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Resumo

Alinfluéncia da carboximetilcelulose, CMC, (redutor de filtrado) e da goma xantana (viscosificante), nas viscosidades
aparente e plastica, no limite de escoamento e no volume de filtrado na composicao de fluidos de perfuracao a base de
agua foi investigada com base no delineamento estatistico. Cinco formulagdes compostas por uma faixa de concentracao
utilizada comercialmente foram utilizadas na concepg¢ao da experiéncia. As formulacoes foram preparadas de acordo com
os padroes da empresa Petrobras. Foram calculados modelos de regressao, correlacionando as propriedades com as
composicoes. A importancia e a validagdo dos modelos foram confirmadas pela andlise estatistica. O desenho estatistico
pode ser aplicado para otimizar as propriedades da lama considerando adicdo de CMC e da goma xantana, e para obter
um melhor entendimento sobre a influéncia de aditivos sobre as propriedades de polimeros de sistemas de fluidos de
base agua. A partir do estudo observou-se que os valores das propriedades reolégicas variaram com a concentracao dos
aditivos, aumentando com o aumento da concentracao dos mesmos, e que o aumento da concentracao dos aditivos
promoveu uma diminuicao dos valores dos parametros de filtracao.

Palavras-chaves: Fluidos poliméricos; Viscosificante; Redutor de filtrado; Delineamento estatistico.

EFFECTS OF PROPERTIES POLYMERIC ADDITIVES IN
RHEOLOGIC AND DRILLING FLUIDS

Abstract

The influence of carboxymethylcellulose, CMC (filtrate reducer) and xanthan gum (viscosifier) in plastic and
apparent viscosity at yield strength and the volume of filtrate in the composition of drilling fluids based on water was
investigated based on statistical design. Five formulations consist of a range of concentrations used commercially were
utilized in the design of the experiment. The formulations were prepared in accordance with company standards
Petrobras. Regression models were calculated and correlated with the properties of the compositions. The relevance
and validation of the models were confirmed by statistical analysis. The design can be applied to statistically optimize the
mud properties considering the addition of CMC and xanthan gum, and to provide a better understanding of the influence
of additives on the properties of polymer-based fluid system water. From the study it was observed that the values of the
rheological properties vary with the concentration of additives, increasing with increasing concentration of the same, and
that the concentration of the additives caused a decline of parameter values filtration.

Keywords: Polymeric fluids; Viscosifier; Filtrate reducer; Statistical design.

I INTRODUCAO

A incorporacao de polimeros como componentes Os fluidos de perfuracdo apresentam varias
de fluidos de perfuracao figura atualmente como uma das  propriedades fisico-quimicas que devem ser levadas em
principais alternativas para adequacdo das propriedades  consideracao durante sua aplicacdo [2]. As solugbes poli-
que o fluido deve apresentar na atividade de perfuracio = méricas colocam-se como alternativa para contornar
de pocos de petréleo [1]. alguns desafios impostos pelo processo de explotacao
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do petréleo, mais notadamente as etapas de perfuracao
do poco [3,4]. Segundo Rossi [5] polimeros sao utilizados
em fluidos de perfuracao aquosos para reduzir a filtragao,
floculacao de sélidos perfurados, aumento de viscosidade.
Em alguns casos, um polimero particular pode satisfazer
varias funcdes. Mas geralmente uma combinacao de poli-
meros é adicionada para atender aos requisitos acima.

Na composicao de fluidos de perfuragao sao empre-
gados comumente aditivos com o objetivo de melhorar
ou controlar suas propriedades reolégicas e de filtracdo.
Dentre os aditivos mais comuns e rotineiramente utili-
zados em fluidos como viscosificante e redutor de filtrado,
destaca-se o carboximetilcelulose (CMC) polimero anio6-
nico, natural modificado derivado da celulose. O uso de
tal aditivo reduz as perdas por filtracdo e produz rebocos
muito finos e capazes de impedir o escoamento do fluido
através das formacoes geoldgicas que estdo sendo perfu-
radas além de manter as propriedades de fluxo adequadas
mesmo em condicoes de alta temperatura, alta salinidade
e alta pressao [6-11].

