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Resumo

Lima, Nicolle Miranda de; Carvalho, Marcio da Silveira. Analise do
Deslocamento de Oleo por Solucdes Poliméricas em Microescala. Rio de
Janeiro, 2015. 80p. Dissertagéo de Mestrado - Departamento de Engenharia
Mecénica, Pontificia Universidade Catolica do Rio de Janeiro.

A injecdo de agua € o método de recuperacao secundaria mais utilizado na
industria do petréleo. No entanto, a alta razdo de mobilidade entre a agua e o 6leo
limita a quantidade de oleo deslocada. Uma alternativa para minimizar este
problema é a aplicacdo de tecnologias que agem como agentes de controle da
mobilidade. SolucGes poliméricas podem ser utilizadas para aumentar a viscosidade
da agua e consequentemente reduzir a razdo de mobilidade. Evidéncias
experimentais tém mostrado que o comportamento elastico de solucbes poliméricas
pode além de diminuir a razdo de mobilidade, contribuir para um melhor
deslocamento de 6leo em escala de poro, reduzindo a saturacdo de 6leo residual.
Esse comportamento em escala de poro ainda ndo estd completamente entendido.
Nesse trabalho, um micromodelo de vidro formado por uma rede bi-dimensional de
canais foi utilizado como meio poroso. Esse dispositivo tem algumas caracteristicas
importantes de meios porosos e permite a visualizacdo do fluxo em escala de poro.
A evolucdo do deslocamento de Oleo pela fase aquosa é acompanhada no
microscopio e sdo obtidas imagens dos perfis de saturacdo. Trés diferentes fases
aquosas foram usadas: agua deionizada, uma solucdo de poli(6xido de etileno) de
alto peso molecular e uma mistura de &gua com glicerina com a mesma viscosidade
do poli(6xido de etileno). A visualizacdo do fluxo no micromodelo permite obter
informacdes especificas sobre a presenca de 6leo preso por forcas capilares e o
movimento da interface 6leo/agua no interior da rede. Resultados mostraram que as
forcas viscoelasticas modificam a distribuicdo de fluidos no meio poroso,
melhorando a eficiéncia de deslocamento em escala de poro e consequentemente a

saturacéo de oleo residual.

Palavras-chave
Recuperagio Avangada de Oleo; Injecio de Solugdes Poliméricas;

Viscoelasticidade; Microfluidica
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Abstract

Lima, Nicolle Miranda de; Carvalho, Marcio da Silveira (Advisor). Pore-
scale analysis of oil displacement by polymer solution. Rio de Janeiro,
2015. 80p. MSc. Dissertation - Departamento de Engenharia Mecanica,
Pontificia Universidade Catélica do Rio de Janeiro.

Water flooding is the most commonly used oil recovery method in the oil
industry. However, the high mobility ratio between the water and oil phases limits
the amount of oil displaced by the water phase. An effective alternative to minimize
this problem is the application of technologies that act as mobility control agents.
Polymer solution is used in many cases as a way to increase the water phase
viscosity and consequently reduce the mobility ratio. Experimental evidences have
shown that the elastic behavior of some polymer solution may not only improve the
mobility ratio but also contribute to a better pore level oil displacement, reducing
the residual oil saturation. This pore level behavior is not clearly understood. In
this work, a glass microfluidic chip made of a 2-D array of channels is used as a
two-dimensional porous space. This device has the principal features of a porous
media and provides means for pore level flow visualization. A microscopic is used
to monitor the evolution of the water phase as it displaces oil and images of the
saturation profiles can be made. Three different water phases were used: pure water,
a high molecular weight poly(ethylene oxide) solution and a glycerol-water mixture
with the same viscosity of the polymer solution. Flow visualization provides
specific information about the presence of the trapped oil phase and the movement
of the oil/water interface in the network. Results show that the viscoelastic forces
modify the liquid distribution in the porous media, improving the displacement
efficiency at pore scale and consequently the residual oil saturation.

Keywords
Enhanced Oil Recovery; Polymer Solution Injection; Viscoelasticity;

Microfluidics
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1
Introducao

1.1.
Descricao geral do problema

A demanda de energia global vem aumentando substancialmente com o
passar dos anos, sendo necessario o desenvolvimento de tecnologias que
busquem um melhor aproveitamento dos recursos naturais provenientes de
hidrocarbonetos.

Para produzir, os reservatorios necessitam de determinada energia,
conhecida como energia primaria, que depende de diversas condi¢cdes do
reservatorio como volume, porosidade, permeabilidade, pressdo e temperatura, e
propriedades dos fluidos como viscosidade, densidade e teor de impurezas.

Com o passar do tempo, o reservatdrio perde uma parcela dessa energia e
a pressdo comeca a diminuir o que implica na reducdo da producdo. Podem ser
entdo empregados mecanismos suplementares de recuperacdo de petroleo, que
podem ser secundarios e terciarios (recuperacdo avangada).

No presente trabalho, o foco € o estudo do método de recuperagéo
avancada de injecdo de solugdes poliméricas e sua influéncia no aumento da

producéo de 6leo.

Injecdo de agua

A injecdo de 4gua € um método secundario de recuperacgéo, utilizado em
campos onshore e offshore, que consiste na injecdo de 4gua no reservatorio com
0 objetivo de aumentar a pressao, deslocar o 6leo para os pogos produtores, e
consequentemente estimular a producéo de dleo.

A 4gua é injetada para deslocar o 6leo em diregdo ao poco produtor. (Fig.
1). Pode ter quatro origens diferentes, &gua subterrdnea coletada em
subsuperficie através de pocos, agua de superficie coletada em rios e lagos, agua

do mar e 4gua produzida (associada a producéo de petrdleo).
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Injeg do Producao
de agua de 6leo

Figura 1 — Injecdo de dgua (SANTOS et al., 2010)

A utilizacdo do processo de injecao de agua € responsavel por mais da
metade da producdo mundial de 6leo, porém esta metodologia possui uma
eficiéncia de varredura do reservatério limitada, deixando normalmente uma
consideravel quantidade de 6leo no reservatério. Isso ocorre, dentre outros
motivos, devido a razdo desfavoravel de mobilidade entre a agua e o 6leo,
causada pela menor viscosidade da &gua em comparagao com o 0leo, na maioria
dos reservatérios. (MONTALVO, 2008)

kégua
Higua

6leo
? /ﬂéleo

M=k

onde:
M é a razdo de mobilidade

ksgua € @ permeabilidade efetiva a agua

ksieo € @ permeabilidade efetiva ao dleo

Hsgua © @ Viscosidade da agua

Usieo € @ Viscosidade do 6leo.

A alta razdo de mobilidade M leva ao aparecimento de um fendmeno
conhecido como viscous fingering. A frente de deslocamento torna-se instavel,
formando caminhos preferenciais para a fase aquosa, como esquematizado na
Figura 2. A agua alcanca os pocos produtores com grande parte do reservatério

nao sendo varrido.
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Producao

1

Injecdao

K uniforme

Alta viscosidade
Oleo

Figura 2 — Viscous fingering (SANTOS et al., 2010)

A presenca de viscous fingering em sistemas de producdo de 6leo com
recuperacao secundaria implantada deve salientar a importancia de se conhecer
as propriedades fisico-quimicas que interferem no sistema. Dentre elas, a
densidade, a viscosidade e a tensao interfacial, principalmente na regido de

contato entre o 6leo e a 4gua.

Injec&o de solugBes poliméricas

A injecdo de solugdes poliméricas se mostrou econbmica e
tecnologicamente viavel em varios projetos de Recuperacdo Avancada de
Petréleo, pois € um método cujos custos de implementacdo e operacdo sao
relativamente baixos, comparado com outros métodos de recuperacdo avancada.

Solugbes poliméricas séo utilizadas em muitos casos como uma forma de
aumentar a viscosidade da agua e consequentemente reduzir a razao de
mobilidade entre a 4gua e o 6leo. Desta forma, a inje¢éo de solug¢des poliméricas
torna a frente de deslocamento de 6leo mais uniforme, melhorando a eficiéncia de

varrido do meio poroso (Fig. 3).

Exemplo A Exemplo B

Oleo e dgua Oleo e dgua

Solugdo polimérica

Agua Agua

Injegdo de dgua Injecdo de solucées
poliméricas

Figura 3 — Comparacdo entre a injecédo de dgua e a inje¢cao de solugdes poliméricas
(GREEN; WILLHITE, 1998)


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1321767/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1321767/CA

Introducao 18

As dificuldades no deslocamento de 6leo no interior do meio poroso séo
maiores em reservatorios de 6leo pesado (baixo grau API), pois as longas cadeias
de carbono implicam em viscosidades mais elevadas, a adicdo de polimeros a
agua de injecdo é entdo empregada com o objetivo de maximizar a recuperagao
de dleo.

