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Avaliacdo Experimental de um Novo Mecanismo de Controle de Invaséo de
Fluidos em Reservatérios Fraturados Combinando Reticulacdo de Polimeros e

Aplicacdo de Campo Magnético

Alex Rodrigues de Andrade

Orientadores: Marcio Nele e José Carlos Pinto

A proposta desta tese foi avaliar um novo mecanismo para controle de perda de
circulacdo em fraturas utilizando uma mistura de polimeros, com propriedades
reticulantes, e particulas magnetizaveis. Esses tipos de fluidos sdo também conhecidos
como fluidos magneto-reoldgicos (FMR). O mecanismo de controle tem como principio
minimizar a perda de circulacdo inicialmente por acdo de um campo magnético e com
subsequente reticulagdo da solugdo do polimero. A mistura enquanto € mantida
magnetizada, mantém a perda de circulagdo controlada, permitindo assim a cura da
massa polimérica. Os FMR utilizados como materiais de combate a perda foram
fabricados com produtos comerciais e os testes de desempenho foram realizados
utilizando equipamentos construidos especificamente para simular o efeito de perda de
circulacdo em situagdo de escoamento dos FMR em canais sob acdo de campo
magnético. Foram conduzidos ensaios de magneto-reologia utilizando uma célula
magnética produzida no préprio laboratério e adaptado a um redmetro modelo AR-G2
da empresa TA Intruments. Ensaios de deslocamento foram projetados para avaliar a
perda de carga localizada durante o escoamento dos MRF em diferentes vazdes em
fung&o do campo magnético aplicado. Os resultados demonstraram que os FMR quando
sob acdo de um campo magnético apresentam um aumento significativo da tenséo de
escoamento. Como consequéncia dos resultados obtidos nos ensaios de magneto-
reologia foi obtido um modelo empirico de dois pardmetros que pode auxiliar na
producdo dos FMR capazes de gerar um limite de escoamento suficiente para
interromper a invasao de fluidos em fraturas no reservatorio. A evolugdo do estudo
proposto sera importante para gerar um novo conceito em controle de perda de

circulagéo.

Rio de Janeiro

2019
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Experimental Evaluation of New Control Mechanism for Fluid Invasion into
Fractured Reservoir Combining Polymers Crosslinking and Magnetic Field
Application

Alex Rodrigues de Andrade

Supervisors: Marcio Nele and José Carlos Pinto

This thesis proposal aims evaluating a new control mechanism for fluids invasion into
reservoirs combining polymer solution with crosslink properties and magnetic particles.
This type of fluid is also knowing as magnetoreological fluids (MRF).The principle of the
loss of circulation control mechanism start with the magnetic field actuation and end after
the the polymers crosslinking process. While the mixture is keeping under a magnetic
field the loss of circulation is remaining controlled what it allow the polymer cure end.
The MRF used as lost circulation materials (LCM) were prepared using commercial
products and the performance test were carried out by experimental apparatus building
specifically to simulate the loss of circulation process thru fractures (tubing) under
magnetic field application. Magneto rheology tests were performed with a magnetic cell
homemade, which was adapted on AR-G2 rheometer from TA Instruments. Fluid
displacement tests were designed to evaluate the pressure drop while the MRF is flowing
under different flow rates and magnetic fields. The results showed that the MRF under
magnetic field action showed a significant rise in the values of yield stress. The tests
results of magneto rheology evaluation have generated a two parameter empirical
model, which can be applying to produce MRF able to control fluid loss through reservoir
fractures. The extension of the proposed study will be important to generate a new

concept and strategy for loss of circulation control.

Rio de Janeiro

2019
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1. Introducdo

A perda de circulagdo tem sido um problema na perfuragdo de pocos de
petréleo desde os primérdios desta atividade sendo este considerado um problema tao
antigo quanto a prépria arte de construcdo de pocos 2. A perda de circulagéo continua
sendo atualmente um dos maiores problemas operacionais no mundo liderando o
ranking entre os maiores colaboradores para a existéncia tempo ndo produtivo (Non

Productive Time — NPT) em operacdes de constru¢ao de pocos.

Em grande parte dos casos, o problema de perda de circulacdo advém de trés

causas principais: Natural; fraturas induzidas e interacéo rocha-fluido 3* 5¢®,

As perdas naturais ocorrem durante a perfuracdo de formacgfes altamente
permeaveis, regides naturalmente fraturadas, vugulares e cavernas. Ja as perdas em
fraturas mecanicamente induzidas ocorrem quando ha a falhas em manobras durante a
perfuracdo e erros de projeto do poco. J& a perfuracao de rochas reativas usando fluidos
inadequados para a atividade provoca a desestabilizagdo das rochas levando a

problemas de perda de circulacéo.

Dependendo do motivo que leva a perda de circulagéo, os procedimentos de
controle envolvem a redugdo da densidade dos fluidos utilizados na perfuragédo
minimizando a presséo hidrostatica®, que em alguns casos pode agir mitigando a perda.
Em geral, este mecanismo de controle é realizado imediatamente apés ser constatado
gue esta ocorrendo perda. Outro mecanismo de controle de perda de circulacédo é feito
por meio da adigdo de sistemas particulados e/ou polimeros reticulados (“cross-linked
polymers”) que atuam selando a parede do poco diretamente ou formando um gel
reticulado que atua controlando a invasédo de fluido para dentro da formacéo’. Estes
produtos utilizados no controle da perda de fluido sdo chamados de materiais de
combate a perda (“Lost Circulation Materials” que deriva da sigla em inglés LCM)’. O
controle de perdas de fluido por perda de circulacdo ou infiltracdo requer o projeto
adequado dos LCM, que por sua vez depende diretamente do conhecimento de
propriedades da rocha importantes tais como: tamanho da fratura, distribuicdo de
tamanho de poros e garganta de poros®. A utilizacdo de LCM é programada em funcéo
do nivel de perda esperado e podem ser classificados como: Infiltrac&o (10barris/hora);

parcial (10-50barris/hora); severa (maior que 50barris/hora) e total (sem retorno)®.

O objetivo desta tese é apresentar uma avaliagdo experimental de um novo
mecanismo para o controle de perda de circulacdo aplicavel, principalmente, para o0s

cenérios de perda classificados como severa. O mecanismo baseia-se na utilizacdo de
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um LCM com propriedades magnéticas, que também pode ser descrito como um fluido
magneto-reologico (FMR), formulado com uma mistura de particulas magnéticas e
polimeros capazes de formar um aglomerado fisico reticulado. A acdo dos fluidos
produzidos com as particulas magnéticas € selar a perda instantaneamente, logo apés
a aplicagdo de um campo magnético. Ja os polimeros formadores de liga¢gbes cruzadas
agirdo como agentes de selamento secundario, pois necessitam de tempo para formar
uma estrutura rigida e reticulada. Desta forma, a aplicagcdo de um campo magnético se
da em tempo suficiente para que ocorra a reticulagéo dos polimeros e ndo ocorra perda
de circulacdo durante a aplicacdo do novo sistema de controle. Testes para avaliar a
acdo do campo magnético nas propriedades reoldgicas dos fluidos produzidos foram
realizados utilizando uma célula magneto-reolégica fabricada em laboratério. As
prorpriedades dos fluidos sob acdo de diferentes niveis de campo magnético foram
avaliadas. Mudangas na composicado dos FMR foram avaliadas para entender como a
fracdo volumétrica de particulas (C), tamanho médio de particula (Dso) € magnitude do
campo magnético (H) aplicado afetam as propriedades reoldgicas do fluido,
principalmente a tenséo limite de escoamento (TLE). Os valores de TLE junto com os
dados de C, H e Dso foram combinados para dar origem a um modelo empirico de dois
parametros utilizado para otimizar a formulagdo de fluidos magneto-reoldgicos em
funcdo da TLE necessaria a mitigar a perda de circulagdo em fraturas. Os resultados
apresentaram-se promissores e uma avaliacdo detalhada pode ser encontrada nos

capitulos subsequentes.
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2. Justificativa

Os reservatérios de 6leo do pré-sal da costa brasileira séo, provavelmente, a
mais importante descoberta no Brasil, com volume recuperavel de aproximadamente 5
a 8 bilhdes de barris de 6leo'®. Os custos envolvidos nas operacdes de construcéo de
pocos no cendrio do pré-sal da Bacia de Santos sdo muito elevados, podendo atingir
cifras de muitos milhdes de dolares. Em geral, 0s po¢os séo verticais e 0s reservatérios
sdo compostos de rochas carbonéticas de origem microbial com alto grau de dureza.
Tendo como base o pré-sal, logo apés a perfuragéo do trecho de sal, compacto e com
quase permeabilidade zero, e no inicio da perfuracdo do trecho do carbonato, micro
fraturado e acumulando 6leo e gas, h4 uma diminuicdo da pressdo de poros. Esse
fenbmeno é conhecido como regressado de geo-pressdes e sao uma das causas de
perdas de circulacdo. Atualmente, um tergo dos pocgos perfurados no cenario do pré-sal
tem problemas de perda de circulagdo, de acordo com dados de pogos exploratorios

perfurados pela Petrobras nos ultimos anos!?.

Perda de circulacdo é um problema grave na industria de 6leo e gas,
requerendo atualmente estudos focados na busca por solugbes que possam ajudar a

mitigar estes problemas.

As solucdes empregadas para perfuracdo de pogos com problemas de perda
de circulacdo s&o demasiadamente caras e muitas vezes ndo sao efetivas no primeiro
tratamento do problema. O deslocamento de fluidos a base de polimeros que formam
uma massa reticulada, muito utilizados como LCM, sédo efetivamente aplicaveis a
cendrios onde ndo ha perda severa. Sistema de fluido magnético foram testados no
controle da perda de circulacdo em zonas altamente permeaveis por Zitha e Wessel?,

porém em escalas reduzidas.

A originalidade do tema proposto por este trabalho esta relacionada com a
demonstracdo de como o controle da perda de circulacao pode ser possivel usando uma
solucdo que parte da utilizacéo de fluidos que sofrem acéo imediata sob a acdo de um
campo magnético, promovendo assim o controle da perda de circulagdo. Trata-se de
um mecanismo duplo em que no primeiro momento 0 campo magnético € mantido
atuante, mantendo a perda controlada, e em paralelo ocorre a acdo do agente de
reticulacdo do polimero, fazendo com que apos atingir o tempo de cura ocorra o

selamento permanente da fratura e a perda de circulacdo permaneca controlada.
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3. Objetivos

O objetivo geral foi apresentar uma avaliacdo experimental de um novo
mecanismo de controle de perda de circulacdo utilizando formulacBes de fluidos
magneto-reoldgicos (FMR) para combate a perda (Lost Circulation Material - LCM) que
atua instantaneamente sob a acdo de um campo magnético. Enquanto os FMR, que
também contem polimeros, estdo retidos na posicao da perda de circulacao por efeito
do campo magnético, reacdes cruzadas entre os polimeros acontecem até a total

reticulacdo do FMR, promovendo assim o selamento efetivo da perda de circulacao.
Os objetivos especificos foram:

e Avaliar a interacdo entre particulas magnéticas de diferentes tamanhos com
meios de dispersdo utilizados na producdo dos fluidos magneto-reolégicos
testados nesta tese: FMR aquoso a base de solugcédo polimérica e ndo aquoso,
produzidos a base 6leo de silicone.

e Avaliar como a introducdo das particulas magnéticas mudam as propriedades
mecanicas da massa reticulada dos Fluidos Magneto-Reoldgicos produzidos
(FMR).

e Propor um modelo empirico a partir da otimizacdo de dados experimentais de
tensdo inicial de escoamento avaliadas para fluidos magneto-reolégicos
produzidos com diferentes fragcbes volumétricas de particulas, didmetro de
particulas, campo magnético aplicado.

e Apresentar um mecanismo instantdneo de combate a perda de circulacéo

combinando campo magnético e reticulacdo de polimeros.
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4. Revisdo Bibliogréfica

A revisdo bibliogréfica para esta proposta de tese irA apresentar
resumidamente o que é perda de circulagdo, quais sao as causas e em quais cenarios
este tipo de problema é mais incidente, os métodos experimentais utilizados para medir
perda de circulacdo e quais sdo os mecanismos de controle e prevencdo deste
problema. Uma revisdo sobre a aplicacdo de misturas poliméricas com propriedades
magnéticas também serd apresentada, assim como procedimentos de caracterizacao
de particulas e polimeros, tipos de particulas e polimeros utilizados para compor tais

sistemas e suas aplicac6es industriais.

4.1. Definicdo e Classificacédo de Perda de Circulagéo

Problemas de perda de circulagdo séo importantes ndo so pelo custo associado
a perda de fluido e ao tempo ndo produtivo perdido pelas sondas de perfuracdo
(plataformas), mas também porque o reservatorio pode ser severamente danificado se
a perda de circulagdo ocorrer na regido produtora. Neste Ultimo cenério, as reservas
recuperaveis estimadas podem sofrer grandes alterac6es por causa do bloqueio dos
canais porosos que leva a queda no indice de produtividade'®.

Fluidos com viscosidade muito alta induzem a elevadas pressdes de bombeio e
consequente geracao de fraturas. Interacdo da fase continua do fluido de perfuracdo
com a rocha perfurada também é um dos muitos motivos de geracdo de fraturas e
desestabilizacdo da parede do poc¢o®. Muitos outros problemas decorrentes de falhas
durante a execucdo do projeto de construcdo do po¢co podem resultar em perdas de
fluidos por influxo para as rochas perfuradas muito maiores que simples infiltracdes e
por isso recebem o nome de perda de circulacao.

Perda de circulagdo pode ser descrita como a interrupgéo total ou parcial da
circulacédo de fluido no interior do pogo durante as etapas de perfuracdo, cimentagao,
completacdo ou intervencgédo e ocorre devido a um alto grau de infiltracdo de fluido para
a formacéo?®.

Existem duas classes principais de perda de circulagdo, uma que ocorre de
forma natural, ou seja, durante as operac¢des de construcdo de pogcos em zonas muito
poro-permedveis, vugulares ou em falhas litolégicas. E outra classe que ocorre de forma
induzida, sendo provocadas por falha no projeto de poco ou na execucao do projeto. A
identificacdo da zona de perda e 0 mecanismo que causou o problema é de extrema

importancia para a elaboragdo de uma estratégia.
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As perdas de circulagédo sdo geralmente classificadas de acordo com o grau de
severidade, ou seja, em fun¢do da quantidade de fluido que esta sendo perdida. Uma
classificacdo da perda em funcao da severidade foi descrita por Nelson & Guillot e esta
apresentada na Tabela 1.

Tabela 1: Classificacdo de perdas de circulagdo de acordo com a severidade!*

Classificagdo de Perda Severidade (bbl/hora)

Infiltragao <10
Parcial 10a 100
Severa 100 a 500
Total Sem retorno de fluido

As perdas por infiltracdo sdo lentas e de pouco impacto na operacao. Ja as
perdas parciais e severas, em que 0s volumes perdidos sdo maiores, 0 impacto na
operacdo € grande, tornando-se necessario o tratamento imediato do problema. Nos
casos de perda total, a severidade € tratada inicialmente da mesma forma que sao
tratadas as perdas severas, utilizando-se materiais de combate a perda convencionais
(Lost Circulation Materials — LCM), e na maior parte dos casos progredindo para

utilizacdo de tampdes de cimento.

4.1.1. Principais Causas

Perda de circulagdo pode ocorrer durante qualquer operacdo que envolve o
bombeamento de fluido no pogo. Para que ocorra a perda de fluido, devem existir na
rocha canais interconectados que permitam a invasdo de fluido para o interior da
formacéo®. Também é necessario que a pressédo no interior do poco, exercida pela
coluna de fluido, seja superior a pressédo da formacdo. Zonas de perda de circulagao
normalmente podem ser identificadas pela verificacdo da perda de volume de fluido
monitorada através do trip tank (tanque de fluido de perfuragcéo posicionado na torre de
perfuracdo para monitoramento de variacdes repentinas de volume de fluido no poco).
Existem quatro principais tipos basicos de formacdes rochosas que apresentam

problemas de perda de circulacdo, como exposto na Tabela 2.
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Tabela 2: Descri¢do dos tipos de fraturas e suas principais origens®®

Natureza da Perda Descrigao

Fraturas pré-existentes na formacao, que sao
Fraturas Naturais responsaveis pelainvasao de fluido para
dentro da formacao.

A rocha apresenta espacos vazios com varios
tamanhos. Muito presente em rochas
carbonaticas este tipo de formacao é

responsavel por perdas severas e totais.
Ocorre quando a pressao do poco excede a
pressao limite de fratura da formacgao ou
quando o fluido interage quimicamente com a
formacgao.
Ocorre tipicamente em formacgdes
inconsolidadas, com alta permeabilidade.

Cavernas e Vugs

Fraturas Induzidas

Zonas Permeaveis

A seguir, serdo apresentados separadamente cada um dos tipos de formacdes
gue levam a perda de circulacao.

4.1.1.1. Fraturas Naturais
As fraturas que ocorrem de forma natural podem estar presentes em qualquer
tipo de rocha. A incidéncia deste tipo de fratura é identificada através da diminuicédo
lenta do nivel de fluido e, com a continuidade da operacao de perfuragao, mais fraturas
sdo encontradas, tornando a perda de fluido maior. Este tipo de cenério pode levar a
uma perda de circulacdo completa®. Uma ilustracdo de fratura natural é apresentada na
Figura 1
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Figura 1: llustragdo de uma fratura natural®.

Um exemplo de fraturas naturais em rocha carbonatica pode ser observado na

imagem apresentada a seguir, Figura 2.



27

Figura 2: Apresentacéo de fraturas naturais presentes em rochas carbonaticas?®.

Estes tipos de fraturas, presentes no reservatério, podem levar a danos severos

a formacéo e a queda significativa do indice de produtividade de um poco.

41.1.2. Vugs e Formacdes Cavernosas
As formag0fes cavernosas sdo geralmente encontradas em rochas calcarias. S&o
identificadas quando durante a perfuragdo ha uma subita perda de fluido, geralmente de
magnitude severa. Este tipo de zona de perda de circulacdo é facilmente identificado
porque quando a rocha carbonética é encontrada, ha uma diminuicdo da taxa de
perfuracéo, devido a alta dureza e heterogeneidade, e logo em seguida a diminuigéo da
taxa de perfuracéo iniciam-se os eventos perda de circulacdo. Uma ilustragéo deste tipo

de formacéo encontra-se na Figura 32.

Figura 3: llustragdo de cavernas interconectadas e ndo conectadas?.

Um dos motivos de ocorréncia de grandes eventos de perda de circulagdo no
pré-sal brasileiro é a existéncia deste tipo de formag&o na bacia. Previamente a zona do
reservatorio existe uma camada espessa de sal, praticamente impermeével, porém de
facil perfuracdo. Ao atingir a zona do reservatorio, ha instantaneamente uma queda na

taxa de perfuracdo devido a diferenca da natureza das rochas. Uma ilustracdo das
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camadas litolégicas tipicas do pré-sal da bacia de Santos pode ser observada na Figura
4,

Om
-I.émina D’agua
-Intervalu de Sedimentos
Halita
2200m
B 2ridrita § Fasel 36" 2150m - 2225m
Carnalita/Taquidrita
Fase Il 20" 2225m-3150m
Carbonato 3000 m
I
—
Faselll 171/2" 3150m -5000m
—
5000 m
Fase IV 12 1/4"  5000m - 5600m
, 5600 m L

Figura 4: llustracdo da coluna estratigréfica presente nos pocos da Bacia de Santos.

Os reservatérios do pré-sal da costa brasileira sdo compostos por um tipo
especifico de carbonatos denominados microbiolito, com alta heterogeneidade?’,
portador de 6leo leve, com grau na faixa de 28-30° API, sob temperatura que varia de
60 a 70° C'. Em funcéo da alta dureza das rochas carbonéticas, a média da taxa de
perfuracdo praticada neste cenario esta em torno de 1 a 2 m/h*®. Além das cavernas, a
rocha contém vugs (micro canais presentes em fungdo da natureza da formacgéo da
rocha), que também séo responsaveis por altas taxas de perda de fluido para o interior
da formacdo. Fotos representativas de regibes vugulares obtidas de afloramentos

rochosos podem ser observadas na Figura 5.
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Figura 5: Fotos de vugs presentes em afloramentos rochosos?®.
As fotos apresentadas na Figura 5 foram retiradas de um afloramento e tem o
objetivo de ilustrar como esse tipo de rocha € porosa e com potencial para perda de
circulacéo.

4.1.1.3. Fraturas Induzidas e Estabilidade de Poc¢o

A manutencdo correta da estabilidade do pogo € um fator fundamental para
melhorar a seguranca e a eficiéncia da perfura¢éo, minimizando o problema associado
as operacgOes de construcdo de poco e a producdo. As avaliagdes de estabilidade do
poco determinam em que condi¢Bes ird ocorrer/iniciar uma falha na rocha em torno do
poco. A chave no entendimento do problema é analisar que, quando um poco esta
sendo perfurado as tensdes que deveriam ser absorvidas pela rocha removida sé&o
distribuidas pela parede do poco, ou seja, pelas rochas remanescentes. Como
consequéncia, as rochas que formam as paredes do pog¢o sofrem uma sobrecarga de
tensdes. Caso a rocha ndo tenha propriedades mecénicas adequadas para suportar as
tensdes, ocorre falha.
A pressao hidrostatica exercida pelo fluido depende de sua massa especifica. Os
problemas de instabilidade de um poco de petréleo geralmente estdo associados a?® 2%

. Desconhecimento das tensoées in situ (diferentes camadas e tipos de rocha);
. Desconhecimento e variacdes das pressdes de poros;
. Uso de massa especifica do fluido de perfuracéo inadequada;

. Propriedades mecanicas das rochas;
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. Direcdes e angulo do poco;
. Efeitos térmicos;
. Anisotropia.

As pressdes que levam a parede do poco a ruptura sdo pressao de colapso e
pressdo de fratura. Dentre os maiores problemas relacionados, podem ser citados
dois?%:

0] Colapso inferior: ocorre quando a parede do poco rompe por cisalhamento,
ocasionado por uma tensao de compressao. A origem desta ruptura geralmente
€ 0 uso de uma massa especifica do fluido de perfuracdo muito baixa, gerando
uma pressao insuficiente para estabilizar as paredes do pogo, provocando o
estreitamento do pogo com posterior desmoronamento das paredes. Neste caso
pode ocorrer também influxo de petréleo/gas para dentro do pogo (kick).

(i) Fraturamento superior: ruptura por tracdo, ocorre quando o valor da massa
especifica do fluido de perfuracdo € demasiadamente alto, gerando uma
presséo tal que fratura a rocha e faz com que o fluido migre por entre estas
fraturas, abrindo o pocgo. As situacdes descritas podem levar a perda do poco,
gue € uma consequéncia extremamente indesejavel para as companhias de
petréleo por gerar grandes prejuizos econdmicos e em alguns casos soOcio-

ambientais?°.

Além dos tipos de instabilidade geradas nas paredes do po¢co mencionadas
anteriormente, Guenot (1987)% identificou dois novos tipos: alargamento do poco e
estreitamento do pogo. Entretanto, a forma mais comum de instabilidade do poco que é
percebida na préatica da engenharia de pogo € o colapso inferior e o fraturamento
superior??,

Do ponto de vista fisico, a permeabilidade representa uma propriedade do meio
poroso, muito dependente da sua geometria, que pode ser alterada de acordo com as
mudancas no estado de tensdes. A evolugdo da permeabilidade de uma rocha em
funcéo do estado de tensBes pode ser dividida em trés fases. Nas duas primeiras, a
rocha permanece no regime eléstico, e na terceira ocorrem também deformacdes
plasticas (dano mecéanico). A primeira fase € caracterizada pelo fechamento das fissuras
preexistentes, provocando um pequeno decréscimo na permeabilidade.

Na segunda fase, as deformacdes elasticas dos poros e dos grdos sao
responséaveis pela diminuicdo da permeabilidade. Na terceira fase, 0 comportamento da

permeabilidade pode ser de decréscimo ou acréscimo, dependendo do tipo de rocha.
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Em rochas granulares porosas, o dano mecanico provoca o movimento de gréos que se
depositam nas gargantas dos poros, estreitando os canais de fluxo, o que diminui a
permeabilidade?*. Para rochas de baixa porosidade, ou mais precisamente baixa
conectividade, qualquer fissura ird contribuir para o aumento da conectividade dos
poros?!. Os folhelhos séo rochas que se enquadram na segunda categoria pois, mesmo
apresentando porosidade, o0s poros sdo muito pequenos, resultando em
permeabilidades muito baixas, variando de 101" m? a 10?2 m?, ordem de grandeza da
permeabilidade de rochas igneas.

Quando o poco € perfurado, as tensbes de desvio crescem ao redor das suas
paredes e, se for excedido o critério de ruptura da rocha, € desenvolvida uma regido de
formacdo plastica. Nesta regido surgem microfissuras, alinhadas preferencialmente
paralelas a tensdo principal maior e perpendiculares a tenséo principal menor?t. As
redes de microfissuras, juntamente com a expansao volumétrica do material, alteram
significativamente a permeabilidade da rocha. Consequentemente, existirdo regides
com permeabilidades distintas.

Na regido plastificada, ao redor da parede do poco, a permeabilidade é elevada,
enquanto que na regido onde ndo ocorre dano mecanico, a permeabilidade permanece
com o seu valor inicial®,

Islam e colaboradores?® demonstraram, através de teste de laboratério utilizando
corpos de prova compostos por rochas argilosas, os danos fisicos provocados por

imposigao de pressdes excessivas a formagao.

A B

Figura 6: Avaliacdo da aparéncia do corpo de prova antes e depois de um teste de
carga de pressao, A — antes do teste de com fluido, B — apés o teste de com fluido (as

setas em cor preta indicam microfraturas provocadas por interacdes rocha-fluido)?.

A imagem A da Figura 6 foi obtida antes da amostra de rocha ser submetida as
pressdes de teste. J& a imagem B foi obtido posterior ao teste de pressédo. Na imagem

B as setas apontam as deformacdes que o corpo de prova sofre apds contato com o
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fluido. As microfissuras demonstradas também podem ser fruto de interagfes fisico-
quimica entre a rocha e os fluidos utilizados nas operagGes?.

A instabilidade mecéanica ocorre logo nos primeiros metros em que a formacgéo é
perfurada, mas a instabilidade quimica é dependente do tempo. Isto ocorre porque as
argilas estéo sujeitas a sofrer alteracfes de resisténcia quando expostas a diferentes
tipos de fluidos de perfuracdo. Em geral, os problemas de instabilidade provocados por
interacbes quimicas entre a argila e o fluido vém acompanhados de problemas de
instabilidade mecénica, o que pode elevar o nivel de instabilidade a patamares de maior
complexidade?®. Um dos maiores obstaculos para manter a estabilidade de poco em
formacd@es de folhelho é minimizar a interacdo da agua com a rocha. A agua entra nos
poros do folhelho, que tem dimensdes variando entre 5 e 50 nanémetros?®, induzindo
assim fraturas e reduzindo a estabilidade do po¢o. Uma vez selados os poros e impedida
a interacdo da agua com o folhelho, a estabilidade é mantida.

Quando os fluidos base agua sao utilizados, os altos teores de sal presentes na
formulacao do fluido contribuem para diminuir a interacdo entre a fase continua dos
fluidos e a formacéo argilosas?®. Produtos a base de amina também sdo usados para
manter a estabilidade de formacdes sensiveis a presenca de agua. Levando em
consideragdo formagdes ndo convencionais, onde existe um baixo grau de troca de
cations e os argilominerais que compdem a formacdo ndo sofrem alto grau de
inchamento, uma nova abordagem geralmente € aplicada. Para este tipo de cenario,
produtos contendo nano particulas sdo utilizados para manter a estabilidade da
formacgao?.

Hoelscher e colaboradores?’ apresentaram alguns resultados experimentais
utilizando folhelhos (formacéo Marcellus) preservados em parafina. As rochas foram
submersas em 4gua e solucéo de cloreto de sodio (109Ib/bbl) sob temperatura de 150°F
durante doze dias. Foram capturadas imagens do comportamento da rocha antes da
imersdo, apos 6 dias e ao final de 12 dias. As imagens podem ser observadas na Figura
7

0 dias 12 dias

Figura 7: Imagens da mudanca da estrutura do folhelho ao longo de 12 dias quando

imerso em agua?’.
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Segundo os autores o comportamento das rochas quando imersas em agua e
solucgéo salina foi similar, apds avaliar a dimenséo das fraturas formadas ao longo de 12
dias. Além disso, as espessuras de fratura encontradas ficaram dentro do mesmo
patamar na faixa de 5-45um?’. Os autores identificaram que as fraturas permaneceram

sempre paralelas ao plano da base.

4.1.1.4. Formac0Oes Inconsolidadas

As formacbes ndo consolidadas sdo formadas por rochas com baixo grau de
cimentacdo entre 0s graos e por isso sdo altamente permeaveis. A perfuracdo deste tipo
de formacao resulta em altos niveis de invaséo de fluido de perfuracao para a formacéao,
com diminuic&do do nivel de fluido no pogo. Se a perfuragédo é continuada, pode haver
uma perda completa de fluido de perfuracéo. Essas formac¢des possuem permeabilidade
na faixa de 10-100 Darcy. Muitas vezes, sdo compostas por areias e cascalhos e,
portanto, devido a alta permeabilidade, séo propensas a perdas de fluidos de magnitude
severa. Uma ilustracdo de como podem ser estas formacdes esta apresentada na

Figura 8.
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Figura 8: Formagéo nédo consolidada com torta de filtrag&o externa e interna.

Os reservatérios inconsolidados sdo geralmente portadores de 6leos pesados,
que consistem de hidrocarbonetos que foram gerados em formacdes profundas, mas
migraram para regides mais rasas em que sofreram degradacdo por bactérias e
intemperismo. O fato de estarem localizados em profundidades rasas resulta em uma
série de dificuldades para a avaliacdo e producdo neste tipo de reservatorio.
Geralmente, os aditivos para controle de perda de circulacdo sdo fabricados em
formulacdes de fluidos a parte e reservados em tanques pequenos nas plataformas (slug

pits) para serem utilizados quando h& a incidéncia do problema*.
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Os produtos de perda de circulacdo sdo utilizados como materiais de
contingéncia neste ambito. Na perfuracdo deste tipo de reservatorio, os fluidos ja devem
ter em sua composi¢ao produtos de combate a perda. Este tipo de pratica, além de levar
ao controle de perda de circulacdo, minimiza as taxas de filtrac&o e os riscos de prisdo
da coluna por diferencial de presséo.

4.1.2. Métodos Experimentais para Avaliacdo de Perda de Circulagao

Existem muitos experimentos e técnicas experimentais para avaliar aditivos
usados no controle de perda de circulacdo®>?. Como néo existem, até o momento,
métodos aplicados a avaliacdo experimental de perda de circulagdo com controle de
campo magnético, os experimentos apresentados nesta revisdo nado serao utilizados no
processo de avaliacdo dos fluidos propostos, mas servirdo de base para a construgao
dos aparatos experimentais desenhados especificamente para medir as caracteristicas

desses fluidos.

Torogi® apresentou, em sua tese de doutorado, uma série de experimentos
utilizados para modelar o comportamento mecanico de fraturas e avaliar produtos com
capacidade de reforcar as paredes do pogo. Em um destes experimentos, ele avalia o
comportamento mecanico de cilindros de cimento saturados sob confinamento quando
submetidos a estresse com fluidos compostos por materiais de refor¢o da formacao.

Uma ilustracdo do experimento realizado por Taroqi pode ser observado na Figura 9.
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Figura 9: Teste de perda de circulagdo com fraturamento da rocha?®,
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O experimento de fraturamento inclui, basicamente, a circulacdo de um fluido de
perfuragdo em um nudcleo de concreto oco, seguido pelo isolamento do concreto pela
injecdo de agua pela parte externa a parede do corpo de prova, mantendo um
confinamento e sucessiva injecao de mais fluido de perfuracdo até que seja iniciada a
fratura e que a mesma seja propagada. O experimento é monitorado por transdutores
de pressdao e as propriedades e aditivos adicionados ao fluido sdo conhecidos.

Lund?®® realizou experimentos de perda de circulagdo aproveitando um sistema
de filtracdo na Univerisdade Stavanger, mesmo sistema utilizado em um dos
experimentos de Toroqi, para avaliar fraturas em pocos horizontais. Um esquema do

experimento pode ser observado na Figura 10.

Filtro

Tampa do filtro
com fratura

Tanque de Fluido

PC para controle do teste

Figura 10: Esquema proposto por Lund para avaliar produtos para controle de perda de

circulacéo®®?°,

O sistema proposto por Lund € composto por um cilindro de aco (filtro). Na
parte inferior deste cilindro € posicionada uma tampa com ranhuras de ago para simular
fraturas. Os entalhes podem ser configurados para diferentes aberturas de fratura. As
aberturas de fratura testadas pelo autor foram de 100, 250, 300, 400, 500 e 600
micrometros®®. Ele testou quatro tipos de aditivos dispersos em fluidos ndo-aquosos:
guartzo, feldspato, carbonato de célcio e grafite. Este tipo de experimento avalia a
capacidade de selamento da fratura e a resisténcia dos materiais utilizados no processo
de vedacao a absorcéo de pressao.

Calcada e colaboradores® realizaram teste em um simulador de perda de

circulacdo que simula abertura de fraturas de 2, 5 e 10 mm de abertura. Um esquema
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do formato do simulador pode ser observado na Figura 11 adaptada do artigo publicado
pelos autores.

O aparato permite o escoamento em linhas que simulam anular com 1,75 in (tubo
de perfuracdo de 5 in e poco de 8,5 in) e anular com 3,625 in (tubo de perfuracdo de 5
in e poco com 12,25 in). Estes anulares consideram a possivel geometria de um
reservatdrio, praticadas nos projetos de pocos dos reservatérios carbonaticos do pré-
sal. Os autores testaram diferentes materiais de combate a perda e os resultados

obtidos no circuito de teste foram promissores.
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Figura 11: Esquema adaptado do simulador utilizado por Calcada e colaboradores?.

Células de filtracdo, projetadas para os testes com fluidos de perfuragéo sob
condi¢do de alta presséo e temperatura, também séo utilizadas para realizar alguns

testes de filtragdo com meios porosos sintéticos. Conforme ilustrado na Figura 12
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Figura 12: Foto de um sistema de filtragcdo utilizado em testes de perda de circulagéo.

Outro tipo de equipamento que permite a avaliagdo de materiais de combate a
perda séo os filtros para testes com cupons de telas usadas na completacéo de pocos.
As telas séo responsaveis por conter fluxo de areia e materiais particulados que se
desprendem da formacdo em direcdo ao poco. O teste utilizando esse filtro chama-se
teste de producdo através de telas (derivado do inglés - Production Screen Tester —
PST). O filtro além de comportar um volume grande de fluido, aproximadamente
1200mL, permite a utilizacdo de telas com aberturas que variam de 100 a 10000
micrometros. Uma ilustracdo do PST pode ser observada na Figura 13.

Entrada de Pressao

Fluido com Particulado

Cupom de Tela do Reservatério

Valvula de Saida

Figura 13: llustrag@o do equipamento PST e dos cupons utilizados nos testes.
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O objetivo do teste é avaliar se a tela pode ser descida no pogo, quando 0 mesmo
esta totalmente preenchido com fluido de perfuragdo, sem que haja o blogueio das
ranhuras da tela. O fluido € condicionado e circulado no pogo com retorno para a
plataforma onde passa pelos equipamentos extratores de solidos para minimizar o
conteudo de sélidos grosseiros dispersos. Dessa forma, o fluido é limpo o suficiente
para ndo gerar blogueio nas telas e impedimento do fluxo de producéo. O teste consiste
em preencher a célula do equipamento com 1000mL de fluido de perfuracdo, submeter
o fluido no interior da célula a 30psi de pressao e, posteriormente, cronometrar o tempo
de fluxo de cada fracdo de 500mL de fluido através da tela.

A seguir serdo apresentados os mecanismos de controle e prevencgéo de perda

de circulacao.

4.1.3. Métodos de Controle e Prevencédo de Perda de Circulagéo

Segundo Cook e colaboradores?!, boas praticas de perfuracdo, selecdo
adequada do fluido de perfuragcéo e utilizagdo de materiais para refor¢co da formacgéo
sdo métodos preventivos a utilizacdo de remediacdo com combate a perda de
circulagao.

Atualmente, existem muitos métodos de controle de perda de circulagdo. No
entanto, para a utilizacdo adequada de cada método, existem algumas preocupacdes
que a serem consideradas. Especialmente, quando se executa a construcdo de um poco
em uma regido com possibilidade de perda de circulacéo, sobretudo em ambientes de

aguas profundas. Séo elas®.

e Zonas de baixa pressao de poros abaixo do zona de sal,

o Regides de perda localizadas;

e Descida do revestimento, cimentacao e perfuracdo com fluido sintético;

e Praticas de perfuracao ruins, taxa de penetracdo excessivas, surge e swab;
e Baixo nivel de limpeza de poco;

¢ Ballooning;

e Temperaturas baixas devido a altas laminas d agua;

e Testes de sapata inadequados;

e Compressibilidade do fluido sintético;

e Controle de poco;

e Regides vugulares.
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Atualmente, existem métodos bastante promissores de constru¢do de pog¢os em
cenarios de perda de circulacdo. No entanto, estes métodos sdo muito caros, o que
remete as operadoras a optar pelos métodos convencionais. Dependendo da causa de
perda de circulagéo, os procedimentos de controle do problema envolvem a reducéo da
pressdo excessiva imposta pela hidrostatica do fluido. Também podem ser utilizados
tampdes de fluido polimérico ou cimento, dependendo da severidade da perda. Uma
lista abrangendo alguns métodos de prevencdo de perda de circulagdo pode ser

observada na Tabela 3.

Tabela 3: Apresentacdo dos métodos de controle e prevengdo utilizados para cada

cendrio de perda de circulagédo33% 33

Classificagdo | Taxa de Perda Caracteristicas Tipicas da . ~ Tipos de Materiais de
" Métodos de Prevengédo
de Perda Recorrente Formag&o Combate a Perda
« Materiais de combate a perda
« Areia grossa; (LCM) particulado;
Infiltrac&o <10bblhora |° Arela. fina; ’ * Gerenciamento de~ pressoes « Material particulado.
« Arenitos (consolidados). durante a perfuracé&o (MPD);
« Perfuracdo Revestida.
L I < Materiais de combate a perda
« Areia ndo consolidada ou .
cascalho: (LCM) particulado;
' . . |* Gerenciamento de pressodes « Material particulado;
. » Pequenas fraturas naturais; ~ o
Parcial 10-50 bbl/hora durante a perfuracao (MPD); « Material fibroso.
* Pequenas fraturas " )
i i « Perfuracdo Revestida;
induzidas. . . .
« Sistema solido expansivel.
« Areia ndo consolidada ou « Gerenciamento de pressdes . . i
- « Material particulado;
cascalho; durante a perfuragao (MPD); . Material fibroso:
Severa > 50 bbl/hora [+ Largas fraturas naturais; « Perfuragao Revestida; . Géis polimérico:’:,
« Largas fraturas induzidas. [+ Sistema sdlido expansivel. '
* Formacdes cavernosas; C Errine de~ LRI « Material particulado;
durante a perfuracao (MPD); e .
« Largas e numerosas i ) « Material fibroso;
Total Semretorno N R . « Perfuragdo Revestida; » s
fraturas naturais e induzidas. N . : « Géis poliméricos.
« Sistema solido expansivel.

Existem atualmente diversos produtos e técnicas de controle de perda de

circulacdo e praticamente as principais delas baseiam-se nas técnicas listadas pela

Tabela 3.