As propriedades fisico-quimicas do CMC dependem
do grau de substituicao (DS), grau de polimerizacao (DP),
uniformidade da substituicao e pureza do produto. O DP
¢é definido como o nimero médio de unidades mono-
méricas ao longo da cadeia polimérica; quanto maior DR,
maiores o peso molecular e a viscosidade do polimero.
O DS refere-se a, dentre as estruturas de repeticao ao
numero de substituicdes que ocorre em média de alguns
de seus radicais, resultando em um polimero modificado.
Os produtos industrialmente importantes apresentam
graus médios de substituicao inseridos em uma faixa rela-
tivamente restrita, entre 0,5 a 1,5, contudo seu valor pode
atingir um maximo de 3,0. Nos Ultimos anos trabalhos
foram desenvolvidos visando avaliar o efeito da adsorcao
de polimeros em argilas bentoniticas [12-14] a influéncia
de polimeros de pequena cadeia molecular na reologia de
dispersodes de argilas bentoniticas [15], a correlagao entre
a estrutura e a eficiéncia de aditivos poliméricos para
fluidos de perfuracao [7,16] e a relacao entre a compo-
sicao, a estrutura [17].

Outro polimero bastante utilizado em fluidos
de perfuracdo como ja citado, é a goma xantana. Sua
importancia concerne no fato da mesma agir conferindo
viscosidade ao fluido. Tal polimero se trata de um polis-
sacarideo produzido por espécies de bactérias do género
Xanthomonas [18]. Sua producdo, comercializacdo e
utilizacdo como espessante e estabilizante tornou-se cres-
cente com o passar dos anos [19].

O amplo interesse em relacdo a goma xantana
deve-se as suas propriedades fisicoquimicas, que superam
todas as dos outros polissacarideos disponiveis no
mercado. Dentre estas propriedades destacam-se a sua
capacidade de aumentar drasticamente a viscosidade do
meio, mesmo que adicionadas em pequenas quantidades,
bem como sua estabilidade em ampla faixa de tempe-
ratura e de pH, mesmo na presenca de sais. A goma
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xantana é também estavel em ampla faixa de temperatura
(10°C a 90°C) [20-22].

A influéncia de aditivos e de suas interagdes nas
propriedades reolégicas e de filtracao tém sido alvo de
importantes estudos no campo de fluidos de perfuragao
para a industria petrolifera. No entanto, os estudos
realizados até agora nao apresentaram um método no
qual se pode observar um modelo de otimizacdo para
concentragao dos aditivos utilizados. Métodos de projeto
estatisticos sao técnicas rigorosas que utilizadas para
alcancar as propriedades desejadas assim como para
estabelecer uma composicao otimizada, minimizando o
numero de experimentos [23,24].

No desenvolvimento de lamas de perfuracao, o
processamento e/ou as condigdes de ensaio sao mantidos
constantes, e uma série de propriedades reoldgicas sao
determinadas de acordo com a combinagao (ou mistura),
de matérias-primas. A partir do conhecimento da usual
mistura de componentes para formulacao de fluidos de
perfuracao justifica-se o uso da estatistica a partir de deli-
neamento de experimentos com mistura de componentes
para obter uma superficies de resposta que facilitam a
analise dos resultados de cada uma das propriedades
avaliadas utilizando matematica e técnicas estatisticas
[25,26]. Para este fim, é necessario em primeiro lugar
selecionar as misturas apropriadas a partir da qual da
superficie de resposta pode ser obtida. A partir da super-
ficie de resposta uma previsao do valor da propriedade em
analise pode ser obtida por qualquer mistura, com base
em mudancgas nas proporcoes dos seus componentes [27].
Esta metodologia tem encontrado aplicacdes importantes
em diversas areas tecnoldgicas [14,28,29]. Em todos os
casos relatados, a metodologia tem levado a uma maior
eficiéncia e confianca nos resultados obtidos e otimizou
simultaneamente os sistemas com um minimo de expe-
rimentos.