Na literatura, diversos estudos foram realizados com o objetivo de entender
a injecdo de solucdes poliméricas e seu comportamento no interior do
reservatorio.

Sandiford (1964) estudou a adicdo da poliacrilamida parcialmente
hidrolisada na &gua de injecdo com o objetivo de aumentar sua viscosidade e
consequentemente a recuperacao de 6leo. Realizou também testes em campo e
percebeu a possibilidade de aplicagdo comercial da poliacrilamida como método
de recuperacao.

Smith (1970) analisou o comportamento de solugdes poliméricas escoando
em meios porosos. Foram estudados os efeitos de adsorcao; relagéo da reducéo
da mobilidade com a salinidade, peso molecular e aumento da taxa de injecao;
degradag&o mecéanica e temperatura.

Os beneficios da injecdo de solu¢des poliméricas vao além do simples
aumento da viscosidade da agua. Solu¢des poliméricas de alto peso molecular
podem apresentar um comportamento viscoelastico, que pode ter um alto impacto
no processo de deslocamento de 6leo pela fase aquosa, tanto na escala
macroscopica como na escala de poros.

Em 1992, Ranjbar e colaboradores realizaram experimentos em amostras
naturais e artificiais e perceberam uma taxa de injecao critica acima da qual era
possivel observar efeitos viscoelasticos.

Wang (1994) observou efeitos viscoelasticos em soluc¢des poliméricas no
escoamento em meios porosos. Este comportamento é fortemente dependente da
taxa de deformacéo sofrida pelo fluido no espago poroso.

Wang e colaboradores (2000) realizaram estudos que correlacionam o
aumento da recuperagdo de 6leo em escala microscopica a elasticidade das
solucdes poliméricas. Foram feitos testes em laborat6rio com fluidos newtonianos
(4dgua e glicerina) e solugBes poliméricas (poliacrilamida parcialmente hidrolisada).
Eles observaram a redugéo do volume de 6leo preso com a injecao de solucdes

poliméricas viscoelasticas, conforme apresentado na Figura 4.
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Apos injecdo de dgua Ap6s injecdo de glicerina Ap6s injecdo de solugdo polimérica

Apoés injecdo de agua Apo6s injecdo de solucao polimérica

Figura 4 — Resultados obtidos por Wang e outros (2000)

De acordo com Wei e colaboradores (2013), o produto das eficiéncias de
deslocamento macroscOpica e microscopica define a eficiéncia total de
deslocamento durante o processo de recuperacdo de Oleo. A eficiéncia de
deslocamento macroscopica € a medida da efetividade do fluido deslocante
considerando o reservatdrio como um todo, e a eficiéncia microscopica refere-se
a efetividade do fluido deslocante para mobilizar o 6leo preso por for¢cas capilares.

Ap6s uma regido do reservatorio ser varrida pela fase aquosa, um
determinado volume de Oleo fica retido nos poros por forcas capilares,
representando a saturacao residual de 6leo (Sor). Um ganglio de 6leo retido pode
ser mobilizado caso a diferenca de pressdo nas extremidades do ganglio definida
pelo escoamento da fase aquosa, seja maior do que a presséo capilar, conforme

esquematizado na Figura 5.
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Figura 5 — Solugéo polimérica deslocando ganglio de 6leo

Estudos tém mostrado que o comportamento elastico de solucdes
poliméricas pode, além de diminuir a razdo de mobilidade, contribuir para um
melhor deslocamento de 6leo em escala de poro, aumentando a queda de pressao
da fase aquosa no escoamento através de gargantas de poros e,
consequentemente mobilizando ganglios de 6leo e reduzindo a saturacao de 6leo
residual (AFSHARPOOR et al., 2012). Nesse trabalho, micromodelos 2-D em vidro

serdo utilizados para melhor entender este comportamento.

Micromodelos e sua utilizagdo em escoamento em meios porosos

A visualizagdo do escoamento na escala de poro foi bastante desenvolvida
apos o amadurecimento das tecnologias de fabricacdo de microcanais e
microdispositivos. Redes de microcanais sdo usadas como modelos transparentes
de meios porosos para estudar fendbmenaos na escala de poros.

Berejnov e colaboradores (2008) representaram 0 meio poroso como uma
rede estruturada de microcanais feita de PDMS (Polidimetilsiloxano) com
aproximadamente 5 mil canais. Em seus experimentos, eles investigaram o efeito
das propriedades dos fluidos e da molhabilidade das paredes no processo de
saturacao por um liquido de um meio inicialmente saturado por ar. Os resultados

mostram os padrdes irregulares da frente de avanco do liquido (Fig. 6).
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Figura 6 - Micromodelo utilizado por Berejnov et al (2008) (a) e alguns resultados
obtidos experimentalmente (pode-se observar a frente de avan¢co em um meio

poroso regular (b) e irregular (c) totalmente saturado de ar)

Buchgraber e colaboradores (2009) realizaram experimentos com o objetivo
de estudar o deslocamento de Oleo viscoso através da injecdo de solucdes
poliméricas com micromodelos 2D feitos de silicio e vidro (Fig. 7). Analisaram a

formacéo de viscous fingering e a eficiéncia de recuperacao.

Figura 7 - Dispositivo utilizado por Buchgraber et al (2009) e imagem microscépica

do meio poroso

Foram realizados testes comparativos utilizando solug&o salina e diferentes
tipos de solugBes poliméricas. Percebeu-se que a eficiéncia de varrido era maior

guando o polimero era adicionado, como pode ser observado na Figura 8.
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50 min. 51 min

Figura 8 — Resultados obtidos com soluc¢éo salina (esquerda) e com solucéo
polimérica (direta) (BUCHGRABER et al., 2009)

Em 2011, Kumar Gunda e colaboradores desenvolveram um dispositivo de
microfluidica 2D, com 2 mil poros e 6 mil gargantas, feito em silicio e vidro, cuja
geometria foi baseada em rochas-reservatério reais como apresentado na Figura
9. A visualizacdo do fluxo permitiu avaliar a presenca de 6leo preso e o
deslocamento das fases no meio. Foram realizados testes de injecdo de agua,
com Oleo tingido na cor verde e 4gua na cor azul. Visualizagdo do espago poroso,
como apresentado na Figura 10, permitiu a determinagdo do volume de Oleo

deslocado.

Figura 9 - Micromodelo utilizado por Kumar Gunda et al (2011)

Figura 10 — Distribuicdo dos fluidos no meio poroso antes e apés a injecao de agua
(KUMAR GUNDA et al., 2011)
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O efeito da reologia dos fluidos na recuperacdo avancada de 6leo com a
utilizacdo de dispositivos microfluidicos (Fig. 11) foi estudado por Nilsson e
colaboradores (2013) a partir de micromodelos de PDMS. Foram tracadas curvas
de saturacdo de Oleo residual como funcdo do nimero de capilaridade para os
diferentes fluidos injetados (dgua, surfactante e fluidos n&o-newtonianos). Os
melhores resultados encontrados foram para a solucdo de PEO 0,4% com
nanoparticulas, seguidos da solugcédo de PEO de baixo peso molecular, Flopaam
3630, solugbes de surfactante e agua pura. Percebeu-se também que néo existia
muita diferenca na recuperacdo de Oleo injetando agua seguida de um fluido

secundario ou somente o fluido secundario desde o inicio.

Sandstone geometry

Inlets ——¢> .

-

—Pressure taps

Figura 11 — Meio poroso utilizado por Nilsson e colaboradores (2013) e a geometria

observada no microscoépio

1.2.
Objetivos do trabalho

Apesar dos avancgos recentes, o efeito de propriedades viscoelasticas de
solugBes poliméricas no deslocamento de 6leo na escala de poros ainda ndo é
bem entendido.

O efeito do comportamento viscoelastico na mobilizacéo de ganglios de 6leo
na escala de poros nao foi estudada de forma sisteméatica e controlada.

O presente trabalho tem como objetivo a analise do deslocamento de 6leo
por solucdes poliméricas em meios porosos em escala microscoépica, utilizando
micromodelos fabricados em vidro.

