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Enhanced oil recovery research is based in the better understanding of the fluid
flow inside de porous. The more common experiments are the corefloodings, very
expensive, take a long time to perform and the limitation to get similar core samples to
test. In this sense, microfluidics, already part of other research areas: health,
pharmaceutical, physics, chemistry, emerged like an alternative to develop
representative porous medias, able to visualize flow in porous scale, reproduce similar
porous structures, reduction the materials in each test and save time, facilitating the
interpretation the results. This research manufactured PDMS porous media
micromodels with porous structure similar of the reservoir rock samples and tested
different brine, with separated ions, to identify the relation between ionic charges and
oil recovery factor. In the end, the low salinity NaCl brine (5.000 ppm) presented an
incremental around 5% in comparison to high salinity NaCl brine (35.000 ppm).

Vi



SUMARIO

LISTADE FIGURAS ...t IX
LISTADE TABELAS ..t Xiii
LISTA DE LETRAS GREGAS, ABREVIATURAS E SIGLAS ..o Xiv
1. INTRODUGAD ...ttt ettt en sttt enees 1
1.1 CONEEXIO ...ttt 1
|V, o] €LY Vo Lo ISR PRTRPROPN 3
RSO o] 11 Y ISP PRPRPRON 5
1.4 Organizagao do trabalNo ... 6
2. REVISAO DA LITERATURA ..ottt anes s 7
2.1 Injecio de Agua de Baixa Salinidade ............cccoeeevevcueeeereeeerceee e, 7
2.2 Microdispositivos de MEI0S POI0SOS ........cueiverierieriirieiieieieiese et 10
2.3 Injecdo de Agua de Baixa Salinidade em Micromodelos............ccccoevvvevervrvennne, 14
3. MATERIAIS E METODOS .......oooiieiieieeiieetseeeeessesis st es st 19
3.1 Geracdo da Imagem do MEI0 POr0S0..........cccueiuveiieiieieeie et 19
3.2 Usinagem dos moldes em microfresadora CNC...........ccccoevevieiiiiciiese e 22
3.3 Fabricacdo do Micromodelo em PDMS ..........ccooiiiiiieieee e 24
3.4 Selagem do MICrOMOGEI0.........ccveiiiieiieee e 26
3.5 SAIMOUIES. ... 28
3.6 0180 MINEIAL ...t 31
3.7 Testes de Molhabilidade .............coooiiiiiiii 31
3.8 Aparato EXPerimental............cccooiiiiiiiiicce s 35
3.9 Procedimento EXPErimental...........ccocuoiiiiiiiiiiice s 35
4. RESULTADOS E DISCUSSAOQ ......cooriimiereereeieeseessessesssssssssassssssssssssssesssasssnees 38
4.1 Caracterizacdo dimensional dos micromodelos...........ccccoeveiieiiierc e 38
4.2 Testes de Molhabilidade .............ccooeiiiiiiicce e 42
4.3 Ensaios de Injecdo de Fluido de Baixa Salinidade ............ccccoevvevvieneenesiennnn 43

vii



5. CONGCLUSAOD ...t et e e et et e e e e e et e e et e e e et e e et et et et e e er e e erareeerans 48

5.1 FULUIOS TrabalNOsS ......ccovviiiieiiie ettt ettt s ebe e 49
6. REFERENCIA BIBLIOGRAFICA ........oooiieeeetetevee e 51
APENDICE A - PROCESSAMENTO DAS IMAGENS .......cooovveveereeeseeseeeeerineene 58
APENDICE B - TESTES DE TENSAO INTERFACIAL DAS SALMOURAS .......... 63
APENDICE C - TESTES DE MOLHABILIDADE ........coovvviveeeeeeiesseseseeeneseeeesensens 66

