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Apresentacao

Este livro foi elaborado com base na apostila produzida para o curso
de extensdo “Polimeros para o setor de petréleo e gds — aditivos”, ofere-
cido pelo Programa de Engenharia Metaltirgica e de Materiais (PEMM)
do Instituto Alberto Luiz Coimbra de Pés-graduacio e Pesquisa em En-
genharia (Coppe) da Universidade Federal do Rio de Janeiro (UFR]). Em
sua primeira edic3o, realizada em 2019 na modalidade presencial, o cur-
so produziu somente texto. Na segunda edi¢do, ministrada no periodo
letivo 2020/2, suas atividades se desenvolveram no formato totalmente
remoto. Nessa versdo, a apostila foi atualizada e videos foram produ-
zidos e armazenados como contetido n3o listado no canal do YouTube
PoliPetro UFR]J, com o intuito de substituir os experimentos realizados
presencialmente em laboratério.

O material aqui reunido, inclusive os videos, que podem ser aces-
sados pelos cddigos QR disponiveis na descri¢ao de cada experimento,
é fruto da colaboragio de alunos de graduagdo, mestrado e doutorado,
bem como de pesquisadores doutores, servidores técnico-administra-
tivos e professores, além de técnicos e pesquisadores de projetos com
empresas, contratados pela Funda¢io Coppetec.

Os autores estdo vinculados a diferentes dreas e institui¢des, que in-
cluem: os programas de pé6s--graduagdo em Engenharia Metaltrgica e
de Materiais da Coppe/UFR], Engenharia da Nanotecnologia da Coppe/
UFR] e Ciéncia e Tecnologia de Polimeros do Instituto de Macromo-
1éculas Professora Eloisa Mano (IMA)/UFR]J; os cursos de Engenharia
Quimica da Escola de Quimica (EQ)/UFR], Bacharelado em Quimica do
Instituto de Quimica (IQ)/UFR], Nanotecnologia — parceria entre IMA,
Instituto de Fisica (IF), Escola Politécnica (Poli) e Instituto de Biofisica
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Carlos Chagas Filho (IBCCF), todos da UFR] —, Licenciatura em Qui-
mica do Instituto Federal de Educagio, Ciéncia e Tecnologia/campus
Duque de Caxias (IFRJ/CDuC) e Engenharia de Petréleo da Universi-
dade Veiga de Almeida (UVA); além do curso técnico em Petréleo e Gis
do TFRJ/CDuC.

De um modo geral, os experimentos apresentados ao longo dos nove
capitulos que compdem esta obra visam avaliar o desempenho de aditi-
vos poliméricos usados em diversas operac¢des na industria do petréleo;
no entanto, também podem ser aplicados a aditivos de outra natureza
ou simplesmente para a caracteriza¢io do petréleo.

Todos os procedimentos aqui descritos podem sofrer variacdes de
acordo com as condic¢oes de ensaio, em funcido dos tipos de materiais
utilizados (por exemplo, tipos de petréleo e de aditivos), e também com
as condi¢des de aplicagdo em campo. Para situagdes em que sejam exigi-
dos os procedimentos estabelecidos em normas técnicas, por exemplo,
da American Society for Testing and Materials (ASTM), estas tém de
ser consultadas e seguidas com rigor. Este livro, embora nao apresente
os procedimentos tais quais descritos por normas técnicas, é muito util
para demonstrar detalhes de manipula¢3o dos ensaios em laboratério.

Ademais, os experimentos aqui reproduzidos n3o esgotam todos os
possiveis ensaios de avalia¢do de aditivos poliméricos, tendo os autores
a inten¢io de ampliar esse numero em uma futura edic3o.

Elizabete F. Lucas



Introducio

Elizabete F. Lucas e Luciana S. Ferreira

Os polimeros sdao amplamente utilizados na inddstria de petréleo
com diversas finalidades, abrangendo, por exemplo, perfuracao de po-
cos, produgio, atividades de logistica e refino (Lucas; Ferreira; Khalil,
2015a, 2015b; Spinelli; Lucas, 2017; Lucas; Spinelli, 2020). Diante dis-
so, este livro tem como objetivo apresentar experimentos laboratoriais
para avaliacdo do desempenho de polimeros em algumas de suas apli-
cagdes na industria do petrdleo, além de procedimentos de caracteriza-
¢do basica de petréleo, como determinagdo de teor de dgua, densidade
e viscosidade, e a obtengdo de polimero para utilizagdo em tratamento
de dgua por adsor¢do. Cada texto contém a descricdo de um determi-
nado experimento e fornece links de acesso a videos de demonstragao.

Assim, no capitulo 1, “Perfura¢io”, Bruna F. Alves, Grazielle Lopes,
Daniele C. Amorim, Hugo N. S. Barros e Luciana S. Ferreira abordam a
avaliacdo de sustentac¢do de cascalhos, o preparo de fluido base dgua,
a andlise de viscosidade de fluidos e o ensaio de filtracio API.

No capitulo 2, “Caracterizacao de petréleo”, Carla M. F. Silva, Thiago
M. Aversa, Maximiliano F. Martins, Daniele C. Amorim, Danielle G.
Queiroz, Nathalia D. Nascimento, Leidiane G. Reis e Luciana S. Fer-
reira apresentam alguns ensaios basicos de caracterizacio de petréleo
(teor de dgua, viscosidade e densidade/°API), uma vez que tais infor-
macdes podem ser muito tteis ao se avaliar o desempenho de um de-
terminado aditivo.

O capitulo 3, “Estimulag¢do 4cida”, de Gustavo G. Celestino, Maximi-
liano F. Martins, Leonardo D. Ferreira, Marcele C. Santos e Camila A.
Silva, demonstra a reagdo quimica que ocorre durante a estimulagdo
dcida de uma rocha carbondtica com a utilizac¢do de 4cido cloridrico.
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O capitulo 4, “Incrustag¢do inorganica”, de Gustavo G. Celestino, Su-
zanny P. Carvalho, Maximiliano F. Martins, Leticia Steckel, Marcele C.
Santos, Luise S. S. Oliveira, Camila A. Silva e Taissa Z. Lopes, aborda o
teste estdtico de precipitagdo, a avaliagdo morfolégica do precipitado por
microscopia eletrénica de varredura e a andlise dindmica de incrustag3o.

No capitulo 5, “Asfaltenos”, Daniela Hartmann, Giovanna F. Santos,
Leidiane G. Reis, Tatiana S. L. Maravilha, Thiago S. Gomes e Elizabete
F. Lucas demonstram dois procedimentos de determinacio de onset de
precipitagio de asfaltenos por titulagio com n-heptano: um com moni-
toramento por espectrometria de infravermelho préximo e outro mo-
nitorado com microscépio 6ptico.

O capitulo 6, “Parafinas”, de Rita C. P. Nunes, Bruna F. Alves, Filipe
G. D’Avila, Leticia Steckel, Ana Carla F. Valente e Elizabete F. Lucas,
apresenta dois ensaios relacionados a precipitagdo de parafinas, quais
sejam: a determinag¢do da temperatura inicial de aparecimento de cris-
tais (TTAC), utilizando-se a microcalorimetria, e a determinagdo do pon-
to de fluidez.

No capitulo 7, “Deposic¢do de sais de dcidos nafténicos”, de Bianca
B. Silva, Carla M. F. Silva e Elizabete F. Lucas, s3o apresentados dois
ensaios de avaliagdo de precipitagio de sais de dcidos nafténicos: o tes-
te de mistura bifésica e a reologia interfacial oscilatéria. Uma vez que
esses ensaios ndo sdo realizados diretamente com o petréleo, os auto-
res também descrevem a metodologia de extragdo de dcidos nafténicos
tetrapréticos, a partir de um depésito gerado em campo de petréleo.

Ja no capitulo 8, “Tratamento de 6leo — desemulsifica¢io”, Jarlene
C. Silva, Allan V. S. Salvador, Ana Carla F. Valente, Paulo C. S. Rocha,
Gabriela S. M. Reis e Elizabete F. Lucas apresentam dois ensaios de de-
semulsifica¢do de petréleo: o teste de garrafa convencional (bottle test) e
o teste que utiliza a centrifuga. Uma vez que esses ensaios em labora-
tério costumam utilizar emulsdes sintéticas, o capitulo se inicia com a
descri¢ao do modo de preparo dessas amostras.

Por fim, o capitulo 9, “Tratamento de dgua”, de Thiago M. Aversa,
Maximiliano F. Martins, Carla M. F. Silva e Elizabete F. Lucas, aborda a
sintese de resinas poliméricas esféricas e porosas, o processo de trata-
mento de dgua por adsor¢io nessas resinas e a determinagao do teor de
6leos e graxas com a utilizagdo de um fluorimetro de bancada.
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No que tange a realizacdo prdtica dos experimentos, cabe ressaltar
ao leitor que, durante o preparo de alguns sistemas em vidraria volu-
métrica, como, por exemplo, na dissolugio de alguns tipos de polimero
em tolueno para preparo de aditivo redutor de ponto de fluidez, faz-se
necessario um aquecimento, o que causa a descalibra¢3o dessa vidraria
em relag¢do a seu volume nominal. Esse procedimento somente é utiliza-
do quando a varia¢do da concentrac¢do advinda dessa descalibra¢io ndo
afeta de modo significativo o resultado obtido para o desempenho do
aditivo. Entretanto, toda essa vidraria deve ser separada e identificada,
de modo que ndo esteja inadvertidamente disponivel para outros traba-
lhos de pesquisa que requeiram exatidio do volume utilizado.

Outra questao muito importante que deve ser salientada quando se
trata de experimentos em laboratério cujos procedimentos implicam ris-
cos fisicos e quimicos esta relacionada a utilizagdo de equipamentos de
protecdo individual e coletiva. Nesse sentido, além da execucio do pro-
cedimento de cada andlise propriamente dita, o pesquisador deve estar
atento ao uso de 6culos de seguranca, jalecos em tecido de algodao (pre-
ferencialmente), luvas adequadas ao tipo de trabalho, sapatos fechados,
cal¢a comprida e, quando necessario, mascara com o filtro apropriado a
depender do tipo de agente t6xico manipulado. Os cabelos devem estar
presos em rabo de cavalo e, caso muito compridos, em coque. Coifas e
capelas de exaustdao também devem ser utilizadas, quando necessario.
As capelas devem estar com as janelas o mais fechadas quanto possi-
vel, de modo a potencializar a exaustio dos componentes téxicos (Osha,
2011; Lestari et al., 2019; Menezes et al., 2020; Thompson et al., 2020;
Syed-Mohamada et al., 2022; Vianna et al., 2022).

Com rela¢io ao descarte dos materiais ao término de cada procedi-
mento, o pesquisador nunca deve fazé-lo em ralos de pia ou de piso ou
em qualquer via que leve diretamente ao esgoto sanitdrio ou de dguas
pluviais. Todo o material de descarte tem de ser separado em recipien-

tes de acordo com sua classificagdo em "organico nio clorado", "orginico
clorado", "aquoso" e "oleoso". Por fim, as quantidades e caracteristicas de
cada material descartado devem ser registradas e encaminhadas, junta-
mente com o material a descartar, para uma empresa especializada em
descarte de produtos téxicos (Lestari et al., 2019; Menezes et al., 2020;

Thompson et al., 2020; Syed-Mohamada et al., 2022; Vianna et al., 2022).
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Perfuracao

Bruna F. Alves, Grazielle Lopes,
Daniele C. Amorim, Hugo N. S. Barros e Luciana S. Ferreira

Os fluidos de perfuragio s3o misturas complexas de sélidos, liquidos
e gases que podem assumir aspectos de suspensao, dispersao coloidal
ou emulsao, dependendo do estado fisico dos componentes. Os fluidos
sdo tradicionalmente classificados, de acordo com o seu constituinte
principal, em: fluidos a base de gés, fluidos a base de dleo e fluidos a
base de dgua. Por questdes ambientais, uma outra classe foi desenvol-
vida, os chamados fluidos sintéticos, que tém sido aplicados em subs-
tituicdo aos fluidos a base de 6leo (Darley; Gray, 1988; Thomas, 2001;
Kelland, 2009; Seixas, 2010).

Durante o processo de perfuragdo, os fluidos desempenham algu-
mas fungdes de extrema importincia, tais como: remover os cascalhos
gerados pela broca; resfriar e limpar a broca; estabilizar as paredes do
poco, evitando o seu desmoronamento; formar uma camada pouco es-
pessa e de baixa permeabilidade (reboco) nas paredes do pogo; e inibir a
hidratacio de folhelhos reativos. Essas fun¢des dependem diretamente
de propriedades fisicas, quimicas e reoldgicas, quais sejam: densidade,
viscosidade, consisténcia do gel, controle do filtrado e espessura do re-
boco (Lummus; Azar, 1986; Medeiros; Amorim; Santana, 2008; Nunes
et al., 2014; Nunes; Pires; Lucas, 2015; Rodrigues et al., 2017; Silva; Ber-
tolino; Lucas, 2019; Silva; Lucas; Advincula, 2020).

Neste capitulo, demonstram-se o poder de sustentacdo de cascalhos,
utilizando-se dgua espessada com polimero; o procedimento de prepa-
ro de um fluido de perfuracio base dgua, com e sem aditivo redutor de
filtrado; além da avaliacao reolégica do fluido em viscosimetro Fann,
para determinacao da viscosidade aparente (u,), da viscosidade pldstica
(#p) € do limite de escoamento (y ). Ao final, é apresentado o ensaio de
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redugdo de filtrado em filtro prensa API — LPLT (low pressure, low tem-
perature), utilizando-se os fluidos preparados com e sem aditivo redu-
tor de filtrado.

1.1 Avaliagao de sustentacgao de cascalhos

O ensaio de sustentagdo de cascalhos é um experimento somente
quantitativo para demonstrar a capacidade de um fluido — preparado
com um aditivo viscosificante — de manter em suspensio os cascalhos
gerados na perfuragdo durante uma eventual parada de circulagdo. Es-
sa funcdo ird garantir que os cascalhos nio se depositem no fundo do
poco, o que poderia causar o aprisionamento da broca.

Para a realiza¢do deste ensaio de demonstracio, é utilizado um flui-
do formulado com 1,5 g de goma xantana em 350 mL de dgua destila-
da sob agita¢io em Hamilton Beach por vinte minutos. Para tanto, sdo
preenchidas duas provetas: uma com dgua destilada e a outra com o
fluido formulado com goma xantana. Em seguida, s3o adicionados cas-
calhos em cada uma das provetas para comparacio visual da capacidade
de sustentacdo de cada um dos fluidos.

O experimento é demonstrado no video “Avaliacdo de sustentacio de
cascalhos”, produzido por Grazielle Lopes, Daniele Cristina de Amorim e
Hugo Noronha da Silva Barros.

1.2 Preparo de fluido base agua

Na formulag¢do de um fluido, s3o usados aditivos, substincias qui-
micas que irdo fornecer as propriedades necessdrias para que o fluido
exerca as fungdes requeridas em operacdes de perfuragio de pogos de
petréleo (Machado, 2002; Kelland, 2009; Ratkievicius, 2015; Lucas; Fer-
reira; Khalil, 2015a, 2015b; Alves et al., 2019).

No que tange aos aditivos de um fluido de perfuracio base dgua, os
principais sao:

- Tensoativos: tém a finalidade de diminuir a tensdo interfacial entre a fase

continua e os demais aditivos.

« Floculantes: promovem o agrupamento das particulas suspensas, aumentan-
do a viscosidade do fluido.
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- Dispersantes: evitam a incorporacdo de particulas de argila da formagao ro-
chosa no fluido.

« Lubrificantes: facilitam a penetra¢do da broca e da coluna na formacao rochosa.

« Inibidores de inchamento de argila: evitam que as argilas sejam hidratadas e
provoquem aprisionamento de ferramentas.

- Redutores de filtrado: evitam que o fluido invada a formacdo e danifique a
jazida.

« Controladores de pH: controlam o grau de acidez ou alcalinidade do fluido.

« Bactericidas: retardam a degradagdo do fluido, permitindo sua reutilizacao.

« Viscosificantes: aumentam a viscosidade para proporcionar melhor limpeza
do pogo e suspensdo dos cascalhos.

« Adensantes: d3o peso ao fluido para controlar a pressdo no interior do poco.

Para o preparo do fluido base dgua, sao utilizados neste experimen-
to os componentes descritos na tabela 1.1. As concentrag¢des de aditi-
vo estdo baseadas nas quantidades aplicadas em fluidos de perfuragao
aquosos usados em campos de petréleo.

Para a realiza¢do deste ensaio, primeiramente, a 4gua é adicionada ao
copo do agitador Hamilton Beach (fig. 1.1), o qual é acionado em baixa
velocidade. Em seguida, cada um dos aditivos é adicionado a dgua se-
paradamente, seguindo exatamente a ordem apresentada na tabela 1.1.
Para os materiais sélidos, a agitacao é mantida por dez minutos, en-
quanto para os liquidos, por apenas cinco minutos.

Tabela 1.1 — Descri¢do de um tipo de formulagao do fluido de perfuracdo base dgua

Componentes do fluido Funcdo do fluido F1
Agua destilada (mL) Fase continua 350
Goma xantana (GX) (g) Viscosificante 1,5
Hidroxipropilamido (HPA) (g) Redutor de filtrado 2,0
Cloreto de potdssio (KC) (g) Inibidor de inchamento de argila 16
Baritina (g) Adensante 15

Fonte: Autoria prépria.

O experimento é apresentado no video “Preparacao de fluido de per-
furagdo base dgua”, produzido por Grazielle Lopes, Daniele Cristina de
Amorim e Hugo Noronha da Silva Barros.



PERFURAGAO 21

Figura 1.1 — Agitador Hamilton Beach.
Fonte: Autoria prépria.

1.3 Anilise de viscosidade

Os ensaios de viscosidade dos fluidos de perfuracio normalmente
sdo realizados em viscosimetros rotacionais. Esses ensaios visam a ob-
tencdo dos pardmetros reoldgicos do fluido, permitindo determinar co-
mo ele escoard sob determinadas condicdes de temperatura, pressdo e
taxa de cisalhamento (Dias; Souza; Lucas, 2015, 2018).

O controle das propriedades reoldgicas dos fluidos é extremamente
importante para que a operacio de perfura¢io ocorra de forma eficien-
te, garantindo a mdxima limpeza do pogo e evitando a sobrecarga da
bomba e a perda de fluidos para a formacao perfurada (Lomba; Martins,
2009; Reis; Pires; Lucas, 2016; Alves et al., 2019).
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Neste experimento, o fluido preparado na subsegdo 1.2 (tabela 1.1) é
submetido a um estudo reolégico que utiliza o viscosimetro Fann mo-
delo 35A (fig. 1.2). As leituras das medidas realizadas sao baseadas nas
normas Petrobras N-2604 e N-2605, criadas em 1998 (Petrobras, 1998a,
1998b). Através desse equipamento, é possivel verificar a viscosidade de
um fluido em um intervalo de taxa de cisalhamento de 5,1 a 1.022 s-".

Para a realizag3o deste ensaio, primeiramente o fluido é colocado no
copo do viscosimetro em um volume que atinja a marcagdo interna exis-
tente. Em seguida, o copo é colocado na plataforma do equipamento, a
qual é elevada, fazendo com que o fluido cubra o rotor. A velocidade de
rotagdo é acionada para 600 rpm, e o valor de angulo de deflex3o (tor-
que) € lido ap6s a estabilizag¢do do ponteiro. O mesmo procedimento é
aplicado para as velocidades de rotagio de 300 rpm, 200 rpm, 100 rpm,
6 rpm e 3 rpm. Os valores de dngulo de deflexdo obtidos nessas rota¢des
sdo identificados, respectivamente, por ®600, 300, 200, 100, 6 e ®3.

b)

Figura 1.2 — Viscosimetro Fann: vista frontal (a) e vista do topo (b).
Fonte: Autoria prépria.

A partir dos dngulos de deflexdo lidos, é possivel determinar a visco-
sidade aparente (u,), a viscosidade pldstica (,) e o limite de escoamento
(yy), obtidos pelas seguintes equagoes (Machado, 2002), respectivamente:
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pa =T (cp) (L1)
Ya = Pgoo — P300 (CP) (1.2)
Yp = Psoo —#p (N/m?) (1.3)

Além dos valores das trés grandezas apresentadas acima, podem ain-
da ser determinados os valores de gel inicial (G) e gel final (G), com o
objetivo de se conhecer o grau de tixotropia dos fluidos.

Para a obtengao do G, o viscosimetro permanece na rotagao de 600 rpm
durante um minuto, e, em seguida, o fluido é mantido em repouso, ain-
da dentro do copo, por dez segundos. Apés esse tempo, é acionada a
rotacdo de 3 rpm, sendo registrada a maior deflexdo indicada pelo pon-
teiro. O Gfé determinado de forma semelhante, diferindo no tempo de
parada, que, nesse caso, tem a durag3o de dez minutos. A forca gel (F)
pode ser determinada pela equagao:

Fg=G,~ G, (Ibf/100ft?). (1.4)

A andlise do comportamento reoldgico do fluido através dos dngu-
los de deflexdo lidos no viscosimetro rotativo pode ser efetuada através
da transformacao das rotacdes e deflexdes em tensdes cisalhantes (7) e
taxas de cisalhamento (y), conforme as equagdes:

r=0,51.0(Pa) (L.5)
r=1,067. (Ibf/100ft?) (1.6)
y=1703.N (s-) (1.7)

Veja o experimento no video “Anilise de viscosidade”, produzido por
Grazielle Lopes, Daniele Cristina de Amorim e Hugo Noronha da Silva
Barros.

1.4 Ensaio de filtragao API

A filtragdo é o processo em que ocorre o influxo da fase liquida do
fluido para a formagao rochosa. Durante a filtragdo, particulas sélidas se
depositam sobre a rocha, formando uma camada impermeavel chamada
de reboco, que deve ter espessura e impermeabilidade adequadas para
que nao haja um influxo excessivo. O volume de filtrado e a espessura
do reboco s3o dois parametros medidos rotineiramente para definir o
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comportamento do fluido quanto a filtracao (Farias et al., 2007; Farias;
Amorim; Lira, 2009).