Assim, este trabalho objetiva estudar a influéncia
da concentracao de viscosificante (goma xantana) e do
redutor de filtrado (carboximetilcelulose) no comporta-
mento reoldgico e de filtracao de fluidos de perfuragao
poliméricos utilizando como ferramenta o planejamento
experimental.

2 MATERIAIS

Para a preparacio dos fluidos de perfuragao,
serdo utilizados os seguintes aditivos: viscosificante
(goma xantana), redutor de filtrado (carboximetilcelu-
lose de baixa viscosidade apresentando cadeia longa, grau
de substituicao de 0,75 e com peso molecular de cerca
de 200.000 g/mol), anti-espumante (liquido a base de
silicone), bactericida (solugdo de (tetraquis))hidroxime-
tilfosfénio)), selante (calcita), lubrificante (éleo vegetal
de alta lubricidade tratado quimicamente com éacidos e
neutralizantes alcalinos), controlador de pH (MgO) e inibi-
dores de expansao (sulfato de potassio).

67



Lucena; Lira; Amorim

Tabela |. Aditivos e concentragoes utilizadas nas formulacdes dos fluidos de perfuragao

Aditivos Nome comercial Unidades Faixa de concentracao

Anti-espumante SM-Foam gotas 6
Viscosificante (goma xantana) Goma Gel g/350mL* 0,75al,5
Redutor de filtrado (carboximetilcelulose) Celutrol ADS g/350mL* 2,5a3,5
Controlador de pH MgO g/350mL* 1,0

Inibidor de inchamento SM Hib g/350mL* 16,0
Bactericida SM- Bac Green g* 0,7
Lubrificante SM Bio Lub g/350mL* 3

Selante Calcita g/350mL* 15,0

* |b/bbl x 0, 00285301 = | g/mL.

As amostras dos aditivos foram fornecidas pela
Empresa System Mud Industria e Comércio Ltda.

Os aditivos acima citados sao apresentados na
Tabela |I.

3 METODOLOGIA

3.1 Planejamento Fatorial

Para avaliar a influéncia das variaveis de entrada
(viscosificante e redutor de filtrado) sobre as proprie-
dades reoldgicas (viscosidades aparente e plastica, e limite
de escoamento) e de filtracdo (volume de filtrado) de
fluidos de perfuracao, foi utilizado um planejamento fato-
rial do tipo 2% com trés experimentos no ponto central,
totalizando 7 experimentos, conforme recomendado por
Rodrigues e lema [30]. A matriz de planejamento expe-
rimental fatorial utilizada esta representada na Tabela 2.

Os niveis das variaveis independentes utilizadas
em ordem crescente (—I, 0, +1) foram: 0,75, 1,125 e
[,5 gramas para o viscosificante (V), e 2,5, 3,0 e 3,5 gramas
para o redutor de filtrador de filtrado (R).

A regressao dos dados experimentais foi realizada
utilizando o programa Statistica™ (Statsoft) [31].

O coeficiente de determinacdo ou explicacao
(R?) quantifica a qualidade do ajustamento, pois fornece
uma medida da proporcao da variacdo explicada pela
equacao de regressao em relacao a variacdo total das
respostas, variando de 0 a 100% [30].

O teste F é utilizado para comparar variancias. Ele
é, em geral, o quociente entre os quadrados médios de
tratamentos e residuo. Esse quociente tem uma distri-
buicao F com nl= graus de liberdade do tratamento e
n2= graus de liberdade do residuo. Apés calculado o valor
de F, compara-se com o valor de F tabelado para algum
nivel de significancia desejado [30].