viii



LISTA DE FIGURAS

Figura 1-1. Reservoir-on-a-chip (ROC), esquema demonstrativo da representatividade do
meio poroso fabricado, baseado em microtomografia de amostras de rochas de
reservatorios (Fonte: GUNDA et. al., 2011). ..ccoooviiiiieiiciiiece e 4
Figura 1-2. Micromodelo de estrutura de poros randémico com canais lineares, fabricado
por Dolomite Microfluidics (Fonte: website da empresa Dolomite Microfluidics)........... 4
Figura 2-1. Imagem das gotas de 0leo visualizadas em micromodelo ap6s deslocamento
de surfactante, demonstrando que mesmo gotas com diametros inferiores aos diametros
das gargantas de poros, ndo sdo mobilizadas durante o0 escoamento por estarem aderidas
as paredes dos poros (Fonte: SALAH, 2009). .......cccourriiinnineneieese e 11
Figura 2-2. Imagens do 6leo residual remanescente nos poros apos a injecao de 10 PV em
duas concentracdes de polimeros: (a) concentracdo de 1500 ppm e (b) concentracdo de
500ppm. (Fonte: BUCHGRABER et al, 2011) ....ccovoiiiiiiiiciiceceeeeeee s 12
Figura 2-3. Esquema técnico do micromodelo, Rock-on-a-chip (Fonte WENGER et al,
2007 ) ettt Rt Rttt Rt ettt et e bt e neebente e enenreean 13
Figura 2-4. Esquema do aparato experimental projetado para os testes no Rock-on-a-chip
(Fonte: WEGNER €t al, 2017). ...oouiiiiiiieieee e 13
Figura 2-5. Esquematico do rompimento das ligacfes de adsorcdo de agua/dleo devido a
deplecdo da interface dleo/salmoura de agentes ativos de superficie (a) eliminacao de
compostos organicos carregados negativamente na interface Oleo/agua e (b)
remobilizacdo de 6leo aprisionado (Fonte: EMADI & SOHRABI -2013 adaptado)..... 14
Figura 2-6. Esquema do processo de recuperacao de 6leo como resultado do inchamento
das gotas de &4gua conata. (a) representa um poro molhavel a 6leo depois da injecdo de
6leo; (b) O mesmo poro apos o brekthrough da dgua de baixa salinidade; (c) injecdo de
agua de baixa salinidade forma micro dispersdo de agua na interface com o 6leo. (d) A
coalescéncia agua micro dispersada gera o inchamento da gota de agua e remobiliza a
fase de dleo antes trapeada (Fonte: EMADI & SOHRABI -2013 adaptado).................. 15
Figura 2-7. (a)Micromodelo de vidro limpo (b) Micromodelo com argila depositada
(FONtE: AMIRIAN, 2017).....cvoieeeesreseeesessissessisssessessssssessess s ssessss s essnssassenssensenneens 16
Figura 2-8. Esquema do aparato experimental utilizado para a realizacdo dos
experimentos microfluidicos. (Fonte: AMIRIAN, 2017 - adaptado)...........ccccevevernnnnen. 16



Figura 2-9. Imagens do micromodelo em vidro com recobrimento de argila, apds a injecao
de (a) salmoura de alta salinidade, 30.000 ppm e (b) salmoura de baixa salinidade, 6.000
8]0 1 PO PRSPPI 17
Figura 2-10. Imagem de microscopio apds a injecdo no micromodelo de vidro com argila
de (a) agua de alta salinidade (High salinity waterflood - HSW e (b) agua de baixa
salinidade (Low salinity waterflood — LSW). .....ccccooiviiieiiiiiiece e 17
Figura 2-11. Processo de alteracdo da molhabilidade, (a) final da injecdo de agua de alta
salinidade e tempo de espera de 2 dias com o experimento isolado (b) final da injecéo de
agua com baixa salinidade e espera de 4 dias com o experimento isolado (Fonte: Bartels

etal., 2017 — adaptado).........ccceeieeiieiiece s 18
Figura 3-1. Fluxograma das operacdes realizadas para geracdo do sistema poroso (Fonte:
baseado em CRUZ, 2019). .....cciiiiiiii ettt e ae e be et ene e 21
Figura 3-2. Imagem gerada pelo codigo em MatLab 2017® e processada no AutoCAD
20L7® . oottt E et e Rt Rttt e bt ne b bt ne it e 21
Figura 3-3. Desenho técnico do micromodelo com a denominacdo das regides de
I S, .ttt ettt ettt ettt st e bt s e b et st et e bt e st e Rt e R e Rt Re e Rt ne e Rt e b e et e ne e reeneeene e 22
Figura 3-4. Sistema de microfesamento CNC - Minitech Machinery®..............c.c....... 23