O ensaio realizado com filtro APT - LPLT tem como objetivo simular
as condicoes de pressido e permeabilidade do pogo com uma superficie
permedvel, indicando, assim, a qualidade das propriedades de filtragao
do fluido. O filtro consiste em um reservatério de fluido, um meio fil-
trante (papel de filtro padrdo), uma proveta e uma fonte de pressao (ci-
lindro ou cdpsula contendo N, ou CO,). O reservatério é constituido por
(i) uma célula cilindrica com tampa superior mével, fixada através de
parafuso tipo prensa, vedada com um anel de borracha, e (ii) uma base
com tela, também movel, fixada e apoiada na estrutura metdlica. O con-
trole de pressio é efetuado por uma vélvula com registro (mandémetro),
e a despressurizagdo é feita através de uma vélvula de escape ou dreno.
A aparelhagem experimental é apresentada na figura 1.3.

Figura 1.3 — Filtro prensa LPLT utilizado nos ensaios de redugao de filtrado,
com destaque para seus componentes (a), e montado contendo o fluido
(b). Fonte: Autoria prépria.

Para a realizag3o deste ensaio, primeiramente coloca-se o papel de fil-
tro e o fluido no compartimento do equipamento, tendo-se o cuidado de
fecha-lo por completo. Em seguida, é aberta a vdlvula do ar comprimido
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para a aplicag3o da pressdo desejada (100 psi), sendo medido o volume
de fluido drenado no tempo de trinta minutos. O volume total medido
¢ o indicativo da eficiéncia na redugio de filtrado, sendo essa eficiéncia
maior quanto menor for o volume medido. Neste experimento, s3o com-
parados os volumes de filtrado dos fluidos sem e com aditivo redutor
de filtrado (Lucas; Ferreira; Khalil, 2015a, 2015b; Spinelli; Lucas, 2017).

O experimento é demonstrado no video “Ensaio de filtragao API”,
produzido por Grazielle Lopes, Daniele Cristina de Amorim e Hugo
Noronha da Silva Barros.

Consideracoes finais

Neste capitulo, foi apresentado o preparo de uma composic¢do padrio
de um fluido base aquosa, além de trés testes para avaliar os parametros
fisicos e quimicos desses fluidos. Os testes realizados sdo muito utili-
zados para avalia¢do de aditivos poliméricos em fluidos de perfuragio
e amplamente aplicados na industria do petréleo. Os resultados obti-
dos nessas andlises s3o fundamentais para prever a eficiéncia de um
determinado fluido em campo, avaliar quais efeitos uma substitui¢cao
ou uma variagio da concentracdo de um determinado aditivo pode ge-
rar nas propriedades do fluido e quais suas implica¢des em condicdes
simuladas de utilizag3o.

Diferentes composic¢oes de fluidos aquosos podem ser utilizadas em
campo, desde que atendam as condi¢des operacionais, financeiras e am-
bientais. Alguns materiais destacam-se nessa utilizagdo, como a goma
xantana (biopolimero), que é um excelente viscosificante; o hidroxipro-
pilamido (biopolimero modificado); e as poliacrilamidas parcialmente
hidrolizadas (polimeros sinteticos), que apresentam bom desempenho
como redutores de perda de filtrado.

Para que a operagdo de perfuracdo de um pogo de petréleo ocorra
com sucesso, é imprescindivel a utilizagdo de fluidos de perfuracio que
atendam as condi¢des de pogo e as normas ambientais vigentes. Nes-
se sentido, os fluidos aquosos s3o excelentes op¢des para utilizagio em
campo também devido ao seu menor impacto ambiental e custo quando
comparados aos fluidos base 6leo. Desse modo, os aditivos poliméricos
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utilizados em fluidos de perfuragdo apresentam grande importincia
para o controle da eficiéncia de muitos pardmetros, dentre eles, densi-
dade, reologia e perda de filtrado, conforme observado nos testes aqui
demonstrados.
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Caracterizacio de petréleo

Carla M. F. Silva, Thiago M. Aversa, Maximiliano F. Martins,
Daniele C. Amorim, Danielle G. Queiroz, Nathalia D. Nascimento,
Leidiane G. Reis e Luciana S. Ferreira

A caracterizagdo dos petréleos é de extrema importancia. Apesar de
as andlises de caracteriza¢io nio avaliarem diretamente a a¢do de adi-
tivos quimicos, as informacoes a respeito dessas caracteristicas contri-
buem para a selec3o de aditivos quimicos para algumas das operacdes
envolvidas durante a producdo. Assim, o petréleo pode ser caracteriza-
do sob diversos aspectos, tais como: composi¢io SARA (porcentagem
de compostos saturados, aromiticos, resinas e asfaltenos), teor de dgua,
numero de acidez total, densidade e grau API, viscosidade e tensao li-
mite de escoamento (Machado, 2002; Fahim; Al-Sahhaf; Elkilani, 2012;
Farah, 2012; Gauto, 2016; Spinelli; Lucas, 2017).

Detalhes sobre as principais técnicas de caracterizagdo do dleo sdo
apresentados no video “Caracterizacio de petréleo — introducao”, produ-
zido por Carla Michele Frota da Silva, Maximiliano de Freitas Martins,
Daniele Cristina de Amorim e Thiago Muza Aversa.

Este capitulo se volta particularmente para os procedimentos de de-
terminacdo de teor de 4gua, com reagente de Karl Fischer, de viscosida-
de dindmica, em viscosimetro Brookfield, e de densidade e grau API.

2.1 Teor de dgua por titulacao Karl Fischer

Durante a produgio de petrdleo, existe a tendéncia de formacao de
emulsdo de dgua em 6leo, envolvendo esses fluidos que estdo presen-
tes no reservatério. Essa dgua pode trazer diversos problemas tanto na
etapa de producao quanto na de processamento e transporte do petré-
leo. Por esse motivo, o conhecimento prévio do teor de dgua propicia a
aplicag¢do do devido tratamento ao petrdleo (Farah, 2012; Gauto, 2016).
Nesse sentido, o método analitico de titulagdo com reagente de Karl
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Fischer (KF) é, provavelmente, o mais utilizado para medir o teor de
dgua, tratando-se de um método sensivel e preciso para determinagido
da presenca de dgua no petréleo.

O método de determinacio de teor de dgua aqui descrito consiste na
titulagao com o reagente de KF (que consiste em uma solugao ”, produ-
zido por Carla Michele Frota da Silva, Maximiliano de Freitas Martins,
Daniele Cristina de Amorim e Thiago Muza Aversa. Este capitulo se
volta particularmente para os procedimentos de determinacdo de teor
de dgua, com reagente de Karl Fischer, de viscosidade dinadmica, em
viscosimetro Brookfield, e de densidade e grau API. 2.1 Teor de dgua
por titulag3o Karl Fischer Durante a producao de petréleo, existe a ten-
déncia de formagio de emulsio de dgua em dleo, envolvendo esses flui-
dos que estdo presentes no reservatério. Essa d4gua pode trazer diversos
problemas tanto na etapa de produc¢do quanto na de processamento e
transporte do petréleo. Por esse motivo, o conhecimento prévio do teor
de dgua propicia a aplicagio do devido tratamento ao petréleo (Farah,
2012; Gauto, 2016). Nesse sentido, o método analitico de titulacdo com
reagente de Karl Fischer (KF) é, provavelmente, o mais utilizado para
medir o teor de dgua, tratando-se de um método sensivel e preciso para
determinacio da presenca de dgua no petréleo. O método de determi-
nacao de teor de dgua aqui descrito consiste na titulagdo com o reagente
de KF (que consiste em uma solugdo com amina, iodo e diéxido de en-
xofre) de uma amostra de petréleo diluida em metanol:cloroférmio (4:1)
(Bruttel; Schlink, 2006), sendo o ponto final da titulagio detectado por
um método bivoltamétrico, em que um par de eletrodos de platina estd
imerso em solug¢do com corrente constante durante a titulacao. Assim,
enquanto a titulacdo ainda n3o tiver atingido o ponto de equivaléncia,
existe um excesso de d4gua em relagdo a quantidade de I, e a reacdo da
solu¢ao de KF com a dgua presente na amostra provoca um aumento
da corrente do meio. J4 no ponto de equivaléncia, a corrente sofre uma
queda abrupta, tendendo a zero, visto que toda a dgua foi consumida.
Desse modo, a quantidade de corrente necessdria para atingir o ponto de
equivaléncia, que corresponde ao ponto final da titulacio, é usada para
calcular a quantidade de d4gua na amostra original. Essa andlise é basea-
da no padriao técnico ASTM D4928 (ASTM, 2010). Neste experimento,
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¢ utilizado o titulador de KF Titrino Plus, da Metrohm (fig. 2.1). Para
sua realizagdo, primeiramente é selecionado no equipamento o método
KFTIpol e pressionado o botao [START]. Apés o aparecimento da men-
sagem “OK”, o botao [START] é novamente acionado. Em seguida, uma
pequena por¢io do dleo é inserida em uma pipeta Pasteur, que é levada
a uma balanca analitica, a qual é zerada. No vaso do equipamento que
contém o solvente de KF, é adicionada apenas uma gota da amostra de
6leo e a opgao [OK] é pressionada no aparelho. A massa de 6leo adicio-
nada é determinada levando-se novamente a pipeta a balanca analitica:
a leitura do valor negativo corresponde a massa de 6leo que foi retira-
da da pipeta e inserida no vaso do equipamento. O valor da massa de
6leo é, entdo, informado ao titulador pelo operador e o botdo [START] é
acionado. Ao final da andlise, o resultado de teor de dgua (% m/v) é di-
retamente indicado pelo equipamento.

Figura 2.1 — Titulador Karl Fischer, equipamento para
andlise de teor de dgua. Fonte: Autoria prépria.

O video “Caracterizacao de petrdleo — Karl Fischer”, produzido por
Carla Michele Frota da Silva, Maximiliano de Freitas Martins, Daniele
Cristina de Amorim e Thiago Muza Aversa, apresenta o experimento
em detalhes.
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2.2 Anilise em viscosimetro Brookfield

Viscosidade é a propriedade associada a resisténcia do fluido ao es-
coamento, podendo ser quantificada com a utiliza¢do de equipamentos
que monitoram a resisténcia oferecida pelo fluido quando submetido a
deformagdo por cisalhamento (Machado, 2002).

Para a realiza¢do da andlise de viscosidade neste experimento, ba-
seada na norma técnica ASTM D2270 (ASTM, 1998), é usado o visco-
simetro Brookfield DV-II+ Pro com um banho termostdtico acoplado
para controle da temperatura do ensaio (fig. 2.2). O aparelho possui vé-
rios tipos de sensores (spindle), selecionados em funcao da viscosidade
do 6leo a ser analisado. Apés inserido no dleo, o sensor é rotacionado a
uma velocidade constante e predefinida. O equipamento, entao, mede
a resisténcia do fluido ao cisalhamento imposto pelo sensor, fornecen-
do assim a medida de viscosidade.

e
pANHODE JAQUETA
EIRCLEACAO _/ TERMICA z
e PORTA—AMOSTRA
V=

Figura 2.2 — Viscosimetro Brookfield DV-11+ Pro acoplado com
banho de circulagdo para controle de temperatura.
Fonte: Autoria prépria.
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Para a operagio do equipamento, inicialmente o banho de circulagio
e o viscosimetro sdo ligados. No banho, é selecionada a temperatura.
A andlise é iniciada somente apds o sistema atingir a temperatura de-
sejada, a qual é indicada no visor do viscosimetro. Em seguida, o spin-
dle a ser usado na andlise é selecionado (a selecdo do spindle depende da
faixa de viscosidade da amostra), acoplado ao equipamento e informa-
do no visor do equipamento em: [SELECT SPINDLE] (onde o spindle é
selecionado) > [SELECT SPINDLE] (onde o spindle selecionado é con-
firmado). Depois, com o auxilio de uma pipeta ou béquer, a quantida-
de suficiente (de acordo com o spindle usado) de amostra é colocada no
porta-amostra do equipamento, o qual é encaixado na jaqueta térmica
que estd conectada ao banho termostdtico (fig. 2.2). A jaqueta é, entdo,
fixada no viscosimetro com o auxilio de um parafuso. O sensor de tem-
peratura (PT-100) que estd ligado ao viscosimetro é conectado a jaque-
ta, e a velocidade (rpm) da andlise, selecionada em [t] ou [{]. A andlise
¢ iniciada em [ON]. Por fim, o resultado da andlise é lido no visor do
equipamento em cP (centipoise).

O experimento é demonstrado no video “Caracterizagio de petréleo
— Brookfield”, produzido por Carla Michele Frota da Silva, Maximiliano
de Freitas Martins, Daniele Cristina de Amorim e Thiago Muza Aversa.

2.3 Andlise de densidade e grau API

A densidade é definida como a razdo entre a massa e o volume de um
corpo, a uma dada pressdo e temperatura, e é geralmente expressa em
g/cm?®. No caso do petréleo e seus derivados, ela também pode ser ex-
pressa em graus API (°API), uma escala arbitrdria criada pelo American
Petroleum Institute (API), juntamente com o National Bureau of Stand-
ards (NBS). A relagio entre densidade e grau API é dada pela equagio
a seguir, sendo que, quanto maior for a densidade do 6leo, menor serd
seu grau API (Fahim; Al-Sahhaf; Elkilani, 2012).

°API = (141.5/densidade’*) — 131,5

O densimetro é utilizado para medir a densidade de liquidos com
uma calibragdo ja predefinida realizada pela assisténcia técnica (g/cm3).
Esse equipamento permite inferir propriedades dos liquidos através da
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inspec¢do de massa especifica, principalmente quando os liquidos s3o mis-
turas e nao substincias, e medir o grau API. Sempre medida em graus,
a escala API permite definir o petréleo como: extraleve ("API = 40), leve
(33 < °API < 40), médio (27 < °API < 33), pesado (19 < °API < 27), extra-
pesado (15 < °API < 19) e asfiltico ("API < 15) (Farah, 2012). Neste expe-
rimento, é utilizado o densimetro Anton Paar, modelo 4500 (fig. 2.3), e
a andlise é baseada na norma técnica ASTM-D4052 (ASTM, 2002).

Figura 23- quipaento pr andlise de
densidade e grau APl — densimetro DMA
4500, da Anton Paar. Fonte: Autoria prépria.

O densimetro é capaz de fazer as duas andlises (densidade e grau
API) ao mesmo tempo. Como a segunda é realizada com variac¢des de
temperatura, o equipamento é calibrado com regularidade, garantindo
um resultado mais preciso. Sua faixa de medi¢3o de densidade vai de 0
a 3 g/cm3, sendo necessirio um volume minimo de amostra de 1 mL.
Em geral, a anilise de 6leos muito viscosos requer o aquecimento da
amostra antes de ser inserida no aparelho, de modo que o dleo possa
fluir mais facilmente para dentro da célula de vidro, evitando que ela
se quebre. Para iniciar a andlise, a capela ou a exaustdo na drea do equi-
pamento é sempre ligada.

Antes de comecar a andlise da amostra, devem ser feitas as verifica-
¢oes da densidade do ar e da dgua para saber se o equipamento estd em
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boas condig¢des. Para a primeira, inicialmente a célula é rinsada com
acetona e a bomba de ventila¢ao do equipamento ligada para secagem.
Ap6s esse procedimento, sio selecionadas sequencialmente no visor do
densimetro as seguintes op¢des: [CHECK ADJUSTMENT] > [CHECKS] >
[CHECK DO AR] > [START]. Ao final da anilise, o equipamento forne-
ce o resultado e informa se ele estd dentro do valor esperado. J4 para a
segunda, uma quantidade de dgua é injetada no equipamento, com o
auxilio de uma seringa, para preenchimento completo da célula, sen-
do tomado todo o cuidado para que nio se formem bolhas na célula.
Em seguida, s3o selecionadas as opg¢des: [CHECK ADJUSTMENT] >
[CHECKS] > [CHECK DA AGUA| > [START], nessa ordem. Assim como
na verificagdo da densidade do ar, finda a andlise, é fornecido o resultado
e informado se ele estd dentro do valor esperado. Confirmando-se que os
valores estdo dentro do esperado, a célula é limpa com etanol e seca, e,
no visor, seleciona-se a op¢ao [MAIN SCREEN] para voltar a tela inicial.

Para realizar a andlise do dleo, uma seringa de 2 mL é preenchida
com a amostra (petréleo) e conectada ao equipamento no ponto indica-
do para injecdo. O 6leo é injetado até que seja observada sua saida na
mangueira de descarte, assegurando-se que o sistema interno do equi-
pamento foi completamente preenchido e que n3o houve a formagio
de bolhas. A seringa é mantida conectada ao equipamento durante toda
a andlise. Esta € identificada no visor do equipamento selecionando-se
sequencialmente as op¢des [SAMPLE LIST] e [SAMPLE NAME], onde
o nome da amostra é digitado. Na mesma tela [SAMPLE NAME], é se-
lecionada a sequéncia [METHOD] > [TYPE] > [CRUDE OIL (API)] para
que tanto a densidade quanto o grau API sejam medidos. Em seguida,
ainda no visor, é selecionada a op¢ao [MAIN SCREEN] para voltar a tela
inicial; apés estabilizacdo da temperatura, a andlise € iniciada acionan-
do-se a opgao [START]. Os resultados nas andlises s3o encontrados em:
[MENU] > [DATA MEMORY] > [MEASURING DATAI.

O experimento é apresentado em detalhes no video “Andlise de den-
sidade e grau API”, produzido por Carla Michele Frota da Silva, Ma-
ximiliano de Freitas Martins, Daniele Cristina de Amorim e Thiago
Muza Aversa.
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Consideracoes finais

Sendo o petréleo uma mistura complexa de virios compostos e es-
tando suas propriedades fisicas relacionadas as quantidades relativas
de cada classe de componentes de uma determinada amostra, sua ca-
racterizagdo € essencial para a identificagdo do potencial econémico do
poco, para a escolha da melhor forma de transporte e logistica e para o
processo de refino e estocagem do produto.

Apesar de o petrdleo, na pratica, ser caracterizado por distintas técni-
cas, este capitulo dedicou-se a demonstrar os procedimentos experimen-
tais de determinacdo de teor de d4gua, de viscosidade e de densidade/°API.
Assim, os dados obtidos a partir das andlises aqui apresentadas, além
de informar sobre a capacidade de escoamento do petrdleo e seu valor
agregado, por exemplo, podem também ser muito tteis ao se avaliar o
desempenho de um determinado aditivo.
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Estimulacdo dcida

Gustavo G. Celestino, Maximiliano F. Martins,
Leonardo D. Ferreira, Marcele C. Santos e Camila A. Silva

A estimulacio 4cida, ou simplesmente acidifica¢do, é uma operagio
utilizada em reservatérios de petréleo com o objetivo de aumentar a
permeabilidade da formacao rochosa com a consequente restauragio da
producdo desse dleo. Nessa técnica, s3o injetados pelo pogo produtor, em
geral, dcido cloridrico ou dcido fluoridrico, em fungao do tipo de rocha
na qual o petréleo esta localizado: rocha carbondtica e rocha arenitica,
respectivamente, o que leva a rea¢des quimicas de ataque (fig. 3.1) (Fer-
nandes, 2001; Thomas, 2001; Rae; Di Lullo, 2003; Barreto, 2010; Kha-
risov et al., 2012; Liu et al., 2013; Lucas; Ferreira; Khalil, 2015a, 2015b;
Cash; Zhu; Hill, 2016; Guo et al., 2017; Jafarpour et al., 2019; Xiao et al.,
2019; Guo et al., 2020; Zhao et al., 2020).

o Fooieg Rocha
E‘luldo acad% L:arbonétich

2 HCI + (::ELCO3 == CaCl, + CO,+ H20

[ . == l | Rocha
Fluido acido arenitica

Figura 3.1 — Rea¢des quimicas de ataque de fluido dcido a rocha-reservatério.
Fonte: Autoria prépria.
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Neste capitulo, a estimulag3o dcida é demonstrada através da reacio
do 4cido cloridrico (HCI) com o carbonato de calcio (CaCO,), simulan-
do uma formacao rochosa do tipo carbonitica.

3.1 Reacao de acido cloridrico com carbonato de célcio

A reagdo de dcido cloridrico com carbonato de célcio tem como objeti-
vo simular a operacgio de estimulac3o dcida por meio da reag¢io quimica
que promove o consumo da segunda substincia, presente na compo-
si¢ao mineraldgica da rocha, pela ag3o da primeira. Tal reag3o consiste
na adig¢3o, gota a gota, da solug¢io de acido cloridrico sobre o carbonato
de cdlcio por meio do aparato experimental apresentado na figura 3.2.
Neste experimento, s3o utilizados 50 mL de uma solug¢io a 0,1 mol/L
de HCl e 1 g de CaCO,.

IMPORTANTE: Durante o preparo da soluc¢do de acido cloridrico, este é sem-
pre diluido em dgua antes de avolumar o baldo. Para isso, primeiro uma peque-
na quantidade de dgua é colocada no balao volumétrico; em seguida, € adiciona-
do o 4cido concentrado; e, por fim, o baldo volumétrico é avolumado com dgua.

