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RESUMO

O estado da Paraiba dispde de um dos maiores depésitos de bentonita do pais.
Onde as principais reservas até bem pouco tempo concentravam-se no
municipio de Boa Vista-PB. Recentemente foram descobertos novos
jazimentos nas regides de Cubati e Pedra Lavrada-PB, propiciando assim, uma
expectativa de ampliacdo de insumos minerais na regidao. Visando potencializar
a utilizacdo dessas argilas como componente mineral nos fluidos de
perfuragdo, este trabalho teve como objetivo estudar a purificacdo por
hidrociclonagem de argilas bentoniticas do municipio de Pedra Lavrada — PB,
para uso em fluidos de perfuracao base agua. As argilas naturais (antes da
purificacao) foram submetidas ao processo de beneficiamento, e em seguida
determinadas as propriedades fisicas-mineralogicas e as propriedades
reologicas. Posteriormente, as argilas foram purificadas por hidrociclonagem,
onde as argilas ficaram em repouso por periodos de 7, 14, 21 e 28 dias antes
do processo de purificacdo, a fim de se avaliar a influéncia da hidratacdo das
argilas nesse tipo de processo. As amostras purificadas foram caracterizadas e
determinadas suas propriedades reologicas. Os resultados obtidos
evidenciaram que as argilas estudadas sao compostas por esmectitica,
caulinita e quartzo, e os ensaios reolégicos das argilas naturais ndo mostraram
resultados satisfatorios para uso em fluidos base agua. Porém, apoés
purificacdo, a fragdo argila das amostras aumentou consideravelmente e a
fracao areia foi totalmente eliminada; as propriedades reologicas das argilas
purificadas melhoraram com relagdo as argilas naturais, comprovando a
eficacia do processo de purificacdo por hidrociclonagem. Com relagcao ao
tempo de hidratagdo, nao houve influéncia consideravel nas propriedades
reolégicas das amostras, entretanto, os resultados de granulometria, de uma
forma geral, foram melhores para as amostras com 14 dias de hidratacao. As
argilas purificadas apresentaram resultados promissores para uso em fluidos

de perfuragao base agua.

Palavras-chave: argilas esmectiticas, fluidos de perfuracdo, purificagao,
hidrociclonagem.
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ABSTRACT

The state of Paraiba has one of the largest deposits of bentonite in the country.
Where the main reserves until recently, were concentrated in city of Boa Vista.
Recently were discovered new bentonite deposits in the regions of Cubati and
Pedra Lavrada - PB, thereby providing an expectation of ampliation of mineral
insumes in the region. To potentiate the use of these clays as mineral
component in drilling fluids, this work aims to study the purification of bentonite
clays of the city of Pedra Lavrada, by hidrocycloning, for use in water-based
driling fluids. The natural clays (before purification) were subjected to the
beneficiation process, then determined the physical-mineralogical properties
and the rheological properties. Subsequently, the clays were purified by
hydrocycloning, where the clays were to stand for varying periods of 7, 14, 21
and 28 days before the purification process, in order to evaluate the influence of
the hydration of clays in this tipe of process. The purified samples were
characterized and determined their rheological properties. The results showed
that the clays are composed of smectite, kaolinite and quartz. And the
rheological tests of natural clays were not satisfactory for use in water-based
fluids. However, after purification, the clay fraction of the samples increased
considerably and the sand was completely eliminated; the rheological properties
of purified clays improved with respect to the natural clays, proving the
effectiveness of the purification process by hydrocycloning. With regard to the
days of resting, there was no influence on the rheological properties of the
samples, however, the results of granulometry, in general, were better for the
samples with 14 days of rest. The purified clays have shown promissing for use

in water-base fluids.

Keywords: smectite clays, drilling fluids purification, hydrocycloning.
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Capitulo 1 - Introducéo Dissertacao de Mestrado
CAPITULO 1

1. INTRODUGAO

As reservas brasileiras de bentonita correspondem a aproximadamente
83 milhdes de toneladas, sendo os principais depositos nos estados da
Paraiba, Sao Paulo, Bahia e Piaui. O Estado da Paraiba € um dos maiores
produtores, onde cerca de nove empresas atuam no municipio de Boa Vista-
PB, no processo de beneficiamento (BERTOLINO ef al,, 2010). Mas devido a
exploragdo mal planejada suas reservas estdo exaurindo. Entretanto,
recentemente foram descobertos novos depédsitos de argilas na regido de
Cubati e Pedra Lavrada, propiciando assim, uma expectativa de ampliagao do
volume desse insumo mineral para uso em diversas aplica¢des industriais.

Dentre essas aplicacées merece destaque uso das argilas esmectiticas
para uso como viscosificante mineral nos fluidos de perfuracdo de pocos de
petréleo (PORTO & ARANHA, 2010). Sendo a bentonita o segundo insumo
mineral mais usado na formulacéo de fluidos de perfuragao de petréleo devido,
principalmente, as suas excelentes propriedades reolégicas (TONNESEN et al.,
2010). Pesquisas com argilas esmectiticas dos novos depésitos do Estado da
Paraiba para uso em fluidos de perfuragdo tiveram inicio no ano 2009, e
atualmente estao em fases preliminares, podendo destacar dentre eles os
trabalhos de: Menezes et al. (2009a) avaliou o comportamento reologico das
argilas bentoniticas de Cubati, PB, para uso em fluidos de perfuragdo de pogos
de petroleo base agua. Os resultados evidenciaram que cada amostra
apresenta um teor 6timo de carbonato de sédio e que as dispersdes argila-
agua possuem um comportamento pseudo-plastico e tixotrépico, e potencial
para utilizagdo como agentes viscosificantes para fluidos de perfuragdo. Costa
et al. (2010) caracterizou algumas amostras de argilas esmectiticas de Cubati,
PB, visando o desenvolvimento de argilas organofilicas, para uso em fluidos de
perfuragao base 6leo. Os resultados evidenciaram que as argilas apresentaram
em sua composi¢ao mineralégica esmectita, caulinita e quartzo. Em relacédo a
organofilizagdo os melhores resultados foram para as argilas organofilizadas
com o tensoativo Preapagen WB. Silva et al. (2011) estudou argilas

esmectiticas do municipio de Pedra Lavrada, PB para uso em fluidos de
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Capitulo 1 — Introducao Dissertagdo de Mestrado

perfuragdo base agua. Os resultados obtidos evidenciaram que as amostras
estudadas apresentaram na sua composigdo mineralégica esmectita, caulinita
e quartzo. Em relagio as propriedades reoldgicas verificou-se que as amostras
estudadas apresentaram caracteristicas promissoras para uso em fluidos de
perfuragao base agua.

As argilas esmectiticas dos depésitos do Estado da Paraiba apresentam
em sua composigdo elevados teores de minerais acessorios, principalimente
quartzo, cristobalita, micas e feldspatos, ndo importando qual seja a origem
geoldgica, sendo, portanto necessario para melhorar seu desempenho frente
aos usos industriais, passar por um processo de purificagcdo. A hidrociclonagem
pode representar uma ferramenta bastante eficiente e de custo acessivel para
a purificagao de argilas naturais em escala industrial, separando-se as fragtes
mais grosseiras, relativas a presenca principalmente de minerais acessorios,
das fragbes mais finas, constituidas pelos argilominerais. Seu uso vem sendo
empregado de maneira diversificada nas industrias quimica, metalargica, téxtil,
petroquimica, de alimentos, de bioengenharias, etc. (MARTINS, 2007). Alguns
trabalhos de purificagdo com argilas esmectiticas do Municipio de Boa
Vista,PB, foram realizados com destaque: Martins (2009) estudou amostras de
argilas bentoniticas provenientes de jazidas de Boa Vista, PB, com o objetivo
de purificar e definir o meihor dimensionamento do hidrociclone. Os resultados
evidenciaram que as separacdes granulométricas se tornam mais eficaz a cada
ciclo de purificagdo, porém o rendimento em volume apéds cada ciclo é bastante
reduzido, o que torna ciclos de purificacao posteriores indesejaveis. Ferreira et
al. (2008) estudou a purificagdo de argilas bentoniticas do Municipio de Boa
Vista-PB, pelo método de sedimentacdo. Os resultados mostraram que o
processo de purificacao foi eficiente na redugdo de impurezas presentes nas
argitas esmectiticas principalmente quartzo.

Pretende-se estudar neste trabalho a purificagdo de argilas esmectiticas
do Municipio Pedra Lavrada, PB, visando seu usc em fluidos de perfuragao

base agua.

CARDOSO, MAF. Purifica¢éo de argilas bentoniticas de novos depdsitos do
municipio de Pedra Lavrada — PB,
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Capitulo 1 - Introducéo Dissertacao de Mestrado
1.1 Objetivo Geral

O objetivo principal desta pesquisa foi estudar a purificagdo de novas
ocorréncias de argilas esmectiticas do Municipio de Pedra Lavrada, PB, para
uso em fluidos de perfuracdo base agua. As argilas foram estudadas no estado
natural e apds purificagdo por hidrociclonagem, em seguida, determinadas

suas propriedades reolégicas para uso em fluidos base agua.

1.2 Objetivos Especificos

Para atingir o objetivo geral faz-se necessario:
* caracterizar fisica e mineralogicamente as argilas naturais, e purificadas
por hidrociclonagem;
. transformar as argilas policatidnicas antes e apos purificagcdo em
sbdicas;
. determinar as propriedades reologicas das argilas naturais e
purificadas;
. comparar os resultados obtidos para os diferentes tempos de hidratagao
antes da purificagao;
. avaliar se as propriedades reologicas, tanto das amostras naturais como
das amostras purificadas, estao de acordo com as normas da Petrobras para

uso em fluidos de perfura¢ao base agua.

CARDOSO, MAF. Purificacio de argilas bentoniticas de novos depésitos do
municipio de Pedra Lavrada - PB,
para uso em fluidos de perfura¢ao
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CAPITULO 2

2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. Argilas Bentoniticas

O termo bentonita foi derivado da localizagdo do primeiro depésito
comercial de uma argila plastica nos Estados Unidos. Essa argila apresentou a
propriedade de aumentar varias vezes o seu volume inicial na presenga de
umidade. Em 1897, Knight reportou que desde 1888 William Taylor
comercializava uma argila peculiar encontrada em Fort Benton, Wyoming, EUA
e propds a denominagao de taylorite, sugerindo em seguida "bentonita”, uma
vez que a primeira denominagdo ja era utilizada (DARLEY & GRAY, 1988;
SILVA & FERREIRA, 2008).

As argilas esmectiticas modernamente podem ser definidas como sendo
uma argila plastica constituida essencialmente por um ou mais argilominerais
(tnférmicos, di ou trioctaédricos) do grupo das esmectitas, especialmente a
montmorilonita e por alguns minerais acessorios (principalmente quartzo,
cristobalita, micas e feldspatos), ndo importando qual seja a origem geolégica.
Esses argilominerais sdo alumino-silicatos de sédio, calcio, magnésio, ferro,
potassio e litio, que incluii montmorilonita, nontronita, saponita, hectorita,
sauconita, beidelita e volconsoita, sendo frequentemente originada da
alteragdo quimica de cinzas vulcanicas depositadas sobre lagos ou rios de
baixa turbuléncia (SOUZA SANTOS, 1992; FERREIRA, 2009). Apresentam
cores variadas, tais como: branco, cinza, amarelo, marrom, verde e azul
(TONNESEN et al., 2010).
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Figura 2.1. Estrutura da argila esmectitica
(FONTE: MARTINS et al., 2007).

As esmectitas constituem uma classe de argilominerais com unidade
estrutural em camadas do tipo 2:1 (Figura 2.1), que possuem carga superficial
entre 0,2 e 0,6 positiva por formula unitaria e apresentam inchamento
(afastamento das lamelas) quando em presenca de agua. Além disso, existe
forte potencial repulsivo na superficie das lamelas resultante do
desbalanceamento elétrico gerado por substituicdes isomaérficas (TONNESEN
et al., 2010).