4.2. Controle de perda de circulacéo

4.2.1. Controle dos parametros reoldgicos

Pesquisadores vém estudando como os parametros reolégicos de fluidos de

perfuracdo impactam a perda de circulagcdo em fraturas®* 33637 A invaséo de fluido de
perfuragdo para o reservatdrio pode ser minimizada quando a tensdo limite de

escoamento (TLE) e a viscosidade plastica tém seus valores aumentados®. Os esforcos



40

no sentido de monitorar e controlar a perda de circulacdo durante a perfuracao de pogos
naturalmente fraturados vem sendo realizado pela indastria e diversos
pesquisadores® 3¢, Atualmente, existem muitos modelos analiticos e numéricos
desenvolvidos para avaliar invasdo através de fraturas com diferentes dimensdes de
abertura, tais como o representado pela Equacédo 1%*. Estes modelos matemaéticos
podem prover uma metodologia de projeto para definicdo de melhores sistemas de
controle de perda e tampdes de cimento capazes de minimizar a invasao de fluido e, de

forma subsequente, os danos causados aos reservatérios®.

ar _ 12mpv | 3ty Eq.1

dr w2 w

Em que ty e np sdo referentes a tenséo limite de escoamento (TLE) e a viscosidade
plastica, respectivamente®* %, Para desenvolvimento deste modelo, foi assumida uma
pressao positiva na dire¢do do reservatério durante a perda de fluido. Por meio desse
modelo, os autores apresentaram algumas diretrizes para a sele¢cdo de materiais de

combate a perda de circulacéo na perfuracdo de reservatorios naturalmente fraturados.

4.2.2. Fluidos e Materiais de Combate a Perda de Circulacéo

Muitos pesquisadores vém estudando o problema de perda de circulagdo em
centros de pesquisa ao redor do mundo com o objetivo de conseguir controlar de forma
mais efetiva o referido problema®-44. Porém, existem muitos cendarios desafiadores
como, por exemplo, o pré-sal brasileiro, em que o problema persiste com grandes
impactos financeiros. Segundo Abrams (1976)%°, os materiais utilizados para combate

a perda podem ser classificados como?:

e Granular — Casca de nozes, particulas de argila expandidas, carbonato de
calcio. Estes materiais tém formato esférico caracteristico e um grau de rigidez
moderado. A eficiéncia destes produtos depende da distribuicdo de tamanho
de poros da rocha assim como da distribuicdo de tamanhos de particulas do
produto. Atualmente existem softwares que avaliam a melhor distribuicdo do
tamanho de particulas necessarias ao selamento dos poros da formacédo. A

maioria destes softwares baseiam-se na teoria de Abrams (1976)°.
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e Laminar — Celofane desfiado, flocos de mica, laminados plasticos, aparas de
madeira, carbonato de célcio. Teoricamente estes materiais tem maior area de

contato e sdo mais efetivos para selamento das fraturas/micro-fraturas.

o Fibroso — fibras de algoddo, bagaco, pelo de porco, pneus de automoveis
desfiados, fibras de madeira, serragem, papel. Estes materiais sdo pouco
rigidos, porém bem eficientes no combate a perdas de circulagcdo pequenas.

Outro tipo de aditivo comumente usados sdo pastas de cimento de diferentes

densidades e natureza quimica.

Atualmente, existe uma grande variedade de fluidos compostos por materiais
poliméricos aplicados a perda de circulagdo. A maioria desses materiais é formada por
polimeros com capacidade de reticulacao.

Falando especificamente sobre a estrutura final do polimero, podem ser lineares,
ramificados ou reticulados. A Figura 14 apresenta como, em geral, pode ser a
disposicéo espacial das cadeias poliméricas e cada uma das estruturas mencionadas.
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Figura 14: Topologias poliméricas mais comuns. A — Estrutura linear; B — Estrutura
Ramificada, as setas vermelhas indicam as ramificagfes; C- Estrutura Reticulada, as

setas vermelhas indicam as reticulacoes.

Nos polimeros reticulados (nome derivado da sigla em inglés cross-linked
polymers) existem liga¢cdes quimicas entre as cadeias dos polimeros, formando-se
normalmente um polimero de alto peso molecular. Um dos parédmetros de controle de
gualidade de um material polimérico é a sua massa molar. A massa molar relativa é
fungcéo do numero de unidades repetitivas que constituem o polimero. Assim, a massa
molecular relativa de um polimero dependera do seu grau de polimerizacdo e da massa
molecular relativa da unidade repetitiva.

Existe uma grande quantidade de polimeros que formam uma rede reticulada.
Quando tais polimeros sao capazes de absorver grandes quantidades de agua sem se
dissolver, eles sdo chamados de hidrogéis*® 4’. Estruturalmente, sdo descritos como
redes poliméricas ligadas covalentemente através de processos iniciados por fatores

fisicos, como radiacdo ionizante, ou quimicos, como reacdes entre uma molécula
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bifuncional e grupos pendentes e/ou insaturages no polimero. Diversos polimeros sdo
capazes para formar hidrogéis, como os polissacarideos, poliamidas e poliacidos*.

Um exemplo classico de hidrogel é o poli(alcool vinilico). Este polimero forma
redes interpenetrantes de cadeias hidrofilicas e hidrofébicas que se conectam por
ligacdes quimicas e fisicas. Essas liga¢cdes conferem estabilidade fisica as redes. Esses
materiais apresentam a capacidade de inchar quando em meio aquoso, mantendo sua
forma tridimensional, sem se dissolver.

Uma vasta variedade de polimeros com capacidade de reticulacdo tem sido
utilizada na industria petrolifera para diferentes fins, incluindo isolamento de zonas
produtoras de agua e gas*® % 5 controle de perda de circulagdo, reparos de
revestimento, modificacdo de permeabilidade relativa / reducéo da permeabilidade.

Kabir®? listou os cinco sistemas de vedagdo quimica mais comuns utilizados hoje
na industria de petréleo, tais como: (1) resina, (2) sistemas de monémeros, (3) géis
poliméricos, (4) biopolimeros e (5) géis inorgéanicos.

Os polimeros reticulados tém sido utilizados para controle de perdas de
circulagdo severas, uma vez que ndo sao facilmente reversiveis*! 4243, Tal como referido
por Nie e colaboradores.*!, os polimeros reticulaveis usados néo séao facilmente diluidos
por fluidos da formacdo por causa de suas elevadas viscosidade aparente e forca de
coesdo. Lai e colaboradores.*? melhorou o desempenho de polimero reticulado
aplicados ao combate a perda de circulagdo usando uma combinado-os com materiais
sélidos inorgéanicos, portadores de boa estabilidade térmica e bom grau de rigidez, com
uma distribuicao de tamanho de sélidos bem definida e otimizada.

A reticulacdo pode ser efetuada através da aplicacao de: calor, mecanicamente,
através da exposicdo a radiacdo ionizante e ndo ionizante (tal como micro-ondas),
através da exposicdo a agentes quimicos ativos, ou qualquer combina¢do dos mesmos.
A medida que a extens&o da reticulagdo aumenta, ha um rapido aumento da viscosidade
e 0 material torna-se viscoelastico. Neste ponto, o sistema esta "gelificado" 4.

A lista de polimeros reticulados industrialmente importantes é constituida de:
resina fendlica e amino fendlica, resina alquilica, poliésteres insaturados, resinas epoxi,
dioxido de silicio, siloxanos, isocianatos, copolimeros acrilicos, hidrocarbonetos
insaturados e saturados, hidrocarbonetos contendo halogénio e isémeros®. A
modificagdo na estrutura destes polimeros através da exposi¢do a campos magnéticos
(ou outros estimulos externos) continua na mesma vanguarda de muitas areas de
modificacdo de polimeros.

Geralmente, os fluidos de perfuracdo utilizados na construcdo do trecho do

reservatorio sdo constituidos basicamente por polimeros biodegradaveis
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(viscosificantes e agente selante), carbonato de calcio e alguns outros aditivos. Os
aditivos séo projetados de forma a evitar o bloqueio do fluxo de producdo de forma
irreversivel e manter a integridade do pog¢o durante a etapa de construcao. Tendo em
vista que o alvo deste trabalho é avaliar um novo aditivo para controle de perda de
circulacdo, ensaios de avaliagdo de dano a formacgéo deverdo ser executados.

4.3. Fluidos Magnéticos e Polimeros Magnéticos Aplicados a Industria de

Petréleo

Um ferrofluido € uma disperséo coloidal de particulas magnéticas de dominio
Unico dispersa em um meio continuo fluido. Essas particulas ttm comumente diametros
compreendidos entre 5 e 20nm e sdo compostas de um material magnético, magnetita
(FeO.Fe;0O3) ou Cobalto-Ferrita (CoO.Fe,03)%3. As nanoparticulas sdo mantidas
dispersas em meio fluido com a ajuda de surfactantes/polimeros que mantém as

nanoparticulas em suspenséo.

Ja os fluidos magneto-reolégico (MRFs) sdo uma classe de materiais
inteligentes, cujas propriedades reoldgicas variam consideravelmente na presenca de
um campo magnético externo. A viscosidade destes materiais pode aumentar

significativamente, quando eles sdo expostos a um campo magnético.

Os FMRs sao basicamente compostos por trés partes principais: uma fase
continua, as particulas micrométricas magnetizaveis, aditivos e estabilizadores®*.
Quando um campo magnético externo é aplicado a um MRF, particulas magnetizaveis
constroem uma estrutura em cadeia, na direcdo das linhas de campo magnético, e
restringem o fluxo de fluido. Esse comportamento € reconhecido por um aumento
repentino na viscosidade do fluido e da tenséo limite de escoamento®. Um exemplo

do processo pode ser observado na Figura 15.
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Figura 15: Comportamento do fluido magneto-reolégico quando sob a¢do do campo

magnético.

Na Figura 15, a linha de cor preta (tracejada) representa um fluido que segue
um padrdo de comportamento de um fluido Newtoniano, j4 a linha de cor preta
(continua) representa o comportamento segundo o modelo de Bingham. A linha
vemelha (pontilhada) representa um fluido que segue um padréo de comportamento
especifico sob a acao de um campo magnético. O termo 1o representa a tensao limite
de escoamento, segundo 0 modelo de Bingham. Ja o termo 1o(B) representa o valor
de tensdo limite de escoamento para um fluido sob influéncia de um campo

magnético.

Philippova e colaboradores®® apontam que o tamanho das particulas de 6xido de
ferro tem um papel essencial no comportamento das mesmas quando sob efeito de um
campo magnético. As particulas de tamanho nanométrico apresentam estruturas de
mono dominio, que incluem grupos de spins que apontam na mesma direcdo e agem
cooperativamente. Por outro lado, as microparticulas exibem estrutura multidominio,
que geram encerramentos de fluxo magnético, tornando assim o comportamento de
material ndo-magnético. Estas caracteristicas distinguem as particulas magnéticas em
dois tipos diferentes: superparamagnéticas e ferromagnéticas, e as dispersdes
formadas a partir deles sdo chamadas de ferrofluidos e fluidos magnetoreolégicos

(MRF), respectivamente, como resumido na Tabela 4.
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Tabela 4: Diferenca entre ferrofluido e fluido magneto-reol6gico®¢>3

Propriedades/Tipo de Fluido Ferro-Fluido Fluido Magneto-reologico
Faixa de Tamanho de Particulas 5-20 nm 0.1-25mm
Area/Volume Amplo Pequeno
Resisténcia a sedimentacéo Alta Baixa
Comportamento magnético da ) )
] Superparamagnetica Ferromagnetica
particula
Dominios das estruturas Dominio Unico Multiplos dominios
Magnetiza¢do remanescente (MR) N&o possui Possui
Coercividade Muito pequena Forte
Resposta & magnetizagéo Pequena Forte

A alteracdo do tamanho de particula determina as mudangas no namero de
dominios magnéticos e area especifica das particulas (volume superficial). Ja as
mudancgas das referidas propriedades impactam nas altera¢cdes de comportamento da
particula. As particulas menores, com tamanho de 5-20nm, sdo consideradas
superparamagnéticas. Um entendimento melhor do fenbmeno pode ser alcangado
descrevendo primeiramente o comportamento dos materiais paramagnéticos. Materiais
paramagnéticos sao aqueles que, quando seus atomos possuem elétrons
desemparelhados e, na presenca de um campo magnético externos, produz seu proprio
campo magnético, resultante do alinhamento dos dipolos elementares atdmicos®?. Apés
a remocao do campo magnético que esta sendo aplicado estes materiais permanecem,
por um determinado tempo, magnetizados. Ao contrario do que acontece com 0s
materiais superparamagnéticos que, apos a retirada da fonte magnética eles nao
permanecem magnetizados. Outra propriedade importante € a permeabilidade
magnética, que é a relacao entre o campo magnético do material, medido no interior do
material, e 0 campo magnético do meio em que o material esta inserido®” %8, Com a ideia
de permeabilidade magnética definida fica mais facil de entender o que sao

suscetibilidade e coercividade magnética.

A suscetibilidade magnética estd intimamente associada a permeabilidade
magnética, ou seja, quando o material esta na presenca de um campo magnético
externo uma destas propriedades diz o quanto o material € permeavel enquanto a outra
diz o quanto ele é susceptivel.>® A coercividade esta relacionada ao quanto um material
resiste em manter seu campo magnético sob efeito de um campo desmagnetizante®®,

Quanto maior for a coercividade mais dificil sera desmagnetizar o material. A
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magnetizacdo remanescente (MR) € magnetizacdo deixado residual em um material
ferromagnético magnetizado ap6s a remocao do estimulo magnético. Assim, as
aplicacdes de polimeros magnéticos mudam em relacéo as propriedades magnéticas,
tamanho das particulas e matriz polimérica utilizada no encapsulamento ou preparo do
meio de dispersao. Ferrofluidos (dominios individuais) séo preferiveis para aplicagbes
em que se faz necessario a propriedade de ligar e desligar o estado magnético apés o
uso, ou quando € desejavel a perturbacdo minima de tais particulas sobre o processo,
ou quando a razao de superficie para volume tem que ser suficientemente grande. Por
outro lado, fluidos magneto reoldgicos apresentam aplicabilidade maior quando a tensao
limite de escoamento deve ser controlada com precisao, alterando a magnetizacéo, ou

quando é necessario que a resposta a magnetizacao seja forte °’.

As respostas das propriedades reologicas de um FMR podem ser controladas
com a aplicagdo de um campo magnético e com mudancas em sua formulagéo. Sob
efeito de um campo magnético, a viscosidade e a tensdo de escoamento aumentam
instantaneamente devido ao alinhamento das particulas magnéticas na direcao do
campo®® %%, O efeito magneto reoldgico (EMR) sofrido pelos FMR é caracterizado pelo
efeito reversivel do aumento de viscosidade e tensdo de escoamento sob a acdo de um
campo magnético, responsavel pela formacdo de um alinhamento de particulas. Na
presenca do campo magnético, cada particula metélica usada na preparacao do FMR
possui um dipolo que interage com o dipolo da particula adjacente formado assim uma
cadeia de particulas que forma uma estrutura resistente a uma tensao de cisalhamento

e, consequentemente, com determinado grau de viscoelasticidade.

A estrutura de particulas formada cria uma resisténcia ao movimento do fluido e
com isso um aumento da viscosidade/elasticidade da suspensao. A energia mecanica
necessaria para a ruptura dessa cadeia estruturada aumenta proporcionalmente ao
aumento do campo magnético®™. Quando a tensdo de escoamento excede um
determinado valor (tenséo inicial de escoamento), as cadeias da estrutura se rompem e

o fluido passa a escoar.

Nos estudos sobre magneto reologia, os valores de tenséo inicial de escoamento
em funcdo do campo magnético aplicado variam entre 10 e 100kPa®. O conhecimento
destes valores é crucial para aplica¢des industriais. Esses valores dependem da forma
da particula, da distribuicdo de tamanho de particulas® ¢ 6, da fracdo volumétrica e da
intensidade do campo magnético aplicado®®%2, Um dos maiores problemas associados

as formulacdes de FMR esta relacionado com a sedimentacéo das particulas de ferro.
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No entanto, para obter maiores valores de tensdo de escoamento é necessario utilizar

particulas com maiores de diametro 52636465,

Lopez-Lépez e colaboradores®® investigaram o efeito da disperséo de particulas
no comportamento dos fluidos magneto reolégicos. Os autores utilizaram diferentes
tipos de surfactantes e observaram que quanto melhor a dispersao de particulas na
suspensdo maiores as mudancas de viscosidade em funcdo do campo magnético
aplicado. Por outro lado, os autores verificaram que a qualidade da disperséo nao tem
muita influéncia nos valores de tenséo inicial de escoamento medidos. Porém, também
observaram que, na presenca de um campo magnético, as mudancas de
comportamento dos FMR de um estado liquido para um estado semisélido sdo mais

rapidas quanto pior for o efeito da disperséo de particulas no FMR®,

Geralmente, os dados experimentais obtidos nos resultados de magneto reologia
sao ajustados utilizando modelos reoldgicos constitutivos, tais como os apresentados
na Tabela 5% %5.67.68.69 Qs modelos reoldgicos sdo utilizados para obter os valores de
tensao inicial de escoamento, ajustando os resultados dos testes utilizando os FMR’s,
avaliando dados de tensédo de escoamento em funcéo da taxa de cisalhamento sob acao
do campo magnético.

Tabela 5: Modelos reoldgicos utilizados para avaliar os dados experimentais utilizando

oS FMRGS, 66, 67, 68, 69

Modelo Reol6gico Equacéao
Bingham T=1Ty +1NY
Herschel-Bulkley T =1y +1op"

05 _ .05 10,5
Casson T =1y + (ky)
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Em alguns casos, numeros adimensionais sdo utilizados para descrever o
comportamento dos FMRs. Berli e Vicente’™, por exemplo, propdem um modelo
estrutural de estimativa de viscosidade baseado nos modelos de Bingham e Casson "
L.72_Os autores relatam que os adimensionais representados pelos nimeros de Mason
e Peclet podem ser utilizados para obter um modelo estrutural de viscosidade. Os

numeros adimensionais mencionados estdo apresentados na Tabela 6, a seguir.

Tabela 6: Modelos reolégicos utilizados na avaliacdo dos dados experimentais™ % 72

Adimensionais Equacao
)\ Parametro 5 TTloUerB2a’ H?
_ 2kgT
, 8 y
Ndmero de Mason Mn = Uc); _
Hotcrf°H
o3
Numero de Peclet Pe = m
kgT

A utilizacdo de ferrofluidos de FMR vem sendo estudada para aplicacdes em
pocos de petrdleo ja ha algum tempo. Estudos para melhorar a producdo de 6leo,
facilitar o deslocamento de pasta de cimento e controle de producédo de agua e gas

sdo destaques dos estudos utilizando estas tecnologias para pocos de petréleo.

Alguns estudos indicam que quando nanoparticulas sao acrescentadas a uma
formulacdo de FMR, elas preenchem o0s espacgos vazios entre as microparticulas,
formam cadeias mais regulares de particulas suspensas no fluido e aumentam
consideravelmente a tensdo de escoamento. Uma ilustracdo de como a mistura de
microparticulas e nanoparticulas magnéticas se organizam sob a acdo de um campo

magnético pode ser observada na Figura 162,
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Figura 16: Comportamento da mistura de micro e nanoparticulas magnéticas sob

acdo do campo magnético®.

As particulas nanométricas formam uma ponte entre as particulas
micrométricas. Park e colaboradores”™ estudaram o efeito da dispersdo de
nanoparticulas em um MRF fabricado com microparticulas de magnetita (Carbonyl
Iron Powder — CIP) em dleo lubrificante. Os resultados obtidos pelos autores
demonstram que a adi¢do de nanoparticulas ao FMR promoveu um aumento pequeno
na tensdo de escoamento. JA Song e colaboradores’, apds avaliarem o mesmo
fluido, observaram que a adigédo de 1% em massa de nanoparticulas ao FMR aumenta

a estabilidade do fluido e as propriedades magneto reolégicas.

No entanto, nem sempre a adicdo de nano particulas as formulacdes de

MRF’s aumentam as tensdes de escoamento; em alguns casos, a tensao diminui.

Shimada e colaboradores™ 7% investigaram o efeito da adicdo de
nanoparticulas de magnetita a um FMR. Eles notaram que quando utilizavam uma
fracdo com volume constante de microparticulas (30% vol), a adicdo de
nanoparticulas (18-26% vol) a uma dada intensidade de campo (400 Gauss) e
velocidade de cisalhamento (20s?) reduzia consideravelmente a tensdo de
cisalhamento (25% aprox.). Eles observaram, ainda, que a adicdo de nanoparticulas
a um fluido magneto reol6gico até 40% em volume, sob intensidade de campo e

velocidade constantes, aumenta a tensdo de escoamento de forma significativa.
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Existe uma equacédo que relacionada a mudancga da permeabilidade magnética
relativa das suspensdes (w) produzidas em funcdo da fracdo volumétrica (¢p) de
particulas em suspensdo chamada de equacdo de Maxwell-Garnett para particulas

esféricas’.

1+280
Uy = Uf P Eq 2

s

De acordo com Ghaffari e colaboradores (2015)7%,8 é uma relacdo entre a
permeabilidade magnética relativa do meio de dispersdo e da particula, chamada de
fator de contraste ou fator de acoplamento, e pode ser calculada pela equacéo 3.

— HMo7Hr
B = tp+ 21ty Eqg. 3

A permeabilidade magnética relativa da particula é descrita por pp, ja a
permeabilidade magnética relativa do meio de dispersdo é descrita por p:. Para
particulas esféricas relativamente grandes, maiores que 1lum, a permeabilidade
magnética relativa da particula é considerada muito maior que a do meio de disperséo.
Por isso b é considerado igual a aproximadamente 1. Neste caso a permeabilidade
magnética da suspensdo também é considerada muito maior que a permeabilidade
magnética do meio de dispersdo. Desta forma a Equacdo 2 fica com a seguinte

descrigao:

_ 1+20
T 1_®

Eq. 4

A maioria dos materiais inteligentes (smart materials) sdo de natureza
polimérica ou tem polimeros como parte integrante de seus sistemas. Eles s&o

materiais que respondem a estimulos aplicados externamente, como: elétrico, de
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tensdo/ deformacdo (incluindo pressao), magnético, térmico, luz, composi¢cdo do
solvente, etc. Um material inteligente ndo é inteligente s6 porque reage a estimulos
externos, mas torna-se inteligente quando essa interacao resulta em uma engenharia
definida ou meta cientifica®. Entre os estimulos mencionados, 0 campo magnético

tem a vantagem de controle sem contato®.

A industria petrolifera vem aproveitando o desenvolvimento de polimeros com
propriedades magnéticas para aplicacbes médicas e melhorando os materiais de
engenharia e produtos para aplicacdo em diversos cenarios ha engenharia de

petréleo, entre eles:

e Recuperacdo avancada de petréleo’s;
¢ Melhoramento das propriedades do cimento’®;
e Controle de producéo de agua®® ®2

e Controle da perda de circulagdo’™: #,

Essas aplicac6es vém sendo desenvolvidas e uma das bases cientificas para
o desenvolvimento de novos materiais é a sintese de compdsitos a base de nano e
microparticulas magnéticas recobertas com materiais poliméricos, também chamados

de polimeros magnéticos.

Polimeros magnéticos geralmente consistem em microparticulas ou
nanoparticulas magnéticas de metal, tais como: ferro, niquel, cobalto, ou 6xidos de
ferro (Fe2O3; e Fes0,4), embebidas numa matriz polimérica. Entre essas particulas,
oxidos de metal sdo as preferidas, porque eles sdo mais resistentes a oxidagdo. O
encapsulamento de éxidos de ferro na matriz polimérica melhora suas propriedades.
Também ajuda no aumento da capacidade de disperséo e da estabilidade quimica.
Outra melhoria € a diminuicdo da toxicidade, além de prevenir a agregagdo das

particulas, tipico de microparticulas inorganicas (ou nanoparticulas).

Por vezes, estes materiais sao designados como materiais compdsitos
poliméricos, dependendo do tamanho de particula e dos métodos de sintese adotados
para a producdo. A motivacdo para utilizar estes polimeros magnéticos em diversas

areas da medicina e engenharia € que eles podem oferecer propriedades novas ou
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melhorar inigualavelmente as propriedades dos materiais tradicionais. Desta forma,
0s polimeros magnéticos podem ser rotulados como materiais inteligentes, uma vez
que combinam as caracteristicas inerentes de ambos 0os componentes: particulas

magnéticas e polimeros.

Philippova e Khokhlov®® estudaram dois polimeros inteligentes projetados para
dois problemas importantes na industria de producéo de 6leo: o bloqueio do fluxo de
agua e o desenvolvimento de novos fluidos utilizados em fraturamento. Existem duas
abordagens para o controle de producdo de agua - a mecéanica e a quimica. A
mecanica sugere o bloqueio de um aquifero com um plugue mecéanico ou um
acoplamento dresser (liner). No caso de produtos quimicos, 0os materiais mais
promissores para controlar o influxo de dgua sédo os chamados fluidos seletivos, que
ndo tém necessidade de injecdo, pois possuem a capacidade de formar uma camada
de gel assim que entram em contato com o aquifero, evitando o deslocamento de

agua“l.

Esses materiais inteligentes representam um avanco tecnolégico em termos
de operacfes em upstream, e evoluem em direcdo a uma era de grandes solugdes e
desafios. Sem duvida, esta tecnologia inovadora é capaz de trazer solugbes
avancadas para a industria de petroleo e gas, bem como trouxe avangos para a area

médica.

Apesar de ser uma area em expansdo, o objetivo deste trabalho ndo é
sintetizar polimeros com propriedades magnéticas e sim avaliar o comportamento de
uma mistura fisica de polimeros com capacidade de reticulacdo e particulas
magnéticas no combate a perda de circulacdo. A seguir, sera apresentada a
metodologia empregada para alcancar os objetivos propostos. A seguir, sera

apresentada a metodologia empregada para alcancar os objetivos propostos.
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4.4. Metodologia para Modificacdo da Superficie das Particulas de Ferro

Recentemente, observa-se grande interesse no campo da magnetoreologia
(MR) devido ao seu potencial em aplicagdes comerciais como amortecedores,
componentes do motor e absorvedores de choque. Fluidos magneto reolégicos,
juntamente com seus analogos fluidos eletro reolégicos sédo considerados materiais
inteligentes pois, sob determinado campo, podem ser transformados do estado fluido
para o estado soélido e vice-versa em milésimos de segundo, mostrando assim
mudancas drasticas na propriedade reoldgica sob influéncia da aplicacdo de campo
externo. 8182

Os fluidos MRs sé&o geralmente compostos por particulas magnetizaveis macias,
baixa dureza, dispersos em uma solucdo. Na auséncia de um campo magnético, as
particulas magnetizaveis estdo aleatoriamente distribuidas e o fluido MR se comporta
de forma semelhante a um fluido newtoniano. Quando um campo magnético é imposto,
a disperséo das particulas forma estruturas de cadeia que estéo alinhadas com o campo
em sua direcao devido a interacdo dipolo-dipolo induzida. Quando a forca de
cisalhamento é aplicada na direcédo perpendicular ao campo magnético, a estrutura da
cadeia é quebrada pela forca de arraste hidrodinamica. & 8

Existem varios materiais magneto reolégicos utilizados devido a sua rapida acéo
sob efeito de um campo magnético, dentre os quais se destacam o ferro carbonila (CI)
e a magnetita. 8 O ferro carbonilico tem sido amplamente utilizado como uma particula
magnetizavel para os fluidos magneto reoldgicos devido a sua propriedade magnética
e disponibilidade. Entretanto, sua alta densidade causa problemas de agregacdo e
sedimentacgdo. Portanto, a fim de melhorar a estabilidade da dispersdo e redispersao
(ap0s sedimentacédo devido a agregacao), varios métodos sdo empregados, incluindo o
processo de revestimento de particulas magnéticas com polimero e adicdo de

surfactante para mudanca de molhabilidade, relatados na literatura.

A sintese de esferas de polimero magnético pode ser realizada por trés métodos. No
primeiro, as particulas magnéticas sao homogeneamente distribuidas na matriz
polimérica (Figura 17A). O segundo método € baseado na formacao de estrutura
core-shell ou seja, casca nucleo (Figura 17B). Por fim, as particulas podem ser

modificadas por emulséo por pickering (Figura 17C).%
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Figura 17: Esquema representativo das diferentes estruturas de polimeros

magnéticos®®.

Jiang (2008)% obteve elastdbmeros com propriedades magnéticas, pela adicéo
de ferro carbonilico. Para que a mistura fosse estavel, o autor estudou diferentes tipos
de surfactantes para modificar a superficie da particula de ferro, possibilitando assim
uma melhor dispersado no elastdmero. 82

Outros problemas que podem ser solucionados pela modificacdo da superficie
da particula magnética sdo a lixiviagdo e oxidacao. A solugcédo encontrada nestes casos
€ 0 encapsulamento, pois este protege a particula além de reduzir a densidade e
melhorar a resisténcia quimica.

Park, em 2009%, estudou particulas hibridas de ferro carbonilico encapsuladas
com o polimetil metracrilato (PMMA) na forma nucleo/casca, preparadas pelo método
de polimerizacéo por dispersdo, no qual o PMMA foi reticulado usando etilenoglicol
dimetacrilato (EGDMA) como agente reticulante durante a polimerizagcéo para aumentar
a resisténcia quimica e dureza superficial. A superficie da microesfera foi tratada com
acido metacrilico utilizando o ultrassom, para facilitar a dispersdo e melhorar a
compatibilidade com mondmero metil metacrilato, melhorando assim a reagédo de
polimerizacdo na superficie da particula que ocorre via radicalar. O procedimento

esquematico detalhado é ilustrado na Figura 188,
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Figura 18: Esquema do processo de polimerizacdo MMA.

O efeito magnético da particula pode ser combinado com polimeros inteligentes
gue respondem a estimulos que alteram suas propriedades em diferentes ambientes,
como pH, temperatura, forga iénica, campo elétrico, etc. Rahman, em 20118¢, recobriu
a particula magnética com polimero termossensivel devido a possibilidade deste novo
material ser usado na separacao na area de biotecnologia. A particula de ferro foi
modificada por polimerizacdo do estireno/divinilbenzeno via emulsdo agua em dleo.
Apbs o processo de encapsulamento da particula, a casca da mesma foi modificada
com N-isopropilacrilamida para conferir ao material propriedades termossensiveis.

Particulas de ferro cobertas por silica tem sido amplamente explorada para criar
estruturas de casca com particulas magnéticas internas devido a superficie de ferro ter
uma forte afinidade com a silica. A literatura relata que o revestimento de silica ajuda a
evitar a aglomeracao eletrostatica, porque o ponto isoelétrico da silica é atingido em pH
2-3. Além disso, as camadas de silica amorfa tém muitas vantagens, fornecendo
estabilidade térmica e mecéanica as particulas de ferro, impedindo sua oxidag&o e por
fim melhorando também sua adesé&o ao polimero.

Particula de ferro carbonilico tém sido recobertas por silica através da técnica
sol-gel. Duas modificagdes diferentes foram estudadas por Matecki em 20158 a
primeira com tetraetoxissilano (TEOS) e a segunda com o precursor tetrametoxisilano
(TMOS). A Figura 19 apresenta o esquema utilizado para recobrimento da particula com

silica.®*
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Figura 19: Esquema do recobrimento da particula de ferro com silica.

Ao invés de recobrir a superficie, como exposto anteriormente, ou adsorver um
surfactante na superficie da particula de ferro, Belyavskii e colaboradores®” estudaram
a modificacdo quimica da mesma. Em condi¢cdes normais, a superficie da particula de
ferro é oxidada e uma fina camada de 6xido é formada. A funcionalizacdo da particula
ocorre pela reacdo do filme de 6xido com organosilanos, fosfonato de alquila, entre
outros. Com estas modificagcbes, a particula pode ter caracteristicas hidrofilicas ou
hidrofébicas dependendo do modificador.8®
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Figura 20: Esquema da reacao de funcionalizacéo da superficie da particula®.

Recentemente, uma emulséo por pickering foi preparada via polimerizacéo para
fabricar particulas de polimero hibrido. Polimerizacéo baseada em pickering de emulséo
inclui polimerizagcdo em emulséo, polimerizacdo em miniemulsdo, polimerizacdo em
suspensao e polimerizacao por dispersao. Inicialmente, as particulas sélidas se auto
organizam na interface liquido-liquido e atuam como estabilizadores eficazes durante o
processo de polimerizagdo. Apds a conclusdo da polimerizagdo, as particulas séo

capturadas na superficie das esferas de polimero resultantes, onde eles podem ser mais
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eficazes para aplicacdes subsequentes. Liu (2010)%8 utilizou N-isopropilamida para
transformar particulas magnéticas, neste caso Fe.Os, em um material que, por estimulos
externos, tem seu volume alterado. A metodologia empregada neste processo foi a
emulsdo por pickering que esta representada na Figura 21. As particulas de ferro séo
dispersas, inicialmente, na fase 6leo. Posteriormente, é preparada a emulsdo inversa
contendo a fase 6leo com as particulas e a fase aquosa com o monémero. A

polimerizacdo na fase aquosa ocorre pelo aumento de temperatura. &

QOil phase

NIPAM

Q Oil phase Qil phase
1) (&} OO0,

o 0 0O Emulsifition
—

Water phase|
Monomers and initiators

Polymerization at 60 °C

Qil phase

Figura 21: Esquema do processo de polimerizagdo por suspensdo baseado em

pickering.

Park, em 20018, preparou fluidos magnetoreoldgicos através de emulsdo agua
em 6leo. Neste caso, as particulas de ferro foram dispersas na fase aquosa contendo
polimero e, posteriormente, adicionada a fase oleosa com surfactante de baixo HLB
(balanco hidrofilico e lipofilico), formando assim uma emulséo inversa. O aumento de
temperatura faz com que as gotas de agua se transformem em hidrogéis, recobrindo

assim as particulas. &

@

Dirop I ayer
{water) {water]

Figura 22: Esquema de formacao de hidrogéis.
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A literatura reporta diferentes metodologias, como descrito anteriormente, para
modificagcdo da superficie da particula. A escolha do procedimento empregado ira
depender dos objetivos de cada projeto. Caso se deseje proteger a particula contra
oxidacdo, um simples recobrimento basta. No caso de uma posterior funcionalizacdo da

particula, o recobrimento da superficie com polimero ou silica é uma alternativa.
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5. Materiais e Métodos

Neste capitulo, serdo apresentados os materiais e metodologias utilizados para provar
0s conceitos e solugBes propostos por esta tese. A seguir, serd apresentada uma lista
de polimeros, surfactantes e demais reagentes utilizados no desenvolvimento desta
tese. As técnicas utilizadas para caracterizacdodas particulas magnéticas também
serdo apresentadas, assim como as formulagcbes de fluidos magneto-reolégicos que
foram produzidos e utilizados nos ensaios propostos neste trabalho. A metodologia de
execucdo dos experimentos com a célula magnética, testes de perda de carga com
campo magnético, ensaios para selecéo dos agentes de reticulacdo, testes reocinéticos

e mecanicos com o material reticulado também serdo apresentados neste capitulo.

5.1. Lista de Polimeros, Surfactantes e Demais Reagentes

A seguir, é apresentada a lista de polimeros, surfactantes e outros reagentes utilizados

no desenvolvimento desta tese.

- Acido esteérico puro (origem vegetal) (C12H3602): proveniente da VETEC Quimica
Fina Ltda. com grau de pureza comercial, usado como recebido.

- Alcoflood® 955: proveniente da BASF S.A. com grau de pureza comercial, usado
como recebido.

- Antiespumante: proveniente da PRODUQUIMICA Ind. e Com. S.A. com grau de
pureza comercial, usado como recebido.

- Fluido de Silicone 200/350 Cst: proveniente da NEON Comercial Ltda. com grau de
pureza P.A., usado como recebido.

- Glutaraldeido 40%: proveniente da PRODUQUIMICA Ind. e Com. S.A. com grau de
pureza comercial, usado como recebido.

- Glicerol (HOCH,CH(OH)CH-OH): proveniente da TEDIA Company, com grau de
pureza comercial, usado como recebido.

- Hidroxido de Acetato de Cromo (C14H23Cr3O16): proveniente da SIGMA ALDRICH
Corporation com grau de pureza comercial, usado como recebido.

- Inibidor de Corroséo: proveniente da AGENA Resina e Colas Ltda. com grau de
pureza comercial, usado como recebido.

- Particula de Ferro HQ: proveniente da BASF S.A. com grau de pureza comercial,

usado como recebido.
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- Particula de Ferro HS: proveniente da BASF S.A. com grau de pureza comercial,
usado como recebido.

- Particula de Ferro OM: proveniente da BASF S.A. com grau de pureza comercial,
usado como recebido.

- Poli (Alcool Vinilico) (C2H40)n: proveniente da ISOFAR Industria e Comércio de
Produtos Quimicos Ltda. com grau de pureza comercial, usado como recebido.

- Poli (Alcool Vinilico): proveniente da SIGMA ALDRICH Corporation com grau de
pureza comercial, usado como recebido.

- Surfactante néo iénico Span® 80: proveniente da SIGMA ALDRICH Corporation com
grau de pureza comercial, usado como recebido.

- Goma Xantana: proveniente da Kelzan com grau de pureza comercial, usado como
recebido.

- Surfactante hidrofilico Tween 80: proveniente da VETEC Quimica Fina Ltda. com

grau de pureza comercial, usado como recebido.

5.2. Lista de Equipamentos

Nesta secdo, € apresentada a lista de equipamentos utilizados no desenvolvimento

desta tese, que segue adiante.

- Agitador magnético IKA, modelo C-MAG HS7.

- Agitador mecénico IKA, modelo RW20 digital.

- Agitador mecanico IKA, modelo WERKE.

- Balanca Analitica Precisa, modelo XT220A.

- Balanca semi-analitica Sartorius Cubis.

- Banho térmico convencional Biovera, modelo Julabo F25.
- Banho termostatico Fluxo Tecnologia.

- Bomba Seringa Harvard Apparatus, modelo 22/2000.
- Difratbmetro de Raio-X Bruker, modelo D2 PHASER.
- Fonte DC Minipa, modelo MPL-1303M.

- Gaussimetro GlobalMag, modelo TLMP-HALL-01k.

- Kit Retorta 50mL OFITE.
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- Maquina Ensaio Mecéanico Universal EMIC, modelo DL2000.

- Microscopio Eletrdnico de Varredura (MEV) Phenom, modelo ProX.
- Prensa Hidraulica EMIC, modelo DL2000.

- Redbmetro TA Instruments, modelo AR G2.

- Redmetro TA Instruments, modelo Discovery HR-3.

- Turbiscan Dafratec, modelo Lab Expert.

- Viscosimetro Ofite, modelo 900.

- ZetaSizer Nano Malvern, modelo ZS.

5.3. Metodologia

A proposta de trabalho desta tese é apresentar um novo mecanismo de controle
de perda de circulagdo. A organizacdo das atividades de trabalho para cumprir com o

proposto pode ser observada no organograma apresentado pela Figura 23.

Avaliagao
Experimental da
Perda de Circulagao

Design e construcao Fabricagao dos fluidos
dos aparatos com propriedades
experimentais magnéticas

Caracterizagao das
particulas magnéticas

Ensaios de Deslocamento Tamanho de particula

Morfologia

élula Magneto-reolégi
Célula Magneto-reologica Fragao volumétrica

Composi¢ao Quimica

Balanga Magnética
Tipo de polimero
Distribuigdo de Tamanhos
Ensaio de Filtracao

Figura 23: Organograma representando a metodologia proposta para desenvolvimento
desta tese.