Solugdo aquosa de ™
icido cloridrico (HCl) ./
_ -
— e

/ Carbonatode "fg/u; cumm\l
k\ calcio (CaCO,) (indicador colorimétrico)
-RH"‘% — e ___/

Figura 3.2 — Aparato experimental utilizado em ensaios de simula¢do da operacdo de esti-
mulagdo 4cida por meio da reagdo quimica entre o dcido cloridrico e o carbonato de calcio.
Fonte: Autoria prépria.
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Para a realiza¢3o deste experimento, a massa de carbonato de célcio
é colocada em um Kitasato, juntamente com uma pequena quantidade
de dgua destilada, e o volume da solucao de dcido cloridrico, no funil
de bromo, que estd acoplado ao Kitasato por meio de uma rolha de ve-
dagdo. Em um béquer, é adicionada dgua destilada contendo uma gota
de fenolftaleina, opcionalmente utilizada para se observar visualmen-
te a modificagdo do pH do meio. A mangueira de saida do Kitasato é,
entdo, mergulhada na dgua contida no béquer para que seja possivel a
visualizagao das borbulhas de gds carbénico (CO,) produzidas duran-
te a reacdo. O procedimento é executado com a abertura da torneira do
funil de bromo, deixando-se gotejar o 4cido cloridrico sobre o carbona-
to de calcio imido, o que leva a seguinte rea¢do quimica no Kitasato:

CaCO, (s) + 2HCI (aq) » CaCl, (aq) + CO, (g) + H,O (1).

No béquer, a presenca do gis carbdnico na dgua leva a reagdo quimi-
ca mostrada abaixo, provocando um aumento da acidez do meio. Como
consequéncia, é observada uma mudanca da coloragdo da solugio pela
presenca do indicador de pH utilizado. A fenolftaleina, especificamen-
te, apresenta coloracio résea em valores de pH > 8,2; abaixo desse valor,
nao é vista qualquer colorag3o.

H,0 ) + CO, (g) » H* (aq) + HCO,- (aq).

O experimento é demonstrado no video “Estimulagdo 4cida”, produ-
zido por Gustavo de Gusmao Celestino, Maximiliano de Freitas Martins,
Camila Assis da Silva e Marcele de Carvalho dos Santos.

Consideracdes finais

A estimulacio 4cida é uma técnica usada para aumentar a produgio
de petréleo por meio da restauragdo de pogos. Ao serem injetados na
formagao rochosa, os dcidos reagem com as rochas, degradando-as e
aumentando a porosidade e a permeabilidade da formacio.

Neste capitulo, demonstrou-se a rea¢ao que ocorre entre o dcido clo-
ridrico (simulando o fluido de acidificagdo) e o carbonato de cdlcio (si-
mulando a formagao rochosa). Nessa técnica, os polimeros nio sao usa-
dos como aditivo principal, entretanto, podem compor as formula¢oes



ESTIMULAGAO ACIDA 41

de fluidos de acidificag3o, agindo, entre outras fungdes, como agente
espessante para, por exemplo, controlar a cinética da rea¢io e como an-
tiespumante para prevenir a formagdo de espumas.
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Incrustacao inorganica

Gustavo G. Celestino, Suzanny P. Carvalho,
Maximiliano F. Martins, Leticia Steckel, Marcele C. Santos,
Luise S. S. Oliveira, Camila A. Silva e Taissa Z. Lopes

Incrustagdes inorganicas, ou scale, podem ser definidas como com-
postos quimicos de natureza inorganica que precipitam e aderem nas su-
perficies de equipamentos e/ou no préprio reservatério, dependendo da
variacdo de alguns fatores no sistema, tais como: pH, temperatura, pres-
sdo e composi¢ao da dgua (Kelland, 2009; Kumar; Vishwanatham; Kun-
du, 2010; Jensen; Kelland, 2012; Lucas; Ferreira; Khalil, 2015a, 2015b).

Os principais tipos de incrustag¢des inorginicas encontradas em pogos
produtores de petréleo s3o: carbonato de cdlcio, sulfato de bario, sulfato
de cdlcio e sulfato de estréncio (Carvalho et al., 2017, 2019; Mady et al.,
2018). Esses sais s3o formados a partir da incompatibilidade quimica
da dgua de formacio (rica em fons célcio, birio e estroncio) com a dgua
de injegdo (rica em fons carbonato e sulfato) utilizada em operagoes de
recuperacio secunddria (Kumar; Vishwanatham; Kundu, 2010; Carva-
lho et al., 2017; Mady et al., 2018).

Este capitulo tem como objetivo avaliar a formacao de incrustagoes
inorganicas de sulfatos (teste estdtico de precipitagdo) e observar a in-
fluéncia de um aditivo polimérico no processo de precipitagdo (micros-
copia eletrénica de varredura), bem como analisar a eficiéncia do aditi-
vo polimérico na inibi¢3o de formagao das incrusta¢des inorginicas em
condic¢des de campo (andlise dindmica de incrustacio) (Verraest et al.,
1996; Spinelli; Lucas, 2017; Carvalho et al., 2019; Zhou; Gu; Yi, 2019).

4.1 Teste estatico de precipitacio

O teste estdtico de precipitagdo consiste na mistura de dgua de inje-
¢do (AI), rica em sulfato, com dgua de formagio (AF), rica em cations
divalentes (Ca**, Ba**), em uma proporgao de 60:40 (AI:AF) (Carvalho et
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al., 2017). Para isso, sdo preparadas duas salmouras sintéticas, de acor-
do com as concentra¢des demonstradas na tabela 4.1, com a adi¢do de
cada sal, separadamente, em um baldo volumétrico de 100 mL, o qual é
avolumado com dgua deionizada. Cada solugio é homogeneizada, com
agitacdo magnética em temperatura ambiente, até ndo ser possivel a
visualiza¢io, a olho nu, de qualquer sélido suspenso. Apé6s a completa
solubilizagdo, sdo transferidos 60 mL de dgua de inje¢3o para um frasco
de Erlenmeyer com capacidade de 100 mL e 40 mL de dgua de forma-
¢do para outro Erlenmeyer de mesma capacidade. As solugdes sao dis-
postas em estufa com a temperatura previamente ajustada para 90 °C.
Apés trinta minutos, as duas solug¢des sao misturadas, observando-se
uma possivel precipitacio. Nesse procedimento, o aditivo inibidor nao
é adicionado, sendo considerado o ensaio em branco.

Para avalia¢io da a¢do do aditivo polimérico, o mesmo procedimen-
to descrito acima é realizado, com exce¢3o da etapa de preparo da dgua
de injecdo, na qual é adicionado o aditivo na concentrag¢do de estudo.
Ap6s o preparo dos dois tipos de dgua, estes s3o misturados, observan-
do-se uma possivel diferenca na precipitacdo em relagio ao ensaio em
branco. A diferenca nas caracteristicas dos precipitados é verificada por
andlise de microscopia eletronica de varredura (SEM), como abordado
no préximo tépico.

Tabela 4.1 — Concentracdo de sais para o preparo de salmouras sintéticas de dgua
de injecdo e dgua de formacdo para avaliagdo da precipitacdo de sulfatos

Concentragio (mg/L)

lon Sais A de inieci A de fe 5
gua de injecao gua de formacao
[AT] (g/100 mL) [AF] (g/100 mL)
Na* Nacl 10.890 2,40 21.275 5,40
Ca**  CaCl,2H,0 428 0,15 2,000 0,73
Ba>*  BaCl,2H,0 0 0,00 269 0,048
SO, Na,SO, 2.960 0,43 0 0,00

Fonte: Autoria prépria.

A realizag3o do experimento pode ser conferida no video “Incrusta-
¢do inorganica: teste estdtico de precipitacao”, produzido por Gustavo
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de Gusmao Celestino, Maximiliano de Freitas Martins, Camila Assis da
Silva e Marcele de Carvalho dos Santos.

4.2 Avaliacio da morfologia dos cristais por
microscopia eletronica de varredura (SEM)

Alguns aditivos quimicos agem inibindo completamente a formagao
de certos tipos de sais responsdveis pela incrustagdo inorganica. Ou-
tros nao inibem a formagao de precipitados, mas agem na modificagdo
da morfologia dos cristais formados no sentido de evitar a geracao de
incrustagdo a partir dos precipitados (Zhou; Gu; Yi, 2019). Nesse caso,
a avaliacdo da performance do aditivo requer uma andlise de SEM para
a verificagao da morfologia dos cristais formados na presenca e na au-
séncia do aditivo.

Neste experimento, os cristais formados no ensaio anterior (4.1) sao
analisados por SEM, utilizando-se o microscépio eletrénico de varredu-
ra da Tescan, modelo Vega 3. Para tanto, primeiramente, a dispersao
aquosa contendo os cristais é filtrada a vacuo, usando-se membrana hi-
drofilica 0,45 pm, e o precipitado é seco em estufa de circulagio de ar a
60 °C. As micrografias das amostras sdo obtidas colocando-se os cristais
coletados previamente (4.1) sob uma fita autocolante de carbono, que é
posta em um porta-amostras de aluminio e, em seguida, submetida a
uma varredura com tensao de 15 KV.

O experimento é demonstrado no video “Avaliacdo da morfologia dos
cristais por SEM”, produzido por Gustavo de Gusmao Celestino, Luise
da Silva Santos de Oliveira e Taissa Zangerolami Lopes.

4.3 Andlise dindmica de incrustagdo (Dynamic Scale Loop — DSL)

A avaliagio da eficiéncia de inibi¢do dos aditivos é obtida através da
andlise dinadmica de incrustagdo (Dynamic Scale Loop — DSL) (Mady; Kel-
land, 2017; Mady et al., 2018), cujo equipamento é basicamente compos-
to por duas bombas, dois loops, um transmissor de pressdo diferencial
(PDT), um loop de mistura, uma estufa e um computador (software do
fabricante) (fig. 4.1). Nele, uma bomba é usada para injetar a 4gua de for-
macio no sistema e a outra, a dgua de injecio. Os loops individuais indu-
zem a mudanca de regime de fluxo em cada um dos fluidos. A mistura
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dessas dguas ocorre no loop de mistura dentro da estufa, a qual é utili-
zada para simular a temperatura de condi¢do de campo. O transmissor
de pressdo diferencial mede a pressio antes e depois do loop de mistura
e o software compila os dados e controla os parimetros.

- B

Bomba1

Vilvula
reguladora

Bomba2

Médulo PMAC:

Figura 4.1 — Esquema do equipamento de andlise dindmica de incrustagdo (DSL),
sendo AF a dgua de formacido, Al a dgua de injecdo, SL a solugdo de limpeza e
PDT o transmissor de pressdo diferencial. Fonte: Autoria prépria.

Para a realiza¢do da andlise, inicialmente o sistema é ligado na se-
guinte ordem: [ESTUFA] > [MODULO DA PMAC] (que inclui as duas
bombas e o transmissor de pressdo diferencial) > [COMPUTADOR)].
A temperatura da estufa é ajustada para 90 °C e todo o controle do mé-
dulo é realizado pelo operador através do software.

Neste experimento, a eficiéncia do aditivo polimérico utilizado no
ensaio apresentado na se¢ao 4.1 é avaliada pela DSL. Para isso, as con-
centra¢des das dguas de formacdo e de inje¢do seguem as mesmas com-
posicoes da tabela 4.1. As andlises s3o conduzidas na presenca e na au-
séncia do aditivo inibidor com concentracdo de 250 mg/L, solubilizado
previamente na dgua de inje¢do. Os tubos de entrada das bombas 1 e
2 s3o imersos, respectivamente, nos recipientes que contém a dgua de
formag3o e a de inje¢3o (na auséncia de inibidor). As vazdes de inje¢do
controladas pelas bombas s3o programadas no software a 6 mL/min e
4 mL/min para a d4gua de inje¢do e a de formagao, respectivamente, man-
tendo-se a propor¢io indicada no experimento supracitado. A andlise
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é interrompida automaticamente quando a obstrucdo do loop de mis-
tura causa um diferencial de pressdo (AP) igual a 10 psi. Nesse ponto,
as bombas sao desligadas e, através de uma troca de vélvulas também
automdtica, a bomba que injeta a dgua de inje¢3o passa a injetar uma
solucao de limpeza do loop (solugao aquosa de dcido etilenodiamina tre-
ta-acético (EDTA) em pH = 10, na concentragio de 0,5 mol/L) durante
quarenta minutos. O mesmo procedimento é repetido com aditivo na
dgua de inje¢do, na concentragdo indicada anteriormente.

Ao término das anilises, o equipamento fornece resultados em grafi-
cos de pressdo diferencial versus tempo (fig. 4.2). A eficiéncia do aditivo
é, basicamente, avaliada pelo tempo necessdrio para que ocorra obstru-
¢3o do duto: quanto maior for o tempo de andlise, maior serd a eficién-
cia do aditivo. Ou seja, espera-se que a andlise que contém o aditivo po-
limérico requeira um tempo maior para causar a obstrucio do sistema
quando comparada a andlise na auséncia de aditivo.

14-

124

Fim da analise

—— Sem aditivo
Com aditivo

0 1 = L) " L) = T - 1 - 1 =
0 10 20 30 40 50 60

Tempo (min)

Figura 4.2 — Exemplo de gréfico gerado pela anélise dindmica
de incrustagdo (DSL). Fonte: Autoria prépria.

A execugio do experimento pode ser vista no video “Andlise dindmi-
ca de incrustacao (DSL)”, produzido por Gustavo de Gusmao Celestino,
Luise da Silva Santos de Oliveira e Marcele de Carvalho dos Santos.
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Consideracoes finais

A recuperagdo secunddria é utilizada na industria do petréleo para
manter a produgdo apo6s o inicio do declinio natural de exploragio do
pogo, utilizando dgua do mar. Na formagdo rochosa, a d4gua do mar, rica
em fons sulfato e carbonato, entra em contato com a dgua jd presente
no reservatério (dgua conata), rica em fons cdlcio, bdrio, etc. A mistu-
ra dessas dguas pode levar a formagao de sais de insoluveis de sulfatos
(CaSO,, SrSO, e BaSO,) ou carbonatos (CaCO,, SrCO, e BaCO,), os quais
sdo indesejaveis por gerarem depdsitos sélidos no fluido em produgao.
Diante disso, aditivos poliméricos podem ser empregados para evitar
a deposicdo desses sais e, consequentemente, uma eventual parada na
producio, trazendo prejuizos para a industria petrolifera.

Neste capitulo, foram descritos dois ensaios utilizados para avaliar a
eficiéncia de aditivos inibidores de formacao de incrustac¢do inorgani-
ca: o teste estatico de precipitac¢o e a andlise dinidmica de incrustacio,
tendo o primeiro mostrado que a presenca do aditivo é capaz de redu-
zir a quantidade de sal depositado. Destacou-se ainda que um bom adi-
tivo para a inibi¢3o de incrusta¢do inorginica tem de apresentar uma
concentra¢io minima do inibidor em quantidades subestequiométricas
(entre 1 e 500 mg/L), determinada com a utilizag3o da andlise dindmi-
ca de incrustacio.

Ademais, a eficiéncia de um aditivo n3o estd somente relacionada a
redugdo da quantidade do precipitado, mas também a morfologia dos
cristais gerados, sendo desejada a formacao de cristais assimétricos e
menos aderentes, o que pode ser monitorado por microscopia eletroni-
ca de varredura do precipitado gerado mesmo na presenca do aditivo,
conforme aqui apresentado.
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Asfaltenos
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Asfaltenos s3o uma classe de compostos do petréleo que apresenta
elevada aromaticidade e a presenca de heterodtomos. Sdo tidos como as
moléculas mais polares do petréleo que, sob determinadas condigdes,
tendem a se agregar e, eventualmente, a precipitar, formando depdsitos
solidos altamente indesejéveis. A precipita¢do de asfaltenos pode ocor-
rer na formacio rochosa, nas bombas e véilvulas, em tanques de arma-
zenamento e até nas linhas de refino. Desse modo, prever a estabilida-
de dos asfaltenos no petréleo e avaliar moléculas capazes de aumentar
essa estabilidade s3o de grande importincia para a industria petrolifera.

O onset de precipita¢ao dos asfaltenos é uma técnica utilizada para
avaliar a estabilidade dos asfaltenos em um dado petréleo, sendo seu
valor determinado pelo volume minimo de agente floculante necessa-
rio para induzir a precipitagdo desses compostos (Barreira et al., 2018;
Lordeiro et al., 2021). Essa pratica tem como objetivo determinar o onset
de precipitacio dos asfaltenos em uma amostra de petréleo por meio da
titulagdo de n-heptano e do monitoramento da precipitagio com o uso
de duas técnicas distintas: espectrometria de absor¢ao no infraverme-
lho préximo (FT-NIR) e microscopia éptica (MO).

O ensaio pode ser realizado sem diluicdo e com dilui¢do prévia da
amostra. No primeiro caso, o petréleo puro é acondicionado no reci-
piente de andlise. Jd no segundo, é adicionada a ele uma determinada
quantidade do solvente floculante n-heptano, a qual depende da vis-
cosidade da amostra em estudo. O volume de floculante utilizado na
pré-diluigao deve ser o minimo necessirio para reduzir a viscosidade
e ajustar de forma adequada a agita¢do da amostra no inicio do ensaio.
Assim, quando uma pré-diluicao é requerida, a quantidade de solvente
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floculante utilizada deve ser contabilizada no cdlculo do onset de pre-
cipitag¢ao (Kelland, 2009; Garreto et al., 2010; Garreto; Mansur; Lucas,
2013; Lucas; Ferreira; Khalil, 2015a, 2015b).

Além de petrdleo, esse ensaio também pode ser aplicado a sistemas-
-modelo de asfaltenos em solvente, muito utilizados em investiga¢des
da influéncia de diferentes pardmetros sobre a estabilidade dos asfalte-
nos. Nesse caso, os asfaltenos utilizados podem ser extraidos de petré-
leos ou de residuos asfdlticos de refinaria (Ferreira et al., 2015; Spinelli;
Lucas, 2017).

Neste capitulo, s3o descritos os experimentos de determinagio de on-
set de precipitagdo de asfaltenos que utilizam uma amostra de petréleo
viscoso que requer pré-diluicio.

5.1 Titulagao com n-heptano e monitoramento por
espectrometria de infravermelho préximo (FT-NIR)

A determinacio do onset de precipitacdo dos asfaltenos monitorada
por FT-NIR baseia-se no principio de absor¢ao de luz pelos asfaltenos.
A adi¢3o de um agente floculante (n-heptano) inicialmente provocard a
diluicdo da amostra até induzir a precipitagdo dos asfaltenos. Esse fené-
meno provoca uma varia¢do da intensidade de absor¢ao do meio e per-
mite identificar o menor volume de floculante necessario para induzir
o inicio dessa precipitagdo (Spinelli; Lucas, 2017; Nunes et al., 2019).

O sistema de andlise é constituido por: (i) um recipiente contendo o
solvente floculante; (ii) uma bomba impulsionadora de fluidos que ird
titular o solvente sobre a amostra de petréleo a uma vazio controlada;
(iii) a amostra em andlise propriamente dita, mantida sobre uma placa
de agitagdo magnética; e (iv) um espectrémetro FI-NIR equipado com
uma sonda externa, inserida na amostra, e um computador com o pro-
grama Opus (fig. 5.1).

5.1.7 Preparo da amostra

Como ja mencionado, este ensaio envolve a pré-dilui¢do do petrdleo.
Assim, para o preparo da amostra, primeiramente o volume predefinido
de n-heptano é adicionado a um copo de vidro com geometria especifica
(fig. 5.2) contendo a barra de agitagdo magnética. O sistema é colocado
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sobre uma placa de agitacdo magnética e mantido sob agitagdo para adi-
¢do do petrdleo. Uma vez que a massa de petrdleo adicionada deve ser
conhecida, o seguinte procedimento é realizado: (i) uma quantidade de
petréleo é colocada em um béquer; (ii) uma pipeta Pasteur de plastico é
inserida no petrdleo; (iii) esse conjunto é levado a uma balanga semia-
nalitica, a qual é zerada; (iv) utilizando a pipeta, o petréleo é gotejado
sobre o solvente que estd sob agitacao; (v) a pipeta é novamente inserida
no béquer e a redu¢io da massa de petréleo é verificada na balanga; (vi)
esse procedimento é repetido até que a balanca indique uma redugio
de massa de aproximadamente 7,0 g; (vii) a massa de petréleo transfe-
rida para o copo de andlise é anotada; (viii) o copo de vidro é fechado
com filme plastico para evitar perda do solvente por evaporagio; e (ix)
o sistema é mantido sob agitacdo por cinco minutos.

Figura 5.1 — Sistema de andlise de onset de precipitacdo de asfaltenos com titula-
¢3o de floculante e monitoramento por espectrometria de infravermelho préximo
(FT-NIR). Fonte: Autoria prépria.
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Figura 5.2 — Copo de vidro com geometria
especifica para ensaio de onset de precipita-
¢3o de asfaltenos por titulagdo com solvente
floculante e monitoramento por espectrome-
tria de infravermelho préximo (FT-NIR).
Fonte: Autoria prépria.

5.1.2 Andlise no FT-NIR

Antes de cada ensaio, deve ser realizada a medida de background
(também conhecida como espectro de fundo) com o solvente titulante
n-heptano. Essa medida serve como uma prova em branco para eliminar
interferéncias do ambiente, como umidade ou presenca de gds carbonico.

O equipamento utilizado neste experimento para as andlises de in-
fravermelho préximo é um Matrix F, do fabricante Bruker, com software
Opus. Para iniciar a andlise da amostra, é necessirio que a mangueira
que adiciona o agente floculante a amostra esteja completamente preen-
chida com solvente. Ao copo de vidro que contém a amostra é introduzi-
da a sonda do FT-NIR com profundidade suficiente somente para cobrir
toda a janela de detec¢do da sonda, uma vez que esta nao deve entrar
em contato com a barra magnética de agitagdo. A agitac¢do é ajustada de
acordo com a formacdo do vértex, sendo controlada de modo a nio for-
mar um vértex excessivo e permanecer constante ao longo do ensaio.
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A agitagdo adequada durante todo o processo é de fundamental impor-
tincia para a realiza¢do do ensaio.