Para entender o efeito da viscoelasticidade das solugfes poliméricas na
reducdo da saturacao de 6leo residual foram realizados experimentos de injecéo
de fluidos newtonianos (agua e agua com glicerina) e solu¢des de poli(6xido de
etileno) e medidas as saturacdes de 6leo residual através do processamento de

imagens obtidas.
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2
Abordagem experimental

2.1.
Bancada experimental

A bancada experimental utilizada para o desenvolvimento desse trabalho foi
montada com o objetivo de estudar o comportamento de solu¢gbes poliméricas
guando utilizadas para deslocar 6leo no interior de um meio poroso e estimar a
saturagdo de Oleo residual por meio do processamento de imagens (Figuras 12 e
13).

i Microscépio
_Jl Zeiss Axiovert AOMAT
Seringa ] A "
~ Hamilton GASTIGHT® "

Bomba de seringa
Harvard Apparatus

Camera
PixeLINK PL-a662

Figura 12 — Bancada experimental

O dispositivo experimental consiste basicamente de:

1. Micromodelo de vidro: Representacao artificial de um meio poroso,
formado por poros e gargantas interconectados.

2. Sistema de injecao de fluidos: Consiste de bombas de seringa e seringas
contendo os fluidos a serem injetados.

3. Sistema de visualizacao do fluxo através do meio poroso, composto por
um microscopio invertido e uma camera.

4. Sistema para processamento de imagens: Computador com o programa
desenvolvido em MATLAB para processar as imagens.
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Processamento de imagens

?, Microscopio

=S
& =18\
Micromodelo
Bomba de seringa
PEO ou agua com glicerina Agua

Figura 13 — Esquema da banca experimental

2.1.1.
Micromodelo de vidro

Com o objetivo de analisar o deslocamento de 6leo através da injecao de
solucdes poliméricas em escala de poro, foi utlizado um dispositivo de
microfluidica que reproduz artificialmente um meio poroso. O dispositivo é
composto de microcanais interconectados com constricbes de diferentes
tamanhos que simulam as gargantas de poros em um meio poroso. A Figura 14
apresenta uma foto do dispositivo.

O micromodelo utilizado é comercializado pela Dolomite Microfluidics, feito
em vidro, gravado com &cido fluoridrico (HF) e colado através de um tratamento
térmico. Dentre as vantagens para a sua utilizacdo estdo a ampla faixa de
temperatura e pressdo de trabalho, excelente compatibilidade quimica, alta
visibilidade (ideal para utilizacdo em microscopio) e a rigidez do meio, evitando as
deformacfes dos canais que ocorrem nos dispositivos em PDMS, geralmente

utilizados neste tipo de estudo.

Figura 14 — Micromodelo de vidro
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A geometria do microdispositivo é formada por uma rede de canais com
secao reta quase circular (altura do canal = 100um e largura do canal = 110 pym)
gue reproduz artificialmente um meio poroso. A &rea porosa do chip tem um
desenho de 10 x 60 mm e dois orificios simétricos, um para entrada e outro para
saida. Para garantir uma distribuicdo uniforme do fluxo, a entrada e a saida se
bifurcam duas vezes, resultando em quatro pontos de entrada e quatro pontos de
saida (Fig. 15). Além disto, um canal com 250 uym de largura conecta todos 0s
canais da entrada e saida, contribuindo assim para uma uniformizacao da pressao

de entrada e saida.

- Sl -

Porous
Media
Chip
15.00 10.00

4.00 12.00

Altura do canal
=100 pm

< >

Largura do canal
=110 um

Figura 15 — Dimensdes do micromodelo, dimensdes do canal e vista macroscépica

do meio poroso

Os canais tém diferentes tamanhos de gargantas, com 0 objetivo de
reproduzir a heterogeneidade dos tamanhos de gargantas de poros de um meio
poroso natural. As constricdes sdo randomicamente distribuidas no dispositivo. O
micromodelo possui 38 constricbes de 63 uym, 40 constricbes de 85um e 50 canais
de 110 ym. O padrdo é constituido de uma malha (8 x 8) que se repete

periodicamente, no total 150 vezes, como descrito na Figura 16.
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I 250 um

O micromodelo utiliza um conector especifico, comercializado pela Dolomite

Microfluidics, o Multiflux™ 4-way linear connector, mostrado na Figura 17. Na

montagem experimental, o micromodelo é utilizado na horizontal, o que anula

possiveis efeitos gravitacionais.

Figura 17 - Multiflux™ 4-way linear connector

Outras propriedades do micromodelo sdo apresentadas na Tabela 1:
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Tabela 1 — Propriedades gerais do micromodelo

Parametro Micromodelo
NuUmero de entradas 1
Numero de saidas 1
Comprimento do canal de entrada 27,7 mm

(incluindo bifurcacdes)

Comprimento da saida 99,2 mm
Volume do canal de entrada 0,9 ul
Volume do canal de saida 3,2 ul
Rugosidade 5nm
Dimensbes do chip 92,5 mm x 15,0 mm
Pressao de operacgéo 30 bar

Vargas (2014) calculou o volume poroso do microchip experimentalmente
através da razado entre o volume poroso e o volume total do micromodelo.
Utilizando uma balanca eletrénica pesou 0 meio poroso saturado com ar, isto €,
seu peso seco. Posteriormente saturou o microchip com agua destilada e pesou
novamente. Subtraindo o peso Uumido do peso seco €é possivel estimar o volume
ocupado pelo fluido no dispositivo, isto €, seu volume poroso. O valor encontrado
foi de 30 microlitros. E a porosidade é de aproximadamente 50%.

A permeabilidade foi estimada utilizando um modelo de rede por Bartolomeu
e Carvalho (2015) e o valor encontrado para o micromodelo foi de 79D.

2.1.2.
Sistema de injecéo de fluidos

O sistema consiste de bombas de infusé@o de seringa Unica, modelo Harvard
Apparatus Elite 11, utilizadas para injetar diferentes fluidos no micromodelo (Fig.
18).

Todos os experimentos foram realizados utilizando seringas Hamilton
Gastigh® da série 1000. As seringas séo feitas em vidro e tem embolo metélico
com terminacdo em Teflon, que garantem estabilidade e n&o permitem
vazamentos, mesmo em altas pressbes, e conexdes do tipo Luer Lock que

facilitaram a montagem do sistema.
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Figura 18 — Bombas de seringa Harvard Apparatus e seringas Hamilton

Vélvulas de trés vias SOLIDOR foram utilizadas para conectar a seringa ao
micromodelo e controlar o fluxo, mangueiras de diametro interno 1/32” e
conectores especiais para dispositivos de microcanais completam o sistema (Fig.
19).

Figura 19 — Valvula SOLIDOR, conector e mangueira
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2.1.3.
Sistema de visualizacdo do fluxo através do meio poroso

Para a visualizagdo do escoamento no meio poroso, foi utilizado um
microscopio optico invertido Carl Zeiss, modelo Axiovert 40MAT com iluminagéo
na parte superior (Fig. 20). O microscopio possui cinco objetivas (2.5X, 5X, 10X,
20X e 50X), para esse trabalho foi utilizada a objetiva de 2.5X.

Figura 20 - Microscoépio Carl Zeiss modelo Axiovert 40MAT

A aquisicao das imagens e videos dos fluidos no meio poroso foi possivel
com a utilizagdo de uma camera PixeLINK (PL-A662) com 1.3 megapixels de
resolucao (1280 x 1024) conectada ao computador através do software PixeLINK
Application, que transmite em tempo real permitindo a visualizagdo no monitor
(Fig. 21).

Figura 21 - Camera PixeLINK PL-a662
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2.1.4.
Sistema para processamento de imagens

O sistema utilizado para o processamento das imagens consiste de um
computador com o software desenvolvido em MATLAB, para o tratamento das
imagens obtidas e determinacdo da saturacdo das fases. O codigo foi
desenvolvido por Fabio Jessen W. de A. Martins e Paula Stofer C. de F. Bormann,
do Laboratério de Engenharia de Fluidos, do DEM da PUC-Rio.

2.2.
Materiais

No presente trabalho foram utilizados os seguintes fluidos de trabalho: 6leo
mineral (Drakeol® 7 - Agecom), solucdes de poli(dxido de etileno), agua
deionizada e misturas de agua com glicerina. Para diferenciar os fluidos na

visualizagdo no microscopio corantes azul e vermelho foram utilizados.

2.2.1.
Oleo

O Drakeol® 7 é um 6leo mineral branco de base parafinica com baixa
viscosidade e isento de carbonos aromaticos. Tem cor clara, € sem odor e nao

téxico. Suas propriedades séo apresentadas na Tabela 2, abaixo.

