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ABSTRACT

This work aims at the determination of vapor(gas)-liquid equilibrium data for Systems Alcohol + Ester
found in the processing of the Biodiesel in wide ranges of temperature and pressure. These properties provide
knowledge for the analysis and characterization of the involved phases, required for the process of these
fractions in the petroleum industry. The experimental methods applied in this work are dynamic, synthetic,
analytical and static (to be developed during this project), mainly for the determination of vapor (gas)-liquid

equilibria.



"Uma mente que se abre para uma nova idéia nunca
volta a seu tamanho anterior”.

Einstein



Esta monografia ¢ dedicada:

Ao0s meus Pais



AGRADECIMENTOS

Agradeco primeiramente a Deus por tudo que aconteceu ao longo desde trabalho.

Aos meus pais Wilton Corsino do Nascimento e Teresa Lins Bahia, a Patricia Cristine e
aos meus irmaos que estiveram sempre ao meu lado em todos os momentos da minha vida.

Maria Elisa de Medeiros Bahia (em Memoria).

Dr. Pesquisador Humberto Neves Maia pela paciéncia, compreensdo, dedicacio,
sabedoria e ao Prof*. Dr. Osvaldo Chiavone Filho pela competéncia com que me orientaram
ao longo deste trabalho.

Aos amigos de graduagdo, em especial a aqueles que me ajudaram a atravessar as
dificuldades encontradas durante o curso.

Agradecemos a ANP( Agencia Nacional do Petréleo) pelo apoio financeiro e ao Nupeg

(Nucleo de Pesquisa de Petroleo e Gas Natural) pela estrutura fisica e suporte a este trabalho.



indice

Agradecimentos

1 — Introducao

2 — Objetivos
3 —Relevincia do trabalho
4 — Aspectos Teoricos
4.1 — Equilibrio
4.1.1 — Equilibrio de Fases
4.2 — Equilibrio Liquido-Vapor
5 — Estado da Arte
5.1 — Dados de Equilibrio de Fases
5.2— Métodos Experimentais para Determinar dados de Equilibrio Liquido-vapor
5.2.1 — Métodos Analiticos
5.2.1.1 — Método Isotérmico
5.2.1.2 — Método Isotérmico - Isobarico
5.2.1.2.1 — Método Fluxo Continuo
5.2.1.2.2 — Método Semi - Fluxo
5.2.1.3 — Método Isobarico
5.2.2 — Método Sintético
5.2.2.1 — Método Sintético Visual
5.2.2.2 — Método Sintético Nao - Visual
5.3 — Estimacéo dos parametros termodinamicos
6 — Método Experimental
6.1. Equipamento e Procedimentos
7 — Resultados e Discussoes
7.1 — Pressdo de Vapor das Substiancias Puras
7.2 — Determinacéio de dados de Equilibrio Liquido-Vapor
7.3 — Consisténcia Termodindmica dos Dados
8 - Conclusdes
Bibliografia

Anexos

09

11
13
15
16
16
17
18
19
19
19
20
21
21
22
22
23
24
24
24
26
27
30
30
32
34
37
38



Lista de Figuras

Figura 1. Método Isotérmico para determinagio de dados de ELV.

Figura 2. Método Isotérmico-Isobarico do Tipo Fluxo continuo para determinagdo de dados de ELV.
Figura 3: Método Isobarico com refluxo para determinacdo de dados ELV.

Figura 4: Método do Tipo sintético para determinacdo de dados de ELV.

Figura 5: Ebulidmetro “Fischer”, modelo 602.

Figura 6: Pressdo de vapor do acetato de etila.

Figura 77 Pressio de vapor do etanol.

Figura 8: Diagrama T-x,y e y-X para o sistema acetato de etila(1) + etanol(2) a 70 kPa.

Figura 9: Diagrama X,y para o sistema acetato de etila (1) + etanol (2) a 70 kPa.

Lista de Tabelas

Tabela 1. Fornecedor, pureza, densidade p; para os componentes estudados.
Tabela 2. Pressio de vapor P® do acetato de acetato de etila (1) e etanol (2) em fungdo da temperatura T.

Tabela 3. Equilibrio liquido-vapor para o sistema acetato de etila(1) + etanol(2); fragdo molar de liquido xi,
temperatura T, fracdo molar de vapor yi, e pressdo P.

Tabela 4. Parametros estimados da equacdo de Antoine em log;o; T em Kelvin e P em kPa.

Tabela 5. Teste dos desvios e parametros de interagdo UNIQUAC estimados® para o acetato de etila(1) +
etanol(2).



Capitulo |

INTRODUCAO

Nascimento Y. C. Monografia - DEQ/PRHI14-ANP/UFRN — Natal/RN - Brasil



Introducdo 9

1. Introdugao

Fluidos de petréleo sdo misturas complexas de varios hidrocarbonetos onde ha uma
predominancia de hidrocarbonetos aciclicos, aliciclicos e aromaticos [Freitas e Costa,
1969] e uma certa quantidade de impurezas, sendo as mais comuns CO2, 02, N2, H2S e
He. Oleos pesados apresentam maior dificuldade de anélise e caracterizagdo em fungdo da
presenga de componentes com grandes cadeias carbonicas, com um nimero vasto possivel
de isomeros com propriedades cromatograficas bem parecidas, além de alta viscosidade
demandando, por exemplo, uso de temperaturas maiores ou uso de pressdes reduzidas
(vécuo) para as curvas de destilagdo - True Boiling Point (TBP).

As analises e caracterizagOes realizadas na industria do petroleo consistem em dados
de pressdo, volume e temperatura em células PVT (pressdo, volume e temperatura),
determinando as razdes de solubilidade e de volume o6leo/gas bem como curvas de
destilacido TBP, medidas de densidade, viscosidade e teores de agua, sais e outros
constituintes. Apods essas analises, métodos computacionais baseados em modelos
termodindmicos para misturas sdo aplicados para a caracterizacdo do 6leo na composi¢do e
identificacdo de componentes, ou pseudo-componentes.

A determinacdo de dados de equilibrio liquido-vapor(ELV) confidveis permitem a
elaboracdo de diagramas de fases dos sistemas com fragdes pesadas de petroleo, os quais
serdo diretamente usados para o desenvolvimento de novos métodos de correlagdo e
predicdo, bem como para testar as teorias de misturas e as aplicagdes em simuladores.

A construgdo desses diagramas exige um trabalho experimental consideravel, mas o
conhecimento dos mesmos ¢ fundamental para se identificar o nimero e a natureza das
fases que se apresentam, fixar suas respectivas superficies de transi¢do, determinando as

condigOes otimas ou de referéncia num processo de separagao.
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2. Objetivos

O objetivo deste trabalho é a determinagdo de dados de equilibrio liquido-
vapor/gas(ELV/G) (pressdo, temperatura ¢ composicdo das fases liquida e vapor), em
amplas faixas de temperatura e pressao, com vistas a requerida analise e caracterizacao de
fragdes pesadas de petroleo para o processamento bem como a caracterizagao e analise de
oleos pesados, isto €, sistemas com componentes de alto peso molecular, usando dados de

equilibrio de fases.
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Relevancia do trabalho

3. Relevancia do trabalho

O estudo e o conhecimento de dados de ELV/G prové aplicagdes nos intimeros
processos, tais como os de separacdo, absor¢do, extragdo e destilacdo, bem como permite a
previsdo da formagdo de fases indesejaveis como precipitados de parafina, asfaltenos e
hidratos nas correntes dos sistemas petroquimicos.

Devido o alto custo das células PVT (pressdo, volume e temperatura) e a falta de dados
de equilibrio liquido-vapor (gas) para sistemas contendo fragdes pesadas de petrdleo por

métodos experimentais.
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4. Aspectos teoricos

4.1 Equilibrio

Equilibrio é uma condig¢do estatica no qual ndo ocorre mudangas nas propriedades
macroscopicas de um sistema com o tempo. Isto implica um equilibrio de todos os potenciais
que podem causar mudanga. Na pratica, a suposi¢ao de equilibrio esta justificada quando

conduz a resultados de precisao satisfatoria.

4.1.1. Equilibrio de fases

A determinacdao de dados de pressdo de vapor estd envolvida com o
equilibrio do liquido e seu vapor.
O estado estdvel de um sistema fechado ¢ estabelecido pela minimizagao

de G a T e P constantes. Se o sistema contém duas fases “a” e “B” podemos
obter um critério alternativo de equilibrio usando a seguinte equacio:

dG =) p.dn, =dG* +dG" =Y uldn® +> pldn’ (1)

03
onde, M ¢ o potencial quimico do componente “i”
€9

potencial quimico do componente “i” na fase “B”.
Para o nimero de moles tem-se:

na fase “a” e pif € o

dn, =dn’ +dn” (2)
No equilibrio, G ¢ minimo, logo:
dG =0 (3)
Se o sistema é fechado, tem-se:

dn;=0 e assim dn’ =—dn® (4)

Substituindo as equacdes (3) e (4) na equacgdo (1):
0= (us = Jan? (5)

ue = b (i=1,..N) (6)

como dn, ;tO, obtém-se o critério de equilibrio, equacio (6), onde N ¢é o
numero de componentes da mistura. Este critério ¢ utilizado, como ponto de
partida da modelagem de diversos tipos de equilibrio de fases, como liquido-
vapor e so6lido-liquido.
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4.2. Equilibrio Liquido-vapor

O equilibrio liquido-vapor para um sistema isolado é definido na termodinamica quando
0s potenciais mecanico, térmico e quimico sdo iguais nas duas fases. As quantidades
intensivas observadas de um sistema liquido-vapor para caracterizar o equilibrio sdo a

pressao, a temperatura € as composicoes molares das fases liquida e vapor.
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5. Estado da Arte

5.1 Dados de equilibrio de fases

Os dados de equilibrio de fases a alta pressdo sdo utilizados, por exemplo, na
simulagdo de reservatorios de petroleo, no aumento da recuperagdo de 6leo, transporte e
armazenamento de gas natural, no estudo de processos geoldgicos e no refino. Informacgdes
experimentais sobre dados de equilibrio sdo de grande importancia, até mesmo quando
modelos termodindmicos sdo usados para calcular o comportamento de fases de uma
mistura [Christov ¢ Dohrn, 2002].