Todos os ensaios destacados pelo retdngulo marcado na Figura 23 pela linha
traco-ponto foram apresentados nos capitulos subsequentes, com excecao do ensaio
de filtracdo que foi apresentado em um capitulo a parte. Devido a sua relevancia para
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este trabalho, os ensaios mecéanicos e reocinéticos foram apresentados em capitulos

separados.

5.4. Caracterizacdo das Particulas Magnéticas

Alguns testes preliminares foram realizados utilizando uma tinta magnética. Essa
tinta pode ser encontrada em lojas de tinta e geralmente € aplicada para producéo de
guadros magnéticos para fotos e recados. As particulas magnéticas presentes nessa
tinta foram separadas e seu percentual determinado. Ensaios para identificar a forma, a
distribuicdo de tamanho e a composi¢do quimica foram realizados ndo somente nas
particulas obtidas da tinta comercial como também nas demais particulas estudadas
neste trabalho (CIP OM, CIP HQ e CIP HS - fornecidas pela BASF S.A.). Todas as
particulas foram utilizadas para compor os diferentes fluidos avaliados. A descrigédo de

cada um dos métodos e equipamentos utilizados esta apresentada a seguir.

5.4.1. Separacao das Particulas da Tinta Magnética

Um procedimento adotado antes dos ensaios de caracterizacdo das particulas
foi separa-las da tinta magnética. A separagdo das particulas magnéticas da tinta foi
realizada adotando dois diferentes procedimentos. Em cada um deles foi coletada uma
massa de 50g de tinta magnética. No primeiro processo, foi realizado um ensaio de
destilacao, onde 50g de tinta foram aquecidas a 150°C até que toda a fase liquida fosse
evaporada e condensada em uma proveta de 50mL. Esse ensaio foi realizado em um
equipamento chamado de retorta. A amostra é acondionada em um porta amostra. Esse
porta amostra € acoplado a um tubo com uma saida ligada a um condesador. O porta
amostra é aquecido a uma temperatura alta e os liquidos evaporam restando apenas 0s
s6lidos no porta amostra. Os liquidos sdo condensados e recolhidos em uma proveta
volumétrica. A fracdo aquosa e organica sao lidas diretamente na proveta e o volume
restante é considerado o volume de solidos. O equipamento chamado de retorta pode

ser observado a seguir, na Figura 24.
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Figura 24: Porta amostra, sistema de destilzacdo, aquecimento e condensacao do Kit

Retorta utilizados para separacao dos sélidos da tinta magnética.

O segundo ensaio realizado foi um procedimento simples de diluicdo de uma
fracdo de tinta magnética com 4gua e separacgdo das particulas por meio da aplicagéo
de um campo magnético. Para a execucgdo deste ensaio, foi coletada, novamente, uma
massa de 50g de tinta e depositada em um béquer de 1000mL. A tinta foi diluida e um
ima permanente de neodimio, 20x20mm (0,5T), foi posicionado no fundo, do lado de
fora do béquer. As particulas magnéticas instantaneamente foram atraidas na direcdo
do im&. A fase liquida foi descartada e, posteriormente, quantidade adicional de agua
foi adicionada ao béquer com as particulas. Esse procedimento de separagéo foi
repetido por 5 vezes. ApOs essa etapa de lavagem, o béquer com as particulas foi
pesado e o conjunto foi colocado na estufa a 80°C, até atingir massa constante. O
volume de particulas foi calculado com base no didmetro médio de particula obtido nas
andlises de MEV.

5.4.2. Caracterizacdo das Particulas Magnéticas Utilizando Microscopia
Eletronica de Varredura (MEV)

O equipamento utilizado para caracterizagdo das particulas foi um MEV de
bancada da marca Phenom modelo ProX. O modelo de MEV utilizado possui detector
de energia dispersiva de raios X (EDS).
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Foram utilizados trés tipos de particulas magnéticas fornecidas pela BASF S.A.: CIP
HQ, CIP HS e CIP OM, além das particulas da tinta magnética previamente descritas.
A tinta magnética foi utilizada para os testes de prova de conceito. Os ensaios
no MEV foram realizados com aplicagédo de 10kV em aumentos de 7000 a 10000 vezes.
Foram geradas 3 imagens por amostra e em cada uma delas foram selecionadas 5
particulas para medicdo com a régua do equipamento. As imagens foram tratadas com
o software imageJ e uma distribuicdo de tamanhos de particulas foi obtida em pixels
para cada uma das amostras. A conversao de pixel para micrometros foi realizada para
a estimativa da distribuicdo de diametros em micrometros. A forma das particulas
também foi observada via MEV e a composi¢cao quimica foi obtida via espectroscopia

por energia dispersiva (Energy Dispersive Spectroscopy - EDS).

5.4.3. Caracterizacdo das Particulas Magnéticas Utilizando Difracéo de
Raios X (DRX)

A difracao de raios-X foi utilizada com o propdsito de identificar os picos de Ferro
(Fe) caracteristicos das amostras de particulas magnéticas. Os difratogramas foram
obtidos utilizando um difratbmetro da marca Bruker, modelo D2 PHASER, com radiacdo
de cobre (CuKa, A = 1,54184 A), operando com uma tens&o de 30 kV e corrente de 10
mA. Foram feitas varreduras angulares no intervalo entre 10° < 20 < 90°, com passos
de 0,1°%min e com o tempo de contagem fixo em 1s por passo. Para a identificacdo das
fases presentes foi utilizado o software Diffrac.EVA, também da Bruker.

Para os ensaios de difracao de raios-x foi utilizado um porta-amostra polimérico

especifico para po.

5.4.4. Caracterizacdo da Distribuicdo de Tamanhos de Particulas via

Zetasizer (espalhamento dindmico de luz)

Para os ensaios de identificagdo do tamanho das particulas via espalhamento
de luz, foram preparadas suspensdes muito diluidas, na faixa de 0,05%m/v, de
particulas magnéticas em 6leo de silicone 300CsT. Os ensaios foram realizados no

equipamento ZetaSizer Nano da marca Malvern, modelo ZS.

5.4.5. Caracterizagdo do Tamanho Médio de Particulas via Turbiscan

(espalhamento de luz)



66

As analises de medicdo de didmetro médio de particulas foram realizadas
também utilizando o Turbiscan. Os ensaios foram realizados sob temperatura de 32°C,
em um tempo total de 2 horas, com escaneamento da amostra a cada 30 segundos.

Inicialmente, foi preparada uma solucdo aquosa de poliacrilamida comercial
(Alcooflood955 — BASF S.A.) com 4g/L, para gerar uma solucéo de elevada viscosidade.
Em seguida, foi dispersa uma quantidade de 2,5g/L de particulas magnéticas na solucao
de poliacrilamida (PAM) e a suspenséo foi analisada no Turbiscan, para identificar,
principalmente, o didametro médio de particulas. Essas medi¢des foram realizadas para

as particulas CIP OM, CIP HQ e as separadas da tinta magnética.

5.5. Producgéo dos Fluidos Magneto-Reoldgicos (FMR’s)

Foram avaliados diferentes tipos de fluidos magneto reol6gicos, principalmente
na fase exploratéria de desenvolvimento dos experimentos relacionados ao processo
de perda de circulagéo. Por isso, nesta secao, foram apresentados os fluidos produzidos
e avaliados na fase exploratéria e os fluidos analisados na fase final para concepc¢ao do

modelo empirico.

5.5.1. Fluidos Produzidos na Etapa Exploratéria de Desenvolvimento dos

Aparatos Experimentais

Os ensaios exploratorios foram preliminarmente realizados com uma tinta
magnética comercial. A intengdo de utilizar inicialmente a tinta foi de avaliar o
funcionamento dos aparatos experimentais criados ao longo deste trabalho. Os fluidos
produzidos na sequéncia foram a base de 6leo de silicone. Em seguida, foram
preparados fluidos magneto-reolégicos (FMR) aquosos com e adi¢do de glicerina e
surfactantes. FMR com diferentes tipos de polimeros também foram produzidos para 0s

ensaios de atragcdo magnética com a balanca.

5.5.1.1. Ensaios com Tinta Magnética
A tinta magnética foi utilizada durante todo o desenvolvimento e evolugdo dos
aparatos experimentais arquitetados para avaliar o comportamento dos fluidos sob acdo
de campo magnético, principalmente para os ensaios de interacdo dinamica entre o
fluido e o campo magnético, chamado também de teste de deslocamento. Os testes
com a versdo final do aparato experimental utilizando a tinta magnética foram realizados

sob diferentes vazdes e, para todas as configuracdes de campo magnético aplicadas,
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foram medidas as pressfes resultantes do escoamento. A tinta magnética também foi
utilizada nos ensaios de avaliagdo de for¢a de atracdo magnética estética e magneto-
reologia. A tinta magnética foi comprada j& preparada para o ensaio. Previamente aos

testes, foi realizada apenas a homogeneiza¢cdo manual com o auxilio de uma espétula.

5.5.1.2. Fluidos a Base de Oleo de Silicone

Grande parte dos fluidos magneto-reolégicos apresentados na literatura é
produzida com a dispersdo de particulas magnéticas em uma base organica. Os
primeiros FMR’s avaliados foram produzidos com base nas formulacdes descritas por
Ashtiani e Hashemabadi (2015). Foram produzidos, inicialmente, quatro fluidos a base
de Oleo de silicone. Os fluidos foram avaliados nos ensaios de atracdo magnética e
magneto-reologia. Todos os fluidos foram avaliados quanto a questdo de estabilidade,
ou seja, a capacidade de manter as particulas em suspensao. Os fluidos testados foram

produzidos segundo a composi¢éo descrita na Tabela 7, apresentada a seguir.

Tabela 7: Fluidos magneto-reoldgicos a base de 6leo de silicone produzidos com e sem
acido estearico

Nome Acido Estearico (% m/m) | Particula Magnética (% v/v)
MRF1 OM 0 10
MRF2 OM 1 10
MRF1 HS 0 10
MRF2 HS 1 10

Os fluidos listados na Tabela 7 receberam a sigla MRF porque séo abreviacdes
dos nomes magnetorheological fluids. OM, HQ e HS s&o siglas fornecidas pelo
fabricante para identificacdo das particulas magnéticas. Esses fluidos foram produzidos
com e sem adicdo de acido estearico. O procedimento para a preparacao dos fluidos

seguiu as etapas listadas adiante.

Etapa 1) A massa de 6leo de silicone foi pesada e colocada em um béquer adaptado
a um banho térmico. A temperatura do 6leo foi mantida a 90°C;

Etapa 2) A massa correspondente a 1% em massa de acido estearico foi adicionada
ao fluido sob agitacdo mecéanica. A mistura ficou sob agitacdo durante 1 hora;

Etapa 3) A massa de particulas foi introduzida na mistura sob agitacédo e a mistura

manteve-se sob agitacdo mecéanica durante 1 hora.
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Os fluidos seguiram 0 mesmo protocolo de preparacdo, exceto quanto a etapa
2, referente a adicdo (ou ndo) de &cido estearico.

5.5.1.3. Fluidos Magneto-Reoldgicos Aquosos (FMR’s aguosos)
Produzidos com a Adicdo de Surfactantes e Glicerina na
Composicéao
Nesta fase, foram produzidos os primeiros fluidos magneto-reoldégicos aquosos.
A base para a producdo dos FMR’s aquosos foi uma solucéo polimérica a base de poli
(&lcool vinilico) (PVA), com 8,5% em massa do referido polimero. Foram produzidos
fluidos com uma quantidade fixa de particulas 10% (volume/volume). Os FMR aquosos
produzidos nesta etapa tiveram a introdugdo de dois tipos de surfactantes na
composi¢ado: Tween 80 e Span 80. Além de surfactantes, foi introduzida na composicao
dos FMR aquosos uma fragdo volumétrica de glicerol. As composi¢6es dos fluidos séo

apresentadas na Tabela 8, a seguir.

Tabela 8: Lista de FMR aquosos a base de PVA, produzidos com 10% v/v de particulas
magnéticas, trés concentracdes diferentes de glicerol e dois tipos de surfactantes nao

ibnicos diferentes

Concentragoes de aditivos
Sigla FMR Tween 80 (% m/m) | Span 80 (% m/m) | Glicerol (% v/v)

FLU1 0 0
FLU2 1 0 0
FLU3 0 1
FLU4 0 0
FLUS 1 0 30
FLU6 0 1
FLU7 0 0
FLU8 1 0 50
FLU9 0 1

Os fluidos foram produzidos com diferentes quantidades de glicerol, 0, 30 e 50%
(volume/volume). Como néo foram encontradas referéncias de trabalhos anteriores com
composi¢cbes de FMR contendo glicerol e os surfactantes utilizados neste trabalho
adotou-se concetracbes aleatorias de glicerol. O objetivo foi avaliar como a
concentracao de glicerol afeta as propriedades reoldgicas da amostra. A intencao foi
utilizar a maior quantidade de glicerol possivel, ja que se trata de um material de baixo
custo e abundante na natureza. As etapas necessarias para a producédo dos fluidos da

Tabela 8 estéo listadas a seguir.

1) Pesagem de uma massa de 4gua diretamente em um béquer;
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2) Introducéo da massa de polimero no béquer contendo agua sob agitacao
de 800rpm;

3) Manutenc¢do da agitacdo por 8 horas, até concluir o preparo da solucao
polimérica;

4) Mistura de quantidade proporcional de glicerol ao volume de solucéo de
PVA produzido;

5) Coleta de uma aliquota de fluido colocacdo em um béquer;

6) Adicdo de 1% em massa de Span 80/Tween 80, sob agitacdo, ao fluido
base;

7) Adicdo de 10% v/v de particulas magnéticas ao fluido da etapa 7,

mantendo-se a agitacdo de 800rpm por 30 minutos.

5.5.1.4.
Diferentes Tipos de Polimeros e Tamanhos de Particulas

Fluidos Magneto-Reolégicos Aquosos Produzidos com

Os primeiros fluidos produzidos no laboratério para realizacdo dos ensaios de
atracdo magnética estatica foram elaborados com trés tipos de soluc6es poliméricas:
solucdo de goma xantana (GX), solucdo de poliacrilamida (PAM) e solugéo de poli &lcool
vinilico (PVA). As diferentes formulacdes de fluidos e os primeiros experimentos foram
utilizados para avaliar a interacdo entre as particulas e as solu¢des poliméricas. A

Tabela 9 apresenta as formulac¢des iniciais avaliadas.

Tabela 9: Formulagbes com diferentes polimeros

Nome M::sa M::sa Tipo de
do Tipo de Polimero , , Dso (um) Particula
Fluido Polimero | Particula Magnética

(s/100g) | (s/100g)
SP1 Poliacrilamida (PAM) 3 23,6 2,65 CIP HQ
SP2 Poliacrilamida (PAM) 3 23,6 5,3 CIP OM
SP3 Goma Xantana (GX) 4,5 23,6 2,65 CIP HQ
SP4 Goma Xantana (GX) 4,5 23,6 5,3 CIP OM
SP5 Poli Alcool Vinilico (PVA) 8,5 23,6 2,65 CIP HQ
SP6 Poli Alcool Vinilico (PVA) 8,5 23,6 5,3 CIP OM

Os fluidos reportados na Tabela 9 foram produzidos com concentracdes
diferentes de polimeros devido a alta viscosidade que tipos diferentes de polimeros

conferem as solucdes, em fungcdo de suas massas molares. Goma Xantana,
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Poliacrilamida e o acido poli vinilico foram escolhidos porque todos formam hidrogéis na
presenca de dgua. A massa de particula utilizada na producéo dos fluidos foi constante
e igual a 23,6g. Essa massa foi calculada para introduzir uma fracdo volumétrica de 3%
de particulas no fluido, dado que a densidade das particulas é de aproximadamente
7,86g/cm? (informacéo do fabricante). O primeiro passo para a preparacdo dos fluidos
magneto-reoldgicos produzidos nesta etapa foi dispersar os polimeros em agua. O

preparo das solu¢cdes poliméricas seguiu as etapas listadas adiante.

i. Introducdo da massa de 4gua em um béquer;

i. Introducdo da massa de polimero no béquer contendo agua, sob agitacdo de
800rpm;

ii.  Manutengdo da agitagdo por 1lh, para as solugbes de goma xantana e
poliacrilamida. Para as solugbes PVA, o tempo de agitacdo foi

aproximadamente 8h.

A solucdo de PVA precisou de mais tempo na preparacao devido ao grau de
hidrolise (87%) do polimero e a massa molar. As solu¢des antes de serem submetidas
aos ensaios reolégicos foram mantidas em repouso por pelo menos 8h ou até nao
identificar bolhas de ar suspensas na solucdo. As medidas de viscosidade aparente das
solugBes sem as particulas foram realizadas utilizando o reémetro AR-G2. Os ensaios
foram realizados com varredura de taxa de cisalhamento variando de 0,1 a 100s-1, sob
temperatura ambiente, 25°C. A geometria utilizada foi placa-placa de 40mm. A distancia
entre placas (GAP) utilizada no ensaio foi de 1mm. Foram obtidos 100 pontos em 20
minutos. A viscosidade média das solugfes sera apresentada nos resultados.

Apos a etapa de producéo e avaliacdo das solu¢des poliméricas, as particulas

foram introduzidas nos fluidos, conforme os passos apresentados a seguir.

1° Passo — Pesagem de uma massa de solucao polimérica;

2° Passo — Introducédo de 1% de um anticorrosivo na solugédo polimérica, sob
agitacao de 800rpm;

3° Passo — Introducdo da massa de particulas magnéticas;

4° Passo — Finalizagdo, com a introducdo de um antiespumante a base de

silicone.

5.5.2. Fluidos Magneto-Reolégicos Aquosos Produzidos para o

Desenvolvimento do Modelo Empirico Proposto
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O preparo dos fluidos fabricados nesta etapa seguiu 0s mesmos passos da
preparacgdo dos primeiros FMR aquosos apresentados na secdo 5.5.1.4, levando-se em
conta que o tempo gasto para a dispersao do PVA foi de 8h.

A Tabela 10 apresenta os fluidos utilizados para cumprir um plano experimental
de avaliacdo das propriedades reologicas sob acdo de um campo magnético, além das

propriedades de forca de atragdo magnética em condi¢cBes estatica e dindmica.

Tabela 10: Matriz de testes realizada na célula magneto-reolégica

Nome do  Particulas 5 Nome da
_ Dso (micron) 5
Fluido % viv Particula

FMR1 2,5
FMR2 50
2.65 CIP HQ
FMR3 7,5
FMR4 15
FMR5 2,5
FMR6 5,0
5.3 CIP OM
FMR7 7,5
FMR8 15

As formulagdes reportadas na Tabela 10 foram avaliadas utilizando os ensaios
de atragdo magnética estética (balanca magnética), testes de deslocamento e ensaios
de magneto-reologia. Os fluidos foram produzidos com um aumento em passos de 2,5%
de fracdo volumétrica de particulas. Os tipos e tamanhos de particula foram
selecionados apos ensaios de caracterizagdo. Foram selecionadas particulas com
composicdes similares baseado nos dados fornecidos pelo fabricante. J4 em relagdo ao
diametro foram escolhidas particulas que possuiam uma o dobro do diametro da outra.
Os dados experimentais obtidos nos ensaios magneto-reolégicos foram ajustados com
os modelos reolégicos apresentados na Tabela 5. Com os valores dos parametros
reolégicos obtidos para os diferentes campos magnéticos, didmetros e concentracdes
de particulas avaliados, foi criado um modelo empirico de dois parametros para estimar
a formulagédo 6tima de FMR proposta a obtengcdo de um valor de tenséo limite de
escoamento (TLE) necessario ao controle de perda de circulagéo.

Os ensaios experimentais foram realizados em duplicata e em diferentes
intensidades de campo magnético: 0, 210, 455, 625, 855, 1100 e 1165Gauss. Os
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respectivos valores de campo magnéticos foram gerados em funcao da variacdo de
corrente elétrica e medidos com o auxilio de um Gaussimetro. Esses valores foram
medidos dentro de um limite de corrente elétrica de 1,5A. Acima desse valor de corrente
elétrica a temperatura da célula magnética ultrapassava 50°C apds 60 minutos, o que
poderia interferir diretamente no comportamento dos fluidos durante os testes.

5.6. Ensaios Experimentais Produzidos para Avaliar o Controle de Perda de

Circulacéo sob Acao de Campo Magnético

Os ensaios experimentais apresentados nesta secdo foram construidos no
préprio laboratério. O foco dos experimentos foi avaliar o mecanismo de controle de
perda de circulagéo utilizando campo magnético associado a fluidos magneto reoldgicos
aquosos e nao aquosos. Foi também utilizada uma tinta magnética comercial na
execucdo de alguns ensaios, mais especificamente dos ensaios de deslocamento e
ensaios de magneto-reologia. O objetivo foi avaliar a capacidade dos FMR de aumentar
a tensdo de escoamento instantaneamente apos a aplicacdo do campo magnético e
entender como isso pode impactar no escoamento dos fluidos através de fraturas. Para
este fim, foram concebidos 3 experimentos que utilizam, em conjunto, campo magnético
e fluidos magneto-reolégicos. A descrigdo de cada um dos experimentos desenvolvidos
seguira a ordem apresentada no organograma exposto a seguir, pela Figura 25.

Avaliacdo do desempenho dos
fluidos utilizando os aparatos
experimentais produzidos

Célula Magneto-reoldgica

Balanga Magnética Ensaios de Deslocamento

Avaliar a interagdo Avaliar a agdo do campo Avaliar as propriedades
particulas/campo magnético magnético sobre o reologicas sob efeito do
em diferentes meios de escoamento. Fazer um balanco campo magnético,
dispersdo. Avaliar a entre forcas magnéticas e de principalmente a tenséao inicial
estabilidade dos FMR deslocamento. de escoamento.

Figura 25: Ensaios experimentais para avaliar o controle de perda de circulagdo com

aplicacao de campo magnético.
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O primeiro experimento realizado foi um ensaio de deslocamento para avaliar a
perda de carga associada ao escoamento dos diferentes FMR’s, avaliados sob
diferentes condi¢cdes de escoamento e campos magnéticos. O segundo deles foi o
ensaio de reologia com aplicacdo de campo magnético. Nesse ensaio, uma célula
magnética, criada no laboratério e adaptada ao rebmetro AR G2 da empresa TA
Instruments, foi utilizada para avaliar as propriedades reoldgicas dos fluidos produzidos,
sob diferentes niveis de campos magnéticos. Ja o terceiro experimento foi criado com o
objetivo de avaliar, de forma estatica, como a forca de atracdo magnética dos diferentes
FMR’s varia em funcao da composicao do fluido e da distancia da fonte magnética, com
aplicacdo de varios niveis de intensidade de campo magnético durante o teste. A ordem
de apresentacdo dos experimentos serd a mesma do organograma apresentado na
Figura 25, da esquerda para a direita. Os experimentos e técnicas serdo descritos nos

subcapitulos apresentados a seguir.

5.6.1. Ensaios Estaticos de Forca de Atracdo Magnética

Os ensaios estéticos de forca de atragcdo magnética foram produzidos para
avaliar a interacao estética entre as particulas magnéticas em suspensdo em um fluido
polimérico, sob efeito de campo magnético. A seguir, foram apresentados o aparato
construido para execucdo destes ensaios, os fluidos avaliados neste ensaio e a

metodologia de teste.

5.6.1.1 Balangca Magnética
O aparato experimental criado para medir a forca de atracdo magnética dos
FMR’s estaticamente é composto por uma série de peqguenas partes. A seguir, na

Figura 26, esta descrito o conjunto de partes que compdem o equipamento.
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oy
Placa de conexdo
com o computador

Conector balanga/porta-amostra
com regulagem de altura

Y Porta amostra
Fonte elétrica

/N
Fonte Magnética Régua
Figura 26: Aparato experimental para medicdo de forca de atracdo magnética —

interagdo entre a particula e o meio de dispersao

Para a construcdo do aparato experimental, foi utilizada uma balanga semi-
analitica da marca Sartorius, com capacidade para 6200g (a). A mesa que suporta a
balanca foi construida no préprio laboratério e possui pés com regulagem de altura. A
placa de conexdo com o computador (g) foi também montada no laboratorio. A célula
magnética (e) e a fonte elétrica Minipa (f) modelo MPL-1303M, foram as mesmas
utilizadas nos ensaios de magneto-reologia. Os testes foram realizados colocando o
fluido magnético dentro do porta amostra (c), apresentado na Figura 26. A seguir, 0
frasco era fechado e conectado no gancho conector (b), acoplado com a balangca. O
conector tem um ajuste de altura que permite que o porta amostra fique a diferentes
distancias da célula magnética. O porta-amostra fica posicionado dentro de tubo de
acrilico (d) que, por sua vez, é apoiado na base de Celeron da célula magnética. Nesse
tubo de acrilico, esta colada uma régua. Através do conector com regulagem de altura
e da régua colada ao tubo de acrilico foi possivel fazer um ajuste da posicéao final da

base do porta-amostra em relacao ao topo da célula magnética.
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5.6.1.2 Metodologia de Ensaio Estatico para Avaliacdo da Forca de Atragédo
Magnética

Para medir a forca de atracdo magnética dos FMRs produzidos, foi construido
um aparato experimental onde uma determinada massa de fluido, 10g, foi
acondicionada dentro de um porta-amostra. O porta-amostra possui um gancho que é
conectado a outro gancho extensor preso em uma balanca. O gancho extensor preso a
balanca possui regulagem de extensdo. Ou seja, a distdncia do porta-amostra até a
fonte magnética pode ser regulada por meio dele por um parafuso sem fim. A ilustracédo

do gancho esta apresentada a seguir, na Figura 27.

Gancho superior preso

~" abalanca

Rosca sem fim — regulagem
de distancia

\\ Gancho inferior preso
ao porta amostra

Figura 27: Gancho utilizado para regular a distancia do porta-amostra até a fonte

magnética.

O teste tem inicio pesando uma massa de amostra diretamente no porta-
amostra. Depois 0 porta-amostra é acoplado ao gancho extensor e a balanca é ligada.
Em seguida, a altura entre a fonte magnética e o porta-amostra € regulada. A massa
lida na balanca é ajustada para zero, ainda com a fonte magnética desligada. A célula
magnética é conectada a uma fonte elétrica e o0 experimento tem inicio quando a
corrente elétrica é alterada e a célula magnética comecga a atrair a amostra que esta no
porta-amostra. As leituras de variacdo de massa séo feitas diretamente na balanca e
variam a medida que a corrente elétrica € aumentada. Nos testes com a balanca
magneética, as correntes elétricas utilizadas foram de 0,25A; 0,50A; 0,75A; 1,00A; 1,25A
e 1,50A. Cada corrente elétrica corresponde a um valor de campo magnético associado.
Os valores medidos de campo magnético associado a corrente aplicada serdo
apresentados nos resultados. Outra variavel modificada durante os experimentos foi a
distancia da amostra em relacdo a fonte magnética. As distancias avaliadas foram de
Omm; 2,5mm; 5,00mm; 7,5mm; 1,00mm; 1,25mm e 1,50mm. Essa distancia foi
controlada com uma régua adaptada em torno da fonte magnética e do porta-amostra.

A medida que o campo magnético aumenta, a forca de atracdo do FMR aumenta e a
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balanca contabiliza esse aumento em massa. Com esse sistema, foram avaliados 0s

fluidos apresentados na Tabela 9, Tabela 10 e tinta magnética.

5.6.2. Ensaio Dinamico de Forca de Atracdo Magnética

O ensaio dindmico para medicdo de forca de atracdo magnética trata de avaliar
como um fluido magneto-reolégico em movimento interage com um campo magnético
estatico. A seguir, serdo apresentados o aparato construido para execucdo desses

ensaios e a metodologia de teste.

5.6.2.1. Ensaios para Medicao de Forgca de Atragcdo Magnética em
Condi¢cdes Dindmicas e Ensaios de Estabilidade
Nesta secdo, serdo apresentados dois tipos de ensaios: 0S ensaios para
medicdo de forca de atragdo magnética em condigbes dindmicas, também chamados

de ensaios de deslocamento, e 0os ensaios de estabilidade.

a) Ensaios de Deslocamento
Toda a parte de desenvolvimento dos ensaios para medicdo da relacdo entre as
forcas magnéticas e de deslocamento sera apresentada nos resultados. Nesta secao,
sera apresentada apenas a configuracédo final do equipamento utilizado para execucao
dos experimentos. A configuragdo final do ensaio de deslocamento esta representada

na Figura 28 a seguir.

Seringa 1 manémetro _! Seringa 2

[ —- 1]
—l Lo —
Ima

Bomba Seringa Bomba Seringa

Figura 28: Esquema da unidade experimental do ensaio de deslocamento.

Neste ensaio, foram utilizadas duas seringas conectadas a um tubo. Entre as
seringas, foi conectado um mandmetro, por meio de um conector T. O conjunto foi
adaptado a duas bombas seringas da marca Harvard Apparatus, modelo 22/2000. As
seringas ficaram apoiadas nas bombas, enquanto o mandmetro ficou apoiado, preso
por uma garra, conectado a uma haste. As setas vermelhas, apontadas na Figura 28,
indicam o sentido de deslocamento do fluido. Os imas foram posicionados sempre apés
0 mandmetro, na posi¢do intermediaria entre a saida do conector T, no mandémetro, e a

entrada da seringa que recebe o fluido. Os ensaios foram realizados com os fluidos
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MRF1 OM e MRF2 OM, apresentados na Tabela 7, e com os fluidos da Tabela 10 e

tinta magnética.

b) Ensaios de Estabilidade

Os ensaios de estabilidade foram realizados exclusivamente utilizando fluidos
magneto-reoldgicos a base de éleo de silicone. As particulas fornecidas pela BASF S.A.
sdo compostas por Ferro (Fe) com alto grau de pureza e densidade muito alta. Por isso,
tendem a sedimentar muito rapido, mesmo dispersas em um fluido altamente viscoso.
Os ensaios de estabilidade foram realizados para avaliar a velocidade de sedimentacao
das particulas magnéticas e a influéncia de um surfactante (a4cido esteérico) na
estabilidade das dispersdes destas particulas. Para estes ensaios, foram utilizados os
FMRs organicos reportados na Tabela 10, apresentada anteriormente. Os ensaios de
estabilidade foram realizados com a utilizag@o de provetas volumétricas de 100mL e sob
temperatura ambiente, durante 600 horas. O volume sedimentado foi anotado
diariamente e foram realizados registros fotograficos dos ensaios. Com 0s volumes
obtidos, foi calculado um percentual de sedimentacdo, baseado na equacao utilizada
pelos autores Ashtiani e Hashemabadi (2015) 2.

Volume de Sobrenadante

%Sedimentacao = x100 Eq.5

Volume Total

Os dados também foram utilizados para estimar a velocidade de sedimentacao
das particulas, relacionando o volume sedimentado com tempo decorrido para
sedimentacdo. Os fluidos ensaiados com essa metodologia de teste foram

apresentados na Tabela 7.

5.6.2.2. Metodologia Utilizada na Avaliagdo da Forca de Atracéo
Magnética em Relacdo a Forga de Deslocamento dos Fluidos
Magnéticos
O procedimento de execucdo dos ensaios de deslocamento com a versao final

do aparato experimental esta descrito a seguir.

1° - O fluido produzido foi colocado em um béquer;
2° - Uma extensdo de 100mm de mangueira de silicone foi conectada a uma

seringa de 60mL (com bico cateter) e presa com uma bracadeira de plastico;
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3° - Outro pedacgo de mangueira foi preso em uma das extremidades a seringa,
da mesma forma que no passo 2°, e depois foi preso ao conector T preso ao manémetro;

4° - Os conjuntos produzidos no 2° e 3° passos foram totalmente preenchidos
com fluido;

5° - Os conjuntos preenchidos com fluidos foram conectados. A extremidade da
mangueira do conjunto produzido no passo 2° foi conectada a outra extremidade do
conector T do conjunto produzido no passo 3°;

6° - Adaptacédo de todo o conjunto nas bombas seringas;

7° - Ajuste do controle de forca para 90% do total da capacidade de forca de
deslocamento da bomba seringa,;

8° - Ajuste da vazdo adotada para o teste.

Para esses ensaios, foram utilizados imas de neodimio com dimensdes
diferentes, colocados na superficie externa do tubo, durante o escoamento. Os imas
foram posicionados um a um e depois colocados dois a dois, em paralelo, para aumentar
a superficie de aplicacdo do campo magnético. As bombas seringas utilizadas foram
fabricadas pela empresa Harvard Apparatus, modelo 22/2000. Esta bomba seringa
permite o controle da vazao variando de 0 a 100mL/minuto. Durante a execugao dos
testes, as vazdes aplicadas foram de 20, 30, 40 e 50mL/min. A outra bomba seringa
utilizada no experimento foi apenas para dar suporte a seringa que recebe o fluido
deslocado. As dimensbes dos imas utilizados e as intensidades do campo magnético

gerado podem ser observadas a seguir, Figura 29.

Dimensédo do ima (mm) | Sentido do Campo (+ ou -) | Campo Magnético (Gauss) T
1 -2500 d
5x10 (a)

2 S |
1 -3400 b

10x10 (b)
2 3600 4 ‘
1 -4290 <

20x10 (c)
2 4450

Figura 29: imas de neodimio utilizados para os ensaios de deslocamento.
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A magnitude do campo magnético foi medida para os imas apresentados na
Figura 32, nos sentidos de entrada e saida das linhas de campo, representados pelos
numeros 1 (saida — valor positivo — polo norte) e 2 (chegada — valor negativo - polo sul).
Os imas utilizados para produzir o campo magnético foram imés de neodimio. Todos
possuem forma cilindrica com mesmo diametro (10mm), porém comprimentos
diferentes. A parte circular do ima foi colocada junto ao tubo de silicone para produzir
um campo magnético perpendicular ao escoamento. Os iméas foram utilizados um a um
ou em pares, sempre com mesma dimensao. O objetivo de utilizar dois imas em paralelo
foi aumentar a distancia em que o fluido que atravessava o tubo de silicone estivesse
em contato com 0 campo magnético e, assim, avaliar o efeito do aumento do
tempo/distancia de contato do fluido magnético com o im& na mudanga de presséo
durante o escoamento. O tubo de silicone utilizado possui 12mm de diametro externo e
7mm de didmetro interno. O campo magnético gerado com os imas foi medido na parte
interna do tubo, no centro do tubo e na parte interna do tubo no outro extremo. Uma
ilustracdo do método utilizado para medir o campo gerado pelos imas no tubo pode ser
observada na Figura 30, apresentada a seguir.

Posicdo2 _

E

Figura 30: Posi¢cbes onde o campo magnético foi verificado dentro do tubo de silicone.

Central

Posigdol ———

Seguindo as posi¢bes representadas na Figura 30, o campo magnético foi
medido na posicdo 1, encostado na face interna do tubo. Tendo como referéncia o
didmetro interno do tubo, a medida na posicéo central foi a 3,5mm de distancia de sua
face interna. E a terceira medida foi feita na posicao 2, que se refere a face interna
oposta a posi¢do 1, e mais distante do im&. Durante os testes, os FMRs produzidos
foram avaliados sob diferentes intensidades de campo magnético, diferentes
tempos/extensées de contato entre o fluido e o campo magnético e, ainda, sob
diferentes vazdes aplicadas com a bomba seringa, 20, 30, 40 e 50mL/minuto. Os fluidos
ensaiados com esta metodologia foram os fluidos MRF1 OM e MRF2 OM, apresentados

na Tabela 7, além dos fluidos apresentados na Tabela 10 e a tinta magnética.
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5.6.3. Ensaios Magneto-Reoldgicos

Nesta secdo, foram apresentados os equipamentos que compfem a célula
magneto-reoldgica utilizada junto com o rebmetro para 0s ensaios reoldgicos sob efeito
de campo magnético. O preparo dos fluidos magneto-reoldgicos produzidos e avaliados
com a célula serdo apresentados, assim como a metodologia adotada para a execugao

dos testes.

5.6.3.1. Célula Magneto-Reoldgica
A célula magneto-reolégica utilizada nos ensaios experimentais realizados foi um
aparato experimental fabricado no laboratério, passando por alguns estagios de
desenvolvimento que foram apresentados em detalhes nos resultados. Nesta sec¢éo, foi
apresentada apenas a versao final da célula, composta por uma bobina com ndcleo ferro

magnético e uma fonte elétrica, conforme ilustragdo apresentada na Figura 31.

Cisoa] = B
-

Fonte elétrica Bobina

Figura 31: Acessorios principais que compdem a célula magneto-reoldgica

A bobina é composta pelos materiais listados a seguir:
* Corpo produzido em ferro galvanizado (tubo de 34”);
+ Enrolamento produzido com fio de cobre 19 AWG com capacidade
maxima de 1,94A, 3000 espiras;
* Placas de Celeron na parte inferior e superior da bobina, na Figura 31
estdo com a cor preta;
* Ndcleo de ferro fundido;

+ Tampdes cegos com superficie usinada.

Foi utilizada uma fonte elétrica da marca Minipa, modelo MPL-1303M, com
operagdo maxima de 32V e 2,0A. A bobina foi adaptada a fonte elétrica e, a medida que

a corrente elétrica era alterada, a atracdo magnética sofria mudanca.



81

5.6.3.2. Metodologia Utilizada nos Ensaios Magneto-Reolégicos
O conjunto célula/fonte projetado foi adaptado a um redbmetro da marca TA
Instruments, modelo AR-G2. O sistema composto pelos instrumentos permitiu a
realizacao dos ensaios reolégicos em temperatura ambiente com aplicacdo de campo

magnético, conforme a Figura 32.

‘0000 0OQS

Figura 32: Sistema utilizado nos ensaios de reologia com campo magnético.

Conforme mostra a Figura 32, a célula magnética foi apoiada na base utilizada
para realizar os ensaios de reologia interfacial. Depois disso, a célula foi presa a uma
garra fixada por um conjunto de haste e base. Na sequéncia, os conectores da fonte
foram ligados a bobina e as conexdes isoladas com uma fita isolante. O reémetro foi
ligado e a geometria conectada. Todas as calibragbes com a geometria foram
realizadas. A fonte foi utilizada para controle da corrente elétrica e a geracdo de campo
magnético foi produzida pela bobina. A variacdo de campo magnético foi verificada com
auxilio de um medidor de campo magnético (Gaussimetro), na faixa entre 450 a
1200Gauss, o0 que corresponde a uma variacdo de corrente elétrica na faixa de
aproximadamente 0,5A a 1,5A.

A geometria utilizada nos ensaios foi a de placa/placa com 20mm de diametro.
A geometria utilizada € de um tipo de metal que ndo sofre atracdo pelo campo
magneético. Por isso, ndo interferiu nos ensaios realizados. A placa inferior utilizada foi

a do proprio tampao usinado e rosqueado diretamente na bobina. O ensaio controlou a
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taxa de cisalhamento aplicada, que variou na faixa de 0,1 a 100s?, com coleta de 61
pontos durante 20 minutos de teste. A média obtida nos resultados experimentais foram
analisadas utilizando os modelos reoldgicos listados na Tabela 5, apresentada na secéo
de revisdo bibliogréfica. Os ensaios magneto-reoldgicos com os fluidos apresentados
na Tabela 8 foram realizados sem a a¢do de campo magnético e com campo magnético
de 1165Gauss (1,5A). Os resultados experimentais foram ajustados utilizando o modelo
de Herschel-Bulkley, Bingham e Casson e serdo discutidos quanto aos valores de
tensao inicial de escoamento obtidos em funcéo do teor de glicerina e surfactante das
amostras. Os fluidos ensaiados por esta metodologia foram os fluidos MRF1 OM e
MRF2 OM, apresentados na Tabela 7, além da tinta magnética e dos fluidos

apresentados na Tabela 10.