Tabela 2 — Propriedades do Drakeol® 7

Propriedade Temperatura (°C)
20 25 30 40 50
Viscosidade (cP) 2220 17,78 14,50 10,02 7,27
Densidade (g/mL) 0,8467 0,8446 0,8413 0,8338  0,8277

Tensao superficial (MN/m) 27 g 28,3 28.6 28,4 28,6
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2.2.2.
Solucéo polimérica

O poli(6xido de etileno), conhecido também como PEO, é um polimero
soluvel em agua a temperatura ambiente, ndo téxico, incolor, inodoro, limpido e
inerte para muitos agentes quimicos. E um homopolimero n&o iénico de 6xido de
etileno, isto é, composto por somente um tipo de monémero (SILVA, 2013), como
ilustrado na Figura 22.

Amplamente empregado em inumeras é&reas do conhecimento, como
odontologia, biologia, industrias farmacéuticas e de materiais diversos, o PEO é
um polimero artificial formado por adi¢do. (GUITIAN, 1994)

H

Figura 22 — Férmula estrutural e polimero utilizado para os experimentos
(MM=8,000,000 g/mol, produzido pela Sigma-Aldrich)

Para o preparo da solucéo, 4gua deionizada e o polimero sdo pesados e
posteriormente misturados utilizando o agitador mecéanico IKA RW 20 Digital,
como mostrado na Figura 23. Foi utilizado um corante alimenticio na cor azul (Mix
Coralim) para a solugédo polimérica, permitindo assim determinar a fragdo do

espago poroso ocupado pela solugéo polimérica.
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Figura 23 — Preparo da solucgao

A densidade da solucao polimérica foi determinada através da utilizagéo de
um picndmetro, pequeno frasco de vidro com volume constante (Fig. 24). As
medidas foram feitas a uma temperatura de 24° C. E o valor obtido foi de 1,058

para a solugédo de PEO com uma concentragéo de 0,1% em peso.

Figura 24 — Picnémetro

A tensdo interfacial entre a solucdo polimérica e o Oleo utilizado foi
determinada usando um tensidmetro Tracker do fabricante TECLIS e o método da
gota pendente. O sistema mostrado na Figura 25 é composto por: uma camara
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experimental onde a gota é formada, cuja temperatura é controlada por um banho
aguecido, um sistema O6ptico para iluminar e capturar a imagem da gota e um
sistema de aquisicdo e processamento de imagem para calcular a tensdo
interfacial a partir da geometria da gota. O valor encontrado para a tenséo
interfacial entre o PEO 0,1% e o 6leo Drakeol® 7 foi de 36,8 mN/m a 24° C,

utilizando uma gota com 30 microlitros de volume.

Figura 25 — Tensiémetro Tracker TECLIS

Os resultados obtidos sdo mostrados na Tabela 3, em todos os casos a fase
deslocada é o 6leo Drakeol® 7.

Tabela 3 — Tenséao interfacial

Fluido deslocante Tensdo interfacial (mN/m)
Agua 33,8
Glicerina 51% 33
PEO 0,1% 36,8

Testes reolégicos também foram realizados para determinar o
comportamento mecanico das solugdes poliméricas. Para calculo da viscosidade
de cisalhamento foi utilizado o reémetro rotacional Paar Physica MCR 501 (Fig.
26) e a geometria cone-placa de 6 cm - angulo de 1°, e foram obtidos dados para

diferentes concentracoes.
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Figura 26 — Rebmetro rotacional
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Figura 27 — Gréafico da viscosidade do PEO variando com a taxa de cisalhamento

para diferentes concentragdes
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A solucdo de PEO se comporta como um fluido de Boger para baixas

s

concentracdes (0,05%), isto é, um fluido n&o-newtoniano viscoelastico, cuja
viscosidade né&o varia com a taxa de cisalhamento. Para concentragbes maiores
(0,1 e 0,2%), a solucdo apresenta comportamento afinante (shear thinning) ou
pseudoplastico. A viscosidade decresce com 0 aumento da taxa de cisalhamento,
como indicado na Figura 27.

A viscosidade extensional aparente foi medida utilizando o rebmetro
extensional HAAKE CaBER (Thermo Fisher Scientific). O teste consiste na analise
da quebra de filamentos. Uma gota do fluido € colocada entre duas hastes
circulares. A inferior permanece fixa enquanto a superior é afastada rapidamente,
formando um filamento de liquido. O equipamento utiliza um laser para medir a
espessura do filamento com o passar do tempo. A taxa de variagdo do diametro

do filamento é relacionada com as propriedades do fluido (Fig. 28).

Fluido Newtoniano

19964

0s 1=42s =635 l,y=80s

Solugdo Polimérica

o
Y 1 mm
—

1=0s

Figura 28 — Re6metro Haake CaBER e comportamento de fluidos submetidos a

extensao

Os dados da variacao do diametro com o tempo podem ser utilizados para

avaliar a viscosidade extensional aparente, através da seguinte expressao:

o . 2dD

ﬁapp(€)=—dD/dt €= —Bgt
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onde:

¢ é a taxa de deformagé&o normal

lapp € & Viscosidade extensional aparente
o é atensdo interfacial

dD/dt € a variacao do diametro com o tempo

D é o diametro da secdo média do filamento

t é o tempo

A Figura 29 apresenta a viscosidade extensional aparente em funcéo da
taxa de deformacdo extensional. Observa-se o0 aumento da viscosidade

extensional com a taxa de deformacéao.
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Figura 29 — Grafico da viscosidade extensional aparente como uma funcéo da taxa

de deformacéo

Os dados obtidos podem ser analisados em funcdo da razdo de Trouton,
gue é a razao entre a viscosidade extensional no regime viscoelastico linear e a
viscosidade de cisalhamento. Para fluidos newtonianos essa razédo é constante e
igual a 3. Para o poli(6xido de etileno), ela chega a valores maiores que 15 para a

concentracdo de 0,1%. Esse aumento da viscosidade extensional tem grande


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1321767/CA


PUC-RiIo - Certificacéo Digital N° 1321767/CA

Abordagem experimental 38

importancia no escoamento de solu¢cdes de PEO em meios porosos, ja que o
escoamento através das gargantas de poros possui um forte componente
extensional.

Para a solu¢éo de PEO de 0,1% a viscosidade de cisalhamento € quase
constante, variando entre 5 e 8 cP para uma ampla faixa de taxa de cisalhamento
e a viscosidade extensional é aproximadamente 100 cP a altas taxas de extensao.

2.2.3.
Agua destilada e solucéo de glicerina

Para isolar o efeito elastico da solucdo de PEO no processo de
deslocamento de 6leo, foram realizados experimentos com uma solu¢do aquosa
de glicerina que apresenta uma viscosidade proxima da viscosidade de
cisalhamento da solucao polimérica.

Foram preparadas misturas de agua com glicerina em diferentes
proporcdes: 54%, 53% 52% e 51% de glicerina, para estimar qual delas deveria
ser usada nos experimentos.

As amostras tiveram suas viscosidades medidas a 24°C no viscosimetro
Ubbelohde utilizando o banho LAUDA Viscotemp 15 (Fig. 30). Os resultados sdo

mostrados na tabela abaixo (Tab. 4).

Figura 30 — Banho LAUDA Viscotemp 15 e viscosimetro Ubbelohde
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Tabela 4 - Viscosidade das misturas de agua com glicerina

Porcentagem de glicerina Viscosidade dinamica (cP)
54% 9,4
53% 8,8
52% 8,2
51% 7,2

Foi utilizado o fluido cuja viscosidade mais se aproximou do PEO 0,1% a
taxas de deformacgédo entre 2 e 182 1/s, valor caracteristico nos experimentos
realizados, a solu¢gdo com 51% de glicerina. Corante na cor azul foi adicionado ao
fluido para facilitar a visualizagcdo do mesmo durante os experimentos de injecao.

Foram realizados também testes utilizando agua destilada, filtrada e com
corante na cor vermelha (Mix Coralim), para estudar o efeito da viscosidade do
fluido injetado no processo de deslocamento de 6leo na escala porosa.