Nas lamelas podem ocorrer substituicdes de ions por outros de diferente
numero de oxidacdo. Nos tetraedros, o ion AI** pode substituir o Si**, enquanto
que nos octaedros os ions Mg®*, Fe** elou Fe?* podem substituir o AP
(GUNGOR, 2000; ARANHA et al., 2007). Esse tipo de substituicdo provoca um
desbalanceamento elétrico que é compensado por cations, como Na* e Ca®*,
que se posicionam entre as lamelas e sao intercambiaveis, dando origem as
denominagdes sodica e calcica das bentonitas. Contribuindo para o aumento
da distancia entre as camadas quando em presenca de agua (ARANHA et al.,
2007; TONNESEN et al., 2010).

As esmectitas possuem a capacidade de trocar os cations fixados na
sua superficie (devido ao desbalanceamento de carga nas arestas das
particulas) e entre as lamelas (devido as substituicdes isomorficas nas folhas

dos tetraedros e octaedros) sem sofrer modificagdo na estrutura cristalina. A
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capacidade de troca de cations (CTC) das esmectitas varia de 80 a
150meq/100g, sendo superior & maioria dos demais argilominerais gue
normalmente ndo ultrapassa 40meq/100g de argila seca (SOUZA SANTOS,
1992; TONNESEN et al., 2010).

Em dispersdo aquosa, as moléculas de agua podem penetrar entre as
lamelas de argila, até separa-las por completo. A ligagdo fraca entre as
camadas € o principal motivo para o elevado grau de substituicido isomorfica
(SOUZA SANTOS, 1992; SILVA & FERREIRA, 2008).

2.2. Classificagdo das argilas bentoniticas

A bentonita pode ser célcica ou sddica, e apresenta uma caracteristica
fisica muito particular: expande varias vezes ¢ seu volume quando em contato
com agua, formando géis tixotropicos (SOUZA SANTOS, 1992; SILVA &
FERREIRA, 2008).

De acordo com os cations trocaveis presentes na argila, tem-se que as
argilas esmectiticas podem ser homocatiénicas ou policatidnicas.

¢ Homocatiénicas: € quando ha predominancia de um tipo de cation
trocavel, como o s6dio ou calcio;

o Policatidnicas: quando ha predominancia de mais de um tipo de
cation trocavel, como sédio, calcio, magnésio, potassio e outros
que podem estar presentes neste tipo de bentonita em teores
equivalentes.

Quanto ao uso industrial podem ser classificadas em argilas que incham
em presenga de agua e que nao incham em presenga de agua.

o Argilas que incham em presenca de agua: sao geralmente as que
o sodio é o cation interlamelar preponderante.

¢ Argilas que naoc incham em presenga de agua: sdo geralmente as
policatibnicas ou preponderantemente calcicas (VALENZUELA
DIAZ & SOUZA SANTOS, 1992; SILVA & FERREIRA, 2008;
FERREIRA, 2009).

A bentonita, tendo o sédio como elemento dominante ou como um ion
tipicamente trocave!, apresenta uma alta capacidade de inchamento e tem as

caracteristicas de uma massa, quando adicionada agua. Quando a bentonita
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tem o calcio como ion predominante, apresenta menor capacidade de
inchamento. As bentonitas sédicas/célcicas, denominadas mistas, incham de
forma moderada e formam géis de menor volume do que as bentonitas
sodicas. Dessa forma, as bentonitas podem ser classificadas como de alto
inchamento ou sodica, baixo inchamento ou calcica e de moderado inchamento
ou tipo mista (LUZ & OLIVEIRA, 2005).

Quando as esmectitas policatibnicas sdo transformadas em bentonitas
sodicas, sua capacidade de delaminagdo ou inchamento em agua aumenta
devido a adsorgao continua de varias camadas de moléculas de agua (HANNA
ef al., 2006).

Dentre os principais usos industriais da bentonita podemos citar; como
viscosificante mineral nos fluidos de perfuragdo de pogos de petréleo,
aglomerantes de areia de moldagem usadas em fundicao, pelotizacdo de
minério de ferro, absorvente sanitarioc para animais de estimagéo,
descoramento de oleos, entre outros (AMORIM, 2003; CAMPOS 2007).

2.3. Reservas e Producgido de Bentonitas

A bentonita, por ser utilizada para diversas aplica¢des industriais, tem
sua dindmica de demanda/oferta profundamente afetada pelo desempenho
econbmico dos setores produtivos que a utilizam como insumo e,
consequentemente, depende do desempenho econdmico dos paises
consumidores. A producdo mundiai de bentonita em 2010 aumentou em 8,87%.
Esse aumento revela uma recuperacido dos consumidores desse bem mineral
em relagéo a crise iniciada em 2008, que causou diminuigao no consumo € na
produgdo no ano de 2009. A Tabela 2.1 apresenta a produgdo mundial de
bentonita.
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Tabela 2.1. Reserva e Produgdo mundial

Discriminagao Reservas Produgio (ton)
(10°* ton)

Paises 2010(p) 2009(r) 2010(p) %
Brasil{1) 31.388 217.926 326.428 3,17%
Estados 3.650.000 4.000.000 38,87%
Unidos(2) As reservas

Grécia(3) mundiais de 845.000 860.000 8,36%
Turquia Bentonita 1.000.000 1.050.000 10,20%
Italia séo 146.000 150.000 1,46%
Alemanha(2) abundantes. 350.000 380.000 3,69%
Qutros paises 3.432.000 3.525.000 34,25%
TOTAL nd 9.640,926 10.291.428 100,00

Fontes: DNPM/DIPLAM e USGS-Mineral Commodity Summaries 2011 -
Notas: (1) Reservas incluem somente a reserva lavravel e o0 dado para
produgdo compreende apenas a bentonita beneficiada (bentonita moida seca +
bentonita ativada); (2) Produgao substituida pelas vendas apuradas do produto;
(3)Producao abarca apenas a bentonita bruta; (ton) toneladas; (p) preliminar; (r)
revisado, nd: dados nao disponiveis.

A produgdo de bentonita bruta no Brasil em 2010 aumentou
sensivelmente, alcancando um patamar de 531.696ton. Isso representa um
aumento de producio de 101,2% em comparagado com o ano anterior. Do total
produzido, a Paraiba produziu 79,34%, a Bahia produziu 15,12% e Sao Paulo
produziu 4,69%.

Na producao beneficiada, a bentonita moida seca correspondeu a
34.804ton, o que representou um aumento de 20,76% em relagdo a 2009 e a
bentonita ativada a 291.623ton, 54,21%, no mesmo periodo. A distribuicao
geografica da produgido de bentonita moida seca deu-se da seguinte forma:
Sac Paulo com 87,0% do total e Parana com 13,0%. Quanto a bentonita
ativada, a Paraiba produziu 78% de toda a produc¢ao nacional e a Bahia, 22%.

As importagbes de bentonita foram de US$-FOB 32.562.000 e
208.127ton em 2010. Isso representa um aumento de 75% no valor das
importagbes e de 65% na quantidade exportada em relagcao a 2009. Este
aumento nas importacbes evidencia o aumento no consumo aparente de
bentonita e o crescimento das atividades nos setores consumidores. Os
principais paises de origem das importagdes de bens primarios foram:
Argentina (54%), india (27%), Grécia (14%);, EUA (4%); para bens
manufaturados: EUA (57%), Argentina (19%), China (14%), Indonésia (9%).
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As exportagdbes acompanharam a tendéncia de aumento das
importacdes e da produgado interna. As exportagdes de bentonita foram de
16.568ton e valor de US$-FOB 9.363.000, o que representou uma variagéo de
18,37% na quantidade e 31,65% no valor exportado no ano base.

Do total produzido de bentonita bruta, no ano de 2010, foi informada
pelas empresas a destinagdo de 99,5%. Sendo 79,3% para a extragédo de
petréleo/gas. O estado da Paraiba foi o Gnico destino do mineral bruto.

Também foi informada pelas empresas a destinagao de 94,6% do total
da producdo de bentonita ativada que se distribuiu da seguinte forma: Espirito
Santo com 40,77%, Minas Gerais com 25,68%, Santa Catarina com 16,8%,
Sao Paulo com 15,30%, Paraiba com 0,97% e Rio de Janeiro com 0,48%. Os
usos industriais da bentonita ativada se distribuiram entre: pelotizacao de
minério de ferro com 60,62%, fundigdo com 25,97%, ragdo animal com 6,18%,
extragcéo de petroleo e gas com 3,55%, outros produtos quimicos com 2,17%,
construcdo civil com 1,14% e fertilizantes com 0.38% (SUMARIO MINERAL,
2011).

O Brasil nao possui reservas de bentonita sédica e a produgéo, por
conseguinte, somente pode ser obtida pela ativagdo da bentonita sodica
(BRAZ, 2002, apud COELHO, 2010).

Figura 2.2. Localizagdo da area de estudo. Fonte: Google Earth, coordenadas:
24 M, UTM: 779878.52 L/9251206.61S, altitude do ponto de visdo: 6,03km.
(FONTE: BERTOLINO et al., 2010).
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2.4. Fluidos de Perfuracao

Fluidos de perfuracéo séo definidos como fluidos que circulam no pogo
durante as operagbes de perfuracdo de pogos de forma a viabilizarem o
processo de perfuragao (MARTINS, 2007).

Segundo Triggia et al. (2001), os fluidos de perfuragdo s&c composicdes
de diferentes componentes sélidos, liquidos e produtos quimicos, utilizados em
perfuragbes de pogos, em que cada um dos componentes & adicionado para
acrescentar aos fluidos determinadas propriedades fisico-quimicas e
reoldgicas, que devem ser cuidadosamente controladas de forma a garantir o
bom desempenho desses fluidos durante a perfuragao.

Os fluidos utilizados em cada etapa de perfuragio sao determinados de
acordo com as necessidades do pogo. A composi¢ao do fluido & selecionada
de modo a obter as propriedades ideais, como viscosidade, consisténcia de
gel, controle de filtrado, reboco, inibicao de argilas hidrataveis e coeficiente de
lubricidade (NASCIMENTO, 2010).

Os fluidos sd3o comumente classificados de acordo com o componente
principal que constitui a fase continua. Podendo ser a base de 6leo, ar ou agua.

Os fluidos base ar (gas) sao constituidos de um fluxo de ar ou gas
natural injetado no pogo a alta velocidade (DARLEY & GRAY, 1988 e LUMMUS
& AZAR, 1986). Os fluidos a base de oleo sao formados por uma emulsao na
qual a fase continua & um liquido ndo agquoso. As lamas a base de dleo
surgiram com ¢ intuito de melhorar algumas caracteristicas operacionais das
lamas a base de 4gua (SANTOS & ARAUJO, 2009). Os fluidos a base de éleo
podem ser subdivididos em duas classes: os verdadeiros fluidos a base de dleo
e as emulsdes inversas. Os verdadeiros fluidos a base de 6leo contém agua,
em concentracao volumeétrica a 5%, asfalto oxidado, acidos organicos, alcalis,
agentes de estabilizagdo, oleo diesel ou 6leo mineral n&o téxico. As emuisdes
inversas podem conter até 50% em volume de agua, que é dispersa em oleo
através de um emulsificante especial (LUMMUS & AZAR, 1986).

Nos fluidos base agua, cujo componente principal € a agua, pode ser
utilizada isoladamente ou estar parcial ou inteiramente saturada com uma série
de aditivos, que consistem em substincias dissolvidas como sais, acidos,

alcalis, alcoois ou polimeros e também sodlidos em suspensac como argila
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comercial, barita, argilas e folhelhos hidrataveis provenientes das formacées
geologicas que estdo sendo perfuradas (FERRAZ, 1977).

Os fluidos base agua sdo largamente aplicados em fungao de apresentar
baixo custo, em comparacdo com os outros dois, além de atender as
exigéncias basicas desejadas: estabilidade térmica, facilidade de
bombeamento e tratamento, biodegradabilidade, resultando em menores
impactos ambientais (MARTINS, 2007).