5.7. Avaliagéo da Cinética de Reticulagdo dos Fluidos Magneto-Reolégicos

Produzidos

A avaliacdo da cinética de reticulacao foi realizada em condicdes estaticas e

dindmicas, conforme descrito a seguir.

5.7.1. Selecéo do Agente de Reticulagéo para os FMR via Ensaio de
Reticulacdo Estéatica

Os ensaios de cinética de reticulagdo estaticos tiveram como objetivo determinar
o tipo de agente de reticulacdo mais compativel com a solucdo de PVA 8,5%
(massa/massa) contendo 5% em volume de particulas magnéticas para ocorrer a
reticulacdo. Foram testados trés tipos de agente de reticulagédo: K»S,0s (Persulfato de
Potassio), CsHsO- (Glutaraldeido) e CrCsH21012 (Acetato de Cromo Il Hexahidratado).
Os testes iniciais foram realizados com a introdugéo de 3,5% em massa dos agentes de
reticulacdo na solugéo de PVA 8,5%. Um resumo dos materiais utilizados esta descrito
na Tabela 11.

Tabela 11: Materiais utilizados nos ensaios estaticos de cinética de reticulagdo

Sigla FMR Agente de Reticulagdo
Glu CIP OM + PVA Glutaraldeido (3,5%m/m)
Kpr CIP OM + PVA Persulfato de Potassio (3,5%m/m)
Cra CIP OM + PVA Acetato de Cromo 111 (3,5%m/m)
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A mistura foi colocada em um tubo de ensaio e submetida a 70°C em banho
termostatico, assim como demonstrado na Figura 33. A concentragdo utilizada foi
estabelecida com base nos trabalhos desenvolvidos por Trampus (2016)% e Eyleen
(2017)°".

Figura 33: Banho termostético utilizado nos testes.

A avaliacdo da reticulagéo foi realizada vertendo o tubo, a cada 15 minutos, para
observar se a formagdo do gel reticulado havia ocorrido. Quando néo foi constatado
movimento do fluido, ao verter o tubo de ensaio, foi inserido um bastdo de vidro para

tocar a superficie do tubo e verificar se o material estava reticulado.

5.7.2. Avaliacdo Reocinética

O processo de avaliagdo da cinética de reticulacao foi realizado apenas para
uma das formulagdes dos fluidos magneto-reoldgicos produzidos, FMR6’. O objetivo foi
de otimzar a concetracdo de agente de reticulagdo utilizando a maior concetragcdo
departiculas estudadas na producéo dos fluidos. A finalidade foi verificar se com uma
alta concetracdo de particulas e agentes de reticulagdo haveria algum problema de
compatibilidade. A carga volumétrica de particulas magnéticas utilizada para a produgéo
dos fluidos foi de 15%v/v de CIP OM, particulas com maior didmetro. O fluido
selecionado foi avaliado com trés concentracdes diferentes de agente de reticulagéo.
Os ensaios foram realizados utilizando um redmetro da empresa TA Instruments,
modelo Discovery Series Hybrid Rheometer (DHR3). A geometria utilizada na execuc¢ao
dos ensaios foi a Vane com cilindro ranhurado, conforme ilustrado a seguir, ha Figura
34.
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A.

Figura 34: Imagem da geometria Vane e do copo ranhurado utilizados nos ensaios de

reticulagéo.

O ensaio monitorou os valores de tensdo de escoamento do fluido em funcdo do
tempo. Para isso, foi estabelecido um tempo maximo de teste de 2h, com aplicacdo de
uma taxa de cisalhamento constante de 10s e monitoramento de tenséo e viscosidade
ao longo destas 2h. Foram testadas trés concentragfes de agente de reticulagédo

(Acetato de Cromo lll), 0,5%, 1% e 1,5% em massa.

5.8. Ensaios mecanicos utilizando os fluidos magneto-reolégicos (FMR) apés

0 processo de reticulagdo

Para a realizacé@o dos ensaios de resisténcia mecanica do material reticulado, foi
necessario preparar o corpo de prova no formato de uma fita.

Ensaios com os fluidos apresentados na Tabela 10 também foram executados,
seguindo o mesmo procedimento descrito adiante.

Foram preparados fluidos com e sem particula magnética, sob agitacéo
mecanica para auxiliar na homogeneizacao. Apés o preparo das amostras, as mesmas
foram transferidas para um molde de metal com dimensdes de 9,3mm de largura,
63,3mm de comprimento e 2,0mm de espessura. Em seguida, o molde foi levado a uma
prensa hidraulica pré-aquecida a 70°C, que tem a funcao de auxiliar no preparo do corpo
de prova, conforme a Figura 35. Foi aplicada uma carga de 5 toneladas, com intervalos

de desgaseificacdo de 5 minutos durante o tempo de moldagem. A desgaseificacdo
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consiste em liberar a carga aplicada e reaplica-la, para que ndo sejam formadas bolhas
no corpo de prova. Durante o resfriamento da amostra, foi aplicada uma carga de 2
toneladas. Foi estabelecido um tempo de moldagem de 1lhora, baseado nos ensaios de
reticulacdo estaticos. Esse tempo demonstrou-se suficiente para que o fluido sofra o
processo total de reticulagdo. ApGs esse tempo, 0 corpo de prova esta pronto para ser

submetido ao teste mecéanico de tracao.

Figura 35: Processo de fabricagdo dos corpos de prova para ensaio mecanico: a)

Mistura do fluido com o agente de reticulacdo; b) acondicionamento do fluido no molde;
c) prensagem do molde.

Os testes de tracdo foram realizados na maquina de ensaio universal EMIC,

modelo DL2000. Os parametros utilizados nos ensaios foram os listados a seguir.

° Forca maxima: 500N;

° Dimenséo do corpo de prova: 9,3mm de largura, 63,3mm de comprimento e
2,0mm de espessura,

° Dados de saida: Tensdo Maxima, Tenséo de Ruptura, Deformacdo Méaxima e
Deformagé&o de Ruptura;

° Taxa de deformag&o: 100 mm/min.

A Figura 36 apresenta o equipamento durante a realizagéo do teste de tracéo.



Figura 36: Equipamento utilizado nos testes de tensdo (EMIC DL-2000).
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6. Resultados

O objetivo foi avaliar uma nova metodologia de combate a perda de circulacéo
utilizando a reticulacdo de polimeros combinada com a mudanca das propriedades
reoldgicas de fluidos magneto-reolégicos (FMR) quando sob a acdo de um campo
magnético. Os ensaios experimentais foram realizados utilizando-se inicialmente uma
tinta magnética comercial para provar o conceito de combate a perda via aplicacao de
campo magnético e reticulacdo de fluidos poliméricos. Apds testes com a tinta
magnética, foram produzidas formula¢@es de fluidos magneto-reol6gicos compostos por
solucdes poliméricas contendo uma suspenséo de particulas magnéticas. Os referidos
fluidos quando sob acdo de campo magnético se estruturam e aumentam a tensao limite
de escoamento e criando uma resisténcia ao escoamento. Enquanto isso, os polimeros
utilizados na composicao do fluido agem formando estruturas reticuladas que, apos um
determinado tempo, selam a regido onde esta ocorrendo a perda de circulagao.

A tinta magnética comercial utilizada nos ensaios exploratorios foi escolhida,
principalmente, porque possui propriedades magnéticas e tem, além disso, capacidade
de reticulagdo em temperatura préxima aos fluidos magneto-reoldgicos (FMR) avaliados
neste trabalho. Os fluidos estudados foram projetados para possuir a0 mesmo tempo
resposta a um campo magnético e capacidade de reticulacdo sob temperatura
especifica. Esse conceito esta sendo apresentado para aplicagdo em cenarios de perda
de circulacdo de magnitude severa. A caracterizagcdo das particulas utilizadas na
producdo dos fluidos e da tinta magnética foram realizadas. A caracterizacdo das
particulas foi um fator importante no desenvolvimento deste trabalho, porque elas sédo
as principais responsaveis pelo efeito de mudanca de propriedade reolégica do fluido.
Foram realizados também experimentos para avaliar as mudangas das propriedades
reoldgicas, principalmente da tenséo inicial de escoamento e aumento da viscosidade
aparente com a aplicagdo do campo magnético.

O primeiro ensaio desenvolvido foi o de medi¢do da forca de atragdo magnética
dos fluidos escoando por um campo estatico, também chamado de ensaio de
deslocamento. Neste experimento, foi possivel também avaliar a mudanca de pressao
provocada durante o escoamento com a aplicacdo do campo magnético. A avaliacao
desses ensaios, foram utilizados com base a nUmeros adimensionais. Também foram
utilizados nameros adimensionais disponiveis na literatura, conforme apresentado na
Tabela 6. Em seguida, foi desenvolvida uma célula magneto-reoldgica para 0s ensaios

de avaliacéo das propriedades reolégicas dos fluidos produzidos sob acdo de campo
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magnético. No referido experimento, a célula magnética foi alimentada por uma fonte
elétrica externa e adaptada a um redmetro. Mais um experimento foi criado para avaliar
a forca de atracdo magnética dos diferentes tipos de fluidos magneto-reoldgicos
produzidos sob acdo de diferentes niveis de campo magnético. O objetivo desses
ensaios foi entender como as propriedades desses fluidos variam em funcédo do meio
de dispersao, tamanho de particulas, campo magnético e distancia da fonte magnética.
Toda a parte exploratéria para desenvolvimento desses experimentos estara detalhada
nos capitulos seguintes.

Esses experimentos foram elaborados e construidos no laboratério de
Engenharia Quimica da Universidade Federal do Rio de Janeiro. O grupo de pesquisa
no qual esta Tese foi desenvolvida ja vem desenvolvendo pesquisas avangadas em
otimizacéo de formulacdes de solugdes poliméricas para aplicagdo em cenario de perda
de circulagdo. Por esse motivo, 0s ensaios de cinética de reticulagéo foram realizados
apenas de forma complementar para entender o funcionamento dos processos de
cinética de reticulacdo estética e dinamica dos fluidos produzidos utilizando agentes de
reticulagdo convencionais. Também foram realizados ensaios de resisténcia mecéanica
da massa reticulada para avaliar como a composicdo dos fluidos interfere nas
propriedades mecéanicas dos materiais apés a reticulacao.

Neste capitulo, serdo apresentados os resultados obtidos na etapa exploratéria
para desenvolvimento dos aparatos experimentais e 0s resultados obtidos para o
desenvolvimento do modelo empirico para predi¢éo de formulagées de fluidos magneto-

reoldgicos em funcéo da tenséo inicial de escoamento.

6.1. Caracterizacdo das Particulas Magnéticas

Foram realizados ensaios de Difracdo de Raios-X, microscopia eletronica de
varredura (MEV) em conjunto com uma espectroscopia de energia dispersiva (EDS)
para identificacdo da morfologia, tamanho e composicdo quimica das particulas
magneéticas utilizadas neste trabalho.

O tamanho médio e a composi¢cdo quimica das particulas fornecidas pelo

fabricante podem ser observados na Tabela 12.
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Tabela 12: Informacgfes de tamanho e composicao quimica das particulas fornecidas

pela BASF S.A
Nome Tamanho Médio - Dso (um) | Fe (%) | C (%) N (%) O (%)
CIP HQ (BASF) 2,0 97,8 0,6-09 | 0,6-0,9 | 0,3-0,5
CIP HS (BASF) 1,8-2,3 97,5 1,0 1,0 0,5
CIP OM (BASF) 3,9-5,2 97,8 |0,75-0,900,65-0,90|0,15-0,40

Os ensaios de raios-X foram os primeiros executados com as amostras de

particulas. A Figura 37 apresenta os resultados de difracao de raios-x.
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Figura 37: Difratograma das particulas magnéticas. a) particula CIP OM; b) Particulas

CIP HQ; c) Particulas da tinta magnética.

Os difratogramas das particulas magnéticas apresentadas pelas Figura 37a,

Figura 37b e Figura 37c indicam picos caracteristicos de materiais compostos por ferro
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puro. Ensaios de difragdo de raios-X também foram realizados para as amostras das
particulas de tinta magnética. A diferenga mais marcante entre os resultados de difragéo
de raios-x foram as intensidades nos espectros na leitura caracteristica de
aproximadamente 44°,

O MEV é um dos mais versateis instrumentos disponiveis para a observacéo e
analise de caracteristicas morfolégicas de materiais sélidos. A principal razdo de sua
utilizacdo neste trabalho e em outros € a alta resolu¢cdo em que as amostras podem ser
observadas. A morfologia das particulas, assim como uma identificacdo do tamanho
diretamente nas imagens, pode ser observada nas Figura 38, Figura 39 e Figura 40,

apresentadas a seguir.
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Figura 38: Micrografias das particulas de CIP HQ com identificacdo de tamanho,
aumento de 4300 vezes.
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Figura 39: Micrografias das particulas de CIP OM com identificacdo de tamanho,
aumento de 4300 vezes.




92

Figura 40: Micrografias das particulas de TM com identificacéo de tamanho, aumento
de 4300 vezes.

De acordo com as micrografias das particulas de CIP HQ e OM, apresentadas
pelas Figura 38 e Figura 39, foi possivel observar o formato de particulas com alta
esfericidade e com tamanhos muito distintos. As particulas CIP HQ tém praticamente a
metade do didametro médio das particulas CIP OM. Ja as particulas da tinta magnética,
Figura 40, ndo possuem uma forma bem definida. Apesar de apresentar algumas
esferas, em geral, os formatos das particulas séo irregulares. As particulas de CIP HQ
aparentemente possuem tamanho bastante inferior as particulas de CIP OM. As
particulas de tinta magnética possuem tamanhos (didmetros) muito superiores as
particulas de CIP HQ e OM.

Junto com a microscopia eletrénica de varredura (MEV), foi realizada também
uma andlise elementar das particulas utilizadas para compor os fluidos magnéticos,

como esta apresentado na Figura 41a, Figura 41b e Figura 41c.
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Figura 41: Andlise elementar via MEV-EDS: a) particula CIP HQ; b) particula CIP OM

e ¢) particulas de TM.

As particulas selecionadas para a analise elementar estdo destacadas nas
Figura 41a, Figura 41b e Figura 41c através da indicacdo de setas vermelhas. As
referidas analises foram realizadas com o objetivo de confirmar a presenca de Ferro nas
amostras e o0s resultados apresentados confirma essa existéncia, mas também apontam
para a presenca também de Fldor, Bario e Manganés, porém em quantidades
relativamente bem menores comparadas a quantidade de Ferro. Os dados relacionados
a quantidade proporcional de cada a&tomo presente nas amostras analisadas podem ser

observados na Tabela 13.
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Tabela 13: Informacdes sobre quantidade atdmica dos elementos presentes em cada
tipo de particula

Tipo de Particula | Nome do Elemento | % Massico

Ferro 85
CIP OM Flaor 11
Carbono 4
Ferro 84

IPH
c Q Flaor 16
Ferro 90
™ Ca.rb?n.o 3
Oxigénio 4
Manganés 1

Baseado nos dados reportados na Tabela 13 e comparando com os dados de
raios-X, é possivel fazer algumas consideracdes sobre a presenca de alguns elementos.
Primeiro, em relagdo a presenca de carbono nas amostras de CIP HQ e da tinta
magneética. Possivelmente a deteccéo do referido elemento deve-se a presenca de uma
fita de carbono utilizada para colar a amostra no porta-amostra. A ocorréncia de
Carbono é comum neste tipo de analise e advém, na maior parte dos casos, da fita de
carbono. Ja a presenca de Fluor nas amostras de CIP HQ e CIP OM, pode ser residuo
de materiais utilizados para a sintese das particulas. A presenca de Oxigénio e
Manganés na tinta magnética pode ocorrer devido ao pigmento a base de Oxido de
Manganés.

As imagens obtidas com o MEV foram tratadas, via um software de imagem
chamado imageJ, para obtencéo da distribuicdo do tamanho de particulas para cada
uma das amostras analisadas. Os resultados, comparando as amostras de CIP HQ e

OM, podem ser observados nas Figura 42a e Figura 42b, apresentadas a seguir.
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Figura 42: Distribuicdo de didmetros de particulas das amostras CIP OM e HQ

estimadas com as imagens obtidas via MEV e tratadas com o software imageJ: a)

Distribuicdo de didmetros, b) Estimativa da distribuicAo acumulada de diametros de

particulas.
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A técnica utilizada para a estimativa da distribuicdo de tamanhos das particulas
CIP HQ e CIP OM também foi aplicada para estimativa da distribuicdo de tamanhos das
particulas dispersas na tinta magnética. Os resultados podem ser observados nas
Figura 43a e 46b.
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Figura 43: Distribuicdo de didmetros de particulas das amostras CIP OM e HQ
estimadas com as imagens obtidas via MEV e tratadas com o software imageJ: a)
Distribuicdo de diametros, b) Estimativa da distribuicdo acumulada de diametros de

particulas.
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De maneira geral, as particulas dispersas na tinta magnética tém didmetros
maiores do que as fornecidas pela BASF S.A., as quais foram utilizadas no preparo da
maior parte dos fluidos avaliados neste trabalho. Esse resultado pode ser comprovado
comparando os valores obtidos de didmetro nas Figura 42b eFigura 43b. Baseado nas
Figura 38 eFigura 39, as formas das particulas fornecidas pela BASF S.A., CIP OM e
CIP HQ se apresentam como quase esferas perfeitas. Ja as utilizadas na producéo da
tinta magnética, apresentadas na Figura 40, na maior parte dos casos apresentaram-
se totalmente disformes.

Segundo o manual do Zetasizer, a faixa de tamanho que o equipamento
consegue medir esta entre 0,3nm até 10um. Levando em conta os dados de diametro
médio das particulas fornecidas pela BASF S.A. e reportadas na Tabela 12, os valores
enquadram-se na faixa de leitura do equipamento.

O Turbiscan foi desenvolvido para estudar a estabilidade de suspensdes
coloidais. Esse analisador possui um sistema composto por uma fonte de luz
infravermelha e dois detectores sincronizados. O detector de transmisséo recebe a luz,
a qual passa pela amostra, enquanto o detector de retorno capta o espalhamento da luz
provocado pelo material disperso em cada tipo de amostra. O Turbiscan é capaz de
identificar mudancgas na concentracao de suspensdes e, em alguns casos, tamanho de
particulas dispersas no meio analisado. O equipamento opera fazendo leituras pré-
programadas e sobrepfe as curvas referentes as leituras para mostrar processos de
sedimentacgédo, coalescéncia e desestabilizagdo (no caso de emulsées).

O resumo da distribuicdo do didmetro de particulas obtido utilizando diferentes

técnicas esta apresentado na Tabela 14.

Tabela 14: Diametro médio de particulas encontrado por diferentes técnicas para as

particulas CIP HQ, CIP OM e tinta magnética

Fonte Dso (um) - HQ | Dso (um) - OM | Dso (pm) - TM
BASF S.A. datasheet 2 3,9-5,2 N.A.
Turbiscan 2,6 7,95 173
Zetasizer 2,65 5,3 Nao realizado
MEV 1,75 3,00 17

Os diametros médios, estimados para as particulas CIP HQ, CIP OM e particulas
da tinta magnética, analisando as imagens do MEV com o software imageJ, foram

1,75um; 3um e 17um, respectivamente. Possivelmente, o valor de didametro médio
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encontrado para as particulas da tinta magnética, 173um, utilizando o equipamento
Turbiscan foi grande devido a um processo de aglomeragéo. Os valores de diametro
médio de particulas utilizando as diferentes técnicas apontaram que para as particulas
CIP HQ e CIP OM a diferenca em relacdo aos dados de diametro médio fornecidos pela
BASF S.A. foram pequenas. Os valores mais préximos de didmetro foram os obtidos via
Zetasizer. Com o MEV a técnica de andlise das imagens foi realizada com o auxilio do
software ImageJ. Em cada uma das 5 imagens obtidas para cada amostra foram
medidas a dimensdo de 5 particulas. O software permitiu analisar a distribuicdo de
tamanhos por imagem. A média dos valores foi obtida e com isso a média obtida para
as 5 imagens de cada amostra foi calculada e reportada na Tabela 15. Os valores
obtidos para as particulas CIP HQ e CIP OM foram dentro da faixa informada pela BASF
S.A. Ja para as particulas da tinta magnética os valores obtidos foram elevados. Porém
nas imagens obtidas € possivel constatar que realmente a dimesédo das particulas da
tinta magnética € muito superior as das particulas fornecidas pela BASF S.A. A
caracterizacdo das particulas da tinta magnética sé foi possivel porque dois
procedimentos para separacdo das particulas foram realizados. No primeiro deles, a
tinta magnética foi separada utilizando o Kit Retorta e os resultados demonstraram que
a tinta é constituida por fragbes volumétricas de 64% de agua, 8% de 6leo e 18% de
sélidos. J4 no segundo deles, o procedimento realizado permitiu a separacdo das
particulas magnéticas pela diluicdo. O volume de particulas foi calculado com base no
didmetro médio de particula obtido nas analises via MEV. No primeiro ensaio, foi obtida
uma fragdo volumétrica de 14,31%. Ja no segundo ensaio, foi obtida uma fracdo
volumétrica de 15,5%. Uma diferenca de aproximadamente 8,3%. A diferenca de volume
de solidos obtidas no teste com a retorta e no teste de separagdo com campo magnético
foi de aproximadamente 21%. Possivelmente essa diferenca deve-se a outros tipos de
sélidos ndo magnéticos utilizados para compor a formulagdo da tinta, tais como:
pigmentos, espessante, inibidores de corrosao.

Uma das ideias de utilizar a referida tinta magnética foi para avaliar um material
facilmente encontrado no mercado e que tem potencial para utilizacdo em aplicagbes
industriais, principalmente na atividade fim que trata esta tese, a qual é o
desenvolvimento de fluidos de perfuracdo para combate a perda de circulagéo. A tinta
magnética testada, além de propriedades magnéticas, possui propriedades de
reticulacdo. Desta forma, esse material é adequado para uma apresentacdo de prova

de conceito proposta por esta tese.
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6.2. Etapa Exploratéria de Ensaio para a Constru¢cédo dos Aparatos
Experimentais e Testes Utilizados

Aqui, serdo apresentadas as etapas de desenvolvimento dos aparatos
experimentais desenvolvidos. Resultados dos testes com diferentes fluidos magneto-

reoldgicos também serdo apresentados.

6.2.1. Construcédo, Desenvolvimento e Testes Utilizando os Ensaios de
Deslocamento — Ensaios Dinamicos de Medicdo de Forca de Atracdo

Magnética.

Nesta secdo, serdo apresentados os ensaios experimentais de deslocamento
criados para avaliar o comportamento dos fluidos magneto-reolégicos escoando em um
tubo quando sob efeito de um campo magnético estatico. Os testes iniciais foram
realizados com tinta magnética. Nos ensaios com tinta magnética serdo apresentados
os melhoramentos realizados na evolugdo do experimento de deslocamento, as
propriedades da tinta magnética sob efeito de um campo magnético e a avaliacdo do
namero adimensional criado para avaliar a relagéo entre forcas de resisténcia magnética
e viscosa. Na sequéncia, serdo apresentados os resultados obtidos nos ensaios com os
fluidos magneto-reolégicos organicos produzidos inicialmente. Ensaios de estabilidade
dos fluidos magneto-reol6gicos organicos produzidos também foram realizados e serdo
apresentados nesta sec¢do. Finalmente serdo avaliados os fluidos magneto-reoldgicos
aquosos, produzidos com caracteristicas de resposta ao campo magnético e

reticulacdo. Os FMR aquosos avaliados foram apresentados na Tabela 10.

6.2.1.1. Desenvolvimento do Ensaio de Deslocamento

Resumidamente, o ensaio de deslocamento foi produzido para fazer a avaliacdo
do deslocamento dos FMR’s entre duas seringas sob efeito de um campo magnético. A
construcdo do ensaio sofreu aperfeicoamento ao longo da Tese. O primeiro aparato
experimental utilizado no teste foi construido utilizando duas seringas interligadas com
um tubo de silicone. A ideia foi avaliar como algumas mudangas na composicéo do fluido

poderiam interferir na resposta ao deslocamento do fluido sob acdo do campo
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magnético. O prototipo experimental inicial pode ser observado na Figura 44,
apresentada a seguir.

Figura 44: Teste da seringa preliminar.

Inicialmente, para compor o experimento, foram utilizadas duas seringas
plasticas de 5mL e um segmento de aproximadamente 3cm de comprimento de tubo de
silicone com diametros de 3,1cm e 6,4mm.

A montagem do experimento inicial foi com o preenchimento de uma das
seringas com fluido magnético e depois conectada a um tubo de silicone. Em seguida,
a outra extremidade do tubo de silicone foi conectada na outra seringa (vazia). Uma
mudanca feita no aparato experimental foi a adaptagdo de um tubo de silicone com
didmetro maior. Os testes, utilizando diametros diferentes, foram para avaliar a diferenca
de forca necesséria ao deslocamento do fluido sob efeito de um campo magnético com
mesma intensidade. A montagem dos experimentos com diametros de mangueira

diferentes pode ser observada na Figura 45.

Figura 45: Teste de alcance do campo magnético.
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Testes utilizando tinta magnética foram realizados utilizando este dispositivo. O
campo magnético foi aplicado com um im& de neodimio com as dimensfes de 10mm
de didmetro e comprimento 10mm (0,360T).

Em seguida, um sistema mais robusto foi montado, onde foram conectadas duas
seringas de 60mL, com bico cateter, a um tubo de silicone com 200mm de comprimento
ao total, 12mm de diametro externo e 7mm de diametro interno. O tubo de silicone foi
cortado ao meio, na posicdo de 100mm, e conectado a um conector na forma de té,
possui 40mm. Ao conector T foi integrado um mandmetro de Bourbon. A adaptagéo do
mandmetro ao sistema foi com o objetivo de entender qual a perda de carga associada
ao escoamento em funcgdo da aplicagdo de um campo magnético. O novo formato do

experimento ficou como apresentado na Figura 46.

Figura 46: Adaptacdo do experimento com a insergdo de um mandmetro.

Ja com o dispositivo apresentado na Figura 46, foram realizados testes
preliminares sem campo magnético, para conhecer os valores de pressdo de
deslocamento do fluido magnéticos entre as seringas. Adotando a posicao do
manbmetro como um marco, o ima foi posicionado do lado em que a seringa esta vazia.
Tomando-se como base a direcdo do escoamento, o ima ficou apés o manémetro. O
campo imposto pelo ima é perpendicular ao escoamento. Desta forma as particulas em
suspensao se aglomeram no ponto de aplicacdo do campo magnético e a medida que
mais fluido passa pelo ponto de aplicagdo do campo maior o grau de obstrucéo do tubo,
maior a perda de carga gerada e pressao lidas no mandmetro. No entanto, os testes
preliminares utilizando o sistema de deslocamento de FMR utilizando o aparato descrito
na Figura 46 foram realizados com deslocamento manual. Esse tipo de método de
deslocamento ndo tem controle de forca aplicada ao deslocamento e muito menos
vazdo. Por esse motivo, uma nova modificacdo foi realizada para garantir que o

experimento tivesse o controle de vazdo e forca adequado. As seringas foram
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adaptadas a uma bomba seringa e assim passou-se a ter o controle da vazéo aplicada

ao experimento.

6.2.1.2 Desenvolvimento de nimeros adimensionais para avaliar o escoamento de
fluidos sob efeito de campo magnético com foco em um problema de perda de
circulacéo.

O estudo da andlise dimensional de um problema €é motivado pelo
desconhecimento da funcéo que relaciona as varidveis envolvidas no fendmeno a ser
estudado. A ideia deste trabalho foi criar uma relagéo entre forgas que descrevesse em
nameros, de forma aproximada, o comportamento dos fluidos avaliados sob a agéo do
campo magnético. Baseando-se em um conjunto de observacdes empiricas,
estabelecendo, portanto, um vinculo entre as varidveis de interesse e o modelo que
descreva o fendbmeno sob investigacdo. Nesse caso o fenémeno sob investigacdo € o
escomaneto de um FMR que sob a acdo de um campo magnético sofre efeito em suas
propriedades reoldgicas. O estudo trata do controle da invaséo de fluido através de uma
fratura em funcdo do aumento da tenséo limite de escomaneto. A descricdo do problema
esta ilustrada a seguir.
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Figura 47: llustracdo das dimensdes avaliadas no problema de escoamento do FMR

utilizado no combate a perda de circulacao.



103

Na Figura 50, a variavel Vi, é a velocidade média em que o fluido é deslocado
pela regido anular (distancia entre a parede do po¢o e a rocha). Li é a extensao
(comprimento da fonte magnética) e D € a distdncia entre a fonte magnética e a
formagcao (fratura).

Para ajudar a relacionar as variaveis envolvidas no problema, foi tomado como
primeiro passo a enumeracdo das grandezas fundamentais envolvidas no processo,
como: massa [M], comprimento [L], tempo [T] e corrente elétrica [A].

Baseado no problema descrito na Figura 50 e no ensaio de deslocamento, foi
iniciado o0 segundo passo previsto no estudo, que foi seguir o Teorema de Buckingham,
organizando as variaveis mais relevantes em pequenos grupos adimensionais,
chamados de grupos 1. Foram selecionadas como variaveis mais importantes do
processo as seguintes: Viscosidade aparente (n)

, diferencial de presséo (AP), didametro do tubo (D), comprimento da secéo de
aplicacdo do campo magnético (L), velocidade média de deslocamento do fluido (Vm),
campo magneético (B) e corrente elétrica (l). As variaveis foram combinadas em dois

grupos = principais:

e miAP,L,B,I

e w21, Vm B,

O diferencial de pressao foi selecionado como variavel mais importante para
obtencéo do n; e a viscosidade foi a mais importante para obtencéo de n.. A viscosidade
utilizada nos calculos utilizando os adimensionais foi estimada sob efeito do campo
magnético. Desta forma a equacéo que descreve cada um dos grupos adimensionais

ficou descrita como apresentado pelas Equacdes 6 e 7 apresentadas a seguir.

- AP.L; Ea.6
1™ Bi 9.
1.V
T, = Eq.7
27 B a
Um terceiro adimensional, nt3, foi obtido fazendo uma relagéo entre n; e .
, _ APL
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O propésito de relacionar os adimensionais 1 e n; foi verificar como as variagdes
na pressdo sdo afetadas pelo Li, que representa o contato entre o fluido e a fonte
magneética, a Vm (velocidade média) e n (viscosidade do fluido sob acdo do campo
magnético).

Os imas que foram utilizados nos experimentos foram cilindricos, portanto L
pode ser substituido facilmente por uma notagédo de diametro, Di. Multiplicando 3 por
uma razdo de didmetro Di/D;, onde D; representa o didmetro im& e D; representa o
diametro interno do tubo, é possivel chegar a uma relacdo de forcas, conforme
apresentado a seguir.

_ AP.D?

= —2X Eq.9
1.V D¢ a

T3

A relacdo de forcas representadas pelo adimesnional ©ts descreve no numerador
a resisténcia criada pelo campo magnético ao escoamento. Principalmente, porque Di?
representa uma notacao de area do imé que estd em contato com o fluido que escoa no
tubo e quanto maior a referida area maior o AP. Ja o denominador descreve a for¢ca de
deslocamento do fluido. Desta forma a Equacdo 4 pode ser representada novamente,

conforme descrito a seguir.

Ta = Forga Magnética Eq.10
3 Forga Viscosa &

Essa relacao foi utilizada para descrever o comportamento dos fluidos magneto-
reoldgicos avaliados nos experimentos de deslocamento com a seringa.

Zitha e Wessel (2002)*? apresentaram uma adimensional que relaciona a perda
de carga gerada com um fluido sob efeito de um campo magnético e sem aplicacéo do
campo magnético. Os autores chamaram esse numero de fator de resisténcia residual.
No entanto, ndo se trata de um fator residual e sim de um nimero que muda em fungao
das propriedades do fluido, do campo magnético aplicado e fatores geométricos
associados ao escoamento. Outra observacdo é que esse numero também esta
relacionado fisicamente ao grau de retencdo de particulas em funcdo do campo

magnético aplicado, por este motivo também pode ser chamado de indice de retencao.
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APcym

TR = Eq.11

APscm

Na Equacéo 11 nr € o indice de retengéo, AP.m € a perda de carga sob efeito do campo
magnético e APscm € a perda de carga sem efeito do campo magnético. Para cada um
dos fluidos produzidos sera apresentado uma relacao entre 3 em funcao da vazéo e a

relacédo entre nz € 7r.

6.2.1.3 Resultados dos Ensaios com a Tinta Magnética

Os ensaios de deslocamento foram produzidos para entender como os fluidos
magneto-reolégicos em movimento sdo capazes de interagir com um campo magnético
estatico. Estes ensaios também foram elaborados para avaliar a capacidade de
retencdo do escoamento com a aplicagdo de um campo magnético. Os testes iniciais
foram realizados preenchendo duas seringas com tinta magnética e conectando-as com
um tubo de silicone. Um campo magnético estatico era aplicado ao tubo de silicone,
engquanto tentava-se deslocar a tinta magnética dentro das seringas. Os resultados

iniciais podem ser observados na Figura 48, a seguir.

Bloqueio parcial

A

Figura 48: Teste da seringa com didmetro de capilar diferente.

No ensaio representado na Figura 48, os didmetros testados foram de 6,4mm
(A) e 3,20mm (B). O embolo da seringa foi deslocado com a méo, sem qualquer controle
de vazao ou forca. O ima de Neodimio utilizado foi o de diametro 10mm e comprimento
10mm (0,360T). Os resultados dos testes apontam uma resisténcia maior ao
escoamento quando o tubo tem diametro menor. Provavelmente isso se deve a maior
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capacidade de retencdo das particulas dado que o didmetro do tubo diminuiu, porém, o
campo magnético foi mantido o mesmo. Baseado neste experimento, outro teste foi
elaborado. Desta vez foi adaptado um mandmetro entre as seringas por onde o fluido
era deslocado. Na composicédo do experimento foram utilizados tubos de silicone de
12mm de didmetro externo e 9mm de didmetro interno. Também foi utilizado um
conector T para adaptagdo do mandmetro. Alguns resultados ap0s essa mudanga no

aparato experimental podem ser observados a seguir.

Tinta Magnética

Figura 49: Testes de deslocamento com diferentes imas.

Os testes representados na Figura 49 foram realizados com a tinta magnética e
com diferentes imas disponiveis no laboratério. O campo magnético de cada um deles
foi medido. Os valores de campo magnético dos imas, assim como a pressao atingida
durante o deslocamento, podem ser observados na referida figura. O deslocamento do
fluido entre as seringas foi feito de forma manual sempre por uma mesma pessoa.
Mesmo o deslocamento sendo manual foi possivel observar que hd um aumento da
pressdo a medida que aumentava o campo magnético aplicado. Porém, com o intuito
de fazer um experimento que pudesse ser reprodutivel foi realizado mais uma
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modificagcdo. O deslocamento passou a ser realizado com o auxilio de uma bomba
seringa, conforme ilustrado na Figura 31, na secdo de materais e métodos. Desta forma
foi possivel controlar a vazao praticada com a variacao da forca de deslocamento
imposta pela bomba seringa. Neste novo experimento foi padronizado também os tipos
de imas utilizados.

Os imas utilizados nos ensaios possuem formato cilindrico com didmetro fixo de
10mm e comprimento variado. O campo magnético gerado por cada um dos imas foi
medido. Os testes foram realizados em 4 diferentes vazfes e para cada vazao foi
utilizado um ima posicionado perpendicularmente ao escoamento ou dois imas em
conjunto (um ao lado do outro) posicionados da mesma forma. A ideia de utilizar dois
im&s foi para avaliar como a mudancga na superficie de contato, do fluido em movimento
com 0 campo magnético estatico, alterou o comportamento do escoamento, mais
especificamente pela resposta no aumento de pressao lida no manémetro. O resultado

da avaliagéo deste efeito utilizando a tinta magnética pode ser observado na Figura 50.
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2,5 5,0 7,5 10,0
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Taxa de Cisalhamento (s)

10mm 20mm

Figura 50: Diferencial de pressdo em fungéo da vazao para diferentes areas de contato

fluido/campo magnético (0,450T).

Os valores de diferencial de pressdo foram coletados em cada vazado
primeiramente para o fluido sem a aplicacdo do campo. As diferencas de presséo foram
calculadas subtraindo os valores de pressao lidos com o campo magnético dos que
foram lidos sem o0 campo magnético para cada vazao e L;. De acordo com a Figura 50

guando maior L; maior foi a resposta no AP. Nos testes com a tinta magnética em
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especifico, na condicdo em que foi aplicado ao escoamento um campo de 0,45T, a
mudanca de pressao, de 6 para 12psig, foi quase diretamente proporcional a mudanca
no L;, que foi de 10 para 20mm. Ainda foi constatado que os testes com contato entre a
tinta magnética e o campo de 10mm néo sofreram mudancas significativas no AP. J& os
resultados obtidos com maior contato fluido-campo, 20mm, apresentaram mudancas
facilmente diferenciadas e que potencialmente comparaveis. Outro estudo
desenvolvido foi para avaliar como a mudanca no campo magnético afeta as variacdes
de pressdo durante o escoamento. A Figura 51, apresentada a seguir, apresenta o
comportamento da tinta magnética avaliada em diferentes vazbes e campos

magnéticos.
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0,283T 0O0,360T AO0,455T

Figura 51: Mudanca de pressao em funcéo da variacao de vazdo e modulo do campo

magnético aplicado ao escoamento.

Os resultados apresentados na Figura 51 demonstram que maiores
intensidades de campo magnético geram maiores diferenciais de pressdo. E & medida
que a vazao aumenta, a pressao cai linearmente. Em geral, um fluido escoando em um
mesmo tubo que sofre apenas um aumento de vazao, sofre uma perda de carga maior,
no caso dos testes realizados nesta etapa isso significaria um aumento da pressédo de
escoamento. Esse efeito no escoamento ocorre porque 0 campo magnético atua como
uma valvula, porém a medida que a energia aplicada ao escoamento do fluido aumenta,

devido ao aumento de vazéo, o nivel de retengéo provocado pelo campo diminui. Uma
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outra forma de avaliar esse efeito foi comparar os valores de viscosidade do fluido em
funcdo da variacdo de campo magnético. Os valores de viscosidade foram estimados
utilizando a equacéo de Poiseuille, a partir dos valores de pressao obtidos nos ensaios.

__ APmR*
~8LQ

Eq. 12

A variavel n (Pa.s) refere-se a viscosidade dindmica resultante, AP (Pa) a
variacdo de pressdo, R (m) ao raio do tubo, L (m) ao comprimento do tubo e Q (m?%/s) a
vazao de escoamento. A Figura 27 apresenta os resultados de viscosidade aparente,

em funcdo da vazéo, obtidos com a tinta magnética.

120
100

80

n (Pa.s)
3
>

20 X o o o

2,5 5,0 7,5 10,0
Taxa de Cisalhamento (s™)

<O Base 0,455T - 10mm A0,455T - 20mm

Figura 52: Valores de viscosidade da tinta magnética sob acdo do campo magnético

calculados através da equacao de Poiseuille.

Na Figura 52, estdo apresentadas trés curvas contendo os valores de
viscosidade obtidas em diferentes condi¢cdes. Os pontos azuis na forma de losango
referem-se aos valores de viscosidade em func¢do da vazao para a tinta escoando sem
a influéncia do campo magnético. Ja os pontos laranjas na forma de quadrado referem-
se aos valores de viscosidade da tinta em funcdo da vazao sob efeito de um campo
magnético de 0,450T passando por uma extensao de campo de 10mm. Por fim, os

pontos na forma de triangulo cinza referem-se a viscosidade da tinta sob efeito do
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campo magnético, porém agora passando por uma extensdo de 20mm. Uma

comparagao entre os valores de viscosidade em funcdo da vazao para as diferentes

intensidades de campo magnético pode ser observado a seguir.
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Figura 53: Curvas de viscosidade em funcdo da vazao para a tinta magnética sob efeito

de diferentes campos magnéticos. a) Curvas de viscosidade obtidas com contato

tubo/ima de 10mm; b) Curvas de viscosidade obtidas com contato tubo/ima de 20mm.