A obtencao destes dados pode ser feita em equipamentos denominados células de
equilibrio e ebuliometros, e as aplicacdes praticas destes resultados experimentais podem ser
feitas de trés maneiras [Yan ef al., 1991]:

e Uso direto para a modelagem matematica e calculos de projeto de processos de
recuperagao;

e Uso para montar modelos tedricos para predizer e calcular propriedades de interesse;

e Os dados podem ser usados para desenvolver e/ ou melhorar métodos de recuperagdo,

e assim, alcancar uma maior eficiéncia na producgdo de petroleo.

5.2 Métodos experimentais para obtengdo de dados de ELV a altas temperaturas e
pressoes

Meétodos experimentais para a investigacdo de equilibrio de fase a alta pressdo podem
ser divididos em duas classes principais dependendo como a composicdo ¢ determinada:
métodos analiticos (ou método direto) e métodos sintéticos (ou métodos indiretos) [Christov e

Dohrn, 2002].

5.2.1 Métodos Analiticos

Métodos analiticos envolvem a determinacdo das composigdes de ambas as fases. Isto
pode ser feito levando amostras de cada fase e analisando-as fora da cela de equilibrio a
pressdo normal ou usando métodos fisico-quimicos de analise dentro da cela de equilibrio sob

pressao.
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Dependendo da obteng@o das condi¢des de equilibrio, os métodos analiticos podem ser
classificados como métodos isotérmicos, métodos isotérmicos isobaricos e métodos
isobaricos.

A pressdo ¢ controlada, e nas condigdes de regime permanente a temperatura ¢ lida. As
composi¢des das fases liquida e vapor sdo amostradas e analisadas, geralmente por
cromatografia, densimetria (Chiavonne-Filho et al., 1993) ou refratometria (Person e

Freudenslund, 1991).

5.2.1.1. Métodos isotérmicos

Cada substancia ¢ colocada numa cela de volume constante ou variavel, e em seguida
temperatura e pressao sdo ajustadas para provocar uma separacao de fase [Nagahama, 1996].

O controle da temperatura nada mais ¢ do que a propria técnica de operagao para obter o
equilibrio, pois uma vez estabilizada a temperatura do sistema (fechado) a presséo
conseqiientemente se estabiliza e o equilibrio fica entdo caracterizado naquelas condi¢des
[Chiavone-Filho, 1988]. Para chegar ao estado de equilibrio sdo usados agitadores magnéticos

ou equipamento oscilante.

Analise

L Anilise

Figura 1 — Método Isotérmico para determinacdo de dados de ELV

Como a célula ¢ um sistema fechado, a presenca de gases dissolvidos (mesmo em
pequena quantidade) pode causar erros nas medi¢des de pressoes. Assim, a desgasificagdo
completa dos componentes introduzidos na célula torna-se um requisito fundamental para a
obtencdo de resultados confiaveis. Isto implica também que um procedimento correto para
remover gases de liquidos volateis deve estar disponivel e que a manipulagdes de liquidos

desgasificados requerem muito cuidado [Christov e Dohrn, 2002].
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Para experimentos realizados com o método estatico para o ELV apresenta algumas
limitagdes [Nagahama, 1996]:
e A retirada de uma amostra da célula (amostragem) pode causar uma mudanga do
estado de equilibrio: pressdo, temperatura € composicao.
e Devido a vaporizacdo parcial ou condensacdo durante ebulicdo intensa, o resultado

analisado pode ndo ser o mesmo daquele obtido na célula de equilibrio.

Métodos isotérmicos precisam de equipamento de laboratdrio relativamente simples e

barato, e se realizados cuidadosamente, eles podem produzir resultados muito confiaveis.

5.2.1.2. Métodos Isotérmicos-Isobaricos

Nos métodos isotérmicos-isobaricos, freqiientemente chamados de métodos dinamicos,
uma ou mais corrente de fluidos sdo bombeadas continuamente numa cela de equilibrio
termostatizada. A pressdo ¢ mantida constante durante o experimento controlando-se o fluxo

de alimentag@o, normalmente da fase vapor.

5.2.1.2.1. Método de fluxo continuo

Na figura 2 esta mostrado um esquema do método de fluxo. Num projeto tipico de um
método de fluxo continuo, bombas dosadoras de alta pressao alimentam os componentes pré-
aquecidos em um misturador (freqiientemente um misturador estatico) onde a temperatura
desejada ¢ atingida. Amostras de ambas fases sdo continuamente retiradas, depressurizadas,
acumuladas e analisadas, normalmente depois do experimento e a pressdo ¢ ajustada
controlando-se a vazao de saida da fase de cima. Métodos de fluxo continuo tém a vantagem

que a amostragem ndo perturba o equilibrio.
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Analise

1= Analise

Figura 2 — Método Isotérmico-Isobarico do Tipo Fluxo continuo
para determinagdo de dados de ELV.

5.2.1.2.2. Método de semi fluxo

Nos métodos de semi-fluxo, s6 uma fase ¢ escoada enquanto a outra fase fica na cela de
equilibrio. As vezes, os métodos de semi-fluxo sdo chamados métodos de fluxo de passagem
unica, métodos de saturagdo de gas ou métodos de circulagdo de gas puro. Para a medida de
VLE, uma corrente de gas de um cilindro de alta pressdo é passada por uma célula que
contém o liquido. Apoés equilibrio, o efluente da fase de vapor fica reduzido em pressdo e
direcionado para o trap onde o liquido condensado ¢ coletado. A quantidade do gas saindo do
“trap” pode ser determinada volumetricamente com um medidor de teste de umidade.

Amostras da fase liquida sdo retiradas através de tubos, depressurizadas, e analisadas.

5.2.1.3. Métodos isobaricos

Um modo rapido e simples para medir dados de P-T-x ¢ o uso de um ebulidmetro que ¢
um refervedor de refluxo de um estagio equipado com uma bomba de elevacdo de vapor que
joga quantidade de vapor e liquido em equilibrio sobre um termémetro de poco (vide figura
3). O principio do dispositivo de circulagdo ¢ carregar o equipamento com uma mistura
liquida e levar esta a ebulicdo por destilacdo a pressdo constante. Até a obtencao do regime
permanente as composi¢des do liquido em ponto de bolha e do vapor condensado variam com

o tempo [Chiavone-Filho, 1988].
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1 e

v
Analise — Analise
L
MaA 2 m;m

Figura 3 — Método Isobarico com refluxo para determinagdo de dados ELV.

As desvantagens de uma recirculacdo sao a necessidade de uma bomba que trabalhe de
maneira adequada com uma pequena queda de pressdo e a necessidade de um campo de
temperatura uniforme para evitar a condensacdo parcial ou vaporizagdo na linha de
recirculacdo. Logo, estes métodos com recirculagdo nao sdo adequados na regido proxima do
ponto critico onde pequenas mudangas na temperatura e pressao tem uma influéncia forte no

comportamento das fases. Porém, este método atinge rapidamente o equilibrio.
5.2.2 Métodos Sintéticos

A idéia de métodos sintéticos € preparar uma mistura de composi¢ao conhecida e entdo
observar o comportamento de fase em uma cela de equilibrio. Nesse caso, nenhuma
amostragem ¢ necessaria. Depois de quantidades conhecidas dos componentes terem sido
colocados em uma cela de equilibrio, valores de temperatura e pressdo sao ajustados de forma
que a mistura fique homogénea. Entao a temperatura ou pressao € variada até a observacao da
formagdo de uma nova fase. Cada experiéncia rende um ponto P-T—x do envelope de fase.

()

s

Figura 4 — Método do Tipo sintético para determinacdo de dados de ELV.
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Os métodos sintéticos podem ser usados onde métodos analiticos falham, isto €, quando
a separacdo de fase ¢ dificil devido a densidades semelhantes das fases coexistentes, por
exemplo, proximo a pontos criticos. Freqlientemente, o procedimento experimental é facil e

rapido.

5.2.2.1 - Métodos sintéticos visuais

O aparecimento de uma nova fase € normalmente descoberto pela observagao visual da
turbidez ou menisco resultante em uma cela de visdo. O método sintético visual ndo s6 pode
ser usado para a determinagdo de VLE simples, como também para estudar complicados
comportamentos de fase, por exemplo equilibrio multifasicos, medidas da solubilidade de
gases em solucdes de eletrdlito, o equilibrio solido so6lido e solido fluido, curvas criticas de
misturas, formacdo de gas hidratado, equilibrio trifdsico em sistemas polimero/solvente ou
equilibrio quaternario. A mistura pode ser alcangada através de movimentos sincronizados

dos pistoes.

5.2.2.2. métodos sintéticos ndao-visuais

Como uma alternativa para observagdo visual, podem ser monitoradas outras
propriedades fisicas para descobrir transicdes de fase. Se o volume total de uma cela de
volume variavel pode ser medido com precisdo, o aparecimento de uma nova fase pode ser
obtido da mudanga abrupta no grafico pressdao—volume de forma mais acurada do que através

de observacao visual.

5.3 Estimagdo dos parametros termodinamicos

A estimacdo de parametros termodinamicos para hidrocarbonetos pesados ndo ¢ uma
tarefa facil. A composi¢do quimica ¢ as propriedades fisicas e quimicas destes materiais, que
particularmente apresentam alta viscosidade, apresentam comportamento complexo e variam
consideravelmente de um reservatorio para outro [Yan et al., 1991].

Assim, o uso de equagdes e de métodos de contribuicdo de grupos € necessario.
Avaullee et al. [1997a] utilizaram o um método de contribuicdo de grupos para estimar

propriedades criticas e fator acéntrico de parafinas, nafténicos e aromaticos com énfase na
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extrapolagdo para hidrocarbonetos pesados. Para aplicacdes na area petrolifera, compostos
sulfurados também foram estudados.