O teste F apresenta a razao entre o Fcalculado
e o Ftabelado; sempre que esta relacdo for maior que
I, a regressiao é estatisticamente significativa, ou seja,
ha relagao entre as varidveis independentes e depen-
dentes [32].
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Tabela 2. Matriz de planejamento fatorial 2%, com trés repeticdes
no ponto central

Fluidos Viscosificante (V) Redutor de Fil-
trado (R)
Fl =l -1
F2 +1 —I
F3 =l +1
F4 +1 +1
F5 0 0
Fé6 0 0
F7 0 0

3.2 Preparacao dos Fluidos de Perfuracao

Os fluidos de perfuragao foram preparados de
acordo com a pratica de campo, que consiste em adicionar
os aditivos, um a um, sob agitacdo a uma velocidade
constante de 13.000 rpm em agitador Hamilton Beach,
modelo 936, obedecendo a ordem descrita na Tabela .

Os aditivos e as faixas de concentragdes que foram
utilizados no desenvolvimento das formulagées dos fluidos
inibidos também se encontram apresentados na Tabela |.
A andlise quimica das argilas por fluorescéncia de raios-X
(FRX) foi realizada pelo método semiquantitativo, sob
atmosfera de nitrogénio. O equipamento utilizado foi o
modelo EDX-720 marca Shimadzu pertencente ao Labo-
ratério de Caracterizacao de Engenharia de Materiais/
CCT/UFCG.

3.3 Estudo Reolégico dos Fluidos de Perfuracao

Ap6s repouso de 24 horas, foi realizado o estudo
reolégico dos fluidos de perfuracaio a temperatura
ambiente. Para isso, o fluido foi agitado durante 5 minutos
em agitador mecanico Hamilton Beach, modelo 936,
na velocidade de 17.000 rpm. Apds a agitacao, o fluido
foi transferido para o recipiente do viscosimetro Fann
modelo 35A. O viscosimetro foi acionado na velocidade
de 600 rpm durante 2 minutos e efetuada a leitura. Logo
ap0os, a velocidade foi mudada para 300 rpm, efetuando a
leitura apés |5 segundos.

Com os dados das leituras obtidas no viscosimetro,
foram calculadas as viscosidades aparente (VA) e plastica
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(VP) e o limite de escoamento (LE) segundo a norma da
Petrobras EP-1EP-0001 I-A [33].

3.4 Volume de Filtrado

Para determinacgao do volume de filtrado, os fluidos
foram agitados durante | min, em agitador mecéanico
Hamilton Beach, modelo 936, na velocidade de 17.000 rpm.
Em seguida, o fluido foi transferido para o recipiente do
filtro-prensa API, com aplicagao de uma pressao da ordem
de 7,0 kgf/cm? (100psi). Apds 30 minutos, o filtrado foi
lido e obteve-se a medida do volume do filtrado, expresso
em mL.

4 RESULTADOS E DISCUSSOES

A Tabela 3 apresenta as analises de variancia e os
modelos matematicos codificados para as propriedades
reoldgicas (VA, VP e LE) e para o volume de filtrado (VF)
dos fluidos de perfuracao estudados.

Realizando-se a andlise do planejamento expe-
rimental e dos diagramas dele extraidos para os fluidos
preparados, constatou-se que a variavel viscosificante (V)
¢ estatisticamente significativa para todas as propriedades
reoldgicas analisadas, comprovando sua atuagao como
modificador reoldgico na composicao de fluidos de perfu-
racao como apresentado na Tabela 3, ao nivel de 95% de
confianga.

Através dos resultados do planejamento é possivel
determinar os coeficientes de regressao (Tabela 3) para as
quatro respostas de interesse e assim realizar analises e
construir as superficies de resposta.

Pela analise da Anova, apresentada na Tabela 3,
observou-se que os modelos descrevem as respostas VA,
VP, LE e VF em funcao das variaveis estudadas, com para-
metros estatisticamente significativos. A porcentagem de
variagao explicada para os fluidos preparados é de 92,89%,
95,42%, 94,17% e 94,79% para as respostas VA, VP, LE
e VF respectivamente. E importante destacar que nos
parametros do modelos descritos temos que a variavel

viscosificante é representada por V, a variavel redutor de
filtrado é representada por R e a representacao VR estd
relacionada com a influéncia da interacao do viscosificante
e o redutor de filtrado.