As curvas de viscosidade em funcdo da vazéao foram obtidas comparando os

valores de viscosidade em diferentes intensidades de campo magnético e extenséo de

contato tubo/ima. As curvas representadas na Figura 53a foram obtidas com o fluido

com contato tubo/im& de 10mm. J4 as curvas representadas na Figura 53b referem-se

ao escoamento dos fluidos com contato tubo/ima de 20mm. O comportamento das
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curvas em ambas as figuras demonstra que a medida que o campo magnético aumenta,

a viscosidade aumenta, principalmente, se forem comparadas as curvas do fluido base.

Com os dados de vazéo aplicados ao escoamento, foi estimada a velocidade do
fluido. J& com os dados de velocidade, foi estimado um valor médio de taxa de

cisalhamento para cada vazéo.

Outro fator importante que ndo pode deixar de ser mencionado € que o perfil de
campo magnético muda a medida que o fluido se distancia da fonte de aplicacdo do
campo magnético. Na Tabela 15, estdo resumidos os valores de campo magnético em
fungéo da posicao do fluido no tubo, em fungéo também do nimero de imés utilizados

e da intensidade do campo magnético aplicado.

Tabela 15: Valores de campo magnético lidas em fungéo da posig¢éo do fluido no tubo
em relacdo ao ima, niumero de imas utilizados e intensidade de campo magnético

gerada por cada ima ou conjunto de iméas

Quantidade de imas | Dimensdes (mm)| Posi¢do 1 (Guass)| Central (Gauss)| Posi¢do 2 (Gauss)
T 5X10 1090 480 410
= 10X10 1700 1240 910
- 20X10 1750 1310 990
2 5X10 1040 670 550
= 10X10 1620 1130 860
o~ 20X10 1860 1330 900

Os valores apresentados na Tabela 15 representam as leituras de campo
magnético realizadas na posi¢ao 1, 2 mm distante do im&; na posicédo central, 5 mm de
distancia do im& e na posi¢do 2, 8 mm de distancia do ima. Essas posi¢des foram
ilustradas na Figura 35. De acordo com os valores lidos, é possivel observar que a
medida que o ponto de leitura do campo magnético se afasta do ponto mais préximo do
im& os valores de campo magnético diminuem. Essa variagdo de campo magnético ao
longo do didmetro do tubo tem influéncia direta no perfil de velocidade do fluido durante
0 escoamento. Nos casos dos experimentos sem campo magnético, o perfil de
velocidades esperado é proximo a um perfil parabdlico. De forma diferente acontece
com o perfil de velocidades do fluido sob efeito do campo magnético, onde existe

influéncia do atrito do tubo e da agdo do campo magnético.
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Figura 54: Esquema do perfil de velocidades dos fluidos com e sem efeito do campo

magnético.

A Figura 54 mostra como pode ser o perfil de velocidades dos fluidos escoando
pelo tubo com e sem a aplicacdo do campo magnético. No perfil de escoamento com a
aplicacdo do campo magnético é possivel ver que o ponto de velocidade minima é 0 e
junto a parede do tubo proxima ao ima. Ja o ponto de velocidade maxima é préximo a
parede do tubo oposta a posi¢éo do ima. Com os dados de viscosidade obtidos e a taxa
de cisalhamento média estimada, para o deslocamento da tinta nas vazdes de teste
utilizadas, foram calculados os valores de tensdo inicial de escoamento utilizando os
modelos de Bingham, Herschel-Bulkley e Casson. Os valores de tenséo limite de
escomaneto estimados com o modelo de Bingham estdo listados a seguir, na Tabela
16.
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Tabela 16: Valores de tenséo limite de escoamento obtidos com o ajuste dos dados

experimentais do ensaio de deslocamento utilizando a tinta magnética

Distancia  Campo Magnético Bingham
sEus) i Dt kel w
0 26 8,00E-03 1,30E+01 1,00E-03 0,9999
10mm 0,283 80 23 1,40E+01  4,00E+00 0,9251
0,36 141 11 1,00E+01 1,90E+00 0,994
0,45 136 15 1,90E+01  2,50E+00 0,9888
0 26 8,00E-03 1,30E+01 1,00E-03 0,9999
0,283 181 0,004 1,30E+01 1,00E-03 0,9989
20mm
0,36 324 11 3,24E+02  1,90E+00 0,9999
0,45 439 0,01 1,89E-03 3,48E-05 0,9999

Os valores da Tabela 16 foram obtidos ajustando os dados experimentais com
os diferentes modelos reolégicos. O ajuste foi realizado utilizando o software Statistica.
Na Tabela 18 os valores de distancia, na primeira coluna, representam a extenséo do
contato entre a fonte magnética (ima de neodimio) e o fluido escoando no tubo. Os
valores de t, representam a tenséo limite de escomaneto e os valores de k referem-se
ao parametro de consisténcia do fluido. Os ensaios foram realizados com diferentes
distancias de contato fluido/campo magnético, 10mm e 20mm. De acordo com o0s
valores apresentados, foi possivel constatar que a medida que o campo magnético
aumenta, os valores de tensdo limite de escoamento também tendem a aumentar.
Também foi possivel constatar que quanto maior a superficie de contato do fluido/campo
magnético, maior foram os valores de tensao inicial de escoamento obtidos. Os dados
experimentais também foram utilizados para estimar os valores de TLE e k utilizando os

modelos de Casson e Herschel-Bulkley, assim como apresentado no Apéndice A.

Os valores de TLE reportados no Apéndice A foram estimadas utilizando o
mdelode Casson e Herschel-Bulkley. Utilizando estes parametros com o software
Estatistica ndo foi possivel obter os valores de desvio padrdo devido ao numero
pequeno de dados. A Figura 55 destaca a diferenca entre os valores de TLE obtidos

para as diferentes extensfes de contato fluio/campo magnético.
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Figura 55: Comparagéao entre os valores de tenséo limite de escoamento em funcéo da
extensdo do contato fluido/campo magnético com ajuste dos dados experimentais

utilizando os modelos de Bingham, Harschel-Bulkley e Casson.

Na Figura 55, é possivel observar que os valores de tensdo limite de
escoamento obtidos comparando os valores apresentados para a superficie de contato
fluido/campo magnético de 20mm sdo muito superiores aos apresentados para a
superficie de contato de 10mm. A diferengca dos valores de TLE ajustados com o0s
diferentes modelos foi muito pequena, quando comparando os valores com 0 maior
contato fluido/campo magnético (20mm), na faixa de 6% de diferenca. Para contatos

fluido/campo magnético menores (10mm) a diferenca chega a 35%.

Uma outra forma de avaliar esse efeito foi criando uma relagédo de forcas que
compara a forca de resisténcia gerada pela atuacdo do campo magnético em relacao a
forca de deslocamento do fluido (viscosa). A relacdo de forcas foi representada neste
trabalho por um adimensional chamado de n3. A seguir, podem ser observados o0s
resultados obtidos com a tinta magnética com as curvas comparando n3 obtidos em

diferentes intensidades de campo magnético em fun¢éo da vazéo.
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Figura 56: Comparacdo de =3 sob trés intensidades de campo magnético para as

diferentes vazoes.

As curvas representadas na Figura 56 sdo referentes ao comportamento da
razéo entre forca magnética e viscosa para diferentes intensidades de campo magnético
e em diferentes vazbes. De acordo com o comportamento das curvas, € possivel
constatar que a medida que a vazdo aumenta, nz diminui, independente da intensidade
do campo aplicada. Isso representa que em baixas vazdes 0 campo magnético possui
uma capacidade de retencéo de fluido/particulas maior e & medida que a vazdo aumenta
essa capacidade diminui. Essa constatacao fica claro quando n; € avaliado em fungéo

de 1R, apresentado na Figura 57.
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Figura 57: Comparacdo do comportamento dos fluidos sob agdo de um campo

magnético utilizando os nimeros adimensionais.

De acordo com os resultados apresentado na Figura 57 a medida que o campo
magnético aumenta, também aumenta o grau de retencao do fluido. Os valores da razao
entre forca magnética e viscosa (ns) também aumentam seguindo o aumento do grau

de retengao (mr).

6.2.1.4 Resultados dos Ensaios de Deslocamento e Estabilidade com os FMR’s
Orgénicos

Os ensaios de deslocamento foram os primeiros a serem desenvolvidos, ainda
gue os ensaios de forca de atragdo magnética tenham sido apresentados no capitulo
anterior. Ensaios com tinta magnética e fluidos magneto-reol6gicos orgénicos foram
avaliados no ensaio de deslocamento. A partir dele, os demais experimentos foram
elaborados, principalmente, devido a necessidade da avaliagdo de outras propriedades
dos fluidos sob efeito do campo magnético. A maior parte das composicées de fluidos
magneto-reoldgicos apresentados na literatura é produzida com particulas magnéticas
dispersas em uma base organica*“¢4’. Em geral, os fluidos sdo produzidos com a
suspensao de particulas em olefina ou 6leo de silicone. Por esse motivo, 0s primeiros
fluidos magneto-reoldgicos produzidos neste trabalho foram a base de 6leo de silicone.
As composi¢les produzidas e avaliadas foram apresentadas na Tabela 7. Os primeiros
ensaios realizados com os fluidos magneto-reolégicos orgéanicos tiveram como objetivo

verificar a estabilidade. Em seguida foram realizados os ensaios de deslocamento.
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a) Resultados dos Ensaios de Estabilidade dos FMR’s Orgéanicos

Existem muitos fatores que interferem no processo de sedimentacdo de
particulas. Os mais importantes sdo os presentados pela lei de Stokes, que sao:
Viscosidade, densidades do fluido e da particula, acdo da gravidade e fragcéo
volumétrica. A mudanca de parte deles depende da temperatura e por isso pode ser dito
que para o processo de sedimentacdo estudado aqui, os fatores mais importantes para
0S ensaios sao a viscosidade do fluido e a temperatura. Os ensaios foram realizados
em ambiente controlado e simultaneamente, ou seja, os fluidos foram produzidos no
mesmo dia, tiveram inicio ao mesmo tempo e permaneceram sendo testados em um
mesmo ambiente. Dessa forma, o efeito de temperatura sob os testes pode ser
desconsiderado. Mas ainda existia a duvida sobre o efeito da viscosidade,
principalmente devido a introducdo de &cido estearico na formulacdo. Por isso,
previamente aos ensaios de sedimentagdo, foram realizados ensaios para verificar as
propriedades reolégicas da suspensdo. Os fluidos testados nessa etapa foram
produzidos sempre com a mesma fracdo volumétrica de particulas, 10%. Foram
realizadas curvas de escoamento com variacdo da taxa de cisalhamento de 0,1 a 100s
1 com monitoramento de tensdo e viscosidade sob temperatura de 25°C, durante 20
minutos. Os dados foram analisados com o modelo da lei de poténcia e os parametros

reoldgicos encontram-se resumidos na Tabela 17, apresentada a seguir.

Tabela 17: Parametros reolégicos e dados de correlagdo obtidos para o ajuste dos

dados experimentais do ensaio reoldgico com o modelo da lei de poténcia

Fluidos/Parametros Reolégicos | k | Desvio Padrao n Desvio Padréo R2
MRF 1 HS 4,5 0,0350 0,49 0,0220 0,9840
MRF 2 HS 2,7 0,0058 0,59 0,0064 0,9405
MRF 1 OM 4,0 0,1222 0,56 0,0086 0,9316
MRF 2 OM 2,2 0,1500 0,60 0,0088 0,9321

Comparando os dados reportados na Tabela 17, ha uma diferenca significativa
entre os valores dos parametros reoldgicos obtidos em funcéo do acido esteéarico. Os
fluidos produzidos com &cido estearico (1% v/v) sdo representados pelo nimero 2 e 0s
sem pelo numero 1. Comparando os dados da Tabela 17, € possivel constatar que
guando foi adicionado acido estearico aos fluidos, ocorreu um decréscimo nos valores

de indice de consisténcia e um aumento pequeno nos valores de indice de
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comportamento. Desta forma, o efeito da viscosidade no ensaio de sedimentacdo pode

ser considerado desprezivel.

Os ensaios de estabilidade foram realizados para entender a influéncia do

surfactante, acido esteérico, na estabilidade dos fluidos magneto-reol6gicos organicos

produzidos. Nesses ensaios, o0 percentual de sedimentacéo foi calculado utilizando a

Equacdo 5. A Figura 58 apresenta a variacdo do percentual de sedimentacdo de

particulas para os fluidos produzidos com e sem acido estearico.
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Figura 58: Variacdo do percentual de sedimentagéo das particulas OM e HS dispersas

nos fluidos produzidos com e sem acido estearico. a) percentual de sedimentacao para

as particulas OM; b) percentual de sedimentacao para as particulas HS.
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A Figura 58a apresenta os resultados da comparacdo do percentual de
sedimentacdo entre os fluidos produzidos com as particulas OM com e sem &cido
estearico. A curva formada pelos pontos em vermelha representa a sedimentacao das
particulas no fluido contendo acido esteérico e a curva formada pelos pontos em preto
representam as particulas dispersas no fluido sem &cido estearico. Conforme pode ser
observado o processo de sedimentacdo é muito mais lento quando foi adicionado o
acido estearico ao fluido. Da mesma forma pode ser observado na Figura 58b, onde
estdo representados o comportamento da sedimentagéo dos fluidos com as particulas
HS produzidos com e sem &cido estearico. Com os dados de volume de sedimentacéo

foi possivel calcular a velocidade de sedimentacéo.
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Figura 59: Velocidade de sedimentacao das particulas OM e HS nos fluidos produzidos

com e sem acido estearico.

Na Figura 59, as curvas descritas pelos pontos em azul (losango) e amarelo
(triangulo) sao referentes aos fluidos produzidos sem &cido estearico. Ja as
representadas em laranja (quadrados) e preto (circunferéncias) sdo referentes aos
fluidos com é&cido estearico. Observando as curvas € possivel verificar que existe uma
diferenca pequena na velocidade de sedimentagdo comparando as particulas OM e HS.
No entanto, a maior diferenca pode ser constatada quando comparadas as velocidades

de sedimentacdo dos fluidos produzidos com acido esteérico e sem acido esteérico.
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Desta forma a introducdo de &cido estearico na formulagdo dos fluidos magneto-
reolégicos orgéanicos ajuda na estabilizacdo e interfere pouco nas propriedades
reoldgicas da disperséo.

b) Resultados dos ensaios de deslocamento com os FMRs organicos

Os ensaios de deslocamento foram realizados apenas com os fluidos produzidos
com as particulas OM. Principalmente, porque as amostras de particulas HS n&o foram
suficientes para producdo de quantidade de fluido necessaria para execuc¢do dos
ensaios de deslocamento e magneto-reologia. Os primeiros resultados obtidos
comparam a viscosidade em fungéo da vazado para os fluidos produzidos com e sem
acido estearico sob efeito de campo magnético com intensidade de 0,450T, conforme

Figura 60, a seguir.
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Figura 60: Resultados de viscosidade em funcéo da vazao para os fluidos OMAE e OM
sob efeito de campo magnético de 0,450T comparados com os valores obtidos sem a

acao do campo magnético.

Na Figura 60 é possivel observar que os valores de viscosidade em funcao da
vazao para os fluidos sob efeito do campo magnético séo significativamente maiores.
Para as menores vazdes aplicadas nos ensaios os valores de viscosidade sem
aplicacdo do campo magnético chegaram a ser 4 vezes o valor de viscosidade com o

campo magnético. Comparando os resultados entre os fluidos produzidos com acido
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estearico e sem acido estearico € possivel observar que a adicao de acido estearico ao
fluido reduz a viscosidade tanto sobre efeito do campo quanto sem o efeito do campo.
A reducédo da viscosidade sem o campo magnético é de em torno de 50%. J& a reducéo
da viscosidade com a aplicacdo do campo € em torno de 20%. Provavelmente, o efeito
de reducdo de viscosidade ocorre devido a melhoria na disperséo das particulas em
suspensao.

Com os dados de viscosidade e taxa de cisalhamento foram estimados os
valores de tenséo inicial de escoamento utilizando os modelos reoldgicos de Bingham,

Herschel-Bulkley e Casson. Os dados encontram-se presentes na Tabela 18.

Tabela 18: Valores de tenséo inicial de escoamento obtidas com o ajuste dos dados

experimentais do ensaio de deslocamento utilizando os FMRs orgéanicos

. Campo .
Fluido p Bingham Herschel-Bulkley Casson
Magnético
B (Gauss) 1, (Pa) DESVIO Desvio g o pa) K R 1(Pa)  k R2
Y Padréo Padréo Y Y
0 78 0,001  1,00E-04 1,00E-06 0,999 74  3,60E+00 09999 78 3,20E-05  0,9999
OM 10mm 0,283 155 0,003  1,00E-04 1,00E-06 0,9999 155  2,20E-01 09999 155  1,10E+00 0,9998
0,36 194 0,06 1,00E-06 1,00E-07 0,9999 194  1,28E-04 0,9998 164  3,00E-02  0,9999
0,45 233 0,09 1,00E-04 1,00E-05 0,9999 223  1,00E+01 0,9999 211  3,00E-02 0,9999
0 78 0,001  1,00E-04 1,00E-06 09999 78  1,60E-01 09999 78 3,20E-05  0,9999
0,283 194 0,06 1,00E-05 1,00E-06 0,9999 194  1,30E-05 0,9999 164  8,00E-04 0,9853
OM 20mm
0,36 259 0,15 1,00E-05 1,00E-06 0,9999 245  1,30E+01 0,9999 259  6,10E-02 0,9999
0,455 310 0,2 6,00E-04 100E-06 0,9999 288  2,30E+01 0,9999 277  2,70E-01  0,9999
. Campo .
Fluido s Bingham Herschel-Bulkley Casson
Magnético
B (Gauss) 7, (Pa) 0 k R?  1,(Pa) k RZ  1,(Pa) k R?
0 52 0,01 1,00E-05 1,00E-06 09999 0,76  1,30E-02 09835 20 3,20E+01  0,9999
OMAE
10mm 0,283 129 0,05 1,00E-04 1,00E-05 0,9999 129  1,90E-01 0,9999 129  1,10E+00 0,9999
0,36 155 0,02 1,00E-06 1,00E-07 0,9999 144  1,10E+01 0,9999 155  3,00E-02 0,9999
0,45 136 145  6,00E+00 2,50E+00 0,9999 144  1,10E+01 09999 155  3,00E-02  0,9999
0 52 0,01 1,00E-05 1,00E-06 09999 0,76  1,30E-02 09835 20 3,20E+01  0,9999
-7,00E-
OMAE 0,283 207 0,04 03 1,00E-05 0,9999 207  1,00E+00 0,9999 207  1,30E+01 0,9999
20mm 036 207 004 700 100E06 09999 207 100E+00 0,999 207  4,00E-04 09999
0,455 259 0,04 1,00E-04 1,00E-05 0,9999 245  1,30E-02 0,9999 259  1,00E-03 0,9999

Na Tabela 18, estdo representados também os resultados dos valores de tenséo
inicial de escoamento obtidos para os FMR’s orgéanicos testados com a aplica¢éo de
diferentes intensidades de campo magnético. Os valores apresentados também s&o
referentes aos testes conduzidos com a mudanca da superficie de contato fluido/campo

magnético. Os resultados seguem um padrdo préximo aos apresentados para a
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comparacao de viscosidade; ou seja, a medida que o campo aumenta a tensao inicial
de escoamento aumenta e & medida que a superficie de contato fluido/campo magnético
aumenta os valores de tenséo inicial de escoamento também aumentam. Pode ser
claramente constatado que os valores de tenséo inicial de escoamento obtidos para os
fluidos produzidos sem acido estearico sdo maiores que os obtidos para os fluidos
produzidos com acido estearico.

A Figura 61 destaca o que ja foi observado comparando os dados da Tabela 18;
ou seja, a tensdo limite de escoamento € maior para os fluidos produzidos sem acido
estedrico e além disso foi constatado que essa superioridade de valores independe do
modelo reoldgico utilizado para estimar a tensdo. Outra analise realizada para os fluidos
foi a comparacéo de m3, adimensional que relaciona a for¢a de resisténcia magnética

com a forga de deslocamento do fluido, Figura 62.

350 310
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0 e e e

245 245 259
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Bingham Herschel-Bulkley Casson

Modelo Reolégico

m0,450T - OM 20mm  E0,450T - OMAE 20mm

Figura 61: Resultados de tensdo limite de escoamento obtidos para os fluidos
produzidos com em sem acido estearico sob campo magnético de 0,450T e influéncia

de uma superficie de contato de 20mm.
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Figura 62: Valores de n3 em fungéo da vazao para os fluidos avaliados com contato

fluido/campo magnético de 20mm e diferentes intensidades de campo magnético.

De acordo com o comportamento dos fluidos representados na Figura 62, pode
ser verificado que quanto maior os valores de campo magnético maiores os valores de
73 obtidos em fungéo da vaz&o. Porém a medida que a vazdo aumenta, os valores lidos
decaem de forma exponencial. Mesmo comportamento ja verificado com os testes
realizados com a tinta magnética.

As curvas de 3 em funcdo da vazéo representadas na Figura 63 demonstram
gue existe uma diferenca pequena na relacdo entre forca magnética e viscosa para 0s
fluidos produzidos com e sem &cido estearico. Também demonstra que essa variacédo
se torna menor a medida que aumenta a vazdo. Uma andlise importante deste resultado
esta relacionada ao fato de que em todos os testes foi possivel constatar que a
introducéo do &cido estearico no fluido organico fez com que as propriedades reologicas
do fluido diminuissem. No entanto, a diferenca foi menor para os fluidos testados sob

efeito do campo magnético.
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Figura 63: Resultados de viscosidade em funcéo da vazéo para os fluidos produzidos
com e sem &cido estedrico sob efeito de campo magnético de 0,450T.

Os resultados obtidos, tanto com a tinta magnética quanto com os FMR’s
organicos, demonstram que o ensaio de deslocamento, pode ser uma ferramenta
importante para avaliagdo de fluidos magneto-reolégicos, principalmente, no que diz
respeito ao custo de construgdo de um equipamento desta natureza em relacdo a um
ensaio utilizando um redmetro. Também foi possivel constatar que o adimensional
utilizado para comparar as propriedades dos fluidos apresentou uma relagdo de
comportamento importante, que pode ajudar no dimensionamento do campo magnético

aplicado e na composigéao final do fluido utilizado.

6.2.2. Etapas de Construcéo e Resultados de Avaliagdo da Célula

Magneto-Reoldgica

Para avaliacédo de fluidos magneto-reolégicos (FMR’s), existem atualmente no
mercado acessorios especiais que sao acoplados em alguns tipos de redmetros. Esses
equipamentos sdo chamados de células magneto-reoldgicas. Dessa forma, os FMR’s
podem ter suas propriedades reolégicas avaliadas sob acao de campo magnético em
condicdo de corrente continua ou alternada. Esse acessorio foi construido no proprio
laboratério devido ao alto custo de um acessoério comercial. Nesta secao, além das
etapas de construcdo do acessoério de magneto-reologia serdo apresentados 0s
resultados obtidos com os testes utilizando a tinta magnética, os fluidos magneto-
reolégicos organicos e os fluidos magneto-reol6gicos aquosos com mistura de glicerina

e surfactantes.
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6.2.2.1. Etapas de Construcdo da Célula Magneto-Reoldgica

O acessorio de magneto-reologia criado neste trabalho nao possui controle de
temperatura e o campo magnético aplicado é apenas em fungéo de corrente continua,
gue pode ser modificada a partir de um controle externo. Uma célula em pequena escala
foi produzida preliminarmente. Foi utilizado um tubo de %” de didmetro e com 10cm de
comprimento. Em torno desse tubo, foram posicionadas 150 espiras de fio de cobre
esmaltado com especificacdo AWG 20, fio com didametro de 0,8118mm e capacidade de
corrente de 1,54A. Um esquema de como o sistema foi montado inicialmente, pode ser

observado na Figura 64.

Figura 64: a) Célula magnética de menor escala, construida para 0S ensaios
preliminares; b) placa de Celeron utilizada para isolamento elétrico entre a bobina e o
tampdo de superficie; c) tampao utilizado para fixar a placa de Celeron e colocar as

amostras de MRF para o0s ensaios reoldgicos.

Para isolamento elétrico e protecdo contra aquecimento, foram utilizadas duas
placas de Celeron de 4mm posicionadas nas partes superior e inferior da bobina,
conforme apresentado na Figura 64b. Os tampdes, Figura 64c, foram usinados na
superficie para torna-las mais lisas e uniformes possiveis. Sobre a superficie dos
tampBes foram colocadas as amostras que foram testadas sob acdo do campo
magnético. Os testes iniciais foram realizados utilizando a bobina apresentada na

Figura 64a associada a um conjunto de elementos descritos na Figura 65.
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Figura 65: Esquema de controle de corrente que passa através da bobina responsavel

por gerar 0 campo magnético.

A magnetizacdo da célula magneto-reoldgica, apresentada na Figura 65, foi
realizada ligando a bobina primeiramente a um banco de resistores, que serve para
ajudar no controle da voltagem de entrada regulado também pela Variac. O banco de
resistores foi ligado a uma placa de transformacéo de corrente alternada para corrente
continua e a placa ligada a um regulador de tensdo bifasico (Variac), que foi ligada
diretamente a rede de energia da universidade. O banco de resistores foi associado em
paralelo e contém uma resisténcia de aproximadamente 1250hm. Ja a Variac pode ter
a tensdo regulada entre 0 e 220V. Essa foi a linha de entrada de corrente na bobina. Na
saida foi posicionado um multimetro para verificar a corrente de saida. Com uma
resisténcia fixa foi possivel controlar a corrente de saida através da tensdo aplicada na
entrada da bobina, utilizando a Variac. Para provar o funcionamento da célula foi

realizado um teste conforme ilustrado na Figura 66.

Barra de
Aluminio

Prego

Garrafade
Plastico Multimetro

Placa de
Banco de Conversgo
Resistores AC/DC

Balanga

Figura 66: Teste de avaliagdo da bobina

No ensaio apresentado na Figura 66 uma garrafa plastica repleta de chumbo
utilizado para producéo de redes foi colocada sobre uma balanca. A garrafa foi presa a

um barbante e presa a uma haste moével de aluminio. Do outro lado foi amarrado um
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prego que ficou suspenso sobre a bobina. A medida em que a tensdo mudava o prego
foi atraido com mais ou menos forca.

O protétipo construido em pequena escala gerou um campo magnético maximo
na ordem de 0,05T. O campo foi medido utilizando um medidor de campo magnético
(Gaussmeter/Teslameter) da marca GlobalMag, modelo TLMP-HALL-O1k. Este
equipamento é utilizado para medicbes de campo gerados por corrente continua na
faixa de 0 a 1000Gauss (0 a 0,1Tesla). A célula projetada, no entanto, gerou valores de
campo magnético muito baixos quando comparada as células magneto-reologicas
comerciais, que podem atingir até 1T. Baseado no projeto inicial foi construida uma nova
célula, com maior nimero de espiras e capacidade de passagem de corrente maior.
Assim como no protétipo a nova célula foi construida utilizado como base um tubo de
ferro galvanizado de %" (aproximadamente 22mm de didmetro). O tubo colocado na
nova célula possui, aproximadamente, 16cm de comprimento e 2cm de rosca de cada
lado (a mesma dimenséao da célula anterior). Esse tubo foi bobinado com 3000 espiras
de fio de cobre 19AWG, com 0,9116mm de didmetro e capacidade de corrente variando
de 1,8 a 2,0A. Também na parte superior e inferior da bobina foi adaptada uma placa
de 4mm de Celeron. As placas de Celeron foram presas por tampdes cegos de ferro
galvanizado rosqueados diretamente no tubo.

A nova bobina foi associada ao mesmo esquema apresentado na Figura 66 e
as variacbes de campo magnético, medidos com a ajuda de um Gaussmeter da
empresa GlobalMag, foram medidas em fun¢cdo da mudanga de corrente elétrica
resultante. As curvas de mudanca do campo magnético da bobina em fungcédo da
corrente resultante foram construidas e os resultados poderao ser conferidos na Figura
73. Como foi dito o tubo utilizado para construcdo da bobina foi um tubo de ferro
galvanizado utilizado em instalacdes prediais antigas, ou seja, no interior da bobina s6
existia ar. Pensando em obter campos magnéticos com magnitudes maiores foi
adaptado ao interior da bobina uma barra macica de ferro fundido. A barra de ferro foi
usinada de forma a se acomodar perfeitamente dentro da bobina e tocar a parte interna
dos tampdes rosqueados nas extremidades da bobina.

Apesar da célula magneto-reoldgica ter funcionado normalmente com a
arquitetura representada na Figura 66, para tornar a utilizacdo dela mais segura e
permitir que outros operadores a utilizassem de forma mais fécil, foi feita mais uma
alteracdo. Desta vez foram substituidas a placa de conversao de corrente alternada para
corrente continua, a Variac e o banco de resistores, por uma fonte de alimentacao de
corrente continua com controle de corrente e tensdo. A célula foi diretamente acoplada

a uma fonte Minipa (32V e 2A) para o controle fino da corrente elétrica fornecida ao teste
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magneto-reologico. Os novos componentes adicionados ao sistema podem ser

observados a seguir na Figura 67.

Figura 67: Fonte elétrica (a); nacleo (b); fonte magnética (c).

A célula magneto-reolégica foi utilizada nos ensaios reolégicos descritos em uma
secdo especial. Foram conduzidos ensaios de medigcbes de campo magnético em
funcéo da variagcdo de corrente elétrica para verificar os limites de campo magnético
com e sem o0 nucleo de ferro. Também foram realizados ensaios de histerese com
medi¢cdes do campo magnético com aumento da corrente elétrica e depois diminuigéo,
verificando a diferenca entre as leituras. As medidas de campo magnético da célula
magneto-reolégica construida e dos iméas utilizados neste trabalho foram medidas com
o medidor de campo magnético da empresa GLOBALMAG, modelo TLM-HALL. Os
resultados obtidos nestes ensaios estao apresentados no capitulo de resultados.

A célula magneto-reoldgica construida foi utilizada nos ensaios com a balanca
magnética e nos testes de magneto-reologia. Os ensaios em questdo foram todos
realizados em condicdo de temperatura ambiente. A temperatura do laboratério onde os
ensaios foram conduzidos manteve-se na faixa de 23 a 25°C no decorrer dos ensaios.
Embora a temperatura do ambiente onde 0s testes aconteceram ndo sofressem
variacdes significativas a aplicacao de diferentes niveis de corrente elétrica utilizadas
para gerar 0 campo magnético implicaram em mudancas de temperatura da célula
magneética utilizada nos ensaios. A temperatura da célula magnética foi monitorada
fungcdo da corrente elétrica aplicada e os resultados encontram-se apresentados na
Figura 68.
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Figura 68: Monitoramento da temperatura de superficie da célula magnética

A temperatura da superficie da célula foi monitorada durante 60 minutos quando
a célula foi submetida a 4 diferentes niveis de corrente elétrica: 0,5A; 1,0A; 1,5A e 1,8A.
Os materiais utilizados para construcéo da célula permitem a utilizag&o de correntes até
2A. No entanto, baseado neste ensaio, foi verificado que a corrente elétrica maximo de
trabalho permitida para operacéo da célula € de 1,5A. Correntes elétricas superiores a

1,5A levam a temperaturas muito altas e implicam diretamente nas medidas reolégicas.

A célula magnética foi construida com o enrolamento de um fio de cobre
esmaltado em torno de um tubo de ferro galvanizado de % in. Com esta célula foram
realizados ensaios para medicdo do campo magnético para diferentes correntes
elétricas aplicadas. Os resultados demonstraram que 0 campo magnético maximo
obtido foi de 580Gauss com corrente de 1,5A. Devido ao baixo valor obtido foi inserido
dentro do tubo de ferro galvanizado, utilizado na construcdo da célula magnética, um
tarugo de ferro (nucleo de ferro) macico com baixo teor de carbono. A comparacao entre
as leituras de campo magnético obtidas com e sem o nucleo de ferro podem ser

observadas a seguir, na Figura 69
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Figura 69: Comparacgédo dos valores de campo magnético medidos com e sem nucleo

de ferro.

De acordo com a Figura 69, os valores de campo magnético medidos em fungéo
da variagdo de corrente elétrica, com e sem nucleo de ferro, foram muito proximos até
0,5A. Apoés o referido valor o campo magnético medido com o nucleo de ferro aumentou
sensivelmente até atingir o valor maximo de 1255Gauss sob a corrente elétrica de 1,8A.
Os ensaios foram realizados em triplicata e o erro médio associado as medidas foram
de 0,82 para as medidas com o nucleo de ferro e 4,06 sem o nucleo de ferro,
respectivamente.

Uma avaliacdo da variacdo de campo magnético durante o aumento de corrente
elétrica e diminuicao foi realizada. O objetivo foi verificar se existia significativa entre as

leituras. Os resultados encontram-se na Figura 70.
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Figura 70: Comparacdo dos valores de campo magnético medidos aumentado a

corrente elétrica e diminuindo.

Observando a Figura 70 foi possivel observar que as curvas estdo quase
sobrepostas e ndo apresentam uma diferenca significativa entre os valores de campo
magneético obtidos nas medi¢c6es. Um bom exemplo disto foram os valores lidos para
uma corrente elétrica de 1,0A, 860Gauss (lda) e 870Gauss (Volta), o equivalente a uma
diferenca de 0,58%, o que demonstra uma variagdo muito baixa, quase imperceptivel.

Apé6s determinado o limite de corrente elétrica permitido para a operagédo da
célula, foram estabelecidas 8 condicGes de corrente elétrica para os ensaios utilizando
a balanca magnética e 4 condi¢cdes de corrente elétrica para 0s ensaios magneto-
reolégicos. Com o auxilio de um equipamento para medicdo de campo magnético
(Gaussmeter) foram realizadas leituras de campo magnético em funcao das correntes

aplicadas e o resultado esta apresentado na Tabela 19.
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Tabela 19: Corrente elétrica versus campo magnético obtido com a célula magneto-

Corrente Elétrica (A) Campo Magnético (Gauss)

reoldgica

0,00 0

0,25 210
0,50 455
0,75 625
1,00 855
1,25 1100
1,50 1165

Os valores medidos de campo magnético, lidos no Gaussmeter e reportados na
Tabela 19, foram utilizados como base para a execucdo de todos os ensaios de forga
de atracdo magnética (balangca magnética). As linhas destacadas em cinza foram as
medidas utilizadas nos ensaios de magneto-reologia. A seguir serdo apresentados 0s

resultados obtidos nos ensaios de forga de atragdo magnética.

6.2.2.2. Resultados dos Ensaios de Magneto-Reologia.
Nesta secdo serdo apresentados os resultados obtidos avaliando a tinta
magnética, os FMR’s orgénicos e os FMR aquosos misturados com glicerina e

surfactantes.

a) Resultados com a Tinta Magnética
Os ensaios preliminares foram realizados com a tinta magnética para verificar o
funcionamento da célula. As curvas de fluxo obtidas sob diferentes intensidades de

campo magnético podem ser observas na Figura 71.
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Figura 71: Curva de

tensdo em fungdo da taxa de cisalhamento para os fluidos

avaliados sob diferentes intensidades de campo magnético.

funcdo da mudanca de taxa de cisalhamento para a tinta magnética sob efeito de
diferentes intensidades de campo magnético. Os resultados demonstram que o

aumento do campo magnético implica diretamente em um significante aumento de
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As curvas representadas na Figura 71 referem-se a medidas de tensdo em

tenséo limite de escoamento. Os dados experimentais foram utilizados junto com

modelos reoldgicos para estimativa dos valores de tenséo limite de escoamento (TLE).

A seguir esta representado na Tabela 20, os valores de tenséo limite de escoamento

ajustados com os modelos de Bingham, Harschel-Bulkley e Casson.

Tabela 20: Parametros reolégicos estimados com os modelos de Bingham, Herschel
Bulkley e Casson
Fluido Cam’p(.) Bingham Herschel-Bulkley Casson
Magnético
B(Gauss) ty(Pa) peono Kk F?aedsr‘gg R2 g(Pa) kK R t(Pa) Kk R?
™ 0 25 3 1,30E+01 5,00E-03 0,9999 25 1,30E+01 0,9835 0,0011 4,80E-01 0,9543
10mm 0,283 80 23 1,40E+01 4,00E+00 0,9251 66 2,10E+01 0,9311 11 1,13E+00 0,9411
0,360 141 11 1,00E+01 2,00E+00 0,994 133 1,40E+01 0,9944 133 1,30E+01 0,9944
0,450 136 14 1,90E+01 3,00E+00 0,9888 139 1,70E+01 0,9881 188 5,10E-03 0,9949
0 25 3 1,30E+01 5,00E-03 0,9999 25 1,30E+01 0,9835 0,0011 4,80E-01 0,9543
™ 0,283 181 9 1,81E+02 1,00E-03 0,9989 204 4,30E+00 0,9997 181 1,30E+01 0,9999
20mm 0,360 324 11 3,24E+02 2,00E+00 0,9999 336 1,00E-05 0,9999 275 4,00E-04 0,9987
0,455 439 8 4,39E+02 1,00E-03 0,9999 412 2,80E+01 0,9999 439 2,00E-02 10,9999

Os dados de tenséo limite de escoamento apresentados na Tabela 20 crescem

em funcao da intensidade do campo magnético. Desta forma foi possivel observar que
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a célula magnética funcionou bem no sentido de prover um campo magnético com
diferentes intensidades para avaliagdo da tinta magnética. Os resultados de tenséo
inicial de escoamento da tinta obtidos nos ensaios magneto-reologicos podem ser de
certa forma comparados aos resultados obtidos nos ensaios de deslocamento. O
comportamento de aumento da tensé&o limite de escoamento em funcdo do aumento do
campo foi constatado em ambos o0s ensaios. Algumas diferencas foram percebidas
como por exemplo no ensaio de deslocamento o campo magnético foi medido no tubo
em diferentes pontos. Em praticamente todas as medi¢c6es no ponto mais distante da
aplicacdo do campo magnético, posicdo 2, o campo magnético medido foi na faixa de
410 a 990Gauss. Porém, os ensaios tém suas diferencas e a primeira delas é que o
fluido esta escoando em um tubo com 6mm de didmetro interno enquanto que no ensaio
de magneto-reologia o fluido sofre cisalhamento entre duas placas com 1mm de
distancia uma da outra.