Ainda nessa etapa, so ajustados alguns parametros no FI-NIR, tais
como a identificagio da andlise, o tempo do ensaio e o ganho adequa-
do para a amostra, verificando-se o sinal e o espectro obtidos antes de
iniciar a titulagdo. Além disso, a bomba cromatografica que adiciona o
floculante (n-heptano) a amostra é programada com os seguintes para-
metros do ensaio: tempo de andlise e vazio do titulante, que, para este
experimento, s3o quarenta minutos e 1 mL/min, respectivamente. Cabe
destacar que é importante que o nivel de solvente na garrafa de n-hep-
tano seja verificado, de modo a ndo permitir a entrada de ar na bomba,
e que a vazao da bomba seja conferida periodicamente.

Por fim, com a agitacdo da amostra ajustada, o FI-NIR é acionado si-
multaneamente ao inicio da adi¢do do agente floculante sob vazio con-
trolada. Utilizando-se a ferramenta “reaction monitoring” do software,
¢ possivel acompanhar a andlise em tempo real, bem como visualizar
os espectros acumulados em uma representagio 3D.

5.1.3 Tratamento dos dados

Diversos tratamentos podem ser realizados a partir dos dados ob-
tidos, como a andlise dos espectros individualmente ou o destaque a
algum fenémeno ocorrido em um determinado momento ou faixa de
comprimento de onda. Neste experimento, finalizado o teste, os dados
sao copiados em um arquivo no software Bloco de Notas com os valores
de absorbancia obtidos a cada trinta segundos em um comprimento de
onda de 1.600 nm, previamente integrados no método estabelecido pa-
ra o ensaio. A partir desses dados, é plotado um grafico de absorbancia
versus volume de n-heptano/grama de amostra, no qual se estabelece o
inicio da precipita¢do dos asfaltenos no valor minimo de absorbancia.
E importante destacar que, nos ensaios realizados em amostras de petré-
leo puras (sem diluicao), o volume de n-heptano/grama de amostra ini-
cial no grafico é zero. Ja nos ensaios realizados em amostras de petréleo
com adi¢3o prévia de solvente (com dilui¢do), o volume de n-heptano/
grama de amostra inicial é maior que zero, em funcao da pré-dilui¢ao
realizada para o ajuste inicial da viscosidade.
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5.1.4 Cdlculo do onset de precipitagdo de asfaltenos
O cdlculo do onset de precipitagdo de asfaltenos é determinado pela
seguinte equacao:

Onset = (B)/(A),

onde:

(A) é a massa pesada de petréleo (em gramas) e

(B) é o volume total de n-heptano (em mililitros), formado pela so-
ma do volume adicionado na pré-diluigdo (se houver) com o volume
adicionado pela bomba cromatografica até o valor minimo de intensi-
dade de absorc¢io.

Para este ensaio, tem-se 7,04 g de massa de petréleo e 20,0 mL de vo-
lume de n-heptano, logo, o onset é igual a 2,84 mL n-heptano/g petréleo.

A realizag3o do experimento pode ser vista no video “Onset de preci-
pitacdo de asfaltenos — titulacdo com n-heptano e detec¢io por infraver-
melho préximo”, produzido por Daniela Hartmann, Giovanna Ferreira
dos Santos e Thiago Santiago Gomes.

5.2 Titulagdo com n-heptano e monitoramento
por microscopia 6ptica (MO)

A MO é utilizada para a determinacao do onset de precipitagdo dos
asfaltenos em um dado petrdleo a partir da observa¢io da precipitagdo
das primeiras particulas de asfaltenos pela adi¢do de um determinado
volume de agente floculante. Essa metodologia tem como grande van-
tagem a possibilidade da determinacao do onset de precipitagio utili-
zando-se uma massa de amostra relativamente pequena, por exemplo,
1 g. Por outro lado, com o uso das técnicas de detec¢io de UV-visivel e
FT-NIR, sio necessdrias quantidades de amostras relativamente maio-
res,de7a10g.

Neste ensaio, é determinado o onset de precipitagio de uma amos-
tra de petrdleo titulada com n-heptano e o resultado é comparado com
aquele obtido por FT-NIR (Lucas, 2015a, 2015b; Spinelli, 2017).
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5.2.1 Preparo da amostra

Para este ensaio s3o pesados em uma balanc¢a semianalitica, aproxi-
madamente, 4 g de petréleo em um frasco de Erlenmeyer de 25 mL e
adicionada uma barra magnética de agitacdo. Em seguida, é adicionado
um volume conhecido de n-heptano necessério para ajustar de forma
adequada a agitagdo da amostra por cinco minutos para homogeneiza-
¢do. Apés o término da agitagdo, com o auxilio de um bastao de vidro,
uma gota da solugio é retirada e, em seguida, colocada sobre uma 14-
mina de vidro, a qual deve ser coberta imediatamente com uma lami-
nula, a fim de evitar a evaporagdo do solvente. O conjunto de ldmina e
laminula contendo a amostra é colocado no microscépio 6ptico, no local
apropriado, com a mesa do equipamento totalmente abaixada.

5.2.2 Andlise no MO

O equipamento utilizado neste experimento é o microscépio 6ptico
Axio Imager A2m, da Zeiss, com o software Zen Core (fig. 5.3). Antes
de realizar a andlise, sdo verificados e configurados dois pardmetros: (i)
a passagem da visualiza¢3o da ocular para o monitor do computador
(100% camera) e (ii) a selegdo da lente objetiva utilizada na visualizagdo
da imagem, sendo ambos ajustados manualmente e as informacdes, in-
seridas no software.

Figura 5.3 — Microscépio éptico (MO) Axio Imager A2m,
do fabricante Zeiss. Fonte: Autoria prépria.
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A avaliagdo, nesta prdtica, é realizada com uma objetiva de 20x de
aumento e iluminagao pela parte inferior do microscépio (luz transmi-
tida). O foco é ajustado inicialmente pelo parafuso macrométrico e, em
seguida, pelo parafuso micrométrico, que permite um ajuste fino. Nao
havendo observagdo de particulas, a mesa do microscépio é abaixada e
alamina, retirada. Nesse caso, o mesmo procedimento € repetido a par-
tir da adi¢do de mais agente floculante (geralmente 1,0 mL a cada nova
avalia¢do) ao petréleo, com homogeneizag¢do por cinco minutos, e colo-
cagdo da gota da solucdo na lamina do microscépio. Esse procedimen-
to é continuamente refeito até a observacio das primeiras particulas de
asfaltenos ou até a adi¢do de uma quantidade significativa de n-heptano
sem que seja observado o fendmeno de floculagio/precipitacdo. No ca-
so de observagdo da precipitagdo, uma nova amostra é preparada com
o volume de floculante adicionado imediatamente antes da observagdo
das particulas e o procedimento é reiniciado com adi¢gao de um volu-
me menor de solvente a cada observa¢do — neste experimento, 0,1 mL.

Essa ultima etapa tem como objetivo identificar, o mais precisamen-
te possivel, o menor volume de n-heptano que provoca o inicio da pre-
cipitagdo dos asfaltenos na amostra (Spinelli; Lucas, 2017; Nunes et al.,
2019). Cabe ressaltar que o volume inicial de petréleo pode ser variado,
bem como aqueles utilizados a cada adicao de solvente floculante, des-
de que possa ser identificado o menor volume de n-heptano necessério
para iniciar a precipitagao dos asfaltenos.

IMPORTANTE: (1) Antes do inicio da andlise, sempre deve ser feita a prova em
branco, isto €, a avaliagdo da amostra pura, sem adi¢do do solvente floculante.
(2) Para toda andlise de microscopia, é fundamental que o local de trabalho (me-
sa e bancada) e os materiais utilizados (bastdo de vidro, laminas e laminulas)
estejam perfeitamente limpos e livres de poeiras que possam interferir na avalia-
¢do das amostras. (3) A laminula deve ser posta inclinadamente sobre a lamina
que contém a amostra para evitar a formacdo de bolhas, o que dificulta a visua-

lizagdo no microscépio dptico.
. W,
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5.2.3 Tratamento dos dados

Finalizado o teste, o volume total de agente floculante utilizado para
induzir a precipitagdo dos asfaltenos é anotado e os resultados sio ex-
pressos em mililitro de floculante/grama de petréleo.

5.2.4 Cdlculo do onset de precipitagdo de asfaltenos

O célculo do onset de precipitacdo de asfaltenos é determinado pela
seguinte equagao:

Onset = (B)/(A),

onde:

(A) é a massa pesada de petrdleo (em gramas) e

(B) € o volume total de n-heptano (em mililitros) adicionado a amos-
tra até a observacdo das primeiras particulas de asfaltenos.

Para este ensaio, tém-se 4,00 g de massa de petréleo e 11,3 mL de vo-
lume de n-heptano, logo, o onset é igual a 2,83 mL n-heptano/g petréleo.

Nota-se, como esperado, que o valor encontrado por esse método foi
muito préximo daquele encontrado pela detecgdo com NIR (subsegado
5.1.4), evidenciando que ambos os procedimentos podem ser utilizados
para a obtencdo de resultados confidveis.

O experimento é apresentado no video “Onset de precipitagao de asfal-
tenos — titulagdo com n-heptano e detec¢ao por microscopia éptica”, pro-
duzido por Daniela Hartmann, Giovanna Ferreira dos Santos e Thiago
Santiago Gomes.

Consideracoes finais

Este capitulo apresentou dois procedimentos de avaliacdo da estabi-
lidade de asfaltenos de petrdleo que também s3o usados para avaliar a
eficiéncia de aditivos sobre o comportamento de fases dos asfaltenos.
Ambos sdo baseados na adig3o continuada de n-heptano (nio solvente
dos asfaltenos) ao petréleo e no monitoramento da formagao de preci-
pitados: um monitoramento é realizado por espectrometria de infraver-
melho préximo (NIR) e o outro, por microscopia éptica (OM).

Conforme visto aqui, a espectrometria gera uma curva de redugao da
intensidade de absor¢do nos volumes iniciais de n-heptano adicionado,



60 AVALIAgAO DE ADITIVOS POLIMERICOS PARA A INDUSTRIA DE PETROLEO

como resultado da dilui¢3o do sistema. Com o aumento da quantida-
de de n-heptano adicionada, os precipitados comegam a se formar e a
intensidade de absor¢dao aumenta. O chamado onset de precipitagio de
asfaltenos corresponde, entio, ao volume de n-heptano adicionado ao
sistema que leva ao valor minimo de intensidade de absor¢ao. Nos dois
casos de monitoramento (NIR e OM), o onset é expresso como o volume
de n-heptano (em mL) por massa de petréleo (em g). O petréleo serd
mais estdvel quanto maior for o volume de n-heptano necessério para
alcancar o onset de precipitagao.

Para petrdleos mais instdveis, s3o testados aditivos quimicos para es-
tabilizar os asfaltenos. Nesses casos, os aditivos e suas concentracdes de
uso podem ser avaliados por meio de um desses dois ensaios. O aditivo
serd tanto melhor quanto maior for o deslocamento do onset para volu-
mes maiores de n-heptano em rela¢3o ao petréleo puro.
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Parafinas

Rita C. P. Nunes, Bruna F. Alves, Filipe G. D’Avila,
Leticia Steckel, Ana Carla F. Valente e Elizabete F. Lucas

O petréleo é constituido por uma complexa mistura de compostos,
dentre eles as parafinas lineares e as ramificadas, também denomina-
das isoparafinas, de massas molares variadas. Na formacao rochosa, o
petrdleo encontra-se sob pressdes e temperaturas relativamente eleva-
das; ao deixar o reservatério, é submetido a temperaturas relativamente
mais baixas. Sob essas condi¢des, as moléculas de parafina tornam-se
menos soltveis em funcdo do gradiente de temperatura a que o 6leo é
submetido, tendendo a se cristalizar e formar aglomerados que podem
se constituir em redes cristalinas, responsaveis pela formacao de depé-
sitos sélidos e pela dificuldade de escoamento do petréleo. Essa dificul-
dade implica problemas n3o s6 relacionados a produgdo, mas também
a atividades de logistica (Kelland, 2009; Alves, 2019; Alves et al., 2019).

Para avaliar a cristalizagdo e a precipita¢do de parafinas em laboraté-
rio, podem ser realizados alguns ensaios, tais como a determinagao da
temperatura inicial de aparecimento de cristais (TTAC) e a determina-
¢do do ponto de fluidez, demonstrados neste capitulo.

6.1 Determinacgado da temperatura inicial de aparecimento
de cristais (TIAC) por microcalorimetria (WDSC)

O fenémeno da cristalizagio de parafinas tem sido observado por
meio da TIAC, que consiste na temperatura em que ocorre a formagao
dos primeiros cristais de parafinas sob resfriamento (Alves et al., 2019;
D’Avila et al., 2020). O equipamento mais adequado para a realiza¢do
dessa andlise é o microcalorimetro diferencial de varredura, sendo uti-
lizado, neste experimento, um pDSC7, da Setaram, que trabalha com
um banho termostatico (C50P, da Thermo Scientific) acoplado (fig. 6.1).
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dois porta-amostras
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inseriraamostra
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Figura 6.1 — Microcalorimetro yDSC7, da Setaram, com indicag3o do local de inser-
¢3o dos porta-amostras no equipamento (a), e banho de circulagdo C50P, da Thermo
Scientific, para controle da temperatura do ensaio (b). Destaque para os porta-amos-
tras, nos quais s3o colocadas a amostra e a referéncia (c), e para as cavidades nas
quais sdo inseridas a amostra e a referéncia (d). Fonte: Autoria prépria.

Para a realizac¢do do ensaio, inicialmente a amostra de petréleo é
aquecida por uma hora na estufa a temperatura de 80 °C para garantir
a total solubiliza¢do das parafinas no petréleo. Em seguida, sdo pesados
cerca de 400 mg da amostra em uma célula-padrio e esta é inserida na
cavidade do equipamento destinada & amostra. Na cavidade destinada
a referéncia (fig. 6.1(d)), é inserida a célula-padrao contendo cerca de
400 mg de undecano (substincia inerte nas condi¢des de temperatura
da anilise e que possui um calor especifico semelhante ao da amostra).
No computador, s3o inseridos os dados necessdrios para a realizagio
da andlise: massa, nome da amostra e programacao de temperatura da
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andlise. A amostra é aquecida da temperatura ambiente até 80 °C (com
uma taxa de aquecimento de 1 °C/min). Em seguida, é realizado o res-
friamento da amostra até -10 °C a uma taxa de resfriamento de 0,48 °C/
min. Ao final da anélise, é obtida a curva de fluxo de calor em funcio da
temperatura. A partir dessa curva, podem ser obtidas a TIAC e a ental-
pia de cristaliza¢do (AHc) (Vieira; Buchuid; Lucas, 2008, 2010a, 2010D,
2012). A TIAC é determinada no onset do pico exotérmico, isto é, na in-
tersecdo entre a linha-base e a linha tangente ao ponto de inflexdo as-
cendente do pico exotérmico. Ja o valor de AHc é obtido por meio da
integracdo da drea do pico delimitada pela linha-base. Quando mais de
um pico de cristalizag3o é observado, a TIAC é tomada no onset do pri-
meiro pico e os valores de AHc s3o obtidos separadamente.

OBSERVACOES: (1) Esse tipo de ensaio também pode ser realizado
para parafina pura ou para sistemas-modelo de parafinas em solvente.

(2) A taxa de resfriamento da amostra pode variar, em geral, entre 0,48
e 1,0 °C/min.

A realizag¢do do experimento pode ser conferida no video “Determi-
nacao da TIAC por microcalorimetria”, produzido por Bruna Frugoli
Alves, Leticia Steckel, Paulo Cristiano Silva da Rocha e Rita de Cassia
Pessanha Nunes.

6.2 Determinacao do ponto de fluidez

O ponto de fluidez é a menor temperatura na qual o petrdleo é ca-
paz de fluir sob a a¢do da gravidade. Essa é uma propriedade importan-
te para avaliar o escoamento do petréleo, basicamente em fungdo do
comportamento das parafinas, e o desempenho de aditivos quimicos
(Lucas; Ferreira; Khalil, 2015a, 2015b; Spinelli; Lucas, 2017; Oliveira et
al., 2018, 2020).

O aparato experimental para a realizacdo deste ensaio (fig. 6.2), se-
gundo a norma técnica ASTM D-97, é constituido de termémetro, rolha
de borracha, cubeta de vidro, camisa metdlica, anel de borracha e um
conjunto de quatro banhos termostaticos utilizados nas temperaturas
de 24°C,0°C,-18°Ce-33 °C (ASTM, 2012).
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Figura 6.2 — Sistema de andlise de ponto de fluidez.
Fonte: Alves (2019).

Para a realizacio do experimento, inicialmente sdo colocados 40 mL
da amostra a ser analisada (petréleo ou sistema-modelo) em uma cube-
ta de vidro e esta é aquecida até uma temperatura de 45 °C com o auxi-
lio de uma placa de aquecimento. Em seguida, a cubeta de vidro é in-
serida no primeiro banho (ja contendo a jaqueta metdlica, previamente
introduzida) a uma temperatura 24 °C. Com o auxilio do termémetro
inserido na amostra, é realizada a leitura da temperatura do sistema.
A cada redugio de 3 °C de temperatura, o tubo é retirado do banho e
inclinado a aproximadamente 45° com o objetivo de se observar a flui-
dez da amostra. Constatando-se que a amostra ainda flui, a cubeta é co-
locada novamente no banho para verifica¢gao da fluidez apés redugao
de mais 3 °C. Esse procedimento é repetido até que a amostra pare de
fluir ou atinja a temperatura de 27 °C sem apresentar fluidez, quando
entdo o conjunto cubeta/jaqueta é retirado do banho a 24 °C e introdu-
zido no banho a 0 °C. Caso ainda se mantenha fluida até a temperatu-
ra de 9 °C, a amostra é transferida para o banho a -18 °C. Mantendo-se
fluida até a temperatura de -6 °C, a amostra é transferida para o banho
a -33 °C (Oliveira et al., 2016; Alves et al., 2019). A temperatura do no-
-flow é registrada quando a amostra parar de fluir ao ser observada na
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posicado horizontal por cinco segundos, sendo o ponto de fluidez repor-
tado como a temperatura do no-flow acrescida de 3 °C. Quando a amos-
tra se mantém fluida até a temperatura de -24 °C, o ponto de fluidez é
reportado como < -24 °C.

A demonstragio do experimento é apresentada no video “Determina-
¢do de ponto de fluidez”, produzido por Rita de Cassia Pessanha Nunes,
Leticia Steckel, Bruna Frugoli Alves e Ana Carla Ferreira Valente.

Consideracdes finais

A determinacio da TIAC e do ponto de fluidez s3o de grande inte-
resse da inddstria do petréleo, uma vez que a precipitagdo de parafinas
durante as atividades de produgdo e logistica pode acarretar a parada da
operagdo e gerar altos custos, o que demonstra a importancia de seu es-
tudo, como feito através dos ensaios apresentados neste capitulo.

Ademais, além de identificar as temperaturas criticas no petréleo
bruto, os ensaios de microcalorimetria e ponto de fluidez também sio
usados para avaliar a eficiéncia de aditivos quimicos no petrdleo. Nesse
diapasio, ao se adicionarem aditivos poliméricos com estruturas espe-
cificas e em concentragdes definidas, espera-se que estes sejam capazes
de reduzir a TIAC e/ou modificar o valor da entalpia de cristalizagao,
sugerindo uma alteragdo morfolégica no cristal, e reduzir o ponto de
fluidez para temperaturas menores que as requeridas para uma determi-
nada operagdo, garantindo o escoamento do petréleo. Os aditivos usados
nessa aplicagdo, em geral, apresentam uma concentragao 6tima para al-
cangar o melhor desempenho; desse modo, deve-se estar atento quanto
a identificagdo dessa concentragio. Uma vez que a eficiéncia do aditivo
depende fortemente da composi¢do do petréleo, a avalia¢ao dos aditivos
e de suas concentracdes 6timas precisa ser realizada na amostra-alvo.
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Deposicido de sais de dcidos nafténicos

Bianca B. Silva, Carla M. F. Silva e Elizabete F. Lucas

A formacao de sais de dcidos nafténicos é uma reagdo secunddria
indesejada passivel de ocorrer durante a produgdo e o tratamento do
petréleo. Os grupamentos dcidos presentes na molécula tendem a mi-
grar para a interface dgua/dleo, onde entram em contato com fons pre-
sentes na dgua da produgdo, tais como Na* e Ca**, formando sais de
dcidos nafténicos, respectivamente, naftenatos de sédio e naftenatos
de cdlcio, entre outros. Os sais de 4cidos nafténicos sdo insoluveis no
meio e, por isso, sua formacio é desafiadora para a industria de petré-
leo, pois tem o potencial de induzir paralisacdes na producao para lim-
pezas dispendiosas. As problematicas causadas nas operag¢des quando
hd formacao de depésitos de naftenatos envolvem, entre outras: (i) cor-
rosdo; (ii) formacao de emulsdes indesejadas, que se apresentam como
um lodo altamente viscoso que dificulta a separacdo da dgua e do pe-
tréleo; (iii) baixa qualidade das dguas residuais; (iv) deposi¢des sélidas
que obstruem oleodutos e filtros; e (v) dificuldades quanto a garantia de
escoamento (Knudsen et al., 2012; Cirin et al., 2014; Juyal et al., 2015;
Moyano-Dip, 2017).

Os sais de 4cidos nafténicos formados com o cdtion sédio s3o respon-
sdveis pela estabilizacdo de emulsdes (formando filmes macios); jd os
naftenatos de cdlcio formam depésitos sélidos que endurecem quando
expostos ao ar e sob resfriamento (Mehandzhiyski, 2016; Mehandzhiyski;
Grimes, 2016; Castro; Colmenares, 2018).

Apesar de os monodcidos estarem presentes de forma mais abundan-
te no petréleo, descobriu-se que um grupo restrito de dcidos nafténicos
tetrapréticos de alta massa molar é a espécie dominante nas deposicdes
de sais de naftenatos, mesmo que suas concentragdes em massa sejam
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vérias ordens de magnitude mais baixas que as dos monodcidos (Neer-
vannan; Southard; Stella, 2012). Desse modo, os sais de dcidos nafté-
nicos sdo encontrados, em geral, na forma de borras sélidas escuras.

