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RESUMO - A ativacdo de bentonitas visa agregar valor aquelas de procedéncia
natural que ndo apresentam aplicacdes industriais. A empresa AMC do Brasil
utiliza bentonitas provenientes da Paraiba, porém sao ativadas com carbonato de
sodio para aplicacdo como fluidos de perfuracdo. Ha o interesse de ampliar os
teores de carbonato de sodio, na concentragdo API (46,3 g L), recomendada pela
norma APl 13A e 13B em caracterizagbes de viscosidade pelo Instituto
Americano de Petrdleo. Portanto, no presente trabalho, a bentonita proveniente da
Paraiba com granulometria retida na peneira Tyler de mesh 100 (com abertura de
0,149 mm) foi ativada com carbonato de sodio com teores de 1 a 10%. O ensaio
revelou um aumento significativo da capacidade de troca cationica, bem como da
viscosidade da argila utilizada, sendo os valores encontrados entre 4 a 10 cP. O
teste de Tukey demonstrou que a viscosidade ndo alterou para teores de 4 a 10%,
e a capacidade de troca catidnica adquiriu valores semelhantes entre 3 e 10%,
sendo 4% de adicdo de carbonato de sodio suficiente. A area superficial da argila
apresentou uma reducdo de 37% quando comparada a ndo ativada. Com a
viscosidade obtida ha uma possivel utilizacdo de bentonitas de baixo valor
agregado para aplicagdes mais nobres, como parte integrante de fluido de
perfuracao.

1. INTRODUCAO

A empresa AMC do Brasil (Itajai — SC) é especializada na fabricacdo de produtos para
perfuracdo e manutencdo de pogos em geral. Dentre os fluidos de perfuracdo comercializados
pela empresa tem-se a bentonita. Esta € uma argila plastica constituida principalmente por
argilominerais do grupo das esmectitas (ARANHA et al, 2004).

Aranha et al (2004), afirmam que o alto aproveitamento industrial das bentonitas é
resultado de suas caracteristicas, como: particulas muito finas, elevada carga superficial, alta
capacidade de troca catibnica (CTC), elevada area superficial e inchamento (afastamento de
suas camadas) na presenca de agua. Porém, os autores ressaltam que as propriedades das
bentonitas variam muito e nem todas sdo interessantes comercialmente. Além disso, muitas
apresentam propriedades apropriadas para um uso, enquanto para outro sdo inadequadas. O
motivo de tais diferengas nas propriedades esta relacionado com a composicdo da esmectita e
a natureza de seus cations trocaveis.
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Bentonitas com a viscosidade e tixotropia adequadas podem ser utilizadas como agentes
controladores da viscosidade de um fluido de perfuracéo, transportando com maior eficiéncia
fragmentos de rochas para a superficie (AMORIM et al, 2006). No processo de ativacdo das
bentonitas pode-se usar diferentes teores de carbonato de sédio (Na.COs3) sendo que na
empresa AMC do BRASIL séo utilizados teores entre 1 e 2%. Entretanto, devido a
disponibilidade de bentonitas e a possibilidade diante de diversas aplicacdes, a AMC do
BRASIL juntamente com nosso grupo de pesquisa tem o interesse de investigar teores
diferentes do que comumente utiliza.

Na literatura diversos métodos de ativagdo sio propostos (ARAUJO; MACHADO,
2002; KARIMI; SALEM, 2011; SALEH; MAHASNEH, 2015; YILDIZ, CALIMLI, 2001),
mas h& dados escassos sobre métodos de ativagdo na concentracdo API (46,3 g L-1), indicada
pelo Instituto Americano de Petréleo (AMERICAN PETROLEUM INSTITUTE, 2005). Para
tanto, numa parceria industria e academia, o presente trabalho objetiva avaliar a cinética de
ativacdo da bentonita proveniente da Paraiba com granulometria retida em mesh 100 (abertura
de 0,149 mm), com porcentagens entre 1 e 10% de carbonato de sddio, visando alcancar
propriedades que atendam as aplica¢6es da empresa AMC do Brasil.

