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Resumo

Vimieiro Junior, José Ronaldo; Carvalho, Mércio da Silveira. Visualizacéo
Tridimensional do Deslocamento de Oleo por Suspensdes de
Microcépsulas Flexiveis em Meios Porosos. Rio de Janeiro, 2017. 144p.
Dissertacdo de Mestrado - Departamento de Engenharia Mecanica, Pontificia
Universidade Catolica do Rio de Janeiro.

Em um mundo globalizado, a demanda por energia esta sempre crescendo.
Uma vez que a industria de 6leo e gas é responsavel pela entrega da maior parte
desta demanda, isso faz dos hidrocarbonetos componentes cada vez mais
importantes no mercado mundial. Entretanto tais recursos séo finitos, portanto, uma
exploracdo consciente, buscando sempre 0 maximo desempenho se faz necessaria.
Como os reservatorios de petréleo, logo ap6s a aplicacdo das técnicas de
recuperacdo primaria e secundéria, geralmente ainda possuem cerca de 65% do
volume de 6leo originalmente contido em seus poros, métodos que visam a reducao
dessa porcentagem estdo ganhando um papel cada vez mais importante na industria
energética. Nesse contexto, esse trabalho apresenta um micromodelo tridimensional
representativo de um meio poroso que serd utilizado para a anélise do escoamento
de fluidos na escala de poro. A microscopia confocal serd adotada para visualizar
os diferentes fendmenos que ocorrem em microescala, permitindo a obtencdo de
informacdes especificas sobre a dindmica dos ganglios de dleo, em relacéo a sua
formagdo, mobilizacdo e aprisionamento, e assim, ao final do experimento
quantificar a saturacdo residual de 6leo em diferentes condigdes de escoamento. Os
resultados obtidos mostram que o0 uso das suspensdes de microcapsulas flexiveis
como agente de controle de mobilidade, modifica a distribui¢do dos fluidos no meio
poroso, o que melhora a eficiéncia de deslocamento do fluido deslocante na escala

de poro, e consequentemente diminui a saturacéo de 6leo residual.

Palavras-Chave
Recuperacio Avancada de Oleo; Suspensdo; Microscopia Confocal;
Microfluidica.
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Abstract

Vimieiro Junior, José Ronaldo; Carvalho, Marcio da Silveira (Advisor).
Three-dimensional Visualization of Oil Displacement by Flexible
Microcapsules Suspensions in Porous Media. Rio de Janeiro, 2017. 144p.
Dissertacdo de Mestrado - Departamento de Engenharia Mecanica, Pontificia
Universidade Catolica do Rio de Janeiro.

In a globalized world, the demand for energy is always growing. Since the oil
and gas industry is responsible for delivering most of this demand, this makes
hydrocarbon components increasingly important in the worldwide economy.
However, such resources are finite, so a conscious exploration always seeking the
maximum performance is required. As oil reservoirs after the application of primary
and secondary recovery techniques usually still have about 65% of the original oil
volume contained in their pores, methods that aim its reduction are gaining an
increasingly important role in the energy industry. In this context, this work
presents a three-dimensional micromodel representative of a porous medium that is
used for pore-scale flow analysis. Confocal microscopy is used to visualize the
microscale phenomena, leading to specific information about ganglia dynamics,
related to its formation, mobilization and entrapment. The residual oil saturation,
an important value to measure the amount of oil produced in a given reservoir is
determined for different flow conditions. The results show that the suspensions
composed by flexible microcapsules could be used as a mobility control agent, since
it modifies the fluid distribution in the porous media, improving the pore-scale

displacement efficiency, and consequently reducing the residual oil saturation.

Keywords

Enhanced Oil Recovery; Suspension; Confocal Microscopy; Microfluidics.
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1 Introducéo

1.1 Motivacéao

O recente aumento global na demanda por energia tem feito os
hidrocarbonetos componentes cada vez mais importantes no mercado mundial,
visto que, é esperado que essa atual demanda energética seja suprida pela
indastria de oOleo e gas (BP, 2016). Porém, sabe-se que este é um recurso natural
finito e que as reservas mundiais dessa matéria prima estdo em declinio, o que
promove a necessidade do avanc¢o tecnolégico para que novas jazidas possam

ser descobertas e exploradas.

Além de novas jazidas que estdo por ser descobertas e exploradas, ainda
existem os reservatorios ja em producao, que estdo em declinio, depletados pela
sua continua produgédo. De acordo com as pesquisas de Dake (1983), geralmente
o fator de recuperagdo de reservatorios de hidrocarbonetos € muito baixo e
raramente serd superior a 30% do seu volume total, ou seja, a maior parte do éleo
permanece nos poros da rocha petrolifera. Esses reservatdrios sao fortes
candidatos ao emprego de uma série de processos que visam a obtencdo de uma
recuperacdo adicional desse 6leo remanescente. Neste contexto, técnicas para
aumentar esse fator de recuperagao tém desempenhado um importante papel na

indastria energética.

Um desses processos é conhecido como Recuperacdo Melhorada de Oleo
(Enhanced Oil Recovery), o qual € definido como uma técnica que visa a producao
de volumes de 6leo incrementais, que possam ser produzidos economicamente
de um reservatério de petrdleo através de métodos convencionais secundarios e
terciarios. Nas Ultimas décadas, os métodos de recuperacao secundéaria passaram
a ser classificados como métodos convencionais de recuperagdo, enquanto que
0s métodos terciarios passaram a ser denominados como métodos especiais de

recuperacao ou métodos de recuperacao avancada (Rosa et al., 2006).

Métodos primarios de recuperacdo dependem da energia prépria do
reservatério para produzir o 6leo da rocha reservatério para o poco de producao.
Essa energia geralmente esté relacionada com uma capa de gas na parte superior

da camada de 6leo ou um aquifero na parte inferior, ou ainda gas em solucao.
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Reservatorios com energia natural séo classificados como surgentes. Porém, com
0 passar do tempo, a energia € dissipada e uma energia complementar se faz
necessaria para se produzir quantidades significativas de dleo adicional, ou seja,
métodos capazes de suplementar a energia primaria por meio de mecanismos
artificiais.

Métodos de recuperacdo secundaria convencionais introduzem energia
adicional através da injecdo de 4gua ou gas, sob presséo, na formacao. Segundo
Lake (1996) a injecdo de agua é o método secundéario mais utilizado, tanto em
campos onshore quanto em campos offshore, por apresentar altos indices de
sucesso, tais como nos reservatorios de Cantarell no México e Ghawar na Arabia
Saudita. Porém, ainda assim, apos a sua aplicacéo temos uma porcentagem muita
alta de 6leo remanescente no reservatdrio, por volta de 65% (Thomas, 2008), ou
seja, tal método possui uma eficiéncia limitada de varredura dos poros do
reservatorio. I1sso ocorre, dentre outros motivos, devido a razdo desfavoravel de
mobilidade entre os fluidos, no caso 4gua e 6leo, causada pela menor viscosidade
da agua em comparacao com o 6leo. Essa razdo de mobilidade entre os fluidos
pode ser calculada pela seguinte equacéao:

_ kw/pw
ko/tto

(1)

onde k,, é a permeabilidade efetiva da 4gua, u,, € a viscosidade da agua, k, é a
permeabilidade efetiva do 6leo e pu, é a viscosidade do 6leo. A alta razdo de
mobilidade leva ao aparecimento de um fenémeno conhecido como interdigitacdo
viscosa (viscous fingering). A frente de deslocamento torna-se instavel, formando
caminhos preferenciais para a fase aquosa, assim a agua atinge 0S pocos
produtores rapidamente, deixando para tras uma grande quantidade de oleo,

fazendo com que a eficiéncia do varrido seja muito baixa e insatisfatoria.

Os meétodos de recuperacdo terciaria sdo o0s mais indicados para a
recuperacdo dos campos maduros, isto é, definidos como os campos que se
encontram em avancado estagio de explotagcdo, com indices de producdo
declinante que ja ultrapassaram seu pico de producdo. Esses métodos geralmente
visam recuperar reservatorios que apresentam Oleos com alta viscosidade,
elevadas tensdes interfaciais e reservatorios carbonaticos de baixa
permeabilidade, onde os métodos convencionais de recuperacao secundaria ndo

sao suficientes.
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Recentemente, diferentes métodos de recuperacdo avancada, tais como
os denominados quimicos, misciveis, térmicos e biolégicos, surgiram como alvo
de pesquisa, com o objetivo de melhorar a varredura macroscopica e reduzir a
saturacdo de oleo residual no reservatorio. Dentre esses métodos, 0s quimicos,
que sdo executados através da injecao de diferentes fluidos nos reservatérios, se

destacam dos demais, por serem mais difundidos na inddstria do petréleo.

Isso pode ser evidenciado devido ao fato de que a maior parte dos estudos
disponiveis na literatura estéo relacionados a esses métodos, principalmente os
gque consideram a injecdo de solucdes poliméricas e solucBes de surfactantes.
Alguns exemplos sédo os trabalhos de Buchgraber et al. (2011) sobre o
deslocamento de 6leos viscosos por meio de solu¢des poliméricas, e a pesquisa
de Kalpakci et al. (1981) sobre as caracteristicas do escoamento de solugbes de

surfactantes em meios porosos.

Trabalhos experimentais que abrangem a escala macroscépica, tais como
experimentos em “core flooding”, tém sido bastante executados ao longo dos
altimos anos com o objetivo de analisar a dindmica do escoamento de fluidos, bem
como avaliar a eficiéncia de métodos terciarios na recuperacdo de 6leo. Um
desses trabalhos, por exemplo, é o realizado por Cottin et al. (2014) que apresenta
de forma experimental a injecdo de solucdo polimérica em testemunhos de rochas
com alta permeabilidade, o qual avalia a eficacia deste método na recuperacgéo de
Oleo. Entretanto, a analise em tal escala ndo permite o estudo e entendimento dos
fendbmenos fisicos que acontecem na escala de poro, que sdo de grande

relevancia para o entendimento do problema analisado.

Neste cenério, trabalhos experimentais que abrangem a escala
microscopica também tém se difundido na literatura, com o intuito de diminuir essa
lacuna deixada pelos experimentos macroscopicos, como por exemplo o trabalho
de Nilsson et al. (2013), que desenvolveram um dispositivo de microfluidica para
testar o desempenho de diferentes fluidos com propriedades reoldgicas distintas

na recuperacgéao de Oleo.

Nesses trabalhos, a andlise dos fenémenos fisicos que acontecem na
escala de poro, se sucede por meio de técnicas de visualizagcdo em micromodelos
bidimensionais (Lenormand, 1986; Galindo-Rosales et al., 2012; Howe et al.,
2015; Bento & Moreno, 2016), os quais sdo estruturas artificiais transparentes,
desenvolvidas para representar a complexidade da estrutura porosa e que

proporcionam a visualizac&o dos processos de deslocamento dos fluidos.
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Contudo, a visualiza¢do bidimensional desses micromodelos ndo promove
uma representacao fidedigna do meio poroso, pois tal estrutura é na realidade
tridimensional. Tendo, portanto, uma necessidade de se investigar esses
fendbmenos de forma realista e efetiva, por meio da analise e visualizacdo
tridimensional. Apesar de sua enorme importancia pratica, uma ideia clara sobre
a determinacdo do escoamento através de micromodelos tridimensionais

permanece indeterminada na literatura, devido a sua alta complexidade.

Portanto, para analisar os fenbmenos fisicos que acontecem na escala de
poro e elucidar o entendimento sobre a dindmica da formacdo, mobilizacdo e
aprisionamento dos ganglios de 6leo, bem como a andlise da saturacéo de 6leo
residual, ambos sob um escoamento multifasico, procedimentos experimentais em
meios porosos tridimensionais serao realizados, e analisados por meio de técnicas

de visualizacdo especiais.

1.2 Objetivos da Dissertacao

Na avaliacdo da producdo de uma jazida de petroleo, no que se refere ao
deslocamento de oleo, grande parte dos estudos disponiveis na literatura séo
realizados em escala macroscoépica (Gray et al., 2008; Meybodi et al., 2011,
Meybodi et al., 201la; Guillen et al., 2012a; Sun, 2016). Entretanto, o
comportamento macroscOpico depende diretamente das caracteristicas do
escoamento na escala de poro. Neste contexto, este trabalho tem como objetivo
estudar a dindmica do escoamento multifasico na escala de poro de forma
tridimensional, apresentar e entender os fendmenos fisicos que regem tal

escoamento.

Com o intuito de analisar os efeitos da aplicacdo de um método de
recuperacdo avangada na quantificacdo da saturacdo residual de 6leo e na
distribui¢cdo dos ganglios de 6leo ao longo do meio poroso, seré realizada a inje¢éo
de uma suspenséao de microcapsulas, que € um método de recuperagéo avancada

inovador na industria do petréleo.

O foco principal do trabalho sera o estudo experimental do escoamento
multifasico no espago poroso de uma maneira mais abrangente e esclarecedora
do que a usualmente empregada. No entanto, técnicas Opticas tradicionais ndo

sdo adequadas para a visualizacao direta do escoamento em micromodelos 3D.
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Para contornar essa dificuldade, propde-se a utilizacdo da microscopia confocal
que permite uma visualizacao tridimensional rpida e com alta resolucdo, do

escoamento na escala de poro. Isso atende as necessidades deste trabalho.

Além de estudar a dindmica do escoamento multifasico na escala de poro
de forma tridimensional, este trabalho também tem como obijetivo visualizar o
escoamento das suspensdes de microcapsulas na escala de poro, avaliando sua
utilizacdo como agentes de controle de mobilidade do fluido de injecéo, ou seja,
apresentar os beneficios da utilizacdo dessas suspensées como método de
recuperacdo avancada de Oleo. Pretende-se mostrar também que em tais
suspensoes, o controle de algumas das caracteristicas mecanicas, como diametro
e flexibilidade é exequivel, mitigando problemas como mobilidade e degradacéao,
gue podem ser encontrados em outros métodos, como nas solucdes de

surfactante e nas soluc¢des poliméricas.

Para que esses objetivos sejam alcancados, os fenébmenos fisicos que
regem o escoamento na escala de poro precisam estar elucidados de uma forma
muito clara e objetiva. Portanto, o capitulo subsequente traz de forma sucinta a
descricdo de cada um desses fenbmenos, bem como sua influéncia neste

escoamento.

1.3 Escopo do Trabalho

Esta dissertacdo estd organizada do seguinte modo: os fundamentos
tedricos relativos ao escoamento multifasico em meios porosos, sdo apresentados
no Capitulo 2. O Capitulo 3 descreve a metodologia experimental utilizada, bem
como o0s principios da microscopia confocal, utilizada como método de
visualizacdo e analise. No Capitulo 4 expbe-se 0s principais resultados e
discussbes desta dissertacdo. Por ultimo, o Capitulo 5 apresenta uma breve
conclusao e propfe sugestdes para trabalhos futuros, e finalizando o Capitulo 6

com as referéncias bibliogréficas.
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2 Fundamentos Teodricos

2.1 Escoamento na Escala de Poro

O escoamento de um fluido através de um meio poroso, tanto na escala
macroscépica, quanto na escala microscopica, depende de algumas
caracteristicas desse meio, tais como a porosidade, a molhabilidade e a

permeabilidade.

A porosidade € uma das principais propriedades das rochas, visto que ela
mede a capacidade dessa rocha de armazenar fluidos (Rosa et al., 2006). Essa
propriedade é geralmente considerada como a fragcdo do volume que nao é
ocupado por matéria sélida, ou seja, uma relacdo entre o volume de vazios de

uma determinada rocha e o volume total da mesma, representada pela equacao:

W 2
¢>—7t, )

onde 1}, é o volume de vazios e V; é o volume total. Esse volume de vazios sao os
poros da rocha, por onde os fluidos podem escoar, portanto, ele é denominado

como volume poroso da rocha.

O fato de uma rocha possuir poros nao significa que todos eles estejam
interconectados. Devido a este fato, a porosidade é dividida em subcategorias:
porosidade absoluta e porosidade efetiva. A porosidade absoluta é a relacao entre
0 volume de vazios de uma rocha e o volume total dessa mesma rocha. A
porosidade efetiva € a relagdo entre 0s espacos interconectados de uma rocha e
o volume total da mesma, ou seja, quando se analisa um escoamento em um meio
poroso, essa é a porosidade que se deseja quantificar. Uma rocha pode possuir

uma alta porosidade, mas uma baixa porosidade efetiva (Friedman, 1976).

Diversos sdo os métodos utilizados na determinacdo da porosidade de
rochas reservatoérios, tais como amostragem e perfilagem de poco de petréleo. O
método mais comum é a amostragem, que usa pequenas amostras da rocha
reservatério. Desta forma o valor da porosidade de grandes porc¢des da rocha é
obtido estatisticamente a partir dos resultados de analises de diversas amostras.

Para a medicdo da porosidade em laboratério é necesséria a determinacao de
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somente dois dos trés parametros basicos, que sao eles: o volume total, o volume

poroso e o volume de sdlidos.

Outra caracteristica importante de um meio poroso € a molhabilidade, que
descreve o espalhamento preferencial de um fluido sobre a superficie de um sélido
em um sistema de dois fluidos. Ela é dependente da tenséo interfacial entre os
fluidos e da superficie sélida. Enquanto um fluido molhante tende a revestir a
superficie dos grédos e ocupar espacos mais estreitos no meio poroso, como as
gargantas dos poros, o fluido ndo-molhante tende a ser constringido
preferencialmente nas aberturas mais largas. Na literatura, alguns trabalhos tém
descrito a molhabilidade, em relacdo as suas medidas e seus efeitos em
fendbmenos como a presséao capilar, a permeabilidade relativa, a recuperagéo de
Oleo e a saturacgdo residual de 6leo, tais como os trabalhos de Anderson (1986,
1986a, 1986b, 1987, 1987a, 1987b), Morrow (1990) e Al-Futaisi & Patzek (2003).

A molhabilidade pode ser determinada por meio da medi¢c&o do angulo de
contato da interface fluido-sélido, como apresenta a Figura 1. Para dois fluidos,
tais como 6leo e agua, em contato com um sélido, a equacédo de Young descreve
0 angulo de contato da interface como:

cos¢p = Fos — Ows UWS, (3)
O-OW

onde o, € a tensdo interfacial entre o 6leo e o sdlido, g, € a tensao interfacial
entre a 4gua e o solido, g, € a tensdo interfacial entre o 6leo e a 4gua e ¢ é o
angulo de contato medido na agua. O angulo de contato indica se a superficie
sera molhada preferencialmente pelo 6leo ou pela 4gua, podendo variar de 0 a
180°. Se ¢p < 70°, o sistema € molhavel a 4gua, se ¢ = 110°, o sistema € molhavel
a 6leo e se ¢ =70°a110° a molhabilidade é considerada mista (Anderson,
1986a). Métodos para medir o dngulo de contato sdo descritos por Honarpour et
al. (1986) e Anderson (1986b) em seus trabalhos.

Molhavel a Agua Molhavel ao Oleo
< 70° ®>110°
Ouw O

Oleo Aleo
AT S6olido VWY RTINS, WY

Figura 1 - llustracdo esquematica do processo de medi¢cao da molhabilidade
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A relacdo de molhabilidade em sistemas agua-o6leo é afetada por diversos
fatores, tais como a mineralogia do meio, a composi¢cdo quimica do 6leo e da
agua, a presenca de surfactantes ou matéria organica e o histérico de saturacéo
do meio. Com excec¢do da matéria orgéanica, do grafite, do enxofre e de muitos
sulfetos, a maioria dos meios porosos naturais sdo molhaveis a agua, quando ndo
contaminados por éleo (Anderson, 1986a). Embora a 4gua seja frequentemente o
fluido molhante em sistemas agua-0leo e tenha sido considerada um agente
molhante perfeito em certos reservatérios de petroleo (Schowalter, 1979; Corey,
1986), outros pesquisadores tém documentado que parte desses reservatorios,
particularmente os de calcario e dolomita, podem ser parcialmente ou

preferencialmente molhados por 6leo (Treiber & Owens, 1972; Salathiel, 1973).

O conceito de permeabilidade absoluta de uma rocha foi introduzido a
partir das experiéncias realizadas por Darcy em meados de 1856 (Freeze, 1994;
Brown, 2002), ao estudar problemas relacionados ao tratamento de 4gua através
de filtros de areia. Nessas experiéncias somente um fluido saturava o meio poroso.
Porém, quando dois ou mais fluidos estdo presentes no meio, segundo Mercer &
Cohen (1990), tais fluidos competem por espaco, entdo, se faz necesséria a
introducédo dos conceitos de permeabilidade efetiva e relativa. Porém, para melhor
compreensdo de tais principios, o0 conceito de saturacdo deve ser esclarecido

previamente.

A saturacdo de um fluido em um meio poroso é definida como sendo a
fracdo volumétrica ocupada por esse fluido no volume poroso (Mercer & Cohen,

1990), a qual pode ser representada pela equacao:

Sp =1, 4)

onde S¢ € a saturacédo do fluido, Vs o volume do fluido e V, 0 volume poroso. De
acordo com Rosa et al. (2006), o processo de saturacdo de uma fase em um meio
poroso pode ser dividido em dois grupos, um deles é chamado de embebicéao,
quando ocorre um aumento da saturacéo do fluido que molha preferencialmente
a rocha reservatério, e o outro é chamado de drenagem, quando acontece uma

reducdo na saturacéo do fluido que molha preferencialmente a rocha reservatorio.