2.3.
Procedimento experimental

Os experimentos consistiram na visualizacdo do processo de deslocamento
de 6leo por injecdo de diferentes liquidos: agua, solucao aquosa de glicerina e

solucdes poliméricas. Os processos sao descritos a seguir:

1. Filtragem: Com o objetivo de evitar que impurezas prejudicassem o
andamento dos experimentos, os fluidos a serem utilizados foram filtrados
com uma bomba de vacuo Millipore, uma membrana de 5 um Millipore e 0
sistema de filtragcdo Nalgene. Foram filtrados o &lcool etilico, o 6leo mineral
Drakeol® 7 e a agua deionizada. O PEO néo foi filtrado para néo alterar
suas propriedades, foi filtrada somente a 4gua deionizada utilizada em seu
preparo. Os diferentes equipamentos utilizados nesta etapa sao

apresentados na Figura 31.
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Figura 31 — Sistema de filtragdo e bomba de vacuo

2. Limpeza do micromodelo (Fig. 32): Antes de iniciar cada experimento, foi
realizada a limpeza do meio poroso com alcool etilico. Para isso, foi
utilizada uma seringa de 25 mililitros Hamilton Gastigh®. Foram injetados
5 ml a uma taxa de inje¢éo de 6 ml/h, 5 ml a 8 mi/h e 5 ml a 10 mi/h. Apos
a injecdo, foi feita uma avaliacdo no microscopio para garantir que o

dispositivo estava completamente preenchido por etanol.

B

B

oyl

T.impeza &
Saturagao

Figura 32 — Limpeza do dispositivo
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3. Secagem do micromodelo: secagem na estufa a 80° C por 30 minutos para

assegurar que todo o etanol evaporou do dispositivo.

4. Saturacao do meio poroso com 6leo (Drenagem): Este processo consistiu
em saturar o meio poroso com 6leo mineral (Drakeol® 7) a uma taxa de

injecdo constante de 5 ml/h, foram injetados 2 ml.

5. Deslocamento de 6leo por injecdo de fase aquosa (Embebigéo): Esta
etapa consiste na inje¢do da fase aquosa (dgua destilada, PEO ou uma
mistura de agua com glicerina) com diferentes vazfes. Para isso foi
utilizada uma seringa de 2,5 ml Hamilton Gastigh®. O procedimento foi
feito fechando-se a valvula de trés vias e trocando a seringa de 6leo pela
seringa contendo o fluido deslocante. Injeta-se um pequeno volume com o
objetivo de retirar o 6leo no interior da valvula antes de comecar a injecao.
E importante também verificar as conexdes com o objetivo de impedir
possiveis vazamentos. Sdo injetados entdo dois volumes porosos (60

microlitros) da fase aquosa.

6. Determinagdo da saturacdo de Oleo residual: Um dos problemas nos
estudos com dispositivos de microfluidica, sdo os pequenos volumes
envolvidos nos experimentos, nesse caso apenas 30 microlitros de volume
poroso. Assim, para a determinacao da saturacdo de 6leo residual em
diferentes regibes do dispositivo, optou-se por utilizar um cédigo em

MATLAB para processamento das imagens.

O cadigo funciona com duas entradas, a primeira delas é uma foto de uma
regido do microchip totalmente saturada com 0leo, o programa cria uma
mascara que separa a regiao util do volume soélido. A segunda entrada é uma
foto tirada ao final da injecéo da fase aquosa. O programa compara as duas
fotos e como resultado ele mostra a porcentagem de saturagdo do fluido
deslocante, o restante é, portanto, a porcentagem de 6leo residual presente

naquela regiéo.
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LA & N & N & B

aqn aBaen
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oooca o RESSEBRA N

Micromodelo saturado de 6leo Méscara criada pelo programa

Perfil de saturagdo apos a Resultado (Sor = 23%)
injecdo da fase aquosa

Figura 33 — Etapas do c6digo em MATLAB

A Figura 33 apresenta as etapas do codigo de processamento das

imagens até o calculo da saturagéo residual de 6leo na imagem.
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3
Resultados

Nesse capitulo serdo apresentados e discutidos os resultados dos
experimentos de deslocamento de 6leo por solu¢des poliméricas através de um
meio poroso.

Para estimar os valores de viscosidade das solu¢des poliméricas €
importante estimar a taxa de cisalhamento do fluxo. A taxa de cisalhamento foi

calculada usando a seguinte expresséo, utilizada para escoamento em um tubo:

,_8ﬁ(3n+1)
Y=o\

onde:

y é a taxa de cisalhamento
u é a velocidade média

D é o didmetro do tubo

n é o expoente do modelo Power Law

A velocidade média foi calculada com a vazéao total dividida pelo nUmero
de canais na entrada (40 canais) e o didmetro de cada tubo (105 um).
A viscosidade caracteristica foi estimada utilizando a equacédo de Power-

Law:
ny) =kynt

onde;:
k é o indice de consisténcia

n é o expoente do modelo Power Law

O expoente n mede o grau de desvio do comportamento newtoniano.
Quando o expoente é menor que 1, o fluido assume comportamento pseudo-
plastico, maior que 1, o fluido é do tipo dilatante, e se for igual a 1, o fluido é

newtoniano.
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Os valores de n e k (Tabela 5) foram obtidos através da curva da

viscosidade em funcgéo da taxa de cisalhamento, como mostrado na Figura 34.

Tabela 5 — Valores dos coeficientes n e k

Intervalo (1/s) n k
lal0 0,965 8,001
10 a 1000 0,825 11,256
100
i —A&— 1210
J —=— 10 a 1000
10

y = 8,001x°%

Viscosidade (cP)

y =11,256x""°

1 10 100 1000
Taxa de cisalhamento (1/s)

Figura 34 — Curva da viscosidade em funcéo da taxa de cisalhamento no intervalo
entre 1 e 1000 1/s

Nos experimentos realizados para as taxas de injecédo de 0,039 ml/h a 4,16
ml/h as taxas de deformacéo (y) variaram entre 2 e 182 1/s.
A andlise dos resultados foi feita em relagdo ao numero de capilaridade,

uma relacdo adimensional de forgas viscosas e forgas capilares.

onde:
Ca € o numero de capilaridade

1 é aviscosidade do fluido deslocante
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v é a velocidade de Darcy

o € a tensdo interfacial entre as fases deslocante e deslocada

A velocidade de Darcy € definida como a vazao volumétrica de fluido dividida
pela &rea da secao transversal do meio poroso.

Foram analisadas seis reas no micromodelo, a entrada, a saida e quatro
regides no meio do dispositivo, como mostrado na Figura 35. As areas serdo
identificadas nas imagens como Al, A2, A3, A4, A5 e AG6.

2

Direcdo do fluxo

Al A2 A3 A4 Ab

Figura 35 — Areas analisadas no micromodelo

Foram conduzidos dois procedimentos diferentes para a realizagdo dos
testes experimentais. O primeiro deles (Procedimento 1) consistiu em saturar o
micromodelo com Oleo e injetar a fase aquosa (dgua, solugdo de glicerina ou
solugdo de PEO) aumentando a taxa de injecdo. Desta forma, a condic¢ao inicial
de saturacéo das fases no microdispositivo em cada experimento era o resultado
do experimento realizado a uma vazao mais baixa. No segundo (Procedimento 2),
foram injetadas as fases aquosas a quatro taxas de injecao fixas (0,065 mil/h, 0,52
ml/h, 2,08 ml/h e 4,16 ml/h) com o micromodelo saturado de 6leo. Desta forma, a

condicao inicial de saturacéo das fases foi a mesma para cada experimento.

3.1.
Procedimento 1

Consistiu na saturagcdo do micromodelo com 6leo e injecdo das fases
aquosas: agua, solucdo de glicerina e solugdo de PEO, iniciando com taxa de
injecdo de 0,039 ml/h e aumentando para 0,065 ml/h, 0,13 mi/h, 0,26 ml/h, 0,52
mi/h, 1,04 ml/h, 1,56 ml/h e 2,08 ml/h. Ao final da injecdo de dois volumes porosos
com cada taxa de inje¢cdo, quando a saturacao ja estava constante, foram tiradas
fotos das seis regibes do micromodelo.

A Figura 36 apresenta a imagem da regido A3 para a menor vazéao (Q =

0,039 ml/h) para as trés fases aquosas utilizadas. Pode-se observar claramente o

Ab
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efeito da viscosidade da fase injetada. A agua se desloca formando um caminho
preferencial (“viscous finger”), deixando grande parte do espago poroso saturado
com oleo.

As imagens com solucdo de glicerina e PEO, que possuem viscosidade
aproximadamente sete vezes maior do que a viscosidade da &gua apresentam um
deslocamento mais uniforme. Apesar desta maior uniformidade da frente de
avanco, pode-se observar claramente ganglios de 6leo imdveis, cercados pela
fase aquosa.