Estudos envolvendo o potencial de formagao desses sais e a avalia¢ao
de métodos para mitigar ou remediar o surgimento de filmes e depé-
sitos indesejados precisam ser realizados com o dcido nafténico extrai-
do do petréleo devido a dificuldade de se obterem informagdes a partir
da utilizagio do préprio petréleo. Uma vez que, como mencionado, os
cidos tetrapréticos s3o os principais responsdveis pela formacgio de fil-
mes/depdsitos, a primeira etapa de uma avaliagdo experimental de tal
problema envolve a extra¢io desses dcidos a partir do petréleo ou de
uma borra rica em sais de dcidos nafténicos. Uma vez extraidos e carac-
terizados, os dcidos sdo utilizados em sistemas-modelo para simular o
que ocorre durante a produgio do petrdleo, sendo o dcido dissolvido em
um solvente orgdnico e os cdtions, em 4dgua. Utilizando-se essas duas
fases, podem ser realizados dois tipos de experimentos para avalia¢ao
da formacio de precipitado e/ou do desempenho de aditivos quimicos:
o teste de mistura bifdsica e a reologia interfacial.

Produtos quimicos podem ser utilizados para prevenir a formagao
dos depésitos sélidos ou gerar filmes fracos, menos prejudiciais que as
borras duras. Esses produtos podem ser soliveis em fase orginica ou
em fase aquosa. Desse modo, em um estudo, o aditivo a ser avaliado
deverd ser adicionado a fase na qual apresenta solubilidade. Dentre os
produtos quimicos usados, encontram-se os polimeros, por exemplo, da
classe dos nonilfendis etoxilados (Kelland, 2009; Lucas; Ferreira; Khalil,
2015a, 2015D).

Neste capitulo, sdo apresentadas as metodologias de extragio dos
dcidos nafténicos tetrapréticos (ARN), do teste de mistura bifdsica e da
reologia interfacial oscilatéria, utilizadas para a realizag3o dos experi-
mentos aqui demonstrados.

7.1 Extragao dos acidos nafténicos tetrapréticos (ARN)

Os ARN podem ser extraidos a partir de um depésito proveniente de
um campo produtor de petréleo com problemas de deposi¢do de naf-
tenatos de célcio, apresentando-se, inicialmente, como um sélido duro
de coloragao bastante escura e grumoso (fig. 7.1).
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Figura 7.1 — Depésito de naftenato de cdlcio
bruto. Fonte: Autoria prépria.

A metodologia aplicada para a obteng¢ao dos dcidos nafténicos foi de-
senvolvida por pesquisadores do Centro de Pesquisas, Desenvolvimento
e Inovacdo Leopoldo Américo Miguez de Mello (Cenpes) da Petrobras
e tem sido utilizada em diversos trabalhos de pesquisa (Bertelli, 2013;
Bertelli et al., 2014; Moyano-Dip, 2017). Esse procedimento é dividido
em duas etapas principais: a limpeza do depésito e a extragdo dos dci-
dos nafténicos, descritas a seguir.

7.1.1 Limpeza do depdsito sdlido

Para este experimento, inicialmente, o depésito é triturado com o
uso de grau e pistilo para reduzir o tamanho de particulas e aumentar
a superficie de contato. O excesso de éleo presente no depésito é reti-
rado, utilizando-se tolueno como solvente. Para isso, 50 g do depésito
triturado s3o pesados e transferidos para um baldo de fundo redondo
de 1L e, em seguida, s3o vertidos 300 mL de tolueno. O sistema perma-
nece em agitacao magnética por tempo suficiente para a solubiliza¢ao
do petrdleo (cerca de trés horas), observada pelo escurecimento da co-
lorag3o do tolueno. Posteriormente, o depésito é separado por filtragao
a vicuo e levado para secagem a temperatura ambiente por, aproxima-
damente, 24 horas. Esse procedimento de “lavagem do depésito” com
tolueno para retirada do excesso de dleo é repetido até que o solvente
fique praticamente incolor.

Em uma outra etapa, com o objetivo de se obter uma concentragio
mais elevada de ARN, o depésito é purificado por meio de extragdo s6-
lido-liquido, utilizando-se extrator soxhlet com bal3o de vidro de fundo
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redondo com capacidade de 1.000 mL (fig. 7.2). Para tanto, o depésito
obtido apés a retirada do excesso de 6leo é embrulhado em um papel-
-filtro para evitar perda de material e inserido no sistema de extragdo,
no local indicado na figura 7.2. No baldo, sdo adicionados aproxima-
damente 600 mL de tolueno, e o sistema é aquecido até a evaporagido/
condensacio da substincia; promove-se, assim, a purificagdo do depé-
sito com esse solvente até que esteja limpido ao se condensar e escoar
pela alca do extrator.

] Papelfiltro contendo o depdsito

] Baldo contendo o solvente de extragio

Figura 7.2 — Sistema de extragdo soxhlet. Fonte:
Autoria prépria.

Ap6s resfriamento natural até a temperatura ambiente, o papel-filtro
com o depésito é retirado do extrator e aberto sobre uma placa de petri,
mantendo-se assim por cerca de 24 horas em temperatura ambiente,
visando a total evaporacdo do solvente contido no depdésito. Depois de
seco, com o auxilio de uma espdtula, o depésito é partido para que seu
interior seja observado. Caso o interior do depdsito esteja com uma co-
loragdo mais escura que a parte externa (fig. 7.3), isso indica que o sol-
vente n3o atingiu todo o depdsito, sendo necessdrio triturd-lo novamente
e repetir a etapa de extracdo no soxhlet com o tolueno.
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Figura 7.3 — Depdsito de naftenatos apds etapa de extragdo com to-
lueno, evidenciando heterogeneidade em sua coloragdo. Fonte: Auto-
ria prépria.

Quando estiver com uma coloragao homogénea, o depésito é tritu-
rado novamente, embrulhado em papel-filtro e posicionado no extrator
para uma nova etapa de extragdo, agora com diclorometano. Para tan-
to, o depdsito deve estar bem triturado de modo a permitir o contato
do solvente com todo o material. Os processos de extragao com diclo-
rometano e secagem do depdsito se ddo assim como descrito na extra-
¢do com tolueno, incluindo a observagido sobre a colora¢io do material
e sua trituragao.

Por fim, o metanol é o terceiro e ultimo solvente utilizado na etapa
de purificagio do depésito, e com ele segue-se 0 mesmo procedimen-
to empregado com o tolueno e o diclorometano. O material obtido ao
final do processo de purificagdo apresenta um rendimento de aproxi-
madamente 30%.
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Com o progresso da limpeza, é possivel visualizar a mudanca de as-
pecto do depdésito de naftenatos, que vai assumindo uma coloragao mais
clara, menos oleosa e com menos grumos. Ao fim da limpeza, observa-
-se uma tonalidade bege e um aspecto nio oleoso, mais semelhante a
um p6. A figura 7.4 apresenta uma sequéncia de fotografias do depési-
to ao longo do processo de limpeza: em (a), é possivel vé-lo como rece-
bido, apds ter sido triturado com gral e pistilo; em (b), ap6s o procedi-
mento de remocao de excesso de 6leo e posterior trituragio; e, em (c),
o produto ao final de todo o processo de purificagdo, evidenciando sua
coloragdo bege.

c)

Figura 7.4 — Dep6sito de naftenatos: como recebido, apds ter sido triturado
com gral e pistilo (a); apés o procedimento de remogao de excesso de éleo
e posterior trituragdo (b); e ao final de todo o processo de purificagio (c).
Fonte: Autoria prépria.

7.1.2 Extragdo dos dcidos nafténicos tetraprdticos

Para a extracdo dos 4cidos nafténicos, o depésito de naftenatos lim-
po e seco, obtido na etapa anterior, é adicionado a um baldo de fundo
redondo contendo cloroférmio (grau de pureza: HPLC) e uma solugao
dcida (150 mL de cloroférmio e 20 mL de dcido cloridrico 6M para cada
grama do depésito). O sistema é, entdo, mantido sob agitagdo magnéti-
ca por trés horas. Decorrido esse tempo, o contetido do baldo é transfe-
rido para um funil de separa¢io. Apds um tempo de repouso, as fases
sdo separadas e a parte inferior (orginica) é drenada para um frasco de
Erlenmeyer (fig. 7.5). Para retirar a umidade residual que possa ter fi-
cado dispersa na solug¢ao com os 4cidos (fase organica), sulfato de sédio
anidro é adicionado ao sistema até a obteng¢do de uma solugio limpida.
Essa solugdo é, entdo, filtrada com o uso de uma membrana de polia-
mida (0,45 pm) e, por fim, transferida para uma placa de petri para a
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evaporacdo do solvente a tempera-
tura ambiente.

Apés a evaporagdo do solvente,
o material obtido apresenta-se alta-
mente viscoso e com coloragao ca-
ramelo (fig. 7.6). Nessa etapa, em
geral, o rendimento da massa do
depésito limpo é de aproximada-
mente 20%.

O experimento com as etapas
de limpeza do depésito sélido e ex-
tracdo dos ARN ¢ apresentado no
video “Extracdo dos 4dcidos nafté-
nicos tetrapréticos (ARN)”, produ-
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Fase aquosa

Fase organica (de interesse)

Figura 7.5 — Sistema de extragdo dos dci-
dos nafténicos tetrapréticos. Fonte: Auto-
ria prépria.

zido por Bianca Bassetti e Silva, Carla Michele Frota da Silva e Thiago

Muza Aversa.

7.2 Teste de mistura bifasica

O ensaio de mistura bifasica é rea-
lizado com a finalidade de fazer uma
andlise qualitativa do potencial de
formacao de precipitados, bem como
de avaliar o efeito de aditivos quimi-
cos sobre a formagao desses precipi-
tados. Neste experimento, s3o rea-
lizados o ensaio em branco, isto &,
dcido nafténico a 1.000 ppm na fase
organica e sais na fase aquosa, e en-
saios para avalia¢do do efeito de um

Figura 7.6 — Acidos nafténicos extraidos.
Fonte: Autoria prépria.

aditivo a base de nonilfenol etoxilado nas concentrac¢des de 100, 500,
1.000 e 2.000 ppm. Para tanto, é necessdrio preparar a soluc¢do de aci-
dos nafténicos em tolueno e a solugao salina. Cabe ressaltar que, quan-
do o aditivo quimico selecionado € utilizado, sua solubilizacao é feita

na fase organica.
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7.2.1 Preparo da solugdo de dcidos nafténicos

No preparo da solugao de 4dcidos nafténicos, com o uso de um balao
volumétrico de 1 L, os 4dcidos nafténicos recuperados (1 g) sdo solubi-
lizados em tolueno, obtendo-se uma solug¢do de dcidos nafténicos na
concentrag¢do de 1.000 ppm para simular o éleo que contém os 4cidos.
Nos ensaios que utilizam aditivo quimico, este é adicionado apés a so-
lubilizag¢do dos 4cidos nafténicos.

7.2.2 Preparo da solugdo salina

A solugdo salina deve conter os principais fons para simular as con-
digdes de uma dgua produzida em campos petroliferos. Para este expe-
rimento, s3o utilizados os fons Ca*?, Na* e Mg*?, além de bicarbonato
de sédio e tetraborato de sédio. A tabela 7.1 apresenta as concentragoes
utilizadas em dgua deionizada e sua respectiva ordem de adig3o.

Tabela 7.1 — Preparo de solucdo salina para simula¢do das condi¢des de uma dgua
produzida em campos petroliferos

Ordem de . Concentracao utilizada em dgua deioniza-

. Sais
adigio da (g/L)

1° Cloreto de sodio 27,9 (11.000 mg/L de ions Na*)
2° Tetraborato de sédio 3,8 (3.800 mg/L)
3 Bicarbonato de sédio 0,7 (700 mg/L)
4° Cloreto de clcio di-hidratado 14,7 (4.000 mg/L de ions Ca*?)
5 Cloreto de magnésio hexa-hidratado 5,44 (650 mg/L de ions Mg*?)

Fonte: Autoria prépria.

Ap6s a completa dissolu¢ao dos sais, a salmoura formada tem seu
pH ajustado para um valor entre 8 e 9, utilizando-se uma solugdo aquo-
sa de hidréxido de sédio a 1 M.

7.2.3 Ensaio em branco de mistura bifdsica

Para a realiza¢3o do ensaio em branco de mistura bifésica, primeira-
mente s3o adicionados a um tubo de vidro 2 mL da solugio salina e 2 mL
da solugdo organica contendo somente os dcidos nafténicos (fig. 7.7).
Em seguida, o recipiente é tampado e agitado, manual e vigorosamente,
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por sessenta segundos, com o objetivo de maximizar o contato entre o
4cido e os cdtions. O frasco €, entdo, mantido em repouso por 24 horas
para promover a possivel aglomeracao dos sélidos, bem como a separa-
¢do de fases para observacio do resultado do teste.

] Fase organica
Figura 7.7 — Teste de mistura bifdsica com

a utilizagdo de uma fase aquosa, contendo
Fase aquosa sais, e de uma fase orgéanica, contendo 4ci-
e dos nafténicos. Fonte: Autoria prépria.

O resultado do teste em branco mostra a formagdo de grande quantida-
de de precipitado, conforme observado no primeiro tubo (da esquerda
para a direita) da figura 7.8.

Branco. - "llﬂﬂﬂprﬂ" " 500 ppm 1000 ppm 2000 ppm

Figura 7.8 — Teste de mistura bifésica: da esquerda para a direita, ensaio em
branco e com a adigdo de 100, 500, 1.000 e 2.000 ppm de aditivo quimico.
Fonte: Autoria prépria.

7.2.4 Ensaio de mistura bifdsica com aditivo soltivel em meio orgdnico

O procedimento para a realiza¢do do ensaio de mistura bifdsica com
aditivo solavel em meio organico é muito semelhante ao do ensaio em
branco, diferindo-se somente na adi¢ao do produto quimico aos 2 mL de
tolueno contendo 1.000 ppm de 4cidos nafténicos. Neste experimento,
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sdo usadas as concentrag¢des de 100, 500, 1.000 e 2.000 ppm de um no-
nilfenol etoxilado.

Os resultados obtidos evidenciam a redugdo da quantidade de pre-
cipitagdo em fungdo do aumento da concentrag¢io do produto quimico,
como visto na figura 7.8 (do segundo ao quinto tubo, da esquerda para
a direita).

7.2.5 Ensaio de mistura bifdsica com aditivo solivel em meio aquoso
Embora o ensaio de mistura bifésica com aditivo soltvel em meio
aquoso ndo seja objeto de estudo deste capitulo, é possivel realizd-lo
com a utilizagao de um produto quimico soltivel em dgua (Moyano-Dip,
2017). Nesse caso, deve-se seguir o mesmo procedimento descrito ante-
riormente, diferindo-o somente na fase em que o produto quimico é adi-
cionado, isto é, nos 2 mL da solugdo salina, nas concentra¢des desejadas.

O experimento de teste de mistura bifdsica é apresentado no video
homoénimo, produzido por Bianca Bassetti e Silva, Carla Michele Frota
da Silva e Thiago Muza Aversa.

7.3 Reologia interfacial oscilatéria

Como observado, o teste de mistura bifasica é muito simples e qua-
litativo, ndo fornecendo informagdes a respeito das caracteristicas do
precipitado formado. Além disso, embora um aditivo possa ndo ser ca-
paz de evitar completamente a formag3o de precipitado, o sélido forma-
do pode ser fragil, nao representando um risco elevado para o processo.
Nesse sentido, a reologia interfacial destaca-se por ser capaz de fornecer
informagdes sobre a formacio ou n3o de precipitado, a cinética dessa
formacao e a resisténcia mecanica ou caracteristicas eldsticas do preci-
pitado formado, tratando-se, portanto, de um ensaio mais completo pa-
ra avaliar aditivos quimicos usados para inibir a formagao de depésitos
indesejaveis de sais de dcidos nafténicos (Bertelli, 2013).

Para a realizagdo deste ensaio, a exemplo do que é feito no de mistu-
ra bifésica, as solugdes organicas e salinas sdo previamente preparadas
segundo o procedimento jd descrito. O aditivo a ser analisado é adicio-
nado na fase em que apresentar solubilidade.
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7.3.1 Preparo da andlise no rebmetro

Para o preparo da andlise no redmetro, em uma cubeta de vidro
(com dimensdes de 5 cm de didmetro e 3 cm de altura), s3o adiciona-
dos 10 mL da solugdo salina com o auxilio de uma pipeta. A parte cir-
cular do sensor (anel de Du Noiiy de platina com 20 mm de didmetro)
é posicionada manualmente um pouco abaixo da superficie da solugao.
A fase organica é, entdo, adicionada vagarosamente para evitar turbu-
léncias entre as fases (fig. 7.9). O anel é reposicionado na interface en-
tre as duas fases e o ensaio é iniciado.

Figura 7.9 — Cubeta e anel de Du Notly usa-
dos nos ensaios de reologia oscilatéria.
Fonte: Autoria prépria.

Ao fim de cada ensaio, a amostra é descartada, a cubeta, lavada e o
sensor, limpo cuidadosamente para nao ser danificado. Para isso, o anel
é imerso em cloroférmio e posteriormente em acetona por trés minutos
em cada um dos solventes. Em seguida, é seco com papel absorvente.

7.3.2 Programagdo do equipamento

Antes do inicio de cada aquisi¢ao de dados, o Micro Stress Control
(MSC) é realizado de forma a corrigir o torque para as posigdes fisicas
do rotor com base em uma medida de referéncia, que, para este expe-
rimento, € o ar.

A aquisi¢3o de dados e toda a programacio do tipo de ensaio sdo rea-
lizadas por microcomputador acoplado ao reémetro Mars II, da Haa-
ke, em operagio com o software Rheowin. Todos os testes oscilatérios
sdo realizados a temperatura de 25 °C, controlada pela placa Peltier do
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equipamento, na frequéncia de 1 Hz e tensao de 0,01 até 100 Pa.m. Os
dados de reologia sao tratados com a utilizagdo do programa Origin 8.0.

Um resultado tipico obtido por meio desse ensaio pode ser visto nos
gréficos abaixo (fig. 7.10). No gréfico (a), observa-se o médulo eldstico
(G’) e o médulo viscoso (G”) da interface do sistema em branco, isto é,
sem aditivo quimico, sendo possivel notar que, com o passar do tem-
po, o valor de G’ ultrapassa o valor de G”, caracterizando a formagdo do
filme elastico na interface entre as fases. J4 na presenca do aditivo qui-
mico, mostrado no grafico (b), o valor de G’ é significativamente me-
nor que aquele observado no ensaio em branco, evidenciando que nio
houve formacao de filme ou que o filme formado ¢ muito fragil, pois

nio apresenta cardter eldstico acentuado.

a)

G' eG" (Pa.m)

—#—Com aditive —#—Branco

G' médulo elastico (Pa. m)

-G -G \‘
T T

T T T T T T T T i
0 100 200 300 400 500 600 0 100 200 300 400 500 600
Tempo(s) lempo(s)

Figura 7.10 — Gréficos com as curvas obtidas a partir de ensaio de reologia oscilatéria inter-
facial. G’ (médulo eldstico) e G” (médulo viscoso) em fung¢io do tempo para o ensaio em

branco (a) e comparagio do G’ em funcdo do tempo para o ensaio em branco e com aditi-
vo quimico (b). Fonte: Autoria prépria.

A demonstragdo do experimento pode ser conferida no video “Reolo-
gia interfacial oscilatéria”, produzido por Bianca Bassetti e Silva, Carla
Michele Frota da Silva e Thiago Muza Aversa.

Consideracdes finais

Petréleos dcidos tém tendéncia a formar sais insolaveis tanto em éleo
quanto em dgua. Os compostos dcidos, sob determinadas condi¢des,
migram para a interface dgua-dleo e interagem com os ions presentes
na fase aquosa. Os principais dcidos responsdveis pela formacao des-
ses precipitados s3o os dcidos nafténicos tetrapréticos. O uso de molé-
culas tensoativas pode inibir a formagdo dos precipitados. Entretanto,
diferentemente da maioria dos ensaios de desempenho de aditivos que
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utilizam diretamente o préprio petréleo, a avaliagao dos inibidores de
formacio de naftenatos é realizada com um sistema-modelo que con-
tém 4cido nafténico tetraprético em tolueno e fons cdlcio, sédio, etc.
em dgua. Nesse sentido, nio por acaso este capitulo foi iniciado com a
apresentacdo do processo de extragio do acido tetraprético a partir de
um dep6sito obtido em campo de petréleo, seguida da demonstragio
dos ensaios de mistura bifésica e reologia oscilatéria interfacial.

O teste de mistura bifésica fornece informacdes qualitativas a respei-
to da formacao dos depésitos sélidos de uma forma barata e simples, o
que é de grande importincia, dadas as condicdes restritas em um cam-
po petrolifero, sendo o aditivo tanto melhor quanto menor for a quan-
tidade de sélido formado. J4 os testes de reologia oscilatéria interfacial
fornecem informacgdes mais precisas, acompanhando o tempo de for-
macdo do filme na interface por meio do cruzamento das curvas de mé-
dulo eldstico (G’) e médulo viscoso (G”), sendo o aditivo tanto melhor
quanto maior for o tempo necessdrio para a formagdo do filme, ou se a
formacdo do filme nio for detectada. Desse modo, é possivel concluir
que os testes s3o complementares e de grande importincia para a in-
dustria petrolifera.
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Tratamento de 6leo — desemulsificacao

Jarlene C. Silva, Allan V. S. Salvador, Ana Carla F. Valente,
Paulo C. S. Rocha, Gabriela S. M. Reis e Elizabete F. Lucas

Em sua produgdo, o petréleo n3o é extraido de forma isolada. O flui-
do extraido é constituido da mistura de petréleo, dgua e gis, além de
areia e sélidos. No processamento primdrio de petréleo, o fluido produ-
zido passa por um conjunto de vasos separadores, onde ocorre a separa-
¢do de dleo, gids e dgua por diferenca de densidade. Em decorréncia da
grande diferenca de densidade entre as fases, o processo de separagdo
do gds a partir do fluido produzido é relativamente mais ficil. Ja a se-
paracdo de dgua e petréleo é mais complexa, porque esses dois fluidos
sao imisciveis. Uma parte da dgua, conhecida como dgua livre, é facil-
mente separada do 6leo por simples decantagdo. Outra parcela, no en-
tanto, é produzida sob a forma de emulsado dgua/dleo, devido a fatores
intrinsecos ao processo de produgio, como cisalhamento, temperatu-
ra, entre outros (Thomas, 2001; Kelland, 2009; Lucas; Ferreira; Khalil,
2015a, 2015b; Queiroz et al., 2022).