2. METODOLOGIA

2.1. Preparo das Amostras

A moagem da argila foi realizada por 20 minutos em moinho de bolas (MA 500 da
Marconi). Em seguida, a amostra foi peneirada no agitador de tamises sendo a granulometria
determinada mediante peneiras Tyler. A bentonita retida na malha de mesh 100 (com abertura
de 0,149 mm) foi solubilizada em &gua na concentracio APl 13A (46,3 g L™).

2.2. Caracterizacdo da Argila ndo Ativada e Ativada

2.2.1Area Superficial Especifica — Adsorcdo Fisica de Nitrogénio: A amostra foi
submetida a tratamento térmico (110°C/1h) sob vacuo para a elimina¢do de umidade e demais
voléateis. O processo de adsorcdo de N2 foi realizado na temperatura do nitrogénio liquido
(-196°C) no equipamento Nova 2200e (Quantachrome). O valor da &rea superficial especifica
foi determinado pelo método de BET - Brunauer-Emmett-Teller.

2.2.2 Teste de Viscosidade: A viscosidade aparente e plastica foi verificada com
viscosimetro Fann 800 (OFITE) segundo a norma 13B-2 (AMERICAN PETROLEUM
INSTITUTE, 2005). A viscosidade foi analisada em triplicata.

2.2.4 Capacidade de Troca Catidnica (CTC): A capacidade de troca cationica foi
realizada segundo a norma 13B-2 (AMERICAN PETROLEUM INSTITUTE, 2005).
Inicialmente, foi preparada uma solucéo de azul de metileno na concentracdo 1 g/L (Solucéo
1). Uma segunda solucéo (2) contendo &cido sulfurico, &gua, peroxido de hidrogénio e argila
também foi preparada. Com o auxilio de uma pipeta, a solucdo que contém a argila foi
saturada com 1 ml de azul de metileno. Uma gota desta mistura saturada foi colocada em
papel filtro. Na auséncia de formacéo de uma auréola de azul de metileno ao redor da gota no
papel filtro adicionou-se uma maior quantidade da solucdo de azul de metileno a solucéo que
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contém a argila. Ao ser formada a auréola tem-se a interrupcdo da adsorcdo do azul de
metileno na solucdo contendo a argila. A capacidade de troca catidnica é representada em mili
equivalentes por 100 g (meq/100g), ao qual pode ser calculada pela equagéo abaixo:

ey ) _ volume de azul de metileno (mi)

CTC (
100g

massa da amostra de bentonita utilizada (g) (1)

Sendo a massa calculada pelos 2 ml utilizados da solugdo de bentonita em
concentragdo API (46,3 g L™1). A capacidade de troca cationica foi realizada em quintuplicata.

2.3. Cinética de Ativacao

A ativagdo com 1 a 10% de carbonato de sodio, foi realizada de acordo com
adaptagoes da metodologia apresentada por KARIMI & SALEM (2011). Para tanto, a mistura
em concentracdo APl recomendada pela norma 13-A e 13-B (46,3 g L™) foi misturada,
inicialmente, com 1% de carbonato de so6dio por 110 minutos a temperatura ambiente. A
cinética de ativagdo foi analisada pela viscosidade conforme descrito no item 2.2.3 a cada
vinte minutos, iniciando em 10 minutos de ativacdo. Este procedimento foi realizado a cada
1% carbonato de sodio adicionado até um méximo 10%. No tempo final de cada
porcentagem, analisou-se a capacidade de troca catibnica da bentonita recém ativada (item
2.2.4).

2.5. Secagem da Bentonita Ativada

A metodologia de secagem das bentonitas foi adaptada de MACHADO & ARAUJO
(2002). A bentonita ativada foi seca em estufa com circulagdo de ar (Nova Etica - modelo
4000.5) na temperatura de 95°C até obtencdo de massa constante.