As Figuras 37 a 43 apresentam as imagens da regido A3 para as diferentes
vazdes testadas. Para vazdes até Q = 0,26 ml/h (Fig. 39), ndo houve alteracdo da
saturacdo das fases na regido A3. Até este valor, 0 processo € dominado por
capilaridade e o aumento de pressao no escoamento da fase aquosa, causado
pelo aumento de vazao, nao foi suficiente para mobilizar éleo.

Para Q = 0,52 ml/h (Fig. 41), pode-se observar a invaséo da fase aquosa,
principalmente no caso de injecdo de agua. O aumento sequencial da vazao levou

a ganglios de 6leo cada vez menores (Fig. 43).
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Figura 36 — Perfis de saturacé&o ao final da inje¢éo a 0,039 ml/h naregido A3 e as

saturacdes de 6leo residual
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Q=0,065 ml/h

Sor Agua =73,5%
Sor Glicerina=40,4 %

Sor PEO=30,5%

Figura 37 — Perfis de saturacéo ao final da inje¢cédo a 0,065 ml/h naregido A3 e as

saturacdes de Oleo residual
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Figura 38 — Perfis de saturacdo ao final dainjecdo a 0,13 ml/h naregido A3 e as

saturacdes de 6leo residual
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Sor Agua=73,7%
Sor Glicerina=40,4 %

Sor PEO=30,5%

Figura 39 — Perfis de saturacédo ao final da injecéo a 0,26 ml/h naregido A3 e as

saturacdes de Oleo residual
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Figura 40 — Perfis de saturacdo ao final dainjecdo a 0,52 ml/h naregido A3 e as

saturacdes de 6leo residual
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Sor Agua =46,2 %
Sor Glicerina=40,5 %

Sor PEO=30,3%

Figura 41 — Perfis de saturacdo ao final dainjecdo a 1,04 ml/h naregido A3 e as

2

Diregdo do fluxo

saturacdes de 6leo residual
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Figura 42 — Perfis de saturacgé&o ao final da injecéo a 1,56 ml/h naregido A3 e as

saturacdes de 6leo residual
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Figura 43 — Perfis de saturacdo ao final dainjecéo a 2,08 ml/h naregido A3 e as

saturacdes de 6leo residual

As imagens da regido A4 para as diferentes vazdes sdo apresentadas nas
Figuras 44 a 51. O comportamento foi semelhante a regido A3. A saturacdo das
fases s6 muda para Q = 0,52 mi/h. Para vazdes menores do que este valor, a
diferenca de pressao da fase aquosa néo é suficiente para mobilizar ganglios de

6leo.
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Figura 44 — Perfis de saturac&o ao final dainjecdo a 0,039 ml/h naregido A4 e as

saturacdes de 6leo residual
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saturacdes de 6leo residual
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Figura 46 — Perfis de saturacdo ao final dainjecdo a 0,13 ml/h naregido A4 e as

saturacdes de 6leo residual
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Figura 47 — Perfis de saturacg&o ao final da injecéo a 0,26 ml/h naregido A4 e as

saturacdes de 6leo residual
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Figura 48 — Perfis de saturacdo ao final dainjecdo a 0,52 ml/h naregido A4 e as

saturacdes de 6leo residual

10IC H‘)‘g | )1 : : LI
10
00 i 80
8 o0 lalslals}
18
coqoR X
ac ull‘! {
U i X LI
2 1 JL 3
C : [s]u]n’s 10
g IO lele » 8]
i slolslelura (afsls"a sfs[s
A g
Diregdo do fluxo : : (@]
.4
065‘: .
! Smn}' C] 3¢ un}' (]
Agua Glicerina PEO
Ca=8,5x10° Ca=6,3x10"° Ca=4,5x10"°

2

Diregdo do
fluxo

A4
Sor Agua =35,5%
Sor Glicerina=44 %
Sor PEO =38,6 %

A4

Sor Agua =36,3%
Sor Glicerina=39,8 %

Sor PEO=38,1%

Figura 49 — Perfis de saturacdo ao final dainjecdo a 1,04 ml/h naregido A4 e as

saturacdes de 6leo residual
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Figura 50 — Perfis de saturacdo ao final dainjecéo a 1,56 ml/h naregido A4 e as

saturacdes de 6leo residual
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Figura 51 — Perfis de saturacgé&o ao final da injecéo a 2,08 ml/h naregido A4 e as

saturacdes de 6leo residual



DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1321767/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1321767/CA

Resultados 55

. —=— Agua
—&— Glicerina 51%
—8—PEOQ0,1%

Saturacao de 6leo residual (%)

20 T T 1T rrrrry T T T rrrrry T T T rrrrr T T T T rrrr

107 10° 10° 10* 10°
Numero de capilaridade

Figura 52 — Saturagéo de 0leo residual em fun¢do do nimero de capilaridade nas

regides ilustradas (A3 e A4)

A saturacdo média nas regides A3 e A4 para os diferentes fluidos em funcao
do nimero de capilaridade é apresentada na Figura 52. Para as menores vazdes,
observa-se que a saturacao residual obtida pela glicerina e PEO é bem menor que
a obtida com a injecdo de agua, mostrando claramente o efeito da razdo de
mobilidade. Tanto para a &gua como para a solucdo de glicerina, observa-se que
a saturacdo residual de Oleo é reduzida a partir de um nuamero de capilaridade
critico. Esta reducdo ndo é observada no estudo com a injecao da solugcédo de
PEO.

Como a condicdo inicial de cada experimento ndo era a mesma, foram
realizados experimentos com o Procedimento 2, conforme explicado

anteriormente.
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3.2.
Procedimento 2

Para analisar o comportamento da solugéo polimérica para uma mesma
condicdo de saturacdo das fases, foi necessario um novo procedimento
experimental, que consistiu em saturar 0 meio poroso com 0leo e injetar a fase
aquosa com uma taxa de injecéo fixa. Depois o chip foi limpo com alcool etilico,
seco, saturado novamente com 6leo para que fosse feita uma nova inje¢cdo a uma
taxa de injecédo diferente.

As imagens de cada uma das seis regides analisadas para as diferentes
vazdes sdo apresentadas nas Figuras 53 a 76. As figuras também apresentam a
saturacao de 6leo para cada caso.

Na vazado mais baixa (Fig. 53), a invasédo da agua é bastante nao uniforme.
Todo o fluxo segue apenas um caminho, deixando um grande volume de 6leo
imovel. Para a glicerina e solugdo de PEO, que possuem maior viscosidade, um
novo caminho da fase aquosa é formado.

E interessante observar que o padrdo de ocupacio de poros pela glicerina
e PEO é praticamente o mesmo, indicando que nestas condi¢des, os efeitos
viscosos sdo dominantes sobre o efeito elastico.

Para Q = 0,52 ml/h (Fig. 54), observa-se a formagdo de um segundo
caminho na inje¢do de agua. E interessante observar a grande reducdo na
saturacdo residual de Oleo que ocorre no caso de maior vazdo e injecdo de
solucdo de PEO (Figuras 55 e 56), a saturacao residual de 6leo cai de 20,9% para
13,9% para uma variacdo de vazdo de Q = 2,08 ml/h para Q = 4,16 ml/h. E
importante notar que a saturacgao residual de 6leo no caso da glicerina é reduzida
em apenas 1%. Nesta vazdo mais alta, o0 aumento da diferenca de presséo da
fase aquosa no escoamento através das gargantas de poros causada pela alta
viscosidade extensional (efeito elastico) € grande o suficiente para mobilizar os
ganglios de 6leo.