Avaullee et al. [1997b] fizeram uma avaliacdo de uma nova aproximagdo a
caracterizagdo termodindmica na modelagem de fragdes pesadas de petréleo que pode ser
usada na predicdo de propriedades PVT de gases condensados e o6leos crus com a
possibilidade de aplicagdo em equacdes de estado cubicas, normalmente disponiveis em

simuladores comerciais.
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6. Método Experimental

6.1. Equipamento e Procedimentos

As medidas de equilibrio liquido-vapor foram realizadas em um sistema Fischer,
composto de (um ebulidmetro Fischer modelo 602, controlador digital Fischer System 101,
bomba de vacuo Edwards E2MI1, controlador de pressao modelo Edwards 600 Barocel e
Banho termostatico TE-184), que possibilita a circulagcdo e coleta das fases liquidas e vapor
para analise. Este dispositivo ¢ adequado para sistemas nao eletrolitos e permite o estudo de
substancias com alto ponto de ebuli¢ao. Os dados de equilibrio sdo obtidos em termos de
pressdo, temperatura e composicoes das fases liquida e vapor (P, Tx,)).

As temperaturas de equilibrio foram medidas através termometro PT-100 com
resolu¢do de 0,1 °C (Fischer, 1997). A calibragdo do sensor de pressdo foi feita com
bardmetro de mercurio no local (Hala et al., 1967). O ebuliometro “Fischer” apresentado na
Figura 1, tem como principio basico a recirculagdo das fases liquida e vapor em contato, até
que se atinja o estado de regime permanente, bastante proximo do equilibrio. A mistura
liquida € colocada no frasco de mistura (1). Ela é aquecida até entrar em ebuli¢do na cdmara
(2). O vapor desprendido, juntamente com goticulas que sdo carregadas da fase liquida,
sobem através do tubo (3), denominado de bomba “Cottrell”. Durante o percurso pelo tubo, se
da o intimo contato entre o vapor e as goticulas de liquido, promovendo as trocas de energia e
massa, necessarias para a caracterizacao do estado de equilibrio. A mistura ao chegar ao final
da “bomba Cottrell”, entra em contato com um termopar (4) que registra a temperatura de
equilibrio naquele momento. O vapor continua a subir e, posteriormente, atravessa o
condensador (5) e retorna ao frasco da mistura. As goticulas de liquido retornam ao frasco de

mistura (1).
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Figura 5 - Ebuliometro “Fischer”, modelo 602

Apo6s algum tempo, quando ambas as fases estiverem recirculando continuamente e
ndo houver mais variacdo sensivel na temperatura de equilibrio, sdo retiradas amostras das
fases liquida (6.1) e vapor (6) simultaneamente, através do acionamento das valvulas (7.1) e
(7), respectivamente. Estas amostras serdo analisadas através de um cromatografo, densimetro
ou refratometro, de acordo com o mistura, para que sejam determinadas suas composicoes.
Desta maneira sao obtidas todas as propriedades necessarias para a caracterizacao do sistema:

a pressdo, a temperatura de equilibrio e as composicoes das fases liquida e vapor.
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7. Resultados e Discussoes

7.1. Pressdo de Vapor das Substancias Puras
Os reagentes com grau de pureza P.A. foram utilizados na preparacdo das misturas
binarias, conforme apresentado na Tabela 1, que compara as densidades dos compostos com

os valores da literatura para confirmacao.

Tabela 1. Fornecedor, pureza, densidade p; para os componentes estudados.

3 -3
Anci 0 p (g.cm™)* p (g.cm™)**
Substancia Fornecedor Pureza (%) (298.15K) (298.15K)
Acetato de Etila Quimex > 99% 0,8937 0,8934
Etanol Nuclear >99% 0,7859 0,7858

*Literatura (Daubert e Danner, 1995); **Experimental

As pressodes de vapor P* em fungdo da temperatura T para as substincias puras acetato
de etila e etanol, foram determinadas experimentalmente com a célula de equilibrio Fischer,

as quais estao apresentadas na Tabela 2, e graficamente nas Figuras 2 e 3, respectivamente.

Tabela 2. Pressao de vapor P® do acetato de acetato de etila (1) e etanol (2) em fungéo da
temperatura T.
Acetato de etila Etanol
T(K) PS(kPa) T(K) P°(kPa)
308,54 20,00 316,21 20,00
317,51 30,00 324,12 30,00
324,32 40,00 330,02 40,00
329,92 50,00 334,83 50,00
334,73 60,00 338,94 60,00
338,94 70,00 342,49 70,00
342,64 80,00 345,65 80,00
346,05 90,00 348,45 90,00
349,15 100,00 351,10 100,00
349,50 101,74 351,45 101,74
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Figura 7 - Pressao de vapor do etanol.
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7.2. Determinagao de dados de Equilibrio Liquido-Vapor

As medidas do equilibrio liquido-vapor para o sistema acetato de etila(l) + etanol(1)
foram realizadas a pressdo constante de 70 kPa, cujos dados estdo presentes na Tabela 3 e
Figuras 4 e 5. Para cada ponto experimental, uma vez atingido a temperatura de equilibrio,
esperou-se cerca de 30 minutos antes de proceder a leitura da pressdo, temperatura e coleta
das fases liquidas e vapor condensado em equilibrio. No ebuliometro de Fischer, estas
amostras foram coletas através de acionamentos simultdneos de valvulas solenodide,
correspondentes aos coletores das fases liquida e vapor. Essas amostras eram acondicionadas
em frascos adequados e submetidos a refrigeracdo. Com isto evitavam-se perdas de seus
constituintes, que posteriormente eram analisados por cromatografia gasosa para a

determinagdo das composi¢oes das fases liquidas e vapor, apresentadas na tabela 3.

Tabela 3. Equilibrio liquido-vapor para o sistema acetato de etila(1) + etanol(2); fracdo molar

de liquido xi, temperatura T, fragdo molar de vapor yi, e pressao P.

X; T(K) Vi P(kPa) X; T(K) Vi P(kPa)
1,0000 338,94 11,0000 70,00 0,3251 335,73 0,4199 70,00
0,9325 337,54 0,8808 70,00 0,2440 336,43 0,3590 70,00
0,8750 336,53 0,8070 70,00 0,2353 336,53 0,3526 70,00
0,8641 336,43 0,7933 70,00 0,2147 336,73 0,3333 70,00
0,7902 335,73 0,7205 70,00 0,1487 337,74 0,2653 70,00
0,6835 335,03 0,6420 70,00 0,1053 338,74 0,2142 70,00
0,5896 33493 0,5686 70,00 0,0506 340,44 0,1227 70,00
0,5732 33493 0,5610 70,00 0,0327 341,14 0,0850 70,00
0,5189 33493 0,5441 70,00 0,0314 341,24 0,0814 70,00
0,4745 335,03 0,5180 70,00 0,0000 342,54 0,0000 70,00
0,3493 335,53 0,4376 70,00 - - - -
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Figura 8 - Diagrama T-x,y e y-x para o sistema acetato de etila(1) + etanol(2) a 70 kPa.
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Figura 9 - Diagrama X,y para o sistema acetato de etila (1) + etanol (2) a 70 kPa.

7.3. Consisténcia Termodinamica dos Dados

Para o tratamento termodinamico dos dados de ELV, necessitou-se das pressoes de
vapor dos componentes puros, Tabela 2, que atendesse a faixa de temperatura usada para cada
uma das misturas, onde se observa a 6tima qualidade do ajuste e conseqiientemente coeréncia
entre os dados experimentais das diversas fontes.

O programa ANTOINE foi usado para determinagdo dos parametros A,B,C,
apresentados na Equacdo 1. Para isto, usou-se os dados de pressdes de vapor obtidos
experimentalmente apresentados na Tabela 3, juntamente com dados de pressdo de vapor da
literatura DIPPR (Daubert e Danner, 1995; Wilhoit e Zwolinski, 1973; Ambrose e Sprake,
1970; Kretschmer e Wiebe, 1949; Smith e Srivastav, 1986; Timmermans, 1965; Boublik et
al., 1973; Ambrose et. al., 1981; e Polak e Mertl, 1965) cobrindo toda a faixa de temperatura.
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logio(PS/ kPa) = A;— B; / [(T / K) + Ci] (1)

A regressdo dos dados foi feita com o modelo dado pela Equagdo 1, que usa o
logaritmo decimal e a funcdo objetivo que minimiza as diferencas absolutas entre os valores
experimentais e calculados. As constantes da Tabela 4 sdo para P em kPa e T em Kelvin,
sendo que a representagdo em termos de desvios apresentou-se bastante satisfatoria indicando

a precisdo e compatibilidade dos dados de diversas fontes.

Tabela 4. Parametros estimados da equacao de Antoine em log;o; T em Kelvin e P em kPa.

. . : : T (K)' T (K)*
Substancia Ai Bi Ci ) .
Literatura Experimental

Acetato de etila  6,150076 1195,257 -61,632 302,27 - 359,51 308,54 - 349,50
Etanol 7,531539 1759,721 -32,976 308,14 - 359,00 316,21 - 351,45

"Dados observados (tabela 3) e da literatura para atender a faixa de temperatura dos dados

de ELV de misturas.

Tabela 5. Teste dos desvios e parametros de interagio UNIQUAC estimados® para o acetato

de etila(1) + etanol(2).