Dentre os fluidos aquosos, destacam-se os hidroargilosos e os
levemente tratados, recomendados para perfuragdo de camadas rochosas
superficiais, compostas na maioria das vezes de sedimentos inconsolidados.
Em perfuragtes simples e pouco profundas um fluido constituido de agua e
argila bentonitica € adequado e em situagdes de dificil perfuragao efou grandes
profundidades € necessario um fluido mais elaborado, com introducidc de um
ou varios aditivos. O desenvolvimento de um fluido mais elaborado depende
das propriedades finais desejadas. Nos fluidos hidroargilosos sao utilizadas
argilas bentoniticas sodicas com a finalidade de aumentar a viscosidade do
meio e formar o reboco, camada de baixa permeabilidade formada na parede
do pogo para impedir as perdas por filtracao (NASCIMENTO, 2010).

As propriedades reologicas mais importantes da bentonita sao a
viscosidade e a tixotropia. A bentonita pode ser usada como agente controlador
de viscosidade de um fluido de perfuracdo, de modo a permitir uma maior
eficiéncia no transporte de fragmentos de rochas para a superficie. Quanto as
propriedades tixotrépicas, estas sdo de grande importancia, pois permitem que
a suspensao assuma uma estrutura gelatinosa quando em repouso. Isso €
importante, nos fluidos de perfuragao, porque impede o retorno dos fragmentos
de rochas ao fundo do pogo, em casos como a paralisagao do bombeamento
para a troca de broca de perfuragdo ou na colocagao de novas colunas de
perfuracdo (LUZ et al, 2001, LUZ & OLIVEIRA, 2008, TONNESEN et al.,
2012).

O uso de bentonita nos fluidos de perfuragdo também esta relacionado a
acao lubrificante, sobre a broca e as tubulagdes, e a formagao de uma camada
de baixa permeabilidade nas paredes do pogo (TONNESEN et al., 2010).
Desempenham uma série de fun¢des essenciais dependentes diretamente das

suas propriedades fisicas e quimicas, ou seja, densidade, viscosidade,
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consisténcia do gel, controle de filtrado e reboco e inibigdo das argilas
hidrataveis (BARBOSA et al., 2007). Na Tabela 2.2, constam as especificacées
para uso de bentonita em fluidos de perfuracédo de pogos de petréleo baseado
na dispersao de 24,3g de argila em 500mL de agua destilada (ARANHA, 2007).

Tabela 2.2. Requisitos da norma Petrobras EP-1EP-00011-A (2011).

Caracteristicas Argila ativada
Minimo Maximo

Viscosidade aparente (cP) 15,0 -
Viscosidade plastica (cP) 4,0 -
Retido na peneira ABNT 75 pum (% peso) - 4,0
Umidade (%) - 140
Ph - 10,0
Filtrado API (mL) - 18,0

E conhecido que, para uso como viscosificante mineral na perfuragéo de
pogos de petroleo, as bentonitas devem apresentar um alto grau de
inchamento, caracteristica presente preferencialmente nas bentonitas do tipo
sodica (JAMES et al., 2008). O ion Na" tem maior facilidade de hidratagdo do
que o Ca®*. Além disso, quando as lamelas tém suas cargas compensadas
pelo ion sodio, de menor valéncia, apresentam-se mais afastadas devido a
menor energia de interagdo, de modo a permitir a penetragdo de uma maior
quantidade de agua no espago entre as lamelas. Isso explica por que a
capacidade de expansao da bentonita sddica € muito maior do que a do tipo
calcica. Para o uso de bentonitas do tipo calcica e policatibnicas,
predominantes no Brasil, deve-se realizar uma etapa denominada de ativagao
com barrilha (Na;CO3), onde os ions Ca®* e outros sao trocados por ions Na”.
Esse processo foi desenvolvido e patenteado na Alemanha, no ano de 1933,
pela empresa Erblosh & Co. e é atualmente utilizado pelos paises que nao
dispdem de bentonita sodica natural (ARANHA et al., 2002; ARANHA, 2007
LUZ & OLIVEIRA, 2008; MENEZES, 2009b; TONNESEN et al., 2010).

Os fluidos base agua ativados com argila bentonitica sao utilizados em
todo o mundo e, no Brasil, sdo amplamente empregados em perfuragdes de
pogos terrestres com até 1500m de profundidade (AMORIM, 2002).
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2.5. Purificacao por hidrociclonagem

Os fluidos de perfuragdo geralmente sdo muito sensiveis a presenca de
elementos contaminantes, geralmente sais inorganicos, sendo a viscosidade
plastica a propriedade mais afetada. Estes elementos, em geral, fazem parte
da composi¢cao das argilas, e podem contaminar os fluidos antes de seu
contato com a perfuracdo (MARTINS, 200G7). O uso de um hidrociclone pode
representar uma ferramenta bastante eficiente e de custo acessivel para a
purificagcao de argilas naturais em escala industrial, separando-se as fragbes
mais grosseiras, relativas a presenca principalmente de minerais acessorios,
das fragdes mais finas, constituidas pelo argilomineral. Seu uso vem sendo
empregado de maneira diversificada nas industrias quimica, metalurgica, téxtil,

petroguimica, de alimentos, de bioengenharias, etc. (COSTA, 2010).

2.5.1. Hidrociclone

A existéncia de hidrociclones reporta a 1890, entretanto, somente a
partir de 1940 iniciou-se a fabricagdo desses equipamentos com tecnologias
avancadas. Nos anos seguintes, milhares de hidrociclones foram instalados e
hoje esses equipamentos sdo considerados padroes em muitas empresas.
Trata-se de um equipamento versatil, de capacidade elevada e sem partes
moveis (CETEM, 2007).

Os hidrociclones constituem uma classe significativa de equipamentos
destinados principalmente a separacdo de suspensdes no sistema sélido-
liquido (SOUZA et al., 2000). Porém, hoje eles sao usados para a separagao
solido-sélido, liquido-liquido e gas-liquido (SOCCOL et al., 2005)

Os hidrociclones possuem vasta aplicacdo na area de processamento
mineral. E vém sendo utilizado de maneira diversificada nas industrias quimica,
metalirgica, téxtil, petroquimica, de alimento, de bioengenharia etc.
(ROVINSKY, 1995; DAl et al., 1999; CHU et al., 2002).

O hidrociclone consiste de uma parte conica ligada a uma parte
cilindrica, na gual existe uma entrada tangencial para a suspensao de
alimentacédo. A parte superior do hidrociclone apresenta um tubo para a saida
da suspenséo diluida (“overflow”) e na parte inferior ha um orificio de saida da
suspensdo concentrada (“underflow”) (MARTINS, 2007; COSTA, 2010).
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Barrozo et al. (1992) relatam que o principio de separagao dos hidrociclones é
0 mesmo das centrifugas. (Figura 2.3)

Duto do averflow (Do)

— ——— O

DAL Repido clindrica

/f/:] “ Regido conica

IK Duto do underflow (Dir)

Figura 2.3. Esquema tipico de um hidrociclone e principio de seu
funcionamento. Fonte: OTHON & ZANINI, 2010.

Devido a alimentag&o tangencial de uma suspensdo solido-liquido na
regido cilindrica do equipamento, e devido a for¢ca centrifuga e ao formato do
equipamento, tem-se a formacao de um vortex descendente, fazendo com que
as particulas maiores € mais densas sejam projetadas contra a parede, sendo
entdo arrastadas até a saida inferior do mesmo (apex). As particulas menores
e de menor densidade sao entdo arrastadas para o centro do equipamento
formando um vortex ascendente, saindo por um orificio superior (vortex)
(MARTINS, 2007; COSTA, 2010) (Figura 2.4). Sendo que diferentemente das
centrifugas, os hidrociclones nao apresentam partes moveis, requerendo baixo
custo de instalacdo, pouca manutengaco e simplicidade de operagédo (VIEIRA,
2006; OTHON & ZANINI, 2010).
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Figura 2.4. Fluxo no interior de um hidrociclone. Fonte: TILLER, 2007

O processo de separacao no hidrociclone com estrutura convencional &
sempre acompanhada por algumas desvantagens inerentes, tais como a
insatisfatoria nitidez de separacéo e a perda de carga (CHU, 2000). Segundo
Cabello (1996), as perdas de carga nos hidrociclones sao da ordem de 30 a 70
kPa, e dependem da vazao, porém, sao independentes do conteudo de
sedimentos e constantes no tempo, diferentes de sistemas de filtragem em que
as perdas de carga aumentam a medida que se acumulam sedimentos.

Na hidrociclonagem ocorre uma classificacdo de particulas, ou seja,
estas estao contidas numa polpa, com as quais se obtém, apos a classificacéo,
duas classes de particulas, uma contida no underflow e outra no overflow.
Teoricamente essas duas classes de particulas deveriam ser uma fina e outra
grossa, mas na pratica, a fragao contida no underflow inclui a maior quantidade
de particulas grossas, enquanto aquela contida no overflow inclui a maior
quantidade de particulas finas. E conclusivo que a classificacdo néo é perfeita,
ou seja, a classificagdo nao ocorre num tamanho bem definido (MULAR, 1980).

Os hidrociclones utilizados em escala piloto permitem modificacdes de
alguns parametros, como: diametro do hidrociclone, didmetro e comprimento
do vortex, diametro do apex, comprimento da parte cilindrica e angulo de cone
(MULAR, 2003).

Diametro do hidrociclone - Na pratica, o didmetro de corte é
determinado pelas dimensdes do hidrociclone. A classificagdo em
granulometrias finas requer a utlizacdo de hidrociclones com pequenos
diametros. Resumindo, quanto maior o didametro do hidrociclone, maior sera o

corte granulométrico da classificagdo, porque esses equipamentos
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proporcionam menor aceleragéo as particulas, isto é, a forga de aceleragao é
inversamente proporcional ac didmetro do hidrocicione.

Comprimento da sec¢ao cilindrica e angulo de cone - Sac os
parémetros que afetam o tempo de residéncia da polpa no hidrociclone. E
comum, o uso do comprimento da secao cilindrica C igual ao seu diametro D.
O aumento de C eleva o tempo de residéncia e, em consequéncia, se obtém
uma classificagao mais fina.

Diametro e altura do vértex - Para um mesmo hidrociclone, acréscimos
no didmetro do vértex provocam também acréscimos no didmetro de corte de
classificacac e na percentagem de sélidos no overflow.

Diametro do &apex - £ aconselhavel que o 4pex, ponto de maior
desgaste do equipamento, possua um didmetro menor que um quarto do
didametro do vortex.

O aumento do didmetro do dpex diminui o diametro de classificagcéo. Se
o didmetro do apex for muito pequenoc, devera ocorrer um acumulo de material
grosso no cone, aguardando a sua descarga. Consequentemente, particulas
que ja foram rejeitadas pelo vértex finder podem retornar e serao
descarregadas, o que aumentara o didmetro da classificacdo granulomeétrica.
Quando a operagao resulta na descarga do underflow, segundo o formato de
cordao, denota uma sobrecarga do dpex com particulas grossas ou, de modo
inadvertido, seu estrangulamento. Nesta situagcdo, essas particulas sao
forcadas a sair pelo overflow, prejudicando, de forma expressiva, a eficiéncia
da classificacdo. Por outro lado, a descarga em forma de guarda-chuva €&
caracteristica de um &apex muito aberto. Finalmente, o operador percebe a
operacao eficiente do hidrociclone, quando o underflow descarrega na forma de
um cone de angulo pequeno, ou chuveiro, que é a posicdo adequada a

classificagao perfeita. As trés situagbes estdo esquematizadas na Figura 2.5.
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t

Cordao Guarda-chuva Chuveiro

Figura 2.5. Diagramas ilustrativos de trés formas de descarga do underflow do
hidrociclone. Fonte: SAMPAIO et al., 2007.

Na realidade, ha uma particdo granulométrica € ndo um tamanho de
corte definido, como desejariam todos os operadores e pesquisadores. A
granulometria das particulas €& fundamental e esta relacionada com o
comportamento dos materiais nas diferentes fases unitarias (FLORENCIO,
2006), bem como consiste em um dos parametros de maior interesse para o
produto gerado deste processo de purificagao: a argila purificada.