Para um mesmo diferencial de presséo, a vazao de uma fase em um meio
poroso saturado com dois ou mais fluidos é sempre menor que a vazdo de uma
fase quando somente ela satura 0 meio. A permeabilidade efetiva do meio poroso

ao fluido considerado se refere a capacidade de transmissédo desse fluido em um
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meio com duas ou mais fases. A razdo entre a permeabilidade efetiva e a

permeabilidade absoluta do meio é denominada permeabilidade relativa ao fluido.

A permeabilidade relativa pode ser representada graficamente como
funcdo da saturagéo das fases, como ilustrado na Figura 2. As curvas k., € k.,
representam as permeabilidades relativas dos dois fluidos que escoam no meio
poroso, neste caso da agua e do 6leo, respectivamente. O intervalo de saturagéo
de interesse para estudos relacionados a reservatérios de hidrocarbonetos situa-
se entre S,,;, que € a saturacao irredutivel de agua, abaixo da qual a fase agua é
imobilizada, e (1 —S,,), que € a saturacdo de agua acima da qual a fase oOleo

torna-se imovel. S,, € conhecido como saturacao residual de 6leo.
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Figura 2 - Curva de permeabilidade relativa

O escoamento de um fluido simples através de um meio poroso, quando
suficientemente lento, € tipicamente modelado pela lei de Darcy, representada

pela equacéo:
i 4 (5)
v=——Vp,
v " p

onde v é a velocidade do escoamento, k € a permeabilidade absoluta do meio

poroso, u é a viscosidade dindmica do fluido, Vp é o gradiente de pressao.
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A lei de Darcy também pode ser aplicada quando se analisa o fluxo de
duas ou mais fases. Sendo valida as equac¢des abaixo, para um sistema linear e

horizontal, com o regime de fluxo permanente e incompressivel.

k,, AAP k,AAP kyAAP
fhwL kel 9 pgl

qw (6)
O escoamento na escala de poro pode levar a formacao, aprisionamento
ou mobilizacdo de géanglios de um fluido dentro de um meio poroso. Esse
fendbmeno é particularmente relevante para recuperacdo de Oleo, onde
aproximadamente até 90% do 6leo contido em um reservatério pode permanecer
aprisionado apés a recuperagdo priméria (Datta, 2013). Nos ultimos anos, um
crescente interesse nos fatores que determinam a magnitude do 6leo residual e
sua distribuicdo microscopica tém despertado o interesse da industria petrolifera,
dos engenheiros e pesquisadores da area, e apesar de sua enorme relevancia,
ainda falta uma compreensdo mais clara e bem definida destes fendbmenos.
Portanto, o entendimento da fisica do escoamento em um meio poroso, em
escalas que vao de um simples poro individual até 0 meio poroso completo, é

essencial.

2.2 Fendbmenos Capilares

Um dos principais fatores que definem o aprisionamento ou a mobilizacdo
dos ganglios de 6leo é conhecido como capilaridade, fenbmeno que ocorre nas
interfaces entre fluidos imisciveis. Essas interfaces sdo deformaveis, livres para
mudar o seu formato de modo a minimizar sua energia de superficie, ou seja, a
superficie de um liquido pode ser pensada como uma membrana esticada

caracterizada pela tenséo superficial ou interfacial que se opde a sua distorgéo.

Esse fendbmeno pode ocorrer no interior dos poros que constituem o0s
reservatérios de hidrocarbonetos, e deve-se ao fato de que essas jazidas, em
geral, contém dois ou mais fluidos imisciveis. A imiscibilidade pode ser definida
quando dois fluidos ndo se misturam e ficam em contato um com o outro apenas

por uma superficie.

Quando a superficie de contato ocorre entre dois liquidos o fenémeno é

denominado interfacial, quando tal superficie de contato se da entre um liquido e
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um gas, o fenbmeno é chamado de superficial. Os fen6menos interfaciais e
superficiais sdo semelhantes, variando somente o tipo de fluido envolvido, sendo
iguais as energias de superficie livre na interface formada entre dois fluidos

imisciveis (Villaume, 1985).

Caso a interface seja curva, uma componente gerada pela tenséo
superficial ou interfacial surgira perpendicular a interface, e ela € mensurada em
unidade de energia por unidade de area. O balanco de forca leva a uma

descontinuidade de pressao, chamada de pressao capilar.

A pressao capilar é a propriedade que faz com que 0 meio poroso atraia o
fluido molhante e repulse o fluido ndo-molhante (Bear & Braester, 1972). Definida
como a diferenca de presséo existente na interface de dois fluidos imisciveis, onde
a pressao do lado céncavo é maior que a pressao do lado convexo da interface.
A presséo capilar é inversamente proporcional ao raio de curvatura ou diretamente

proporcional a curvatura da superficie.

PC = Pcéncavo - PCOTH]EXO' (7)

Segundo Bear & Braester (1972), a pressao capilar esta relacionada com:
a tensao interfacial, o dngulo de contato e o tamanho de poro do meio. Para um
sistema 6leo-agua, a pressao capilar, P., pode ser definida pela equacéo:

20 cos @
P, =———, (8)
T

onde ¢ é a tensao interfacial entre os dois liquidos, 6 é o angulo de contato
formado pela fase 6leo e a superficie do sélido, e r é o raio do poro preenchido,
que o 6leo deve entrar para se mover. A pressao capilar aumenta quando r e 6

diminuem ou quando g aumenta.

A pressdao capilar que deve ser superada para que um fluido ndo-molhante
entre em um meio saturado com agua é conhecida como pressao de entrada limite
ou pressdo de entrada de deslocamento, ou seja, antes que um fluido nédo-
molhante possa penetrar nesse meio poroso saturado de agua, a pressao desse
fluido deve exceder a resisténcia das forcas capilares, como foi demonstrado nos
experimentos de Pankow (1988). Em geral, elevadas tensdes superficiais resultam
em altas pressfes capilares, podendo ocasionar o aparecimento de grandes

saturacdes residuais do fluido contido no meio poroso.
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2.3 Numero de Capilaridade

s

O numero de capilaridade é uma grandeza adimensional definida pela
relacdo entre as forcas viscosas e as forcas capilares. Johannesen & Graue (2007)
demonstraram que o numero de capilaridade é um elemento crucial na
determinagdo da saturacdo de Oleo residual, jA que o Oleo residual pode ser
recuperado caso a fase deslocante faga com que as forcas viscosas atuem sobre

as gotas de 6leo residual, excedendo as forcas capilares de retencéo.

O numero capilaridade possui diferentes definicbes matematicas, porém a

mais aplicada é definida como sendo:

Cp=—, )
onde ¢ é a tenséo interfacial entre as fases 6leo e agua, v é a velocidade
superficial da injecdo e u é a viscosidade dindmica da fase deslocante. A literatura
indica que é necessario um valor de 1073 no nimero de capilaridade para
mobilizar uma Unica gota de 6leo presa em um poro, ja valores maiores de 1072
sdo0 necessarios para mobilizacdo completa dos ganglios (Chatzis & Morrow,

1984).

2.4 Dinamica dos Ganglios

O interesse no comportamento dindmico de uma populacdo de ganglios
submetidos a um deslocamento imiscivel tém crescido recentemente devido ao
fato de que esse problema é central para o entendimento da formagéo de bancos
de Oleo durante a recuperagdo avancada através da utilizacdo dos métodos

quimicos.

Um ganglio é definido como um volume de uma fase ndo molhante que
ocupa pelo menos um, e usualmente varios espacgos vazios adjacentes, em um
meio permeavel. Na média, ao fim de uma recuperacdo secundaria, dois tercos
do 6leo permanecem aprisionados na rocha reservatério. Segundo Payatakes

(1982), esse 6leo residual existe na forma de ganglios de 6leo e ocupa de 25 a


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1521457/CA


PUC-Rio- CertificagaoDigital N° 1521457/CA

27

50% do espaco poroso, enquanto que o resto do espaco é ocupado pela fase

aquosa.

Os ganglios séo produzidos através da formacéo de pequenos volumes da
fase oleosa durante seu deslocamento, devido a injecdo de agua. Uma das
maneiras em que a formacdo desses géanglios se sucede é quando uma
interdigitacdo viscosa da massa oleosa forma uma espécie de pescoco bem
estreito, ou seja, um alongamento desse volume. Para uma diferenca de pressdo
suficientemente grande, a interface no alongamento desse volume se torna
instavel e ele se rompe, sendo esse fenbmeno denominado como snap-off. Na
literatura, diversos trabalhos abordam de forma detalhada o snap-off de gotas de
6leo em meios molhaveis a agua (Roof, 1970; Morrow, 1979; Mohanty et al.,
1987). Os géanglios formados através da formacéo de pequenos volumes da fase
oleosa durante seu deslocamento usualmente ndo se deslocam por longas
distancias. A distancia esperada que um dado ganglio migre antes de ficar
aprisionado € uma funcéo de seu tamanho, da geometria do meio poroso, do
angulo de contato, da saturacdo de 4gua e do numero capilaridade.

7

A mobilizacdo dos géanglios de 6leo € apresentada de uma maneira
detalhada por Payatakes (1982). Em seu trabalho foi retratado a resposta de um
ganglio de 6leo, exposto a um gradiente de pressdo externo, mostrando que
quando um ganglio se move, ele tende a ficar alongado e alinhado com a direcéo
do gradiente de pressao aplicado. Tal estudo dividiu a analise em duas partes;
uma parte apresenta a movimentacao quase estatica do ganglio, processo que
acontece de forma lenta o suficiente para que o sistema permaneca em equilibrio,

e a outra esta relacionada com a movimentacéo dinamica.

Na primeira parte do trabalho de Payatakes, onde a movimentacéo quase
estética é analisada, os resultados indicam que se o gradiente de pressao é nulo,
tanto a fase aquosa, quanto o ganglio, permanecerdo iméveis, e as curvaturas de
todas as interfaces do ganglio terdo o mesmo valor. Agora assumindo que o
gradiente de pressdo aumente para um valor diferente de zero que ndo seja
suficientemente grande para realizar a sua movimentacdo, uma vez que a pressao
no ganglio é virtualmente uniforme e a pressdo na agua diminui ao longo do
ganglio. Isso faz com que a diferenca de pressao nas interfaces localizadas na
frente de avanco do géanglio, agora sejam maiores que a diferenca de presséo nas
interfaces localizadas na cauda desse volume de 6leo. O ganglio responde a tal
situacdo, fazendo com que as interfaces situadas na parte da frente avancem um

pouco nas gargantas dos poros, fazendo com que suas curvaturas aumentem. Ao
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mesmo tempo, as interfaces situadas na parte de tras se retraem um pouco para

dentro das gargantas dos poros fazendo com que suas curvaturas diminuam.

O desequilibrio da pressédo capilar, que € resultante do aumento do
gradiente de pressao, tende a mover o ganglio no sentido contrario, enquanto que
0 gradiente de pressdo externo tende a mover o géanglio no sentido do
escoamento. As duas for¢cas se cancelam e um novo equilibrio é estabelecido.
Neste cenario fica evidenciada a relacao entre as for¢as viscosas sobre as forcas
capilares, a qual é expressa pelo numero de capilaridade, o que corrobora a sua

importancia para a analise dessa movimentacao.

Assumindo entdo que o gradiente de pressdo aumente para um
determinado valor critico, nesse ponto o ganglio ndo consegue mais resistir ao
gradiente de pressdo da fase 4gua e se move. Essa movimentacdo é
relativamente rpida, o 6leo invade uma das cavidades localizadas na dire¢éo do
escoamento, enquanto que a fase aquosa invade uma das cavidades que era
ocupada por 6leo. Toda a variagao deste processo esta representada na Figura 3,
onde na Figura 3A esta representado o ganglio em um meio poroso sem a
aplicacdo de um gradiente de presséo, ou seja, em equilibrio; na Figura 3B, tem-
se um géanglio no meio poroso sob a presenca de um gradiente de presséo, gerado
por um escoamento que vem da esquerda para a direita, gradiente esse menor
gue o valor critico necessario para mobilizagcdo desse ganglio, e por ultimo; na
Figura 3C, a representacdo do ganglio em um meio poroso sob a presenca de um
gradiente de pressdo que ultrapassa o limite necessario para a sua
movimentacdo. As linhas pontilhadas representam a posicdo do géanglio no
cenario anterior ao analisado, ou seja, antes de iniciar a movimentacao, de modo

a facilitar a comparacao entre os processos de mobilizacao desse volume de 6éleo.
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Escoamento —»

Figura 3 - Mobilizacdo de um ganglio de 6leo (Adaptado de Payatakes, 1982)

Durante o processo de mobilizacdo dos ganglios, esses volumes de 6leo
podem se romper ou se juntar a outros ganglios, eventos conhecidos como fissao
ou coalescéncia. A fissdo tende a criar varios ganglios, pequenos e paralisados,
enquanto que a coalescéncia tende a criar poucos ganglios maiores. Esses
processos competem entre si, e 0 resultado dessa competicdo determina se um

banco de 6leo ird se formar ou nao.
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Uma importante observagdo da simulagao “Monte Carlo” de Burganos et
al. (1995) é que a fissura de um ganglio normalmente é assimétrica, produzindo
um ganglio pequeno e outro grande. Os géanglios maiores sofrem fissdo mais
frequentemente que os menores. Ganglios grandes, sob movimentacdo quase
estatica normalmente perdem através da fissura apenas pequenas partes de seu

corpo.

A segunda parte do estudo de Payatakes (1982), que analisa a
movimentacao dindmica, diz que quando um ganglio se move devido a injecao de
um fluido, que esta relacionada a um numero de capilaridade que excede
substancialmente o valor critico para a mobilizacdo, o comportamento desse
ganglio é um pouco diferente do analisado na condi¢cdo quase estatica. A diferenca
principal € que esse volume de 6leo pode avancar em duas ou mais interfaces
simultaneamente. Essa diferenca tem algumas consequéncias significantes;
primeiro, a tendéncia de alongamento e alinhamento com a direcdo do gradiente
de pressado diminui, embora eles ainda estejam presentes, segundo, quando a
parte inferior do ganglio encontra um conjunto de gargantas estreitas através das
quais eles ndo possam prosseguir rapidamente, o ganglio pode criar um novo
ramo em algum local apropriado no seu corpo, que oferegca menos resisténcia,
contornando essa barreira. Tal manobra, contudo, geralmente resulta em uma
conformacédo de estrutura semelhante a letra U no corpo do génglio, o que leva a
fissura na base desse U, criando ganglios menores de tamanhos similares, como
pode ser visualizado na Figura 4, que ilustra em etapas a movimentacdo dinamica

de um ganglio em um meio poroso 2D preenchido por esferas.

Figura 4 - Fissura de um ganglio de 6leo em U (Adaptado de Payatakes, 1982)
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A diferenca de presséo gerada pelo escoamento ao longo do meio poroso,

pode ser expressada pela equacéo:

AP, = -2, (10)

onde AP, é a diferenca de presséo no fluido deslocante ao longo do comprimento
do ganglio. Se AR, > P., presséo capilar da Equacgéao 8, o ganglio se move. Porém,
0 aumento da diferenca de presséo através do aumento da vazéo de inje¢do do
fluido deslocante, que tem como objetivo fazer o ganglio superar a pressao capilar
e continuar se movimentando, possui um limite e muita das vezes uma pequena
janela de trabalho. Consequentemente, a partir de tal limite a mobilizacdo dos
ganglios fica comprometida.

Neste cenario, entram os métodos de recuperacgdo terciaria, que por meio
do uso de substancias quimicas como surfactantes, solu¢des poliméricas e
dispersdes, possibilita que os génglios sejam mobilizados novamente. Cada um
desses agentes quimicos conta com uma atuacgao peculiar, como por exemplo, na
diminui¢cdo da tens&o interfacial com as solu¢des de surfactantes, e no aumento
do gradiente de pressdo no interior do meio poroso, causando uma divergéncia
do fluxo do fluido deslocante, através do uso de solu¢des poliméricas e das
dispersdes. Tais métodos de recuperacédo serdo descritos de forma resumida, nos

tépicos subsequentes.

2.5 Solucao de Surfactantes

O uso de solugbes de surfactantes nas operacdes de recuperagdo
avancada de 6leo tem sido extensivamente pesquisado (Davis et al., 1968; Davis
& Jones, 1968; Gogarty, 1976). Além de ser um importante material para a
indastria petrolifera, os surfactantes desempenham um papel essencial em
diversas outras aplicacdes tecnoldgicas e industriais, tais como detergéncia,

flotacdo mineral, inibicdo de corrosao, dispersao de sélidos, dentre outras.

O aprisionamento dos ganglios de 6leo pode ser descrito como uma
competicdo entre as forcas viscosas que mobilizam o 6leo e as forcas capilares
que aprisionam o Gleo. A injecéo de surfactante € um processo desenvolvido para

recuperar o 6leo residual ao diminuir as forcas capilares e facilitar a sua
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mobilizagéo. As forgas capilares sdo consequéncia da tensdo interfacial, IFT, entre
as fases agua e 6leo, que resistem as forgas viscosas aplicadas externamente e
que fazem com que a fase aquosa injetada, passe pelo 6leo sem carrega-lo (Felix
et al., 2015).

Os surfactantes sdo caracterizados por serem moléculas anfifilicas. A
extremidade hidrofilica dessa molécula é atraida pela agua, enquanto que a parte
hidrofébica é atraida pelo 6leo, ou seja, sdo substéncias caracterizadas pela
presenca em suas estruturas moleculares de duas regifes, uma polar e outra
apolar (Silva et al., 2015), que possibilitam a interacdo entre meios que
apresentem polaridades diferentes. Essa natureza atrativa dupla dos surfactantes

0s capacita a dispersar o 6leo e a agua.

As principais caracteristicas do uso de surfactantes estdo relacionadas a
formacdo de estruturas organizadas, como ilustra a Figura 5. Em funcdo da
presenca dos grupos hidrofilicos e hidrofébicos na mesma molécula, os
surfactantes tendem a se distribuir nas interfaces entre fases fluidas com
diferentes graus de polaridade. A formacéo de um filme molecular ordenado nas
interfaces reduz a tenséao interfacial e superficial, que por sua vez reduz as forcas

capilares, fazendo com que a mobilizacdo do 6leo no meio poroso seja facilitada.

Regiao Polar
Solugdo Aquosa  (Hidrofilica)

090

o
:¥§7¢»
0&0
00 o®

Regido Apolar
(Hidrofobica)

Figura 5 - Atuacéo do surfactante em uma emulséo
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A observacdo experimental mais comumente empregada para demostrar
a atuacdo das solucbes de surfactantes é a curva de dessaturacdo capilar que
retrata a relacdo entre a saturacéo de 6leo residual e o numero de capilaridade, a

Figura 6 apresenta um comportamento tipico dessa relacao.
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Figura 6 - Modelo de curva de dessaturacéo capilar

Essa curva é uma das mais fundamentais no processo de analise da
recuperacao de 6leo, pelo fato de revelar condicbes de escoamento para um bom
deslocamento de 6leo em um meio poroso. Em nimero de capilaridade baixos, a
saturacao residual de 6leo é relativamente constante, entretanto, acima do valor
critico no nimero de capilaridade, a saturagao residual comeca a diminuir. Uma
das maneiras de se ultrapassar esse valor critico é através da diminuicdo da
tenséo interfacial dos fluidos contidos no interior do meio poroso, que acontece

com a injecdo de surfactantes nesse meio.

Foster (1973) estabeleceu em seu trabalho que para um processo de EOR
eficiente, o nimero de capilaridade deve estar na ordem de 0,01. Esse valor pode
ser rapidamente alcancado através da drastica reducdo no valor da tenséo
interfacial na interface 6leo/agua, e essa tensao interfacial pode ser reduzida por

meio do uso de surfactantes, como citado anteriormente.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1521457/CA


PUC-Rio- CertificagaoDigital N° 1521457/CA

34

2.6 Solucao Polimérica

A injecdo de solucbes poliméricas nos reservatorios de petréleo faz com
que a viscosidade da dgua aumente, e dependendo do tipo de polimero utilizado,
a permeabilidade efetiva da agua pode ser reduzida. O trabalho de Needham &
Doe (1987) enfatiza que a injecdo polimérica ndo reduz a saturagédo de Oleo
residual, mas é uma forma de atingir tal saturacdo de uma maneira mais rapida
ou permitir que a producéo seja alcangada de forma mais econdmica, em outras
palavras ela melhora a eficiéncia de varredura, mas ndo aumenta a eficiéncia de
deslocamento. A injecdo de soluc¢des poliméricas € a técnica mais comumente
aplicada nas operagfes de recuperacdo avancada de petr6leo até o momento
(Sheng et al., 2015).

As dificuldades no deslocamento do 6leo no interior do meio poroso séo
maiores em reservatdrios com 6leos pesados, ou seja, 6leos de baixo °API, pois
as longas cadeias de carbono implicam em viscosidades mais elevadas. Essa
dificuldade acontece devido a razdo desfavoravel de mobilidade entre o 6leo
pesado e a agua do mar, causada pela menor viscosidade da &gua em
comparacdo com o Oleo de tal reservatério. Nesse contexto, a adicdo de polimeros
a agua de injecdo faz com que a recuperacgdo desse 6leo pesado aumente, uma

vez que esse polimero aumenta a viscosidade da agua.

Segundo Needham & Doe (1987), existem alguns mecanismos potenciais
dos quais a injecao de polimeros pode fazer o processo de recuperacao de 6leo
mais eficiente: diminuindo a razdo de mobilidade entre as fases 6leo e agua, ou

divergindo a agua injetada das zonas ja previamente varridas.