O comportamento discutido acima se repete para as demais regides do

micromodelo.
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Figura 54 — Perfis de saturacg&o ao final da injecéo a 0,52 ml/h naregido Al e as

saturacdes de 6leo residual


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1321767/CA


PUC-RiIo - Certificacéo Digital N° 1321767/CA

Resultados

4o 9Cie T EICIDeT
JOIL ﬂ 8.5
Q i, 8, 8| i, e,
50,300 (3 ,D
X000
. Q00 e
oo P
) ’1[)8
e i X
a8 o
5oad s ata
& [8le
] a
* bl i
E> ifiiemas e o
Diregdo do fluxo
U
ale
5
g T 2
b e, ",
O ( L i
WD O
Agua Glicerina PEO
Ca=1,7x10° Ca=1,2x10* Ca=8x10°

Figura 55 — Perfis de saturacdo ao final dainjecdo a 2,08 ml/h naregido Al e as

2>

Diregéo do

fluxo
Al

Q=2,08 ml/h

Sor Agua = 40,8 %

Sor Glicerina= 26,2 %

Sor PEO =

20,9 %

saturacdes de 6leo residual

JCICK | i il g 1 i}
n 8.8 », i i
‘s X
00 O ﬁ i
C ue
|
Cl ¥ i
fateiafs's % sre,afe = =
X b, i
8-0.8,8 O]
Yala oK
)
D :
9 vt o] N
Diregdo do fluxo
2 1 xﬁ:m
A :":—jE 2 - 54
D
acg )
O s,
Agua Glicerina PEO
Ca=3,4x10° Ca=2,5x10* Ca=1,4x10*

Figura 56 — Perfis de saturacdo ao final dainjecéo a 4,16 ml/h naregido Al e as

32Q,

2

Diregdo do

fluxo

Sor Agua=34,7%

Sor Glicerina= 25,6 %

Sor PEO =

13,9 %

saturacdes de 6leo residual

64Q,


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1321767/CA


PUC-RiIo - Certificacéo Digital N° 1321767/CA

Resultados

3.2.2.
Regido A2
ols]als & s 8fste
(B8,
el
1C €
ao{
: st

2

Diregado do fluxo

Agua

Ca=5,3x

Figura 57 — Perfis de saturacéo ao final da inje¢cédo a 0,065 ml/h naregido A2 e as

107

Glicerina

Ca=3,9x10°

PEO

Ca=3,7x10°

2

Diregdo do
fluxo

saturacdes de Oleo residual

Boogao BoogX £ G000 oot
s et g
DODN 8,
gnr[; .4 “'Er'u 4
1L H sidlie & @ & L | 1
< OO s
) ot
a d
X N N LA
] ]
I'e: o et
J ) @ A
(@]
E> K
i}
20 "Q:l )
Diregdo do fluxo | -8 ) e )
O0) O0a
00 50 G0
q o
ar a
a Of
oo s v
A L
o
guun
sis}
Agua Glicerina PEO
Ca=4,3x10° Ca=3,2x10° Ca=2,6x10"°

Figura 58 — Perfis de saturacédo ao final dainjecéo a 0,52 ml/h naregido A2 e as

2>

Diregdo do
fluxo

saturacdes de 6leo residual

Q=0,065 ml/h

Sor Agua=44,5%

Sor Glicerina=32,5%

Sor PEO=36,3%

Sor Agua = 36,8 %

Sor Glicerina =28 %

Sor PEO=32,5%

8Q,


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1321767/CA


PUC-RiIo - Certificacéo Digital N° 1321767/CA

Resultados 60

BoDom 578 w-g-a i I
QOoOLK C 3 X
DODN g 1,81 i)e 1L
L) L ) %
jalelali a1 e L E>
x : Diregdo do
fluxo
A2
0aa L
AT.)SBO JC 5,84 8
; s e 32Q
1000 1; S aiEE I 2 1
: : oo Q=2,08 mi/h
n] u'dfn
XX | - N I
=y S fleioee nd i s fe ocad it
Diregdo do fluxo £ E o 1C |
8 OO0 ), 8 :
a
a'als o -
e % & taal Sor Agua=39,7 %
] ile R 1} g ) (o)
QL0000 G 5.4 e ni
slelals] :J 'i
8 o o8 . .
i Sor Glicerina=22,2 %
Sor PEO=21,1%
Agua Glicerina PEO
Ca=1,7x10° Ca=1,2x10* Ca=8x10°

Figura 59 — Perfis de saturacdo ao final dainjecdo a 2,08 ml/h naregido A2 e as
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Figura 60 — Perfis de saturacgdo ao final da injecéo a 4,16 ml/h naregido A2 e as
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Figura 62 — Perfis de saturacdo ao final dainjecéo a 0,52 ml/h naregido A3 e as

saturacdes de 6leo residual
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Figura 72 — Perfis de saturacdo ao final dainjecdo a 4,16 ml/h naregido A5 e as

saturacdes de 6leo residual
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3.2.6.
Regido A6
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Figura 73 — Perfis de saturac&o ao final dainjecédo a 0,065 ml/h naregido A6 e as

saturacdes de 6leo residual
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Figura 74 — Perfis saturacéo ao final da injecdo a 0,52 ml/h na regiéo A6 e as
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Figura 76 — Perfis de saturacdo ao final dainjecéo a 4,16 ml/h naregido A6 e as
saturacdes de 6leo residual
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Analisando as imagens dos testes experimentais e 0s valores de saturacao
de 6leo residual calculados com o MATLAB (Figuras 53 a 76) foi possivel perceber
gue para as taxas de injecbes mais baixas, a solucdo de glicerina deslocou melhor
0 6leo no interior do meio poroso, alcangando menores valores de Sor. No entanto,
com o aumento da taxa de injecdo, a solucdo de PEO apresentou melhores
resultados, recuperando mais 6leo que a agua e a solucdo de glicerina.

Os efeitos elasticos aumentam a diferenca de pressdo da fase aquosa,
levando a formacgéo de ganglios de 6leo menores. Estes efeitos s6 ocorrem se a
taxa de extensdo for alta o suficiente levando a um alto valor da viscosidade
extensional. Por isso, esse efeito s6 é observado na vazao mais alta. A Figura 77
mostra as imagens da regido A4 para a maior vazdo. Os ganglios grandes foram
marcados com a cor amarela e ganglios médios com a cor azul. E possivel
perceber que ao final da inje¢cdo com solugdes poliméricas observa-se somente
poucos ganglios médios, diferente do que ocorre na inje¢cédo de agua e solucao de

glicerina.
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Figura 77 — Ganglios de 6leo (Procedimento 2 — taxa de inje¢ao de 4,16 ml/h —

regido A4)
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Figura 78 - Gréafico da saturacgéo de 6leo residual em funcédo do namero de

capilaridade para as trés fases aquosas

As saturacbes médias de todas as regibes em funcdo do numero de
capilaridade para as trés fases aquosas testadas sédo apresentadas na Figura 78.
Uma primeira observacao importante € que as curvas apresentadas na Figura 78
sdo bem diferentes das curvas apresentadas na Figura 52, o0 que mostra a
importancia da condicéo inicial do experimento para a determinacdo da saturacdo
residual de 6leo. Para numeros de capilaridade muito baixos, a saturacao residual
ndo depende fortemente da vazao (niUmero de capilaridade).

Comparando as curvas para os dois fluidos Newtonianos testados, observa-
se, como esperado, que a saturacao residual de 6leo € menor no caso da injecédo
de solucéo de glicerina. A maior viscosidade leva a diferengas de presséo maiores
na fase aquosa, contribuindo para mobilizagdo de ganglios de 6leo e consequente
reducdo na saturacao residual de 6leo. Na vaz&o mais baixa, a saturacao residual
de 6leo obtida na injecéo da solug&o polimérica foi mais alta do que a solugéo de
glicerina, apesar dos dois fluidos terem viscosidades semelhantes. N&do se sabe
explicar o porqué, porém vale observar que a saturagdo na regido A6 com a
solucdo de PEO foi extremamente alta (aproximadamente 75%), contribuindo para

este alto valor. Alguma aglomeracdo de moléculas poliméricas mal dissolvidas
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pode ter obstruido alguns dos canais, levando a formacdo de somente um
caminho da fase aquosa para o plano de saida, como mostrado na Figura 73.

A medida que a vazao aumenta, a saturacao de 6leo decai para todos 0s
casos. As forgas viscosas mais fortes levam a formagdo de ganglios de 6leo
menores, diminuindo desta forma a saturacao residual de 6leo. Porém, no caso
da solucdo de PEO, a queda de saturacéo residual de 6leo é muito mais forte nas
duas maiores vazdes, atingindo um valor proximo de 15%, muito menor do que o
valor de 25%, obtido com a inje¢do de glicerina.

Para altas vazfes, onde a taxa de deformacao é maior que 100 1/s, o efeito
shear thinning torna o efeito elstico ainda mais forte, pois existe uma pequena
diferenca entre a viscosidade do PEO e a da solucéo de glicerina.

Esta reducdo pode ser diretamente relacionada aos efeitos elasticos,
presentes no escoamento da solugdo de PEO, mas ausente no escoamento de

glicerina.
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4
Comentarios finais

As solucdes poliméricas séo utilizadas na industria do petréleo como método
avancado de recuperacdo, com o0 objetivo de aumentar a producao de 6leo
comparado com a injecdo de agua.

A relativa baixa eficiéncia da injecdo de agua estéd relacionada a dois
fendmenos principais, a ndo uniformidade da frente de avango devido a alta razéo
de mobilidade entre a 4gua e o 6leo, e ao alto valor da saturacao residual de 6leo,
relacionado ao volume de 6leo preso pelos efeitos capilares.