As argilas bentoniticas apresentam dificuldade de separagao, tendo em
vista 0 seu baixo diametro de corte para a selecao da fragcdo argila, fragdes
abaixo de 2um, bem como o devido efeito de interagdo entre as particulas. Em
uma suspensao diluida de bentonita as lamelas de argila podem se empilhar
paralelamente, formando aglomerados denominados factoids. O numero de
lamelas de argila em um aglomerado geralmente aumenta com o peso atdmico
e carga do cation trocavel (WHALLEY, 1991).

Muitos estudos vém sendo realizados com objetivo de desenvolver
metodologias para purificagdo das argilas bentoniticas. Ferreira (2005)
desenvolveu uma metodologia de purificagdo de argilas bentoniticas por
sedimentacao seletiva, este processo consiste em dispersar a argila em agua,
mantendo controladas a concentragdes de argila e agitacao da dispersao, com
posterior separagdo, através de sedimentagéo seletiva, da fraga@o argila, que
permanece em suspensao, da fragdo néo argilosa, que sedimenta, juntamente

com particulas argilosas nao dispersas, sendo notaveis as melhorias
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reologicas. O método de sedimentacao seletiva apresenta baixo custo, porém
necessita de um elevado tempo para sua correta execugao. Boylu ef al. (2010),
estudou a eficiéncia de separagdo de bentonitas sodicas da Turguia por
hidrociclonagem. Esse estudo mostrou que as argilas purificadas apresentaram
qualidades apropriadas para diferentes usos, podendo ser utilizada como lama
de perfuragéo. Othon & Zanini (2010) estudou a eficiéncia de um hidrociclone
de Geometria “Rietema” para pré-filtragem de agua para imigacéo,
comprovando a eficiente remogac de particulas sdlidas, notadamente para
agua contendo areia.

Costa et al. (2012) estudou a purificagdo de argilas bentoniticas
utilizando-se um hidrociclone, visando o desenvolvimento de argilas
organofilicas purificadas a partir de tensoativos idnicos e nao idnicos para uso
em fluidos de perfuracao base dleo. O processo de hidrociclonagem controlado
por difragdo a laser, fluorescéncia de raios X e difragdo de raios X evidenciou a
eficiéncia do hidrociclone, com a retirada dos acessoérios e uma indesejavel

perda de finos.
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CAPITULO 3

3. MATERIAIS E METODOS

3.1 Materiais

Para realizagao deste trabalho foram utilizadas argilas provenientes da
Fazenda Campos, localizada no municipio de Pedra Lavrada — PB, fornecidas
pela Empresa GEMINEX Minérios Industriais. As amostras possuem
designacao diferenciada em sua regiao de extragao e, para fins de identificagéo
no contexto da pesquisa, foram denominadas conforme relagao apresentada
na Tabela 3.1.

Tabela 3.1. Denominagao utilizada no contexto do trabalho para as amostras
naturais {(antes da purificagdo) e designagao utilizada pelos fornecedores no
municipioc de Pedra Lavrada - PB.

Denominacao utilizada para as Designagao dos fornecedores
amostras naturais
AM1 Argila Bentonitica Escura
AM2 Argila Cinza
AM3 Argila Clara
AM4 Argila Verde Inferior
AMS Argila Verde Superior

Foi utilizado o aditivo carbonato de sédio (Na,CO3;) anidro PA da marca
VETEC - utiizado para transformar as argilas bentoniticas com suas

composicbes policatibnicas em sodicas (ativagéo das amostras).
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As amostras purificadas foram denominadas de acordo com a Tabela

3.2.

Tabela 3.2. Denominagao e descrigéo utilizada no contexto do trabaiho para as

amostras purificadas.

Denominag¢éao utilizada para as Descrigao das amostras buriﬂcadas
amostras purificadas
AM1-P-7 AM1 purificada-com 7 dias de repouso
AM1-P-14 AM1 purificada-com 14 dias de repouso
AM1-P-21 AM1 purificada-com 21 dias de repouso
AM1-P-28 AM1 purificada-com 28 dias de repouso
AMZ-P-7 AM2 purificada-com 7 dias de repouso
AM2-P14 AM2 purificada-com 14 dias de repouso
AM2-P-21 AM2 purificada-com 21 dias de repouso
AM2-P-28 AM2 purificada-com 28 dias de repouso
AM3-P-7 AMB3 purificada-com 7 dias de repouso
AM3-P14 AM3 purificada-com 14 dias de repouso
AM3-P-21 AM3 purificada-com 21 dias de repousc
AM3-P-28 AM3 purificada-com 28 dias de repouso
AM4-P-7 AM4 purificada-com 7 dias de repouso
AM4-P14 AM4 purificada-com 14 dias de repouso
AV4-P-21 AMA4 purificada-com 21 dias de repouso
AM4-P-28 AM4 purificada-com 28 dias de repouso
AMS-P-7 AMS purificada-com 7 dias de repouso
AM5S-P14 AMS purificada-com 14 dias de repouso
AMS-P-21 AMS purificada-com 21 dias de repouso
AMS-P-28 AMS purificada-com 28 dias de repouso
CARDOSO, MAF. Purifica¢ao de argilas bentoniticas de novos depositos do
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3.2 Metodologia

A Figura 3.1 apresenta o fluxograma com as etapas da pesquisa.

Argilas AM1, AM2, AM3,
AM4 e AMS

Beneficiamento das
amostras ( secagem,
moagem e
peneiramento em
peneira ABNT N° 200
((0,074mm))

Beneficiamento das
amostras (secagem,
moagem e
peneiramento em
peneira ABNT N°16)

; Ativagdo das amostras
amcg;?r‘;?mgr?isdggr naturais com Na,CO.
AG EDX DRX TG nas concentragdes de

ATD. CTC e AE | 75, 100, 125 e 150
: meq/100g de argila seca

Dispersdo das argilas
em agua (concentragao
de 4%) com repouso de
7, 14, 21 e 28 dias antes

da purificagéo

Ensaios reologicos
segundo a norma EP-
1EP-00011-A da
Petrobras (2011)

Hidrociclonagem das
dispersdes de argila
(purificagéo)

Secagem das amostras
purificadas a 60°C ,
e
peneiramento em
peneira ABNT N°200
(0,074mm)

1

Ativagdo das amostras
com Na,CO; nas

Caracterizagdo das

concentragbes de 75, amostras purificadas
100, 125 e por: AG, EDX, DRX, TG
150meq/100g de argila e ATD
seca

Ensaios reoldgicos

segundo a norma EP-
1EP-00011-A da
Petrobras (2011)

Figura 3.1. Fluxograma das etapas da pesquisa.
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3.2.1 Beneficiamento

Beneficiamento das amostras naturais para caracterizacao

As amostras foram secas em temperatura ambiente por um periodo de
aproximadamente quatro dias. Em seguida foram beneficiadas em um moinho
de bolas, com revestimento interno de material ceramico de elevada dureza,
para cominui¢cao. Apos a cominuigdo, o material foi passado em peneira ABNT
N° 200 (0,074mm) utilizando um peneirador elétrico modelo 1-3007, marca
Pavitest. Foram retiradas aliquotas para as diferentes etapas de caracterizacao

fisica, quimica, mineralégica e reologica.

Beneficiamento das amostras para a etapa de purificacao

Para esta etapa, as amostras foram secas em temperatura ambiente por
um periodo de aproximadamente quatro dias. Em seguida o material foi
passado em peneira ABNT N° 16 (1,00mm). Foram retiradas aliquotas para a
etapa de purificagao.

3.2.2 Caracterizacao

A caracterizagao das amostras das argilas naturais foi efetuada por meio
das seguintes técnicas: analise granulomeétrica por difracdo de laser (AG),
analise quimica por fluorescéncia de raios X (EDX), difragao de raios X (DRX),
analise termogravimétrica (TG) e analise térmica diferencial (ATD), capacidade
de troca de cations (CTC) e area especifica (AE). E foram feitos ensaios
reologicos segundo a norma EP-1EP-00011-A (2011) da Petrobras.

Apos purificagdo por hidrociclonagem as amostras foram caracterizadas
por: analise granulométrica por difragdo de laser (AG), analise quimica por
fluorescéncia de raios X (EDX), difragdo de raios X (DRX), analise
termogravimétrica (TG) e analise térmica diferencial (ATD). E foram feitos
também ensaios reolégicos segundo a norma EP-1EP-00011-A (2011) da
Petrobras.
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3.2.2.1 Analise granulométrica por difragao de laser

As argilas naturais e purificadas foram passadas em peneira ABNT n°
200 (0,074mm), e dispersas em 250mL de agua destilada em um agitador
Hamilton Beach N5000 a velocidade de 17.000 rpm por 10 min, em seguida
esta dispersao foi colocada em um equipamento CILAS modelo 1064, em
modo umido, até atingir a concentragdo ideal que € de 170 unidades de
difracao/area de incidéncia.

Figura 3.2. Granuldmetro a laser CILAS 1064

Os ensaios foram realizados no Laboratério de Residuos Soélidos da
Unidade Académica de Engenharia de Materiais da Universidade Federal de
Campina Grande, PB.

3.2.2.2 Analise quimica por fluorescéncia de raios X

As amostras de argilas bentoniticas naturais e purificadas foram
passadas em peneira ABNT n° 200 (0,074mm) e submetidas a EDX. O
espectrometro por EDX determina semi quantitativamente, os elementos
presentes em uma determinada amostra, através da aplicagdo de raios X na
superficie da amostra e a posterior analise dos fluorescentes emitidos em
equipamento EDX 720 da Shimadzu.

Os ensaios foram realizados no Laboratério de Caracterizacdo de
Materiais da Unidade Académica de Engenharia de Materiais da Universidade
Federal de Campina Grande, PB.
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3.2.2.3 Difragao de raios X

As argilas bentoniticas naturais e purificadas foram passadas em
peneira ABNT n°® 200 (0,074mm) e prensados manualmente em porta amostra
de Al para analise por DRX, em equipamento XRD 6000 da Shimadzu. A
radiacao utilizada foi Ka do Cu (40kV/30mA); a velocidade do goniémetro foi de
2°/min e passo de 0,02° foi realizada varredura 26 de 2° a 60°.

Os ensaios foram realizados no Laboratério de Caracterizacdo de
Materiais da Unidade Académica de Engenharia de Materiais da Universidade
Federal de Campina Grande, PB.

Figura 3.3. Equipamento XRD 6000 da Shimadzu.
3.2.2.4 Analise térmica diferencial e termogravimétrica

Os ensaios de ATG e ATD foram obtidos através de um sistema de
Anadlises Térmicas simultaneo, Modelo DTG 60H da Shimadzu, com razao de
aquecimento 12,5°C/min. A temperatura maxima para ambos os casos foi de
1000°C, a atmosfera utilizada foi ar comprimido e o padrao utilizado na ATD foi
6xido de aluminio (Al>Os) calcinado.

Os ensaios foram realizados no Laboratério de Residuos Soélidos da
Unidade Académica de Engenharia de Materiais da Universidade Federal de
Campina Grande, PB.
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3.2.2.5 Capacidade de troca de cations e area especifica

As CTC e AE das amostras naturais foram determinadas através do
meétodo de adsor¢do de azul de metileno, descrito em FERREIRA et al. (1972).
Os resultados de CTC foram apresentados em meg/100g de argila seca e a AE
em m?/g.

Os ensaios foram realizados no Laboratério de Residuos Sélidos da
Unidade Académica de Engenharia de Materiais da Universidade Federal de
Campina Grande, PB.