Denominado "desemulsificacdo", o processo de separagio dessas
emulsdes consiste na desestabilizagdo do sistema emulsionado dgua/
petréleo com o emprego de diferentes métodos, normalmente utiliza-
dos concomitantemente, tais como tratamentos térmico e eletrostatico,
acompanhados do uso de aditivos quimicos desemulsificantes (Thomas,
2001; Ramalho; Lechuga; Lucas, 2010). Os desemulsificantes sdo mo-
1éculas anfifilicas que possuem em suas estruturas uma parte polar, de
afinidade com a dgua, e uma parte apolar, de afinidade com a fase oleo-
sa. O desempenho de aditivos desemulsificantes na quebra de emulsdes
pode variar em funcio da concentrag¢io do aditivo, do tipo de emulsio
de salmoura em petrdleo e das condi¢des do processo. Em laboratério,
esse desempenho tem sido avaliado por ensaios de desemulsificagdo
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que simulam as condi¢des encontradas em vasos separadores gravita-
cionais, onde ocorre a separagdo de dgua e 6leo durante o processamen-
to primadrio (Kelland, 2009; Ramalho; Lechuga; Lucas, 2010; Pacheco et
al., 2011; Razi et al., 2011).

O ensaio de desemulsificagdo consiste na utilizagdo de garrafas ci-
lindricas graduadas contendo emulsdo com o aditivo desemulsificante,
mantidas sob uma temperatura controlada, para acompanhamento vi-
sual do volume da dgua separada em intervalos de tempo predefinidos.
Os tipos de ensaio de desemulsificagio comumente utilizados s3o o bot-
tle test e 0 ensaio por centrifuga¢do. No primeiro, as emulsdes sdo sub-
metidas a ag3o da gravidade; ja no segundo, a forga centrifuga (Lucas;
Ferreira; Khalil, 2015b; Spinelli; Lucas, 2017).Neste capitulo s3o apre-
sentados o preparo da emulsdo sintética e os ensaios de avaliag3o de
eficiéncia de um desemulsificante comercial, com a utiliza¢do tanto do
ensaio de bottle test como do ensaio por centrifugacdo.

8.1 Preparo da emulsao sintética

Os petrdleos utilizados em laboratério normalmente s3o tratados, ou
seja, jd passaram pelo processo de separagdo de dgua. Assim, para os
ensaios de desemulsificagdo, s3o preparadas emulsdes sintéticas cuja
razao dgua/petréleo pode variar em fungao do estudo e/ou da proporgao
experimentada no campo. Para este experimento, a emulsdo apresenta
uma razdo dgua/éleo de 50/50 v/v.

Para a obteng¢io da emuls3o sintética dgua/petréleo, inicialmente
é preparada uma dgua salina sintética utilizada como fase aquosa das
emulsdes de dgua/petréleo. Sua composi¢do pode variar, mas comumen-
te sao utilizados 55.000 mg/L de sais na razao mdssica de NaCl:CaCl,
de 10:1. Para o preparo do volume de 250 mL de dgua salina sintética
nessa concentragao de sais, 12,5 g de NaCl e 1,25 g de CaCl, sao coloca-
dos em um béquer enquanto um volume de 250 mL de dgua destilada
e deionizada medido em uma proveta é adicionado para sua solubiliza-
¢do. O sistema é levado para uma placa de agita¢io magnética e deixado
até a total dissolucio dos sais.

Ap6s o preparo da dgua salina sintética, inicia-se o processo de produ-
¢do da emulsdo de dgua/petréleo. Neste ensaio, utilizam-se trés garrafas
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cilindricas (tubos de vidro graduados) com 100 mL de emuls3o cada uma,
sendo necessdria, portanto, a obtenc¢io do volume de 300 mL de emul-
sdo. No entanto, devido a perdas de amostra durante o preparo e a trans-
feréncia para as garrafas de teste, é preparado um volume maior que o
necessdrio para a realizacio do teste. Assim, para o preparo de 360 mL da
emulsdo sintética dgua/petréleo 50/50 v/v, o volume de 180 mL da dgua
salina sintética é adicionado, pouco a pouco, a um béquer com 180 mL
de petréleo, mantendo-se o sistema sob agitagdo constante com o auxilio
de um bastdo de vidro. Convém destacar que, dependendo da viscosidade
do petrdleo, as fases petréleo e dgua salina sdo previamente aquecidas
em estufa antes de serem misturadas. O sistema dgua salina/petréleo é,

Figura 8.1 — Preparo da emuls3o sintética
de petréleo no agitador mecénico Polytron.
Fonte: Autoria prépria.

entdo, levado ao agitador mecénico
Polytron e submetido a uma veloci-
dade de agitacio de 8.000 rpm du-
rante trés minutos para a formagao
dos 360 mL de emuls3o (fig. 8.1).
Durante a agita¢do, cuja velocidade
e tempo podem variar em funcio
das caracteristicas da emulsao de
dgua em dleo que se deseja prepa-
rar, s3o realizados manualmente
movimentos circulares com o bé-
quer que contém a amostra.

O volume de 360 mL de emul-
sdo produzido é suficiente para
preencher com 100 mL cada uma
das trés garrafas cilindricas gra-
duadas (fig. 8.2), que serdo utiliza-
das para a avaliagio da separagio
da dgua da emulsdo sem adicio de
desemulsificante (ensaio em bran-
co) e com adig¢do de duas concen-
tragdes de desemulsificante.
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Figura 8.2 — Garrafas cilindricas graduadas utilizadas em ensaios de de-
semulsifica¢do vazias (a) e preenchidas com a emulsdo (b).
Fonte: Autoria prépria.

O experimento é demonstrado no video “Preparo da emulsao sin-
tética de 4gua em petréleo”, produzido por Jarlene da Conceigao Silva,
Ana Carla Ferreira Valente e Allan Victor Silveira Salvador.

8.2 Ensaio de desemulsificagao — bottle test

O ensaio de desemulsificagio por bottle test é iniciado com o aque-
cimento prévio das garrafas cilindricas contendo as emulsdes em um
banho de circulagio na temperatura do teste, que, neste experimento,
é de 70 °C, durante trinta minutos (fig. 8.3).

Figura 8.3 — Garrafas cilindricas com as emuls&es no banho de
circulagdo. Fonte: Autoria prépria.
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Apés o periodo de aquecimento, as garrafas sdo identificadas: uma co-
mo “branco” (ou seja, emuls3o sem aditivo) e as outras duas com os valo-
res das concentragdes utilizadas do aditivo desemulsificante (200 mg/L
e 500 mg/L). Para a obtencdo dessas concentra¢des em 100 mL de emul-
sdo, sdo adicionados, com o auxilio de uma micropipeta, os volumes de
20 pL e 50 pL do aditivo nas garrafas identificadas como “200 mg/L”
e “500 mg/L”, respectivamente. Em seguida, as garrafas s3o agitadas
manualmente, de forma vigorosa, realizando-se movimentos circula-
res durante um minuto para promover a homogeneizacao do aditivo
na emuls3o. Elas sdo, entdo, retornadas para o banho de circulagio e
o cronémetro é imediatamente acionado. A leitura do volume de dgua
separada é realizada em intervalos de tempo de cinco minutos; em ca-
da intervalo, as garrafas ficam em repouso por quatro minutos e, ainda
dentro do banho, s3o agitadas em um movimento harmonioso e circu-
lar por um minuto. Ao final do ciclo, s3o retiradas do banho e a leitura
do volume de dgua separada é realizada. Logo depois, as garrafas sao
retornadas para o banho, iniciando-se um novo ciclo de cinco minutos.
Esse procedimento é repetido até que o tempo final de andlise seja al-
cangado, geralmente sessenta minutos. Os volumes de dgua separada,
lidos a cada cinco minutos, sdo anotados em uma tabela para cada uma
das garrafas em anadlise.

A tabela 8.1 apresenta os volumes de dgua separada obtidos nas lei-
turas realizadas em um ensaio de bottle test para a emulsdo sem aditi-
vo (branco) e para as emulsdes com 200 mg/L e 500 mg/L de aditivo
desemulsificante.

Tabela 8.1 — Volumes de dgua separada lidos durante um ensaio de desemulsificagao
de emulsdes de petréleo com o uso de bottle test para a emulsio sem aditivo (bran-
o) e para as emulsdes aditivadas com 200 mg/L e 500 mg/L de desemulsificante

Volume de dgua separada (mL)

Tempo (min)

Branco 200 mg/L 500 mg/L
0 0 0 0
5 0 1,5 1,0
10 0 4,0 220
15 0 14,0 29,0

(continua)
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(continuagao)

Volume de dgua separada (mL)

Tempo (min
po {min) Branco 200 mg/L 500 mg/L
20 0 220 34,0
25 0 30,0 40,0
30 0 37,0 40
35 0 39,0 43,0
40 0 43,0 44,0
45 0 44,0 45,0

Fonte: Autoria prépria.

A figura 8.4 mostra o grafico de volume de dgua separada em fun-
¢do do tempo de ensaio de desemulsificagdo por bottle test, construido a
partir dos resultados da tabela 8.1.

Figura 8.4 — Gréfico de volume de dgua separada (mL) em func¢ao
do tempo de ensaio de desemulsificacdo de bottle test.
Fonte: Autoria prépria.

A realizagdo do experimento pode ser conferida no video “Ensaio de
desemulsificagio por bottle test”, produzido por Jarlene da Conceigdo
Silva, Ana Carla Ferreira Valente e Allan Victor Silveira Salvador.

8.3 Ensaio de desemulsificagao — centrifugacao

Para a realizagdo do ensaio de desemulsificagdo por centrifugagio,
inicialmente a centrifuga de teste é programada definindo-se a tempe-
ratura, a rotagdo, a aceleracdo, a frenagem e o tempo de parada — que
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equivale ao tempo determinado para a realiza¢3o da leitura de volume
de dgua separada —, e os valores utilizados para cada pardmetro sio ano-
tados. Neste experimento, é utilizada uma centrifuga BSW NT-870, da
Novatécnica, contendo quatro rotores (fig. 8.5) com capacidade para qua-
tro garrafas cilindricas de teste de 100 mL; no entanto, outros modelos
de centrifuga BSW, que comportem um numero diferente de garrafas,
podem ser utilizados.

Ja preenchidas com o volume de 100 mL da emulsio previamente
preparada, as garrafas cilindricas sdo mantidas sob aquecimento prévio
em um banho de circula¢io na temperatura do teste, que, neste ensaio,
é de 70 °C, durante trinta minutos. Em seguida, sdo transferidas para
os rotores da centrifuga e cada sistema, formado por garrafa e rotor, é
pesado. Existindo diferencgas nos valores, as massas dos sistemas preci-
sam ser balanceadas a fim de evitar a trepidagdo da centrifuga durante
o teste. Para tanto, considerando-se como referéncia o sistema de maior
valor de massa, adiciona-se dgua nos rotores que contenham sistemas
com menores massas até que todos adquiram o mesmo valor.

Ap6s o balanceamento das massas dos sistemas, as garrafas s3o iden-
tificadas: uma como “branco” (emulsao sem aditivo) e outras duas com
os valores das concentracdes utilizadas do aditivo desemulsificante
(200 mg/L e 500 mg/L); a quarta garrafa da centrifuga é preenchida com
dgua e utilizada como contrapeso. Para a obtencdo das concentragdes
mencionadas em 100 mL de emuls3o, s3o adicionados, com o auxilio
de uma micropipeta, os volumes de 20 pL e 50 pL do aditivo nas garra-
fas identificadas como “200 mg/L” e “500 mg/L”, respectivamente. Em
seguida, as garrafas sio agitadas manualmente, de forma vigorosa, rea-
lizando-se movimentos circulares durante um minuto para promover a
homogeneizag¢io do aditivo na emuls3o. Elas sio, entdo, retornadas aos
seus respectivos rotores e esses sistemas s3o encaixados na centrifuga.
A tampa da centrifuga é fechada e o teste iniciado pressionando-se trés
vezes a tecla identificada pelo simbolo [»]. O teste é realizado em quatro
intervalos de quinze minutos para a leitura do volume de dgua, totali-
zando sessenta minutos, para se adequar as condi¢des de aceleragio e
frenagem do equipamento, a uma rotagao de 1.500 rpm. A cada quin-
ze minutos, a centrifuga é programada para parar, a tampa é aberta, as
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garrafas sdo retiradas dos rotores e o volume de dgua separada é lido e
anotado em uma tabela (ver tabela 8.2). Feito isso, as garrafas sdo ime-
diatamente retornadas aos respectivos rotores e é iniciado um novo ci-
clo de centrifugacio.

o s T

Figura 8.5 — Centrifuga BSW NT-870, da Novatécnica, utilizada péra ote
cagdo de emulsdes (a), e rotores da centrifuga (b). Fonte: Autoria prépria.

A tabela 8.2 apresenta os volumes de dgua separada obtidos nas lei-
turas realizadas em um ensaio de desemulsificagdo na centrifuga BSW
para a emulsdo sem aditivo (branco) e para as emulsdes com 200 mg/L
e 500 mg/L de aditivo desemulsificante.

Tabela 8.2 — Volumes de dgua separada lidos durante um ensaio de desemulsi-
ficagdo de emulsdes de petréleo com o uso de centrifuga BSW para a emulsao
sem aditivo (branco) e para as emulsdes aditivadas com 200 mg/L e 500 mg/L de
desemulsificante

Volume de dgua separada (mL)

Tempo (min)
Branco 200 mg/L 500 mg/L
0 0 0 0
15 2,5 29,0 34,0
30 7,0 39,0 49,0
45 7,5 42,0 50,0

Fonte: Autoria prépria.

A figura 8.6 mostra o grifico de volume de dgua separada em fungao
do tempo de ensaio de desemulsifica¢do em centrifuga BSW, construi-
do a partir dos resultados da tabela 8.2.
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Figura 8.6 — Grafico de volume de dgua separada (mL) em func¢do do

tempo de ensaio de desemulsificagdo em centrifuga BSW. Fonte: Auto-
ria prépria.

O video “Ensaio de desemulsificacdo na centrifuga”, produzido por
Jarlene da Conceigdo Silva, Paulo Cristiano Silva da Rocha e Gabriela Sil-
va Melo dos Reis, apresenta com detalhes o experimento aqui descrito.

Consideragoes finais

O petréleo é produzido na forma de uma emulsdo de salmoura em
6leo, a qual é responsdvel pelo aumento da viscosidade do fluido e pela
corrosdo de equipamentos. Desse modo, o petréleo, ao ser produzido,
passa por um tratamento denominado "processamento primdrio", que
consiste na separacio dessas fases. Em func¢io da estabilidade da emul-
sdo gerada durante a produgao, essa etapa pode requerer a utilizago de
aditivos quimicos desemulsificantes — em geral, compostos poliméri-
cos, principalmente a base de poliéxidos — para promover a quebra do
sistema emulsionado. A eficiéncia de um determinado aditivo se dd em
funcio de sua concentra¢io, mas também da composi¢io do petrdleo
e da estabilidade da emuls3do, sendo necessdrio avaliar o desempenho
dos aditivos desemulsificantes em laboratério.

Neste capitulo, foram abordados dois métodos de avaliagio de es-
tabilidade de emulsdes de petrdleo: bottle test e centrifuga BSW. Uma
vez que, por via de regra, a amostra de petrdleo disponivel jd passou
previamente pelo tratamento primdrio em campo, faz-se necessario o



TRATAMENTO DE OLEO — DESEMULSIFICAGAO 93

preparo da emulsio de salmoura em petréleo, o que foi aqui detalha-
damente descrito.

Os resultados dos ensaios de avaliagio da estabilidade dessas emul-
soes sdo gerados em termos de percentual de salmoura separada em
funcao do tempo. A partir dos ensaios realizados, foi possivel perceber
que a adi¢3o de desemulsificante promoveu um maior percentual de
separacio e/ou um aumento na velocidade de separa¢io de fases em
relagdo ao sistema sem aditivo, e que, dentro da faixa de concentra¢io
de aditivo utilizada, o aumento da concentragio elevou a eficiéncia do
desemulsificante. Ainda que no bottle test tenha sido observada somen-
te uma cinética de separa¢io mais rdpida, o percentual de separagio fi-
nal foi o mesmo.

Por fim, comparando os dois métodos de ensaio, constatou-se, co-
mo esperado, que aquele que utiliza a centrifuga promove uma maior
separagdo da fase aquosa, mesmo no sistema sem desemulsificante, o
qual se manteve completamente estdvel durante todo o periodo no bot-
tle test e apresentou cerca de 15% de separag¢do de salmoura ao final do
ensaio na centrifuga.
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Tratamento de agua

Thiago M. Aversa, Maximiliano F. Martins, Carla M. F. Silva e Elizabete F. Lucas

Durante a produgio e explora¢io de petrdleo, uma grande quanti-
dade de dgua é produzida. Reservatdrios de petréleo em inicio de ope-
racio, em geral, produzem uma de quantidade de 6leo maior que a de
dgua. Com o passar do tempo, porém, a quantidade de dgua produzida
tende a aumentar, enquanto a de éleo, a diminuir. Desse modo, pogos
maduros podem produzir até 90% de d4gua em relagdo a produgao total
de fluidos (Thomas, 2001; Ahmadun et al., 2009; Olajire, 2014; Lucas;
Ferreira; Khalil, 2015a, 2015D).

A dgua produzida pode ser classificada como: (i) 4gua conata, ou dgua
de formacdo, presente na formagao rochosa e em equilibrio de fases
com o dleo e o gds natural; (ii) 4gua de injecdo, oriunda de processos de
recuperacdo avangada de petréleo; e (iii) dgua de refinaria, proveniente
dos processos de refino, como o préprio nome sugere. Cada uma dessas
dguas contém, além de 6leo dissolvido, diversos contaminantes, tais co-
mo metais, sais e compostos organicos que podem ser potencialmente
nocivos ao ambiente. Esses contaminantes necessitam ser removidos,
ou ter seus teores ajustados, para que o efluente possa ser descartado,
reutilizado ou empregado para outros fins (Mccormack et al., 2001; Co-
nama, 2007; Ipieca, 2010; Aversa, 2011; Bernardo et al., 2021; Deus et al.,
2021). O Conselho Nacional do Meio Ambiente (Conama) é o responsd-
vel por estabelecer e controlar os teores de contaminantes dos efluentes,
e um dos parametros analisados é o teor de 6leos e graxas (TOG) dessas
dguas oleosas, cujo limite médio mensal estabelecido pelo 6rgao é de
29 mg/L, podendo alcancgar picos didrios de 42 mg/L (Conama, 2007).

Diante dessa problemdtica, observa-se um constante aumento no
interesse por estudos envolvendo processos de tratamento de dgua a
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fim de reduzir, a niveis aceitdveis, os contaminantes nela presentes
(Buchholz; Graham, 1998; Silva; Rocha; Lucas, 2018; Silva et al., 2019).
Nesse sentido, é possivel encontrar na literatura a descri¢do de diver-
sos processos de remocdo de 6leo da dgua produzida, estando cada um
deles relacionado ao TOG e ao tipo de contaminante presente majori-
tariamente no efluente.

Neste capitulo, é avaliado o desempenho de uma resina poliméri-
ca porosa, utilizando-se uma dgua oleosa sintética com valor de TOG
relativamente baixo (~200 mg/l) — o que é representativo de uma dgua
previamente tratada por outros métodos —, através da adsorcao, feno-
meno envolvido no processo de tratamento que utiliza resinas polimé-
ricas (Gokmen; Du Prez, 2012; Aversa et al., 2014; Lucas; Ferreira; Kha-
lil, 2015b; Spinelli; Lucas, 2017; Silva; Rocha; Lucas, 2018; Silva et al.,
2019). O experimento aqui apresentado estd dividido em trés etapas: (1)
sintese, em escala de bancada, das resinas poliméricas via polimeriza-
¢do em suspensdo e suas varidveis; (2) processo de tratamento de dgua,
em escala de bancada, com a resina sintetizada; e (3) método de dosa-
gem do TOG, utilizando-se extragdo com solvente organico e medigdo
em fluorimetro de bancada, descritas a seguir.

9.1 Sintese e caracterizacao de resinas poliméricas porosas

Nesta secdo, sio abordados os conceitos envolvidos na sintese dos
materiais via polimeriza¢io em suspensio, discutindo-se os pardmetros
que alteram sua morfologia (razdo de diluentes e velocidade de agitagdo
do sistema) e a importancia da porosidade para a aplicagdo dos mate-
riais sintetizados no tratamento da dgua oleosa (Aversa, 2011; Aversa et
al., 2014; Silva; Rocha; Lucas, 2018; Silva et al., 2019) a partir do expe-
rimento realizado.

9.1.1 Sintese das resinas poliméricas porosas

Neste experimento, s3o sintetizadas trés amostras de polimero de po-
lidivinilbenzeno (DVB) sob as mesmas condicdes de sintese, variando-
-se a razdo de diluentes e a velocidade de agitagdo. A tabela 9.1 descreve
os pardmetros que permanecem fixos e a tabela 9.2, os que sao variados
nas sinteses dos trés materiais. Os diluentes nao solvatante e solvatante
utilizados s3o, respectivamente, n-heptano e tolueno.