Os polimeros podem alterar o fluxo fracionario, por meio do aumento da
viscosidade da agua, u,. Uma vez que eles tenham sido injetados, alguns

polimeros também podem reduzir a permeabilidade relativa da agua, k,,.

A maioria dos reservatérios contém heterogeneidades significantes, isso
leva a entrada preferencial de agua nas zonas mais permeaveis e a uma varredura
mais rapida dessas zonas. Nessas areas do reservatorio, que entram em contato
com a agua, a recuperacdo de Oleo pode ser bem eficiente, ou seja, podem
apresentar pequena taxa de saturacdo de 6leo residual. O problema é que a maior

parte do reservatdrio permanece intacta.
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O polimero injetado nessas zonas pode recuperar uma quantidade muito
pequena de 6leo. Contudo, o efeito que ele traz, pode ser bastante benéfico,
devido a divergéncia de fluxo que ele provoca no fluido. O polimero aumenta a
resisténcia ao escoamento nas porc¢des do reservatério que ele penetra, atravées
da reducdo da permeabilidade ou aumento da viscosidade, discutidos
anteriormente. Essa resisténcia faz com que a agua subsequentemente injetada

seja desviada para areas nao varridas ou mal varridas.

Além disso, quando polimeros sdo adicionados em outros processos de
EOR, como por exemplo na injecao de surfactantes ou alcalinos, ele apresenta
um papel importante nas sinergias detalhadas por Sheng (2013). Também tem
sido abordado na literatura o fato de que o comportamento viscoelastico do
polimero pode melhorar a eficiéncia de deslocamento da fase oleosa na escala de
poros, reduzindo a saturacdo de Oleo residual (Wang et al., 2000, 2001; Lima,
2015).

De acordo com Sheng et al. (2015) os dois tipos de polimeros mais
comumente utilizados sao os polimeros sintéticos e os biopolimeros. Os polimeros
sintéticos tipicos sdo a poliacrilamida parcialmente hidrolisada (HPAM) e seus
derivados, que foram apresentadas no estudo de Sandiford (1964), e um
biopolimero tipico & a goma xantana. O HPAM é utilizado na maioria dos projetos
devido ao seu menor custo e sua producdo em larga escala. De acordo com Wang
et al. (2008) as solucdes de HPAM possuem viscoelasticidade significantemente

maior que as solucées de goma xantana.

A estabilidade do polimero depende de suas propriedades quimicas,
mecanicas e bioldgicas. Sorbie (1991) resume em sua pesquisa a estabilidade
polimérica em meados dos anos 70 até o final dos anos 80. Varios fatores causam
a degradacao quimica, mas os dois mais importantes séo a oxidagao e os efeitos

dos ions férricos.

A degradagdo mecanica descreve a quebra da molécula como resultado
das altas forcas que atuam nas macromoléculas na regido de alta taxa de
deformacdo, proxima do pocgo. Este é um efeito de curto prazo, proximo ao
canhoneio do poco e em alguns equipamentos de manipulacdo dos polimeros,
valvulas choke e outras estruturas. Essa degradacéo pode ter um efeito dramatico
na reducdo da viscosidade da solucédo polimérica. Para reduzir o cisalhamento
mecanico, bombas de parafuso sdo utilizadas para transportar as solucdes

poliméricas, bombas de émbolo sdo utilizadas para a injecdo da solucdo
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polimérica em altas pressdes e pocos injetores de polimeros sdo usualmente
completados através de canhoneio do poco. Medidores de vazao
eletromagnéticos sdo utilizados para reduzir o efeito de cisalhamento na

realizagdo das medidas.

A degradacdo bioldgica, apesar de prevalecer sobre os biopolimeros,
também pode ocorrer nos polimeros sintéticos. O HPAM pode fornecer nutricdo
para bactérias redutoras de sulfato. Um método universal para tratar essa

degradacao biologica é a utilizacdo de biocidas.

De acordo com Sheng et al. (2015) um problema que néo é discutido na
literatura é o dano na formag&o causado pela injecdo de polimeros. Pois a
adsorcdo de polimeros na parede do reservatério é praticamente irreversivel.
Caso exista 0leo remanescente no reservatorio depois da inje¢do da solugéo
polimérica, esse 6leo serd mais dificil de ser recuperado por outros métodos,
devido ao fato de a permeabilidade da formag&o ser alterada pela adsorcdo de

polimero nas paredes dos poros.

2.7 Disperséo

A reologia de particulas rigidas e deformaveis suspensas em um fluido
viscoso € um tépico que esta em constante desenvolvimento, para esclarecer
diversos desafios cientificas e industriais. Em varios sistemas bioldgicos, como o
sangue, as aplicacdes de engenharia e processos industriais, bem como as
propriedades de um fluido em que particulas pequenas sdo suspensas e
convectadas pelo movimento do fluido, sdo de grande importancia. Esse tipo de

fluido complexo é conhecido na literatura como disperséo.

Em geral, uma dispersdo pode ser subdividida em trés categorias
principais. Primeira, se a fase suspensa é composta por goticulas imersas em
outro fluido, a fase continua, essa dispersdo é classificada como emulséo.
Segunda, pode se encontrar dispersoes classificadas como suspensdes que sdo
particulas solidas suspensas na fase continua, e finalmente, se a fase dispersa é
formada por gas, entdo a denominacéo dada para essa dispersdo € a de espuma
(Larson, 1998 ; Macosko, 1994).
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2.7.1 Espuma

A espuma é uma dispersédo gas-liquido em que o liquido é a fase continua
e 0 gas a fase dispersa. Esse fluido é utilizado em diversas aplicacfes industriais.
Na industria do petréleo, a espuma é frequentemente encontrada em separadores
gas-6leo (Thomas et al., 2004). A espuma tem sido utilizada em diversas
aplicacdes da industria petrolifera, tais como removedora de dgua do mar dos
pocos de gas de baixa presséo e como fluido de perfuracdo e completagdo em

baixa pressao (Anderson et al., 1966).

As diversas propriedades fisicas da espuma vém sendo descritas na
literatura por diversos cientistas e engenheiros. Porém, a literatura ndo é unanime
em suas conclusbes em relacdo a esse composto. Segundo David & Marsden
(1969) existem boas razdes para se acreditar que a maioria das espumas aquosas
comportam-se como fluidos pseudo-plasticos, quando estes escoam por tubos.
Aparentemente algumas espumas exibem uma for¢ga gel com um ponto limite de
tensdo, onde a partir desse ponto o material comeca a se deformar plasticamente,
portanto, podendo ser considerados como fluidos plasticos de Bingham, ou seja,
materiais viscoplasticos que se comportam como um corpo rigido sob baixas

tensdes, mas escoa como um fluido viscoso em altas tensoes.

A espuma em um meio poroso € uma mistura gas-liquido, com a fase
continua sendo liguida e contendo surfactante, molhando a rocha, enquanto que
a fase gasosa é formada de bolhas que entram em contato entre si através de
finas peliculas chamadas de lamelas. O surfactante é adicionado a solucéo para

estabilizar a espuma, reduzindo sua tensao interfacial.

De acordo com Farajzadeh et al. (2012), a aplicagdo da espuma como
método tercidrio de recuperacdo de Oleo esta diretamente ligada a problemas
associados aos projetos de injecdo de gés, que sé&o ineficientes, pois tais
processos possuem uma eficiéncia de varrido baixa e pouco incrementam a
recuperacao de Oleo residual. Isso ocorre devido diferenga de viscosidade entre o
gas e o Oleo e a segregacao gravitacional desses fluidos devido ao enorme
contraste na densidade dessas fases, criando assim os chamados viscous
fingering, fazendo com que esse gas ndo entre em contato com uma parcela

significativa do 6leo contido nos poros de tal reservatério.

Quando as peliculas de espuma sao criadas no meio poroso o escoamento

do gas de injecao fica dificultado. Portanto, ele pode alcanc¢ar 0s poros que ainda
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estavam intocaveis, como dito anteriormente. Segundo Andrianov et al. (2012) o
mecanismo de deslocamento do 6leo que o efeito da espuma proporciona, difere
dos outros métodos devido a presenca da fase gasosa. A espuma pode afetar a

recuperacao de 6leo de trés maneiras:

¢ Aumentado a viscosidade do géas, diminuindo sua mobilidade;

¢ Bloqueando as zonas varridas de alta permeabilidade e divergindo o
fluxo do fluido para zonas ainda néo varridas;

¢ Reduzindo as forgas capilares através da reducao da tenséo interfacial

devido a presenca de surfactante na solugao.

Nesse cendrio, a espuma pode ser injetada no reservatério reduzindo a
mobilidade do gés injetado posteriormente, fazendo com que ele possa varrer 0s
poros que ndo seriam alcancados sem a presenca desse novo componente
(Sunmonu & Onyekonwu, 2013). E importante ressaltar que apesar de o géas ser
de baixa eficiéncia quando injetado isolado, ele possui um excelente desempenho
na varredura microscopica, se confrontado com a varredura de outros

componentes, como a agua.

Uma comparacao entre o varrido do gas injetado sem espuma, formando
os viscous fingering, e o varrido do gas injetado com espuma, com a frente de

avanco ligeiramente uniforme, pode ser visualizada na Figura 7.

Poco Poco Poco
Injecao Prodrucéo Injecao

Figura 7 - Comparacéao do varrido na injecdo de gas com e sem espuma
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2.7.2 Emulsao

Uma emulsao é uma dispersdo em que um liquido é disperso em uma fase
liqguida continua e imiscivel com ele. A estabilizacéo das gotas do liquido disperso
é feita através dos surfactantes. Essa estabilizacdo pela acdo do surfactante foi
abordada no subcapitulo 2.5, que de forma resumida, consiste na organizagdo
dessas moléculas do surfactante em torno da interface 6leo-agua da emulsdo
(Soffian & Niven, 1993).

A estabilizagdo de uma emulsado serve para retardar ou evitar a ocorréncia
dos fendbmenos da agregacgdo e coalescéncia. A agregacdo é a fusdo de gotas
pequenas formando um aglomerado cuja area superficial € praticamente a
mesma. Coalescéncia € a fusdo de gotas pequenas, provocada por choque
mecanicos, para formar gotas maiores com a diminuicdo da area superficial do
sistema. Tal estabilidade pode ser aumentada através de alguns fatores, como
baixos valores de tensdo interfacial, filme interfacial mecanicamente forte,
repulsdo eletrostatica entre as gotas e pequenos tamanhos de gota da fase

dispersa.

De acordo com Kokal (2005), a formac&o de emulsdes durante o processo
de producdo de Oleo € um problema custoso, tanto em termos de produtos
quimicos utilizados para evitar essas emulsdes, quanto em perda da producéo.
Emulsdes sdo dispersdes dificeis de serem tratadas, causando numerosos
problemas operacionais. Elas devem ser tratadas para que se remova a agua
dispersa e 0s sais inorganicos associados, de forma a alcancar as especificacdes
exigidas no transporte e armazenamento do Oleo, e também para reduzir a
corrosdo nas instalacbes de producdo. Podem ser classificas em trés amplos

grupos:

e Emulsdes Agua em Oleo (A/O);
e Emulsdes Oleo em Agua (O/A);
e Emulsdes Mudltiplas ou Complexas (O/A/O ou A/O/A).

A Figura 8 ilustra os diferentes tipos de emulsdes, onde a Figura 8A mostra
uma emulsdo A/O, a Figura 8B ilustra uma emulsdo O/A e por ultimo na Figura 8C

tem se uma emulsdo complexa, sendo essa A/O/A.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1521457/CA


PUC-Rio- CertificagaoDigital N° 1521457/CA

40

Figura 8 - Diferentes tipos de Emulsdes

Durante a injecdo de emulsdes nas operacdes de recuperagdo avancada
de 6leo, as goticulas da fase dispersa escoam pelos caminhos preferenciais
deixados pela varredura da injecdo de agua, no processo de recuperacdo
secundaria. Essas gotas bloqueiam parcialmente alguns dos poros desse caminho
preferencial, isso faz com que o gradiente de pressao no interior do meio poroso
aumente, divergindo o fluxo para poros ainda intocados pela agua de injecao,
fazendo com que a forca capilar que deixa o 6leo residual estagnado, seja

superada, consequentemente mobilizando os ganglios.

A Figura 9 demonstra o fendbmeno descrito acima, onde esta ilustrado na
Figura 9A o meio poroso em seu estado inicial de equilibrio com os ganglios de
Oleo estagnados. A Figura 9B representa o0 meio poroso durante a inje¢cao de agua
como método secundério de recuperagdo, mobilizando uma parte dos ganglios
estagnados no cenario anterior e deixando para trds uma outra parte, que nao
teve contato com a agua de injecdo. A Figura 9C demonstra a inje¢cdo das
emulsbes, blogueando os caminhos preferenciais que a agua de injecédo
percorreu, aumentando o gradiente de pressdo no interior do meio poroso,
divergindo o fluxo de 4gua para outros caminhos ainda né&o percorridos, e por
ultimo a Figura 9D apresenta os ganglios de 6leo residuais sendo mobilizados no

sentido do escoamento.
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Figura 9 - EOR atraveés da injecdo de emulsfes

As emulsdes quando produzidas, apresentam tamanhos fixos, dificultando
sua mobilidade no interior de diferentes meios porosos. Neste contexto as
suspensfes, que consistem de um sistema heterogéneo bifasico na qual
pequenas particulas soélidas séo dispersas em um meio liquido, surgem como
solucdo deste problema, pois o fato de poderem ser flexiveis faz com que elas
possuam uma melhor mobilidade se comparada com as emulsdes, adaptando-se

a diferentes condi¢des de reservatorio.

Em geral, suspensfes sdo classificadas em funcdo de trés aspectos
bésicos. Primeiro, em relacdo ao tamanho das particulas dispersas. Segundo, em
relacdo a distribuicao do tamanho das particulas no ambiente liquido. E por ultimo,
em relagdo ao volume de solido, que define a concentracdo da suspensao
(Siqueira, 2016).
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3 Metodologia Experimental

A Lei de Darcy é amplamente utilizada na literatura para descrever o
escoamento de fluidos em meios porosos. No entanto, 0S parametros
macroscoépicos da Lei de Darcy, como por exemplo as permeabilidades efetivas,
sao funcgédo direta dos fenbmenos que ocorrem na escala de poro. Muitas vezes,
estes parametros sdo tratados como parametros de ajuste do modelo. Portanto,
com o intuito de analisar a dindmica do comportamento de um escoamento
multifdsico na escala de poro, apresentar e entender os fenébmenos fisicos que
regem esse escoamento, um micromodelo representativo de um meio poroso sera
adotado. Essa analise serd feita através de uma visualizacéo tridimensional desse

micromodelo, com o emprego da microscopia confocal.

Esse capitulo descreve nos tépicos subsequentes a concepcdo do
micromodelo, bem como os testes realizados para estimar a porosidade e a
permeabilidade desse meio. A elaboracdo e a composi¢cado das fases, aquosa e
oleosa, utilizadas no experimento, a concepc¢ao das suspensdes de microcapsulas
flexiveis, substancia essa utilizada neste trabalho como o método de recuperacéo
avancada de 6leo. Apresenta também uma breve introducéo sobre a microscopia
de fluorescéncia, que é a base para o entendimento da microscopia confocal, que
também é descrita, com a finalidade de demostrar seus recursos e limitacdes. Por
ultimo, o procedimento experimental é apresentado, que inclui todas as etapas do
experimento, assim como o processamento digital das imagens obtidas como

resultado desses experimentos.

3.1 Micromodelo

3.1.1 Introducéo aos Micromodelos

Durante as Ultimas décadas, os micromodelos tém sido cada vez mais
utiizados para estudar e analisar o comportamento de fluidos dentro de
microestruturas, em diversas areas de pesquisa, desde aplicacbes na area
quimica, passando pela biologica, até a fisica. Um dos primeiros micromodelos foi

desenvolvido e utilizado por Chatenever e Calhoun em 1952, para investigar os
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mecanismos em microescala do comportamento de fluidos em um meio poroso.
Desde entdo, os micromodelos tém sido utilizados no estudo de diversos

processos e aplicagBes envolvendo o escoamento bifasico.

Esses dispositivos provaram ser uma ferramenta valiosa, permitindo a
observacao do fluxo de fluidos e o transporte de solutos dentro do espaco poroso.
Eles ajudaram a aumentar a percepc¢ao no que diz respeito ao escoamento e aos

fenbmenos de transporte em ambas as escalas, a escala micro e a escala macro.

Segundo Karadimitriou & Hassanizadeh (2012), a definicdo de um
micromodelo ainda ndo é bem especifica, mas geralmente é descrita como uma
representacéo idealizada, usualmente bidimensional, de um meio poroso, ou seja,
uma rede de poros conectados, medida na escala de micrébmetros, por onde passa
um fluxo de fluidos. Além disso, a observacgéo visual do escoamento desses fluidos
em tal micromodelo deve ser possivel. Consequentemente, um micromodelo é
tipicamente feito de material transparente que permita a visualizagéo, tais como
vidro ou quartzo, podendo também ser um polimero. O tamanho total de um
micromodelo pertence tipicamente a escala dos centimetros. Uma &area de entrada
e saida também deve existir, para a injecdo e remoc¢ao das fases molhante e néo-

molhante.

Existem diversos métodos para produzir os padrBes utilizados em
micromodelos, incluindo padrbes perfeitamente regulares, parcialmente regulares
e irregulares. Esses métodos de fabricacéo e distintos materiais séo utilizados na
criacao desses micromodelos, cada um com suas vantagens e desvantagens. Os
principais métodos de fabricacdo desses dispositivos incluem: célula de Hele-
Shaw, esferas de vidro, fotolitografia, litografia estéreo, litografia macia e gravacao

de revestimento seca, molhada ou a laser.

A distribuicdo das fases nos micromodelos pode ser visualizada através do
uso de microscépios, cameras digitais ou pela combinacdo de ambos. Os
micromodelos tém sido aplicados no estudo de processos de deslocamento
bifasico, medic¢des da area interfacial, medi¢des da saturacao das fases, medi¢des

de permeabilidade relativa e no estudo da recuperacéo avancada de 0leo.

A recuperacdo avancada de 6leo depende do deslocamento do 6leo por
outro fluido em direcdo a um poco de producdo, onde o Oleo é coletado. As
técnicas mais comuns envolvem a injecdo de fluidos, tais como polimeros,
surfactantes e dispersfes. O sucesso desse método depende das propriedades

fisicas de cada uma das fases, da razdo de viscosidade dos fluidos, do nimero
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de capilaridade, da temperatura e da dindmica do escoamento. Tais fatores tém
sido motivo de estudo por diversos engenheiros e pesquisadores, através da
utilizacdo de micromodelos (Wardlaw, 1980; Hornbrook et al., 1991; Oren et al.,
1992; Corapcioglu et al., 1997; Wang et al., 2006; Armstrong & Wildenschild, 2012;
Guillen et al., 2012; Lima, 2015).

7

A escolha do método de visualizacdo € essencial para o resultado de
qualquer experimento. Dadas as dimensfes do padrdao de um micromodelo, a
demanda em relacdo a resolucéo e profundidade de cor séo restritas. Além disso,
no caso de experimentos dindmicos, onde a distribuicdo dos fluidos precisa ser
gravada em fung¢do do tempo, uma alta taxa de aquisicdo de imagens também se

faz necessaria.

Como as técnicas 6pticas usuais ndo podem ser utilizadas para visualizar
diretamente o escoamento através de um micromodelo, devido ao espalhamento
de luz, causado pelos diferentes indices de refragdo quando multiplas fases sao
utilizadas, algumas técnicas especiais de visualizacdo tridimensionais tém sido
utilizadas para fazer essa visualizagdo, tais como: ressonancia magnética e
tomografia micro computadorizada. Contudo, uma visualizagdo veloz com
resolucdo na escala de poro é desafiadora, e ndo alcancavel pelas técnicas

citadas acima.

Através da combinacéo dos indices de refracdo dos fluidos utilizados no
experimento com o indice de refracdo do material que compde 0 meio poroso, a
utilizac@o da microscopia confocal para visualizacéo e analise experimental de um
micromodelo tridimensional, com uma visualiza¢do veloz, tanto estatica quanto

dindmica, se torna viavel (Krummel et al., 2013; Datta et al., 2014).

3.1.2 Preparacéao e Propriedades do Micromodelo

A maioria dos micromodelos tém sido considerada como sendo um meio
poroso bidimensional. Contudo, exemplos de micromodelos tridimensionais
podem ser encontrados na literatura (Montemagno & Gray, 1995; Avraam &
Payatakes, 1999). A diferenca entre o micromodelo bidimensional e o
tridimensional esta relacionada com as limitagdes na visualizacdo. A principio, os
métodos Opticos tradicionais ndo podem ser utilizados para a visualizagdo ao

longo de toda a profundidade do dispositivo.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1521457/CA


PUC-Rio- CertificagaoDigital N° 1521457/CA

45

Montemagno & Gray (1995) introduziram o método de PVI
(Photoluminescent volumetric imaging) para visualizar seus experimentos. Para
construir o meio poroso, eles utilizaram grdos de quartzo de 6tima qualidade
Optica. Fizeram uso de dois fluidos imisciveis, com seus respectivos indices de
refracdo coincidindo com o indice de refracdo do quartzo, por meio de métodos
de combinacédo de indices de refracdo, os quais foram descritos previamente por
Budwig (1994).