3.2.3 Purificagao das Argilas

Cada amostra foi dispersa numa concentragao de 4% em massa, num
volume de 30L, sem defloculante, e mantidas em repouso por periodos que
variaram de 7, 14, 21 e 28 dias. Posteriormente cada amostra foi mantida sob
agitacao no hidrociclone por 24h em temperatura ambiente. Apés esse periodo,
a dispersao foi bombeada com o auxilio de uma bomba centrifuga para o
hidrociclone (Figuras 3.4 e 3.5) onde ocorreu o processo de separagao do fluxo
em “overflow” e “underflow’. O “underflow” foi colhido na parte inferior, apex,
(rejeito), e o “overflow” na parte superior, vortex, (purificado). Foi utilizado um
hidrociclone RWK 42L fabricado pela NetzschAWK, Alemanha, com corte na

fracdo de 2 a 5 ym e pressao de 3,5bar.

Figura 3.4. Hidrociclone utilizado
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Figura 3.5. Representagao esquematica do hidrociclone utilizado.

Apos o procedimento de purificagdo, as amostras purificadas foram
secas a 60°C, moidas e passadas em peneira ABNT n° 200 (0,074mm), para a
caracterizagao fisica, mineraldgica e ensaios reoldgicos.

Os ensaios foram realizados no Laboratério de Residuos Soélidos da
Unidade Académica de Engenharia de Materiais da Universidade Federal de

Campina Grande, PB.
3.2.4 Propriedades reoldgicas

As argilas bentoniticas naturais e purificadas foram transformadas em
sddicas, utilizando-se solucdes concentradas de carbonato de sédio (NaCOs)
nos seguintes teores: 75, 100, 125 e 150meq/100g de argila seca para as
amostras. Em seguida fo! determinado o teor de residuo e o teor de umidade
das amostras naturais. As propriedades reologicas determinadas para as
amostras naturais e purificadas foram: viscosidade aparente (VA) e viscosidade
plastica (VP) utilizando viscosimetro Fann modelo 35A. O volume de filtrado foi
realizado em filtro prensa da marca Fann e o pH em phmetro eletronico da
marca Hanna. Todos os ensaios foram realizados de acordo com a norma EP-
1EP-00011-A da Petrobras (2011). '
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Os ensaios foram realizados no Laboratério de Residuos Soélidos da
Unidade Académica de Engenharia de Materiais da Universidade Federal de
Campina Grande, PB.
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CAPITULO 4

4. RESULTADOS E DISCUSSAOQ

4.1 Caracterizacao das argilas naturais (antes da purificagio)

A Figura 4.1 e a Tabela 4.1 apresentam os resultados das analises

granulomeétricas das argilas naturais.

100 +

80

60 Argila

40 4

Volume Cumulativo (%)

Areia

Tamanho de particula (um)

10

Figura 4.1. Distribuicdo granulométrica das argilas naturais.

Tabela 4.1. Composicao granulométrica por tamanho de particulas das

amostras estudadas.

Rrikun Argila (%) Silte (%) Areia (%) D;’é“dei?
(x <2pm) (Zpm <x <20pwm) (x> 20um) (um)
AM1 10,63 84.26 511 7.88
AM2 2165 68 24 10,11 8.00
AM3 19.26 76.30 444 6.54
AM4 14.02 78.24 774 771
AM5 21.95 75.97 208 5.48

Através da analise granulométrica das amostras naturais observou-se

que as amostras AM2, AM3 e AM5 foram as que apresentaram maiores teores

de fragao argila, variando de 19,26%, para a argila AM3, a 21,95%, para a

amostra AM5. Porém, para argila AM1 esse valor foi de apenas 10,63%. A

amostra AM2 foi a que apresentou o maior valor de didametro médio, sendo de
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8,00um. Enguanto a amostra AM5 foi a que apresentou o menor valor de
didmetro médio, sendo este de 5,48um.

Comparando-se os resultados de distribuigdo de tamanho de particulas
com valores encontrados por Batista et al. (2009) para bentonitas do municipio
de Cubati-PB, verificou-se que os teores de fragao argila apresentados foram
inferiores.

Na Tabela 4.2 estao apresentadas as composigdes quimicas das argilas
estudadas naturais.

Tabela 4.2. Composi¢des quimicas das amostras estudadas naturais (antes da

purificacao).
Oxidos AM1 AM2 AM3 AM4 AM5
(%)
Si0, 48,7 450 53,7 51,2 48 4
Al,O4 204 28,1 28,7 259 21,4
Fe203 5.6 6.1 3,7 6,1 13,3
MgO 2,2 1,8 1,6 2,8 27
Ca0 0,6 0,2 0,4 06 09
K,0 0.4 0,5 0,5 09 1,9
TiO, 1.0 1.1 1,2 0,8 1,3
Qutros 0,6 0,3 0,1 0,4 1.6
PF 11,8 16,9 10,1 11,3 86

'PF — Perda ao fogo determinada com a queima a 1000°C, apés a devida secagem a
110°C.

Verificou-se que as argilas apresentaram elevados teores de SiO; (>
45%) e ALO3 (> 25%), sendo que a argila AMS apresentou o menor teor de
Al O3 (21,4%). Para o teor de Fe;O3; observou-se que a argila AMbS apresentou
teor de 13,3%, e as outras argilas apresentaram teores inferiores a 7,0%. De
acordo com Amorim (2003), os teores de ferro em torno de 7,0% séo tipicos de
argilas do Municipio de Boa Vista — PB. Segundo Souza Santos (1992), estes
teores sd@o provenientes do reticulado dos argilominerais do grupo da
esmectita, que contém cerca de 4,0 a 6,0% de Fe O3 Todas as amostras
apresentaram teores de MgO entre 1,6% e 2,8%. Os valores de K;O, CaO e
TiO, apresentaram-se relativamente baixos, inferiores a 2%. Os resuitados séo
semelhantes a amostras estudas do estado da Paraiba por Batista et al. (2009)
e Tonnesen et al. (2012).

Os difratogramas de raios X das argilas estudadas naturais estao

apresentados na Figura 4.2.
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Figura 4.2. DRX das argilas naturais.

Analisando a Figura 4.2, referente aos difratogramas das argilas antes
da purificagdo, observou-se que as amostras apresentaram semelhantemente
as seguintes fases mineraldgicas: esmectita, caracterizado por 15,9A e 4,43A;
caulinita, caracterizada pelas distancias interplanares de 7,15A, 3,56A:; e
quartzo, caracterizado por 4,26A, 3,33 A. O Fe,0; presente nas amostras esta
provavelmente relacionado ao ferro presente na estrutura cristalina do
argilomineral do grupo da esmectita (SOUZA SANTOS, 1992), ja que nao foi
observada a presenga de goetita, hematita, ilita ou outras fases que poderiam
ser fontes de 6xidos e hidroxidos de ferro. As amostras AM1 e AM4 foram as
que apresentaram os maiores picos de esmectita, e a amostra AMS foi a que
apresentou picos menores de esmectita, o que podera refletir nas propriedades
reologicas das argilas.

Segundo estudo de Menezes et al. (2009) e Batista (2010) as argilas
bentoniticas do Municipio de Cubati — PB apresentam como fases
mineralogicas: esmectita, caulinita e quartzo, sendo similares as argilas do
municipio de Pedra Lavrada - PB. De maneira geral verificou-se que as argilas
denominadas AM1, AM2, AM3, AM4 e AMS5 apresentaram difratogramas tipicos
das argilas bentoniticas com teores elevados de caulinita e esmectita (SOUZA
SANTOS, 1992; AMORIM, 2003; CAMPOS, 2007; FERREIRA, 2009).

As Figuras 4.3, 44 e 45 apresentam as curvas de analises
termogravimétricas e termodiferenciais das argilas: AM2, AM3, AM4 e AM5

naturais.
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Figura 4.3. Analises termogravimétricas e termodiferenciais da argila AM1.

Na Figura 4.3, pode-se observar, através da curva térmica diferencial,

que a argila AM1 apresentou pico endotérmico de 89°C aproximadamente,

provavelmente caracteristico da presenca de agua livre e adsorvida; pico

endotérmico com maximo por volta de 516°C associado a desidroxilagdo dos

argilominerais. Observou-se também pico exotérmico em torno de 937°C,

possivelmente relacionado a nucleagdo de mulita com liberagdo de quartzo B.

Através da curva termogravimétrica da argila observou-se perda de massa de

19,7% correspondente as perdas de agua, de matéria organica e de hidroxila.
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Figura 4.4. Analises termogravimeétricas e termodiferenciais das argilas AM2 (a)
e AM3 (b).

Na Figura 4.4, pode-se observar, através da curva térmica diferencial,

que tanto a argila AM2 quanto a argila AM3 apresentaram picos endotérmicos

em volta de 74,5°C e 77°C, respectivamente, caracteristica da presenga de
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agua livre e adsorvida; picos endotérmicos com maximo em 513,3°C para a
argila AM2 e 505°C para a argila AM3 estdo associados a desidroxilagao dos
argilominerais. Observou-se também picos exotérmicos em torno de 932°C e
947,5°C, respectivamente, possivelmente relacionado a nucleagdo de mulita
com liberagao de quartzo 3.

Através das curvas termogravimétricas das argilas observou-se perdas
de massa de 16,9% e 16,6% para as argilas AM2 e AM3, respectivamente,
correspondente as perdas de agua, de matéria organica e de hidroxila.

——— = 12 = 12
1S ] _wsc ] L VB o65C o
\ —~ = > D \ TN

g | i 1 o \ 1
= \ / _ @ 1 \ 1* =
% 0+ A—:[D"" /’//" 1" I é g Al E‘ IR, 46 §
s \ \ / \J 1° 2 £ o T 7 N g
E | ‘\h / s0°C 103 E | \ 12 g
.9 o \ \/ = ﬁ LT 48°C ®
] ‘.‘ f = {128 g 0 1] \ﬁ\ -10 1;
: | e 2 || [T
:é, 5 | | \ a6l 5 @ ‘\ [ ' S

= ‘ I \ £ | \
o \/ e 1-% [a] { \ -18
' o : @ |/
&0 %u5C 196% v — ls
2 - ™C 18% "
° o a0 e a0 o ° = 4 & s
Temperatura (°C) Tarperaura (°C)
(a) (b)
Figura 4.5. Analises termogravimétricas e termodiferenciais das argilas
AM4 (a) e AMS (b).

Na Figura 4.5, pode-se observar, através da curva térmica diferencial,
que tanto a argila AM4 quanto a argila AM5 apresentaram picos endotérmicos
de 94,5°C e 79°C, respectivamente, provavelmente picos caracteristicos da
presenga de agua livre e adsorvida; picos endotérmicos com maximo por volta
de 520°C para a AM4 e 498°C para a AM5 associados a desidroxilagdo dos
argilominerais. Observou-se também picos exotérmicos em torno de 927,5°C e
916,5°C, respectivamente, possivelmente relacionado a nucleagcado de mulita
com liberacao de quartzo B.

Através das curvas termogravimétricas das argilas observou-se perdas
de massa de 19,6% e 18% para as argilas AM4 e AMS5, respectivamente,
correspondente as perdas de agua, de matéria organica e de hidroxila.

Comparando os resultados dos termogramas com os valores

encontrados por Menezes et al. (2009) e Batista (2010), para as argilas de

CARDOSO, MAF. Purificagdo de argilas bentoniticas de novos depositos do
municipio de Pedra Lavrada — PB,
para uso em fluidos de perfuracao

32



Capitulo 4 — Resultados e Discussdes Dissertacdo de Mestrado

Cubati — PB, observa-se que sao similares, evidenciando um comportamento
tipico das argilas bentoniticas.

Na Tabela 4.3, estdo apresentados os resultados de CTC das argilas
denominadas AM1, AM2, AM3, AM4 e AM5 naturais (antes da purificagéo).

Tabela 4.3. Capacidade de troca de cations das amostras estudadas.

Argilas Capacidade de troca de
cations (meq/100g)
AM1 84
AM2 60
AM3 68
AM4 84
AMS 60

Analisando conjuntamente os resultados apresentados na Tabela 4.8,
observou-se que as amostras estudadas apresentaram CTC entre 60
meqg/100g de argila seca e 84 meg/100g de argila seca, valores tipicos para as
argilas montmoriloniticas submetidas a metodologia de azul de metileno,
segundo dados de Amorim (2003). Verificou-se que os valores obtidos foram
semelhantes a valores observados em bentonitas sul-americanas (AMORIM et
al.,, 2004 (68 a 104meq/100g) e CARRERA et al., 2008 (54 a 60 meg/100qg)).