T(faixa) / K P(kPa) | AAD (x)° | A(T) (%) | AAD (y)* | A (P) (%)
Acetato de etila (1) (r=3,4786, q = 3,1160) + Etanol(2) (r =2,1055, q = 1,9720)
334,93 — 342,54 70,0 0,0043 0,01 0,0060 0,21

Incertezas atribuidas na estimagdo: ox = 0,0005; 6y = 0.0005; 6+ = 0,01 K e op =
0,15 kPa;

*Parametros de interagdo UNIQUAC: ajj= (ujj — ujj) / R;

a12/K =158,6; a,1/K = 2,110;

"AAD = (I/N) 3 |(exptl — caled)i|; A = (100/N) > |(exptl — calcd)/exptl};
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Para conferir a consisténcia dos dados, a ferramenta computacional PARMOD
(Larsen, 1986) que usa o modelo UNIQUAC (Abrams e Prausnitz, 1975), foi usado para
descrever a nao idealidade da fase liquida. Neste teste, de acordo com Fredenslund et al.
(1977) e Smith et al. (1982), os dados s@o considerados consistentes para valores de AAD(y)

menor que 0.01 e A(P) menor que 2%.
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8. Conclusoes

A utilizagdo de gés inerte (nitrogénio) foi necessaria para evitar a introdugao de
ar umido no sistema durante o processo de coleta de amostra o qual interfere nos resultados
das analises das amostras liquidas e também para evitar degradacdo com a presenga do
oxigénio do ar.

A precisao dos dados de equilibrio liquido-vapor para o sistema acetato de
etila(1) + etanol(2), obtidos através do ebulidmetro Fischer, apresentaram um o6timo teste de
consisténcia termodinamica dos desvios.

A correlagdo dos dados obtidos experimentalmente foi efetuada através da
equacao UNIQUAC. Os parametros especificos para os conjuntos de dados experimentais de
equilibrio liquido-vapor foram estimados mediante a minimizacdo de uma fun¢do objetivo
considerando todas as variaveis (P,T,x,y).

Os dados e os pardmetros de interagdo obtidos através dos mesmos para um

modelo termodinadmico sdo importantes para a simulagdo dos processos de interesse.
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RESUMO

O presente relatorio refere-se as atividades executadas pelo aluno Yuri Corsino do Nascimento, durante a realizagdo do

estagio curricular na companhia HALLIBURTON SERVICOS LTDA. — Base de Mossoro-RN.

O estagio faz parte da disciplina DEQ0330 — Estagio Supervisionado, e tem por objetivo maior agregar conhecimentos
adquiridos em sala de aula durante todo o periodo de formagdo académica e neste caso, em particular, na area de Petroleo e Gés,

especificadamente no setor de Cimentacao e Estimulacao de pogos petroliferos.

O estagio teve inicio no dia 04 de Outubro de 2004 e concluido no dia 23 de Fevereiro de 2005 sob acompanhamento do

professor Osvaldo Chiavone Filho, Orientador de estagio, e pelo Coordenador de Servigos, Jose Luis Seminario.

Durante o estagio foram desenvolvidas atividades de laboratério como formulagdo, preparagdo e analise de pastas de
cimento, além de realizar analises reologicas, testes de perda de filtrado, consistometria, resisténcia compressiva e tempo de
espessamento, bem como acompanhamento e participagdo, na Base, de opera¢des de manutencdo de equipamentos de superficie e
fundo de poco. Eventualmente, também se realizava manutencao dos equipamentos de laboratorio. A realizagdo de diversos cursos

e palestras nas areas de Qualidade, Seguranga, Meio Ambiente e Saude também contribuiu bastante para a formagao profissional.



1.INTRODUCAO

O primeiro uso do cimento em pogo de petroleo ocorreu na Califérnia em 1883, mas s6 em 1902 se passou ao uso do
cimento Portland em processo manual de mistura com agua, para obtengdo da “pasta” de cimento. Em 1910, Perkins patenteou o
método de bombear a pasta para o poco, com tampdes metalicos a frente e atras desta, para evitar contaminagao, sendo deslocada

por vapor, adgua ou fluido de perfuragao.

Em 1922, a Halliburton patenteou o misturador com jatos (jet mixer) automatizando a mistura da pasta, ampliando as
possibilidades operacionais, fazendo com que a pratica de cimentar os revestimentos fosse adotada pela maioria das companhias. A
esta época aguardava-se de 7 a 28 dias para o endurecimento do cimento. A partir de 1923, fabricantes americanos e europeus de
cimento passaram a fabricar cimentos especiais para a industria de petroleo, com alta resisténcia inicial. Com o advento dos
aditivos quimicos, o tempo de pega foi sendo reduzido (72 horas até 1946; 24 a 36 horas a partir de 1946) e outras propriedades da
pasta de cimento foram controladas. Hoje as pastas podem ser diluidas por certo tempo, a altas temperaturas e pressoes (4 horas,
em geral), permitindo seu deslocamento em pogos profundos. A partir deste tempo a pasta endurece rapidamente e as atividades no

pogo podem ser retomadas de 6 a 8 horas apds a cimentagéo.

O principal objetivo de uma cimentagdo ¢ fornecer um bom isolamento hidraulico entre as zonas permeéveis, impedindo a

movimenta¢ao de fluidos, pelo espaco anular formado pelo revestimento e a parede do pogo perfurado.

A pasta de cimento consiste em uma mistura de cimento, agua e aditivos, com a finalidade de obtengdo de propriedades
fisicas e/ou quimicas, destinada a operagdo de cimentagdo em pocos petroliferos. Atualmente existe uma gama de aditivos
quimicos no mercado, cada um com propriedades especiais. O conhecimento e dominio dessas propriedades s@o essenciais para a
formulagdo de uma pasta que atenda aos requisitos de um pogo, pois como se sabe, cada pogo possui propriedades especificas

como profundidade, temperatura e pressdo. Sao essas caracteristicas que determinardo as propriedades da pasta.

Neste relatorio estdo descritas as principais propriedades do cimento e dos aditivos para formulagdo de pastas de cimento
para pocos petroliferos, os principais testes de laboratdrio para analise dessas pastas e as técnicas de cimentacdo e estimulagdo de
pocos, bem como os equipamentos e acessorios utilizados nessas atividades. Também sdo descritas as atividades desenvolvidas

durante o estagio, objetivo principal deste relatorio.



2.HISTORICO DA EMPRESA

A HALLIBURTON foi fundada em 1919 e hoje opera nos cinco continentes, possuindo cerca de 85.000 empregados no

mundo. Nesses 83 anos de existéncia vem liderando os setores de Energia e Engenharia/Construgao.

A Halliburton Energy Services, a unidade de negocios da Halliburton Company que atua no Brasil, ¢é fornecedora de
produtos, servigos e solugdes integradas para a Indtstria de Petroleo e Gas e possui locagdes em mais de 100 paises. Sua missdo é
prover solugdes, produtos e servigos do mais alto valor para ampliar a habilidade dos seus clientes em satisfazer as necessidades de

energia da sociedade.

EI @burton Comp@ %

Energy Services Group Engineering &
Construction Group

v v

e Hallliburton Energy o Kellogg
Services e Brown & Root
o Wellstream
e Landmark

Figura 01. Organograma da Companhia.

Entre suas principais aquisi¢des incluem a Brown & Root, uma companhia de engenharia e constru¢do, em 1962, e
Dresser Industries, provedor principal de servigos integrados e administracdo de projetos para a industria petroleira, em 1998.
Também em 1998, a Dresser adquiriu a M.W. Kellogg, uma empresa lider em refinamento de petroleo e processamento
petroquimico, tecnologia, engenharia e construgao.

O grupo KBR ¢ 0 E & C, atuam nos setores industriais de energia e petroleo, midstream e downstream, projetando e
construindo plantas de gas natural, refinarias e processando plantas e instalagdes de produgdo de petroleo e oleodutos em terra e
mar.

O grupo empresarial KBR inclui: Operagdes de Governo, Infra-estrutura, Operagcdes Onshore, Operacdes Offshore e

Operagdes de manutengio.

No Brasil, a Halliburton possui Bases em 3 estados: Rio Grande do Norte, na cidade de Mossor6; Bahia, na cidade de Catu
e Rio de Janeiro, na cidade de Macaé. E importante dizer também que as Bases de Mossord, Catu e Macaé sdo as primeiras
empresas prestadoras de servigos na area do petrdleo no Brasil com certificagdo ISO 14.001, que trata do controle de danos ao meio

ambiente, e OHSAS 18.001, que trata das questdes de satde e seguranga do trabalhador. Nas Bases da Halliburton no Brasil, ja esta



sendo feito o trabalho para certificagdo, nos proximos anos, na norma ISO 9.001 que trata do controle da qualidade dos servicos

prestados.

A Base de Mossor6 esta situada desde 1988 na Rodovia BR 304, s/n — km 52, Parte Zona Rural e conta hoje com
aproximadamente 120 funcionarios divididos nos setores de Administracdo, Mecanica, Testing & Tools, Drilling, Cementing &

Stimulation e Logging.

A seguir estdo listados os principais servigos de cada setor:

Cementing & Stimulation: Servigos de cimentagdo e bombeamento, acessorios para revestimento, controle de agua,
servicos de acidificag@o, fraturamento hidraulico, nitrogénio, flexitubo, filtragdo e limpeza industrial;

Logging: Ressonancia magnética, perfilagem em pogos abertos, perfilagem em pocos revestidos e servigos de canhoneio;

Sperry Sun — Drilling Services: Perfuragdo direcional, ferramentas de perfuracdo, perfilagem durante a perfuracdo e
medicdo durante a perfuragio;

Testing & Tools: Testes em pogos abertos e revestidos, canhoneio, sistemas de produgdo antecipada, equipamento de teste

de superficie e ferramentas especiais.



3.FUNDAMENTAGAO TEORICA

3.1.Cimento

Os cimentos pertencem a classe de materiais chamados aglomerantes hidraulicos. Esta denominagdo compreende aquelas
substancias que endurecem uma vez misturadas com a agua e a0 mesmo tempo resistem a esta. S8o constituidos em sua maior parte

por silicatos de calcio hidraulico.

Os cimentos sdo essencialmente produzidos a partir de uma mistura de calcério e argila. O cimento Portland resulta de
uma moagem de um produto chamado clinquer, obtido pelo cozimento até a fusdo incipiente da mistura de calcério e argila
convenientemente dosada e homogeneizada, a qual ¢ adicionada pequena quantidade de gesso (sulfato de célcio). Os componentes
quimicos principais do cimento Portland sdo a cal (CaO) — 60 a 67%, Silica (SiO2) — 17 a 25%, Alumina (Al1203) -3 a 8% ¢
Oxido de ferro (Fe203) — 0,5 a 6%.