Como continuac¢do do trabalho de Montemagno & Gray (1995), Zang
(1998) estudou a aplicacdo do PVI na dindmica do escoamento multifasico em
meios porosos. Em 2003, Stohr et al. (2003) usaram este método para realizar
medicdes tridimensionais do escoamento de uma Unica fase e o transporte na
escala de poro. Esse método foi a primeira técnica de alta resolugdo com indices
de refracdo combinados para visualizar o escoamento de dois liquidos imisciveis

ao mesmo tempo.

Seguindo a linha de trabalho descrita na literatura, e também a pesquisa
descrita por Krummel et al. (2013), neste trabalho, o quartzo foi o material
escolhido para a composi¢cdo do contorno do micromodelo, visto que dentre os
possiveis materiais, esse € 0 que possui 0 menor indice de refracdo e o que
suporta a maior temperatura, caracteristicas essas consideradas essenciais no
processo de fabricacéo do dispositivo utilizado neste trabalho. Para representar o
meio poroso foram utilizadas microesferas de vidro, hidrofilicas, empacotadas

densamente em um capilar de quartzo na forma retangular, com a area da secédo

transversal de 9mmz2 e 0,75mm de espessura de parede, como ilustra a Figura 10.
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Figura 10 - Micromodelo (Capilar de quartzo com microesferas empacotadas)

O processo de empacotamento das microesferas é realizado por meio de

ligeira sinterizagéo em forno industrial, mostrado na Figura 11A. Para a construgéo


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1521457/CA


PUC-Rio- CertificagaoDigital N° 1521457/CA

46

de um meio poroso consolidado, o capilar preenchido com as microesferas é
alocado no forno a uma temperatura de 885°C durante cinco minutos.
Posteriormente a sinterizacdo, uma andlise da eficiéncia do empacotamento
dessas microesferas é realizada, por meio do uso de um microscopio 6ptico com
uma lente objetiva de magnificacdo de 5x. Foi possivel observar que o

empacotamento foi considerado bem-sucedido, como ilustra a Figura 11B.
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Figura 11 - A: Forno industrial; B: Imagem microscoépica do empacotamento

As microesferas possuem um diametro médio de 214,61um e desvio
padrdo de 5,089, apresentam um indice de polidispersdo de aproximadamente
11%. Um histograma da distribuicdo de tamanho das microesferas de vidro é
apresentado na Figura 12. A linha vermelha apresenta o ajuste de curva utilizando
a distribuicdo Gaussiana, de forma a demonstrar que o didmetro das microesferas

utilizadas possui uma distribuicdo aproximadamente normal.
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Figura 12 - Histograma da distribuicdo de tamanho das microesferas de vidro

De acordo com o fabricante das microesferas, o indice de refracdo possui
uma faixa de valor que vai de 1,47 a 1,48. Entretanto, a medida do valor exato
com trés casas decimais, se faz necessaria, visto que os fluidos utilizados no

experimento serdo preparados usando esse valor como referéncia.

Um método simples para ajustar o indice de refracdo ao valor desejado é
utilizar um refratbmetro. Refratbmetros séo instrumentos disponiveis
comercialmente que operam com o principio de reflexao total dos raios de luz além
do angulo critico na interface liquido-vidro. Normalmente sdo concebidos para
medir o indice de refrac@o nas linhas de sodio, que possuem comprimentos de
onda na ordem de 589,3nm. Contudo, esses instrumentos geralmente medem o
indice de refracdo de liquidos, e visto que a microesfera utilizada no micromodelo

€ um solido, um procedimento para realizar tal medida foi desenvolvido.

Como o refratbmetro disponivel para uso, media apenas o indice de
refracdo de liquidos, foi realizada a medida de diversos liquidos presentes no
laboratério, tais como: Oleos, solventes e alcoois. A Tabela 1, apresenta o valor

do indice de refracdo de cada um dos fluidos medidos.
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Tabela 1 - indice de refragéo dos liquidos do laboratério

Substancia

Exxol D60
IPT 76
Tivela 150
4550
IPT 78
Drakeol 7
Oleo Mineral
6350
Primol 352

indice de Refracéo

1,436
1,439
1,459
1,459
1,460
1,465
1,471
1,473
1,474

Substancia

5040
IPT 82
DMSO

Mamona
500 PS
Morlina 150
Talpa 30
Waynoil

Benzilico

Através da utilizacdo de pequenos frascos

indice de Refracéo

1,475
1,476
1,478
1,479
1,488
1,491
1,497
1,501
1,539

preenchidos com as

microesferas de vidro, sobre um background escrito com um texto, a medi¢éo do

indice de refracdo das microesferas se torna possivel, pois ao preencher esses

frascos com um liquido que possui o indice de refracdo conhecido, é possivel

avaliar qual desses fluidos possibilitou a visualizagéo mais nitida e precisa do texto

localizado logo abaixo desses fracos, esse processo € ilustrado Figura 13. Isso

acontece pois quando o fluido possui 0 mesmo indice de refracdo das

microesferas, ndo ocorre o espalhamento dos raios de luz, possibilitando assim

gque a maior parte dos raios que incidem dentro do frasco, penetrem a amostra e

iluminem o background, o que possibilita a leitura do texto.
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Figura 13 - Processo de medi¢éo do indice de refracdo das esferas de vidro

Diversos testes foram realizados, conforme apresenta a Figura 14. Com a

realizacdo desses testes, o0 valor encontrado que melhor representa o indice de

refracdo das microesferas de vidro € o de 1,478.
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Figura 14 - Encontrando o indice de refracdo das microesferas de vidro

Como ultimo passo na fabricacdo do micromodelo, o capilar de quartzo é
conectado a dois tubos de injecéo de fluidos e um tubo de saida com o emprego
de cola epdxi, além do apoio em lamina de microcépio para facilitar o manuseio e

a visualizacdo no microscépio confocal.
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Antes de cada experimento, esse micromodelo € preparado de forma que
0 meio poroso é saturado com gas CO- por pelo menos duas horas, esse gas €
solavel no fluido molhante, prevenindo assim a formacdo e o aprisionamento de
bolhas de ar no interior do dispositivo. Poais tais bolhas de ar possuem o indice de
refracdo muito menor, comparado aos materiais utilizados na constru¢cdo do
micromodelo, 0 que causaria uma grande dispersao dos raios de luz fluorescente,

provocando uma baixa penetra¢cdo na amostra na direcao Z.

3.1.3 Caracterizacao do Micromodelo

A caracterizagdo do micromodelo empregado consiste na obtencéo de sua

porosidade e permeabilidade.

Diversos métodos sdo apresentados na literatura para se calcular a
porosidade média em um micromodelo, entre eles, o0 método de embebicéo sera
0 escolhido para este trabalho, o qual emprega um liquido de densidade
conhecida, como por exemplo a agua, que ocupara o volume vazio do
micromodelo. A diferenca de massa do micromodelo molhado e seco permite o

calculo do volume poroso.

O procedimento comeca com um dos lados do micromodelo mergulhado
em 4gua, de forma que por capilaridade h& o preenchimento dos espacos vazios
do dispositivo pelo fluido escolhido. Com apenas os espacos vazios dessa
amostra preenchidos, faz-se a pesagem do capilar em uma balanca de preciséo.
A diferenca entre o peso do micromodelo seco e molhado, considerando a
densidade do liquido, representa o volume de vazio desse dispositivo. O volume
total é o volume da geometria em que as microesferas de vidro formam durante o
empacotamento. E importante citar que existe um erro associado a esta medida
de volume total, visto que 0 empacotamento das esferas nem sempre forma um

poligono bem definido, ou seja, aproximacdes irdo existir.

A Tabela 2 apresenta as medidas de porosidade de trés micromodelos
distintos, utilizando o método descrito anteriormente. Nota-se que os valores de
porosidade efetiva média desses dispositivos sdo bem préximos, visto que séo
produzidos com as mesmas microesferas e passam pelo mesmo processo de

empacotamento.
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Tabela 2 - Dados das medidas de porosidade efetiva dos micromodelos

Propriedades CHIP A CHIP B CHIP C

Pcap_seco 1,0590 g 1,1228 g 1,0787 g

Pcap_molhado 1,1421 g 1,2166 g 1,1664 g

Mh20_poros 0,0831 g 0,0938 g 0,0877 g
Dh20 (24°c) 0,99664 g/ml 0,99664 g/ml 0,99664 g/ml

Vporoso 0,083380157 cm3  0,09411623 cm®  0,087995665 cm3

Votal 0,1947 cm3 0,2248 cm3 0,1975 cm3

) 42,82% 41,87% 44,55%

A andlise de incerteza do resultado da porosidade é realizada de forma a
validar os resultados obtidos experimentalmente. Tem-se uma incerteza do tipo B
pois os dados dos instrumentos utilizados na medicdo sdo fornecidos pelos
fabricantes, indicando um nivel de confianca de 95%. Esse valor remete a infinitos
graus de liberdade, com fator de abrangéncia de k = 2. A incerteza padrdao do
paquimetro digital é de 0,01lmm, da balanca é de 0,006g e do picndmetro é de
0,002mL. Por meio do calculo da incerteza combinada padrdo, tém-se que a
estimativa de erro para a medida de porosidade do CHIP A é de u = 0,0001377,

justificando a utilizacdo de duas casas decimais nos valores reportados.

Na literatura, diversos métodos sao apresentados para calcular a
permeabilidade absoluta de micromodelos. Neste trabalho foi adotado um
escoamento em regime permanente. A permeabilidade absoluta k, é calculada em
funcao da viscosidade dindmica u do fluido utilizado no experimento, da vazéo de
injecdo Q, da area de secdao transversal 4, e da variagao de pressédo AP ao longo
do meio poroso, e do seu comprimento L. A razdo k/u pode ser encontrada pela
equacdao de Darcy, apresentada abaixo:

k_o/A (1)

W AP/L

Através da variacdo da taxa de injecdo de um fluido de viscosidade
conhecida, por meio da utilizacdo de uma bomba de seringa, e do valor medido
na variacao da pressao através de um mandmetro digital, devido a variacédo dessa
injecao, € possivel encontrar uma curva que relaciona esses valores, encontrado
assim a permeabilidade do micromodelo. O aparato experimental utilizado para

calcular a permeabilidade pode ser visualizado na Figura 15.
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Figura 15 - Aparato de medicdo da permeabilidade do micromodelo

A Tabela 3 apresenta os valores de pressdo medidos para as diferentes
vazoes utilizadas, além da area da secdo transversal e o comprimento do CHIP
A, 0 mesmo micromodelo apresentado anteriormente no calculo de porosidade. A
Figura 16 ilustra o grafico da permeabilidade absoluta sobre a viscosidade

dindmica, com a utilizacdo dos dados da Tabela 3.

Tabela 3 - Dados para célculo da permeabilidade do CHIP A

Vazao Vazéao Area Q/A Presséo L AP/L
(pé/dia) (m3/s) (m?) (m/s) (kPa) (m) (kPa/m)
0 0 9x10® 0 0 0,00974 0
1 3,18x10*  9x10°¢ 3,52x10° 0,36542 0,00974 37,51
2 6,35x10*t  9x10® 7,05x10° 0,45505 0,00974 46,71
3 9,53x10'*  9x10°® 10,58x10°® 0,54468 0,00974 56,94
4 12,7x10**  9x10° 14,11x10® 0,62742 0,00974 64,41
5 15,9x10-**  9x10°® 17,65x10°¢ 0,72394 0,00974 74,32

10 31,7x101*  9x10° 35,27x10° 1,13074 0,00974 116,09
15 47,6x10*  9x106 52,93x106 1,55132 0,00974 159,27
20 63,5x101*  9x10°® 70,55x10°® 1,93742 0,00974 198,91
25 79,4x101t  9x10° 88,21x10° 2,30974 0,00974 237,13
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Figura 16 - Permeabilidade absoluta x Viscosidade dindmica do CHIP A

A partir do coeficiente angular da reta e da aplicacdo da Lei de Darcy, é
possivel calcular a permeabilidade absoluta do CHIP A. A viscosidade do fluido
utilizado foi de u,, = 37,61 mPa.s. A permeabilidade absoluta calculada para o
CHIP A é de k, = 12,631 Darcy. O mesmo procedimento foi adotado no calculo

da permeabilidade absoluta de todos os CHIP’s utilizados neste trabalho.

3.2 Fases Aquosa e Oleosa

Apo6s a conclusédo do projeto de concepcdo do micromodelo, a combinagéo
dos indices de refracao das fases que serdo utilizadas no experimento deve ser
idealizada, visto que o indice de refracdo das microesferas de vidro tem um valor

fixo e esse valor deve ser seguido como referéncia.

Segundo Budwig (1994), o indice de refracéo dos liquidos € ajustado pela
variacao da proporcéo dos componentes que o constituem. Entéo, para realizar a
combinacédo dos indices de refracdo sdo formulados fluidos de comportamento
Newtonianos. A formulacdo da fase aquosa, que serd o fluido molhante do

experimento, foi desenvolvida a partir de uma mistura de componentes para
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alcancar um valor de 1,478 de indice de refracdo. Tal mistura foi composta por
dimetilsulféxido, sacarose, agua Milli-Q® da Millipore Corporation e fluoresceina,
nas proporcdes de 54,006% (p/p), 31,87% (p/p), 13,72% (p/p) e 0,394% (p/p),

respectivamente.

A fluoresceina é um fluorocromo, e de acordo com Sjoback et al. (1995) é
provavelmente o marcador fluorescente mais comum nos dias de hoje. Seu pico
de excitacdo ocorre no comprimento de onda de 494nm, enquanto que seu pico
de emisséo acontece em 521nm. Pelo fato de ser bastante conhecida e utilizada
na literatura em diversos trabalhos (Widholm, 1972; Jones & Senft, 1985; Ou et
al., 2001), esse foi o fluorocromo escolhido neste trabalho para marcar a fase
aquosa, possibilitando sua visualizacdo e quantificacdo através do uso do

microscopio confocal.

A formulagcdo da fase oleosa, que serd o fluido ndo-molhante do
experimento, também foi desenvolvida a partir de uma mistura de componentes
de forma a alcancar o valor de 1,478 no indice de refragdo. Composta por uma
mistura de dois 6leos: 6leo de imersao 6350 da Cargille Labs e éleo lubrificante
Waynoil da Schulz, nas propor¢bes de 82,03% (p/p) e 17,97% (p/p),

respectivamente.

Com a caracterizacao de ambas as fases, os dados de densidade, tenséo
superficial e interfacial, e viscosidade foram encontrados, todos medidos e
calculados a temperatura de 24°C. A densidade da fase aquosa e oleosa é de
pw = 1,2202 g/ml e p, = 0,8699 g/ml, respectivamente. As tensdes superficiais
das fases aquosa e oleosa em relagédo ao ar séo de y,, =532mN/m e y, =
34,8 mN /m, respectivamente. A tenséo interfacial entre os fluidos molhante e néo-
molhante é de y =22,2mN/m. Ambas as medidas de tensdo superficial e
interfacial, foram feitas através da utilizacdo de um tensidbmetro de anel, chamado
de Du Nouy ring, como ilustra a Figura 17. Esse valor de tensao interfacial entre a
fase aquosa e a fase oleosa é similar a tensao interfacial entre o 6leo cru e a dgua
do mar, de acordo com os dados reportados na pesquisa de Buckley & Fan (2007),

sendo assim um dado representativo da realidade.
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Figura 17 - Medicao da tenséo interfacial utilizando o Du Nolly ring

As viscosidades dindmicas de ambas as fases foram encontradas através
do uso de um redmetro, a uma taxa fixa de cisalhamento de 10 1/s. Uma curva
que relaciona as viscosidades dos fluidos de acordo com suas respectivas
temperaturas é apresentada na Figura 18, e o valores medidos na temperatura de
24°C sdao, para a fase aquosa, u,, = 33,68 mPa.s, e para a fase oleosa, u,, =
106,84 mPa.s. Portanto, o experimento € caracterizado por uma razdo de
viscosidade entre as fases, que é uma grandeza definida como a viscosidade do
fluido molhante dividida pela viscosidade do fluido n&o-molhante, de

aproximadamente 0,32.
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Figura 18 - Curva de Viscosidade x Temperatura
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Com a finalidade de verificar a precisdo das medidas de viscosidades
realizadas com a utilizagdo do redmetro, um teste foi realizado de forma a calcular
a viscosidade da fase aquosa em um periodo de trinta minutos a uma taxa de
cisalhamento constante, de forma que esse fluido alcancasse o regime
permanente. A medicdo foi realizada em uma faixa de temperatura de 21°C a
25°C. A Figura 19 ilustra os resultados obtidos neste teste, a fase aquosa
apresentou uma viscosidade praticamente constante ao longo do tempo, em todas

as temperaturas estudadas.
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Figura 19 - Curva de Viscosidade x Tempo

Uma avaliacdo da miscibilidade das fases aquosa e oleosa foi realizada
com intuito de mostrar que os fluidos utilizados no experimento s&o imisciveis ao
longo da escala de tempo experimental deste trabalho. Pois se tais fluidos se
misturassem durante o experimento, seria inviavel fazer a distingdo das fases,

sendo assim impossivel de realizar sua quantificacéo durante cada etapa do teste.

Foram adicionados 5mL de cada fluido em um frasco com marcactes
volumétricas, esse recipiente foi agitado de forma a promover a mistura entre as
fases, e ap6s um periodo de tempo de aproximadamente trés horas, as fases
estavam totalmente separadas. A Figura 20 demonstra os trés instantes de tempo
deste teste, o primeiro é o da mistura antes de ser agitada, o segundo é o da
mistura logo apds a agitacdo, e por ultimo é o das fases separadas apds um certo

periodo de tempo.
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Figura 20 - Teste de miscibilidade das fases aquosa e oleosa

3.3 Suspensdes de Microcapsulas Flexiveis

Diversos métodos que visam a recuperacgéo avancada de hidrocarbonetos
tém sido aplicados na industria ao longo dos ultimos anos, visto que essas
reservas sao recursos naturais finitos, ou seja, a exploracéo e producado visando
sempre 0 maximo desempenho se faz necessaria. Os métodos mais conhecidos
e utilizados séo os quimicos, que normalmente atuam como agentes de controle

de mobilidade do fluido que esta sendo injetado para deslocar o 6leo.

EmulsBes e solucdes poliméricas sdo exemplos de métodos quimicos
aplicados para a reducdo da mobilidade da 4gua do mar injetada na recuperacao
de 6leo. No entanto, tais substancias possuem limitacdes em relacdo a sua
aplicacdo. Os polimeros, por exemplo, podem aderir-se as paredes do meio
poroso e causar danos a formacéo, o que muda a permeabilidade do reservatorio.
Além disso, as degradacgfes térmica e mecanica podem ocorrer ao longo do
tempo, 0 que pode prejudicar o desempenho desse método. No caso de
emulsdes, hé ainda um fator limitante relacionado ao controle de parametros como

tamanho e estabilidade.
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Desse modo, a utilizagdo de um sistema que supera as limitacdes citadas
anteriormente, teria um grande potencial nas aplicacbes de recuperacdo
avancada de 6leo. Neste cenario, foi proposto e estd sendo desenvolvido por
pesquisadores do laboratério LMMP da Pontificia Universidade Catélica do Rio de
Janeiro, uma técnica inovadora que consiste na aplicacdo de suspensdes de
microcapsulas flexiveis como agente de controle de mobilidade na recuperacao
dos hidrocarbonetos. Esse sistema possui propriedades mecénicas ajustaveis,
proporcionando a reducdo da mobilidade do fluido deslocante de uma maneira
mais controlada para diferentes condicbes de escoamento e distintas geometrias

de meios porosos (Nascimento et al., 2017).

Suspensdes sdo sistemas heterogéneos bifasicos nos quais pequenas
particulas solidas séo dispersas em uma fase continua liquida, usualmente 4gua,
como descrito no subcapitulo 2.7.2. Essas microcapsulas flexiveis séo
constituidas de uma membrana deformavel que envolve um nudcleo preenchido
por um liquido, como ilustra a Figura 21, por este motivo sdo consideradas
suspensoes, por possuirem tal membrana soélida e serem dispersas em uma fase
liquida. O uso dessas microcapsulas como agente de controle de mobilidade exige
gue tais sistemas sejam robustos na manutencdo do liquido presente em seu
interior. Também que possuam uma deformacéo reversivel enquanto transitam
pelo espaco poroso, provendo resisténcia ao escoamento do fluido deslocante nos

caminhos preferenciais por ele produzidos.

Figura 21 - Suspensdes de microcapsulas
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Para garantir o controle na reducdo da mobilidade do escoamento é
essencial que as microcipsulas sejam preparadas com propriedades mecanicas
conhecidas e ajustaveis. Tal exigéncia é governada pela combinagcdo da
espessura da membrana e do material utilizado na sua fabricagdo (Duncanson et
al., 2014). O uso de técnicas altamente controladas, tal como a microfluidica,
permite o controle do tamanho da particula e a espessura da membrana através

da manipulacdo minuciosa das taxas de injecdo dos fluidos.

Um elastémero tal como o polidimetilsiloxano (PDMS) é um material ideal
para a fabricacdo da membrana das microcapsulas, pois possui alta estabilidade
térmica e quimica, além de alta deformacéao elastica (Vilanova et al., 2013). Além
disso, as propriedades mecanicas das microcapsulas podem ser ajustadas ao
alterar a proporcdo de polimero para agente reticulante (crosslinker), o que
possibilita o controle da resisténcia ao escoamento que as microcapsulas

apresentam ao se mover pelo meio poroso.