Na Tabela 4.4 estac apresentados os resultados da AE das argilas
naturais.

Tabela 4.4. Area especifica das amostras estudadas.

Amostras Areca especifica (m°lg)
e AMT 656
AM2 468
AM3 531
AMA4 656
AMS 468

Analisando os resultados de AE, observou-se que estes variaram de 468
m?/g (AM2) a 656 m?/g (argilas AM4 e AM1).

Comparando os resultados obtidos com estudo realizado por Ferreira
(2009), para a argila do tipo chocolate verificou-se que os valores obtidos foram
superiores, mas que se encontram dentro dos valores tipicos de argilas

esmectiticas.
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A Figura 4.6 e a Tabela 4.5 apresentam as propriedades reologicas das
argilas estudadas naturais.
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Tabela 4.5. Resultados das propriedades reolégicas das amostras naturais
{(antes da purificacio).

AMOSTRAS Na,CO, VA VP pH Filtrado Residuo Umidade

meq/100g (cP) (cP) (mL) (n°200) %

AM1 75,0 10,0 3,0 10,2 20,6 0 53
100,0 11,0 3.0 10,2 19,8 0 41

125,0 14,3 25 108 209 0 49

150,0 12,5 3,0 10.8 20,9 0 4.5

75,0 8,0 20 106 32,6 0 42

AM2 100,0 12,0 25 10,7 33,8 0 4.1
125,0 11,5 20 108 32,6 0 50

150,0 11,0 2,5 10,9 335 0 35

75,0 5,0 2,0 10,5 261 0 4.6

AM3 100.,0 50 2,0 10,7 24 6 0 5,1
125,0 55 2,0 10,9 248 0 5,3

150,0 5,3 25 109 24,8 0 57

AM4 75,0 20,5 30 106 25,2 0 4.0
100,0 20,5 30 106 27,2 0 3.9

125,0 22,0 20 107 26,6 0 4,7

150,0 223 25 108 26,1 0 3.2

AMS5 75,0 5,8 20 10,7 28,7 0 44
100,0 7.8 15 10,8 26,9 0 47

125,0 8,5 20 108 30,4 0 46

150,0 8,0 20 109 31,5 0 4,2

Analisando-se os resultados reolégicos das amostras naturais verificou-
se que 0s maiores valores de (VA) foram para a argila AM4, sendo de 20,5 cP,
22 cP e 22,3 cP para VA com teor de 75 e 100, 125 e 150meq/100g de argila
seca, respectivamente. Comparando-se esses valores com as normas da
Petrobras (2011), verificou-se que os valores de VA foram superiores ao
minimo especificado que é de 15,0 cP. Para os valores de VP, que segundo as
especificacbes da Petrobras (2011} € de no minimo 4,0cP, venficou-se que
nenhum resultado foi satisfatorio. Para o valor de pH, todos os valores estdo
um pouco mais elevados do que a especificacao da Petrobras (2011) que é no
maximo 10,0. Os resultados de volume de filtrado foram superiores a 18,0mL,
que é o especificado pela norma da Petrobras. O teor de residuo em peneira
ABNT N° 200(0,074mm) apresentaram-se dentro das especificacdes que nao
deve ser maior que 4,0%. Os teores de umidade das argilas foram inferiores a
6.,0%, estando dentro das especificagbes da Petrobras (2011), que nao deve
ultrapassar 14,0%.

Numa analise conjunta dos resultados acima apresentados, observou-se

que os resultados mais satisfatérios, de uma forma geral, foram para as argilas
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AM1 e AM4. Pois foram as argilas que apresentaram os maiores valores de
VA, apesar da amostra AM1 nao ter se apresentado dentro das especificagoes
da Petrobras. Apresentaram também os maiores valores de CTC e AE, assim
como foram as que apresentaram os maiores picos de esmectita, observado
através do DRX. Entretanto, foram as amostras com menor teor de fragédo
abaixo de 2um.

No entanto, os resultados das outras amostras precisam ser mais bem
estudados, principalmente em relagao as propriedades reolégicas com adigao
de aditivos. Segundo estudo feito por Amorim (2003), resultados animadores
comprovaram que, com a adicao de aditivos industriais, provaveis respostas
sobre o estado floculado-gel das dispersdes de argilas, como: elevagao da
viscosidade aparente, plastica, reducdo do volume do filtrado, estabilizacdo do
pH e umidade podem ser conseguidas a modo de se alcangar os requisitos

estabelecidos pela norma.

4.2 Caracterizagao das argilas purificadas e comparacao com as amostras
naturais

As Figuras 4.7 a 4.11 e as Tabelas 4.6 a 4.10 apresentam os resultados
das analises granulométricas das argilas purificadas para os diferentes dias de
repouso.

Volume Cumulativo (%)

0:1 1 10 100
Tamanho de particula (pm)

Figura 4.7. Distribuicdo granulométrica da argila AM1 purificada.
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Tabela 4.6. Composig¢do granulométrica por tamanho de particulas da amostra
AM1 purificada para os diferentes dias de repouso e a comparagdo com a
amostra natural.

Argifes Argila (%) Silte (%) Areia (%) D:;z;gm
(x <2um) (Zpm <x <20mm) (x> 20um) (um)
AM1 10,63 84,26 5,11 7,88
AM1-P-7 23.60 76.40 0.00 3,69
AM1-P-14 26,49 73.51 0.00 3.65
AM1-P-21 25 41 74,59 0.00 3,51
AM1-P-28 24.23 75.77 0.00 3.58

Analisando-se a composicao granulométrica da amostra AM1 purificada
para os diferentes dias de repouso, observou-se que o didmetro meédio de
particulas variou de 3,51um a 3,69um para as amostras purificadas.
Comparando-se esses valores com o da amostra natural, observou-se uma
grande diminuicdo no didametro meédio das particulas, cujo valor diminuiu de
7,88um, para a amostra natural, a 3,51um para a amostra AM1-P-21 purificada.
O teor de fragdo areia para as amostras purificadas foi de 0,00%. O teor de
silte das amostras purificadas também diminuiram com relagdo a mesma argila
natural (antes da purificagdo). A amostra AM1-P-14 foi a que apresentou um
maior teor de fragado argila, sendo este valor de 26,49%.
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Figura 4.8. Distribuigdo granulométrica da argila AM2 purificada.
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Tabela 4.7. Composi¢do granulométrica por tamanho de particulas da amostra
AM2 purificada para os diferentes dias de repouso e a comparagdo com a

amostra natural.

Argilas

AM2
AM2-P-7
AM2-P-14
AM2-P-21
AM2-P-28

Argila (%) Silte (%) Areia (%) D:'T";’:tm

(x <2um) (Zpm <x <20um) (x> 20um) (:mI)o
21,65 68,24 10,11 8,00
100,00 0,00 0,00 5.35
100,00 0,00 0,00 425
100,00 0,00 0,00 5.51
100,00 0,00 0,00 5.23

Para as amostras AM2 purificadas observou-se uma diminuigdo no

diametro médio das particulas, cujo valor diminuiu de 8,00pum para a amostra

natural a 4,25um para a amostra AM2-P-14. Os teores de fragao silte e areia

para as amostras purificadas foi de 0,00%, enquanto para a amostra natural

esse valor foi de 10,11%. Todas as amostras apresentaram 100% de teor de

argila apés purificagao.
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Figura 4.9. Distribuigdo granulométrica da argila AM3 purificada.
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Tabela 4.8. Composig¢ao granulométrica por tamanho de particulas da amostra
AM3 purificada para os diferentes dias de repouso e a comparagdao com a
amostra natural.

_— Argila (%) Silte (%) Areia (%) Cametro
(x <2uwm) (2pm <x <20mm) (x> 20um) (um)
AM3 19,26 76,30 4,44 6,54
AM3-P-7 3772 62.28 0,00 2,90
AM3-P-14 40.75 59,25 0,00 276
AM3-P-21 36.33 63,67 0.00 3.01
AM3-P-28 37.87 62.13 0.00 294

Analisando-se a composicao granulométrica da amostra AM3 purificada
para os diferentes dias de repouso, observou-se uma grande diminuicdo no
didametro médio das particulas, cujo valor diminuiu de 6,54uym para a amostra
natural, a 2,76um para a amostra AM3-P-14. O teor de fragdo areia para as
amostras purificadas foi de 0,00%, enquanto para a amostra natural esse valor
foi de 4,44%. O teor de silte da amostras purificadas também diminuiram com
relagdo a mesma argila natural. A amostra AM3-P-14 foi a que apresentou um
maior teor de fracao argila, sendo este valor de 40,75%.
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Figura 4.10. Distribuicao granulométrica da argila AM4 purificada.
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Tabela 4.9. Composi¢édo granulométrica por tamanho de particulas da amostra

AM4 purificada para os diferentes dias de repouso e a comparagdo com a
amostra natural.

Argilas Argila (%) Silte (%) Areia (%) Diametro
(x <2pm) (Zpm < x <20pm) (x>20pwm) Médio (um)
AM4 14,02 78,24 7,74 7,71
AM4-P-7 26,20 73,80 0,00 4,05
AM4-P-14 27,89 72,11 0,00 3,88
AM4-P-21 22,14 77,86 0,00 4,68
AM4-P-28 26,35 73,65 0,00 4,09

Analisando-se a composigao granulométrica da amostra AM4 purificada
para os diferentes dias de repouso, observou-se que o didmetro médio de
particulas variou de 3,88um a 4,68um. Comparando-se esses valores com o da
amostra natural, observou-se uma grande diminui¢do no didametro médio das
particulas, cujo valor diminuiu de 7,71um para a amostra natural até 3,88um
para a amostra purificada. O teor de fragao areia para as amostras purificadas
foi de 0,00%. O teor de silte da amostras purificadas também diminuiram com
relagdo a mesma argila natural. A amostra AM4-P-14 foi a que apresentou um
maior teor de fragdo argila, sendo este valor de 27,89%.
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Figura 4.11. Distribuicdo granulométrica da argila AMS5 purificada.
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Tabela 4.10. Composicdo granulométrica por tamanho de particulas da

amostra AMS5 purificada para os diferentes dias de repouso e a comparagao
com a amostra natural.

Argilas Argita (%) Silte (%) Areia (%) ng‘d"g?
(x <Z2um) (2pm <x <20pm) (x> 20um) (M)
AMS 21,95 75,97 2,08 5,48
AM5-P-7 29.91 70.09 0.00 429
AMS5-P-14 39,62 60.38 0.00 3,05
AMS5-P-21 36,58 63.42 0.00 3.39
AM5-P-28 66.79 33.21 0.00 191

Analisando-se a composigao granulométrica da amostra AM5 purificada
para os diferentes dias de repouso, observou-se que o didmetro médic de
particulas variou de 1,29um a 4,29um. Comparando-se esses valores com o da
amostra natural, observou-se uma grande diminuicdo no didmetro médio das
particulas, cujo valor diminuiu de 5,49um para a amostra natural até 1,91um
para a amostra AM5 purificada com 28 dias de repouso. O teor de fragao areia
para as amostras purificadas foi de 0,00%, enquanto para a amostra natural
esse valor foi de 2,08%. O teor de silte também diminuiu com relagdo a mesma
amostra natural. A amostra AM5-P-28 foi a que apresentou um maior teor de
fracdo argila, sendo este valor de 66,79%.

Com relacédo aos dias de repouso observou-se que, para a maioria das
amostras, os maiores valores de fragdo argila foram apresentados pelas
amostras com 14 dias de repouso. De forma geral, observou-se aumento no
teor de fragdo argila, diminuigdo do didmetro médio de particulas e eliminagao
da fracdo areia, para as amostras purificadas, demonstrando a eficiéncia do
processo de purificagio.