Os controles de tenséo e cisalhamento s&o mais sensiveis em um redmetro do
gue em um fluido sendo deslocado em um tubo. Além disso os volumes utilizados em
cada teste sdo bem diferentes. No teste de deslocamento sédo utilizados em torno de
100mL de FMR enquanto que nos ensaios reoldgicos no maximo 2mL de FMR. Mesmo
com todas essas diferencas os resultados mostraram-se proximos. A Figura 72,
apresentada a seguir, compara os resultados obtidos nos ensaios de deslocamento,
com utilizacdo do ima de 4500Gauss, que gera um campo magnético de 990Gauss na
posicdo 2, com os resultados dos ensaios magneto-reoldgicos utilizando as

intensidades de campo magnético de 855Gauss.
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Figura 72: Comparagéo dos resultados de tenséo limite de escoamento obtidos nos
ensaios de deslocamento (TD) e ensaios de magneto-reologia (MR) para a tinta

magnética.
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De acordo com a Figura 72, € possivel observar que os valores de tensao limite
de escoamento estimados com o0s resultados experimentais dos ensaios de
deslocamento sdo um pouco superiores aos dos obtidos pelos ensaios utilizando a
célula magneto-reoldgica. Isso ocorreu, primeiramente, devido aos valores de campo
magnético avaliados nos dois casos, no ensaio de deslocamento o0 campo magnético
ao longo do tubo foi ligeiramente superior aos adotados no ensaio de magneto-reologia.
Em segundo lugar o campo aplicado no ensaio de deslocamento ndo é uniforme, ou
seja, a medida em que o fluido se afasta da parede (proximo ao ponto de aplicacao do
campo magnético) ele fica cada vez menos sucetivel a acdo do campo magnético. I1sso
afeta diretamente o escoamento e 0s parametros reoldgicos. A capacidade de retencao
de particulas diminui e a velocidade do fluido aumenta. Mesmo assim 0s resultados
estao coerentes, principalmente, se for considerando o método de medicao utilizado por

cada teste.

b) Resultados com os Fluidos Magneto-Reoldgicos Organicos
(FMRs orgénicos)

Grande parte dos estudos sobre comportamento de fluidos magneto-reolégico
utilizam fluidos produzidos com a dispersao de particulas magnéticas em meio a uma
fase organica. Os ensaios preliminares utilizando a célula magneto-reoldgica, produzida
no proprio laboratério de engenharia de coldides (EngeCol), foram realizados com
fluidos produzidos com particulas magnéticas dispersas em 06leo de silicone. Para
estabilizacdo do fluido foi utilizado em alguns testes acido estearico.

Os fluidos magneto-reoldgicos organicos foram avaliados utilizando a célula
magneto-reolégica construida no laboratério. Neste trabalho os FMR'’s organicos foram
os primeiros fluidos produzidos para os testes de reologia com campo magnético. Estes
fluidos foram utilizados também inicialmente para testar a funcionalidade da célula
magneto-reolégica, mas também podem servir como base para um fluido com
capacidade de reticulagdo. Uma das continuacdes deste trabalho podera ser um estudo
de otimizacao de polimeros e agentes de reticulacdo adequados a fluidos orgéanicos. Os
FMR'’s orgéanicos foram produzidos com 10% (volume/volume) de particulas. Os fluidos
foram produzidos com a particula CIP OM. Os resultados experimentais de magneto-
reologia foram realizados em duplicata. O erro foi estimado avaliando o desvio padréao
em relacdo a média e o valor apresentado para os fluidos produzidos com &cido
estearico foi de 3,2% em média. Ja para os fluidos produzidos sem acido estearico o
erro foi de 4,83%. Os resultados experimentais foram analisados com os modelos de

Bingham e Casson para estimar os valores de tenséo limite de escoamento.
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Tabela 21: Valores de tensao limite de escoamento e indice de consisténcia estimados
a partir dos resultados experimentais de magneto-reologia utilizando os FMRs organicos

Fluido Campo Magnético Casson Herschel-Bulkley
B (Gauss) Ty (Pa) k R? Ty (Pa) k R?
0 0,4 5,00E-01 0,9998 1,48 5,30E-01 0,9994
MRF 1 OM 455 403 1,00E-01 0,7925 426 1,30E+00 0,7305
855 1124 4,23E+00 0,8658 1177 8,40E+01 0,8149
1165 1825 2,30E+01 0,8805 2077 3,80E+01 0,819
0 0,7 5,00E-01 0,9976 0,42 1,03E+00 0,9968
455 339 6,00E+00 0,9771 394 3,40E+01 0,9626
MRF 2 OM
855 907 1,50E+01 0,9666 1024 8,90E+01 0,8668
1165 1481 1,40E+01 0,9972 1645 1,23E+02 0,9797

De acordo com os dados representados na Tabela 21 os valores de tenséo limite
de escoamento comparando os modelos de Casson e Bingham foram maiores quando
estimados utilizando o modelo de Bingham, como geralmente tem sido observado
analisando todos os dados experimentais até agora. Outra observagdo importante é que
h& uma diferenga grande entre os valores de tensao limite de escoamento obtidos para

os fluidos produzidos com e sem acido estedarico. Conforme destacado na Figura 73.
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Figura 73: Estimativa de tensdo limite de escoamento (TLE) para os fluidos MRF 1 e
MRF 2.

Baseado nos valores representados na Figura 73 é possivel constatar que os
fluidos produzidos com &cido estearico tém limite de escoamento pelo menos 8% inferior

ao limite de escoamento com o s fluidos produzidos sem &cido esteérico. Ha diferenca



137

Y

fica maior a medida que aumenta o campo magnético podendo chegar a 25%,
aproximadamente. Possivelmente isso ocorre devido a melhoria na dispersdo das
particulas provocada pela inser¢éo do &cido estearico na solugédo. Outra possibilidade
€ que a introducdo de um agente de para ajudar na dispersdo das particulas pode, de
certa forma, interferir no alinhamento das particulas quando o fluido é submetido a um
campo magnético. A adsorcdo do surfactante na parede da particula pode dificultar a
aproximacao entre particulas e interacdo particula-particula amortecendo o efeito do
campo magneético.

Os resultados de tensdo limite de escoamento obtidos nos ensaios de
deslocamento utilizando FMR’s organicos foram muito menores comparados aos
obtidos nos ensaios com a célula magneto-reologica. Essa observacdo pode ser
confirmada comparando os dados reportados na Tabela 18 da Tabela 21 e

representados na Figura 74.
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Figura 74: Comparagao entre os valores de tenséo limite de escoamento obtidos nos
ensaios de deslocamento e magneto-reologia com aplicacdo de campo magnético na
faixa de 800 a 1000Gauss.

Na Figura 74, os valores para MRF1 séo referentes aos fluidos produzidos sem
acido estearico, ja os valores referentes ao MRF 2 representam os fluidos produzidos
com acido estearico. Em ambos 0s casos o0s valores estimados de limite de escoamento
sdo menores sempre para os fluidos produzidos com &acido estearico. A diferenca
grande de resultados entre 0s ensaios possivelmente se deve a questdes relacionadas
a baixa viscosidade da fase continua. Nos ensaios de deslocamento o fluido passa por
um tubo com di@metro de 6mm e o campo magnético é aplicado em uma superficie de

20mm de distancia. Nos ensaios foi possivel observar que as particulas tém alto grau
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de sedimentacdo no ponto especifico de aplicacdo do campo magnético. Essa
observacdo ndo pode ser feita nos ensaios de magneto-reologia com a célula
magnética. Principalmente, devido a pequena quantidade de fluido utilizada e da
uniformidade do campo aplicado em toda a regido de teste. A interacao das particulas
com a fase continua é algo importante para manter a estabilidade dos resultados de
magneto-reologia. Processos de sedimentacéo tem implicacdes diretas nas respostas

de resisténcia ao processo de deslocamento do fluido.

c) Testes para Avaliar a Influéncia da Adicdo de Glicerina e
Surfactantes Tween 80 e Span 80 em Fluidos Magneto-Reolbgicos Aquosos.
Uma das ideias deste trabalho foi desenvolver fluidos magneto-reolégicos com
capacidade de reticulacdo. Além disso, foram realizados testes para introduzir uma
carga de glicerina, pois trata-se de um material de baixo custo e maior viscosidade
comparada a agua, o que poderia ser Util para ajudar a sustentacdo das particulas
magnéticas utilizadas na producéo das suspensodes. A introducao de um surfactante foi
uma tentativa de melhorar a disperséo das particulas magnéticas e com isso melhorar
a resposta ao estimulo magnético. A ideia da introducéo de surfactantes para melhorar
a dispersdo de particulas foi baseada no artigo de Park e colaboradores’. Nestes
artigos os autores preparam uma emulsdo de agua em 0leo e dispersam as particulas
na fase aquosa com a ajuda do surfactante Tween 80. Os fluidos magneto-reol6gicos
aquosos foram preparados com base na formulacdo dos fluidos magneto-reolégicos
organicos. A quantidade de particulas foi inicialmente de 10% (volume/volume). A fase
continua utilizada foram solu¢des de PVA disperso em agua com adicao de diferentes
tipos de surfactantes (Tween 80 e Span 80) sempre na concetragdo maxima de 1%m/m.
A estes fluidos também foi introduzida cargas volumétricas de 30 e 50% de glicerina. O
objetivo foi de entender o impacto da adi¢céo de glicerina na tenséo limite de escoamento
e como isso afeta a dispersibilidade das particulas magnéticas introduzidas no fluido.
Os testes foram realizados com estes fluidos com e sem a aplicacdo de campo
magnético (apenas um nivel de campo magnético, nivel maximo de 1165Gauss). A
média dos resultados experimentais realizados com os referidos FMR foram ajustados
com o modelo reoldgico de Casson utilizando o software Statistica e os resultados de
tensédo limite de escoamento e indice de consisténcia estao apresentados no Apéndice
B.
Os dados foram estimados para os fluidos produzidos com diferentes cargas de
glicerina e tipos de surfactante. Os ensaios foram realizados com a aplicacdo de campo

magnético de 1165Gauss e sem campo magnético. Os valores de tensao limite de
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escomaneto obtidos com aplicacdo de campo magnético foram, em alguns casos, na
ordem de 1000 vezes maiores que 0s valores obtidos sem campo magnético. A Figura
75 representa a comparacao entre os valores de limite de escoamento com aplicacdo

de campo magnético para as diferentes cargas de glicerina introduzidas no fluido.
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Figura 75: Valores de tenséo limite de escoamento estimados para os fluidos
produzidos com diferentes cargas de glicerina e tipos de surfactantes testados sob efeito
de campo magnético de 1165Gauss.

Avaliando os fluidos produzidos sem surfactantes, de acordo com a Figura 75,
a medida que foi introduzido glicerina na formulagéo dos fluidos base diminuiu os valores
de tensdo limite de escoamento. Possivelmente esse efeito pode ter ocorrido porque a
glicerina pode funcionar como um agente de dispersdo para as particulas, quando nao
h& um surfactante na solugdo. Materiais que interferem na interacao particula-particula
afeta os valores de tensao limite de escoamento. Para os fluidos produzidos com 30%
de glicerina os valores de tensao limite de escoamento diminuiu com a introducdo dos
surfactantes. Comparando os fluidos produzidos com 50% de glicerina os valores de
limite de escoamento aumentaram de forma significativa com a introdugdo dos
surfactantes. Analisando os dados de limite de escoamento do fluido com a aplicacéo
de campo magnético parece ser benéfico a introducdo de glicerina a formulagdo dos
FMR aquosos produzidos. Porém, uma outra analise foi realizada comparando a tensao
limite de escoamento dos fluidos com a aplicacdo do campo em relacdo as sem a

aplicacdo de campo.
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Figura 76: Relagé@o entre os valores de tensédo limite de escoamento obtidas com
aplicacdo de campo e sem a aplicacdo de campo para fluidos com diferentes cargas de

glicerina e surfactantes.

A Figura 76 apresenta a relacdo entre os valores de limite de escoamento
obtidos para os fluidos avaliados sob a¢do de campo magnético e sem a acao do campo
magnético. De acordo com os valores apresentados foi possivel verificar que o aumento
de tensdo de escoamento foi maior para os fluidos produzidos sem glicerina na
composicdo. E & medida que a carga de glicerina no fluido aumenta os valores que
representam a relagéo de tensdo diminuem. Comparando os resultados de relagéo de
tensdo sem glicerina a introducéo do surfactante Span 80 aumentou significativamente
a resposta da relacdo de tensao a aplicacdo do campo magnética comparado ao fluido
base (sem surfactante). Ja considerando os valores obtidos com o Tween 80 foi
percebido uma diminuicdo da resposta ao campo magnético. Os fluidos produzidos sao
aquosos e teoricamente o Tween 80 poderia auxiliar na dispers@o das particulas em
meio ao fluido, principalmente, por se tratar de um surfactante que tem o Balanco
Hidrofilico Lipofilico (HLB) alto, na faixa de 15. Este tipo de polimero é aplicado na
formacéo de emulséo de 6leo em 4gua, mas também pode ser aplicado para ajudar na
disperséo de particulas.

Nesta aplicacdo o surfactante até pode ter cumprido com este papel, porém o
efeito nas propriedades reolégicas ndo foi positivo. Muitos pesquisadores utilizam
solucdes poliméricas e dispersdo de surfactantes para auxiliar na estabilidade dos
fluidos com particulas magnéticas. Principalmente, devido a alta densidade das
particulas. A literatura discute estes resultados e alguns autores relatam que

surfactantes utilizados para auxiliar na disperséo de particulas favorecem a estabilidade
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dos fluidos, mantendo as particulas dispersas por mais tempo em suspenséo, e também
aumentam a viscosidade dos fluidos magnéticos, porém nao comprovam o efeito dos
surfactantes na tenséo limite de escoamento®. Os resultados obtidos com a inclusédo de
Span 80 na formulagéo dos fluidos magnéticos, podem ter ocorrido devido ao baixo HLB,
aproximadamente de 4,3. Uma hipGtese € que o Span 80 aderiu preferencialmente nas
particulas ajudando a formar agregados de particulas favorecendo ao aumento de
resposta do fluido ao campo magnético. Porém este efeito seré investigado em outros
préximos trabalhos.

A seguir estdo apresentados na Figura 77 os valores de tensdo obtidos para os

fluidos testados sem a aplicacdo de campo magnético.
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Figura 77: Valores de tensdo limite de escoamento obtidas para 0s ensaios sem

aplicacdo de campo magnético.

Os resultados apresentados na Figura 77 demonstram que a medida que a
carga de glicerina aumenta na formulacéo os valores de tenséo limite de escoamento
aumentam uma ordem de grandeza, praticamente. Possivelmente isso acontece por
guestdes de solubilidade do PVA em glicerina. Possivelmente a glicerina pode formar
até uma fase emulsionada ja que a agua estd comprometida com a dispersao do PVA.
As propriedades reolégicas aumentam amis ainda quando s&o introduzidos na mistura
do FMR os surfactantes Tween 80 e Span 80. Esse aumento pode ser mais um indicio

de que pode estar acontecendo a formacdo de uma emulsdo. Este aumento das
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propriedades reoldgicas em funcao do aumento da carga de glicerina na formulagéo do
fluido impacta diretamente na bombeabilidade dos fluidos. Algo que néo é interessante
para aplicagbes em cenarios de circulagdo de fluido durante a constru¢cdo de poco.
Principalmente, em situagbes onde se faz necessério interromper o bombeamento e
retoma-lo tempos depois. Baseado neste objetivo foram produzidos fluidos magneto-
reoldgicos aquosos com a dispersao de diferentes tamanhos de particulas, fraces
volumétricas de particulas, glicerina e tipos de surfactantes. Na formulacao dos fluidos
também foi utilizado um tipo comercial de inibidor de corrosédo para manter as particulas
estaveis, sem oxidacao, por mais tempo. As mudancas de tenséo limite de escoamento
obtidas com estes fluidos foram avaliadas para elaboracdo de um modelo empirico de

dois parametros que sera apresentado em um capitulo posterior.

6.2.2.3. Resultados dos ensaios utilizando uma balan¢ca magnética —

Ensaios estéaticos de atracdo magnética

As etapas de construcdo do aparato para medicao de for¢a de atragdo magnética
foram simples e ja foram explicadas na metodologia desta Tese. A principal ideia deste
experimento foi de avaliar quais sdo os efeitos da acdo do campo magnético em
particulas com tamanhos diferentes dispersas em solugdes poliméricas produzidas com
diferentes tipos e concentracdes de polimeros. Com este ensaio pode ser entendido
como 0 campo magnético atua na sedimentagcdo das particulas e como pode ser
projetado um fluido com capacidade de manter por mais tempo as particulas em
suspensao.

Os testes preliminares de forca de atragdo magnética foram realizados para
ajustar o equipamento. Foram utilizados fluidos magneto-reoldgicos (FMR’s) aquosos
produzidos a partir de solu¢des poliméricas e dispersdes de particulas nessas solugoes.
Trés tipos de polimeros foram utilizados para produzir as suspensdes: Poli(Vinil Alcool)
(PVA), Poliacrilamida (PAM) e Goma Xantana (GX).

Apos ajuste do equipamento e avaliacdo dos fluidos utilizados preliminarmente
outros ensaios utilizando formulagbes de FMR aquosos variando a concentracédo de
particulas suspensas em meio a uma solug¢édo produzida com 8,5% em massa de PVA
foram realizados. Estes mesmos fluidos foram utilizados para ensaios magneto-
reolégicos e elaboracdo de um modelo empirico de dois parametros para estimar a

composicdo de FMR aquosos para otimizar as propriedades de limite de escoamento.

Resumidamente, o propdsito de construir um experimento para avaliar a forca

de atracdo magnética de FMR sob acao de diferentes intensidades de campo magnético
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foi de verificar como as particulas interagem com o meio de dispersao de forma estética
e dindmica. Outras avaliagdes com respeito ao impacto nessas intera¢cdes também sao
possiveis, tais como: a avaliacdo da carga polimérica das solu¢bes, quantidade de
surfactante na estabilidade, implicagbes da viscosidade nas interacdes
particulas/campo magnético séo alguns dos efeitos que podem ser estudados utilizando
este tipo de aparato experimental. Além de velocidade de sedimentacéo e interacdes
entre particulas. Os ensaios utilizando a balanca magnética foram realizados para
avaliar o efeito de interacdo das particulas utilizadas na producéo dos fluidos magneto-
reoldgicos testados, com diferentes solucdes de polimeros capazes de sofrer
reticulacdo quimica. Os primeiros testes foram realizados com os fluidos descritos na
Tabela 9. Além de testes com as particulas misturadas em diferentes meios de
dispersdo foram realizados testes somente com as particulas puras, sem estarem
dispersas em solucdo, na mesma quantidade utilizada no preparo dos fluidos descritos

na Tabela 9.

Os testes foram realizados utilizando o aparato experimental construido e
apresentado na Figura 26. Com este aparato foi possivel avaliar o grau de atracdo dos
fluidos produzidos em contato com diferentes niveis de campo magnético, gerados a
partir da mudanca de corrente elétrica do sistema de teste. Também foi possivel verificar
como a forca de atracéo destes fluidos muda em funcéo da distancia da fonte magnética.
Nos ensaios foram utilizados sempre 10g de amostra de fluido, correspondente a
mistura de solugéo polimérica com particulas magnéticas. Nos ensaios somente com as
particulas foram utilizadas 2,36g de particulas de cada uma das amostras de particula.
Em um primeiro momento o objetivo dos ensaios somente com as particulas foi de
identificar como o didmetro das particulas pode influenciar na forca de atracdo das
amostras. Os graficos foram produzidos confrontando os dados de for¢a de atracdo
magnética (N), calculados a partir dos dados experimentais, com os valores de corrente
elétrica (A) ou distancia da fonte magnética (mm). A seguir esta representado o
comportamento da for¢a de atracdo de cada uma das amostras de particulas em funcéo

da variacdo do campo magnético (corrente elétrica).
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Figura 78: Forca de atracdo magnética das amostras de particulas CIP OM e CIP HQ.

A Figura 78 apresenta a mudanca da forca de atracdo das amostras de
particulas em funcdo da variacdo do campo magnético, em fungéo da corrente elétrica,
aplicado. Os ensaios foram realizados em duplicata e o erro médio estimado para cada
um dos pontos foi de aproximadamente 2%. Seguindo o que foi apresentado no
experimento as particulas maiores (CIP OM) s&o atraidas com mais forga pelo campo
magnético do que as menores (CIP HQ). Isso é percebido, principalmente, quando ha
aumento do campo magnético aplicado. Claramente na Figura 78, esse efeito pode ser
percebido apés 0,6A. As particulas possuem alta esfericidade, como pode ser
observado nas imagens de MEV representadas nas Figura 38, Figura 39 e Figura 40,
e a composicdo quimica das amostras sédo praticamente as mesmas, como pode ser
observados nos difratogramas de cada uma das amostras, representados nas Figura
37a e Figura 37b. As analises composicionais via EDS, Figura 41, também apresentam
gue as amostras tém, basicamente, a mesma composi¢do quimica. Portanto o
comportamento da atracdo das particulas é praticamente exclusivo em fung¢édo do
tamanho e sem a influéncia de fatores quimicos e de forma. A particula CIP OM tem
maior diametro médio e por isso a sua atracdo pelo campo é maior. Estudos avaliando
simultaneamente o efeito das mudancas de tamanho de particulas e interacdo das
particulas com o meio de dispersdo nas propriedades magnéticas dos FMR sdo pouco
comuns. Chiriac e Stoian® apresentaram um estudo avaliando a influéncia do tamanho
das particulas e da dispersdo de tamanhos nas propriedades dos fluidos magneto-
reolégicos. Os autores concluem que o aumento de tamanho ou estreitamento da
dispersdo de tamanhos melhoras as propriedades de atrag&o do fluido por um campo

magnético e isso torna-se mais evidente a medida em que a intensidade do campo
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magnético aplicada aumenta® 62, Diferente do estudo realizado aqui a maior parte dos
fluidos produzidos e avaliados pelos autores foram fluidos produzidos com a dispersdo

de particulas magnéticas em uma fase organica.

Nos ensaios apresentados neste trabalho solugbes poliméricas foram
produzidas com viscosidade dentro de uma mesma faixa. Os dados reolégicos podem

ser observados na Tabela 22.

Tabela 22: Parametros reoldgicos obtidos para as solu¢des poliméricas utilizadas como

meios de dispersdo para preparacao dos fluidos magneto-reolégicos

Polimeros/Parametros reolégicos K(Pas")| n R?
Goma Xantana (GX) 7,7 0,42 0,9894
Poliacrilamida (PAM) 17,8 0,41 0,9405
Poli Vinil Alcool (PVA) 6,32 | 0,95 0,9987

Praticamente, o indice de comportamento (k) dos fluidos produzidos estéo dentro
de uma mesma ordem de grandeza. A viscosidade é alta o suficiente para manter as
particulas em suspenséo por tempo suficiente para execucdo dos ensaios. Além disso
a carga polimérica utilizada para produzir as solu¢des de Poliacrilamida é bem préxima
a de Goma Xantana, que neste caso chega a ser um pouco maior, apesar de fornecer
uma viscosidade menor. J& a quantidade de PVA, utilizado para produzir as solugées,
foi bem mais alta, devido a necessidade de atenderem a outro requisito definido e
necessario para o desenvolvimento desta tese. Os fluidos produzidos devem, em termos
de quantidade de polimero, gerar uma massa reticulada com alta resisténcia mecanica,
e esta quantidade foi definida segundo os estudos conduzidos por Trampus (2016)%.
Os ensaios utilizando somente as particulas funcionam na verdade como um plano de
fundo para entender como o meio de dispersdo afeta a atracdo magnética das
particulas, j& que os ensaios com as particulas misturadas nas diferentes solugfes sao
sempre comparados aos ensaios somente com as particulas, sem estar em qualquer
meio de dispersdo. As Figura 79a e Figura 79b representam a avaliacdo dos fluidos

magneto-reoldgicos produzidos com as particulas CIP OM e CIP HQ.
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Figura 79: Avaliacao da forca de atracdo magnética das particulas CIP OM e CIP HQ
puras e em diferentes meios de dispersao em funcao da variacdo do campo magnético.
a) Resultados dos ensaios realizados com as particulas CIP HQ; b) Resultados dos
ensaios realizados com as particulas CIP OM.

Como representado na Figura 79a, existe uma mudanca significativa na forca
de atracdo magnética em fungdo dos diferentes meios de disperséo. Isso pode ser
percebido principalmente quando a corrente aplicada ao sistema € elevada gerando um
maior campo magnético. O meio de dispersao que menos afeta a atra¢do das particulas
foi a solugdo de Goma Xantana. O que mais atenuou o efeito de forca de atracdo foi a
solucdo de Poliacrilamida. Essa tendéncia de comportamento foi observada tanto para
0s ensaios realizados com as suspensdes produzidas com as particulas CIP OM quanto

para as produzidas com as particulas CIP HQ, representada na Figura 79b. A solucao
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de PVA apresentou em ambos os casos um comportamento intermediario. A PAM de
alto peso molecular € um polimero geralmente utilizado para aplicacdes de reducgéo de
arrasto, principalmente por fornecer as solu¢ées uma caracteristica elastica. E possivel
gue esta caracteristica esteja ajudando a manter as particulas em suspensdo e
principalmente gerando uma resisténcia a atracdo das particulas ao campo magnético
aplicado. Também pode ser percebido que quanto maior o campo magnético (corrente
elétrica) mais evidente ¢é a diferenca na forca de atracdo. Os ensaios foram realizados
em duplicata. A barra de erro foi inserida nos pontos experimentais a partir do erro médio
estimado. O erro foi calculado a partir da relacdo entre o desvio padrao e a média do
resultado do ensaio experimental. A Tabela 23 contém os valores de erro médio obtidos

para o0s ensaios.

Tabela 23: Erro médio obtido nos experimentos de for¢a de atragdo magnética

Polimero/Particula | CIP OM (%) | CIP HQ (%)
BRANCO 1,90 2,15
GX 0,90 2,27
PVA 4,25 3,15
PAM 3,80 2,80

Fazendo uma comparacao entre a diferencga de forca de atragdo magnética para
cada tipo de particula, dispersa nos meios de disperséo estudados, e a forca de atragéo
das particulas sem estarem em qualquer meio de dispersédo foram obtidos os valores
percentuais apresentados na Figura 80, a seguir.
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Figura 80: Diminuicao percentual entre a forca de atracao das particulas puras (branco)

comparados com as particulas em diferentes fases continuas.
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Os valores de diferenca na forca de atragdo entre as particulas puras e em
diferentes meios de dispersdo apresentados na Figura 80 tornam mais claro como o
meio de dispersao afeta a atragdo das particulas. Pode ser constatado que em todos 0s
casos as particulas CIP OM foram mais afetadas pelo meio de dispersdo do que as
menores e, curiosamente, as particulas dispersas em PAM foram as mais afetadas,
porém de forma similar. A diferenca de tamanho teve pouca influéncia na variacéo de

atracdo entre as particulas dispersas e ndo dispersas em PAM.

Avaliando os ajustes das curvas das Figura 79a e Figura 79b, foi possivel
constatar que o comportamento da forca de atracdo das particulas puras cresce
linearmente com o0 aumento do campo magnético (corrente elétrica). A forga de atracao
das particulas dispersas na solugdo de PVA também segue esse comportamento,
possivelmente devido a solugdo seguir um comportamento praticamente newtoniano,
de acordo com os dados de parametros reoldgicos reportados na Tabela 22. Ja quando
as particulas estdo dispersas nas solucfes de PAM e GX, a forca de atragdo cresce,
porém, de forma exponencial. Provavelmente este comportamento € reflexo do
comportamento do fluido utilizado como meio de dispersdo. Observando o indice de
comportamento, n, das solugdes produzidas com GX e PAM apresentados na Tabela
24 é possivel entender que a solugdo tem comportamento ndo-Newtoniano e com
caracteristicas pseudo-plasticas. A massa molar dos polimeros (GX e PAM) utilizados
para o preparo das solu¢cdes de PAM e GX também foram maiores, algo que pode ter
ajudado na producao de fluidos com as referidas caracteristicas. Na pratica para um
FMR produzido a partir de uma solugdo com caracteristica pseudo-plastica quando
estatico e submetido a um campo magnético, as particulas podem sofrer um efeito de
amortecimento. Porém se este tipo de fluido esta sendo deslocado através de um tubo
e subitamente é sujeito a um campo magnético externo estatico, dependendo do
didmetro do tudo, da magnitude do campo e tamanho da particula ele pode sofrer

aceleracao.

Uma avaliagdo da mudanca da forca de atragdo em funcédo da disténcia da fonte
magnética foi realizada. Foram utilizados os dados experimentais coletados com a
aplicacdo de 1,5A de corrente elétrica (1165Gauss). As Figura 81a e Figura 81b, a

seguir, apresentam a descricdo do comportamento dos fluidos.
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Figura 81: Avaliacao da forca de atracdo magnética das particulas CIP OM e CIP HQ
puras e em diferentes meios de dispersdo em funcdo da distancia da fonte magnética.
a) Resultados dos ensaios realizados com as particulas CIP HQ; b) Resultados dos

ensaios realizados com as particulas CIP OM.

As Figura 8la e Figura 81b demonstram que a medida que a amostra se afasta
da fonte magnética, independente do meio de dispersdo e do tamanho da particula, a
forca de atracdo decresce exponencialmente. Com a andlise dos dados experimentais
€ possivel verificar que as curvas de for¢a de atragdo magnética em fungéo da distancia

seguem um comportamente exponencial.
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6.3. Resultados dos Ensaios com os Fluidos Magneto-Reolégicos Aquosos
Produzidos para Desenvolvimento do Modelo Empirico Proposto

A base para a producgéo dos FMR’s aquosos estudados neste trabalho foi uma
dispersao de particulas em uma solugéo aquosa de alcool polivinilico (PVA) com 8,5%
em massa. A escolha pelo PVA foi devido aos 6timos resultados que vem sendo obtido
pelo grupo de pesquisa ao qual este trabalho esta associado® %, Testes de otimizacdo
de agente de reticulacéo e solucao de PVA ja foram desenvolvidos e os resultados foram
aproveitados para o desenvolvimento desta Tese. Os aparatos experimentais
desenvolvidos neste trabalho serviram para avaliar variaveis importantes dos fluidos
utilizados para elaboragdo do modelo empirico. Uma destas variaveis foi a forca de
atracdo dos fluidos por um campo magnético. A forga de atragéo dos fluidos em funcao
do campo magnético foi avaliada para diferentes concentragdes e tamanho de particulas
magneéticas. Nestes primeiros experimentos a for¢a de atracdo magnética foi medida
com o fluido estatico. Poréem, medidas de for¢ca de atragdo em funcéo do tempo foram
realizadas para verificar questdes de estabilidade e velocidade de sedimentacdo. Os
FMR’s aquosos produzidos também foram utilizados nos testes de deslocamento. E
finalmente, foram realizados o0s ensaios de magneto-reologia que geraram os dados
experimentais para elaboracao do modelo empirico de dois parametros utilizados para

estimar a composic¢ao do fluido 6tima em funcao dos valores de limite de escoamento.

6.3.1. Ensaios Estaticos de Atracdo Magnética com Diferentes
Concentracdes de Particulas Suspensas em uma Solucdo de PVA

8,5% (m/m) — Balanca Magnética
O Poli Vinil Alcool (PVA) foi escolhido como meio de disperséo para os ensaios
realizados neste trabalho devido a alguns estudos que ja vem sendo desenvolvidos no
grupo de pesquisa da COPPE, mais especificamente pelo Laboratério de Engenharia
de Coloides (EngeCol), para aplicagbes de solucdes produzidas a base de PVA como
agente de combate a perda de circulagdo. Nesta etapa foram produzidos fluidos com
8,5% em massa de PVA e diferentes concentragbes e tamanhos de particulas
magnéticas. As formulacdes produzidas e avaliadas nesta seccao foram apresentadas
na Tabela 10, exceto as formula¢des produzidas com 15%v/v de particulas. As curvas
de mudanca de forca de atracdo magnética para cada um dos tamanhos de particulas

avaliadas e fracdo volumétrica estdo apresentados na Figura 82, a seguir.
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Figura 82: Representacdo da variacdo da forca de atragdo magnética em funcdo da

corrente e fracdo volumétrica de particulas magnéticas. a) Ensaios com as particulas
CIP OM; b) Ensaios com as particulas CIP HQ.

Observando as curvas representadas na Figura 82a e Figura 82b é possivel

constatar que a medida que a corrente elétrica (campo magnético) aumenta a forca de

atracdo magnética aumenta. Também quanto maior a concentracao de particulas maior

a forca de atracdo magnética. Comparando as Figura 82a e Figura 82b também é

possivel ver que quanto maior o didmetro da particula maior a forca de atracéo

magnética. Quando ha o aumento da fracdo volumétrica a forca de atragcdo magnética

também aumenta. Isso pode ser observado na Figura 83.
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Figura 83: Comparacao entre a diferenca de forcas de atragcdo magnética nos pontos
de maior campo magnético para as dispersdes de particulas OM e HQ.

Na Figura 83, as barras azuis representam os resultados com as particulas CIP
OM e as barras laranja os resultados com as particulas CIP HQ. Quando a fracédo
volumétrica de particulas muda de 2,5% para 5,0% (2,5%-5,0%) a forca de atracéo
aumentou mais para as particulas CIP OM comparado ao aumento obtido para as
particulas CIP HQ. J& quando a frag&o volumétrica aumentou de 5,0% para 7,5% (5,0%-
7,5%) o aumento na forca de atracdo € maior para as particulas CIP HQ. Em média
comparando o aumento total (2,5%-7,5%) do nivel de for¢ca de atracdo magnética de
ambos os tipos de particulas (CIP OM e CIP HQ) sofreram o mesmo aumento. Os
valores representados na Figura 83 apresentam na forma percentual a distancia relativa
entre os pontos experimentais. Observando a curva dos fluidos produzidos com 5% de
particula, tomando-a como referéncia, nas Figura 82a e, é possivel observar que na
Figura 82a (particulas CIP OM), a curva com 5% de particulas esta mais centralizada,
ou seja, a medida em que ha o aumento da fracdo volumétrica em escala semelhante,
de 2,5% em 2,5%, o aumento da forca de atracdo apresenta-se uniforme. No entanto,
isso ndo aconteceu para os fluidos apresentados na Figura 82b, que representam 0s
fluidos produzidos com as particulas CIP HQ. H& um salto no aumento quando a

concetracdo muda de 5,0% para 7,5%.
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As particulas magnéticas utilizadas na producéo dos fluidos utilizados neste
trabalho possuem alta densidade, 7,86g/cm?, e mesmo com tamanho micrométrico em
meio a um fluido com alta viscosidade a sedimentacdo acontece. Por este motivo foram
realizados ensaios para avaliar como acontece a variacdo de forca de atracdo
magnética com o tempo. Os ensaios foram realizados repetindo as leituras de massa
em funcdo da alteracdo da corrente elétrica (campo magnético) e da distancia no
intervalo de 1h. O teste foi repetido sequencialmente durante 4 vezes, respeitando 0s
intervalos de 1h, para cada um dos fluidos da Tabela 10. Os resultados dos ensaios
com as diferentes fracBes volumétricas de CIP OM realizados em diferentes tempos

podem ser observados na Figura 84, a seguir.
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Figura 84: Resultados de mudanga da forga magnética em fungédo da variacdo da
corrente elétrica. a) fluidos com 2,5% de particulas CIP OM; b) fluidos com 5,0% de
particulas CIP OM,; c) fluidos com 7,5% de particulas CIP OM.

Comparando individualmente os gréficos representados nas Figura 84a, Figura
84b e Figura 84c é possivel verificar que a medida que o tempo passa, a forca de
atracdo magnética da amostra em funcao da corrente elétrica aumenta. Possivelmente
esse efeito ocorre concomitantemente com a sedimentagé@o das particulas, ou seja, a
medida que as particulas sedimentam elas ficam mais proximas da fonte magnética e
sdo atraidas com uma forca maior. Outro efeito claro é que com o aumento da fragédo
volumétrica h4 um aumento da for¢ca de atracdo magnética. Além disso, a diferenca
entre a mudanca de forca de atracdo com o tempo fica cada vez menor, ou seja, a
distancia entre as curvas de for¢cdo de atracdo em funcdo do tempo é menor com o
aumento da fracdo volumétrica de particulas. Esse mesmo efeito foi constatado nos
ensaios de atracdo magnética para realizado para as diferentes fragdes volumétricas de

CIP HQ, conforme apresentado na Figura 85.
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Figura 85: Resultados de mudanc¢a da forga magnética em fung¢do da variacdo da
corrente elétrica. a) 2,5% de particulas CIP HQ); b) 5,0% de particulas CIP HQ; c) 7,5%

de particulas CIP HQ.
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De acordo com os resultados apresentados nas Figura 84 e Figura 85 a medida que a
fracdo volumétrica aumenta ha um estreitamento da distancia entre as curvas de forca
de atracdo magnética. Esse efeito ocorre devido a diminuicdo da sedimentacdo das
particulas. As diferencas percentuais de mudanca dos valores de forca de atracao
magnética em funcdo do tempo, levando-se em conta a for¢ca de atragdo magnética
medida no tempo Oh e 3h, para cada fra¢cdes volumétricas e tipo de particula, sob efeito
de campo magnético de 1165Gauss foram estimadas. O resultado esta representado, a

seguir, na Figura 86.
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Figura 86: Mudanca de atracdo magnética em funcdo do tempo para as diferentes

particulas frag6es volumétricas avaliadas.

Observando os dados apresentados na Figura 86 foi possivel constatar que ha
uma tendéncia de diminuicdo entre as diferengas dos valores de forca de atracéo
magnética a medida que aumenta a quantidade de particulas dispersas no fluido. Esse
efeito pode acontecer devido a diminuigcdo da taxa de sedimentagdo. Existem alguns
modelos na literatura que sdo utilizados para avaliar esse efeito de diminuicdo da

sedimentagdo com o aumento da concentracdo de particulas. Miao e Saxena (1996)%
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apresentam alguns modelos para estimar a velocidade de sedimentacdo em funcéo do
aumento da concentracdo de particulas no meio de dispersdao. Um deles foi proposto
por Mizrahi e Barnea (1973)%, como descrito nas equacgdes a seguir.

u=u a-9
* |a-oexps2a-0))

Eq. 13

O modelo que descreve o comportamento da velocidade de sedimentagdo em
funcdo da fracdo volumétrica (¢) de particulas parte da velocidade inicial de
sedimentacgédo proposta pela Lei de Stokes (Uo), que é calculada com base na equagéo
apresentada a seguir.

_ d*(ps—pL)g

V)
0 18n,

Eq.14

Os modelos de sedimentagdo geralmente assumem que ndo h& colisédo entre
particulas ou aglomeracdo. Na Equacé&o 14, o didametro da particula é representado por
d, a densidade da fase solida por ps, € da fase liquida por p., g é a aceleracdo da
gravidade e n. é a viscosidade do liquido. Os dados dos fluidos produzidos neste
trabalho foram utilizados para estimativa da velocidade de sedimentagdo para as
diferentes fragBes volumétricas e diametros de particulas. Os resultados estédo

apresentados a seguir.
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Figura 87: Estimativa da velocidade de sedimentacéo para as particulas CIP OM e HQ

com diferentes fracdes volumétricas.
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Os resultados apresentados na Figura 87 confirma o efeito da diminuicdo da
velocidade de sedimentagdo com o aumento da fracdo volumétrica de particulas, o que
ja havia sido identificado experimentalmente. O entendimento de como as particulas
mantem-se em suspens&o nos fluidos produzidos é um fator importante para produzir
fluidos mais estaveis. Esse resultado contribui para a producéo de fluidos com carga de
particulas maiores, principalmente, porque o aumento da quantidade de particulas torna
a forca de atracdo magnética maior. Avaliando os dados da Figura 87 e os valores de
velocidade de sedimentacédo obtidos com o modelo de Mizrahi e Barnea (1973)% foi
possivel verificar que o efeito da diminuicdo da velocidade de sedimentacdo acontece
de forma mais atenuada para particulas menores. Possivelmente isto ocorre devido a
diminuicdo da interacéo particula-particula e ao aumento de espaco livre entre particulas

dentro do volume de controle.

Praticamente todas as particulas utilizadas para compor os fluidos produzidos
aqui possuem a mesma composi¢cdo quimica, com quase 100% de Ferro. Por este
motivo este parametro ndo é um fator que afeta 0 comportamento da estabilidade dos
fluidos produzidos com as particulas utilizadas, ou seja, a variagdo das propriedades
magneéticas se da somente em funcdo da concentragéo, tamanho de particulas, forma

das particulas e propriedades do meio de dispersao.