O agente de reticulacéo é responsavel por fazer as ligacdes cruzadas entre
as cadeias poliméricas utilizadas para fabricar o material e também por
proporcionar resposta elastica as tensées aplicadas nessas substancias.

Cadeia Polimérica

— Crosslinker

Figura 22 - Cadeias poliméricas reticuladas

O modulo de elasticidade da membrana é proporcional a razédo de agente
reticulante-polimero, ou seja, quanto maior a densidade de ligacdes cruzadas,
maior serd a rigidez da membrana. Uma outra forma de controlar a rigidez das
microcapsulas seria possivel a partir da espessura da membrana. A espessura
pode ser controlada no processo de producdo através da vazdo da fase

polimérica, conforme ilustrado na Figura 23.
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Figura 23 - Variac&o da espessura da membrana

As propriedades mecéanicas de microparticulas sdo comumente
caracterizadas através de métodos de confinamento e compressdo simples
(Rachik et al., 2006; Vilanova et al., 2013; Duncanson et al., 2014). Para
caracterizar mecanicamente as microcapsulas, sao realizados testes de
compressao e relaxamento para particulas simples, ou seja, as microcapsulas sao
submergidas em agua e colocadas entre duas placas paralelas em um redmetro.
Como resultado, chega-se a conclusdo que independentemente do regime de
deformacado ou compressdao, todas as microcapsulas irdo se deformar sob tenséo,
no entanto, enquanto que para as microcapsulas com membranas mais espessas,
portanto mais rigidas, é esperado que se deformem sob tenséo, as microcapsulas

mais finas, portanto menos rigidas, deformaréo por alongamento.

A resposta elastica dessas microcapsulas também pode ser analisada
através do escoamento dessas particulas por microcapilares com constricdes de
tamanhos pré-definidos, como ilustra a Figura 24. Esse procedimento confirma o
fato de que quanto mais rigidas sdo essas microcapsulas, maior sera a reducéo
da mobilidade do fluido deslocante no meio poroso. Através desses testes

confirma-se que quanto menor for a elasticidade da microcipsula, maior sera a
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capacidade dessa microcapsula em inibir o escoamento, ou aumentar o controle
da mobilidade. Os resultados de todos os testes realizados demonstram que a
intensidade do controle da mobilidade pode ser ajustada pelas propriedades
mecanicas das suspensdes de microcapsulas em uma fase continua, viabilizando

sua utilizacdo como método de recuperacao de 6leo em um meio poroso.

Figura 24 - Teste de elasticidade das microcapsulas nos microcapilares

3.4 Microscopia de Fluorescéncia

Os mecanismos pelos quais a luz visivel é emitida ou absorvida pelas
substancias, e como ela previsivelmente reage sob diferentes condi¢cdes a medida
gue percorre 0 espaco e a atmosfera, formam a base da existéncia de cores em
nosso universo. A luz visivel € um fendmeno complexo que é explanado
classicamente com um modelo simples baseado na propagacéao de raios e frentes
de onda, esse conceito foi proposto no fim do século XVII pelo fisico holandés
Christiaan Huygens. A radiacéo eletromagnética é o veiculo primario no transporte
da energia. A luz visivel representa apenas uma pequena por¢do de todo o
espectro de radiacao eletromagnética, como ilustra a Figura 25.
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Figura 25 - Espectro de radiacéo eletromagnética

O fenbmeno da fluorescéncia foi descoberto no meio do século XIX pelo
cientista britanico Sir George G. Stokes que percebeu através da observagéo que
o mineral fluorita emitia fluorescéncia quando era iluminado com luz ultravioleta.
Stokes observou que a luz fluorescente tinha comprimentos de onda mais longos
do que a luz de excitagcdo, um fendbmeno que ficou conhecido como Deslocamento
de Stokes.

Esse fenbmeno demonstra que a energia vibracional é perdida quando os
elétrons relaxam do estado excitado de volta ao estado fundamental. Como
resultado da perda de energia, o espectro de emissédo de um fluorocromo excitado
€ usualmente deslocado para comprimentos de onda mais longos quando

comparado com espectro de absorcao ou excitagcao.

Fluorocromos ou fluor6foros, sdo componentes de uma molécula que
fazem com que esta seja fluorescente. Eles pertencem a um grupo funcional
especifico da molécula que absorvera energia de um comprimento de onda
especifica e posteriormente a emitird em outro determinado comprimento de onda
maior (Lakowicz, 2006). Isso torna os fluorocromos extremamente valiosos em

aplicacdes biolégicas.

A fluorescéncia pertence a familia da luminescéncia, fendémeno no qual
moléculas suscetiveis emitem luz quando sdo criados estados eletronicamente

excitados séo criados por mecanismos fisicos, mecénicos ou quimicos. A geracao
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de luminescéncia através da excitacdo de uma molécula por fotons de luz visivel
ou ultravioleta, € um fendmeno denominado fotoluminescéncia, termo que é
formalmente dividido em duas categorias distintas, fluorescéncia e fosforescéncia,
dependendo da configuracdo do estado de excitacdo, da via e do tempo de

emissao.

7

Fluorescéncia é a propriedade de alguns atomos e moléculas que
absorvem luz em um comprimento de onda particulas e emitem
subsequentemente luz de um comprimento de onda maior, depois de um pequeno

intervalo de tempo, quase que instantdneo (Lakowicz, 2006a).

Em temperaturas normais, a maioria das moléculas estdo em seu estado
de menor energia, o estado fundamental. Contudo, elas podem absorver um féton
de luz, que faz com que sua energia aumente, fazendo com que um elétron pule
para um estado excitado discreto, ou seja, de uma camada menos energética para
uma camada mais energética (Guilbault, 1990). Tipicamente, a molécula dissipa
rapidamente uma parte da energia absorvida através da colisdo com as moléculas
vizinhas, causando a queda do elétron de volta para a camada menos energética.
Se as moléculas circundantes ndo forem capazes de aceitar a maior diferenca de
energia necessaria para posteriormente levar a molécula ao seu estado
fundamental, ela pode sofrer uma emissdo espontanea. Com isso ela perde a
energia restante, emitindo a luz de um comprimento de onda mais longo e menos
energético, comparado com a energia e o comprimento de onda da luz de
excitagdo. A Figura 26 ilustra uma molécula de Fluoresceina, que é um
fluorocromo de utilizac&o corriqueira, utilizada neste trabalho para marcar a fase

aguosa, que atua emitindo luz verde quando excitado pela luz azul.

PO

Figura 26 - Processo molecular de excitacdo e emissao de fluorescéncia

A microscopia de fluorescéncia é uma excelente ferramenta para estudar
materiais que emitem fluorescéncia, tanto na sua forma natural, chamada de

fluorescéncia primaria, quanto na sua forma artificial, ou seja, quando esses
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materiais séo tratados com produtos quimicos capazes de fornecer fluorescéncia,

chamada de fluorescéncia secundaria.

O microscopio de fluorescéncia foi concebido na primeira parte do século
XX, por August Kohler, Carl Reichert, Heinrich Lehmann, dentre outros. Contudo,

0 potencial desse instrumento néo foi percebido por varias décadas.

A tarefa basica do microscépio de fluorescéncia é permitir que a luz de
excitacao irradie a amostra, e entdo separe a luz fluorescente emitida (Lichtman
& Conchello, 2005). Portanto, apenas a luz de emissdo da amostra atinge os
detectores, como demonstra a Figura 27, na qual a amostra de cristal de fluorita é
irradiada com luz ultravioleta e emite luz fluorescente azul, que é filtrada por uma
barreira, ndo deixando a luz de excitacdo refletida passar. A luz emitida irradia
novamente, de forma esférica em todas as dire¢Bes, independente do angulo de
incidéncia da luz excitante. Isso resulta em &reas fluorescentes brilhantes no
detector, contra um fundo escuro, com contraste suficiente para permitir tal
deteccdo. Quanto mais escuro o fundo por tras do material ndo fluorescente, maior

a eficiéncia do instrumento.

Espectro de Luz Visivel Detector

Filtro

D
Z 5
Excitacéo

N/,

a7\

Cristal de Fluorita
Fluorescente

Figura 27 - Principio de excitagédo e emisséo de fluorescéncia
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A separagéo e a deteccgéo efetivas dos comprimentos de ondas excitados
e emitidos € alcancada no microscopio de fluorescéncia por meio da selecdo
apropriada dos filtros que bloqueiam ou deixam passar bandas especificas de
comprimentos de onda das regides espectrais do ultravioleta, do visivel e da

regido préxima ao infravermelho.

Para se obter a méaxima intensidade de fluorescéncia, um fluorocromo,
frequentemente designado por corante ou marcador, € normalmente excitado a
comprimentos de onda préximos ou propriamente no pico da curva de excitacao,
e a faixa de possiveis comprimentos de onda de emissao € selecionada para ser
captada nos detectores. O avango do uso dos microscopios de fluorescéncia esta
diretamente ligado ao desenvolvimento desses fluorocromos com curvas de

intensidade de excitagdo e emisséo conhecidas.

Uma das consequéncias dos baixos niveis de emissdo na maioria das
aplicacdes de microscopia de fluorescéncia é que o nimero de fétons que atinge
o detector da camera € muito baixo, na maioria dos casos, essa eficiéncia de
deteccéo fica menor que 30% (Spring, 2001). Com intuito de gerar intensidade de
luz de excitagdo suficiente para produzir luz de emissdo detectavel, fontes

compactas e potentes tém sido desenvolvidas.

Nos ultimos anos, a microscopia 6ptica experimentou um aumento na
aplicacdo de fontes de luz a laser, particularmente os lasers de argbnio. Esses
lasers tém as caracteristicas de serem de pequeno tamanho, baixa divergéncia,

monocromaticos e alta luminosidade.

Esses componentes se tornaram essenciais na varredura da microscopia
confocal, uma técnica que provou ser uma ferramenta poderosa na interpretacdo
de imagens de fluorescéncia com uma alta nitidez, devido ao bloqueio da luz ndo

focalizada e também pela capacidade de fazer se¢des dpticas em trés dimensdes.

Devido as essas caracteristicas, essa foi a tecnologia adotada neste
trabalho, com intuito de realizar a andalise através da visualizagdo tridimensional
de imagens de fluorescéncia com alta nitidez do escoamento de fluidos em um

micromodelo. Tal tecnologia é descrita no capitulo subsequente.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1521457/CA


PUC-Rio- CertificagaoDigital N° 1521457/CA

66

3.5 Microscopia Confocal

3.5.1 Introducéo a Microscopia Confocal

Segundo Semwogerere & Weeks (2005) um microscopio confocal cria
imagens nitidas de um espécime que, de outra forma, apareceria desfocado
guando visualizado com um microscépio convencional. Isto é alcangado excluindo
a maior parte da luz da amostra que ndo esta no plano focal do microscopio. A
imagem tem menor embagamento e melhor contraste do que a imagem de um
microscopio éptico e representa uma fina se¢éo transversal do espécime. Assim,
além de permitir uma melhor observacao de detalhes finos, também é possivel a
construcdo de volumes tridimensionais de uma amostra, através da montagem de

uma série de sec¢des oOpticas finas, tomadas ao longo do eixo Z.

A microscopia confocal teve seu inicio com Marvin Minsky em 1955,
engquanto estudava na Universidade de Harvard (Minsky, 1988). A invencao de
Minsky realizava a construcdo de uma imagem ponto-a-ponto, ou seja, focalizando
apenas um ponto de luz, sequencialmente, através de um espécime e em seguida,
coletando apenas os raios que retornavam da amostra. As imagens produzidas
dessa maneira sdo chamadas de se¢fes dpticas. Ao iluminar um Unico ponto por
vez, Minsky evitou a maior parte da luz dispersa indesejada, que obscurece a
imagem quando todo o espécime é iluminado ao mesmo tempo. Além disso, a luz
emitida da amostra passaria através de um orificio, chamado de pinhole, que iria
rejeitar raios que n&o estavam vindo diretamente do ponto focal. Os raios
desejados passariam por esse anteparo e seriam detectados por uma
fotomultiplicadora, com isso a imagem seria construida gradualmente em uma tela

de tecnologia disponivel para época.

Os microscopios confocais modernos mantiveram os elementos chave,
criados pelo projeto de Minsky, tais como o pinhole e a iluminacdo ponto-a-ponto
do espécime. Os avanc¢os na éptica e na eletrénica foram incorporados aos novos
projetos e melhoraram a velocidade, a qualidade da imagem e o armazenamento

das imagens geradas.

Essa tecnologia fornece uma melhora significativa nas imagens em relacao
aos microscopios convencionais. O microscopio confocal cria imagens

bidimensionais mais detalhadas, mais nitidas e permite a coleta de dados em trés
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dimensdes. Em diversas aplicacbes ele é especialmente Util para analisar a
dindmica dos processos. Diversos projetos tém sido desenvolvidos para se
alcancar uma velocidade de aquisicdo que permita a captura desses processos

dindmicos em escalas de tempo reduzidas.

3.5.2 Principio de Funcionamento

Na microscopia confocal, o objetivo € visualizar apenas imagens que
estejam totalmente em foco (Claxton et al., 2006). O desenho esquemético da
Figura 28 apresenta de forma simplificada o principio de funcionamento da
confocalidade. Onde esta representado um par de lentes, que focam a luz do
ponto focal de uma lente, para o ponto focal da outra lente. Dois feixes de luz
também estdo presentes, representados pela cor azul e vermelha, onde a imagem
projetada pelo feixe de cor azul ndo esta no mesmo local da imagem projetada

pelo feixe de cor vermelha.

Ponto Focal A A Tela com

\ H\ Pinhole

o

|

V

Lente Lente

Figura 28 - Esquematico do principio da confocalidade

A ideia da confocalidade é visualizar apenas a imagem projetada pelo
ponto focal do feixe de luz azul. Portanto, se uma tela com um orificio, pinhole, é
posicionada no lado de incidéncia dos feixes de luz, de forma que a maior parte
da luz do ponto focal azul ultrapasse o pinhole, consequentemente a maior parte
da luz do ponto focal vermelho sera bloqueada pela tela, resultando em uma

atenuacao significativa desse feixe de luz.

Com intuito de reduzir ainda mais a luz emitida pelo ponto focal vermelho,
a configuracdo do microscépio confocal limita a quantidade da amostra que é
iluminada. Normalmente, na microscopia de fluorescéncia, todo campo de visdo

da amostra € iluminado, fazendo com que toda regido fluoresga ao mesmo tempo.
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Embora, a maior intensidade de luz excitada seja no ponto focal das lentes, as
outras partes do espécime também sdo excitadas por uma pequena parcela da
luz, portanto, elas também fluorescem. Assim sendo, a luz do ponto focal azul
pode conter luz que foi emitida do ponto focal vermelho, o que pode obscurecer
sua fluorescéncia. Para reduzir esse efeito o microscépio focaliza a luz em apenas

um ponto da amostra através do uso de um pinhole na fonte emissora de luz.

A Figura 29 apresenta os principais elementos do microscépio confocal em
uma configuracdo basica deste equipamento, bem como 0s caminhos que as

luzes de emissao e excitacdo percorrem no sistema.

Laser
Tela com
Espelhos Pinhole
Rotativos \ Tela com
N / A}hole
A ]
o= o — G
V Detector PMT
Espelho
Cq Dicroico
—J—
Objetivas
I
Amostra

Fluorescente

Figura 29 - Caminhos da luz em um microscopio confocal basico

Os fluorocromos utilizados para marcar a amostra sdo excitados pela luz
do laser, retornam ao estado fundamental promovendo emissao de fluorescéncia.
A luz fluorescente é desviada pelos mesmos espelhos que séo utilizados para o
escaneamento da luz de excitagéo do laser, e entéo essa luz passa pelo espelho
dicroico, que bloqueia a luz do laser. Posteriormente, essa luz tem que passar
pelo pinhole, sendo que apenas a parcela dessa luz que estd em foco, passa por

esse orificio e é, portanto, detectada por uma fotomultiplicadora.

Na microscopia confocal, uma imagem completa do espécime s6 é
possivel apds um certo periodo de tempo, pois em cada instante de tempo, apenas
um ponto estad sendo observado. Portanto, para visualizacdo completa da

amostra, detectores sdo anexados a um computador, que constréi a imagem, um
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pixel por vez. Para uma imagem de 512x512 pixels, a montagem é feita

tipicamente a uma taxa de 0,1 a 30Hz.

A capacidade desse microscopio de gerar se¢bes Opticas, possibilita a
criagdo de representacdes tridimensionais do espécime. Os dados recolhidos de
uma série de sec¢bBes Opticas com imagens feitas em intervalos regulares e
pequenos ao longo do eixo Gptico sao utilizadas para reconstruir essa amostra em
trés dimensbes. O software pode combinar as imagens em duas dimensdes para

obter representacdes tridimensionais.

3.6 Procedimento Experimental

Com a caracterizagcdo do micromodelo em relacdo a sua porosidade e
permeabilidade, a determinacdo da constituicdo das fases aquosa e oleosa, a
caracterizacdo das microcapsulas, e a breve introducdo aos conceitos da
microscopia confocal, um procedimento experimental é adotado. Esse
procedimento experimental busca elucidar a analise da recuperagdo do oleo
através da injecdo da fase aquosa e da suspensdo de microcapsulas, de modo a
realizar uma comparacao entre eles, com objetivo final de quantificar o resultado
e avaliar a eficiéncia da utilizacdo das suspensdes de microcdpsulas como agente

de controle de mobilidade do fluido deslocante.

O subcapitulo 3.1.2 apresentou resumidamente a preparacao parcial do
micromodelo para o experimento, logo ap6s a sua caracterizacdo. Onde foi
injetado o gas CO2, com intuito de eliminar a formacgéao e aprisionamento de bolhas
de ar no interior do micromodelo, particulas que possuem um indice de refracao
menor que dos componentes utilizados no experimento. De acordo com as
pesquisas de Hell et al. (1993), qualquer material que esteja entre o espécime e a
superficie da lente objetiva do microscopio, torna-se um componente critico do
sistema de imagem, inclusive o ar, que caso possua indice de refragéo diferente
do indice da amostra, provocara a reducao da intensidade de sinal no pinhole do

microscopio confocal, reduzindo a qualidade da imagem adquirida.

O fato descrito anteriormente acontece neste experimento, como
demonstra a Figura 30, o laser atravessa a lente objetiva e penetra na amostra,
excitando as moléculas fluorescentes presentes na fase aquosa, essas moléculas

emitem luz fluorescente em todas as direcdes, e uma dessas dire¢cdes esta no
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retorno para a lente objetiva, onde sdo detectadas. Nesse caminho de volta, a luz
percorre dois meios com diferentes indices de refracdo: o micromodelo com indice
de refracdo de aproximadamente 1,478 e o ar com indice de refracdo de 1,0003.
Com isso, uma parte da luz fluorescente que volta em direcao a lente objetiva é
dispersa devido aos diferentes angulos causados pelos valores de refracdo
distintos. Disperséo de luz significa perda de sinal, ou seja, perda de informacado
da amostra, 0 que implica em uma menor penetracdo na direcdo Z do

micromodelo.

Lacuna

Figura 30 - Lacuna entre o micromodelo e a lente objetiva

Uma possivel solucdo para este problema seria a utilizacdo de lentes
objetivas de imersao, pois essa lacuna de ar entre a lente objetiva e a amostra
ndo existiria, e no lugar dela estaria um liquido de imersédo com o valor do indice
de refragcdo controlado, ou seja, possivelmente muito préximo ao valor do indice
de refracdo do micromodelo. No entanto, utilizando este tipo de lente ndo seria
possivel diminuir a magnificagdo para um valor que viabilizasse o mapeamento de
grande parte do micromodelo, tanto em questdo temporal, quanto em questao do

tamanho do arquivo gerado.

Portanto, as lentes objetivas tradicionais foram as escolhidas para a
realizacdo deste trabalho. Mesmo fazendo uso de tais lentes objetivas, os
resultados de testes preliminares foram satisfatérios, visto que foi alcangado uma
profundidade de aproximadamente 400~500um na direcdo Z do micromodelo, ou
seja, mais que duas camadas de microesferas, distincia maior do que as
alcancadas em outros trabalhos encontrados na literatura, que utilizam a
microscopia confocal direcionada para outras aplicacdes (Stroock et al., 2002;
Krummel et al., 2013; Datta et al., 2014; Wertheim et al., 2017).
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Com o término da caracterizagdo do micromodelo, a etapa de preparacdo
deste dispositivo se inicia, comegando com a saturacdo do espago poroso com a
fase molhante, no caso a fase aquosa, com objetivo de realizar a diferenciagéo
entre a estrutura porosa e as microesferas de vidro, visto que, na imagem confocal
apenas a fluorescéncia pode ser detectada, e tanto as microesferas quanto a fase
oleosa ndo possuem fluorocromos, ou seja, marcadores fluorescentes. Essa etapa
também se faz (til, devido ao fato de que essa agua injetada ndo sera totalmente
drenada na etapa posterior, sendo assim, considerada como 4gua conata ou
irredutivel, sendo um cenario representativo do que ocorreria num meio poroso

em um reservatorio de petréleo.

O passo seguinte consiste na saturac&do do meio poroso com a fase oleosa,
ou seja, a fase ndo-molhante, processo conhecido na literatura como drenagem.
A injecdo dessa fase acontece de forma continua a uma vazédo de Q = 1mlL/h, e
continua até que o fluido deslocado (fase aquosa) pare de ser produzido e o
regime permanente seja alcancado. Com a concluséo desta etapa e a realizacao
do escaneamento da amostra por meio da utilizagdo do microscépio confocal, o

micromodelo esta totalmente preparado para o inicio do experimento.