As Tabelas 4.11 a 4.15 apresentam a compara¢ao entre os resultados
da composicdo quimica das argilas naturais e das amostras purificadas, para

os diferentes dias de repouso.
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Tabela 4.11. Composi¢des quimicas da amostra AM1 natural e purificada para
os diferentes dias de repouso.

Oxidos AM1 AM1-P-7 AM1-P-14 AM1-P-21 AM1-P-28
(%)
Sio, 487 451 453 54,8 451
Al,O; 29,4 344 345 33,2 34,3
Fe,O, 56 34 3.4 7.1 3,3
MgO 22 37 3.9 2.4 35
Ca0 06 0,4 0,4 0,7 0,4
K,0 0,4 03 0,3 0,5 0,3
TiO, 1,0 0,7 0,6 1,2 0.6
QOutros 0,6 0.1 0.1 0,1 01
PF 11,8 11,9 11,6 116 12,4

'PF — Perda ao fogo determinada com a queima a 1000°C, apds a devida
secagem a 110°C.

Analisando os resultados apresentados na Tabela 4.11, observou-se
uma redugdo no teor de SiO, das amostras purificadas, com excecdo da
amostra AM1-P-21, cujo valor foi superior ao da argila natural. Nao houve
mudancga significativa nos valores de perda ao fogo (PF) das amostras
purificadas quando comparadas com a argila natural, exceto para a amostra
AM1-P-28, cujo valor de PF aumentou. Os teores de Al,O; aumentaram apés o

processo de purificagéo, comprovando o aumento no teor de fragao argila.

Tabela 4.12. Composi¢des quimicas da amostra AM2 natural e purificada para
0s diferentes dias de repouso.

Oxidos AM2 AM2-P-7 AM2-P-14 AM2-P-21 AM2-P-28
(%)
Si0, 450 46,5 53,1 54,7 43,9
ALO, 28,1 298 33,9 33,1 354
Fe,O; 5,1 6,9 8.4 7.1 38
MgO 1,8 1,8 2.1 2,5 35
Ca0 0,2 0,2 0,1 0,7 0,1
K.,O 0,5 05 0,6 0,5 0,3
TiO, 1.1 15 1.6 1,2 0,8
Outros 0.3 0,2 0,2 0,2 0.1
'PF 16,9 126 11,2 12,5 12,2

'PF — Perda ao fogo determinada com a queima a 1000°C, apés a devida
secagem a 110°C.

Para as amostras AM2 purificadas (Tabela 4.12), observou-se um
aumento no teor de SiO; das amostras AM2-P-14 e AM2-P-21. Os valores de
perda ao fogo (PF) das amostras purificadas foram inferiores ao da mesma
argila natural. Os teores de Al,O3; aumentaram ap0s © processo de purificagéo,
comprovando 0 aumento no teor de fragdo argila.
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Tabela 4.13. Composicdes quimicas da amostra AM3 natural e purificada para
os diferentes dias de repouso.

Oxidos AM3 AM3-P-7  AM3-P-14 AM3-P-21 AM3-P-28
(%)
SiO, 53.7 46,7 47 1 50,3 496
Al,0, 28.7 35,0 35,6 30,0 207
Fe,0, 3.7 2.3 2.3 43 4.1
MgO 16 372 31 17 17
CaO 0,4 0,3 0,3 0,4 0.4
K0 05 0,4 0,4 0,6 0,5
TiO, 12 0,8 0,8 12 1,3
Outros 0,1 0,0 0,1 0,2 0,2
PF 10,1 11,3 10,3 11,3 12,5

'PF — Perda ao fogo determinada com a queima a 1000°C, apés a devida
secagem a 110°C.

Analisando-se a Tabela 4.11 observou-se uma reduc¢éo no teor de SiO;
das amostras purificadas, os valores de perda ac fogo (PF) das amostras
purificadas aumentaram, em comparagdc com a argila natural. Os teores de
Al,O3; aumentaram apds o processo de purificacdo, comprovando ¢ aumento no

teor de fragao argila.

Tabela 4.14. Composi¢des quimicas da amostra AM4 natural e purificada para
os diferentes dias de repouso.

Oxidos AM4 AMA4-P-7 AM4-P-14 AM4-P-21 AM4-P-28
(%)
Si0, 51,2 50,4 50,6 459 46,0
ALO, 25,9 27,0 27 1 24 6 247
Fe,0, 6,1 6.6 6,4 58 58
MgO 2.8 29 2,9 2,6 2.6
Ca0 0,6 07 0,8 0,6 0,7
K,0 0,9 0,6 0,6 0,6 0,6
TiO, 0,8 0,9 0,8 0,9 0,9
Qutros 04 0,1 0.4 0.1 0,2
PF 11,3 10,7 10,4 10,0 10,4

'"PF - Perda ac fogo determinada com a queima a 1000°C, apds a devida
secagem a 110°C.

Para as amosiras AM4 purificadas (Tabela 4.14), observou-se uma
reducao no teor de SiO; das amostras purificadas. Os valores de perda ao fogo
(PF) das amostras purificadas foram inferiores ao da argila natural. Os teores
de AlbO; aumentaram para as amostras AM4-P-7 e AM4-P-14, apds o processo
de purificagdo, enquantc para as outras amostras esses valores foram

superiores ao da amostra natural.
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Tabela 4.15. Composi¢des quimicas da amostra AMS natural e purificada para
os diferentes dias de repouso.

Oxidos AMS5 AM5-P-7 AM5-P-14 AMS5-P-21 AMS5-P-28
(%)
Sio, 48.4 477 49,0 47 4 472
ALO, 21,4 27.7 22,4 272 27.3
Fe,0, 13,3 8,5 11,7 6,6 6,7
MgO 27 54 3,0 55 5,5
Ca0 09 0,4 0,4 0,3 0,3
KO 1,9 1,2 1,9 1,2 1,2
TiO, 13 0,4 0,9 0,6 0,4
Outros 1,6 0,4 0,2 0,1 0.4
PF 86 10,4 10,6 11,1 11,0

'"PF - Perda ao fogo determinada com a queima a 1000°C, apdés a devida
secagem a 110°C.

Analisando os resultados apresentados na Tabela 4.15, observou-se
uma reducao no teor de SiO, das amostras purificadas, com excecado da
amostra AMS5-P-14, cujo valor foi superior ao da argila natural. Houve um
aumento nos valores de perda ao fogo (PF) das amostras purificadas. Os
teores de Al,Os; aumentaram apés o processo de purificagao, comprovando o
aumento no teor de fragao argila.

De forma geral, nas amostras purificadas ocorreu redugao dos tecres de
Si0;, Fe;0; e KO que estdo presentes nas fragdes mais grosseiras, e
aumento do teor de AlO3, que esta relacionada ao aumento do teor de fragao
argila, MgO e PF (perda ao fogo) que se relaciona com a presenca de maténa
organica, comprovando a eficiéncia do processo de purificagdo. Os dias de
repouso nao se mostraram influentes nos resultados de composigao quimica
das argilas purificadas.
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Os difratogramas de raios X das argilas purificadas para os diferentes

dias de repouso estao apresentados na Figura 4.12.

C Eq c a
T AM1-P-28
“‘/L/'\_____/\-M’ P-21
2 E
A 2 $a e
c E c
Q
s..,/g\\__ A A% sa amte7
JL}:\ E 2 [ E-Esmectita
Q Q
P ek C-Caulinita
Q-Quartzo
r T T )
0 5 10 15 2 % 3 3
20
E
c
\.A f Q ? Q  am3p.28
E N/ _f"‘hy o —

c [
A Q
\“/E\\_J\_}w._; 8 AMsP21
E .
c Q Q  AM3-P-14

£ ' E Sa am2p2s

f ¢

Q
\ ' ‘, ) AM2-P-21
N/ Y (o S

N_/\_;_,-_ﬁ_J Q AM2-p-14

1

h s i\__’;\__ AM3-P-7
c
w:‘
E-Esmectita
C-Caulinita
Q-Quartzo
. T . - T ]
0 5 10 15 20 -1 30 a5

/\, -‘EQ 9 amzpr
E o —ta c—o
AM2 | E-Esmectita
A A e
Q-Quartzo
T T T -
5 10 15 o] % 30 -}
il
E
g c E c
\ A Q  Am4-P-28
"2, R R |,
/\ c
E

s VR E CQ ams |E-Esmectita
C-Caulinita

Q-Quartzo
]

T T T T T T
5 10 15 20 -1 0 k]

F‘\.. ‘\ AMS5-P28

V\\_J , AMS-P-21
M\.\JMMS-P-H
3

E

0

> ,_,‘_,_,j‘b-.._.

AMS-P-7

M_Mus E-Esmectita
c-Caulinita

Q-Quartzo

T
30 35

Figura 4.12. DRX das argilas purificadas para os diferentes dias de repouso e
comparacgao com as amostras naturais.

Analisando-se os difratogramas observou-se que,

as amostras

apresentaram semelhantemente as seguintes fases mineraldgicas: esmectita,
caulinita e quartzo. Comparando-se os difratogramas das amostras purificadas
com os das argilas naturais (antes da purificagdo), observamos que estas

apresentaram picos semelhantes aos apresentados pelas argilas naturais.
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Entretanto, ouve aumento nos picos de caulinita para as amostras AM2-
P-7 e AM2-P-21 purificadas com relagdo a amostra natural. De maneira geral,
ouve diminuicdo nos picos de quartzo para as amostras purificadas.
Comprovando novamente a eficiéncia do processo de purificagdo por
hidrociclonagem.

Nas Figuras 4.13 a 4.17 estao apresentadas as curvas de analises
termogravimeétricas e termodiferenciais das argilas purificadas para os
diferentes dias de repouso. Estdo apresentados apenas as curvas para 7 e 28
dias de repouso, visto que as demais amostras foram similares com relacao
aos dias de repouso. Observou-se que todas as amostras apresentaram picos
endotérmicos entre 79,6°C e 91°C, relacionados a perda de agua livre e
adsorvida; picos endotérmicos entre 496,4°C e 503,7°C, provavelmente
associados a desidroxilagdo dos argilominerais presentes nas amostras.
Observou-se também picos exotérmicos entre 916,2°C e 947,8°C,

possivelmente relacionados a nucleagdo de mulita, com liberagao de quartzo B.
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Figura 4.13. Analises termogravimétricas e termodiferenciais das amostras

AM1 purificadas para os diferentes dias de repouso.
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AM2 purificadas para os diferentes dias de repouso.
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Figura 4.16. Analises termogravimétricas e termodiferenciais das amostras
AM4 purificadas para os diferentes dias de repouso.
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Figura 4.17. Analises termogravimeétricas e termodiferenciais das amostras
AMS purificadas para os diferentes dias de repouso.

As curvas

termogravimétricas evidenciaram que as amostras

apresentaram perdas de massa entre 18,1%, para a amostra AM3-P-7, e

20,9%, para a amostra AM1-P-28, correspondente as perdas de agua, de

matéria organica e de hidroxila.

Nao houve grande diferenca de valores com relagdo aos dias de

repouso. Comparando

os resultados dos termogramas das amostras

purificadas com os valores encontrados para as argilas antes da purificagdo

(naturais) observou-se que os valores foram similares.
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Nas Tabelas 4.16 a 420 e Figura 4.18 estdo apresentadas as

propriedades reologicas de viscosidade das argilas para os diferentes dias de

repouso.

Tabela 4.16. Resultados das propriedades reoldgicas das amostras AM1

purificadas.
AMOSTRAS NaxCO; VA VP pH Filtrado {mL)
meqg/100g (cP) {cP)

AM1 75 10.0 3.0 10,2 208
100 11,0 3.0 10,2 19.8

125 14,3 25 10,8 20,9

150 12,6 3.0 10,8 20,9

AMt-P-7 75 16,0 4,0 101 229
100 18,2 3,0 10,2 229

125 19,5 4,0 106 24 4

150 22,0 3.0 109 272

AM1-P-14 75 19,7 35 10,5 28,7
100 18,5 3.0 10,7 27,2

125 18,2 35 10,8 27,2

150 20,0 5,0 10,8 272

AM1-P-21 75 16,2 4.0 10,5 37,2
100 21,0 4.0 10,6 30,1

125 20,0 3.0 10,7 31,5

150 21,5 30 10,9 30,1

AM1-P-28 75 17.7 35 10,0 27.2
100 19.5 3.0 10,3 272

125 18.5 30 10,4 272

150 21,2 3.0 10,6 28,7
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Figura 4.18. Propriedades reologicas das amostras AM1 purificadas.