2.6. Analise Estatistica

Os dados de viscosidade e capacidade de troca ibnica foram interpretados mediante
Analise de Variancia (ANOVA), utilizando-se teste F ao nivel de significancia de 5 %. As
médias dos valores foram comparadas mediante teste Tukey a nivel de 5 % de significancia,
utilizando o Software Minitab 18 como ferramenta para analise.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

Na auséncia de carbonato de sodio os valores da viscosidade e da capacidade de ibnica
encontrados foram de 3,7 + 0,5 cP e 54,0 £9,6 meq/100mLawm, respectivamente. Ja para a
guantidade maxima utilizada (10%) obteve-se um valor de 9,0 + 1,4 cP e 110,2 +10,6
meq/100mLam. Portanto, verifica-se uma diferenca entre a presenca e a auséncia do agente
ativante mesmo com o valor do desvio padrdo significativo. Vale mencionar que o erro de
leitura do aparelho de viscosidade é de + 1 cP e que os valores obtidos sdo baixos devido
concentracdo recomendada na APl 13 A (46,3 g/L). Se, por exemplo, fosse utilizado 100g/L,
as leituras de viscosidade seriam muito mais altas e assim 0s erros associados seriam
minimizados.
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Por meio do teste ANOVA, verificou-se que para a ativacdo com 1 a 10% de carbonato
de sddio, as médias de capacidade de troca catidnica e viscosidade apresentaram diferenca
significativa (p < 0,05). O teste Tukey mostrou que os resultados de viscosidade entre 4 e
10% de carbonato de sodio, nao diferiram significativamente entre si, 0 que representa que
4% pode ser definido como quantidade suficiente. As médias de viscosidade das ativacdes
realizadas entre 2 e 9% de carbonato de sodio, assim como, 0 e 9% também nédo diferiram
entre si. Os resultados de capacidade de troca catidnica ndo diferiram significativamente entre
si entre 3 e 10% de carbonato de sdédio. Portanto, 3% pode ser definido como quantidade
suficiente. O mesmo ocorreu entre 1 e 8%, assim como, 0 e 2%.

Tabela 1 — Anélise estatistica da viscosidade aparente (cP) em L600 (Na2COs entre 0 e 10%).

Fonte GL Valor - P
Repeticao 2 0,787
Matriz 10 0,001
Erro 20
Total 32
Matriz N Média Desvio Padréo Agrupamento
10 3 10,33 0,47 A
9 3 9,00 0,94 A B
8 3 8,67 0,47 A B C
7 3 8,33 3,09 A B @
6 3 7,33 0,47 A B C
5 3 7,33 0,94 A B @
4 3 7,00 0,47 A B C
3 3 4,67 1,70 B C
2 3 4,67 1,25 B @
1 3 3,67 1,63 C
0 3 3,67 1,41 C

Médias que ndo compartilham uma letra sdo significativamente diferentes.

Tabela 2 — Andlise estatistica da CTC com porcentagens de Na2COs entre 0 e 10%.

Fonte GL Valor - P
Repeticdo 4 0,985
Matriz 10 0,000
Erro 40
Total 54
Matriz N Média Desvio Padrao Agrupamento
10 5 110,151 9,659 A
9 5 107,991 23,262 A
8 5 97,192 9,659 A B
7 5 95,032 5,290 A B
6 5 90,713 9,659 A B
5 5 86,393 4,320 A B
4 5 86,393 4,320 A B
3 5 84,233 17,547 A B
2 5 71,274 11,830 B C
1 5 69,114 11,830 B C
0 5 53,996 10,581 C