Ainda de acordo com a anédlise da Tabela 3,
observou-se que os modelos matematicos obtidos a partir
dos dados experimentais obtidos para todas as variaveis
de resposta analisadas (VA, VB LE e VF) sdo estatistica-
mente significativos, pois a razao entre o teste F eo
teste F_ . foisuperiora I.

Observou-se a influéncia das variaveis indepen-
dentes dos fluidos de perfuracao sobre as propriedades
reoldgicas e de filtracao por meio da andlise das superficies
de respostas obtidas para cada um desses parametros.

Significativas variacbes nos valores das proprie-
dades reolégicas e de filtracio dos fluidos foram
observadas em relacao as diferentes concentragées dos
aditivos poliméricos analisados. O fluido que possui em
sua composi¢ao os maiores teores dos aditivos avaliados
(viscosificante e redutor de filtrado) foi aquele que apre-
sentou os maiores valores em relacao as propriedades
reolégicas (VA, VP e LE).

A partir da andlise dos graficos contidos nas
Figuras I, 2 e 3 observou-se que ambos aditivos agem
como modificadores reoldgicos, pois, o aumento na
concentragado dos aditivos para os fluidos preparados
conduz ao aumento dos valores das propriedades reol6-
gicas, tal fato pode ser corroborado pelos modelos
existente na Tabela 3, no qual indica a partir da condicao
positiva das variaveis V e R, que o aumento de ambos os
aditivos promovem o aumento das viscosidades aparente
e plastica e do limite de escoamento. Este comportamento
em relacao as concentragoes de aditivos é esperado e
decorrente, por exemplo, da acao do viscosificante, que é
um aditivo que tem como principal funcao conferir visco-
sidade ao fluido, e do redutor de filtrado, composto por
um polimero que também pode agir como viscosificante.

Nas Figuras |, 2 e 3 pode-se observar as superficies
de resposta da viscosidade aparente, viscosidade plastica
e limite de escoamento, respectivamente, e verificar a
acao da goma xantana (viscosificante) e do CMC (redutor

calculado

Tabela 3. Anilises de variancia (Anova) e modelos matematicos codificados das viscosidades aparente (VA) e plastica (VP), limite de escoa-
mento (LE) e do volume de filtrado (VF) dos fluidos preparados com o inibidor acetato de potassio para o planejamento fatorial empregado

Variaveis de resposta

Fonte de variacao

VA (cP) VP (cP) LE (N/m?) VF (mL)
Coeficiente de correlacao (R) 0,936 0,976 0,970 0,973
% de variagio explicada (R?) 92,89 95,42 94,17 94,79
F /F 1,54 2,26 1,99 1,96

calculado’ "~ tabelado

Modelos matematicos codificados

VA (cP) = 56,35*% + 3,00*V + 0,50R + 0,25VR
VP (cP) = 29,43*+ 0,50*V + 2,00*R - 0,50VR
LE= 54,72*+ 16,00*V + 1,00R + 5,00VR
VF (mL) = 7,25*- 0,2*V — |,00*R - 0,00VR

*estatisticamente significativa com 95,0% de confiabilidade.
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de filtrado) como modificadores reolédgicos a partir das
combinacdes entre variaveis estatisticamente significa-
tivas, utilizando-se dos modelos matematicos codificados
apresentados na Tabela 3. Na Figura 4 pode-se observar a
influéncia destas mesmas variaveis no comportamento do
fluido em relacao as perdas por filtracao.

Os valores das propriedades reolégicas de visco-
sidade aparente (VA) e plastica (VP) apresentaram
significativa variacdo com a mudanca da concentragao dos
aditivos. Esse comportamento em relacao as concentra-

5
@

Viscosidade aparente (cP)

1,50

Redutor de filtrado (g)

25 075 Viscosificante (g)
Figura 1. Superficies de resposta para a viscosidade aparente (VA)
a partir da interacao entre os aditivos viscosificante e redutor de
filtrado para os fluidos estudados.