Tipicamente, a adicdo de polimeros a fase aquosa é feita com o objetivo de
aumentar a viscosidade da agua e assim diminuir a razdo de mobilidade entre as
fases. Esta reducdo na razdo de mobilidade contribuiria para uma melhora na
eficiéncia de varrido do reservatorio.

Resultados apresentados recentemente na literatura mostram que as
solucdes poliméricas podem levar também a uma reducado da saturacao residual
de Oleo. Porém, os mecanismos associados a esta redugcdo ndo sdo bem
entendidos.

A analise do processo de deslocamento de 6leo em escala microscépica por
solucdes poliméricas foi estudada através de experimentos conduzidos em um
micromodelo de vidro como representacdo de um meio poroso. Foi montada uma
bancada composta pelo micromodelo, uma bomba de seringa, conexdes, um
microscopio e um computador para obter imagens da evolugéo das fases durante
0 processo de deslocamento de 6leo. Foram desenvolvidos procedimentos
experimentais para a injecao de trés fases aquosas (agua deionizada, solucdo de
glicerina e solucao de poli(6xido de etileno)).

Primeiramente, foi feita a injecAo com &agua para a comparacdo dos
resultados, foi entdo utilizada uma solucao de glicerina com 51%, cuja viscosidade
€ aproximadamente a mesma da solugdo polimérica (PEO) utilizada com o
objetivo de isolar os efeitos da elasticidade no processo de recuperacgao.

Os resultados apresentados neste trabalho mostram claramente o efeito
elastico da solucdo polimérica, manifestado, neste escoamento, pela alta
viscosidade extensional em taxas de extensdo altas. A alta viscosidade

extensional aumenta a diferenca de pressdo no escoamento da fase aquosa,
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mobilizando géanglios cada vez menores. As imagens obtidas para o caso de
injecdo de solugao polimérica mostram apenas ganglios pequenos de 6leo preso,
levando a uma queda significativa da saturacgéo residual de 6leo.

E importante observar que o efeito elastico s6 tornou-se relevante para
vazles bem altas, que leva a altas taxas de extensdo no escoamento na escala

de poros.

4.1.
Sugestoes

Os resultados mostram que o efeito elastico ocorre somente para
escoamentos que apresentam taxa de extensdo alta o suficiente. No caso
explorado neste trabalho, isso sé ocorreu na vazdo mais alta testada.

Seria interessante ampliar o estudo apresentado para outras geometrias do
espaco poroso, abordando novos valores de porosidade e permeabilidade.
Espaco poroso com razbes de contracdo da geometria da garganta de poros
menores levam a taxas de extensdo maiores.

Realizar testes utilizando polimeros com diferentes tempos de relaxacéo e
estudar diferentes formas de injecdo, como por exemplo, garantir certa saturacao
de agua, conhecida como &gua conata, no micromodelo para reproduzir no
experimento o que ocorre em reservatorios reais. Além da injecdo alternada de
agua e solucdes poliméricas.

O modelo utilizado para representar 0 meio poroso € bidimensional. Apesar
do modelo apresentar as caracteristicas basicas de um espacgo poroso, o fato do
mesmo ser bidimensional limita os possiveis caminhos seguidos por ambas as
fases. Seria interessante ampliar os estudos usando um modelo 3-D transparente
e microscopia confocal para visualizar a distribuicdo das fases e suas respectivas

saturacdes apos o processo de injecao de diferentes solugcdes poliméricas.
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Cédigo em MATLAB

% Paulinha e Fabdo 26/feb/2015

clc

clear all
close all
warning off;

Casel='inicio';
Case3='agua';
Case2='oleo';

for p=1:4%
a=int2str (p)
namea=[Casel Case2 ' ' a]l;
nameb=[Casel Case3 ' ' a]l;

$background image filled with oil
background image name =strcat (namea,'.bmp');

%glicerina image name
glicerina image name=strcat (nameb, '.bmp');

%image of the flow at the same position of the background

== Micro-channel mask

o°
o°
Il

Ibackground = imread(background image name); %I (R,G,B)
Ibackground = im2double (Ibackground) ;

Ibackground gray = rgb2gray (Ibackground) ;
Imask = edge (Ibackground gray, 'canny'); Smicro-channel edges mask

bw _area = 80; %remove small features
Imask label = bwlabel (Imask);
for i=l:max(Imask label(:))
Imask bw = Imask label==i;
if sum(Imask bw(:))<bw area
Imask (Imask bw)=0;
end
end

se = strel('diamond',1l);
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se it=1;
for i=l:se it %increase binary sizes
Imask = imdilate (Imask, se);
end
Imask =
imfill ([ones (1,size (Imask,2)+1); [ones(size(Imask,1l),1),Imask]], 'holes'
)7

Imask = Imask(2:end,2:end);
Imask =
imfill ([ [Imask,ones(size (Imask,1),1);ones(1l,size(Imask,2)+1)]]1, 'holes'

)

Imask = Imask(l:end-1,1:end-1);

for i=l:se it %decrease binary sizes (correct to original size)
Imask = imerode (Imask, se);

end

se 1t=3; %conect regions

for i=l:se it %increase binary sizes
Imask = imdilate (Imask, se);

end

for i=l:se it %decrease binary sizes
Imask = imerode (Imask, se);

end

se _it=5; %remove small regions

for i=l:se it %decrease binary sizes
Imask = imerode (Imask, se);

end

for i=l:se it-2 %increase binary sizes
Imask = imdilate (Imask, se);

end

Imask = ~Imask; %invert
figure; imshow (Imask) ;

%plot mask edges

Imask border = edge(Imask, 'roberts') | edge(Imask, 'prewitt');
Imask border =
cat (3, Imask border,Imask border, zeros(size (Imask border)));

Igray border = Ibackground;
Igray border (Imask border==1)=1;
figure;imshow (Igray border);

%% === Fluid detection
I = imread(glicerina image name); %I (R,G,B)
I = im2double(I);

%split into image layers
Ired = I(:,:,1);

Igreen = I(:,:,2);

Iblue = I(:,:,3);

Igray = rgb2gray(I);

$intensities smaller than background ones are fluid
thresh background = 0.95;

Ifluid bw = Igray<thresh background*Ibackground gray;
Ifluid bw = Ifluid bw & Imask; S%Sapply mask
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se = strel('disk',3);
iterations = 2;
for i=l:iterations %remove outliers
Ifluid bw = imerode (Ifluid bw, se);
end
for i=l:iterations
Ifluid bw = imdilate (Ifluid bw,se);
end
iterations = 2;
for i=l:iterations %connect fluid element
Ifluid bw = imdilate(Ifluid bw,se);
end
for i=l:iterations
Ifluid bw = imerode (Ifluid bw, se);
end

Ifluid bw = Ifluid bw & Imask; %apply mask

figure;imshow (Ifluid bw) ;

Ired bw = zeros(size(I,1l),size(I,2));

Igreen bw = zeros(size(I,1l),size(I,2));

Ifluid label = bwlabel (Ifluid bw);

Ired bw=Ifluid bw;

for i=l:max(Ifluid label(:))
Ifluid label bw = Ifluid label==i;
$red intensity bigger than others in main part of conected fluid
if (sum(Ired(Ifluid label bw)>Igreen(Ifluid label bw)é&...

Ired(Ifluid label bw)>Iblue (Ifluid label bw)) /...

o® o o oe

o\

% sum(Ifluid label bw(:)))>0.5

% Ired bw(Ifluid label bw) = 1;

% else %green

% Igreen bw(Ifluid label bw) = 1;

% end

% end

%% === Plot

Imask border = edge(Ired bw, 'roberts') | edge(Ired bw, 'prewitt');
Imask border =

cat (3, Imask border, zeros(size (Imask border)), zeros (size (Imask border))

)i
I border = I;

I border (Imask border==1)=1;

Imask border = edge(Igreen bw, 'roberts') | edge(Igreen bw, 'prewitt');
Imask border =

cat (3,zeros (size(Imask border)), Imask border, zeros (size (Imask border))
) 7

I border (Imask border==1)=1;

figure;imshow (I_border);

disp(['Fracao de glicerina vermelha no canal '
num2str (100*sum(Ired bw(:))/sum(Imask(:))) " $']);
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disp(['Fracao de glicerina verde no canal
num2str (100*sum (Igreen bw(:))/sum(Imask(:))) ' %']);

Red(p)= 100*sum(Ired bw(:))/sum(Imask(:))
Green(p)= 100*sum(Igreen bw(:))/sum(Imask(:))

end

80
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