Médias que néo compartilham uma letra sdo significativamente diferentes.
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E possivel observar na Tabela 1 que os valores de viscosidade obtidos sdo inferiores a
30 cP em 600 rpm, estipulados pelo Instituto Americano de Petréleo (API, 2005). Segundo
Souza (1928), valores de viscosidade abaixo de 15 cP, em dispersdes de 6% em &gua, séo
comuns em bentonitas brasileiras, porém elas atingem o minimo necessario para utilizacdo
industrial. Com os resultados experimentais apresentados na Tabela 1, é possivel perceber que
a ativacdo atingiu niveis satisfatorios de viscosidade, demonstrando a possibilidade de
utilizacdo de argilas com baixo valor comercial em aplicagdes mais nobres, como para fluido
de perfuracdo em exploracdo mineral, que requer valores de viscosidade acima de 10 cP (600
rpm) para ser considerado comercialmente vidvel (adaptado das especificagdes API).

Os valores de capacidade de troca catibnica obtidos na ativacdo (Figura 2) estdo dentro
do esperado para bentonitas (de 60 a 170 meg/100g), sendo a presenca de contaminantes um
importante fator para variacdo dos dados observados (ARANHA et al, 2004). O alto desvio
padrdo pode estar associado a ndo homogeneidade da amostra durante a coleta ou devido
impurezas que podem ser encontradas tanto na argila bentoniticas.

Outra melhora significativa observada foi o inchamento da bentonita em &gua, que
melhorou a partir de 1% de ativacdo, aumentando com as maiores porcentagens de carbonato
de sodio. A presenca de ions sodio permite a maior adsorcdo de moléculas de agua,
demonstrando que a metodologia utilizada é adequada para ativacdo. Para a aplicacdo em
fluidos de perfuracdo, elevadas &reas superficiais sdo caracteristicas necessarias em argilas
bentoniticas, tornando a analise de area superficial especifica (BET) importante (ARANHA et
al, 2004). A Tabela 1 apresenta as areas superficiais da Paraiba ativada e ndo ativada, assim
como, das bentonitas Chocolate, Verde Lodo e Bofe.

Tabela 1 — Areas superficiais das bentonitas.

Bentonitas Sger (M2 gY)
Paraiba ndo ativada 64,1
Paraiba ativada 10% 23,7

O processo de secagem interferiu no produto final, formando pequenas placas, sendo
necessaria a moagem para obtencdo do produto em pd, possivelmente interferindo, desta
forma, na area superficial da argila que foi menor quando comparada a nao ativada. Ainda,
estudos mostram que a troca do fon Ca*® para Na*, devido a ativagdo, ocasionam uma
diminuicdo da area do microporo, reduzindo assim a area superficial especifica em amostras
tratadas com Na.COz (AMORIM et al, 2006). A diminuicdo da area superficial pode estar
associada também ao processo de peptizacdo, causado pelo contato da argila com agua em
presenca de sais, provocando a coagulacdo em pH proximo a seis (BERGAYA et al, 2006).
Ainda, para uma menor granulometria pode-se também submeter a amostra a moagem cujo
tempo e numero de esferas na moagem mecanica de alta energia possuem papel importante.

4. CONSIDERACOES FINAIS

A ativacdo resultou na alteracdo significativa das propriedades de viscosidade e
capacidade de troca catidnica. Utilizando o teste de Tukey é possivel perceber que em 4% de
adicédo de carbonato de sodio a viscosidade passou de 4 cP para 10 cP (em L600). O mesmo
teste demonstrou que a capacidade de troca catibnica ndo diferira significativamente entre si
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entre 3 e 10% de carbonato de sodio, gerando um aumento de 54 meq/100 g para 110,1
meq/100 g de azul de metileno. Foi observado também o inchamento da bentonita em agua,
que melhorou a partir de 1% de ativagdo, aumentando com maiores porcentagens de
carbonato de sédio. Ainda, verificou-se uma diminuicdo de 37 % na area superficial
especifica quando comparada a bentonita ndo ativada. Com os resultados encontrados é
possivel a utilizacdo de argilas com baixo valor comercial em aplicacBes mais nobres, como
parte integrante em fluidos de perfuracdo em exploracdo mineral.
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