A fabricacdo do cimento, alias, do clinquer, ¢ obtida em fornos rotativos apos a mistura adequada do calcario com argila,
em processo de via seca ou umida. O clinquer do cimento portland ¢ um material sinterizado e pelotizado, resultante da calcinagio
até¢ aproximadamente 1.450°C da mistura do calcario e da argila. Eventualmente podem ser utilizados corretivos silicosos,

aluminosos ou mesmo ferriferos, de modo a garantir o quimismo da mistura dentro de limites especificos.

Durante a preparacdo do “cru” ou da “farinha”, além da dosagem das matérias-primas, grande aten¢do ¢ dedicada a
moagem e homogeneizagdo das mesmas, uma vez que tanto a granulométria quanto a homogeneizagéo sao fatores de fundamental

importancia para o desenvolvimento as reagdes de clinquerizagdo e qualidade do produto.

Sob condigdes satisfatorias de queima e de preparacdo das matérias-primas envolvidas na fabricagdo do cimento, a
definigdo da proporcao dos diferentes constituintes mineralogicos do clinquer € de extrema valia nas propriedades e caracteristicas

do cimento produzido.

Dos quatro componentes principais, designados na quimica do cimento pelas letras C, S, A e F, respectivamente, derivam

os compostos fundamentais mais complexos que determinam as propriedades do cimento:

Aluminato tricalcico (C3A) — Celita - reage rapidamente com a agua e cristaliza-se em poucos minutos. E o constituinte
do cimento que apresenta o maior calor de hidratagdo. Controla a pega inicial e o tempo de endurecimento da pasta, mas €é o
responsavel pela baixa resisténcia aos sulfatos.

Ferro-aluminato tetracalcico (C4AF) — Ferrita - ¢ o componente que dara coloragdo cinzenta ao cimento, devido a
presenga de ferro. Libera baixo calor de hidratagdo e reage menos rapidamente que o C3A. Controla a resisténcia a corrosao
quimica do cimento.

Silicato tricalcico (C3S) — Alita - ¢ o principal componente do cimento e o que responde pela sua resisténcia mecanica
inicial (1 a 28 dias). Sua hidratagdo comeca em poucas horas e desprende quantidade de calor inferior ao C3A.

Silicato dicalcico (C2S) — Belita - reage lentamente com a agua e libera baixo calor de hidratagdo. Apresenta baixa
resisténcia mecanica inicial, mas contribui com o aumento da resisténcia do cimento a longo prazo.

Alcalis (NaO e K20) — combinam-se preferencialmente com o SO3 do combustivel para formar sulfatos.



Cal livre (CaO) — sinal de deficiéncia de fabricagdo, forma no clinquer cristais arredondados associados a Alita ou a fase
intersticial, e resulta, em geral, da combinagdo incompleta dos constituintes da matéria-prima (calcario e argila) via queima ou

dosagem excessiva de cal. Pode ainda ser devido a decomposigdo de Belita por resfriamento lento do clinquer.

Para a indtstria do petroleo, o American Petroleum Institute (AP]) classificou os cimentos Portland em classes, designadas
pelas letras de A a J , em fungdo da composi¢do quimica do clinquer, que deve estar adequada as condi¢des de uso, pela
distribuicdo relativa das fases e também com a profundidade e a temperatura dos pogos.

A seguir as caracteristicas dos cimentos conforme classificagdo API;

Classe A — corresponde ao cimento Portland comum, usado em pogos de até 1830m.

Classe B — para pogos de até 1830m, quando ¢ requerida moderada resisténcia aos sulfatos.

Classe C — também para pogos de 1830m, quando ¢ requerida alta resisténcia inicial.

Classe D- Para uso em pogos de até 3050m, sob condigdes de temperatura moderadamente elevadas e altas pressdes.

Classe E — para profundidades entre 1830m e 4270m, sob condi¢des de pressao e temperatura elevadas.

Classe F — para profundidades entre 3050m e 4880m, sob condi¢des extremamente altas de pressdo e temperatura.

Classe G e H — para utilizagdo sem aditivos até profundidades de 2440m. Como t€m composi¢do compativel com
aceleradores ou retardadores de pega, podem ser usados praticamente em todas as condigdes previstas para os cimentos das classes
A até E. Por isso, as classes G e H s@o as mais utilizadas atualmente na industria do petréleo, inclusive no Brasil.

Classe J — para uso como produzido, em profundidades de 3660m até 4880m, sob condigdes de pressdo e temperatura

extremamente elevadas.

3.2.Aditivos para as Pastas de Cimento

Uma boa pasta de cimento para a maioria das operagdes de cimentagdo deve apresentar baixa viscosidade , ndo gelificar
quando estatica, manter sua consisténcia o quanto mais constante possivel até a ocorréncia da pega, ter baixa perda de filtrado, sem
o efeito de separacdo de agua livre ou decantagdo de solidos. Para isso, sdo realizados testes laboratoriais para o desenvolvimento
de pastas que se adequem a variadas situagdes, utilizando-se uma grande variedade de aditivos. Esses aditivos sdo classificados em:

Aceleradores;

Retardadores;

Dispersantes;

Estendedores/Adensantes;

Controladores de Filtrado.

Aceleradores

Os aceleradores de pega aumentam a taxa de hidratagdo do cimento, através do aumento do carater idnico da fase aquosa,
fazendo com que os principais componentes do cimento seco(C3S,C2S e C3A) se hidratando e liberando o Ca(OH)2 mais
rapidamente, resultando, assim, numa rapida formacdo do CSH, que € responsavel pela pega do cimento. Os mais utilizados sdo o
cloreto de sodio e o cloreto de calcio. Este ultimo apresenta efeitos colaterais como o aumento do calor de hidratagdo, aumento da
viscosidade, desenvolvimento mais rapido de resisténcia a compressdo. O NaCl a 2% funciona como acelerador, contudo, em

concentragdes maiores do que 6% apresenta o comportamento contrario, retardando a pasta.



Retardadores

Sao usados como retardadores de pega, celulose, lignosulfatos e derivados de acucar. Estes aditivos inibem a precipitagdo
do hidroxido de calcio formando um complexo quimico com componentes do cimento nao hidratados ou formando uma camada

protetora para os graos ndo hidratados, prevenindo o contato com a agua.
Dispersantes

Esses aditivos reduzem a viscosidade aparente, o limite de escoamento e a for¢a gel das pastas, melhorando suas
propriedades de fluxo. Facilitam a mistura da pasta reduzem a fric¢do e permite a confecgdo de pastas de elevada densidade. Os
mais comuns sdo os sulfatonados. Alguns controladores de filtrado possuem propriedades dispersantes incorporadas. A adigao de
dispersante pode produzir um efeito secundario indesejavel como o aumento da agua livre e da decantago dos solidos, tornando a

pasta menos estavel.
Estendedores e Adensantes

Os estendedores sdo usados para reduzir a densidade ou aumentar o rendimento da pasta. Sdo divididos basicamente em
tr€s categorias: estendedores de agua que permitem a adicdo de excesso de agua, materiais de baixa densidade e gases. As argilas e
varios agentes viscosificantes permitem a adi¢do de agua, mantendo a homogeneizacdo da pasta evitando a separagao de agua. Os

adensantes possuem o efeito contrario aos estendedores aumentando a densidade da pasta.
Controladores de Filtrado

Os controladores de filtrado reduzem a desidratagdo prematura da pasta, diminuindo a permeabilidade do reboco de
cimento criado e/ou aumentando a velocidade do filtrado. Esses controladores dividem-se em duas classes: materiais finamente
divididos e polimeros soliveis em agua. Existem ainda os aditivos antiespumantes, controladores de perda de circulagdo e

controladores de migragdo de gas.
3.3.Testes de Laboratério

Os ensaios em pastas de cimento requerem o conhecimento prévio de alguns dos pardmetros de pogo, como ilustrado a

seguir:

o Gradiente Geotérmico (GG): E um pardmetro especifico de cada campo de petrdleo, sendo dependente da formagdo
rochosa que compde o campo. O gradiente geotérmico ¢ a taxa de variacdo da temperatura com a profundidade do pogo, dado em

(°F/100pés) e expresso pela equagdo (1).

BHST-T,,

GG =
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onde se assume que Tamb ¢ a temperatura ambiente e vale 80°F (27°C), BHST ¢ a temperatura estatica de fundo de pogo,

dada em (°F), e Hvert € a altura vertical do pogo, dada em metros.

e Temperatura estatica de fundo de pogo (BHST — “Bottom Hole Static Temperature”): E a temperatura méaxima
registrada no fundo do pogo, em (°F), apds um periodo de tempo em condigdo estatica antes do inicio da circulagdo, normalmente
por até 24 horas ou maior periodo e expressa pela equagao (2).

BHST = (%j +80

’ @
e Temperatura de circulagio de fundo de pogo (BHCT — “Bottom Hole Circulating Temperature”): E a temperatura
registrada no fundo do poco, em (°F), ap6s um periodo de circulagdo suficiente para se conseguir uma temperatura estabilizada ou

proxima da estabilizagdo e dada pela equagao (3) (PAIVA, 2003).