A permeabilidade magnética da suspenséo de particulas muda em funcéo da
fracdo volumétrica. A curva que descreve esse aumento tem um comportamento
exponencial e demonstra que a medida que a fracao volumétrica de particulas aumenta
faz com que a permeabilidade magnética relativa do meio de dispersdo também
aumente. Esse aumento também tem relacéo direta no aumento da atracéo dos fluidos
pelo campo magnético. Porque aumentado a permeabilidade magnética relativa do meio
de disperséo diminui-se a relutancia, que é uma propriedade inversa a permeabilidade
magnética relativa e que interfere diretamente na capacidade de atrac&o dos fluidos pelo

campo magnético.

Na proxima sec¢do serdo apresentados uma analise dindmica de como os fluidos

em movimento interagem com um campo magnético estatico.
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6.3.2. Ensaios Dindmico de Atracdo Magnética com Diferentes
Concentragdes de Particulas Suspensas em uma Solucdo de PVA
8,5% (m/m) — Ensaio de Deslocamento.

Os ensaios de atracdo magnética dinamico consiste em deslocar o fluido através
de um tubo onde existe um campo magnético pontualmente aplicado e um mandémetro
para medir a perda de carga devido a interacéo entre o campo magnético e o fluido que
esta sendo deslocado. O teste foi projetado no préprio laboratério e o0 esquema de como
foi o funcionamento esta apresentado na Figura 28. Os resultados dos ensaios de
deslocamento foram obtidos para os fluidos apresentados na Tabela 10. Com os
resultados dos ensaios experimentais foram estimados os valores de viscosidade em
fungéo do tamanho de particula e fragdo volumétrica. A seguir, nas Figura 88, Figura
89 e Figura 90, podem ser observados as curvas de viscosidade obtidos para os fluidos
sob efeito de campo magnético de 0,455T comparados com a viscosidade do fluido sem

efeito de campo magnético.
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Figura 88: Curvas de viscosidade em funcdo da vazéo para os fluidos produzidos com
2,5% vlv de particulas CIP HQ e CIP OM comparando os valores obtidos sem campo

magnético e sob efeito de campo magneético.
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Figura 89: Curvas de viscosidade em func¢éo da vaz&o para os fluidos produzidos com
5,0% v/v de particulas CIP HQ e CIP OM comparando os valores obtidos sem campo

magnético e sob efeito de campo magnético.
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Figura 90: Curvas de viscosidade em funcdo da vazéo para os fluidos produzidos com
7,5% vlv de particulas CIP HQ e CIP OM comparando os valores obtidos sem campo

magnético e sob efeito de campo magnético.

As curvas de viscosidade apresentadas nas Figura 88, Figura 89 e Figura 90

foram produzidas com os dados de viscosidade dos fluidos sem e com efeito do campo
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magnético. E possivel observar que ha uma diferenca significativa entre o
comportamento das curvas com e sem o efeito do campo magnético. A medida em que
h& um aumento da quantidade de particulas torna-se maior essa diferenca. Os fluidos
preparados com baixas concentracdes de particulas, 2,5% (Figura 88), ndao sofrem
grandes alteragbes nos valores de viscosidade sob efeito do campo magnético
considerando os dois diferentes tamanhos de particulas. Porém, a medida em que a
concentracao de particulas aumenta, a viscosidade aumenta sensivelmente em relacao
ao tamanho de particula. Resumidamente, foi observado que quando o campo
magnético € aplicado as leituras de viscosidade tornam-se maiores e mais significativas
a medida em que a fracdo volumétrica e o tamanho de particulas aumentam. A taxa de
cisalhamento, aproximada, no ensaio de deslocamento quando o fluido foi testado com
a vazdo de 50mL/min é de 10s®. Com base nos dados obtidos nos ensaios de
deslocamento e nos ensaios de magneto-reologia utilizando o rebmetro foram
estimados valores de viscosidade relativa. Estes valores foram calculados com base na
relacé@o entre os valores de viscosidade obtidos sob efeito do campo magnético e sem
o efeito do campo magnético. A figura 96 apresenta a comparacgao destes valores para
as diferentes fragcdes volumétricas avaliadas e métodos de teste utilizados.
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CIP OM - Visc. ED OCIP OM - Visc. EMR A CIP HQ - Visc. ED X CIP HQ - Visc.EMR

Figura 91: Viscosidade relativa para as diferentes fracdes volumétricas de particulas

avaliadas. (ED=Ensaio de Deslocamento; EMR=Ensaio de Magneto-reologia).

De acordo com a Figura 91 os valores de viscosidade obtidos nos ensaios de
magneto-reologia com o reémetro apresentaram valores de viscosidade maiores para

ambos os tipos de particulas avaliados e em todas as fracdes volumétricas testadas. O
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dado de viscosidade relativa da também uma idéia de quantas vezes o valor de
viscosidade com a aplicacdo do campo é maior do que a viscosidade sem a aplicacéo
do campo e em todos os casos quando o fluido é submetido a um campo magnético os
valores séo pelo menos duas vezes maiores que os valores de viscosidade sem a acéo
do campo.

Os dados experimentais também foram utilizados para estimar a relacdo entre

forcas magnética e viscosa. Os resultados estéo apresentados nas Figura 92a e Figura

92b, a seguir.
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Figura 92: Relacdo entre forca magnética e viscosa para os fluidos produzidos com
diferentes fracdes volumétricas de particulas sob efeito de campo magnético de 0,455T.

a) fluidos com as particulas CIP OM; b) fluidos com as particulas CIP HQ.
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A Figura 92a representa as curvas de 3 em funcdo da vazéo para os fluidos

produzidos com as particulas CIP HQ. A relacdo entre a for¢a de atragdo magnética e
viscosa para os fluidos produzidos com as diferentes fracdes volumétricas de particulas
sdo diferentes nas baixas vazdes testadas e a medida em que a vazao aumenta a
diferenca entre as forcas tendem a um comportamento semelhante. Um comportamento
diferente pode ser notado nos resultados obtidos com os fluidos produzidos com as
particulas CIP OM, representadas na Figura 92b é possivel notar que ha uma diferenca
significativa entre a relacéo de forcas (n3) em todas as vazdes. Comparando os valores
de n3 para os dois diferentes tamanhos de particulas, com as maiores fracdes
volumétricas avaliadas (7,5%), sob efeito de um campo magnético de 0,455T, foi obtido
um valor médio de 65% de diferenca para as particulas CIP OM em relacao a CIP HQ.
Comparando o efeito de viscosidade sob as mesmas condi¢des a diferenca de valores
foi 56%, um pouco inferior. Esse resultado ajuda a confirmar a influéncia significativa
que o tamanho de particula tem no aumento da atracao pelo campo magnético e como
€ importante na alteracdo das propriedades magneto reolégicas do fluido. Os dados de
viscosidade foram utilizados para obter os valores de limite de escoamento, que estao
reportados nos Apéndices C e D.

Os dados de limite de escoamento obtidos para os fluidos produzidos com as
particulas CIP HQ e CIP OM, sob efeito de um campo magnético de 0,455T, com contato
fluido/campo magnético de 20mm, e com diferentes fracdes volumétricas podem ser

comparados a partir das curvas apresentadas na Figura 93a e b.
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Figura 93: Tenséo limite de escoamento estimado com os dados experimentais. a)
curvas de limite de escoamento em fungdo do campo magnético para os fluidos
produzidos com as particulas CIP HQ; b) curvas de limite de escoamento em funcéo do

campo magnético para os fluidos produzidos com as particulas CIP OM.

Os dados de tenséo limite de escoamento em funcdo do campo magnético e
concentracdo volumétricas de particulas HQ estdo apresentados na Figura 93a.
Baseado nos valores apresentados é possivel constatar que quanto maior o campo
magnético maior os valores de limite de escoamento, 0 mesmo comportamento pode
ser observado em relacdo a mudancga de quantidade de particulas dispersadas no meio,
ou seja, quanto maior a concentracdo maior os valores de tensdo obtidos. Ja
comparando os resultados obtidos com os fluidos produzidos com as particulas CIP OM

os valores de limite de escoamento apresentados foram um pouco diferentes.
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As particulas CIP OM s&do maiores e por isso 0 padrao de comportamento que
tem sido observado ao longo do trabalho se manteve, ou seja, com o aumento do
tamanho de particulas os valores de limite de escoamento foram maiores. No entanto,
comparando os valores de tensdo obtidos com as diferentes fragbes volumétricas de
particulas CIP OM foi observado que os valores obtidos com as concentracfes de 5,0%
foram superiores aos obtidos com as formulacdes de fluido com 7,5%. Provavelmente,
essa alteracdo de valores aconteceu devido ao numero pequeno de dados utilizados
para estimar os valores de limite de escoamento. Mais um fator importante que
contribuiu para essa diferenca foi que junto com os valores de limite de escoamento sao
obtidos valores de indice de consisténcia e comportamento. Para os fluidos em questao,
comparando os valores de indice de consisténcia (k) para os fluidos com 5,0% e 7,5%,
os valores de k para os fluidos com 7,5% foram na faixa de 3,8 a 20 (Pa.s"). Enquanto
que para os fluidos com 5% os valores de k variaram na faixa entre 0,1 até 4,4 (Pa.s").
Outro fator que pode ter contribuido para esse resultado foi o erro experimental estimado
para os ensaios de deslocamento que foram entre 15 e 25%. Apesar do aparato
experimental ter sido construido cuidadosamente ele ainda esta em fase de
desenvolvimento e alguns ajustes ainda necessitam ser realizado para que o0s

resultados apresentem erros experimentais cada vez menores.

6.3.3. Avaliacdo dos Fluidos Magneto-Reold6gicos Aquosos (FMR
aguosos) que Foram Desenvolvidos para Obtencdo de um Modelo

Empirico.

Os testes magneto-reoldgico foram realizados com 6 fluidos diferentes. Todas
as formulacdes estédo listadas na Tabela 10. Os dados experimentais obtidos nos
ensaios magneto-reoldgicos foram utilizados para a obtengdo dos parédmetros
reolégicos. A resposta dos FMR aquosos, produzidos com diferentes fragfes
volumétricas de particulas, diferentes tamanhos e sob diferentes intensidades de campo
magnético aplicadas, foram avaliadas. A influéncia da diferenca de didmetro médio de

particulas no comportamento das curvas magneto-reoldgicas foi investigada.
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Figura 94: Curva de fluxo obtidas para os FMR produzidos com diferentes tamanhos

médios de particula e fragdo volumétrica sob 1165Gauss.

Os resultados apresentados na Figura 94 foram obtidos avaliando os fluidos sob
efeito de um campo magnético com intensidade de 1165Guass (1,5A), taxa de
cisalhamento na faixa de 0,1 a 100s?. Os ensaios também foram realizados com o
intervalo entre placas de 1mm. As curvas magneto-reolégicas demonstram que o
didametro médio de particulas tem influéncia direta no comportamento reoldgico dos
fluidos produzidos. Essa constatacdo também tem como base nas observacbes dos
resultados obtidos para estimativa da forca de atracdo magnética estatica e dinamica.
As curvas que representam os resultados obtidos para os fluidos produzidos com as
particulas com 2,65um, apresentadas na Figura 94, apresentam um decaimento da
tensdo de escoamento a medida em que a taxa de cisalhamento aumenta. Esse efeito
pode ser atribuido ao aumento de temperatura que ocorre na célula magneto-reoldgica
devido passagem de corrente elétrica e afeta de forma direta os valores de viscosidade
e 0s demais parametros reolégicos dos FMR. A tenséo limite de escoamento é um
importante parametro para controlar a invasdo de fluido para o interior de rochas e
regides com fraturas*" %> 43, Desta forma identificar as mudancas nos valores de limite
de escoamento provocadas em funcdo da influéncia de campo magnético torna-se um

trabalho essencial e relevante.
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Os dados experimentais obtidos com os fluidos da Tabela 10 ensaiados com
célula magneto-reoldgica sob diferentes intensidades de campo magnético foram
tratados utilizando os diferentes modelos reoldgicos. As correlagcbes e parametros
reoldgicos obtidos utilizando os modelos reoldgicos estdo apresentados no Apéndice
E. As Figura 95a e Figura 95b apresentam os dados de limite de escoamento obtidos
com os modelos de Bingham ajustados aos dados experimentais dos fluidos produzidos

com as particulas com didmetros de 2,65um e 5,3um, respectivamente.
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Figura 95: Limite de escoamento estimado com o modelo de Bingham ajustados com
os resultados experimentais de magneto-reologia obtidos com os FMR aquosos. a) FMR
produzido com particulas com didmetro médio de 2,65um (CIP HQ); b) FMR produzido

com particulas com didmetro médio de 5,3um (CIP OM).
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Em ambos os casos os valores de limite de escoamento aumentam com o
aumento da fracdo volumétrica de particulas. A mudanca no didmetro médio de
particulas afeta diretamente os valores de limite de escoamento obtidos. Os valores de
limite de escoamento encontrados para os FMR produzidos com as particulas de Dso
igual a 5,3um foram maiores que duas vezes os valores obtidos com os FMR produzidos
com as particulas de Dso igual a 2,65um. Uma analise entre a diferenca nos valores de
limite de escoamento apresentados na Figura 96 podem ajudar a entender melhor o
comportamento dos fluidos produzidos em funcdo da mudanca de campo magnético
aplicado aos testes, didmetro de particulas e fragdo volumétrica utilizado na producgéo
dos fluidos.
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Figura 96: Média percentual da diferenga de valores de tenséo limite de escomaneto
considerando as mudancas de campo magnético aplicado aos testes (Efeito do B) e

didmetro de particulas utilizados na producéo dos fluidos (Efeito do D50).

Como pode ser observado na Figura 96, o efeito do campo magnético no limite
de escoamento é em média superior ao efeito da mudanga do tamanho de particulas.
Além disso, é possivel notar que a medida que a concentracdo aumenta os efeitos
tornam-se mais atenuados. Provavelmente isso se deve ao efeito de saturacdo
magnética do meio e volume livre entre particulas. O efeito da mudanca de
concentragao foi calculado e os valores foram 73% e 70% levando-se em conta os saltos

de concentracdo de 2,5% para 5,0% e 5,0% para 7,5%, respectivamente. O efeito do
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campo magnético foi mais importante em relacdo aos demais efeitos principalmente
porque as mudancgas na intensidade de campo magnético ndo foram na mesma
proporgdo que as mudancas dos outros parametros, por exemplo o primeiro salto de
intensidade de campo magnético foi de 455Gauss para 855Gauss, que corresponde a
88%. J& o segundo salto foi de 36% (855Gauss para 1165Gauss). As outras variaveis
tiveram mudancas uniformes de 100%, em relacdo ao didmetro de particula, por
exemplo, a mudanca foi de 2,65um para 5,3um e em relagcéo a fracdo volumétrica as

variactes foram de 2,5%.

O efeito da mudanca do didmetro de particulas nos valores de limite de
escoamento também foi reconhecido por Jha e Jain, 200972, Os autores estimaram o
limite de escoamento utilizando diferentes modelos reolégicos ajustados aos dados
experimentais obtidos com a avaliagdo de FMR sob efeito de campo magnético. Nesse
artigo os dados apresentados pelos autores apontam um crescimento do limite de

escoamento em fungdo do aumento do tamanho de particula.

Gorodkin e colaboradores®demonstraram o impacto da mudanca no diametro
de particulas e fragcao volumétrica na suscetibilidade magnética das particulas de Ferro
carbonilico (Carbonyl Iron Powder - CIP). Os autores apresentam um modelo que
descreve uma mudanca linear na suscetibilidade magnética em funcao do Dso. Baseado
nesta observagcdo os autores concluiram que os dados de suscetibilidade podem ser
utilizados para determinar a concentracdo 6tima de CIP na producdo dos fluidos

magneto-reoldgicos.

Os dados de limite de escoamento foram relacionados com as variaveis
utilizadas para a preparacéo dos fluidos magneto-reologicos apresentados na Tabela
10, que foram a variagdo de diametro, concentracéo de particulas. Os dados também
foram relacionados as mudancas de intensidade de campo magnético utilizados durante
a execucao dos ensaios magneto-reoldgicos. Baseado na andlise dos dados de limite
de escoamento obtidos e com a relagédo entre todas as mudancas de propriedade que
resultaram em diferentes valores de limite de escoamento, foi proposto um modelo

empirico de dois parametros.

Ty, = To + A*Cd,H™ Eq.15

y
Na Equacdo 15, a tenséo limite de escoamento, sob influéncia do campo
magnético, é representada por ty (Pa). J4 a tensdo limite de escoamento do fluido sem

a aplicacdo do campo magnético é representada por 1 (Pa). A variavel C (%v/v) é a
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concentracdo volumétrica de particulas, d, (m) é o didmetro médio de particulas e H é
0 campo magnético (Tesla). A e m sdo os dois pardmetros estimados cujo os valores
obtidos foram de 687 e 1,925, respectivamente. Os dados experimentais dos ensaios
de magneto-reologia foram ajustados com os diferentes modelos reoldgicos
apresentados na Tabela 5 com a utilizacdo do software Statistica. Os dados podem ser
encontrados no Apéndice E. O ajuste dos valores de limite de escoamento obtidos com
cada um dos modelos reolégicos em relacao a Equacao 15 foram realizados para cada
um dos modelos reolégicos da Tabela 5 utilizando também o software Statistica. A
técnica utilizada na estimacéao foi a de minimos quadrados. O método utilizado foi o
Simplex. A Tabela 24 apresenta os parametros estimados para cada um dos modelos

reoldgicos.

Tabela 24: Valores dos dois parametros utilizados no modelo empirico proposto

Desvio Desvio

Modelo Reoldgico A Padrio | ™ | Padrao R?
Bingham 696,41 44 1,96 0,11 0,9936
Herschel-Bulkley 601,16 73 1,66 | 0,22 0,9701
Casson 482,50 58 1,32 | 021 0,9613

Os ajustes dos dados com cada um dos modelos podem ser observados a seguir, nas

Figura 97, Figura 98 e Figura 99.
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Figura 97: Valores de limite de escoamento preditos versus observados — Valores

observados gerados com o modelo reolégico de Bingham.
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Figura 98: Valores de limite de escoamento preditos versus observados — Valores

observados gerados com o modelo reoldgico de Herschel-Bulkley.
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Figura 99: Valores de limite de escoamento preditos versus observados — Valores

observados gerados com o modelo reoldgico de Casson.

Baseado nos resultados apresentados na Tabela 24 e nas Figura 97, Figuras 98 e

Figura 99, o melhor ajuste foi obtido quando utilizado o modelo de Bingham. O desvio
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padréo dos parametros A e m, utilizando o referido modelo, foi em torno de 6,3% e 5,7%,
respectivamente. J4 para os modelos de Herschel-Bulkley e Casson apresentaram
desvio padrédo superiores a 12%. Alguns pesquisadores®® 3% 40 estudam o impacto de
diferentes parametros reoldgicos na invasdo de fluidos de perfuracdo em rochas e um
dos mais importantes parametros estudados € o limite de escoamento. O volume total
de fluido de perfuracéo perdido durante a construcdo de pocos em zonas fraturadas foi

estimado em fung&o de alguns parametros.

Tabela 25: Dados utilizados para estimativa do volume total de fluido de perfuracdo

invadido na fratura

Diferencial de Pressao Reoldgicos Geomeétricos
AP (kPa) 1y (Pa) | k(Pas") | n | w(um) | rw(mm)
6895 5 1.2 0.5| 500 105

O diferencial de pressdo € a estimativa da diferenca entre a pressao do
reservatorio (rocha) e a presséo do poco, que varia em funcao da profundidade vertical
e da densidade do fluido. Esse fator é muito importante porque é ele quem determina
junto com os parametros reolégicos o quanto a invasao sera profunda para o interior da
fratura (rocha). O 1y, k e n s@o o limite de escoamento, indice de consisténcia e indice
de comportamento, respectivamente. Outro aspecto relevante para a invasao sdo os

fatores geométricos que sdo w e rw, abertura da fratura e raio do pogo, respectivamente.

Lietard e colaboradores®® estimaram o raio maximo de invasdo em uma fratura

utilizando a Equacéo 16, a seguir.

AP
Ymax = Wa Eq.lG

Na Equacao 16, rmax € 0 maximo raio de invasao de fluido de perfuragéo atingido através
de uma fratura em funcé@o do diferencial de pressdo e do limite de escoamento. Os

valores de raio maximo de invasao de fluido, com base nos dados da



173

Tabela 25 e considerando dois diferentes tamanhos de abertura de fratura (w),
500um e 1000um, foram estimados utilizando a Equagé&o 16. Os perfis foram tragados

e podem ser observados a seguir na Figura 100.
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Figura 100: Perfil de invaséo de fluido de perfuracdo em funcéo do tamanho da abertura

da fratura e limite de escoamento.

Na Figura 100, o pogo foi representado pelo circulo azul no centro de cada
imagem e a medida que o limite de escoamento muda o raio de invasao também muda.
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Quanto maior o limite de escoamento menor o raio de invaséo e quanto maior a abertura
da fratura maior o raio de invaséo. O volume total de fluido perdido foi calculado a partir
de valores de tenséo limite de escoamento pré-estabelecidos, 10, 20 e 30 Pa, e valores
de raio de invaséo calculados com a Equacgéo 16.
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Figura 101: Efeito do limite de escoamento no volume total de fluido de perfuragéo
invadido.

Na Figura 101 foram apresentados os valores de volume de fluido perdido em
funcao do limite de escoamento do fluido utilizado. A concentracdo, diametro médio de
particula e intensidade do campo magnético aplicado ao fluido podem ser definidos apés
calcular o limite de escoamento necessario para diminuir a invasao de fluido para a
formagédo (fratura) utilizando a Equacédo 15. A Equacédo 16 pode ser utilizada para
definir a composicdo de alguns FMR capazes de gerar o limite de escoamento
necessario ao controle da invaséo de fluido. Um exemplo de como manipular a Equacgéo
16 para estimar uma composicdo de FMR para atingir um limite de escoamento de 48Pa,

pode ser observado a seguir.
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Tabela 26: Composicao possivel de um FMR para obter a tensao limite de escoamento
de 48Pa

Fracdo Volumeétrica (%) | Campo Magnético (Gauss) | Dso (um) | Ty (Pa)
25 510 2,65 48
3,1 455 2,65 48
25 355 53 48
1,55 455 53 48

A ideia é que esses FMR, otimizados para controle de perda de circulacéo,
possam ser misturados na plataforma utilizando os tanques menores ou 0s tanques
utilizados para preparagéo de cimento. Desta forma os FMR podem ser deslocados para
o fundo do pogco como um colch&do de combate a perda logo apés seu preparo. O volume
de fluido a ser deslocado dependera diretamente da extensao da regido de perda e pode
ser dimensionado como duas vezes 0 volume necessario a cobrir a regido de perda de
circulacdo. O tamanho de particulas, concentracdo e campo magnético sao calculados
utilizando o modelo empirico (Equacéao 15) proposto neste trabalho em funcéao do limite
de escoamento necessario ao controle da invasdo. A fonte magnética ja deve estar
posicionada no fundo do poc¢o antes do deslocamento do FMR. Desta forma assim que
o fluido entrar em contato com a fonte o limite de escoamento aumenta e a invasao de
fluido para o interior das fraturas diminui. Atualmente na inddstria de petr6leo muitas
empresas possuem ferramentas que geram campo magnético para diversas aplicagdes.
No entanto, para esta aplicagcdo especifica ainda ndo existe uma ferramenta. Essa ideia

pode ser um motivador para futuras pesquisas.

6.4. Resultados dos Ensaios Reocinéticos

O mecanismo de controle de perda de circulacdo proposto por este trabalho
acontece em dois estagios. No primeiro estagio, é aplicado um campo magnético na
regido onde esta ocorrendo a perda de circulacdo e um fluido magneto-reoldgico é
deslocado. Assim que o fluido magneto-reolégico entra em contato com o campo
magnético, ele sofre mudanga nas propriedades reoldgicas, e espontaneamente muda
de viscosidade diminuindo a migracéo de fluido para o interior da fratura. No segundo
estagio, o fluido magneto-reoldgico, ja na regido da perda de circulagdo, sob efeito do
campo magnético e temperatura de fundo de poco, sofre um processo de reticulacao.
Neste trabalho a concentracéo de agente de reticulacdo e o tempo foram avaliados de

forma estéatica e dinamica.
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6.4.1. Resultados dos Testes Estéaticos

Foi verificada a compatibilidade de trés tipos diferentes de potenciais agentes de
reticulacdo (AR) com os fluidos magneto-reoldgicos produzidos. Os ensaios foram
conduzidos para identificar qual entre os AR avaliados foram aptos a promover a
reticulacdo de uma solucdo de PVA (8,5%m/m) sob temperatura de 80°C durante 60

minutos.

Tabela 27: Avaliacdo da reacdo de reticulacdo do FMR com diferentes AR sob

temperatura de 80°C

T.e mpo , Persulfato de | Acetato de
(minutos) Sl D Potassio Cromo
15 ndo reticulou ndo reticulou reticulou
30 nao reticulou reticulou reticulou
45 nao reticulou reticulou reticulou
60 nao reticulou reticulou reticulou

Baseado nos resultados apresentados na Tabela 27, o acetato de cromo Il se
apresentou mais eficiente ao promover a reacdo de forma mais rapida. O reagente
persulfato de potassio foi o0 segundo AR mais eficiente no processo de reticulacdo da
solucdo de PVA. Entretanto, ap6s um determinado tempo de reacao do FMR com o
persulfato a reacao sofreu um descontrole. Uma das hipéteses foi uma reacéo forte de
oxidacao das particulas magnéticas com o persulfato de potassio. Ja que a composicao

quimica das particulas é praticamente somente de Fe®°.

Figura 102: Reacéo descontrolada do FMR com o persulfato de potassio.
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Infelizmente, as particulas de Fe em FMR aquosos séo faciimente oxidadas®. A
oxidagao do fluido com particulas de Ferro pode ser observada na Figura 102. Essas
reacfes podem ser muito rapidas na presenca de um agente oxidante forte,
principalmente em altas temperaturas. A oxidacao de particulas magnéticas utilizadas
para o preparo de FMR tem sido investigada por muitos pesquisadores® °7: %8, Quase
todos eles apontam limitacdes nas aplicacdes de particulas de ferro para preparacéo de
FMR aquosos®. Miao e colaboradores® estuda os processos de corrosdo de FMR
produzidos com a dispersdo de particulas de ferro em &gua. Os autores aplicam
diferentes tipos de materiais para revestir as particulas com a intencdo de minimizar o
processo de corrosdao. Uma das alternativas para mitigar o processo de oxidacéo é
utilizar um inibidor de corrosédo, que foi uma solugdo também utilizada na producédo dos
fluidos avaliados.

Com o objetivo de fazer uma prova de conceito foi realizado um ensaio de
reticulacdo e campo magnético em um béquer, apos a escolha do agente de reticulagéo

mais apropriado. Sequencialmente foram realizadas as seguintes agdes:

1) 50mL de FMR contendo 5%v/v de particulas e 5mL de Solucao de acetato
de cromo Il foram colocados em um béquer de 150mL;

2) Em seguida imds de neodimio foram posicionados em quatro posicoes
diametralmente opostas do béquer;

3) Verteu-se o béquer;

4) O FMR foi colocado dentro de uma estufa a 80°C por 30minutos;

5) O FMR foi retirado da estuda e o material interno foi separado do béquer.

As sequéncias de agdes listadas acima podem ser observadas na Figura 103.

Figura 103: Teste de escoamento e reticulagdo. a) FMR escoando dentro do béquer

sem a acdo do campo magnético; b) Interrupcdo do escoamento do FMR apéds a
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aplicacdo do campo magnético; ¢) FMR reticulado apés ser submetido a 80°C durante
30minutos; d) Massa reticulada de FMR fora do béquer.

O fluido sem o campo magnético flui normalmente dentro do béquer. Assim que
0 campo magnético é aplicado o fluido para de escoar devido a mudanca instantanea
das propriedades reolégicas. Quando o material € submetido a temperatura de
reticulacao é formado uma massa reticulada uniforme. Desta forma o conceito de utilizar
um FMR para selar fraturas com aplicacdo de campo magnético e posterior reticulacédo

foi provado.

6.4.2. Resultados dos Testes Reocinéticos

O objetivo deste teste foi identificar como a mudanga na concentracdo de agente
de reticulagcdo pode interferir nas mudancas de propriedades reologicas durante o
escoamento do FMR. Além disso serviu para analisar a concentracao de agente de
reticulacdo e o tempo necessario a reticulacdo do fluido produzido. Os testes foram
conduzidos simulando o processo de reacéo do fluido durante o deslocamento no poco.
Foi utilizado um fluido com 15%v/v de particulas CIP OM. A composi¢cao completa do
fluido encontra-se na Tabela 10.

O procedimento de ensaio adotado foi estabelecido pensando no deslocamento
do fluido no pogo. O processo considerou o deslocamento de um fluido através de uma
coluna de perfuracéo de 5 in (0,1127m) de diametro até uma profundidade de 4500m,
estipulado como um local tedrico da ocorréncia da perda de circulagdo. O tempo
estimado para esse deslocamento foi de 2h, o qual foi o tempo maximo de teste
estabelecido para o ensaio de reticulagdo. A taxa de cisalhamento foi estimada
admitindo que o fluido tem comportamento Newtoniano e tem um perfil de velocidade
parabolico. Baseado nessas consideragfes, a taxa de cisalhamento foi calculada
dividindo a velocidade de deslocamento do fluido pela metade do didmetro da coluna. A
taxa de cisalhamento utilizada no ensaio de reticulacdo foi de 10s?; essa taxa foi
adotada considerando uma vazéo de deslocamento do fluido de 100gpm (~22m?/h), em
uma coluna de 5 in. Essa vazdo foi a mesma admitida para estimar o tempo de

deslocamento do fluido.
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Figura 104: Resultados de todos os ensaios reocinéticos utilizando o FMR com 15% de

particulas magnéticas CIP OM suspensas em solucdo de 8,5% em massa de PVA.

A medida que aumenta a concentracéo de agente de reticulagdo, mais rapido ocorre
a reacao de reticulacdo e maior a energia armazenada na massa reticulada. Isso pode
ser observado na Figura 104, com a diminuicdo do tempo de reticulagdo e aumento do
valor de tensdo de escoamento a medida que a concentracdo de AR aumenta. O
cuidado com o dimensionamento da quantidade de AR é essencial para obter um
material com resisténcia mecéanica adequada a manter o fluido dentro da fratura, sem
escoar, e conter a perda de circulacdo. Baseado nessa preocupacdo ensaios de

resisténcia mecanica com os fluidos apresentados na Tabela 10 foram realizados.

6.5. Resultados dos Ensaios de Resisténcia Mecanicas

Apoés a interrupgao da invasao de fluido através das fraturas com aplicacdo de
um campo magnético o fluido, sob efeito da temperatura do reservatdrio, passa por um
processo de reticulacdo. A cinética desse processo foi apresentada na segcdo anterior
(reocinética). ApOs esse processo 0 material gera uma massa reticulada que possui uma
resisténcia mecanica especifica. Essa resisténcia mecanica foi avaliada para entender
como a mistura dos materiais utilizados na fabricacdo dos FMR muda. Por isso, os FMR
com 5% de particulas, apresentados na Tabela 10, foram misturados com um AR,
selecionado na sec¢é&o anterior, acetato de cromo lll, e submetidos a ensaios mecanicos

de tracdo, apos reticulados.
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Figura 105: Dados de tensdo de ruptura sob tracdo para os fluidos a base PVA com

diferentes fragfes volumétricas de particulas.

Os valores de tenséo de ruptura com a insercao de particulas em meio a matriz
do fluido aumentam a tenséo de ruptura em todos os casos apresentados na Figura 105.

As particulas menores (CIP HQ) aumentam mais a tensdao de ruptura do que as
particulas maiores (CIP OM). O nimero de particulas de CIP HQ é teoricamente o dobro
do nimero de particulas de CIP OM. Por isso as particulas de CIP HQ estdo em maior
namero distribuidas na matriz do FMR. Entdo é provavel que o aumento na tensao de
ruptura deve ocorrer devido a melhor distribuicdo de particulas na matriz polimérica.

N&o foram realizados ensaios de compresséo do FMR reticulado.
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7. Conclusbes

Os valores de diametro médio de particulas, obtidos via tratamento das imagens
com o MEV para as particulas CIP HQ e CIP OM, apresentaram-se proximos ao
fornecidos nas fichas de informacdes dos produtos da BASF S.A.

A composicdo quimica das particulas avaliadas neste trabalho foi identificada
com ensaios de difracdo de raios-X, onde foi constatado que as particulas sdo
compostas praticamento por Ferro puro.

Com os ensaios via MEV foi possivel constatar que as particulas fornecidas pela
BASF S.A. possuem alta esfericidade. J& as particulas da tinta magnética ndo possuem
uniformidade dimensional.

Os ensaios exploratérios serviram para avaliar a funcionalidade dos aparatos
experimentais desenvolvidos neste trabalho. Experimentos especificos para avaliar as
mudangas de propriedade reologica com o campo magnético foram projetados. O
primeiro deles foi 0 ensaio de deslocamento que foi utilizado para avaliar os fluidos
magneto-reoldgicos (FMR) deslocados em um tubo interagindo com um campo
magneético estatico. Mais especificamente, dizer como as mudancas na for¢a de atracao
magnética, interacdo entre o FMR e o campo magnético aplicado, mudam as
propriedades de escoamento.

O ensaio de deslocamento se apresentou como uma alternativa mais barata aos
ensaios utilizando o redmetro. O referido experimento permitiu a obtencéo de valores
de perda de carga sob acdo ou ndo de campo magnético em funcdo de diferentes
vazbes aplicadas ao escoamento.

A maior parte dos FMR avaliados foram solu¢des poliméricas aquosas. Os
ensaios conduzidos com este experimento foram bem-sucedidos e foi constatada uma
clara mudanca nas propriedades de escoamento com a aplicagdo do campo magnético.
Além disso, foi possivel identificar como as mudangas na composi¢cdo do FMR agem
mudando as propriedades de escoamento dos FMR produzidos. Dados de tensao limite
de escoamento e viscosidade foram obtidos com a ajuda deste experimento para as
diferentes composic¢des de FMR produzidos.

O adimensional utilizado para predizer a relagdo entre forgca magnética e viscosa,
produzido com base no ensaio de deslocamento, pode ser uma boa relagdo para
descrever os valores de velocidade maxima e mimina para que haja uma retencéo de
fluido onde a perda de circulacéo esta ocorrendo.

Uma balanca magnética também foi construida para melhorar o entendimento

da interacdo entre as particulas magnéticas e os diferentes meios de dispersdo. Com a
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balanca magnética, os efeitos da diferenca de didmetro na interacdo entre as particulas
e meios de dispersao foram elucidados. Os ensaios demonstraram que quanto maior o
diametro das particulas dispersas no fluido maior a forca de atragdo magnética. Testes
com diferentes solu¢des poliméricas também foram realizados e a concluséo é que os
fluidos a base de poliacrilamida causam um efeito de amortecimento na atragdo das
particulas. Efeitos de aumento da fracdo volumétrica de particulas no fluido também
foram avaliados. Levando-se em conta os fluidos produzidos, foi constatado que quanto
maior a concetracao de particulas, menor o efeito de sedimentacéo.

Uma célula magneto-reoldgica foi produzida no laboratério e adaptada a um
reémetro. Com o auxilio desse equipamento curvas de escoamento sob efeito de campo
magnético foram produzidas e propriedades dos FMR em fun¢do da composi¢ao
puderam ser estimadas, principalmente os dados de limite de escoamento, os quais
foram utilizados junto com dados de composi¢éo do fluido e campo magnético aplicado
nos ensaios para gerar um modelo empirico de dois parametros.

Os testes de campo magnético em fungcdo da mudanca de corrente elétrica
obtidas com a célula magneto-reolégica produzida no laboratério apresentaram baixa
histerese. Os valores de campo magnético em funcdo da corrente elétrica obtidos
quando a célula magnética tinha um nucleo de Ferro na parte interna foram
significativamente maiores em relacdo a célula sem nucleo.

Essa conclusao foi obtida apés a analise dos valores de desvio padrdo dos
parametros reoldgicos obtidos e a comparacado entre os valores de TLE observados e
preditos para cada um dos modelos.

Ensaios utilizando uma tinta magnética foram realizados com a célula magneto-
reoldgica e os resultados obtidos foram coerentes aos reportados na literatura, ou seja,
a medida em que o campo magnético foi alterado durante os ensaios, os valores de TLE
também sofreram mudancas.

Entre os modelos reoldgicos 0s que apresentou 0s ajustes com menor desvio foi
o0 modelo de Bingham.

Avaliacdo de FMR aquosos com glicerina foi realizada. Com o aumento da
concentracdo de glicerina utilizada na composi¢édo dos fluidos, foi possivel identificar
gue os valores de TLE aumentaram muito. No entanto, quando os fluidos foram
submetidos a um campo magnético a diferenga entre os valores de TLE para os fluidos
com diferentes quantidades de glicerina ndo foram muito distantes. Desta forma €&
possivel concluir que a introducdo de glicerina na producdo dos fluidos aumenta
excessivamente a TLE sem a aplicacdo do campo magnético o que dificulta a

bombeabilidade e pode atrapalhar no deslocamento do FMR para a posi¢do onde se faz
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necessario o combate a perda de circulagdo. A utilizacdo de surfactantes diminui os
valores de limite de escoamento sob efeito do campo magnético tanto para os FMR
organicos como para os FMR aquosos.

Foi apresentada uma proposta de controle de perda de circulacdo: um
mecanismo duplo em que sdo associados a aplicagdo de um campo magnético e
processo de reticulacdo de polimeros. As mudancas reolégicas promovidas pela
aplicacdo do campo magnético ao fluido controlam inicialmente a invasao de fluido
através da fratura e paralelamente ha a atuacdo dos agentes quimicos de reticulacao
responsaveis pela fase final de controle por meio da cura do polimero e fechamento
definitivo da fratura.

Um novo mecanismo de controle de perda de circulacdo baseada em algumas
etapas foi definido. Nesse processo, € necessario como primeira etapa identificar qual
o limite de escoamento necessario ao controle da invasao de fluido na fratura. Para isso,
é possivel utilizar os modelos propostos por Majidi e colaboradores (2010)*® e Liétard e
colaboradores (1999)*2 em conjunto com as propriedades geométricas da fratura e do
poco. Em seguida, utilizando o modelo empirico proposto nesta tese, a composi¢ao do
FMR é definida. Logo depois, o fluido é misturado e deslocado para o fundo do poco.
Assim que o fluido entra em contato com a fonte magnética, ele sofre mudanca nos
parametros reoldgicos que fazem a perda de circulacdo diminuir. ApGs atingir o tempo
de cura, o fluido sela a fratura de forma definitiva.

Ensaios de cinética de reticulacdo (reocinéticos) utilizando os FMR, foram
realizados para definir a concentracdo Otima de agente de reticulagdo no tempo
necessario para deslocamento do FMR até a posi¢do da fratura no pogo. Foi também
identificado que alguns agentes de reticulagdo ndo sdo recomendados para FMR
produzidos com particulas de Fe. O grau de oxidagdo das particulas é alto e o controle
da reacgéo € perdido.

Testes mecanicos com os FMR reticulados também foram realizados. Os fluidos
produzidos com as particulas magnéticas apresentaram maior tensdo de ruptura no
ensaio de tragdo comparados aos fluidos produzidos sem particulas. Entre os fluidos
produzidos com as particulas, foi identificado que os FMR produzidos com as particulas
menores (CIP HQ) tiveram uma incorporacdo maior das particulas magnéticas na matriz
polimérica dos FMR apds a cura e com isso produziram valores maiores de tenséo de
ruptura.