Viscosidade plastica (cP)

1,50
1,25
Redutor de filtrado (g)

25 0,75 Viscosificante (g)

Figura 2. Superficies de resposta para a viscosidade plastica (VP)
a partir da interacao entre os aditivos viscosificante e redutor de
filtrado para os fluidos estudados.
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¢coes de aditivos é esperado e decorrente, como citado
anteriormente da acao do viscosificante, que é um aditivo
que tem como principal funcdo conferir viscosidade ao
fluido. Este resultado pode ser explicado pelo fato de que
quando os aditivos poliméricos sao adicionados aos fluidos,
os mesmos s3o dispersos na fase liquida (agua) e seus
grupos funcionais se tornam mais ou menos dissociados,
e a cadeia polimérica flexivel assume uma configuracao
alongada. Esta configuragdo é responsavel pelo aumento
na viscosidade do sistema.

o o o
T L& © o

Limite de escoamento (N/m?)

1,50
1,25
Redutor de filtrado (g) 2,75

2,50 0,75 Viscosificante (g)

Figura 3. Superficies de resposta para o limite de escoamento (LE)

a partir da interacao entre os aditivos viscosificante e redutor de
filtrado para os fluidos estudados.

8,0

~
~ NN
o v~ o0 ®

Volume de filtrado (mL)
N
N

> o o
N o ®

0,75

Viscosificante (g) 125 3,50

275 3,00

Redutor de filtrado (g)

1,50

2,50

Figura 4. Superficies de resposta para o volume de filtrado (VF) a
partir da interacao entre os aditivos viscosificante e redutor de fil-

trado para os fluidos estudados.
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O aumento no teor de redutor de filtrado promoveu
em geral, além da redugao no volume de filtrado, aumento
significativo nos valores das propriedades reolégicas. Esse
comportamento pode ser justificado pela composicao do
redutor de filtrado, que é composto por um polimero a
base de celulose, o carboximetilcelulose (CMC) de baixa
viscosidade, e, segundo o fabricante, foi produzido com
uma celulose de tamanho de cadeia maior que o da celu-
lose tradicionalmente utilizada no preparo destes aditivos.
Em maiores concentracdes, como a de 3,5 g/ 350 mL
de agua, o aditivo passa a agir como viscosificante, justi-
ficando os altos valores observados das propriedades
reolégicas [34]. Deste modo, pode-se afirmar que este
comportamento de aumento dos valores da VA e VP se
deve a efetiva atuacdo da goma xantana que é utilizada
como viscosificante, aliada acdo secundaria do CMC como
viscosificante.

A partir da analise da superficie de resposta obtida
para o limite de escoamento (Figura 3) observa-se que
esta propriedade segue a mesma tendéncia das demais
propriedades reoldgicas, apresentando um aumento
com o respectivo aumento da concentragao dos aditivos
analisados, ou seja, o viscosificante e o redutor de
filtrado. O limite de escoamento se trata da forca minima
necessaria para que um fluido inicie seu escoamento, ou
seja, a forca necessaria para romper as ligagoes eletrosta-
ticas hidrofébicas, e uma maior concentragao de aditivos
implica em uma maior quantidade de ligagdes a serem
rompidas [35].

A Figura 4 apresenta a superficie de resposta para
o volume de filtrado e mostra a interacao do viscosificante
e do redutor de filtrado. Neste caso, observa-se que o
menor valor para o volume de filtrado é obtido quando
se utiliza a maior fracao massica dos dois aditivos. Esse
resultado evidencia que os polimeros atuam também nas
perdas por filtracao, bem como que a acdo conjunta do
viscosificante e do redutor de filtrado é bastante eficiente
na reducao do volume de filtrado a valores préximos de
6 mL, valor bastante expressivo e importante em fluidos
de perfuracao aquosos. Em relagao aos valores de VF, foi
observado que os fluidos com o maior teor de redutor
de filtrado (F3 e F4) apresentaram os menores valores de
volume de filtrado (6,8 e 6,6, respectivamente), ou seja,
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