TRATAMENTO DE AGUA 97

Tabela 9.1 — Pardmetros estabelecidos para a sintese dos materiais

Fase organica

% molar em M | Quantidades
Componente relagao ao assa molar .
mondmero (g/mol) N°demols | Volume (mL) Massa (g)
Divinilbenzeno™ 130,20 00702 100
(mondmero)
Diluentes - - - 10,0
Peréxido
de benzoila 1 242,22 7,02 x10-% - 0,17
(iniciador)
Fase aquosa
% massa em Quantidades
Componente relagdo a fase
aquosa Volume (mL) Massa (g)
Agua - 60
Gelatina 2 - 1,20
NacCl 2 - 1,20

Fonte: Autoria prépria.
* Densidade = 0,914 g/cm?

Tabela 9.2 — Razdes de diluentes utilizadas em cada uma das sinteses

Razio de diluentes

Denominazo do (heptano:tolueno)

Velocidade de agitacigo Tempo de reacao

material (v:v) (rpm) (h)
Resina 1 30:70 500 24
Resina 2 70:30 500 24
Resina 3 70:30 300 24

Fonte: Autoria prépria.

9.1.1.1 Preparo da fase aquosa

Para o preparo da fase aquosa, em um béquer, é adicionado o volume
de dgua e as massas de cloreto de sédio (NaCl) e gelatina bovina (tabe-
la 9.1). Em seguida, a solugdo é aquecida a 60 °C, sob agitagdo magné-
tica em placa de aquecimento, por trinta minutos (ou até a dissolugdo
da gelatina). Apds o preparo, a solugdo é vertida para o baldo de reagao,
o qual é posicionado em um banho de 6leo.
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9.1.1.2 Preparo da fase organica

Para o preparo da fase organica, primeiramente o mondémero e o ini-
ciador s3o adicionados a um frasco de Erlenmeyer, o qual é colocado em
um banho de aquecimento a 60 °C, sob agitacdo magnética, por trinta
minutos. Em seguida, a mistura de diluentes (tabela 9.2) é adicionada
ao Erlenmeyer. A temperatura do banho que contém o baldo com a fa-
se aquosa € ajustada para 80 °C e a agitacdo mecanica é iniciada. A fase
organica é, entdo, vertida sobre a fase aquosa e o tempo de reagao (24
horas), contabilizado quando a temperatura do meio reacional atinge
80 °C. Ao término da reac¢io, o contetido do baldo é vertido em funil de
Buchner contendo papel de filtro e acoplado a um Kitasato sob vicuo. As
resinas s3o vertidas para um béquer, ao qual ¢é adicionada dgua quente,
permanecendo sob agitagdo magnética por cerca de dez minutos. Em
seguida, todo o sistema é novamente vertido no funil de Buchner. Es-
se processo, repetido por trés vezes, tem como objetivo a remocg3do dos
agentes de suspensao e do material ndo reagido. Posteriormente a resi-
na é lavada com etanol para remogdo do excesso de dgua e levada para
a estufa a 100 °C até a completa secagem do material.

9.1.2 Caracterizagdo das resinas poliméricas porosas
Neste experimento, as resinas poliméricas sdo caracterizadas quan-
to a morfologia, porosidade e drea superficial, apresentadas a seguir.

9.1.2.1 Morfologia

A morfologia das resinas é avaliada por microscopia éptica, utilizan-
do-se o microscépio éptico Axio Imager A2m, da Zeiss, com o softwa-
re Zen Core (fig. 5.3). Os materiais sao analisados quanto ao formato,
a coloragdo e a transparéncia/opacidade. Além disso, também podem
ser analisados apds utilizacdo no tratamento de dgua para verificagao
de sua integridade estrutural.

9.1.2.2 Porosidade e drea superficial

As informacdes quanto a porosidade dos materiais (area superficial,
didmetro e volume de poros) sdo obtidas através da técnica de sorcao/
dessorcdo de nitrogénio, utilizando-se o equipamento ASAP 2020, da
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Micromeritics (fig. 9.1), e os resultados obtidos s3o correlacionados com
os pardmetros estabelecidos para as sinteses dos materiais (raz3o de di-
luentes e velocidade de agitag3o do sistema).

S

Figura 9.1 — Equipamento ASAP 2020, da

Micromeritics. Fonte: Autoria prépria.

O video “Sintese de resinas poliméricas via polimeriza¢do em sus-
pensdo”, produzido por Maximiliano de Freitas Martins, Thiago Muza
Aversa e Carla Michele Frota da Silva, apresenta o experimento.

9.2 Adsorcdo em resinas poliméricas

Nesta se¢do, é apresentado todo o processo de tratamento de uma
dgua oleosa sintética pela adsor¢ao em resina polimérica, em escala de
bancada. Uma vez que a composi¢ao de uma dgua oleosa proveniente
de campos de petrdleo varia com o tempo, em geral, estudos realizados
em laboratério utilizam uma dgua oleosa preparada no momento do
ensaio. Desse modo, s3o descritos aqui o preparo da dgua oleosa sin-
tética, o preenchimento de coluna de ago com a resina e o processo de
tratamento propriamente dito.

9.2.1 Preparo da dgua oleosa sintética

Antes do preparo da dgua oleosa sintética, é feito o preparo de uma
dgua que contenha sais e que simule um tipo de dgua salina real. Pa-
ra isso, sdo preparados 10 L de uma solugio com 55.000 mg/L dos sais
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cloreto de sédio (NaCl) e cloreto de célcio (CaCl), da seguinte forma:
primeiramente, em um recipiente de volume adequado, sao adicionados
500 g de NaCl e 66,22 g de CaCl,.2H,O, equivalentes a uma proporgao
de 10:1 de ions Na*":Ca*? em seguida, é acrescentado um volume de
4 L de dgua destilada. A solugdo permanece sob agitacdo magnética por
uma hora para a total solubilizacio e, logo depois, s3o adicionados 6 L
de dgua destilada. Essa solucio é entdo armazenada em local apropriado
(bombona de polipropileno ou polietileno de alta densidade) em tem-
peratura ambiente.

Para a preparagdo da dgua oleosa sintética, em um béquer de 1 L s3o
adicionados 600 mL da dgua salina previamente feita. O sistema é man-
tido sob agitacdo (11.000 rpm) com o auxilio de um homogeneizador
do tipo Polytron PT10-35GT ou Turrax T25, e, em seguida, 200 pL de
petréleo sio adicionados lentamente com o auxilio de uma micropipe-
ta. Esse procedimento é realizado bem préximo a extremidade da haste
do agitador, de modo a garantir a melhor dispers3o na dgua salina. Ao
término da adig¢do do 6leo, a velocidade é aumentada para 13.000 rpm
e s3o adicionados os 400 mL de dgua salina restantes para completar o
volume de 1 L, mantendo-se a agita¢3o por cinco minutos.

9.2.2 Empacotamento de coluna de ago com resina

Para avalia¢do da capacidade das resinas de remover o 6leo da dgua
em um sistema de leito fixo, pelo processo de adsor¢ido, primeiramente
a resina é colocada no interior de uma coluna de ago. Para isso, é utiliza-
do um empacotador, cujo esquema é mostrado na figura 9.2. O procedi-
mento ¢ realizado com a resina previamente inchada em uma mistura
de dgua e etanol (1:1) por 24 horas. Apés o inchamento, a suspensio é
adicionada no interior do empacotador. A quantidade de resina deve ser
suficiente para preencher completamente a coluna, a qual é conectada
no final da pré-coluna do empacotador e contém na outra extremidade
uma tela para impedir a perda de sélidos. O volume do empacotador é,
entdo, completado com dgua destilada, fechado e conectado a uma bom-
ba isocrética, na parte superior. A bomba opera a uma vazio 1 mL/min
por uma hora. Apés esse tempo, a vazao é aumentada em 0,5 mL/min
a cada quinze minutos até alcangar 10 mL/min, permanecendo nessa
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marca por uma hora. Em seguida, é ajustada novamente para 1 mL/min,
permanecendo assim por mais uma hora. Ao final desse procedimento,
a coluna é desconectada do empacotador e estd pronta para ser utilizada.

VR

ENTRADA DE
AGUA
(PROVENIENTE
DA BOMBA)

+—— EMPACOTADOR

PRE-COLUNA ——

COLUNACOMO
+— MATERIAL A SER
EMPACOTADO

.

Figura 9.2 — Esquema do empacotador uti-
lizado para preencher a coluna de ago com
a resina polimérica. Fonte: Aversa (2011).

9.2.3 Processo de tratamento de dgua (escala de bancada)

O processo de tratamento de dgua em leito fixo, em escala de bancada,
utiliza o sistema apresentado na figura 9.3, constituido de um recipien-
te com dgua destilada, uma bomba isocratica, uma garrafa de desloca-
mento (com a dgua oleosa sintética na parte superior), a coluna com a
resina e uma proveta para recolhimento da dgua que sai da coluna. To-
dos os elementos sao interconectados por mangueiras de polipropileno.

IL
I EEEE|
e R A\
ﬁ oood | ﬁ ﬁ ﬁ

= 1 LT
RECIPIENTE BOMBA GARRAFA DE COLUNA PROVETA PARA
CONTENDO ISOCRATICA PARA DESLOCAMENTO CONTENDO RECOLHIMENTO

AGUA CROMATOGRAFIA CONTENDO A RESINA DA AGUA
DESTILADA LIQUIDA DE ALTA AGUA TRATADA
PERFORMANCE CONTAMINADA
(HPLC)

Figura 9.3 — Representacdo do sistema para tratamento de dgua em leito fixo em escala
de bancada. Fonte: Aversa (2011).



102 AVALIAGAO DE ADITIVOS POLIMERICOS PARA A INDUSTRIA DE PETROLEO

O funcionamento do sistema consiste no bombeamento da dgua des-
tilada para a por¢ao inferior da garrafa de deslocamento, cuja cavidade
superior encontra-se preenchida com a dgua oleosa sintética. A dgua
oleosa é expulsa da cavidade superior para dentro da coluna que con-
tém a resina na mesma vazao em que a dgua destilada é bombeada pa-
ra dentro da cavidade inferior. A dgua que sai da coluna é recolhida em
uma proveta. Os valores de TOG si3o determinados para diferentes ali-
quotas ao longo do ensaio.

O experimento pode ser conferido no video “Tratamento de dgua
oleosa”, produzido por Thiago Muza Aversa.

9.3 Determinacao do teor total
de éleos e graxas (TOG)

A medida do TOG ¢é realizada
para a dgua oleosa sintética e para
as aliquotas de dgua recolhidas da
coluna ao longo do tempo de en-
saio. O TOG pode ser determinado
por diferentes técnicas, tais como
espectroscopia de infravermelho,
espectroscopia de ultravioleta, fluo-
rimetria e gravimetria, sendo, pa-
ra este experimento, escolhida a
técnica de fluorimetria, utilizan- ™

, Figura 9.4 — Fluorimetro de bancada Turner
do-se um fluorimetro de bancada  pegigns TD-3100 Fast Rex.
Turner Designs TD-3100 Fast Rex  Fonte: Autoria prépria.
(fig. 9.4).

Para a realizag3o deste ensaio, primeiramente o fluorimetro é cali-
brado com o solvente de extragio puro (hexano) e com uma solug¢io de
petréleo em hexano na concentragdo de 225 mg/L, uma vez que, nessa
faixa de concentragdo, é assegurada uma rela¢ao linear da intensidade
de fluorescéncia (fig. 9.5) (Lakowicz, 2006). Essa solugao é preparada
a 1.000 mg/L e, posteriormente, diluida para 225 mg/L para a realiza-
¢do da leitura pelo equipamento. O valor de concentragio informado ao
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aparelho é de 25 mg/L, isto ¢, quando o fluorimetro ler uma amostra de
concentragdo de 6leo em hexano de 225 mg/L, informard no visor que
a concentragdo de 6leo em 4gua é de 25 mg/L, uma vez que o proces-
so de extra¢io, detalhado mais adiante, envolve uma propor¢ao de nove
partes de dgua para uma parte de solvente organico, para a qual todo o
6leo presente na dgua é supostamente transferido. Desse modo, quan-
do se faz uma andlise de amostra de concentra¢io desconhecida de 6leo
em hexano, o valor mostrado no visor do equipamento jd corresponde a
concentragdo de 6leo na dgua antes do processo de extrag3o.

Intensidade de fluorescéncia

Concentragao

Figura 9.5 — Efeito da concentracdo na leitura do
fluorimetro. Fonte: Autoria prépria.

Como jd mencionado, a leitura do TOG é realizada para a dgua oleo-
sa sintética bombeada para dentro da coluna que contém a resina, bem
como para as aliquotas de dgua recolhidas na saida da coluna ao longo
do ensaio. No entanto, a leitura do TOG da dgua nao pode ser feita com
o0 6leo em dgua, sendo requerida uma extragdo do 6leo com o solvente
hexano. Para tanto, 45 mL da dgua com 6leo e 5 mL de hexano (propor-
¢do dgua:solvente de 9:1) s3o colocados em uma proveta com tampa.
O sistema é, entdo, agitado manualmente para promover a extracao do
6leo pelo solvente organico.

Cabe ressaltar que, quando a concentragdo de 6leo na dgua for supe-
rior a 25 mg/L ou quando nao se tiver conhecimento do valor aproxima-
do da concentragio, a amostra de 6leo em hexano precisa ser diluida.
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Desse modo, uma aliquota de 1 mL da fase organica deve ser diluida
em 9 mL de hexano, sendo essa amostra colocada na cubeta, a qual é
inserida no equipamento. O valor de TOG lido diretamente no visor do
equipamento deve ser multiplicado por dez para compensar a dilui¢do
realizada e se obter a concentracao real de éleo na dgua.

Quando o sistema de tratamento de dgua é eficiente e reduz consi-
deravelmente a concentragdo de déleo na dgua, a dilui¢do da fase orga-
nica nao é realizada, e o valor de TOG ¢ lido diretamente no visor do
equipamento. Quando o TOG da dgua eluida da coluna chega préximo
a 25 mg/L, isto é, ultrapassa a faixa linear de calibra¢do do equipamen-
to (fig. 9.5), a fase organica, apds processo de extragdo, é diluida dez ve-
zes, assim como realizado para a dgua oleosa sintética preparada para
ser bombeada para dentro da coluna.

Os resultados, em geral, sdo expressos em grificos de TOG em fun-
¢do do volume de dgua eluida ou volumes de leito (volume da coluna
de tratamento). Nesses graficos, s3o inseridos o valor de TOG da dgua
oleosa sintética e os valores de TOG das aliquotas eluidas ao longo da
andlise (fig. 9.6).

—=—Entrada (mg/L)

—=-Saida (mg/L)

Concentragao de oleo (ppm)

L 4

Volume eluido (mL)
Figura 9.6 — Gréfico de concentracdo de 6leo (na dgua de entrada e na dgua de
saida da coluna) em funcdo do volume de dgua eluida da coluna que contém a
resina polimérica. Fonte: Autoria prépria.
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O experimento é apresentado no video “Determinacao de TOG — fluo-
rimetria”, produzido por Thiago Muza Aversa, Carla Michele Frota da
Silva e Maximiliano de Freitas Martins.

Consideracoes finais

Uma vez que a dgua produzida pela industria do petrdleo contém di-
ferentes tipos de contaminantes, ela precisa ser tratada para que possa
ser descartada ou reutilizada. A dgua oleosa produzida pode ser tratada
por diferentes processos, sendo a floculagdo e a adsor¢ao os principais.
Apesar de esses dois processos utilizarem polimeros, suas caracteristi-
cas sdo bem distintas. A floculagdo utiliza, preferencialmente, polime-
ros lineares hidrossoluveis de elevadas massa molar e resisténcia me-
cinica. J4 a adsor¢io utiliza polimeros insolaveis, de formato esférico
e elevada porosidade.

Neste capitulo, foram abordados: a sintese de um tipo de polimero
que pode ser utilizado como adsorvente, sendo requerida a utilizagao
de uma técnica especifica; a polimeriza¢gao em suspensio, que produz
o material na forma esférica; o uso de diluentes para obtencao dos po-
ros nesses materiais; o processo de tratamento de dgua oleosa utiliza-
do em laboratdrio para avaliar a eficiéncia do polimero na remocao de
6leo contido na dgua; e um dos métodos de determinagdo de teor total
de dleos e graxas (TOG) em dguas, neste caso, o que utiliza um fluori-
metro de bancada.

Vale ressaltar que o método de determinag¢do de TOG estabelecido
na legislacdo para as empresas petroliferas é o gravimétrico; entretan-
to, é possivel encontrar correlagdes com outros métodos, as quais tém
de ser especificas para cada tipo de petrdleo.

Referéncias

AHMADUN, F. R,; PENDASHTEH, A.; ABDULLAH, L. C,; BIAK, D. R. A.; MA-
DAENTI, S. S.; ABIDIN, Z. Z. Review of technologies for oil and gas produced wa-
ter treatment. J. Haz. Mat., v. 170, n. 2-3, p. 530-551, 2009.

AVERSA, T. M. Obtengdio e caracterizagdo de resinas poliméricas sulfonadas e avaliagio
na remogdo de contaminantes da dgua. 108 f. 2011. Dissertagdo (Mestrado em Cién-
cia e Tecnologia de Polimeros) — Instituto de Macromoléculas Professora Eloisa



106 AVALIAGAO DE ADITIVOS POLIMERICOS PARA A INDUSTRIA DE PETROLEO

Mano, Universidade Federal do Rio de Janeiro, Rio de Janeiro, 2011. Disponivel
em: http://objdig.ufrj.br/64/teses/766102.pdf. Acesso em: 22 mar. 2022.

AVERSA, T. M.; QUEIROS, Y. G. C.; LOUVISSE, A. M. T.; LUCAS, E. F. Sintese e
sulfonagdo de resinas poliméricas macroporosas e avalia¢ao na remocio de petré-
leo e anilina em dgua. Polimeros, v. 24, p. 45-51, 2014.

BERNARDO, C. N.; SILVA, C. M. F.; AGUIAR, P. E.; LUCAS, E. F. Performance
of poly(divinylbenzene-co-methyl methacrylate)-based resins for removing calci-
um and magnesium ions from water. Curr. Appl. Polym. Sci., v. 4, p. 1-10, 2021.

BUCHHOLZ, F. L.; GRAHAM, A. T. Modern superabsorbent polymer technology.
New York: John Wiley, 1998.

CONAMA - Conselho Nacional do Meio Ambiente. Resolug¢do n® 393/2007. Dis-
poe sobre o descarte continuo de dgua de processo ou de produgdo em platafor-
mas maritimas de petréleo e gds natural, e di outras providéncias. Didrio Oficial
da Unido, Brasilia, DF, 9 ago. 2007.

DEUS, L. C,; SILVA, C. M. F,; MARTINS, M. F.; AVERSA, T. M.; LUCAS, E. F. Re-
moving ammonium from water using porous resins: influence of polymer struc-
ture, ion exchange capacity and porosity. DYNA, v. 88, n. 217, p. 237-246, 2021.

GOKMEN, M. T.; DU PREZ, F. E. Porous polymer particles — a comprehensive
guide to synthesis, characterization, functionalization and applications. Prog. Polym.
Sci., v. 37, p. 365-405, 2012.

IPIECA - The Global Oil and Gas Industry Association for Environmental and So-
cial Issues. Petroleum refining water/wastewater use and management. United King-
dom: IPIECA, 2010. Disponivel em: https://savetexaswater.org/bmp/industrial/
doc/Refining_Water_Best_Practices.pdf. Acesso em: 15 fev. 2021.

LAKOWICZ, J. R. Principles of fluorescence spectroscopy. 3. ed. Boston: Springer, 2006.

LUCAS, E. F;; FERREIRA, L. S.; KHALIL, C. N. Polymers applications in petro-
leum production. In: MARK, H. E. Encyclopedia of polymer science and technology.
New York: J. Wiley & Sons, 2015a.

LUCAS, E. F,; FERREIRA, L. S.; KHALIL, C. N. Aplicagao de polimeros na produgdo
de petrdleo. 2. ed. Rio de Janeiro, 2015b. E-book.

MCCORMACK, P.; JONES, P.; HETHERIDGE, M. J.; ROWLAND, S. J. Analysis
of oilfield produced waters and production chemicals by electrospray ionisation
multi-stage mass spectrometry (ESI-MSn). Wat. Res., v. 35, p. 3.567-3.578, 2001.



TRATAMENTO DE AGUA 107

OLAJIRE, A. A. Review of ASP EOR (alkaline surfactant polymer enhanced oil re-
covery) technology in the petroleum industry: prospects and challenges. Energy,
v. 77, p. 963-982, 2014.

POLIPETRO UFR]. Sintese de resinas poliméricas via polimerizacdio em suspensao.
Apresenta¢io de Maximiliano de Freitas Martins. Produgdo: Maximiliano de Frei-
tas Martins, Thiago Muza Aversa e Carla Michele Frota da Silva. YouTube, 26 set.
2021a. Disponivel em: https://youtu.be/I10zgD4-JC-Y. Acesso em: 27 mar. 2023.

POLIPETRO UFR]. Tratamento de dgua oleosa. Apresenta¢do de Thiago Muza Aver-
sa. Produgdo: Thiago Muza Aversa. YouTube, 26 set. 2021b. Disponivel em: https://
youtu.be/BIUNViXMDqo. Acesso em: 27 mar. 2023.

POLIPETRO UFR]. Determinagdo de TOG — fluorimetria. Apresentag¢do de Thiago
Muza Aversa. Produgdo: Thiago Muza Aversa, Carla Michele Frota da Silva e Maxi-
miliano de Freitas Martins. YouTube, 26 set. 2021c. Disponivel em: https://youtu.
be/nrNIZIg47A0. Acesso em: 27 mar. 2023.