0,019886141x GGx H,,,)—10,0915 s
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Cdlculo de Pasta

A formulagdo de uma pasta com aditivos ¢ definida ao se fixar a propor¢do de aditivo sobre o peso de cimento (BWOC —
by weight on cement) e a quantidade de dgua utilizada para a mistura. Alternativamente, a quantidade de agua pode ser calculada
para se obter uma densidade final desejada. Com base nessa formulagao, efetua-se o calculo da pasta para obter as quantidades em
gramas de cimento, agua e aditivo liquido. Os demais aditivos, por serem sélidos, também sdo especificados sobre o peso de

cimento.
Preparagdo e Homogeneizagdo

Nessa etapa, faz-se uso de um misturador que trabalha a velocidade constante e controlada, confeccionando-se um volume
de pasta de 600ml. Nos primeiros 15 segundos, com a hélice do agitador a uma rotagdo de 4000rpm, deve ser adicionada toda a
massa de cimento. Nos 35 segundos seguintes, com a hélice girando a 12000rpm, completa-se o processo de mistura. A norma
NBR 9826 estabelece as condigdes para preparagdo das pastas para ensaio de cimento Portland destinado a cimentagdo de pogos

petroliferos.
Reologia
O equipamento padrdo para caracterizar a reologia das pastas de cimento ¢ o viscosimetro Fann rotativo de cilindros

coaxiais. Nesse viscosimetro, a pasta contida em um copo ¢ cisalhada entre uma camisa externa rotativa ¢ um cilindro interno, o

qual ¢ ligado a um torquimetro de mola. Este equipamento pode girar a 3, 6, 10, 30, 60, 100, 200, 300 ¢ 600rpm.



Nas normas NBR 9830 e 9831, os pardmetros reoldgicos de Bingham, viscosidade plastica (VP) e limite de escoamento

t=VPxy+LE

(LE), sdo calculados aplicando-se a equagao[ ] e efetuando-se, nesta, uma regressdo linear das medidas das

rotagdes a 300, 200 e 100rpm.

Teste de Agua Livre

O teor de agua livre ¢ medido, apds preparar e homogeneizar (em um consistometro atmosférico por 20minutos) a pasta,
em uma proveta graduada de 250ml, ap6s 2 horas de repouso. A sedimentagdo de solidos, além da agua livre, gera um gradiente de
densidade ao longo da coluna de cimento, devendo ser lembrado que o aumento da densidade esté associado a redug@o do tempo de
bombeabilidade da pasta. As normas ABNT 9827 e 9831 estabelecem o método para determinagdo de agua livre das pastas de

cimento.

Resisténcia a Compressdo

As amostras sdo colocadas em moldes cubicos de duas polegadas (50mm) de lado e curadas por varios periodos de tempo
a pressdes e temperaturas especificadas. Apos a cura, as amostras sdo levadas a prensas hidraulicas e submetidas a pressdo uniaxial
até a ruptura (ensaio destrutivo).

Este ensaio ndo representa fielmente o que ocorre no pogo, pois é um teste uniaxial. Além disso, ndo ha relacdo direta
entre resisténcia compressiva e resisténcia ao cisalhamento nas interfaces revestimento-cimento-formag@o, nem entre resisténcia a
compressdo e isolamento hidraulico. A resisténcia a compressdo € inversamente proporcional a razdo agua-cimento e nao

necessariamente a densidade.

Existe também um método ndo destrutivo; a Halliburton utiliza um Analizador Ultrassonico de Cimento (UCA) o qual
estima a resisténcia 4 compressido com o tempo de cura através da medida do tempo de transito do som nas amostras. E o método

mais utilizado atualmente.

Tempo de Espessamento

O teste de consistometria ou de espessamento tem o objetivo determinar o tempo em que uma pasta permanece bombeavel
sob as condigdes simuladas de pressdo e temperatura do poco. O consistdmetro submete a pasta a temperaturas de até 315°C

(600°F) e pressdes de até 30.000 psi.

O teste de consistometria APT SPEC 10B consiste em colocar a pasta em um copo rotativo, onde sdo mergulhadas palhetas
ligadas a um potencidmetro. A resisténcia oferecida pelas palhetas ao movimento da pasta ¢ convertida em unidades Bearden.
Unidade Bearden (Bc) ou unidade de consisténcia (Uc) ¢ uma medida adimensional da bombeabilidade ou consisténcia da pasta. O
teste é concluido quando a consisténcia atinge 100Uc, sendo o tempo correspondente denominado de tempo de espessamento. O

tempo correspondente a S0Uc ¢ denominado de tempo de bombeabilidade da pasta.



Densidade das Pastas (Peso Especifico Aparente)

Este ensaio tem como objetivo determinar o peso especifico aparente de pastas de cimento. Para isso utilizou-se uma

balanga pressurizada de lama (instrumento geralmente utilizado para a determinagdo do peso especifico de fluidos de perfuracao).

Determinagdo da Perda por Filtrado

Nesta determinagdo € utilizado um filtro-prensa, que consiste de um cilindro onde uma pressdo diferencial de 1000psi ¢
aplicada para filtragdo. E constituido por uma manta aquecedora com sistema manual na qual é adaptado uma célula metalica que
possui duas tampas com valvulas. O elemento filtrante consiste de uma peneira de 325#(mesh), por onde o filtrado da pasta ¢é
submetido a atravessar. O filtrado de uma pasta de cimento ¢ definido como sendo uma perda de fluido durante 30 minutos. Caso o
teste seja interrompido antes deste tempo, devido a desidratacdo da pasta de cimento ou por outro motivo, pode-se calcular o

filtrado da pasta pela perda de fluido dada pela equagdo abaixo:

Q30 = 2xQt 5,477/t1/2 @)

Teste de Estabilidade

Este teste tem por objetivo avaliar a segregagcdo de solidos na pasta de cimento quando submetida as condigdes

encontradas nas cimentac¢des de pocos de petroleo.

A sedimentagdo dos sélidos, além da agua livre, cria um gradiente de densidade ao longo da coluna de cimento, devendo

ser lembrado que o aumento da densidade esta associado a redugdo do tempo de bombeabilidade da pasta.

Teste de Compatibilidade

E o teste que determina o grau de compatibilidade de fluidos utilizados em uma operagdo. Compatibilidade ¢ a
propriedade de dois ou mais fluidos, quando misturados em diversas propor¢des, ndo apresentarem reagdes quimicas ou fisicas
indesejaveis. Este teste ¢ bastante importante quando hé a necessidade do uso de diferentes fluidos em uma operag@o. Por exemplo,
¢ comum o uso de colchdes lavadores e espacadores em uma operacdo de cimentagao. O Colchdo Lavador ¢ o fluido deslocado a
frente da pasta de cimento durante a operagdo de cimentagdo de pogos com a fungdo de remover o fluido de perfuragdo e melhorar
a aderéncia cimento-formagdo e cimento-revestimento. Geralmente, os lavadores ndo sdo adensados com soélidos insoluveis. Ja o
Colchdo Espagador ¢ o fluido, geralmente viscoso e de peso especifico programavel, cujo objetivo ¢ formar uma barreira entre a
pasta de cimento e o fluido de perfuragdo, além de auxiliar na remo¢do do fluido de perfuracdo e melhorar a aderéncia cimento

formagao e cimento-revestimento. Espacadores sdo normalmente adensados com agentes adensantes so6lidos insoluveis.
3.4.Cimentacao de Pocos
A cimentag@o de um pogo petrolifero € o processo que consiste em misturar cimento com agua, além de aditivos especiais,

por meio de equipamentos especiais de mistura, entdo esta pasta de cimento ¢ bombeada através do revestimento até os pontos

criticos.



O objetivo basico de uma cimentagdo é colocar uma pasta de cimento (agua, cimento e aditivos especiais) integrando, ndo
contaminando , uma determinada posi¢ao no espago anular entre o pogo € a coluna de revestimento, de modo a se obter fixagdo e
vedacgdo eficiente e permanente deste anular. O objetivo basico de uma cimentagao € , entre outros:

Aderéncia mecanica ao revestimento e a formacgao;

Isolamento das formagdes atravessadas;

Protecdo do revestimento contra corrosdo e cargas dinamicas decorrentes de operagdes no seu interior.

Bainha de cimento
completa sem lama
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Figura 02. Interagdo cimento revestimento em um pogo (Google, 2002).
Abaixo sdo citados e comentados os tipos de cimentagdo existentes:

o Cimentagdo Primaria:

Sao as cimentagdes das colunas de revestimento. Seu objetivo basico ¢ colocar uma pasta de cimento ndo contaminada em

determinada posi¢do no espago anular entre o pogo ¢ a coluna de revestimento, de modo a se obter uma vedacdo eficiente e

permanente deste anular.

o Cimentagdo Secunddria:

Sdo assim denominadas as operagdes emergenciais de cimentagdo, visando permitir a continuidade das operagdes,

podendo ser:

Tampdes de Cimento: Consiste no bombeamento para o pogo de determinado volume de pasta, que cobre um trecho do

poco. E usado nos casos de perda de circulagio, abandono total ou parcial do pogo, como base para desvios ¢ etc.

Recimentagdo: E a correcdo da cimentacdo primaria, quando o cimento ndo alcanga a altura desejada no anular. O

revestimanto é canhoneado em dois pontos. So ¢ feito quando se consegue circulagdo pelo anular.



Squeeze: Consiste na inje¢ao for¢ada de cimento sob pressao, visando corrigir a cimenta¢do primaria, tapar vazamentos no
revestimento ou impedir a produgdo de zonas que passaram a produzir agua ou gas. Exceto em vazamentos, o revestimento é

canhoneado antes da compressdo propriamente dita.

3.5.Estimulacao de Pocos

A estimulagdo de pocos tem como objetivo aumentar a produtividade ou a injetividade em pogos de petrdleo, pelo
aumento do fator de recuperagdo do campo ou pela antecipacdo da producdo e corrigir algum tipo dano causado no pogo.
Tratamentos de estimulagdo podem ser altamente eficazes, duplicando ou até mesmo quadruplicando as taxas de produtividade. As

operagdes de estimulagdo podem ser classificadas em:
Acidifica¢do da Matriz

E uma técnica de estimulacao utilizada para remogdo de dano e/ou aumento de permeabilidade em regides localizadas a
poucos metros ao redor do poco. Consiste em injetar-se uma solug@o acida na formagdo, a fim de dissolver parte dos minerais

presentes na sua composicdo mineralogica, aumentando ou recuperando a permeabilidade da formagao ao redor do pogo.
Fraturamento Hidraulico

Consiste na injegdo de um fluido (fraturante) na formagdo, sob uma pressdo suficientemente alta para causar a ruptura da
rocha por tragdo, juntamente com um material granular (agente de sustentacdo), que mantém a fratura da rocha aberta, criando-se

um canal permanente, de alta permeabilidade, para o escoamento do petréleo entre a formacgao e o pogo.
Fraturamento Acido

E onde uma solugdo acida ¢ injetada na formagao, sob pressdo acima da pressao da formagdo, de tal forma que uma fratura
hidraulica ¢é iniciada. A condutividade da fratura ¢ obtida por meio da reacdo do acido com a rocha, criando canalizagdes

irregulares nas faces da fratura, que permanecerdo apds o fechamento da mesma.