Para investigar a dindmica do processo conhecido na literatura como
embebicao, ou seja, o deslocamento do fluido ndo-molhante pelo fluido molhante,
uma nova etapa é realizada de forma a injetar a fase aquosa no meio poroso para
deslocar o Gleo até atingir o regime permanente. Posteriormente 0 microscopio
confocal é utilizado para fazer a aquisigédo das imagens, realizando o0 mapeamento
da saturagdo dos fluidos no meio poroso. Ao final do experimento & possivel
analisar a distribuicdo e o tamanho dos ganglios de 6leo e quantificar a saturacéo

de 6leo residual.

O valor numérico da vazéo de injecao é escolhido de forma a obter um
valor para o nimero de capilaridade desejado. Inicialmente adotou-se o valor de
Ca como sendo, Ca = 107%, com o objetivo de se obter uma elevada saturacdo
residual de 6leo, logo ap6s o alcance do regime permanente. Podendo
posteriormente, aumentar a vazao de injecao ou utilizar de um método terciario de
recuperacao, e obter uma reducdo nessa alta saturagdo de 6leo residual, que se

tinha inicialmente.

Através do uso da Equacdao 9, tendo o valor do niumero de capilaridade que
foi adotado, o valor da viscosidade dinamica do fluido deslocante e da tensdo

interfacial entre as fases aquosa e oleosa, é possivel encontrar a velocidade
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superficial de injecdo. Com tal valor, juntamente com a area da secéo transversal
do micromodelo, que é conhecida, encontra-se o valor da vaz&o de injecdo do

fluido molhante no processo de embebicdo, demonstrado pelas equacgdes abaixo.

ca="" Q=v.A
o
v =0,659x10"°m/s Q = 21,355 uL/h

A etapa seguinte consiste no aumento da vazao de injecdo, para que se
diminua a saturacao de 6leo residual. Tal injecao acontece até que a producéo do
fluido ndo-molhante cesse, encontrando um novo estado de regime permanente.
Quando esse novo regime é alcancado, um escaneamento com 0 microscéopio
confocal é executado para a aquisicdo das imagens e o calculo do volume de 6leo

que foi drenado do micromodelo.

Como o fluido deslocante, por si s6, ndo é capaz de mobilizar o restante
do 6leo que permaneceu no micromodelo, uma nova etapa do processo acontece.
Essa etapa consiste na injecao das suspensdes de microcapsulas na mesma taxa
de injecdo da fase anterior, de forma que tais microcapsulas bloqueardo os
caminhos preferenciais que a solugdo aquosa realizou, divergindo o fluxo dessa
fase para outras partes do micromodelo, o que promove maior drenagem de 6leo.
A injecdo dessas microcapsulas acontece até que o fluido deslocado pare de ser
drenado, alcancando assim um terceiro estado de regime permanente. O
microscopio confocal é utilizado para uma nova aquisi¢do de imagens de forma a
fazer o escaneamento da amostra, com 0 mesmo objetivo da etapa anterior, o de
calcular o volume de 6leo que foi drenado, agora devido a injecdo dessas

microcapsulas.

Como o microscépio confocal é utilizado em todas as etapas do teste, é
importante descrever as caracteristicas do equipamento que foi utilizado.
Portanto, as imagens dos testes sao adquiridas por meio de um microscopio Leica
DMi8 (Leica Microsystems Inc.), equipado com confocal modelo Leica TCS SP8
(Leica Microsystems Inc.), laser OPSL multilinha 488/552/638nm e lente objetiva
HC PL APO CS, com magnificagdo de 10x, abertura numérica de 0,4 e distancia
de trabalho de 22mm. As pilhas de imagens 3D, consistem de 168 fatias de
512x512 pixels. A dimens&o dos voxels, ou seja, a resolu¢ao nas diregdes x/y/z
sdo de 1,137x1,137x2,407pum?, respectivamente. O comprimento de onda do laser
utilizado foi o de 488nm na poténcia de 1,5% e o de 552nm na poténcia 1%, visto

que, a fluoresceina e a sulforodamina B s&o excitadas nesses dois comprimentos
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de onda. Todos os dados foram salvos no formato de extenséo LIF, proprio do

software do microscopio, e convertidos para o formato TIFF.

Figura 31 - Microscopio Leica DMi8 & Confocal TCS SP8

3.7 Fundamentos do Processamento Digital de Imagens

Uma vez que diversas imagens digitais sdo adquiridas ao longo das etapas
dos testes realizados nesta dissertacdo, por intermédio de técnicas de
microscopia, se torna imprescindivel a andlise destas imagens, através da
extracdo de atributos numéricos. Isso se torna viavel por meio do processamento

dessas imagens, processo que sera descrito neste subcapitulo.

O processamento digital de imagens permite a modificacdo reversivel,
praticamente isenta de ruido, de uma imagem para a forma de uma matriz de
nameros inteiros. Mesmo os algoritmos de processamento sendo extremamente
poderosos, a maioria dos usuarios aplica operacdes ao processamento sem
preocupacdo com 0s principios que estdo por trds dessas manipulacfes. As
imagens que resultam de uma manipulacdo descuidada podem ser severamente
degradadas ou comprometidas em relacdo as que poderiam ser produzidas se
toda versatilidade do software de processamento digital fosse utilizada

corretamente (Young et al., 2009).
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A microscopia 6ptica é um campo de rapido desenvolvimento que tem uma
dependéncia ao avanco das técnicas de processamento digital de imagens, tanto
para o equilibrio estético das imagens, bem como para fins analiticos. Contudo,
mesmo quando o microscopio esta configurado corretamente, com desempenho
otimizado, as imagens capturadas muitas das vezes podem apresentar fundos
irregulares, ruido excessivo, aberracfes, pouco contraste, regides fora de foco,
flutuacdes de intensidade e também podem sofrer com mudancas de cores e erros
de equilibrio de cores. Além disso, as imagens que aparecem perfeitamente
nitidas, com excelente saturacdo de cor no microscépio, podem muita das vezes
ser afetadas pelo sensor que adquire tal imagem, produzindo aliasing, ruido da
camera, correcdo de gama inadequada, balanco de branco, contraste ruim e
flutuacdes de brilho (Russ, 2016).

De acordo com Vieira & Paciornik (2001), geralmente o processamento de
imagens digitais € dividido em trés blocos distintos: a aquisi¢cdo, o processamento
digital de imagens (PDI) e a andlise digital de imagens (ADI). A Figura 32 ilustra
esses trés blocos através de um fluxograma de trabalho, essa sequéncia padrao
€ uma generalizagdo, sendo assim, esse fluxo de trabalho ndo é imutavel. A
aquisicao engloba a formacdo da imagem e sua digitalizacdo, o pré-
processamento consiste fundamentalmente na etapa de preparacdo da imagem e
a andlise compreende as etapas de segmentacédo, pés-processamento, extracdo

de atributos, reconhecimento e classificagdo da imagem.

Aquisicao

Pixels Pré-Processamento

A L v ~ ------------------------ : Qualitativo
\ A Segmentacao ADI| .
v

Objetos P6s-Processamento

v N 4

\ A Extracdo de Atributos

* . Quantitativo

Dados Reconhecimento e Classificacéo

Figura 32 - Fluxograma tradicional do processamento digital de imagens
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A aquisicdo da imagem tem origem a partir da utilizacdo de trés elementos
basicos, o primeiro € um instrumento formador de imagem, o segundo é um
dispositivo fisico sensivel a faixa de frequéncia de interesse do espectro de luz

visivel, e o terceiro é um digitalizador, para converter o sinal 6ptico em sinal
elétrico digital (Russ, 2016).

O pré-processamento € a etapa em que se procura melhorar a imagem,
corrigindo defeitos oriundos da aquisicdo, realcando os detalhes de interesse no
estudo, de modo a simplificar sua visualizacdo e segmentacao (Weeks, 1996). O
histograma da imagem digital é uma ferramenta bastante utilizada nesta etapa,
pois fornece uma viséo estatistica sobre a distribui¢cdo das intensidades dos pixels
dessa imagem, fornece também o contraste, que é o desvio padrdo das

intensidades desses pixels, e os niveis de brilho.

A segmentacdo é um procedimento que reproduz digitalmente o
reconhecimento de regides de uma imagem como objetos, ou seja, transforma a
imagem em uma informacdo binaria, para que o computador seja capaz de
interpretar. Busca reproduzir um processo cognitivo extremamente sofisticado
realizado pela visdo humana. Existem na literatura diversos métodos distintos de
segmentacao, baseados em diferentes principios, cada um voltado para um tipo
de aplicacdo especifica, ou seja, ndo existe um método genérico de segmentacao
que seja sempre o melhor (Otsu, 1979; Marr & Hildreth, 1980; Danielsson, 1980;
Pun, 1981).

Muitas das vezes o resultado da segmentacdo ndo é adequado, sendo
assim, necessaria a etapa de p6s-processamento, antes da extracédo de atributos
da imagem digital. O p6s-processamento visa aprimorar o resultado obtido na
segmentacdao. Geralmente, tais procedimentos sdo realizados através de

operacdes logicas e de morfologia matematica, tais como eroséo e dilatacéo.

A extracdo de atributos da imagem digital é a etapa responsavel pela
analise de seus objetos, com intuito de identifica-los e caracteriza-los. Por ultimo
h& a etapa de reconhecimento e classificacdo, na qual sdo feitos os tratamentos
dos dados quantitativos obtidos na etapa anterior, transformando a informagéo em

conhecimento.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1521457/CA


PUC-Rio- CertificagaoDigital N° 1521457/CA

76

3.7.1 Processamento Digital de Imagens Tridimensionais

A visualizacao tridimensional tem se tornado cada vez mais acessivel com
0 desenvolvimento continuo da instrumentacao na geracado de dados de imagem
3D, com o advento de diferentes equipamentos de tomografia e também de
microscopios confocais. O pixel, picture element, é a unidade de medida de brilho
para uma imagem bidimensional, ja o voxel, volume element, é a unidade de
medida de brilho para imagens tridimensionais. Como o processamento e a
analise de uma imagem em 2D é mais simples quando o pixel possui o formato
de um quadrado, no caso do voxel, o formato cubico é o preferido no
processamento e na andlise tridimensional, mesmo que nem sempre seja

alcancado (Russ, 2016).

A maioria das ferramentas utilizadas para processamento de imagens
bidimensionais, podem também ser aplicada em imagens tridimensionais com o

mesmo propdsito, como por exemplo as operagdes aritméticas.

A medicao mais conhecida de uma regido ou fase selecionada é a fracéo
volumétrica. Assumindo que a regido ou fase pode ser escolhida através da
segmentacao, também chamada de limiarizagéo, entédo a fracdo volumétrica pode
ser estimada pela contagem de voxels na fase e dividida pelo nimero total de
voxels de um volume de referéncia definido. O resultado independe se o formato
dos voxels é cubico ou ndo, o mesmo resultado pode ser obtido pela contagem

dos pixels em planos de imagem.

A segmentacdo, como citado anteriormente, € o0 processo central na
analise de imagens. Ela permite dar um significado para uma imagem através da
extracdo de objetos, que sdo na realidade ndo mais do que valores numéricos. A
marcacao dos pixels para um objeto numerado ou para um plano de fundo é a
tarefa mais dificil da analise de imagens, uma vez que é preciso ensinar ao

computador o que sao objetos, ou seja, quais substancias se deseja analisar.

Normalmente a segmentacdo de uma imagem ocorre por meio do uso da
escolha de limiares, isso quando o0 objeto de interesse tem intensidades de pixels
homogéneos e também se esses valores sao significantemente diferentes do
plano de fundo da imagem. No caso de se existir uma iluminagéo ndo homogénea
na imagem, o processo de subtracdo do plano de fundo pode ser utilizado. A

escolha de um limiar de intensidade para imagens 3D obedece as mesmas regras
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que para imagens 2D, contudo o objeto de analise pode apresentar variacdo na

direcéo Z.

Em alguns casos os objetos n&o sdo definidos de uma maneira satisfatoria
utilizando o limiar, entdo o usuario tem que desenhar em cada camada o contorno
dos diferentes objetos. As técnicas semiautomaticas podem ajudar 0s usuarios
nessa situacdo, ou seja, automatizar a segmentacdo manual, onde um calculo
automatico do threshold pode ser estimado para cada camada da pilha,

individualmente.

As imagens tridimensionais adquiridas neste trabalho, que passaram pelo
processo de tratamento até a quantificacdo, possuem formas e contornos
variaveis ao longo do eixo Z e também apresentam uma variacao na intensidade
de fluorescéncia em todas as direcdes. Isso restringe a utilizagdo das ferramentas
de processamento bidimensionais. Os objetos de um dado plano da pilha de
imagens se transformam em uma espécie de sombra para o plano posterior. Isso
ocorre por possuirem o corpo esférico, comprometendo assim a segmentacao
dessa pilha de imagens através da utilizagdo dos métodos tradicionais, visto que
sendo uma sombra, o algoritmo de segmentag¢do pode conta-la como objeto, ou

nao.

Esse fenbmeno pode ser melhor observado na ilustracdo da Figura 33,
onde as imagens demonstram diferentes fatias de um bloco de uma amostra de
512x512 pixels na dire¢éo Z. Esse bloco é constituido de uma pilha de imagens
contendo cem fatias. E possivel observar, por exemplo, que as esferas que estio
no seu plano equatorial, ou seja, no seu maior diametro na primeira imagem, na
imagem posterior se tornam sombras, como ilustram as esferas indicadas pelas

setas vermelhas, comprometendo a quantificacdo do volume de fluoresceina.

Figura 33 - Interferéncias no processamento digital de imagens 3D
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3.7.2 Operacdes Morfoldgicas para Visualizacdo dos Ganglios de Oleo

Em sequéncia, o processamento de imagens foi realizado para a avaliacao
da distribuicdo de tamanho dos ganglios de 6leo presentes no dispositivo apds as

varreduras sequenciais realizadas pelo fluido deslocante.

Durante o processamento, algumas operac¢des sdo fundamentais. A
operacao de subtracdo, por exemplo, possibilita a visualizacdo da fase oleosa, por
meio da distincdo de tal fase das microesferas de vidro, as quais também néo sao
detectadas pelo microscépio. Ocorre entdo, a subtracdo da imagem do espaco
poroso, adquirida na fase de preparacdo do micromodelo, pelas imagens em que

se deseja pixelar a fase oleosa.

Apls essa etapa de processamento, ainda h& a presenca de ruidos.
Portanto, para que estes ruidos sejam atenuados ou até eliminados, operacgdes

morfologicas basicas podem ser empregadas, como a erosao e a dilatacao.

A erosdo tem como objetivo eliminar objetos finos ou pequenos e reduzir a
area dos objetos maiores, invertendo um pixel branco se sua vizinhanga néo
possui pixels brancos suficientes para cobrir o elemento estruturante. A dilatagéo
tem como objetivo eliminar buracos finos ou pequenos, unindo objetos, portanto
0s objetos terdo sua area aumentada, isso através da inversdo de um pixel preto
se sua vizinhangca ndo possuir pixels pretos suficientes para cobrir o elemento

estruturante.

A partir da combinacdo dessas duas opera¢cBes, uma nova operacao é
criada, chamada de Abertura, a qual tem como objetivo eliminar objetos muito
pequenos e preservar a area de objetos maiores, fazendo N ciclos de eroséo
seguidos de N ciclos de dilatacdo. Por fim, é possivel obter imagens pixeladas

com o minimo de ruido.

3.7.3 Metodologia de Analise e Softwares Adotados

O denso empacotamento de objetos em imagens tridimensionais pode
causar problemas nos quais multiplos objetos sdo detectados como aglomerados
ao invés de objetos individuais. Métodos de segmentacdo baseados no

thresholding global sdo malsucedidos para esses tipos de imagens que
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geralmente apresentam uma baixa razao de sinal para ruido e baixo contraste no

primeiro plano e no plano de fundo (Chinta & Wasser, 2012).

Contudo, extrair e quantificar sinais manualmente de grandes conjuntos de
dados é uma tarefa parcialmente subjetiva e exaustiva. Portanto, esforcos
consideraveis tém sido feitos nos ultimos anos com intuito de se desenvolver
softwares automatizados para segmentacdo 3D de objetos (Chinta & Wasser,
2012; Rajasekaran et al., 2016; Toyoshima et al., 2016).

s

Tradicionalmente, isso € realizado através de uma andlise manual
assistida por computador, contando com reconhecimento de padrdes humanos e
gravacgéao de dados computadorizada. Isso ocorre por meio do uso de ferramentas
de softwares tais como Metamorph, Volocity, Neurolucida, ImageJ e Dragonfly,

uma vez que um processo 100% automatizado esta além do estado da arte atual.

Neste trabalho, a andlise, a visualizagcdo e o processamento das imagens
foram realizados por meio da utilizacdo de dois pacotes de softwares gratuitos ou
parcialmente gratuitos, o ImageJ e o Dragonfly. Um computador com Windows 10
Pro, equipado com processador Intel Core i7-5820K 3,3 GHz e memoria RAM de
64GB foi utilizado para realizar tal fungéo.

O software ImageJ foi escolhido por possuir alto desempenho e praticidade
no pré-processamento e no processamento das imagens, visto que, também é um
software gratuito e bastante difundido no mercado. Além disso, € um software de
cbédigo aberto, o que permite o desenvolvimento de diversos plug-ins, com
diferentes aplicacdes, por pessoas de todo o0 mundo. Entretanto, a visualizacdo e
gquantificacdo de imagens tridimensionais deste software néo é eficiente, ou seja,
nao é robusta o bastante para processar as imagens deste trabalho. Portanto, um
segundo software, parcialmente gratuito, chamado Dragonfly foi escolhido para
realizar tais tarefas. Um ponto importante de se ressaltar é que as ferramentas
necessarias para a visualizacdo e quantificacdo das imagens tridimensionais,
estdo contidas na parte gratuita deste software, sendo esse um dos grandes

motivos pela sua escolha.

O fluxograma da Figura 34 ilustra as etapas utilizadas no processamento
das imagens adquiridas neste trabalho, incluindo a divisdo de tarefas que cada

software ira realizar, seja de forma qualitativa ou quantitativa.
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Figura 34 - Fluxograma de processamento adotado neste trabalho

Nota-se que o processamento das imagens digitais deste trabalho ira
percorrer diversas etapas, com objetivo de se obter a melhor qualidade possivel.
Esse procedimento se inicia com o aumento de contraste, que € utilizado para
amenizar a variacdo de intensidade de sinal que as imagens possuem ao longo
do eixo Z. Normalmente o ajuste do contraste ndo € realizado quando se utiliza
segmentacao automatica, que serd o método de limiarizacdo adotado neste
trabalho. Entretanto, devido a complexidade das imagens adquiridas esse ajuste

sera realizado da mesma forma.

A mudanca na variacdo de intensidade dos pixels pode ser observada nos
histogramas da Figura 35 e na Figura 36, que ilustra diferentes fatias de uma
determinada amostra, com sua imagem original adquirida do lado esquerdo e do

lado direito a imagem processada, ou seja, com contraste aumentado.

Figura 35 - Diferenca nos histogramas devido ao aumento de contraste

O histograma A, que representa a imagem original, possui um pico de
pixels concentrado, enquanto que o histograma B ilustra uma melhor distribuicdo

na intensidade de pixels da amostra, ou seja, um melhor equilibrio na intensidade
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da imagem. Fica claro também, com as imagens da Figura 36, o resultado dessa
etapa do processamento, na qual as imagens localizadas na parte da direita,

possuem uma intensidade nos pixels maior e mais equilibrada.

Originais Processadas

Figura 36 - Pré-processamento (aumento de contraste)


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1521457/CA


PUC-Rio- CertificagaoDigital N° 1521457/CA

82

E possivel notar, a partir do histograma que ha além do aumento do
contraste, um aumento no ruido associado a imagem. Por isso, a segunda etapa
do fluxograma consiste na utilizacdo de um filtro, que tem a tarefa de amenizar ou
retirar os ruidos das imagens. O filtro utilizado foi o Sigma, ele fornece uma média
seletiva. Diferentemente dos filtros de média padrdo, ele preserva melhor as

bordas da imagem e € menos sensivel aos valores atipicos.

A segmentacao tem como objetivo transformar a imagem adquirida em
uma imagem binaria e foi descrita em detalhes nos subcapitulos anteriores. As
imagens das Figuras 37,38 e 39 ilustram trés fatias de uma mesma pilha de
imagens, respectivamente. Cada uma com trés resultados, provenientes de
diferentes processos de segmentagcfes e com objetivo de analisar a eficiéncia de
cada um deles, para posteriormente escolher o que apresente o melhor resultado

para nossa aplicacéo.

O primeiro processo apresenta o resultado da aplicacdo de um threshold
fixo com o método ImageJ IsoData de segmentagédo, ou seja, 0 mesmo para todas
as camadas da pilha de imagens. O segundo processo ilustra a aplicagdo de um
threshold automatico com o método ImageJ IsoData, camada por camada sem as
etapas de pré-processamento. Por Ultimo, o terceiro processo demonstra a
aplicacdo de um threshold automético com o método ImageJ IsoData, camada por

camada apds a aplicacdo das etapas de pré-processamento.