SILVA, C. M. F;; ROCHA, P. C. S.; LUCAS, E. F. Evaluation of toluene adsorption by
porous resins: batch and continuous flow studies. Macromol. Symp., v. 380, 2018.

SILVA, C. M. E;; ROCHA, P. C. S.; AVERSA, T. M.; LUCAS, E. L. Removal of pe-
troleum from aqueous systems by poly(divinylbenzene) and poly(methyl methac-
rylate-divinylbenzene) resins: isothermal and kinetic studies. Chem. Chem. Tech-
nol., v. 13, p. 399-406, 2019.

SPINELLI, L.; LUCAS, E. F. Polymers in the production of crude oil: I. Experimen-
tal discipline to teach laboratory tests to evaluate polymers performance. J. Mat.
Edu., v. 39, p. 125-130, 2017.

THOMAS, J. E. Fundamentos da engenharia de petréleo. 2. ed. Rio de Janeiro: In-
terciéncia, 2001.



Sobre os autores

Allan Victor Silveira Salvador. Engenheiro de petréleo e gds pela Unigranrio e
mestrando em Engenharia da Nanotecnologia pela Coppe/UFR]. Atualmente tra-
balha com sintese de nanomateriais de éxidos controlados para aplica¢do no pro-
cesso de desemulsificagdo de petréleo e na drea de engenharia de pogos na empre-
sa Tata TCS. Curriculo Lattes: http://lattes.cnpq.br/1444845897758064. E-mail:
allanvictorsilveira@gmail.com.

Ana Carla Ferreira Valente. Engenheira quimica pela Uerj e mestre em Ciéncia e
Tecnologia de Polimeros pela UFR] (IMA/LMCP). Trabalhou com o escoamento de
sistema-modelo e de petrdleo sob a influéncia da adi¢ao de material asféltico. Atua
hoje em empresa de desenvolvimento de projetos de engenharia quimica. Curriculo
Lattes: http://lattes.cnpq.br/3761863987909859. E-mail: ana.carla.fv@gmail.com.

Bianca Bassetti e Silva. Mestre em Ciéncia e Tecnologia de Polimeros pela UFR], no
PRH 16.1 da ANP. Doutoranda em Ciéncia e Tecnologia de Polimeros na UFR],
no PRH 16.1 da ANP. Atua no tema da inibi¢3o da formagao de sais de 4cidos
nafténicos com o uso de aditivos poliméricos. Curriculo Lattes: http://lattes.cnpq.
br/2875491835987206. E-mail: biancabassettiesilva@gmail.com.

Bruna Frugoli Alves. Engenheira de petréleo pela Unesa, mestre em Ciéncia e
Tecnologia de Polimeros pela UFR] e doutora em Engenharia Metalurgica e de
Materiais pela UFR]. Pesquisadora em projeto no Laboratério de Macromoléculas
e Coloides na Industria do Petréleo (LMCP/IMA/UFR]). Investiga o uso de aditi-
vos poliméricos como redutores do ponto de fluidez e melhoradores de fluxo de
sistemas parafinicos, petréleo e derivados. Curriculo Lattes: http://lattes.cnpq.
br/0030269278113152. E-mail: bruna.frugoli@coppe.ufrj.br.

Camila Assis da Silva. Técnica em Eletrotécnica pelo IFR] e graduanda em Nano-
tecnologia na UFR]. Atuou como aluna de inicia¢io cientifica no Laboratério de
Macromoléculas e Coloides na Industria do Petréleo (LMCP/IMA/UFR]) com



SOBRE OS AUTORES 109

financiamento do PRH 16.1 da ANP. Tem experiéncia na produgio e caracteriza-
¢3o de nanocompdsitos poliméricos e em sua aplicagdo como redutores de pon-
to de fluidez. Curriculo Lattes: http://lattes.cnpq.br/9861396546623398. E-mail:
camila.assis@nano.ufrj.br.

Carla Michele Frota da Silva. Doutora em Ciéncia e Tecnologia de Polimeros pela
UFR]J, mestre em Ciéncias pela mesma institui¢do e pesquisadora do Laboratério
de Macromoléculas e Coloides na Industria do Petréleo (LMCP/IMA/UFR]). Atua
na drea de caracterizagdo de petréleo, tratamento de dgua e aplicagio de técnicas
de determinagdo de teor de 6leos e graxas em dgua oleosa. Curriculo Lattes: http://
lattes.cnpq.br/2215658451731666. E-mail: michele.frota@gmail.com.

Daniela Hartmann. Quimica industrial, mestre em Petroquimica e Polimeros pela
UFRGS e doutora em Ciéncia e Tecnologia de Polimeros pelo IMA/UFR]. Atuou
como pesquisadora na drea de deposicio orginica de asfaltenos a alta pressdo e
alta temperatura. Foi pesquisadora visitante do PRH 16.1 da ANP na UFR]. Atual-
mente é pesquisadora sénior em empresa do setor de O&G, coordenando proje-
tos de pesquisa, desenvolvimento e inovag¢do. Curriculo Lattes: http://lattes.cnpq.
br/4743172629931112. E-mail: danielah.limc@gmail.com.

Daniele Cristina de Amorim. Técnica em Quimica da Fundag¢io Coordenacio de
Projetos, Pesquisa e Estudos Tecnolégicos (Coppetec), atuando no Laboratério de
Macromoléculas e Coloides na Industria do Petréleo (LMCP/IMA/UFR]). Possui
nivel superior incompleto (5° periodo de Engenharia Quimica pela Unigranrio).
Atua na drea de perfura¢do na industria do petréleo com preparo e avaliagoes de
fluidos de perfuragdo e sintese de polimeros. Curriculo Lattes: http://lattes.cnpq.
br/8076800815619218. E-mail: amorim47 @yahoo.com.br.

Danielle Gradin Queiroz. Técnica em Quimica pelo IFR] e graduanda em Engenha-
ria Quimica pela UFR]. Atuou na drea de avalia¢do do efeito da adi¢ao de monoe-
tilenoglicol sobre a viscosidade, cinética de separagdo e estabilidade de emulsdes
dgua em 6leo. Atualmente é trainee de produgio offshore. Curriculo Lattes: http://
lattes.cnpq.br/0825027228497031. E-mail: daniellegradin@eq.ufrj.br.

Elizabete Fernandes Lucas. Engenheira quimica pela Uerj, doutora em Ciéncia
e Tecnologia de Polimeros pela UFR], professora titular da UFR], coordenado-
ra do Grupo de Pesquisa de Macromoléculas e Coloides na Industria do Petré-
leo da UFR] e coordenadora do PRH 16.1 da ANP. E pesquisadora nivel 1D do
CNPq e bolsista Cientista do Nosso Estado da Faperj. Atua nos programas de pds-
-graduag¢io em Ciéncia e Tecnologia de Polimeros (IMA/UFR]) e em Engenharia



110 AVALIAGAO DE ADITIVOS POLIMERICOS PARA A INDUSTRIA DE PETROLEO

Metalurgica e de Materiais (Coppe/UFR]). Sua pesquisa é voltada para a aplica-
¢do de aditivos poliméricos a produgio de petréleo. Curriculo Lattes: http://lattes.
cnpq.br/1695631160657019. E-mail: elucas@metalmat.ufrj.br.

Filipe Giudice D’Avila. Engenheiro de petrdleo pela UFPel e mestre em Ciéncia e
Tecnologia de Polimeros pela UFR]. Atuou no estudo sobre a influéncia do estado
de agregacdo dos asfaltenos no processo de cristaliza¢do de parafinas. Atualmen-
te, trabalha na drea de qualidade de software. Curriculo Lattes: http://lattes.cnpq.
br/0792699283414181. E-mail: filipe_giudice@hotmail.com.

Gabriela Silva Melo dos Reis. Técnica em Quimica pelo IFR] e graduanda em
Farmdcia pela UFR]. Atuou como técnica em Quimica no Laboratério de Macro-
moléculas e Coloides na Industria do Petréleo (LMCP/IMA/UFR]), na drea de
avalia¢do da influéncia de polimeros e quimicos sobre a estabilidade de emul-
soes de petrdleo. Atua hoje no Departamento de Garantia da Qualidade na indus-
tria farmacéutica (Fiocruz/Bio-Manguinhos). Curriculo Lattes: http://lattes.cnpq.
br/7068495507565993. E-mail: gabriela.melo.smreis @gmail.com.

Giovanna Ferreira dos Santos. Estudante de gradua¢io em Engenharia Quimica
pela UFR]. Atuou como aluna de iniciag¢do cientifica no estudo da estabilidade
de asfaltenos em petréleos e solubilidade de asfaltenos em maltenos. Curriculo
Lattes: http://lattes.cnpq.br/5717918279700027. E-mail: giovannafer @eq.ufrj.br.

Grazielle Lopes. Mestre e doutora em Ciéncias pela UFRR] e pesquisadora no
Grupo de Fluidos de Perfura¢io do Laboratério de Macromoléculas e Coloides na
Industria do Petréleo (LMCP/IMA/UFR]). Atua na drea de sintese de aditivos poli-
méricos para aplicacdo em fluidos de perfuragio. Curriculo Lattes: http://lattes.
cnpq.br/5059390969276389. E-mail: grazilp@yahoo.com.br.

Gustavo de Gusmao Celestino. Mestre em Ciéncia e Tecnologia de Polimeros pelo
IMA/UFR] e doutorando em Engenharia Metalturgica e de Materiais pela Coppe/
UFR]J. Atua no Laboratério de Aditivos Poliméricos para Produgio de Petréleo
(LADpol/Coppe/UFR]) nas areas de avaliagdo da eficiéncia de desemulsifican-
tes em emulsdes preparadas sob pressdo, caracterizacio de borras e formulagio
de aditivos poliméricos para a inibi¢3o de incrustagio inorginica na industria
do petréleo. Curriculo Lattes: http://lattes.cnpq.br/8801576676812089. E-mail:
gusmaoll @gmail.com.

Hugo Noronha da Silva Barros. Mestre em Ciéncia e Tecnologia de Polimeros
(IMA/UFR]J) e doutorando em Engenharia Metalurgica e de Materiais (PEMM/Cop-
pe/UFR]). Sua pesquisa é voltada para o uso de aditivos poliméricos na induastria



SOBRE OS AUTORES 111

do petréleo como inibidores de incrustagio inorganica. Curriculo Lattes: http://
lattes.cnpq.br/4357521638706094. E-mail: hugo.barros@coppe.ufrj.br.

Jarlene da Conceigao Silva. Mestre em Ciéncia e Tecnologia de Polimeros pela UFR]
e doutora em Engenharia Metaltrgica e de Materiais pela mesma institui¢3o. Atual-
mente € bolsista de pés-doutorado da Faperj, trabalhando com surfactantes natu-
rais de petrdleo e isolamento e caracteriza¢do de fragdes de moléculas de petrdleo
interfacialmente ativas. Curriculo Lattes: http://lattes.cnpq.br/4862272921400478.
E-mail: jarlenecs @metalmat.ufrj.br.

Leidiane Guimardes dos Reis. Quimica pela Unigranrio, mestre e doutora em
Ciéncia e Tecnologia de Polimeros pela UFR]. Tem experiéncia em sintese e carac-
terizagdo de polimeros e atualmente trabalha no desenvolvimento de novas tec-
nologias voltadas para a drea de fotoprote¢do. Curriculo Lattes: http://lattes.cnpq.
br/8894863376814742. E-mail: leidiane.guimaraes.reis@gmail.com.

Leonardo Domingos Ferreira. Técnico em Quimica pelo Colégio Merctrio e gra-
duando em Engenharia Quimica pela UFR]. Atuou como aluno de iniciag3o cien-
tifica na quantificagio das propriedades interfaciais de petréleo mediante a adi-
¢do de antiespumantes. Atualmente trabalha na drea de gestdo da qualidade na
M. Dias Branco. Curriculo Lattes: http: //lattes.cnpq.br/0059544899737044. E-mail:
leonardo-domingos @live.com.

Leticia Steckel. Engenheira de petréleo pela UFPel, mestre em Engenharia Meta-
lurgica e de Materiais pela Coppe/UFR] e doutoranda em Engenharia de Minas,
Metalargica e Materiais pela UFRGS. Atuou como aluna de iniciac¢do cientifica
no Laboratério de Aditivos Poliméricos para Produgdo de Petréleo (LADpol/Cop-
pe/UFR]) e tem experiéncia na drea de aditivos poliméricos como inibidores de
deposicdo de parafina. Curriculo Lattes: http://lattes.cnpq.br/4038066386159351.
E-mail: letisteckel@hotmail.com.

Luciana Spinelli Ferreira. Doutora e mestre em Ciéncia e Tecnologia de Polime-
ros pela UFR]. Professora adjunta da UFR], atuando no curso de pés-graduacio
em Ciéncia e Tecnologia de Polimeros do IMA e em Engenharia da Nanotecnolo-
gia da Coppe. Atualmente é pesquisadora do CNPq nivel II, coordenadora substi-
tuta da pés-graduagio em Engenharia da Nanotecnologia da Coppe e gerente da
qualidade do Laboratério de Macromoléculas e Coloides na Industria do Petréleo
(LMCP/IMA/UFR]). Atua na drea de sintese, caracteriza¢do e aplica¢do de aditi-
vos poliméricos na produgio de petréleo, com énfase em perfuragio, deposicao
orginica e separa¢do de emulsdes, e na drea de recuperagio ambiental de sistemas



112 AVALIAGAO DE ADITIVOS POLIMERICOS PARA A INDUSTRIA DE PETROLEO

contaminados por dleo e outros poluentes. Curriculo Lattes: http://lattes.cnpq.
br/3300530558157881. E-mail: spinelli@ima.ufrj.br; luspinelliferr @ gmail.com.

Luise da Silva Santos Oliveira. Técnica em Petréleo e Gds pelo IFR]/Duque de
Caxias e graduanda em Quimica Industrial na UFR]. Realizou estigio e inicia¢do
cientifica no Laboratdrio de Aditivos Poliméricos para Produgdo de Petréleo (LAD-
pol/PEMM/Coppe/UFR]), no projeto de desenvolvimento de aditivos poliméricos
para inibic3o de incrustagdo inorganica na industria do petréleo. Também atuou
como aluna bolsista de inicia¢3o cientifica no Nucleo Interdiciplinar de Dininica
dos Fluidos (NIDF/UFR]), no projeto de pesquisa teérica e experimental sobre a
aplicagdo de métodos fisicos para mitiga¢io de incrusta¢des. Atualmente traba-
lha como técnica em Quimica no Laboratério de Macromoléculas e Coloides na
Indastria do Petréleo (LMCP/IMA/UFR]). Curriculo Lattes: http://lattes.cnpq.
br/4470139476412376. E-mail: luiseoliveira@eq.ufrj.br.

Marcele de Carvalho dos Santos. Técnica em Quimica pelo Senai Cetiqt e graduan-
da em Quimica pela UFR]. Atuou como aluna de inicia¢3o cientifica do Labora-
tério de Aditivos Poliméricos para Producio de Petréleo (LADpol/PEMM/Coppe/
UFR]J), tendo como pesquisa a sintese de polimeros para inibi¢do de incrustagio
inorganica em pogos de petréleo. No Laboratério de Macromoléculas e Coloides na
Industria do Petréleo (LMCP/IMA/UFR]), atuou como aluna pesquisadora bolsis-
ta, analisando a eficiéncia de diferentes solventes de extracdo sobre os valores de
TOG e a influéncia da presenca de poliacrilamida na dgua oleosa sintética sobre os
valores de TOG. Curriculo Lattes: http://lattes.cnpq.br/0890374601597142. E-mail:
marcelecarvalho@gradu.iq.ufrj.br.

Maximiliano de Freitas Martins. Graduado em Quimica pelo IFR], mestre em Enge-
nharia Metaldrgica e de Materiais pela UFR], doutorando em Engenharia Metalur-
gica e de Materiais pela mesma institui¢ao e pesquisador em projeto do Laboratério
de Macromoléculas e Coloides na Industria do Petréleo (LMCP/IMA/UFR]). Atua
na sintese, caracterizacio e aplicacdo de materiais poliméricos como aditivos para
a produgio do petréleo. Curriculo Lattes: http://lattes.cnpq.br/2468401344796606.
E-mail: maxfmartins@metalmat.ufrj.br.

Nathdlia Dias Nascimento. Técnica em Quimica pela Etec Conego José Bento e
graduanda em Quimica pela UFR]. Atuou como aluna de inicia¢3o cientifica do
Laboratério de Macromoléculas e Coloides na Industria do Petréleo (LMCP/IMA/
UFR]J) com a avaliagdo do comportamento de fases e caracterizagio das fragdes



SOBRE OS AUTORES 113

polares de petrdleos. Curriculo Lattes: http://lattes.cnpq.br/2281502972914127.
E-mail: nathalia.dias@gradu.iq.ufrj.br.

Paulo Cristiano Silva da Rocha. Técnico em Quimica com énfase em polimeros
e coloides pelo IFR] e engenheiro quimico pela Unigranrio. Atua como técnico
quimico no Laboratério de Macromoléculas e Coloides na Industria do Petréleo
(LMCP/IMA/UFR]), na irea de sintese e caracterizacdo de polimeros, caracteri-
zacdo de petréleo e avalia¢do da eficiéncia de aditivos quimicos para a produgio
de petréleo. Curriculo Lattes: http://lattes.cnpq.br/3094572475367464. E-mail:
paulocristiano92 @gmail.com.

Rita de Cassia Pessanha Nunes. Doutora em Ciéncia e Tecnologia de Polimeros
pela UFR]. Pesquisadora do Laboratério de Macromoléculas e Coloides na Indus-
tria do Petréleo (LMCP/IMA/UFR]). Atua na sintese e caracteriza¢do de polime-
ros e em sua avaliagdo como aditivos na garantia de escoamento. Curriculo Lat-
tes: http://lattes.cnpq.br/7374444777820897. E-mail: redpessanha@gmail.com.

Suzanny Paiva de Carvalho. Doutora em Ciéncia e Tecnologia de Polimeros pela
UFR]J. Atua como pesquisadora no Laboratério de Macromoléculas e Coloides na
Inddstria do Petréleo (LMCP/IMA/UFR]). Possui experiéncia nas dreas de garan-
tia de escoamento, na obtencio de sistemas bifdsicos, como emulsdes W-O, O-W,
e na avaliacio da degradacio de aditivos em processos de waterflooding. Atualmen-
te trabalha no desenvolvimento de sistemas dispersos-modelo para aplica¢do na
avalia¢io da qualidade de dgua de reinje¢do. Curriculo Lattes: http://lattes.cnpq.
br/7134896287527621. E-mail: suzannypaiva@hotmail.com.

Taissa Zangerolami Lopes. Mestre em Ciéncia e Tecnologia de Polimeros pelo
IMA/UFR]J e doutoranda em Engenharia Metaltirgica e de Materiais pelo PEMM/
Coppe/UFR]. E funciondria técnica-administrativa da UFR] no cargo de especia-
lista em microscopia eletrénica de varredura e transmissdo, atuando no Nucleo
Multiusudrio de Microscopia (PEMM/Coppe/UFR]). Tem experiéncia na drea de
metalografia, microanilise e polimeros para EOR. Curriculo Lattes: http://lattes.
cnpq.br/4907766648677548. E-mail: taissazl @yahoo.com.br.

Tatiana Simdes Loureiro Maravilha. Doutora em Ciéncia e Tecnologia de Polime-
ros pelo IMA/UFR] e pés-doutora na UFR] com financiamento da Faperj. Atual-
mente é pesquisadora do Ntcleo de Desenvolvimento de Processos e Andlises
Quimicas em Tempo Real (NQTR/IQ/UFR]). Atua nos temas de desenvolvimen-
to e caracterizag¢do de polimeros, incrusta¢des na industria de petréleo, caracte-
rizacio de rochas geradoras de petréleo e poliolefinas por Py-GC-MS e andlises



114 AVALIAGAO DE ADITIVOS POLIMERICOS PARA A INDUSTRIA DE PETROLEO

térmicas. Curriculo Lattes: http://lattes.cnpq.br/9960901322731831. E-mail: tatiana_
sloureiro@hotmail.com.

Thiago Muza Aversa. Quimico e doutor em Ciéncia e Tecnologia de Polimeros pela
UFR] e professor do IFR]. Atua nas dreas de sintese orginica e de materiais polimé-
ricos e ensino de quimica. Curriculo Lattes: http://lattes.cnpq.br/0060023615028391.
E-mail: thiago.aversa@iftj.edu.br.

Thiago Santiago Gomes. Doutor em Ciéncia e Tecnologia de Polimeros pela UFR].
Foi pesquisador visitante do PRH 16.1 da ANP na UFR]. Atualmente é pesquisador
do Instituto Senai de Inova¢io em Quimica Verde. Tem experiéncia em gestio de
projetos e atua nas dreas de bioeconomia, descarboniza¢io, economia circular e
materiais sustentdveis. Curriculo Lattes: http://lattes.cnpq.br/9732294733383157.
E-mail: thiagosg@ima.ufrj.br.



Os polimeros sio amplamente utilizados na industria de petré-
leo com diversas finalidades. Este livro apresenta experimentos
laboratoriais para avaliar o desempenho de polimeros em algu-
mas de suas aplica¢des na industria do petréleo. Apesar de oa
foco ser em avalia¢ao de desempenho de aditivos poliméricos, os
ensaios também podem ser aplicados a aditivos de outra nature-
za. Também s3o apresentados procedimentos de caracterizagdo
basica de petréleo e a obtencdo de polimero para utilizagdo em
tratamento de dgua. Cada texto contendo a descri¢ao de um ex-
perimento apresenta um link para um video de sua demonstra-
¢3o, sendo altamente didatico para uso por professores em suas
aulas. Este livro pode ser utilizado por estudantes de ensino téc-
nico, de graduacgao e de pds-graduagao, além de profissionais da
industria interessados em adquirir informacgdes bésicas sobre

os ensaios de avalia¢do aqui abordados.
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