3.6.Tratamento Quimico

O tratamento quimico ¢é realizado quando ocorrem danos a formacdo. Grandes partes destes danos sdo causadas por

praticas descuidadas de perfuragdo, completa¢do ou de produgio.

Os danos podem ser causados pela formagdo de emulsdes causadas pela mistura de fluido base 6leo com solugdo aquosa
no interior da formagéo, estabilizado por materiais tensoativos. Sdo usados nestes casos solventes com ou sem desemulsificantes.
Podem ocorrer depoésitos de materiais durante a produgdo devido as baixas temperaturas e pressdes encontradas nas proximidades

do poco. Podem-se utilizar solventes para dissolver os depdsitos precipitados.

Podem ocorrer também danos causados pelo crescimento de bactérias, gerando depoésitos bacterianos, causando entupimento

do espago poroso. Previne-se a sua ocorréncia através do uso de agentes bactericidas. Os tipos de tratamentos quimicos podem ser:



Lavagem Acida

Consiste na remoc¢do de ferrugem e restos de lama e cimento da coluna e/ou revestimento e na remo¢do do dano devido
ao processo de canhoneio(desobstru¢do do canhoneado). Usa-se geralmente HCl de 5% a 15% em pequenos volumes,

juntamente com um inibidor de corrosdo e um sequestrador de ferro.
Tratamento Matriciais de Carbonatos e Arenitos

Cujo objetivo ¢é restaurar a produtividade de reservatorios de carbonatos ou arenitos com elevado teor de cimentagdo
calcifera. E injetada uma solugdo acida na formagdo, a fim de dissolver parte dos minerais presentes na sua composicao

mineralogica, aumentando ou recuperando a permeabilidade da formag&o ao redor do pogo.

Podem-se utilizar aditivos para o tratamento quimico com acidos, com a finalidade de modificar suas propriedades,
aumentando sua eficiéncia. Esses aditivos podem ser inibidores de corrosao, sulfatos, solventes mutuos, agentes sequestradores ou

estabilizadores de argilas.

3.7.Equipamentos de Cimentacio

Sdo necessarios alguns equipamentos para realizagdo de operagdes de cimentagdo. Estes equipamentos servem para
armazenagem e transporte de cimento, preparacao de aditivos, mistura de pastas e seu deslocamento ao pogo. Dentre eles, existem

equipamentos de superficie e de fundo de pogo.
3.7.1.Equipamentos de Superficie

Para as operagdes onshore (em terra), o cimento ¢ estocado em grandes silos na base da companhia, sendo enviados para a

sonda por meio de carretas apropriadas ou bulk de cimento.
Silos de Cimento

O cimento ¢ armazenado em silos na base da companhia de cimentagdo, em operagdes de terra. Para operacdes offshore, o

cimento ¢ armazenado em silos, disponiveis na propria plataforma.

Figura 03: Silos de cimento e de silica.



Unidades de cimentagdo

Consistem de dois motores, dois tanques de 10 bbl cada, duas bombas triplex, bombas centrifugas auxiliares, dois
conversores que convertem o movimento rotativo dos motores no movimento alternativo das bombas, ¢ um sistema de mistura de
pasta (RCM), onde a agua de mistura (agua e aditivos) € bombeada por pequenos orificios, fluindo sob um funil por onde chega o

cimento. A pasta produzida é deslocada para um tanque (ou cuba) para homegeneizagao.

Figura 04: Unidade de cimentacdo

3.7.2.Equipamentos de Fundo de Poco

Equipamentos de fundo de pogo s@o acessorios conectados a coluna de revestimento, garantindo um melhor resultado da

cimentagdo. Os principais sdo: sapata, colar, tampdes (plugs), colar de estagio, centralizador e arranhador.

® Sapatas

Sapatas sdo usadas na primeira conexdo do revestimento.Existem dois tipos de sapata, a sapata Guia e a sapata Flutuante.

Suas fungdes sio:

- guiar o revestimento sobre irregularidades no furo do pogo;

- reforgar a jungdo base do revestimento;

- guiar a broca mais facilmente no processo de re-entrada na base do revestimento.

e Colares

Colares fazem parte de um outro grupo de equipamentos guia e flutuantes. Colares sdo primariamente usados para

promover o assentamento de plugs de cimentagdo. Dois tipos basicos de colares sdo usados:

- Colar Retentor que consiste de um corpo de cimento dentro de um revestimento metalico. Uma sapata

flutuante ou guia ¢ normalmente usada em conjunto com esta ferramenta.



-Colar flutuante, igualmente como um colar defletor, ¢ um corpo de cimento em um revestimento

metalico que proporciona um assentamento dos plugs de cimento.

O colar flutuante é normalmente usado:

- sozinho para pogos de profundidades rasas e medianas;
- com uma sapata flutuante para pogos profundos;
- com uma sapata flutuante e um segundo colar flutuante para pogos muito profundos.

® Anéis Retentores ou StopRings

Todos os acessorios de revestimentos devem ser instalados ou prendidos no revestimento por algum método. Se eles ndo
sdo instalados sobre um colar de revestimento, entdo um Anel Retentor deve ser usado para proteger ou limitar o deslocamento de

varios acessorios de revestimentos.

e Centralizadores

A uniformidade da bainha do cimento ao redor do revestimento basicamente determina a eficiéncia da veda¢ao entre o
pogo aberto e o revestimento. Centralizadores de revestimento sdo muito importantes para se alcangar um sucesso no trabalho de

cimentagdo primdria.

Centralizadores consistem de varios arcos elasticos de aco presos por anéis de ago nas extremidades. Esses dispositivos
sdo presos pelo lado externo do revestimento. Para um pogo aberto ser cimentado, um centralizador por 3 conexdes de ser

instalado. O centralizador:

- centraliza o revestimento em pogo aberto;

- previne arrasto enquanto o duto estiver correndo dentro do po¢o;

- reduz canais por permitir que o cimento flua em camadas uniformes.

- protege o revestimento enquanto este esta sendo rotacionado.

® Raspadores

Como o fluido de perfuracdo e o cimento ndo devem ser misturados, boa interagdo entre revestimento e cimento e entre

cimento e formacao depende da remogao do reboco existente na parede do pogo.

Limpadores de parede ou raspadores sdo instalados sobre o lado externo do revestimento para remog¢ao mecanica do

reboco nas paredes do pogo com agos elasticos pontudos ou cabos.
® Tampoes de Base

Os Tampdes de Base sdo usados em cimentagdo primaria e ajudam a minimizar a contaminag@o do cimento no interior dos



revestimentos, por remover a lama no interior o revestimento e servir como barreira entre a lama e o cimento.

® Tampoes de Topo

Um Tampao de topo é bombeado no interior dos revestimento por fluido de deslocamento, depois de toda a pasta ter sido

bombeada. Isto previne o fluido de deslocamento de canais devido a pastas de cimento mais viscosas.

® Latchdown Plugs

Latchdown plugs s@o usualmente usados com tubulagdes, revestimentos e cimentagdes internas em linhas; Contudo, eles
podem ser usados com equipamentos flutuantes de revestimento convencional. O Latchdown Plug funciona como um Tampao de
topo, e seu anel de encaixe trava dentro de um entalhe do colar Retentor/Flutuante quando este ¢ bombeado para baixo depois do

trabalho. A caracteristica do Latchdown ¢é que ajuda a prevenir o cimento e o plug de topo de retornar no revestimento.



4. ATIVIDADES REALIZADAS

Foram realizados testes de laboratorio nos quais analises das propriedades reologicas das pastas de cimento, perda de
filtrado a baixa temperatura, determinagdo do peso especifico das pastas, determinagdo da agua livre, determinacao do tempo de
espessamento das pastas e resisténcia a compressdo. Todos os testes de pastas de cimento foram realizados de acordo com o
PROCELAB (Procedimento e Métodos Laboratoriais destinados a Cimentacdo de Pogos Petroliferos). Além de testes de
laboratorio, foram realizadas atividades de manutengao e inspe¢ao de equipamentos de campo e laboratério. Para iniciar todas essas
atividades, foi necessaria a realizagdo de cursos dados como pré-requisitos. Tais cursos fazem parte da politica da

HALLIBURTON que tem Saude, Seguranca e o Meio Ambiente como metas principais.

4.1.Cursos Realizados durante o estagio

Durante o periodo de estagio foram realizados varios cursos sobre seguranga antes de iniciar as atividades no laboratorio

de cimentagdo. Dentre os cursos exigidos, foram concluidos os seguintes:

Indugdo, ministrado por Nilma Lopes(Halliburton);

Aspectos e Impactos de HSE, ministrado por Gerson Souza(Halliburton);

Utilizdo de EPI’s, ministrado por Gerson Souza(Halliburton);

Manuseio de Produtos Quimicos, ministrado por Gerson Souza(Halliburton);

Derramamento e conteg¢@o de produtos quimicos, ministrado por Gerson Souza(Halliburton);
STOP(Programa de Treinamento de Seguranca por Observagio), ministrado por Gerson Souza(Halliburton);
ISO 14000, ministrado por Gerson Souza(Halliburton);

Prevencao contra quedas, ministrado por Erivonaldo(GJ);

Ergonomia, ministrado por Erivonaldo(GJ);

Primeiros Socorros, ministrado por Erivonaldo(GJ);

Gerenciamento de Riscos, ministrado por Gerson Souza;
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Manuseio de Quimicos - HAZCOM, ministrado por Laudemar Pessoa;

4.2.Atividades Laboratoriais

A seguir, sdo descritas as atividades de preparagdo e testes de pasta de cimento realizados durante o estdgio. Apds a
descricdo de cada atividade, é apresentados a aparelhagem e equipamento ou os instrumentos utilizados na atividade e o seu

procedimento.