Analisando a Tabela 4.16 e a Figura 4.18, verificou-se que os resultados
de VP foram semelhantes com relagao aos dias de repouso. Verificou-se que
apenas as amostras AM1-P-7, AM1-P-21, com teor de 75meq/100g de argila
seca, AM1-P-7, com teor de 125meq/100g de argila seca, AM1-P-14 com teor
de 150meq/100g de argila seca, AM1-P-21com teor de 100meq/100g de argila
seca, atenderam as especificacbes da Petrobras (2011), que deve ser no
minimo 4cP. Para os valores de VA, as amostras purificadas apresentaram
valores superiores aos das amostras naturais e dentro das especificagcdes da
Petrobras (2011). Os valores de filtrado foram superiores aos da amostra
natural, mas ndo atenderam as especificacdes da Petrobras (2011), que deve
ser no maximo 18mL.
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Tabela 4.17. Resultados das propriedades reoldgicas das amostras AM2

purificadas.
AMOSTRAS NazCO; VA VP pH Filtrado {mL)
meq/100g {cP) {cP)

AM2 75 8,0 20 10,6 326
100 12,0 25 10,7 338

125 11,6 20 10,8 326

150 11,0 25 10,9 335

AM2-P-7 75 19.5 2,0 10,0 24 4
100 19,5 30 10,1 24,4

125 175 2,0 10,1 28,7

150 17.0 30 10,2 30,1

AM2-P-14 75 13,7 35 10,4 28,7
100 16,5 30 10,3 27,2

125 16,5 20 10,4 27.2

150 15,0 20 10,9 287

AM2-P-21 75 17,0 3.0 10,2 28,7
100 16,5 a0 10,2 30.1

125 17.0 20 10,4 301

150 15,5 2.0 10,6 301

AM2-P-28 75 16,2 25 10.3 301
100 14,0 20 10,6 315

125 15,0 3,0 10,8 30,1

150 15,0 20 10,8 30,1
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Figura 4.19. Propriedades reolégicas das amostras AM2 purificadas.

Analisando a Tabela 4.17 e a Figura 4.19, verificou-se que os resultados

de VP foram semelhantes com relacdo aos dias de repouso, € nenhuma das

amostras atenderam as especificacbes da Petrobras (2011), que deve ser no

minimo 4cP. Para os valores de VA, as amostras purificadas apresentaram

valores superiores aos das amostras naturais e dentro das especificagcdes da

Petrobras (2011). Os valores de filtrado foram inferiores aos da amostra

natural, mas nado atenderam as especificagdes da Petrobras (2011), que deve

ser no maximo 18mL.
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Tabela 4.18. Resultados das propriedades reologicas das amostras AM3

purificadas.
AMOSTRAS Na.CO; VA VP pH Filtrado (mL)
meq/100g (cP) (cP)

AM3 75 50 20 10,5 26,1
100 50 20 10,7 246

125 55 20 10,9 248

150 53 25 10,9 248

AM3-P-7 75 6.0 3.0 10,3 17,2
100 6,5 3.0 10,7 172

125 6,7 35 10.8 17,2

150 7.0 3.0 10,9 17,2

AM3-P-14 75 7,0 3,0 10,7 21,5
100 7.0 3.0 10,7 21,5

125 7.5 3.0 10,8 229

150 75 2,0 10,9 215

AM3-P-21 75 42 2,5 10,0 215
100 50 3,0 10,0 229

125 40 20 10,2 229

150 45 3,0 10,3 22,9

AM3-P-28 75 6,5 35 10,0 229
100 7.0 3.0 101 229

125 7.5 3,0 10,4 21,5

150 6,5 35 10,4 229
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Figura 4.20. Propriedades reolégicas das amostras AM4 purificadas.

Analisando a Tabela 4.18 e a Figura 4.20, verificou-se que os resultados
de VP foram semelhantes com relagdo aos dias de repouso, € nenhuma das
amostras atenderam as especificagdes da Petrobras (2011), que deve ser no
minimo 4cP. Para os valores de VA, a maioria das amostras purificadas
apresentaram valores superiores aos das amostras naturais, entretanto,
nenhuma delas atendeu as especificagdes da Petrobras (2011), que deve ser
no minimo 15cP. Os valores de filtrado foram inferiores aos da amostra natural.
As amostras purificadas com 7 dias de repouso atenderam as especificagdes
da Petrobras (2011), que deve ser no maximo 18mL.
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Tabela 4.19. Resultados das propriedades reoldgicas das amostras AM4

purificadas.
AMOSTRAS Na,CO; VA VP pH Filtrado {mL)
meq/100g (cP) {cP}

AM4 75 20,5 3,0 10,6 25,2
100 20,5 3,0 10,6 27.2

125 22,0 20 10,7 26,6

150 223 2,5 10,8 26,1

AM4-P-7 75 275 2,0 10,1 245
100 25,5 30 10,0 254

125 26,5 20 10,0 252

150 28,0 20 10,0 241

AMA4-P-14 75 215 4,0 10,4 26,7
100 26,0 3,0 10,5 255

125 250 20 10.4 257

150 275 1,0 10,2 24,2

AM4-P-21 75 240 20 10,0 25,9
100 265 20 10,0 24,5

126 27.8 25 10,2 24,7

150 29,0 1,0 10,2 24,1

AM4-P-28 75 26,0 1,0 10,1 26,5
100 23,0 3.0 100 25,7

125 24,0 10 10,0 258

150 25,0 30 10,2 253
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Figura 4.21. Propriedades reologicas das amostras AM4 purificadas.

Analisando a Tabela 4.19 e a Figura 4.21, verificou-se que os resultados
de VP foram semelhantes com relagcdo aos dias de repouso, e apenas a
amostra AM4-P-14, com teor de 75meq/100g de argila seca, atendeu as
especificacdes da Petrobras (2011), que deve ser no minimo 4cP. Para os
valores de VA, todas as amostras purificadas apresentaram valores superiores
aos das amostras naturais, atendendo as especificagées da Petrobras (2011),
qgue deve ser no minimo 15cP. Com relagdo ao volume de filtrado, a maioria
das amostras apresentaram valores superiores a amostra natural. Entretanto,
nenhuma das amostras atenderam as especificagcées da Petrobras (2011), que

deve ser no maximo 18mL.
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Tabela 4.20. Resultados das propriedades reologicas das amostras AM5

purificadas.
AMOSTRAS NazCO; VA VP pH Filtrado (mL)
meq/100g (cP) (cP)

AM5 75 58 2,0 10,7 28,7
100 7.8 15 10,8 26,9

125 85 2,0 10,8 30,4

150 8,0 2,0 10,9 315

AM5-P-7 75 8,5 3,0 10,6 329
100 9,0 25 10,6 315

125 9.0 3.0 10,7 329

150 95 30 10,8 336

AM5-P-14 75 8,0 3,0 10,7 358
100 9,5 3.0 10,8 37,2

125 10,0 3,0 10.8 35,8

150 10,5 20 10,8 343

AMS5-P-21 75 75 2,0 10,1 315
100 85 2,0 10,6 315

125 8,5 2,0 10,7 31,5

150 92 25 10,8 30,1

AMS5-P-28 75 10,0 2,0 10,6 301
100 10,5 3,0 10,8 31,5

125 11,56 3,0 10,8 301

150 11,2 30 10,9 329
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Figura 4.22. Propriedades reologicas das amostras AM5 purificadas.

Analisando a Tabela 4.20 e a Figura 4.22, verificou-se que os resultados
de VP foram semelhantes com relagéo aos dias de repouso, € nenhuma das
amostras atenderam as especificagdes da Petrobras (2011), que deve ser no
minimo 4cP. Para os valores de VA, as amostras purificadas apresentaram
valores superiores aos da amostra natural, entretanto, nenhuma delas atendeu
as especificacdes da Petrobras (2011), que deve ser no minimo 15cP. Os
valores de filtrado foram superiores aos da amostra natural, € nenhuma das
amostras atenderam as especificacoes da Petrobras (2011), que deve ser no
maximo 18mL.

Numa analise geral, os resultados foram satisfatérios, pois comprovaram
a eficiéncia do processo de purificacao por hidrociclonagem, visto que houve
melhoria na VA da maioria das amostras, sendo os melhores resultados

obtidos para as amostras AM1 e AM4 purificadas, e aumento na VP de
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algumas amostras ap6s a purificacdo, atendendo as normas da Petrobras
(2011) para uso em fluidos base agua. Para os valores de pH, a maioria das
amostras purificadas estdo um pouco mais elevados do que a especificagao da
Petrobras (2011) que & no maximo 10,0. Entretanto, mesmo apds o processo
de purificagdo as amostras AM3 e AMS nao apresentaram resultados
reclogicos satisfatorios.

Numa analise conjunia dos resultados de caracterizagao e propriedades
recldégicas das amostras purificadas observou-se que, o processo de
purificacdo mostrou-se eficiente para eliminagio das fragbes mais grosseiras,
correspondente a presenga de minerais acessoérios, melhorando
consideravelmente as propriedades reologicas das amostras.
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CAPITULO 5

5. CONCLUSOES

Apods estudos das argilas esmectiticas naturais e apo6s purificagdo por
hidrociclonagem podemos concluir que:

e 0s ensaios de caracterizacdo evidenciaram que as amostras
apresentaram na sua composi¢ao mineralégica os argilominerais do
grupo da esmectita, com a presenca de minerais acessorios,
principalmente na forma de quartzo, podendo ser denominada de
bentonita;

e antes da purificagdo a amostra AM4 natural foi a Unica que apresentou
valores de VA dentro das especificagbes da Petrobras. As demais
argilas podem alcancar tais resultados com a adicdo de aditivos
industriais, de acordo com estudos anteriores.

e com relacdo a analise térmica, observou-se que os valores foram
semelhantes para as argilas naturais e purificadas para os diferentes
dias de repouso;

e com base nos resultados de granulometria, verificou-se que, para a
maioria das amostras, os maiores valores de fracao argila foram
apresentados pelas amostras com 14 dias de repouso. Observou-se
aumento no teor de fragdo argila, diminuicdo do diametro médio de
particulas e eliminagdo da fragéo areia, para as amostras purificadas;

e de acordo com os resultados das propriedades reologicas, observou-se
um aumento na viscosidade aparente (VA) para as argilas purificadas.
Assim como também, aumento de VP de algumas amostras apos
purificagcdo, adequando-se as normas da Petrobras (2011) para uso em
fluidos de perfuragao base agua;

De forma geral, o sistema de purificacdo por hidrociclonagem mostrou-
se eficiente para a retirada das fragbes mais grosseiras. Resultados
comprovados através da analise granulomeétrica, que mostrou um aumento no
teor de fragdo abaixo de 2um e eliminagéo da fragdo areia. Através dos DRX,

observou-se diminui¢do nos picos de quartzo, bem como a melhoria nas
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propriedades reolégicas das amostras estudadas, verificadas pelos valores
apresentados de VA e VP, apés purificagao.
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CAPITULO 6

6. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Buscando contribuir com pesquisas futuras que permitam a extensao

deste trabalho de dissertacao, podem ser sugeridas as seguintes pesquisas:

1. Aditivar as argilas com outros aditivos para melhorar as propriedades
reolégicas das argilas;

2. Estudar as configuragcbes mais adequadas do hidrociclone para o
nrocesso de purificagao,

3. Estudar, através da técnica de planejamentc experimental, a melhor
modelagem para as configuracdes do hidrociclone, com o intuito de
melhorar o processo de purificagao.
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