Ao final desta analise, foi possivel notar que o terceiro processo, que
realiza as etapas de pré-processamento e logo em seguida aplica a segmentacao
de forma automatizada, camada por camada, apresentou os melhores resultados

para a nossa aplicacdo. Essa conclusdo é ilustrada de forma qualitativa nas
Figuras 37, 38 e 39.
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Figura 37 - Aplicagéo de diferentes processos de segmentacao (Fatia 37)
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Figura 38 - Aplicac&o de diferentes processos de segmentacéo (Fatia 53)
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Figura 39 - Aplicagéo de diferentes processos de segmentacéo (Fatia 72)
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Definido o processo de segmentacdo, a etapa seguinte é a decisdo do
método matematico, ou seja, do algoritmo de segmentacdo. O ImageJ oferece
dezesseis métodos matematicos, pré-instalados, cada um com uma forma
especifica de segmentar a imagem. Portanto, uma metodologia foi desenvolvida
de forma a verificar qual desses métodos seria o mais indicado para a aplicacdo

nas imagens deste trabalho.

A metodologia de andlise foi elaborada utilizando-se um valor de referéncia
ja previamente calculado nas propriedades do micromodelo, a porosidade efetiva.
A porosidade efetiva média calculada para o CHIP A foi de ®.y;p 4 = 42,82%, O
qual foi totalmente preenchido com a fase aquosa, e um pequeno volume deste
micromodelo foi mapeado por meio da utilizacdo do microscopio confocal, como

ilustra a Figura 40.

Figura 40 - Volume de analise selecionado do CHIP A
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Como a porosidade efetiva representa os espacos vazios interconectados
de um meio poroso, o volume de analise deve apresentar 42,82% de seu volume
total como sendo a fase aquosa. Portanto, para se verificar qual dos métodos
matematicos de segmentacdo automatica seria escolhido, esse volume foi pré-
processado e segmentado utilizando-se todos os métodos disponiveis. As
imagens da Figura 41 ilustram os resultados da segmentacao da primeira fatia do
volume de andlise, de alguns dos métodos disponiveis, dos quais os resultados

mais se aproximaram da porosidade efetiva previamente calculada.
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Percentile

Figura 41 - Resultado dos diferentes métodos de segmentagéo

Os métodos de Huang e Li demonstram resultados similares, como é
possivel observar nas imagens acima. A Tabela 4 apresenta os resultados
numéricos do calculo do volume da fase aquosa para cada um dos métodos

ilustrados nas imagens anteriores.
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Tabela 4 - Resultado numérico de diferentes métodos de segmentagéo

Porosidade Efetiva Média (Referéncia) 42,82%
ImageJ IsoData 28,79%

Huang 45,07%

Li 42,49%

Mean 38,35%

Percentile 50,01%

Como o método de Li foi o que mais se aproximou do valor da porosidade
efetiva média calculada, que é o valor de referéncia, tal método foi o escolhido
para segmentar as imagens deste trabalho. O método de Li é introduzido por Li &
Lee em 1993, tal método é baseado na sele¢do do threshold que minimiza a
entropia cruzada entre a imagem segmentada e a imagem original (Li & Lee, 1993;
Li & Tam, 1998).
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4 Resultados e Discussoes

Este capitulo apresenta os resultados desta dissertagdo, que estdo
organizados em duas secdes distintas. A primeira se¢édo expde os resultados dos
testes da variacao gradual do nimero de capilaridade, resultando em diferentes
taxas de injecdo da fase aquosa nos micromodelos, de forma a analisar a
saturacao de 6leo residual e a distribuicdo dos ganglios de 6leo. Essa secao tem
como principal objetivo a validagéo, tanto do procedimento experimental adotado,
quanto do fluxograma escolhido para o processamento das imagens, uma vez que
0s resultados apresentados nesta secdo podem ser comparados com diversos

resultados consolidados na literatura.

A segunda secdo evidencia os resultados dos testes da injecdo das
suspensdes de microcapsulas que agem como agente de controle de mobilidade
do fluido deslocante. Os testes séo divididos em duas partes, em cada uma delas
utiliza-se uma proporc¢ao diferente de polimero e agente reticulante na fabricacédo
dessas microcapsulas, ou seja, elas tém suas caracteristicas mecanicas
alteradas, de forma a analisar a mudanca na saturacéo de 6leo residual devido a
essas alteracbes. Utiliza-se o mesmo procedimento experimental da etapa

anterior, bem como o mesmo fluxograma de processamento de imagens.

4.1 Variacdo Gradual da Vazéao de Injecdo do Fluido Deslocante

Foram realizados uma série de testes utilizando diferentes CHIP’s. Todos
foram preparados seguindo o passo-a-passo descrito no subcapitulo 3.1. A taxa
de injec&o inicial da fase aquosa foi calculada adotando o numero de capilaridade
igual a 10, que é de Q = 21,355 uL/h. A partir deste valor, os valores seguintes
foram encontrados multiplicando-se o anterior por cinco. Foram realizadas cinco
etapas, cada uma com sua respectiva taxa de injecéo, e a Tabela 5 apresenta tais

valores relacionados com o numero de capilaridade.
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Tabela 5 - Numero de Capilaridade x Taxa de Injecdo

Numero de Capilaridade Taxa de Injecao
1076 Q = 21,355 uL/h

5x1076 Q = 106,755 uL/h

25x107° Q =533,775uL/h
125x107° Q =2,67mL/h
625x107° Q =13,35mL/h

Preparando o micromodelo de acordo com o0s passos apresentados na
secao 3.6, que descreve o procedimento experimental, o dispositivo fica pronto
para a execucao dos testes. O fluido deslocante é entédo injetado no interior do
micromodelo até que o regime permanente seja alcangado, ou seja, a producéo
do fluido deslocado cesse. ApOs a realizacdo de cada etapa, o microscopio
confocal é utilizado para fazer a aquisicdo de imagens, ou seja, 0 mapeamento do
CHIP. S&o adquiridas sete imagens tridimensionais, no total, onde cinco sdo paras
as diferentes taxas de injecéo do fluido deslocante, uma para o CHIP saturado de
Oleo e uma para o CHIP saturado da fase aquosa. Essa Ultima etapa citada tem o
intuito de mapear a estrutura porosa do micromodelo, visto que apenas esta fase
possui fluoréforo, ou seja, a microesferas de vidro e a fase oleosa ndo sao

detectadas pelo microscépio confocal.

A Figura 42 ilustra de forma tridimensional os resultados dos testes
realizados nos CHIP’s A e D. A imagem | representa a estrutura porosa, a Il
representa o micromodelo saturado de 6leo, a lll representa a taxa de inje¢do de
Q = 21,355 uL/h, a IV representa a taxa de injecdo de Q = 106,755 uL/h, a V
representa a taxa de injecdo de Q = 533,775 uL/h, a VI representa a taxa de
injecdo de Q = 2,67 mL/h e por ultimo a VIl representa a taxa de injecdo de Q =
13,35 mL/h.
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Como as imagens adquiridas possuem uma quantidade de dados muito
grande, isso resulta em um tempo de processamento muito elevado. Portanto,
para viabilizar tal processamento, um volume de analise foi escolhido, volume
esse que ndao compreende o volume de toda a imagem adquirida. Outro motivo
para a escolha desse volume de analise, se da pelo fato de que fazendo a analise
deste volume que ndo compreende toda a imagem, os efeitos de borda
provenientes das técnicas de microscopia durante aquisicdo de imagens, sédo

eliminados.

Dois critérios foram adotados para a escolha deste volume de analise,
sendo o primeiro deles com maior peso. O primeiro critério consiste em adotar um
volume que compreenda de fato as maiores alteragfes na saturacdo de Oleo,
levando em consideragdo todas as etapas de injecdo do fluido deslocante. O
segundo critério baseia-se em adotar um volume de analise que elimine os
espacos onde ndo se tenha microesferas de vidro, ou seja, como o
empacotamento das microesferas forma uma figura geométrica que se aproxima
de um trapézio, a area adotada seria o retangulo que compde esse trapézio, sendo

assim, teriamos microesferas de vidro em todo o volume analisado.

As ilustracdes da Figura 43 apresentam o volume de andlise escolhido
para os testes nos CHIP’s A e D, juntamente com as imagens segmentadas de
todas as etapas, pertinentes ao volume de analise selecionado. Todas as imagens

apresentadas sao referentes a primeira camada da pilha, ou seja, bidimensionais.
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Figura 43 - Volume de andlise e segmentacao das etapas do teste
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A segmentacdo das imagens torna possivel a extracdo de atributos

numéricos dos testes apresentados acima. Com os valores das saturacdes da

fase aquosa para cada uma das etapas, viabiliza-se o calculo da saturagéo de

Oleo residual, e tais valores sdo apresentados na Tabela 6.

Tabela 6 - Resultado dos testes de variacdo gradual da vazao de injecédo

Volume Saturacéao
Volume Fase .
Fase de Oleo
Etapas do Teste Total Aquosa
Aquosa Residual
(mm?) (%)
(mm3) (%)
Espaco Poroso 2,36 48,75 0
< .
o Saturacéo de Oleo 0,36 7,35 84,923
T
O Q = 21,355 uL/h 1,24 25,53 47,631
Q = 106,755 uL/h 4,85 1,72 35,54 27,097
Q =533,775uL/h 2,14 44,20 9,333
Q =2,67mL/h 2,24 46,23 5,169
Q =13,35mL/h 2,27 46,77 4,062
Volume Saturacéao
Volume Fase i
Fase de Oleo
Etapas do Teste Total Aquosa
Aquosa Residual
(mm?) (%)
(mm3) (%)
Espaco Poroso 1,85 44,48 0
& .
o Saturacéo de Oleo 0,09 2,07 95,346
T
O Q = 21,355 uL/h 0,80 19,33 56,542
Q = 106,755 uL/h 4,15 0,87 21,05 52,675
Q =533,775uL/h 1,48 35,52 20,144
Q =2,67mL/h 1,69 40,72 8,453
Q =13,35mL/h 1,80 43,29 2,675
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Esse mesmo procedimento foi realizado em mais quatro CHIP’s distintos,
de forma a avaliar a diferenca na dindmica do escoamento em cada um deles,
também foi realizado o0 mesmo teste trés vezes no mesmo CHIP, com intuito de
avaliar se haveria alguma diferenca no escoamento dos fluidos e na saturacao de
Oleo residual. A Tabela 7 apresenta as propriedades fisicas de todos os CHIP’s

deste trabalho.

Tabela 7 - Propriedades fisicas dos CHIP's

CHIP’s A C D E F G

Porosidade (%) 42,82 | 4455 | 43,56 | 42,99 | 4191 | 43,31

Permeabilidade (D) | 12,63 | 13,59 | 14,76 | 15,92 | 14,66 | 13,71

A Figura 44 apresenta a curva de dessaturacao capilar de todos os testes
realizados, curva essa que relaciona a saturacao de 6leo residual com o nimero
de capilaridade de cada etapa dos testes. A Figura 45 ilustra a curva de

dessaturacao capilar apenas dos trés testes realizados no CHIP C.

o CHIPA
A CHIP C-Teste 3
CHIP C - Teste 4
CHIP C - Teste 5
CHIP D
CHIP E

oA &>
& AR
TANRS

Saturacéao Residual de Oleo
@

o
T
>a
or Lo o
>

o>

ol P | P | P |
6 5 4 3
10 10 10 10

Numero de Capilaridade

Figura 44 - Curva de dessaturacéo capilar
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Figura 45 - Curva de dessaturacéo capilar do CHIP C para testes distintos

Os resultados apresentados até aqui neste subcapitulo demonstram que
como esperado e reportado em diversos trabalhos na literatura (Payatakes, 1982;
Melrose & Brandner, 1974; Guillen et al., 2012), aumentando-se o0 ndamero de
capilaridade, a saturagdo residual de 6leo diminui. Outra andlise importante € o
fato de que os micromodelos apresentam comportamento semelhante entre si no
que se refere a dinamica dos fluidos, isso dentro de uma faixa de erro aceitavel,
mesmo com a diferenca geométrica do empacotamento das microesferas de vidro
e a pequena diferenca entre suas propriedades fisicas, tais como porosidade e

permeabilidade.

Uma caracteristica importante de se mencionar € o fato de que a tecnologia
aplicada para visualizagdo do escoamento na escala de poro deste trabalho esta
no estado da arte. O micromodelo possui 3000um de altura na sua parte interna,
nos quais ha o empacotamento das esferas, e foi possivel alcancar 400um na
direcdo Z, um valor superior aos alcancados por trabalhos similares (Stroock et
al., 2002; Krummel et al., 2013; Datta et al., 2014; Wertheim et al., 2017). Portanto,
a fisica do problema, ou seja, a dindmica do escoamento pode acontecer em uma
parte do micromodelo em que nao seja possivel visualizar. Levando esse fato em
consideracdo, os resultados alcancados foram satisfatorios, pois em todos os

testes foi possivel analisar tal dindmica.
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Outro dado importante que pode ser extraido desses experimentos é a
variacdo do volume e da quantidade de ganglios de 6leo de acordo com a variagcéo
do numero de capilaridade. Isso € possivel a partir do processamento das imagens
adquiridas nos testes. Uma vez que as imagens captadas apresentam pixels
apenas na fase aquosa, uma operacao aritmética se faz necessaria para se obter

a imagem pixelada da fase oleosa.

Fazendo a subtracdo da imagem do espaco poroso pelas imagens de
injecao da fase aquosa, o resultado obtido € a imagem pixelada da saturacéo final
de O6leo, sendo assim possivel quantificar através do software Dragonfly a
quantidade de ganglios de 6leo e seus respectivos volumes. A Figura 46 ilustra o
resultado da operacao aritmética de uma das camadas do teste no CHIP C, onde
a Figura | representa o espaco poroso, a Figura Il representa a saturacdo de 6leo
residual na vazado Q = 21,355 uL/h depois de se alcancar o regime permanente.
Fica evidente a ndo separacao da fase oleosa com as microesferas de vidro, e por
ultimo o resultado da subtracdo da Figura | pela Figura Il, que torna a fase oleosa

pixelada e distinta das microesferas de vidro.

Figura 46 - Operacao de subtracdo de imagens
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Como foi citado no subcapitulo 3.7.2, mesmo realizando a operacao de
subtracdo nas imagens ja previamente processadas, a presenca de ruidos é
inevitavel. Portanto a operacdo de abertura foi aplicada nas imagens que
resultaram da operac¢do de subtracdo, a Figura 47 mostra o resultado da operacao
aplicada em uma das camadas do teste no CHIP C, na qual é possivel perceber

a grande atenuacao do ruido presente na imagem original.

Imagem com ruido Imagem com ruido atenuado

Figura 47 - Resultado da operacdo de Abertura

Com o software Dragonfly os ganglios de 6leo residual sdo processados e
gquantificados, tanto em relacdo a sua quantidade quanto em seu volume, para

cada um dos testes realizados nos diferentes CHIP’s.

A Figura 48 apresenta as distribuicdes de 6leo residuais, ou seja, 0s
ganglios de 6éleo, de forma tridimensional, relacionados aos diferentes niimeros
de capilaridade aplicados. Esses dados séo referentes a realizagéo do teste 3 no
CHIP C, que possui um volume total de 3,28 mmg3. E possivel notar com clareza a
variacdo do volume e da quantidade desses ganglios. Nessas imagens a variagdo
das cores dos ganglios de dleo indicam a variacdo em seu volume, sendo que

cada uma das imagens possui sua prépria escala.
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Q =13,35mL/h e SOR = 4,669%

Figura 48 - Géanglios de 6leo do Teste 3 no CHIP C

O histograma da Figura 49 ilustra a frequéncia de diferentes classes
volumétricas de ganglios de éleo, cada uma delas com sua respectiva faixa de
volume, juntando os ndimeros de capilaridades analogos de todos os testes de

variacdo gradual da vazao de injecao, realizados nesta dissertacao.
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Figura 49 - Histograma da frequéncia do volume de ganglios

Apesar do maior numero de capilaridade apresentar uma frequéncia
absoluta no nimero de ganglios maior que nos outros testes, € importante
ressaltar que € nesta etapa onde se tém a menor quantidade no volume de dleo,
ou seja, 0 numero de ganglios € maior, mas esses ganglios possuem volumes
muito pequenos, visto que estdo situados na classe volumétrica de menor faixa

de valor.

O histograma subsequente foi elaborado com intuito de se elucidar a
discussdo do paragrafo anterior, onde foi dito que a medida que o nimero de
capilaridade aumenta, devido ao aumento da vazdo de injecdo, 0 nimero de
ganglios aumenta, comprovando que mesmo com o aumento do nimero desses

elementos, o volume de 6leo diminui.
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O grafico da Figura 51 apresenta o numero de ganglios de 6leo, ou seja, a

guantidade numérica desses elementos em fungdo do numero de capilaridade

aplicado, referente a todos os testes realizados.
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Figura 51 - Numero de ganglios presos no micromodelo em fun¢édo do Ca
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Nota-se que a medida que o nimero de capilaridade aumenta, o nimero
de ganglios de 6leo também aumenta, isso confirma o que foi demonstrado
qualitativamente na Figura 48 e numericamente no histograma de frequéncia da
Figura 49. Ja para nimeros de capilaridade altos, a quantidade de 6leo residual
diminui, mas tém-se a maior formacao de pequenos ganglios de 6leo, que ficam

aprisionados devido as forcas capilares e ndo sao deslocados pelo fluido injetado.
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Figura 52 - Histogramas da frequéncia e do volume dos ganglios de 6leo
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O grafico de Figura 51 apresentou uma diferenca muito grande no nimero
de ganglios no teste quatro do CHIP C em relacdo aos outros dois testes
realizados no mesmo micromodelo. Portanto, histogramas individuais para cada
um desses testes foram desenvolvidos, como ilustra a Figura 52, mostrando a

frequéncia e o volume dos ganglios de 6leo.

O comportamento em relacdo ao volume de 6leo continua o mesmo, a
medida que o nimero de capilaridade cresce, o volume de 6leo diminui. Entretanto
0 teste quatro apresenta uma quantidade significativa de volume de 6leo para as
menores classes volumétricas, o qual pode ser justificado pela limitacdo de
visualizagdo do micromodelo. O dispositivo possui 3000um e a tecnologia utilizada
para mapear esse meio poroso tem o alcance de 400um. Portanto 6leo que estava
na se¢do nao mapeada pelo microscépio pode ter sido deslocado para a segéo

mapeada, mudando a saturacao de 6leo nesta sec¢éo.

Ja em relacédo a frequéncia das classes volumétricas dos ganglios de 6leo,
€ possivel notar o mesmo comportamento no teste quatro, ou seja, a medida que
0 numero de capilaridade aumenta o nimero de ganglios também aumenta.
Entretanto os testes trés e cinco apresentam comportamento diferente do
esperado, o qual pode ser justificado pela ineficacia das operacdes morfologicas

de erosdo e dilatacdo, que tinham como objetivo a remoc¢ao dos ruidos.

4.2 Injecdo da Suspensdo de Microcapsulas

Com a validacdo do procedimento experimental e do fluxograma de
processamento de imagens através dos testes executados anteriormente as
suspensodes de microcapsulas flexiveis sdo preparadas para que sejam injetadas

nos micromodelos.

As microcépsulas podem ser caracterizadas em relagéo ao seu tamanho e
flexibilidade de acordo com o0 meio poroso em que elas serdo utilizadas. Uma vez
que o0 meio poroso utilizado neste trabalho possui microesferas de vidro com
didametro médio de 214,61um, é possivel calcular o tamanho aproximado das
gargantas desse meio poroso, ou seja, o didmetro médio dos poros. A literatura
apresenta diversas maneiras distintas para se realizar este calculo, uma delas
esta detalhada no trabalho experimental de Dias et al. (2007), que € representada

pela equacéo abaixo:
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Portanto, como o diametro médio dos poros esta relacionado com a
porosidade do meio poroso e cada CHIP possui uma porosidade efetiva diferente,
o valor utilizado nesta variavel serd a média aritmética das porosidades efetivas
de todos os micromodelos utilizados netes trabalho, visto que, apesar de
diferentes, possuem valores bem proximos. Assim, o didmetro médio de poro

calculado é de Dy, = 110,06um.

Outra maneira de realizar o calculo do didametro médio dos poros é através
da geometria de um cubo, levando em consideracdo um empacotamento cubico

das esferas de mesmo tamanho, como ilustrado na Figura 53.

Figura 53 - Geometria de um empacotamento ideal de esferas em um cubo

Analisando uma face individual deste cubo, tém-se que a diagonal é
representada como D = [v/2, entdo o didmetro do poro é calculado através da
€quacao Dy, = 2R+/2 — 2R, uma vez que o didmetro médio das microesferas de
vidro é 214,61um, portanto, o diametro do poro, calculado através desta

metodologia é de D,,,, = 88,89um.

Tomando a média aritmética dos valores calculados referentes ao diametro
médio dos poros, nas duas metodologias apresentadas anteriormente, tém-se
como referéncia o valor aproximado de 100um. Como o objetivo das suspensdes
de microcédpsulas € o de bloquear o caminho preferencial feito pelo fluido
deslocante durante sua inje¢cdo, nota-se que tais microcipsulas precisam ter o

didmetro maior do que 100um.
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Com o valor do didametro médio dos poros como referéncia, microcapsulas
com diametro entre 150~250um, foram produzidas. Essa faixa de valor foi
escolhida para que tais microcapsulas ndo atravessem o0s poros do meio com
certa facilidade, ou seja, sejam bloqueadas em alguns desses poros, divergindo o

fluxo do fluido deslocante, e passem por outros poros maiores por serem flexiveis.