4.2.1.Preparacio da Pasta de Cimento

Aparelhagem e Equipamentos:
* Espatula meia-canula;
* Seringa, pipeta ou frasco dosador;

* Espatula ou colher para pesagem de cimento;



» Caneca com alga de aproximadamente um litro para pesagem de cimento;

* Peneira com malha de 0,84 mm (20 mesh) e 20,3 cm (8 pol) de didmetro;

« Funil de colo curto;

* Peneirador mecénico para peneiras com diametro de 20,3 cm (8 pol);

* Balanga digital com dispositivo de tara e precisdo de 0,01 g;

* Crondmetro ou temporizador;

* Misturador de palheta, modelo "Waring Blendor" ou similar, com controlador de
velocidade para operar em baixa rotagao, 4000 rpm + 200 rpm, e em alta

rotagao, 12000 rpm + 500 rpm, conforme especificado pela NBR 9826/93.

Procedimento:

* Calcula-se a quantidade dos componentes da pasta de modo a ser obtido 600 cm3 de pasta de cimento.

* Depois realiza o peneiramento mecénico na amostra de cimento ou mistura seca a ser utilizada no preparo da pasta de
cimento em uma peneira de 850 microns ( 20MESH).

* Deve ser utilizada agua recentemente destilada ou agua destilada isenta de dioxido de carbono.

Figura 05. Bancada de Mistura de Pasta.

4.2.2.Procedimento de Mistura e Agitacdo da Pasta

« Tarar o recipiente e pesar o cimento ou a mistura seca, com precisdo de 0,1 g, na balanga de prato. Este material deve
estar protegido da hidratacdo e carbonatagdo por meio de tampa ou cobertura do tipo filme plastico, papel-aluminio ou algum
material similar.

» Adicionar o cimento a agua de mistura, através de funil de colo curto pela abertura central da tampa da jarra. A adigao
deve ser realizada uniformemente na velocidade de 4000 rpm (£ 200 rpm), em até 15 segundos. O tempo de adigdo deve ser
controlado por crondmetro ou temporizador do misturador. Ininterruptamente, instalar a tampa central e agitar a pasta por 35
segundos a velocidade de 12000 rpm (x 500 rpm). Registrar o tempo de adi¢do do cimento ou mistura seca, caso seja superior a 15

segundos.



Figura 06. Waring Blendor Mixing: Utilizado na preparacgdo da pasta de cimento.

4.2.3.Procedimento de Homogeneizacio de Pastas

Este procedimento tem como objetivo definir como uma pasta de cimento deve ser homogeneizada antes da determinagao
de suas propriedades reologicas, de perda de filtrado de acordo com o BHST. Para isso utiliza-se o consistdmetro Atmosférico que
¢ um aparelho constituido de recipiente de aco inoxidavel para banho de agua, o qual aloja duas células cilindricas, que devem girar
a 150 = 15 rpm. Cada célula apresenta internamente uma palheta estaciondria imersa na pasta de cimento. Esta palheta transmite o
torque imposto pela pasta a uma mola acoplada a um mostrador, que indica a consisténcia da pasta. O equipamento ¢ dotado de um

elemento aquecedor que possibilita elevar e controlar a temperatura do banho, a partir da ambiente, até 180 °F (82 °C).

Figura 07. Consistometro Atmosférico: Utilizado na Homogeneizagao da pasta de cimento.

4.2.4.Determinacdo das Propriedades Reoldgicas da Pasta

Aparelhagem e Equipamentos:

* Crondmetro;

» Termometro com precisdo de + 2°F (£ 1°C);

* Viscosimetro Rotativo: instrumento de leitura direta, movido por um motor com ou sem uma engrenagem de redugdo de
velocidade. O cilindro externo ou rotor ¢ impulsionado a uma velocidade rotacional constante (em rpm (s-1)). A rotagdo do rotor na
pasta de cimento produz um torque no cilindro interno (bob). Uma mola restringe o movimento do bob e um ponteiro conectado a
mola de tor¢do indica o deslocamento angular do bob. O viscosimetro rotativo deve ser capaz de medir a tensdo de cisalhamento a
varias taxas de deformagdo, variando de proximo de zero a 511 s-1 (300 rpm). Os instrumentos mais indicados devem fornecer

pelo menos cinco leituras nessa faixa.



Procedimento para a Determinagdo das Propriedades Reologicas:

Este procedimento ¢ recomendado para a faixa de temperatura de 80°F (27°C) a 180°F (82°C). O aparelho (bob, rotor e copo) deve

estar limpo, seco e pré-aquecido na temperatura de teste antes do inicio da utilizagdo do aparelho.

* Preparar a pasta de cimento;

* Homogeneizar a pasta;

» Verter imediatamente a pasta de cimento no copo do viscosimetro até a linha de marcagdo. O copo, bob e rotor do

viscosimetro devem ser mantidos na temperatura de teste dentro da faixa de £5°F (+2°C) durante o ensaio, usando um

copo de aquecimento de dimensdo suficiente de forma a garantir um bom controle de temperatura. Realizar, esta operagao

em, no Maximo, um minuto;

* Instalar o copo na base do viscosimetro, certificando-se que os pinos do copo encaixam-se nos orificios da base;

* Ligar o aparelho a 3 rpm ou na mais baixa rotacao;

* Levantar o copo pré-aquecido até que o nivel do liquido esteja alinhado com a linha de marcagéo do rotor;

* Registrar a temperatura da pasta no copo do viscosimetro antes da primeira leitura;

» Apo6s 10 segundos de rotagdo a 3 rpm, efetuar a leitura inicial. Efetuar todas as leituras restantes apds 10 segundos na
velocidade de teste em ordem crescente de rotagdo até o limite de 300 rpm. Concluir as leituras apds 10 segundos na velocidade de
teste em ordem decrescente de rotagdo até o limite de 3 rpm. A mudanga para a proxima velocidade deve ser feita imediatamente

apos a tomada de cada leitura.

A determinagdo das propriedades reoldgicas das pastas de cimento indicam se uma determinada formulacdo pode ser

bambeavel ou ndo ou ainda se esta ¢ capas de fraturar o pogo em determinadas condigdes.

Figura 08. Viscosimetro Fann Rotacional de Cilindros Coaxiais.



4.2.5.Determinaciio do Tempo de Espessamento

Aparelhagens e Equipamentos:
e Consistometro pressurizado. Equipamento composto por uma camera de pressurizagdo, células de teste, conjunto de
palhetas, potencidmetro, sistema de aquecimento, bomba de pressurizagdo, termopares, indicadores de temperatura,

manometros, crondmetro, sistema de registro grafico e dispositivo calibrador do mecanismo do potencidmetro.

Procedimentos para Determinacéo do Tempo de Espessamento:

e De posse das informagdes da profundidade vertical, gradiente geotérmico e tipo e operagdo (tampdo ou squeeze), calcular
a temperatura estatica e os parametros da tabela de aquecimento e pressurizacdo, como a temperatura de circulagio
(BHCT) e a pressao final conforme a condi¢@o de teste. Estes dados podem ser obtidos por um programa que simula
(Schedule) as condigoes de testes;

e  Montar o conjunto da célula e programar o aquecimento e pressurizagdo da pasta de acordo com o Schedule apropriado;

e  Preparar pasta de cimento;

e Imediatamente apds o preparo, verté-la para a célula do consistometro pressurizado;

e Quando a carta registrar aproximadamente 100 unidades de consisténcia (até quando a pasta permanecer bambeavel),
aliviar a pressao lentamente e iniciar os procedimentos de retirada da célula de teste desligando o aquecimento e ligando a
agua de resfriamento;

e  Utilizar luva de protecdo térmica, remover a célula do consistdmetro pressurizado.

Figura 09. Consistometro HP/HT manual a esquerda e semi-automatico a direita.

4.2.6.Determinacio de Resisténcia Compressiva

Aparelhagens e Equipamentos:
e Camara de cura que suporte pressdes de operacao de até 3000 psi (20,7 MPa) e temperaturas de operagdo de até 460 °F. A
camara deve dispor de uma valvula de alivio, de um mecanismo automatico de corre¢do de pressdo e de uma capacidade

de aquecimento que eleve o banho de cura de 80 °F £ 5 °F até 364 °F + 5 °F em 60 minutos. Um indicador de temperatura



(termopar) na faixa de 0 a 400 °F, com divisdo de escala de pelo menos 5 °F, calibrado com precisdo de 1%, deve ser
usado para medir a temperatura interna da camera de cura. A capacidade volumétrica interna minima da cdmera de cura ¢é
de trés corpos de prova;

e Paquimetro com precisao 0,1 mm.

Procedimento para Ensaio de Compressao:
e Para corpos de prova que apresentem resisténcia a compressdo abaixo de 500 psi, aplicar uma taxa de carga de
aproximadamente 1000 psi por minuto. Para resisténcia acima de 500 psi, aplicar uma carga de aproximadamente 4000 psi

por minuto.

Figura 10. Bancada de Testes de Resisténcia Compressiva

(a esquerda esta a prensa e 4 direita esta o UCA).



5.CONCLUSOES

O estagio realizado na HALLIBURTON SERVICOS LTDA. foi de grande valor, pois permitiu um maior
aprofundamento na area de petroleo, especificamente em operacdes de cimentacdo e estimulacdo de pogos, agregando aos
conhecimentos adquiridos na Universidade, em especial nas disciplinas complementares do setor de Petroleo e Gés Natural,
oferecidas pelo Departamento de Engenharia Quimica e pela Agéncia Nacional do Petrdleo como Introducdo a Engenharia de

Petroleo e Agentes Tensoativos Aplicados na Industria de Petrdleo.
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