Baseado nos ensaios apresentados, foi desenhado uma estratégia completa
para producao de fluidos que podem ser utilizados no combate a perda de circulacao.

Foram apresentados fluidos com aumento do limite de escoamento em fun¢do do campo
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magneético, estudos de otimizacdo da concentracdo de agentes de reticulacdo e

avaliagcdo mecénica dos materiais ap0s a cura.

8. Sugestdes para Trabalhos Futuros

Avaliacdo de fluidos magneto-reolégicos produzidos com base em diferentes
solucBes poliméricas; por exemplo como poliacrilamidas (muito utilizada na
producdo de fluidos para combate a perda), poli acido acrilico, podem ser
estudados para a aplicacdo com 0 mecanismo proposto nesta tese.

A utilizacéo de particulas magnéticas de natureza diferente, como por exemplo,
magnetita, podem ser avaliadas como alternativa para diminuir o processo de
oxidacdo das particulas pelos agentes de reticulagdo geralmente empregados
para a cura dos polimeros.

Uma otimizacdo do tamanho de particulas para maximizar o efeito de limite de
escoamento também pode ser alvo de investigacéo.

Criar um programa, com base em um banco de dados, contento referéncias de
diferentes bases para producgéo de FMR orgéanicos e aquosos com possibilidade
de mudancga de tamanho de particula, dados de limite de escoamento, fragéo
volumétrica, intensidades de campo magnético, tudo associado a um modelo
para otimizar quais as formulagées de FMR podem ser indicadas para produzir
FMR capazes de serem eficazes no combate a perda de circulagéo.

Avaliagbes de novos métodos fisicos para aceleracdo da reticulagéo, tais como
campo magnético oscilatério e micro-ondas. Essas aplicagbes podem ser
utilizadas ndo s6 para aplicacbes em combate a perda de circulacdo, mas
também para aplicac6es na producao de fluidos/cimento para as operacfes de

abandono e isolamento de zonas produtoras de agua e gas.



9.

185

Referéncias Bibliogréficas

Savari, Sharath; Whitfill, Donald L.; Jamison, Dale E.; Kumar, Arunesh.
“Evaluation Lost Circulation Materials — Investigation of Effective Wellbore
Strengthening Applications”. |IADC/SPE 167977. IADC/SPE Dirilling
Conference and Exhibition held in Fort Worth, Texas, USA, 4-6 March 2014.

Silent, Roy A. “Circulation Losses”. Formerly with Petroleum Securities Co.,
Los Angeles, Calif. Presented a t Spring Meeting, Pacific Coast District, Los
Angeles, Calif., April 1-1, 1936.

Howard, C. G., P. P. Scott, Jr. “An Analysis and the control of lost circulation”.
Annual Meeting of the AIME in St. Louis. Mo. Feb. 19-21. 1951.

J.M. Bugbee. “Lost Circulation-A Major Problem in Exploration and
Development”. Spring Meeting of the Southwestern District, Division of
Production, Fort Worth, Texas, March 1953.

Williams, M. “Radial Filtration of Drilling Muds”. 940057-G SPE Journal Paper
—1940.

Chenault, R. L. “Experiments on Fluid Capacity and Plugging of Oil-Well
Screens”. 38-293 API Conference Paper - 1938, (1938, January 1).

Horner, V., White, M. M., Cochran, C. D., & Deily, F. H. “Microbit Dynamic
Filtration Studies”. Society of Petroleum Engineers. 717-G SPE General —
1957.

Alsaba, M.; Nygaard, R.; Saasen, A.;Nes, O-M. “ Lost Circulation Materials
Capability of Sealing Wide Fractures”. SPE 170285-MS. Deepwater Drilling

and Completions Conference, Galveston, Texas. 10-11 Setembro de 2014.

Lu Huang, Mengjiao Yu, Stefan Miska, Nicholas Takach, Andrea Green, Ben
Bloys. “Determination of Safe Salinity Window in Drilling Shale Formation”.
ARMA 12-317. 46th US Rock Mechanics / Geomechanics Symposium held
in Chicago, IL, USA, 24-27 June 2012.



10.

11.

12.

13.

14.

15.

16.

17.

18.

186

Beltrdo, R.L.C., Sombra, A.C.V.M. Lage, Fagundes Netto, J.R., Henriques,
C.C.D. “Challenges and New Technologies for the Development of the Pre-
Salt Cluster, Santos Basin, Brazil’. OTC 19880. Offshore Technology
Conference, Houston, Texas, USA, 4-7 May 2009.

Waldmann, A.T.A.; Souza, E.A.; D’Almeida, A. R.; Lima, V. ARM.P;
Miranda, C.R.; Araujo, L.D.S. “Avaliagdo Em Campo De Possiveis Solu¢des
Para O Combate A Perda De Circulacédo”. VI Encontro Nacional de Hidraulica
de Perfuracé@o de Pocos de Petroleo e Gés. Rio Quente, Goias — Brazil. 10 a
13 de Agosto de 2015.

Zitha, P.L.J. and Wessel, F. “Fluid Flow Control Using Magnetorheological
Fluids”. SPE 75144. SPE/DOE Improved Oil Recovery Symposium realizado
em Tulsa, Oklahoma U.S.A. 13-17 de Abril de 2002.

Restrepo, A., Osorio, G., Duarte, J. E., Lopera Castro, S. H., & Hernandez,
J. (2010, January 1). “LCM Plugging Effect on Producing Formations During
Drilling Naturally Fractured Sandstone Reservoirs”. Society of Petroleum
Engineers 127892-MS.

Nelson, E.B., Guillot, D. “Well Cementing”. 2a Edigao, Schulumberger, 2006.

Lund, S. “Experimental Circulation Loss Study”. Master’s Thesis In Petroleum

Engineering/Drilling Technology Department of University of Stanvanger.

Kang, Y., You, L., Xu, X., & Liao, Z.. “Prevention of Formation Damage
Induced by Mud Lost in Deep Fractured Tight Gas Reservoir in Western
Sichuan Basin”. Society of Petroleum Engineers. doi:10.2118/131323-PA.
2012, January 1.

Henriques, C.C.D.; Joia, C.J.B.M.; Baptista, I.P.; Guedes, F.M.F. “Material
Selection for Brazilian Presalt Fields”. OTC 23320. Offshore Technology
Conference, Houston, Texas, USA, 30 April- 3 May 2012.

Alves, I; Aragao, A.; Bastos, B.; Falcao, J.; Fartes E. “Pre-Salt Santos Basin
— Well Construction Learning Curve Acceleration”. OTC 20177. Offshore
Technology Conference, Houston, Texas, USA, 4-7 May 20009.



19.

20.

21.

22.

23.

24.

25.

26.

27.

187

Virgone, A., Broucke, O., Held, A.-E., Lopez, B., Seard, C., Camoin, G., Guo,
L. (2013, March 26). “Continental Carbonates Reservoirs: The Importance of
Analogues to Understand Presalt Discoveries”. International Petroleum
Technology Conference. doi:10.2523/IPTC-17013-MS.

Pasic, Borivoje; Gaurina-Medimurec, Nediljka; Matanovi¢, Davorin. “Wellbore
Instability: Causes And Consequences”. University of Zagreb, Faculty of
Mining, Geology and Petroleum Engineering, Pierottijeva 6, 10000 Zagreb,
Croatia.

Cook, J.; Growcock, F.; Gui, Q.; Hodder, M.; Oort, van E. “Stabilizing the
Wellbore to Prevent Lost Circulation”. Qilfield Review 2011/2012:23, n° 4.

Rocha, L. A. S., Azevedo, C.T. “Projetos de Pogos de Petréleo”.
PETROBRAS, Editora Interciéncia, Instituto Brasileiro de Petréleo. 22 Edicao.
Rio de Janeiro, 2009.

Guenot, A. 1987. “Constraints et ruptures autour de forages petroliers”. In:
Congr.l.S.R.M., 6. Montreal.

Araljo, E.M.P.; Pastor, J.A.S.C.; da Fontoura, S.A.B.; Frydman, M.
“Influéncia da Variagdo da Permeabilidade na Estabilidade de Pocos de
Petroleo”.Fonte:http://www.cobramseg2014.com.br/anais/2002/arquivos/20
02.139.pdf. Data de consulta: 05.11.2015.

Islam, A.; Skalle, P.; Tantserev, E. “Underbalanced Drilling in Shale -
Perspective of Factors Influences Mechanical Borehole Instability”. IPTC
13826. International Petroleum Technology Conference held in Doha, Qatar,
7-9 December 20009.

Sensoy, T.; Chenevert, M.E.; Sharma, M. “Minimizing Water Invasion in
Shale Using Nanoparticles”. SPE 124429. Annual Technical Conference and
Exhbition. New Orleans, Louisiana, USA, 4-7 October 2009.

Hoelscher, K.P.; De Stefano, G.; Riley, M.; Young, S. “Application of
Nanotechnology in Drilling Fluids”. SPE 157031. International Oilfield
Nanotechnology Conference. Noordwijk, The Nederland, 12-14 June, 2012.



28.

29.

30.

31.

32.

33.

34.

35.

36.

37.

188

Toroqi, S.V.M., “Experimental Analysis and Mechanistic Modeling of Wellbore
Strengthening”. Master’s of Engineering In Department of Chemical and
Petroleum Engineering 2011, University of Calgary.

Calgada, L.A.; Dugue Neto; O.A.; Magalhdes, S.C.; Scheid; C.M.; Borges
Filho; M.N.; Waldmann, A.T.A. “Evaluation of suspension flow and particulate
materials for control of fluid losses in drilling operation”. Journal of Petroleum
Science and Engineering 131 (2015)1-10.

Power, D., Ivan, C. D. and Brooks, S. W., “The Top 10 Lost Circulation
Concerns in Deepwater Drilling”", SPE Latin American and Caribbean
Petroleum Engineering Conference, SPE 81133, April 2003.

Whitfill, D. L., Wang, M., Jamison, D. and Angove-Rogers, A., “Preventing
Lost Circulation Requires Planning Ahead”, 2007 International Oil
Conference and Exhibition in Mexico, SPE 108647, June 2007.

Whitfill, D. L., & Wang, H. “Making Economic Decisions To Mitigate Lost
Circulation”. Society of Petroleum Engineers. doi:10.2118/95561-MS. 2005,
January 1.

Wang, H. M.; Sweatman R.; Engelman B.; Deeg W.; Whitfill D.; Soliman M.;
Towler B.F. “ Best Practice in Understanding and Managing Lost Circulation
Challenges”. SPE Drilling & Completion 23, no2, June 2008: 168-175.

Benaissa, S.; Ong, S.; Bachelot, A. “Preventing mud losses and differential
sticking by altering effective stress of depleted sands”. SPE-103816-MS.
IADC/SPE Asia Pacific Drilling Technology Conference and Exhibition, 13-15
November, Bangkok, Thailand 2006.

Kurochkin B., “Clay/Latex mixture stops lost circulation in large carbonate
fractures”, Oil and Gas Journal, August 28, 1995.

Lavrov, A.; Tronvoll, J. Modeling Mud Loss in Fractured Formations. SPE
88700. Abu Dhabi, U.A.E., 10-13 October 2004.

Majidi, R.; Miska, S.Z.; Yu, M. and Thompson, L.G. Quantitative Analysis of

Mud Losses in Naturally Fractured Reservoirs: The Effect of Rheology.



38.

39.

40.

41.

42.

189

Bakersfield, California, U.S.A., 31 March-2 April 2008.

Liétard, O.; Unwin, T.; Guillot, D.J.; Hodder, M.H. Fracture Width Logging
While Drilling and Drilling Mud/Loss-Circulation-Material Selection Guidelines
in Naturally Fractures Reservoirs. SPE Drill. & Completion, Vol. 14, No. 3,
September 1999.

Majidi, R.; Miska, S.Z.; Zhang, J. Fingerprint of Mud Losses into Natural or
Induced Fractures. SPE 143854. Noordwijk, the Netherlands, 7-10 June
2011.

Suyan, K. M., Dasgupta, D. Sanyal, D., and Jain, V. K., “Managing Total
Circulation Losses With Crossflow While Drilling: Case History of Practical
Solutions", 2007 SPE Annual Technical Conference and Exhibition,
November 2007.

Nie, S., Luo, P., Wang, P., Zhang, X., and Yang, L., “Rheology of a New Gel
Used for Severe Lost Circulation Control”, CPS/SPE International Oil & Gas
Conference and Exhibition in China, SPE 132136, June 2010.

Lai, X., Guo, J., Zhou, Y., Jiang, X., Li, X., and Wang, Z., “A New Water-
absorbent Resin for Lost Circulation Control", CPS/SPE International Oil &
Gas Conference and Exhibition in China, SPE 131605, June 2010.

43.Suyan, K. M., Sharma, V., and Jain, V. K., “An Innovative Material for Severe

Lost of Circulation Control in Depleted Formations”, SPE/IADC Middle East
Drilling Technology Conference & Exhibition, SPE/IADC 125693, October
2009.

44 Hutton, F., Payne, T, Jeffreys, K., Osorio, J., Therond, E., Velasco, A., and

45.

Williams, H., “Fusible-Particle System Helps to Control Severe Lost
Circulation While Drilling Across a Fractures Zone in Elk Hills Field, CA”,
2009 SPE Wetern Regional Meeting, SPE 121111, March 2009.

Abrams, A. “Mud Design to Minimize Rock Impairment due to Particles
Invasion”. JPT 29, no 5, 586-592, 1977.



46.

47.

48.

49.

50.

51.

52.

53.

54.

55.

190

Mano, E.B.; Mendes, L.C. “Introdugéo a Polimeros”. Editora Edgard Blucher
22 Edicao.

Aouada, F.A. “ Sintese e Caracterizagdo de Hidrogéis de Poliacrilamida e
Mtilcelulose para Liberacdo Controlada de Pesticidas”. Tese de Doutorado.
S&o Carlos:UFSCar, 2009.

Maitra, J.; Shukla, V.K.” Cross-linking in Hydrogels — A Review”. Americam
Journal of Polymer Science, 2014, 4 (2):25:31.

Rodrigues, E. J. R. “Relaxometria na caracterizagdo do poli(alcool vinilico)
reticulado”. Dissertacao (Mestrado em Ciéncias, em Ciéncia e Tecnologia de
Polimeros) — Universidade Federal do Rio de Janeiro, Instituto de
Macromoléculas Professora Eloisa Mano — IMA , 2013.

Tillet, G.; Boutevin, B.; Ameduri, B. “Chemical reactions of polymer
crosslinking and post-crosslinking at room and medium temperature”.
Progress in Polymer Sscience 36 (2011) 191-217.

Ghosh, B.; Bemani, A.S.; Wahaibi, Y.M.; Hadrami, Boukadi, H. Fathi H..
“Development of a novel chemical water shut-off method for fractured
reservoirs: Laboratory development and verification through core flow
experiments”. Journal of Petroleum Science and Engineering 96-97 (2012)
176-184.

Kabir, A.H. “Chemical Water & Gas Shutoff Technology - An Overview”. SPE
72119. Asia Pacific Improved Oil Recovery Conference, 6-9 October, Kuala

Lumpur, Malaysia 2001.

Torres-Diaz, I.; Rinaldi, C. “Recent progress in ferrofluids research: novel
applications of magnetically controllable and tunable fluids”. The journal of
Royal Society of Chemistry 2014. Soft Matter, 2014, 10, 8584—-8602.

M. Kciuk, R. Turczyn. “Properties and application of magnetorheological
fluids”. J. Achiev. Mater. Manuf. Eng. 18 (2006) 127-130.

M.T. Lopez-Lopez, P. Kuzhir, S. Lacis, G. Bossis, F. Gonzalez-Caballero,

J.D.G. Duran, Magnetorheology for suspensions of solid particles dispersed



56.

S57.

58.

59.

60.

61.

62.

63.

64.

65.

191

in ferrofluids, J. Phys.: Condens. Mater 18 (2006) s2803—s2813.

Philippova, O., Barabanova, A., Molchanov, V. and Khokhlov, A., “Magnetic
polymer beads: Recent trends and developments in systhetic design and
applications"”, European Polymer Journal, Article in Press, 2011.

Faria, R. N. e Lima, L.F.C.P. “ Introducdo ao magnetismo dos materiais”.

Editora Livraria da Fisica. Sao Paulo, 2005.

Quevedo, C. P. “ Eletromagnetismo”. Editora MacGraw-Hill do Brasil. Sdo
Paulo, 1977.

Philippova, O. E., and Khokhlov, A. R., “Smart Polymers for Oil Production",
Petroleum Chemistry, v. 50, pp. 266-270, 2010.

M. Kciuk, R. Turczyn. Properties and application of magnetorheological fluids.
J. Achiev. Mater. Manuf. Eng. 18 (2006) 127-130.

Lopez-Lopez, M.T.; Kuzhir, P.; Lacis, S. G., Bossis; Gonzalez-Caballero, F.;
Duran, J.D.G. Magnetorheology for suspensions of solid particles dispersed
in ferrofluids, J. Phys.: Condens. Mater 18 (2006) s2803—s2813.

Ashtiani, M.; Hashemabadi, S.H.; Ghaffari, A. “A review on the
magnetorheological fluid preparation and stabilization”. Journal of Magnetic
Materials 374 (2015) 716-730. Magnetorheology for suspensions of solid
particles dispersed in ferrofluids, J. Phys.: Condens. Mater 18 (2006) s2803—
$2813.

Cho, M.S.; Lim, S.T.; Jang, I.B., Choi, H.J.; Jhon, M.S. “Encapsulation of
spherical iron-particle with PMMA and its magnetorheological particles. IEEE
Trans. Magn. 40 (4) (2004) 3036—-3038".

Trendler, A-M and Bose, H. “Influence of particle size on the rheological
properties of magnetorheological suspensions”. 2005, Int. J. Mod. Phys. B 19
1416-22.

Shah, K. and Cho, Seung-Bok. “The influence of particle size on the

rheological properties of plate-like iron particle based magnetorheological



66.

67.

68.

69.

70.

71.

72.

73.

74.

75.

192

fluids”. Smart Mater. Struct. 24 (2015) 015004 (8pp).

Wang, D. and Liao, W.H. Magnetorheological fluid dampers: a review of
parametric modelling. Smart Materials and Structures (2011), 20: 023001.

Jha, S. and Jain, V. K. Rheological characterization of magnetorheological
polishing fluid for MRAFF. Int J Adv Manuf Technol (2009) 42:656—668.

Bigué, J-P. L.; Charron, F. and Plante, J-S. Squeeze-strengthening of
magnetorheological fluids (part 1): Effect of geometry and fluid composition.
Journal of Intelligent Material Systems and Structures 2018, Vol. 29(1) 62—
71.

Vicente, J.; Ruiz-Lopez, J. A.; Andablo-Reyes, E.; Gutiérrez, J. P. S.; Hidalgo-
Alvarez, R. Squeeze flow magnetorheology. Journal of Rheology 55, 753
(2011).

Berli, C.L.A. and Vicente, J. A structural viscosity model for magnetorheology.
Applied Physics Letters (2012) 101: 021903.

Bossis, G.; Volkova, O.; Lacis, S., and A. Meunier. Magnetorheology: fluids,
structures and rheology. In: Odenbach S (ed.) Ferrofluids. Berlin, (2003b),
Heidelberg: Springer, pp. 202-230.

Ghaffari, A.; Hashemabadi, S. H. and Ashtiani, M. “A review on the simulation
and modeling of magnetorheological fluids”. Journal of Intelligent Material
Systems and Structures 2015, Vol. 26(8) 881-904.

Park, B.J.; Song K.H.; Choi, H.J. “Magnetic carbonyl iron nanoparticle based
magnetorheological suspension and its characteristics”. Mater. Lett. 63
(2009) 1350-1352.

Song, K.H.; Park, B.J.; Choi, H.J. “Effect of magnetic nanoparticle additive on
characteristics of magnetorheological fluid”. IEEE Trans. Magn. 45 (10)
(2009) 4045-4048.

Shimada, K.; Akagami, Y.; Fujita, T.; Miyazaki, T.; Kamiyama, S.; Shibayama,

A. “Characteristics of magnetic compound fluid (MCF) in a rotating



76.

77.

78.

79.

80.

81.

82.

83.

84.

193

rheometer”. J. Magn. Magn. Mater. 252 (2002) 235-237.

Shimada, K.; Oka, H. “Magnetic characteristics of magnetic compound fluid
(MCF) under DC and AC magnetic fields”. J. Magn. Magn. Mater. 290-291
(2005) 804-807.

lglesias, G.R. ; , Ruiz-Moron, L. F.; Monesma, J. |.; Durén, J.D.G.; Delgado,
A.V. “An experimental method for the measurement of the stability of
concentrated magnetic fluids”. Journal of Colloid and Interface Science 311
(2007) 475-480.

Kothari, N.; Raina, B.; Chandak, K.B.; lyer, V.; Mahajan, H.P. “Application Of
Ferrofluids For Enhanced Surfactant Flooding”. SPE-131272-MS.
EUROPEC/EAGE Annual Conference and Exhibition, 14-17 June,
Barcelona, Spain 2010.

Nair, S.D.; Wu, Q.; Cowan, M.; van Oort, E. “Cement Displacement and
Pressure Control Using Magneto-Rheological Fluids”. SPE-173124-MS.
SPE/IADC Driling Conference and Exhibition, 17-19 March, London,
England, UK 2015.

Zitha, P. L. J., “Method of Drilling with Magnetorheological Fluid”, United
States Patent, US 7,021,406 B2, April 2006.

Lucas, G.S.; Quintero, L. “Magnetic polymers for improving hydrocarbon
recovery or drilling performance”. US 20150240609 A1, 2015. Baker Hughes

Incorporated.

Jiang, W.-Q.; Yao, J.-J.; Gong, X.-l; Chen, L. “Enhancement in
Magnetorheological Effect of Magnetorheological Elastomers by Surface
Modifcation of Iron Particles”. Chinese Journal Of Chemical Physics Volume
21, Number 1, 2008, 87-92.

Ban, J.; Kim, K.; Jung, H.; Choe, S. “Homogeneously distributed magnetite in
the polystyrene spherical particles using the miniemulsion polymerization”.
Journal of Industrial and Engineering Chemistry 16 (2010) 1040—-1049.

Matecki, P.; Kolman, K.; Pigtowski, J.; Kaleta, J.; Krzak, J. “Sol—-gel method



85.

86.

87.

88.

89.

90.

91.

92.

194

as a way of carbonyl iron powder surface modification for interaction
improvement”. Journal of Solid State Chemistry 226 (2015) 224-230.

Park, B. J.; Kim, M. S.; Choi, H. J. “Fabrication and magnetorheological
property of core/shell structured magnetic composite particle encapsulated
with cross-linked poly(methyl methacrylate)”. Materials Letters 63 (2009)
2178-2180.

Rahman, M. M.; Chehimi, M. M.; Fessi, H.; Elaissari, A. “Highly temperature
responsive core—shell magnetic particles: Synthesis, characterization and
colloidal properties”. Journal of Colloid and Interface Science 360 (2011)
556-564.

Belyavskii, S. G.; Mingalyov, P. G.; Giulieri, F.; Combarrieau, R. and
Lisichkin, G. V. “Chemical Modification of the Surface of a Carbonyl Iron
Powder”. Protection of Metals, 2006, Vol. 42, No. 3, pp. 244-252.

Liu, H.; Wang, C.; Gao, Q.; Liu, X.; Tong, Z. “Magnetic hydrogels with
supracolloidal structures prepared by suspension polymerization stabilized
by Fe-O3; nanopatrticles”. Acta Biomaterialia 6 (2010) 275-281.

Park, J. H.; Chin, B. D.; Park, O. O. “Rheological Properties and Stabilization
of Magnetorheological Fluids in a Water-in-Oil Emulsion”. Journal of Colloid
and Interface Science 240, 349-354 (2001).

Trampus, B.C. “Estratégias baseadas em reticulagédo de polimeros para
evitar perdas de circulagdo em pocos de petroleo”’. Rio de Janeiro:
UFRJ/COPPE, 2016.

Cristancho, E.V.F. “Uso do Poli(alcool vinilico) reticulado para mitigagéo da
perda de circulagdo em pocos de petréleo”. Rio de Janeiro: UFRJ/COPPE,
2017.

Chiriac, H. e Stoian, G. "Influence of the Particles Size and Size Distribution
on the Magnetorheological Fluids Properties,” in IEEE Transactions on
Magnetics, vol. 45, no. 10, pp. 4049-4051, Oct. 2009. doi:
10.1109/TMAG.2009.2024633.



93.

94.

95.

96.

97.

98.

195

Miao, C.; Shen, R.; Wang, M.; Shafrir, S. N.; Yang, H. and Jacobsz, S. D.
Rheology of Aqueous Magnetorheological Fluid Using Dual Oxide-Coated
Carbonyl Iron Particles. J. Am. Ceram. Soc., 94 [8] 2386-2392 (2011).

Mizrahi, J. and Barnea, E. “Compact settler gives efficient separation of
liquid/liquid dispersion”. Process Eng. Plant & Contr., (January) (1973) 60--
65.

Gorodkin, S. R.; James, R. O. and Kordonski, W. I. Magnetic properties of
carbonyl iron particles in magnetorheological fluids. Journal of Physics:
Conference Series 149 (2009) 012051.

Cheng, H. B.; Wang, J. M.; Zhang, Q. J. and Wereley, N. M. Preparation of
composite magnetic particles and aqueous magnetorheological fluids. Smart
Mater. Struct. 18 (2009) 085009 (6pp).

Plachy, T.; Kutalkova, E.; Sedlacik, M. Vesel, A.; Masar, M. Kuritka, I. Impact
of corrosion process of carbonyl iron particles on magnetorheological
behavior of their suspensions. Journal of Industrial and Engineering
Chemistry 66 (2018) 362-369.

Miao, C.; Shen, R.; Wang, M.; Shafrir, S. N.; Yang, H. and Jacobsz, S. D.
Rheology of Agueous Magnetorheological Fluid Using Dual Oxide-Coated
Carbonyl Iron Particles. J. Am. Ceram. Soc., 94 [8] 2386—2392 (2011).



196

Apéndice A — Tabela com valores de tensdo limite de escoamento e indice de

comportamento para os fluidos produzidos com e sem surfactantes e com diferentes

cargas volumétricas de glicerina

Fluido Campo Magnético Herschel-Bulkley Casson

B (Gauss) Ty (Pa) k R  1y(Pa) k R?
0 25 1,30E+01 0,9835 0,0011 4,80E-01 0,9543
1(-)rr|:1/|m 0,283 66 2,10E+01 0,9311 11 1,13E+00 0,9411
0,360 133 1,40E+01 0,9944 133 1,30E+01 0,9944
0,450 139 1,70E+01 0,9881 188 5,10E-03 0,9949
0 25 1,30E+01 0,9835 0,0011 4,80E-01 0,9543
™ 0,283 204 4,30E+00 0,9997 181 1,30E+01 0,9999
20mm 0,360 336 1,00E-05 0,9999 275 4,00E-04 0,9987
0,455 412 2,80E+01 0,9999 439 2,00E-02 0,9999
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Apéndice B — Tabela com valores de tensdo limite de escoamento e indice de

comportamento para os fluidos produzidos com e sem surfactantes e com diferentes

cargas volumétricas de glicerina

Fluido B (Gauss) 1y (Pa) k R? Erro % Surfactante % de Glicerina
0 2 2 0,9987
FLU1 9,74 Base
1165 1717 2 0,8656
0 2 1 0,9985
FLU 2 8,60 Tween 80 0
1165 1488 5 0,9843
0 1 1 0,9990
FLU 3 14,57 Span 80
1165 1777 1 0,9706
0 6 7 0,9962
FLU 4 3,83 Base
1165 1566 1 0,7853
0 12 4 0,9965
FLUS5 5,65 Tween 80 30
1165 1471 69 0,9676
0 11 9 0,9956
FLU 6 12,03 Span 80
1165 1472 20 0,8580
0 40 10 0,9863
FLU 7 4,70 Base
1165 1553 15 0,6957
0 181 8 0,8055
FLU 8 3,07 Tween 80 50
1165 1943 1 0,8556
0 136 9 0,8986
FLU9 6,40 Span 80
1165 1886 9 0,9599
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Apéndice C — Tabela com valores dos parametros reoldgicos obtidos com os resultados

dos ensaios de deslocamento para os fluidos produzidos com diferentes tamanhos de

particulas, e fragdes volumétricas sob efeito de diferentes niveis de campo magnético.

Testes conduzidos a 25°C. Superficie de contato entre o fluido e o campo magnético

com 10mm de comprimento

Fluido Cam,p<.) Bingham Herschel-Bulkley Casson
Magnético
(G:ISS) B(Gauss) ty(Pa) pooao pesvio R ny(Pa) K R t,(Pa) k R
0 28 13 3,00E+00 2,00E+00  0,6825 42 1,006-01 0,8691 26 2,71E+00 0,8411
EMRL 0,283 22 7 3,00E+00 1,00E+00  0,9717 26 1,30E+01  0,9788 5 1,00E-02 0,9784
10mm 0,360 12 11 1,00E+01 2,00E+00 06126  -05  1,80E+01  0,6833 0,5  800E+00 0,6563
0,450 23 5 1,10E+01 2,00E+00  0,9334 23 1,10E+01  0,9506 25  6,00E+00 0,957
0 13 02  7,00E+00 3,00E-02  0,9999 13 7,006400 0,999 13 7,00E+00 0,9999
EMR2 0,283 54 10 2,60E+00 2,00E+00  0,9843 42 1,10E+01  0,9823 65  1,00E+01 0,9999
10mm 0,360 26 04  1,30E+01 7,00E-02  0,9999 26 1,30E+01 0,9999 0,04  1,10E+00 0,9687
0,450 26 04  1,30E+01 7,00E-02  0,9999 26 1,30E+01 0,9999 0,04  1,10E+00 0,9687
0 36 10 4,00E+00 2,00E+00 0,999 23 2,00E400  0,9805 24 1,10E+01 0,9807
EMR3 0,283 %0 20 2,00E+00 4,00E+00  0,9128 50  3,206401 0,9163 72 500601 0,9163
10mm 0,360 110 38 1,00E+00 7,00E+00 08795  -18  7,40E+01  0,8962 23 2,00E+00 0,8892
0,450 72 29 1,20E401 6,00E+00  0,9286 58 2,00E+01  0,9342 01  1,00E-01 0,9299
0 19 1,2 3,30E+00 2,00E01 0,9999 19,4  3,30E+00  0,9996 19 3,20E400 0,9999
EMRA 0,283 27,4 11 5006400 2,00E+00 0,9731 23 7,00E400  0,8765 10 2,00E+00 0,8807
10mm 0,360 111 6 5,00;E+00 1,00E400 0,8731 111 s,ooé+oo 0,9966 75 1,006-02 0,954
0,450 9% 28 1,71E400 5,00E+00  0,9229 44 420E+01  0,9275 79 1,006-02 0,9257
0 35 7 3,80E+00 1,00E+00 0,96 50  1,006-02 0,915 13 500601 0,9506
FMRS 0,283 88 12 4406400 2,00E+00  0,9753 65  1,90E+01 0,9761 23 1,006-02 0,9764
10mm 0,360 155 2,4 100E-02 1,00E-04 09999 119  1,60E+01 09999 140  2,00E-02 0,9994
0,450 155 11 4,00E+00 2,00E+00 0,9949 114  3,30E+01  0,9959 78 2,006-02 0,996
0 35 7 3,80E+00 1,00E+00 0,96 50  1,00E-02 0,915 13 500601 09506
FMR6 0,283 73 8 1,40E+01 1,00E+00  0,9879 39 3,40E+01 0,989 18 5,00E+00 0,9888
10mm 0,360 77 18 2,00E+01 3,00E+00  0,9513 52 3,40E+01 0,952 0,14  3,00E-01 0,9473
0,450 129 5 1,30E+01 1,00E-02 09999 129  1,30E+01 0,9999 129  1,30E+01 0,9999
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Apéndice D — Tabela com valores dos parametros reoldgicos obtidos com os resultados

dos ensaios de deslocamento para os fluidos produzidos com diferentes tamanhos de

particulas, e fragdes volumétricas sob efeito de diferentes niveis de campo magnético.

Testes conduzidos a 25°C. Superficie de contato entre o fluido e o campo magnético

com 10mm de comprimento

Fluido Camlps) Bingham Herschel-Bulkley Casson
Magnético
( Gaiss) B(Gauss) ty(Pa) penia pesvio R ry(Pa) K R2  1,(Pa) K R2

0 28 13 3,00E+00 2,00E+00 0,6825 42 1,00E-01 0,8691 26  2,71E+00 0,8411

FMRL 0,283 13 001  1,30E+01 1,006-03 0,9999 13 1,30E+01 09999 0,5  1,006401 0,9976
20mm 0,360 61 20 8,00E+00 3,00E+00 0,9113 12  3,50E+01 0,9232 19 2,206400  0,9299
0,455 27 12 1,30E+01 2,00E+00 0,8545 28  1,30E+01 0,852 6 1,20E401  0,8511

0 13 02  7,00E+00 3,00E-02 10,9999 13  7,00E+00 10,9999 13  7,00E+00  0,9999

FMR2 0,283 13 0,001  1,30E+01 1,00E-02 09999 19  100E+01 09989 04  1,00E+01  0,9988
20mm 0,360 24 10 1,70E+01 2,00E+00 09286 28  1,60E+01  0,9237 5 1,30E+01  0,9416
0,455 13 001  200E+01 1,00E-02 10,9999 13  2,00E+01 09999 13  2,00E+01  0,9999

0 36 10 4,00E+00 2,00E+00 10,9999 23  2,00E+00 0,9805 24  1,10E+01  0,9807

EMR3 0,283 91 0,01  7,00E+00 1,00E-01 09999 12 1,00E-01 09999 91  7,00E+00  0,9999
20mm 0,360 104 0,001  7,00E+00 1,00E-03 0,9999 104  7,00E+00 09999 16 1,00E-01  0,9998
0,455 102 11 1,10E+01 2,00E+00 0,9956  -97  1,75E+02 09985 2,5  1,00E-01  0,9979

0 19 1,2 3,30E400 2,00E01 09999 19,4  3,30E+00 09996 19  3,20E+00 0,999

FMRA 0,283 76 25 1526400 4,00E+00 0,9091 49 2156401 09137 495  1,00E-02 0,9133
20mm 0,360 66 25 3,70E+00 4,00E+00 10,8833 5 5006401 0,8957 26,2  3,006-01 0,8928
0,455 87 14 4,40E+00 2,00E+00 0,9757 87  4,70E+00 0,9753 61 6,00E-01  0,9761

0 35 7 3,80E+00 1,00E+00 0,96 50 1,00E-02 09915 13 5,00E-01  0,9506

MRS 0,283 134 16 3,00E+00 3,00E+00 0,9888 74  520E+01 09869 91 4,00E-02  0,9867
20mm 0,360 136 14 6,00E+00 2,00E+00 0,9888 121  1,40E+01 0,9902 0,04  1,008-02 0,9774
0,455 168 19 4,30E+00 3,00E+00 10,9879 141  2,20E+01 0,989 88 1,00E-02  0,9899

0 35 7 3,80E+00 1,00E+00 0,96 50 1,00E-02 09915 13 5,006-01  0,9506

EMR6 0,283 63 17 1,70E+01 3,00E+00 0,938 67  160E+01 09363 002  2,00E-01  0,9509
20mm 0,360 77 18 2,00E+01 3,00E+00 10,9513 52  3,40E+01 0952 003  3,006-01 0,9519
0,455 133 7 1,60E+01 1,00E+00 0,997 103  3,10E+01 09984 1,22  1,008-02  0,9994




200

Apéndice E — Tabela com valores dos parametros reolégicos obtidos com os testes dos

fluidos apresentados na Tabela 10 com a célula magneto-reolégica e ajustados com 0s

modelos de Bingham, Herschel-Bulkley e Casson. Testes conduzidos a 25°C

Fluido Campo Magnético Bingham Herschel-Bulkley Casson
st b kR w o me & Dwe w m w0 e W
0 1 0,01 2,25E+00 03 0,9991 -1 0,15 3,23E+00 0,05 0,9999 0,25 0,05 2,25E+00 0,02 0,999%
FMR1 455 51 11 2,47E+00 0,04 0,9930 43 0.4 6,87E+00 0,2 0,9997 35 0,4 1,13E+00 0,01 0,9991
855 123 12 2,04E+00 0,04 0,9881 120 2 3,30E+00 0,6 0,989 105 2 4,80E-01 0,02 0,9745
1165 194 3 8,60E-01 0,06 0,8144 79 X 3,00E+01 X 0,9969 188 3 5,10E-03 0,03 0,6889
0 2 04 3,28E+00 0,01 0,9996 -1 0,2 4,25E+00 0,05 0,9999 0,2 0,04 3,10E+00 0,02 0,9998
455 75 2 2,38E+00 0,06 0,9842 62 0,6 1,04E+01 0.4 0,9994 57 0,3 8,80E-01 0,007 0,9994
FMR 2
855 227 3 1,85E+00 0,06 0,9711 230 X 7,50E-01 X 0,9759 211 2 2,30E-01 0,02 0,9104
1165 369 3 4,3E+01 4 0,7869 272 35 1,01E+02 35 0,9350 339 X 9,00E-06 X 0,9875
0 7 1 2,24E+00 0,05 0,9858 -4 0,6 8,73E+00 04 0,9992 3 0,5 1,72E+00 0,06 0,9936
455 159 3 3,59E+00 0,07 0,9895 133 2 1,22E+01 0,9 0,9997 120 0,6 1,15E+00 0,01 0,9980
FMR3 855 372 3 1,00E+00 0,05 0,0690 263 X 4,60E+01 X 0,7998 252 2 2,00E-01 0,01 0,9948
1165 755 03 1,80E+01 0,5 0,7463 760 X 1,40E+01 X 0,9999 744 X 3,00E-01 X 0,9989
0 7 11 2,78E+00 0,04 0,9998 -0,6 0,95 6,53E+00 0,4 0,9985 2 0,4 1,51E+00 0,06 0,9977
455 105 1 2,80E+00 0,04 0,9991 99 13 5,66E+00 0,6 0,9964 83 15 9,57E-01 0,03 0,9917
FMR4 855 276 3 3,05E+00 01 0,9998 251 2 1,88E+01 15 0,9937 245 11 7,48E-01 0,01 0,9965
1165 449 7 3,74E+00 03 0,8900 311 11 1,23E+02 11 0,9920 406 4,5 7,81E-01 0,04 0,9702
0 10 1 2,62E+00 0,5 0,9999 -2 1 9,13E+00 0,6 0,9985 4 0,7 1,41E+00 01 0,9985
VRS 455 189 2 2,27E+00 0,06 0,9795 182 2,5 5,75E+00 1 0,9858 168 2 6,51E-01 0,02 0,9753
855 536 3 3,19e+00 01 0,9666 515 6 1,57E+01 4 0,9843 503 3 5,90E-01 0,02 0,9827
1165 955 9 5,18E+01 3 0,9561 952 X 2,00E-02 X 0,9747 949 11 5,63E+00 0,6 0,9733
0 10 0,04 5,32E+00 0,06 0,9967 0,7 0,05 1,04E+01 0,05 0,9995 3 0,02 7,12E+00 0,01 0,9990
FMRG 455 264 5 6,05E+00 03 0,9954 166 0,06 5,40E+01 0.5 0,9964 215 3 2,33E+00 0,08 0,9815
855 766 15 2,15E-01 03 0,9151 711 18 2,74E+01 0.3 0,9999 777 0,2 2,00E-01 02 0,9415
1165 1471 35 3,80E+00 08 0,9211 1385 X 1,40E-04 X 0,979 1215 Q0 3,20E-01 0,25 0,9035