T T

1cm
—

Figura 54 - Suspenséao de microcapsulas flexiveis na escala real

Nesta primeira etapa a propor¢cao utilizada do polimero PDMS para o
agente reticulante foi de 10:1. Essas particulas possuem um diametro médio de
218,3um, com desvio padrao de 4,1, e espessura média da membrana polimérica

de 16,6um, com desvio padrao de 1,7.

As fases interna e externa destas microcapsulas possuem a mesma
composicao da fase aquosa, por dois motivos: o primeiro é o de fazer com que
essas particulas nao flambem, o que levaria ao colapso das mesmas, caso a fase
interna possua uma concentracdo menor que a fase externa e acabe migrando
por osmose, visto que o polimero que constitui a casca da microcapsula é uma
membrana porosa, semipermeavel. O segundo é o de fazer com que elas néo se
rompam, caso a fase interna possua uma concentracdo maior que a fase externa

e acabe absorvendo tal fase, também por osmose.

@ Flambagem (colapso) ) Inchamento (ruptura)

D)
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Figura 55 - Efeitos de flambagem e inchamento das microcapsulas
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Tal fase interna também possui um fluorocromo, diferente do utilizado no
fluido deslocante (fase aquosa), chamado de Sulforodamina B. Seu pico de
excitacdo ocorre no comprimento de onda de 565nm, enquanto que seu pico de
emissdo acontece em 585nm. Como esse marcador possui comprimento de onda
de excitacdo e emissédo diferentes do da fluoresceina, ele foi o escolhido para
marcar as microcapsulas, permitindo a visualizacdo e quantificacdo de ambas

substancias, fase aquosa e microcapsulas.

D\

Figura 56 - Suspensdes de microcépsulas flexiveis na escala microscopica
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Foram realizados trés testes utilizando os CHIP’s C, D e E. Eles também
foram preparados seguindo o passo-a-passo descrito no subcapitulo 3.6. A taxa
de injecdo da fase aquosa foi a de Q = 106,755 ulL/h, uma vez que o menor valor
de vazao utilizada nos testes anteriores, ndo foi suficiente para deslocar as
microcapsulas. Foram realizadas quatro etapas e ap6s a realizacao de cada etapa
0 microscopio confocal foi utilizado para fazer a aquisicdo das imagens, fazendo
0 mapeamento do CHIP. A primeira imagem é para o CHIP saturado da fase
aquosa, a segunda para o CHIP saturado de 6leo, a terceira para a injecao da
fase aquosa navazéo Q = 106,755 uL/h e a Ultima para a inje¢cao das suspensdes

de microcapsulas na mesma vazao da etapa anterior.

A Figura 57 ilustra as quatro imagens adquiridas do teste realizado no
CHIP D. A imagem | representa a estrutura porosa, a Il representa o micromodelo
saturado de 6leo, a lll representa a injecdo de 4gua na taxa de injecdo de Q =
106,755 uL/h, e por ultimo a IV representa a injecado das microcapsulas na mesma
taxa de injecdo da etapa anterior Q = 106,755 uL/h. Todas as imagens s&o
adquiridas depois que o regime permanente € alcan¢ado e o fluido deslocado ndo

€ mais produzido, ou seja, a saturacdo das fases ndo muda.
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Figura 57 - Etapas do teste de injecao de microcapsulas no CHIP D

Os circulos vermelhos na imagem IV sinalizam o local onde as
microcapsulas ficaram aprisionadas, bloqueando o caminho do fluido deslocante,
e forcando este a percorrer um outro caminho, deslocando o 6éleo que estava preso
ao longo deste novo percurso, diminuindo assim a saturacao de 6éleo residual, se
comparado com a etapa anterior. Esse comportamento € comprovado através de
dados numéricos, que sdo extraidos da segmentacdo das imagens de todos os

testes, e tais valores sao retratados na Tabela 8.
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Tabela 8 - Resultado dos testes de injecao de microcapsulas 10:1

Saturacao
Volume | Volume Fase Fase .
) de Oleo
L Etapas do Teste Total Aquosa Aguosa )
3 mm?) (mm?) ) Residual
0
& (%)
(&)
°
é Espaco Poroso 2,53 42,72 0
| .
O | Saturacéo de Oleo 0,005 0,09 99,789
o 5,93
6 Fase Agquosa 2,14 36,07 15,566
Microcapsulas 10:1 2,21 37,33 12,617
Saturacao
Volume | Volume Fase Fase .
) de Oleo
o Etapas do Teste Total Aguosa Aquosa ]
> (mm?) (mm?) %) Residual
0
& (%)
o
°
-‘23 Espaco Poroso 1,93 42,07 0
| .
O | Saturacdo de Oleo 0,02 0,48 98,859
o 4,60
6 Fase Agquosa 1,28 27,82 33,872
Microcapsulas 10:1 1,65 35,88 14,713
Saturacao
Volume | Volume Fase Fase ,
%) de Oleo
© Etapas do Teste Total Aquosa Aquosa )
2 (mm9) (mm?) %) Residual
0
& (%)
O
°
-‘23 Espaco Poroso 3,65 41,35 0
| .
w | Saturacdo de Oleo 0,19 2,12 94,873
o 8,84
5 Fase Aquosa 3,05 34,53 16,493
Microcapsulas 10:1 3,20 36,23 12,382

O mesmo teste foi realizado nos CHIP’s C e E, como demonstra os valores
da tabela acima. A Figura 58 apresenta a saturacéo final dos CHIP’s depois da

injecdo das suspensdes de microcapsulas.
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r Escoamento —»

Figura 58 - Imagem da saturacéo final dos CHIP's

Com intuito de viabilizar a comparacdo entre 0s ensaios, o procedimento
para coleta e injecdo das microcdpsulas foi mantido padrdo. Foram coletadas
aproximadamente 150 microcépsulas para o CHIP C, das quais, 106 efetivamente
penetraram. Para o CHIP D, foram coletadas 160 microcapsulas, das quais 139
efetivamente penetraram o micromodelo. J& para o CHIP E, foram coletadas 150
microcapsulas, das quais 123 penetraram efetivamente o micromodelo. As
microcapsulas que ndo entraram no micromodelo ficaram aprisionadas no tubo de
injecdo, uma vez que o fluido deslocante injetado no micromodelo nédo foi capaz

de mobiliza-las.

Com objetivo de ilustrar de forma intuitiva que a inje¢cdo das microcapsulas
divergiu o fluxo do fluido deslocante, no caso a fase aquosa, fazendo com que ele
percorresse novos caminhos e assim, deslocasse ao longo deste novo caminho o
Oleo que estava aprisionado nos poros, imagens tridimensionais da saturacdo da
fase aquosa foram feitas por meio de processamento. Essas imagens, ilustradas
na Figura 59, sao referentes ao CHIP D, e apresentam a saturacéo final da 4gua
apos o término das duas Ultimas etapas deste teste: a primeira ao final da injecao
da fase aquosa, e a segunda ap0s a injecdo das microcépsulas.
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Figura 59 - Saturacao final da fase aquosa no CHIP D
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Por meio da analise visual das imagens da Figura 59, é possivel confirmar
de forma qualitativa que as microcapsulas cumpriram o seu papel de agente de
controle de mobilidade, ao blogquear os caminhos preferencias que a fase aquosa
percorreu na primeira etapa do teste, e por divergir o escoamento desse fluido

para novos caminhos, melhorando assim a eficiéncia do varrido.

Portanto, foi possivel comprovar com os testes realizados que a injecéo da
suspensao de microcpsulas diminuiu a saturacao de 6leo residual nos CHIP’s.
Porém, também foi possivel notar que com a propor¢ao 10:1, as microcapsulas
ficam aprisionadas logo no inicio do meio poroso, apenas algumas delas
penetraram em dire¢do ao interior do micromodelo. Desse modo, com intuito de
analisar a utilizacdo dessas microcapsulas no controle da mobilidade do fluido
deslocante, quando essas particulas penetram mais para o interior do meio
poroso, uma segunda bateria de testes foi realizada, utilizando-se microcapsulas

mais flexiveis.

Assim, em uma segunda etapa, para a realizacdo dos novos testes,
diferentes microcapsulas foram produzidas com propriedades mecanicas distintas
das utilizadas anteriormente. Foi-se empregada a propor¢éo de polimero PDMS
para o agente reticulante de 20:1, tornando tais microcapsulas teoricamente mais
flexiveis. Essas particulas possuem um diametro médio de 197um, com desvio
padréo de 5,2, e espessura média da membrana polimérica de 12,4um, com

desvio padrao de 1,3.

Foi realizado um teste utilizando os CHIP F, seguindo 0s mesmos passos
de preparacao dos testes com as microcapsulas 10:1, utilizando a mesma vazao

de injecdo, Q = 106,755 uL/h, a Tabela 9 ilustra os resultados obtidos.

Tabela 9 - Resultado do teste no CHIP F com as microcépsulas 20:1

Saturacao
Volume | Volume Fase Fase i
0 de Oleo
© Etapas do Teste Total Aquosa Aguosa )
> (mme) (mm?) %) Residual
0
& (%)
(&)
°
-‘23 Espaco Poroso 2,12 40,39 0
| )
w | Saturacdo de Oleo 0,01 0,24 99,406
o 5,25
(I) Fase Aquosa 1,27 24,21 40,059
Microcépsulas 20:1 1,35 25,78 36,172
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Através dos dados numericos apresentados é possivel confirmar que a
utilizagcdo das microcapsulas 20:1 também foi efetiva no controle da mobilidade do
fluido deslocante, pois a saturacdo de 6leo residual diminuiu ao final do
experimento, se comparada com a etapa anterior. Entretanto, o objetivo principal
foi o de analisar se elas penetrariam mais em direcdo ao interior do meio poroso,
por serem mais flexiveis que as microcapsulas 10:1 utilizadas no teste anterior. A
Figura 60 demonstra a saturacao final dos fluidos ao final do experimento, bem

como a distribuicdo das microcapsulas.

gy

- ‘\_rl o .
Figura 60 - Saturacao final do CHIP F e distribuicdo das microcipsulas 20:1

Fica constatado por meio da Figura 60 que essas microcapsulas ndo foram
flexiveis o suficiente para tal penetracdo. Portanto, de forma a comprovar se a
flexibilidade das microcapsulas 20:1 séo suficientes para penetrar o meio poroso,
um novo teste foi realizado, no CHIP G, aumentando-se a vazao de injecdo tanto
da fase aquosa, quanto da suspensdo de microcapsulas, para um valor
relativamente alto, e o valor escolhido foi o de Q = 2,67 mL/h. A Tabela 10

apresenta os valores alcancados com esse teste.

Tabela 10 - Resultado do teste no CHIP G com as microcapsulas 20:1

Saturacéo
Volume | Volume Fase Fase ,
9] de Oleo
< Etapas do Teste Total Aquosa Aquosa )
3 (mm9) (mme) %) Residual
0
& (%)
(&)
o
é Espaco Poroso 1,78 42,66 0
| .
O | Saturacéo de Oleo 0,26 6,12 85,654
o 4,17
(I) Fase Aguosa 1,62 38,86 8,907
Microcapsulas 20:1 1,54 36,93 13,432
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Por meio dos resultados apresentados na Tabela 10, é possivel notar que
a saturacao de 6leo residual ndo diminuiu com a inje¢édo das microcapsulas. Isso
se deve pelo fato de que o micromodelo possui 3000um de profundidade, e a
tecnologia utilizada para mapear esse meio poroso, com todos os ajustes feitos,
tem o alcance de 400um. Portanto 6leo que estava na se¢do ndo mapeada pelo
microscopio pode ter sido deslocado, devido a alta vazdo de injecdo do fluido
deslocante, para a secdo mapeada, 0 que pode ter aumentado a saturacao de

Oleo residual na ultima etapa do teste, se comparada com a etapa anterior.

A Figura 61 ilustra a saturacao final dos fluidos ao final do experimento,

bem como a distribui¢cdo das microcépsulas.

' = Escoamento —

-

Figura 61 - Saturacao final do CHIP G e distribui¢cdo das microcdpsulas 20:1

Com este ultimo teste fica comprovado que as microcapsulas 20:1 nao
possuem flexibilidade suficiente para penetrar em direcdo ao interior do meio
poroso, mesmo com o aumento significativo da vaz&o de injecdo. Outra possivel
justificativa para a ndo penetracdo das microcipsulas seria 0 exagerado tamanho

dessas particulas em relacdo ao tamanho das gargantas dos poros desse meio.
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5 Consideragdes Finais

5.1 Conclusdes

Este trabalho tratou da andlise do deslocamento de 6leo por meio da
injecdo de agua e de suspensdes de microcapsulas flexiveis, cujos principais
objetivos foram embasados na investigacdo da dindmica do escoamento desses
fluidos de forma tridimensional, visto que a literatura sé apresentava analises
bidimensionais destes fendmenos. Também tinha como objetivo analisar e
guantificar a saturacéo de Gleo residual para diferentes condic6es de escoamento,
e avaliar a utilizacdo de suspensdes de microcapsulas flexiveis como método de
recuperacao avancada, no controle da mobilidade do fluido deslocante. De fato, o
entendimento fundamental que diz respeito a fisica deste problema, que esta
relacionada com a melhora do desempenho na producdo do éleo é bastante
importante na atual conjuntura da indUstria energética mundial. Uma vez que a
demanda global por energia esta cada dia maior e atualmente os hidrocarbonetos

S&0 0S recursos responsaveis por suprir a maior parte da entrega desta energia.

Neste contexto, foi desenvolvido um arranjo experimental para o problema
sob consideracdo. Primeiro foi apresentado uma revisdo dos fundamentos
tedricos relacionados a fisica do problema. Logo depois, foi apresentado uma
metodologia experimental de forma a elucidar qual seria o passo-a-passo dos
experimentos, que consistiu na descricdo da preparacdo e caracterizagcdo do
micromodelo utilizado para representar o meio poroso. Desenvolvimento das
fases aquosa e oleosas, seguindo como referéncia o valor do indice de refracdo
das microesferas de vidro do micromodelo, visto que, esse valor era fixo e que
todos os componentes do experimento deveriam possuir o mesmo indice de
refracdo, para evitar o espalhamento da luz fluorescente, 0 que acarretaria em
perca de sinal. Também é importante ressaltar que esses fluidos deveriam ser
imisciveis, pois caso se misturassem, uma guantificacao individual de cada fase
ficaria comprometida. Foram retratados a producdo e o funcionamento das
suspensfes de microcapsulas flexiveis, dispersas em um fluido Newtoniano, que
no caso era a propria fase aquosa utilizada como fluido deslocante. As

propriedades mecanicas dessas suspensdes foram ajustadas de acordo com a
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andlise que se desejava fazer, ou seja, microcapsulas com flexibilidade distintas

foram fabricadas e utilizadas.

Da mesma forma foi apresentado uma breve descricdo da microscopia
confocal, técnica que foi utilizada para a aquisi¢ao tridimensional das imagens, e,
portanto, visualizacdo do escoamento. Por dltimo foi demonstrado uma
metodologia de processamento de imagens digitais, uma vez gque as imagens

adquiridas com o microscdpio confocal ndo forneciam atributos numeéricos.

Os resultados desta dissertacdo foram organizados em duas secdes
distintas. A primeira secao apresentou 0s testes que variavam gradualmente a
vazado de injecdo em um mesmo micromodelo e em micromodelos distintos, de
forma a avaliar a saturacdo de Oleo residual em cada uma dessas vazdes
aplicadas. Os resultados obtidos com esta etapa do experimento demonstram que
com o aumento do numero de capilaridade a saturacao residual de 6leo diminui e
0 numero de géanglios de 6leo aumenta. Esses resultados também foram
observados em outros trabalhos experimentais disponiveis na literatura, tais como
0s apresentados por Payatakes (1982), Melrose & Brandner (1974) e Guillen et al
(2012).

A segunda secdo apresentou os testes em que foram injetadas as
suspensfes de microcapsulas flexiveis no meio poroso, com intuito de avaliar a
utilizacdo de tais microcapsulas no controle de mobilidade do fluido deslocante.
Foi observado que para as microcapsulas de proporcdo 10:1, a flexibilidade
dessas particulas ndo foi suficiente para que elas penetrassem todo o corpo do
meio poroso, ficando assim, aprisionadas logo no inicio do micromodelo. Entdo
foram produzidas microcapsulas de proporcao 20:1, ou seja, teoricamente o dobro
da flexibilidade da anterior, mas também foi observado que essas microcapsulas
nao possuem flexibilidade suficiente para penetrar em direcéo ao interior do meio
poroso, mesmo com o0 aumento drastico da vazao de injecdo. Entretanto, é
importante ressaltar que para ambos 0s casos a saturacdo de 6leo residual
diminuiu com a aplicacdo deste método de recuperacdo avangada, comprovando
a efetividade dessas particulas e mostrando que sua eficiéncia é comparavel a
outros métodos de recuperacdo bastante utilizados e consagrados no mercado

petrolifero.
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Por ultimo, os resultados desta segunda secéo estdo de bom acordo com
as previsdes descritas na literatura, que fazem a utilizacdo de outros métodos
quimicos de recuperacao avanc¢ada, tais como injecdo de polimeros, surfactantes
e emulsdes, e que estao ilustrados em trabalhos como o de Meybodi et al. (2011a),
Adrianov et al. (2012), Armstrong & Wildenschild (2012), Farajzadeh et al. (2012),
Felix et al. (2015) e Lima (2015).

5.2 Trabalhos Futuros

Diversas linhas de pesquisa podem ser exploradas a partir dos estudos
apresentados nesta dissertacdo. Os resultados apresentados demonstraram que
a utlizacdo da suspensdo de microcapsulas como agente de controle da
mobilidade do fluido deslocante é efetiva. Entretanto, uma série de fatores e
decis@es foram feitas ao longo do procedimento experimental, onde outras op¢oes
também poderiam ter sido escolhidas, de modo a comprovar a efetividade de tais

microcapsulas.

A utilizacdo de lentes de imersdo no microscopio confocal € um exemplo,
pois fazendo uso de tal lente, a lacuna entre a amostra e a lente deixaria de existir,
fazendo com que todo o setup tivesse o mesmo indice de refragcéo, tendo assim,
uma menor refracdo da luz fluorescente, possibilitando a visualizacdo mais
profunda do micromodelo. Seguindo nesta mesma linha, realizacdo de pesquisas
sobre microesferas de vidro com menor indice de refracdo, o que também

possibilitaria uma visualizacdo mais profunda do micromodelo.

Outro exemplo da possibilidade de melhora no projeto é a utilizagdo de um
pigmento fluorescente para a fase oleosa, para melhor distingdo das fases,
evitando o uso de processamento de imagens (operacdes morfologicas

aritméticas) para visualizar a distribuicdo dos ganglios de 6leo.

Por ultimo, realizar os testes com procedimentos experimentais diferentes,
tais como: outras vazdes de injecdo do fluido deslocante, tanto para o teste de
variacdo gradual, quanto para a injecao das microcapsulas; diferentes razées de
polimeros e agentes reticulantes, de modo a variar a flexibilidade das
microcapsulas, fazendo com que elas possam penetrar mais em direcdo ao
interior do micromodelo; e alteracdo nas concentracbes da suspensdo de

microcapsulas.
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APENDICE A

Macro utilizada no IMAGEJ para realizar o processamento das imagens

run ("Enhance Contrast...", "saturated=0.3 normalize process_all");
run ("Sigma Filter Plus", "radius=2 use=2 minimum=0.2 outlier stack™");
setAutoThreshold ("Li");

setOption ("BlackBackground", true);

run ("Convert to Mask", "method=Li background=Dark calculate black");
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APENDICE B

Esse apéndice apresenta as imagens tridimensionais de cada uma das
etapas dos testes de variacao gradual da vazao de injecao e dos testes de injecdo
da suspensdo de microcapsulas, tanto das microcipsulas 10:1, quanto das

microcapsulas 20:1, de todos os CHIP’s utilizados neste trabalho.

Nos testes de variagcdo gradual da vazdo de inje¢cdo a primeira imagem
demonstra 0 meio poroso saturado com a fase aquosa de modo a mapear a
estrutura porosa do micromodelo, a segunda ilustra tal micromodelo saturado com
a fase oleosa, ficando esse CHIP pronto para o inicio do teste. Seguindo o
procedimento experimental descrito neste trabalho, as imagens seguintes
demonstram o micromodelo com sua saturagdo final da fase aquosa, apés a
injecdo do fluido deslocante, logo apds alcancar o regime permanente, onde a
saturacdo das fases ndo muda. A segunda imagem mostra o volume de analise
adotado em relacdo ao volume total mapeado do micromodelo, bem como a
imagem processada da primeira camada desse volume de analise, de cada uma

das etapas do teste.

As imagens referentes aos testes de inje¢do da suspensdo de
microcapsulas seguem o mesmo principio da descri¢cao do teste anterior. Algumas
delas possuem circulos vermelhos, que indicam onde ficaram aprisionadas as

microcapsulas injetadas durante a realizac&o dos testes
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CHIP A — Teste de vazao variavel
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CHIP C — Teste de vazéo variavel (TESTE 3)
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CHIP C — Teste de vazao variavel (TESTE 4)
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CHIP C — Teste de vazéo variavel (TESTE 5)
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CHIP D — Teste de vazao variavel
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CHIP E — Teste de vazao variavel
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CHIP C — Teste de inje¢do das microcépsulas 10:1
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CHIP D — Teste de inje¢do das microcépsulas 10:1
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CHIP E — Teste de injecao das microcapsulas 10:1
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