Figura 3-5. Etapas de fabricacao do dispositivo em PDMS: a) Mistura da base polimérica
com o agente de cura; b) Inser¢do da mistura em um dessecador utilizado para armazenar
o dispositivo durante o vacuo para remocao das microbolhas do PDMS; c) deposicao do
PDMS no molde de acrilico para a litografia; d) Cura do PDMS em estufa com
temperatura controlada em 68°c por pelo menos 4 horas; e) retirada do PDMs com a
estrutura porosa impressa do molde em acrilic. ( Fonte: propria) .........cccccevveveevernnnen. 25
Figura 3-6. Tratamento do plasma corona nas superficies de PDMS, procedimento

realizado sobre uma placa isolante de madeira para melhorar a performance do processo.

Figura 3-7. Foto retirada de um teste de verificacdo de vazamentos com bombas seringas,
canais de entrada e saida € MIiCrOMOUEI0..........ccvcveieieieiece e 28
Figura 3-8. Pesagem do sal para preparacdo da salmoura na concentracdo desejada
(esquerda); Amostra no agitador para homogeneizacgdo (centro); Bomba de vacuo para
remocado do gas dissolvido na dgua deionizada (direita). ........c.coeevrveiveviereneiesieseseene 30
Figura 3-9. Procedimento de fabricagdo das salmouras. .........c.ccocevvreniiieiinencncsenn 30
Figura 3-10. Gota de liquido espalhada em uma superficie solida. As forgas de tensao

interfacial moldam a gota em formato esférico. ...........cccovvvviiiiii i 32

X



Figura 3-11. (A)Esquema representativo da gota de oleo (O) em agua (W) em uma
superficie sélida (S). (B) 6leo em agua no poro de um mineral ISRAELACHVILI, 1991).

Figura 3-12. Representacdo do equilibrio de forcas do sistema dgua/dleo/rocha. (a) For¢as
de tensdo interfacial em um sistema com dois fluidos imisciveis em contato com a
superficie solida. (b) ilustracdo de dois sistemas, o primeiro com rocha molhavel a agua
e 0 segundo molhavel ao 6leo. (Fonte: Modificada de Willhite, 1986). .............c.c........ 33
Figura 3-13. Esquema ilustrativo do teste de molhabilidade. A) imagem da agulha
submersa na salmoura e posicionada abaixo da superficie do PDMS tratada com corona
antes da liberacao da gota de 6leo e B) representacédo da gota de 0leo liberada e aderida a
superficie do PDMS envolta em SalmOuUra. .........ccccoveiveiicicie e 34
Figura 3-14. Drop Shape Analyser, modelo 100E da Kruss, do laboratorio de recuperacéo
avancada de petréleo (LRAP), utilizado para medicdo de angulo de contato (esquerda) e
foto da Seringa em formato “J”” € a cubeta (direita). .......cccevvveiiiieiiiieniie e, 34
Figura 3-15. Foto do aparato experimental desenvolvido e montado na bancada 6ptica do
LabMEMS, durante o experimento de injecdo de 4gua de baixa salinidade................... 35
Figura 3-16. Procedimento experimental de injecdo nos micromodelos para medicédo de
volume de G10 ProdUZITO. ........ccuveieiiecieee e e 37
Figura 4-1. Reconstrucdo da estrutura porosa a partir de quatro imagens obtidas pelo
microscopio Hirox para caracterizacdo dimensional do sistema poroso. ...........c.cc........ 38
Figura 4-2. Imagem da regido Gréo 1, obtida no molde em acrilico através do microscopio
Hyrox, com a identificacdo de cada um dos canais e codigo de letras para correlacdo na
FESPECLIVA TADEIA. . ..icviieee e s 39
Figura 4-3. Imagem da regido Grdo 2, obtida no molde em acrilico através do microscépio
Hyrox, com a identificacdo de cada um dos canais e codigo de letras para correlagcdo na
FESPECTIVA TADEIA. .....eovieieceec e 40
Figura 4-4. Imagem da regido entrada da salmoura, obtida no molde em acrilico através
do microscopio Hyrox, com a identificacdo de cada um dos canais e codigo de letras para
correlagio na respectiva tabela. .. ... ..o 40
Figura 4-5. Imagens de uma regido no meio poroso, do lado esquerdo a imagem em 2D e
do lado direito, criacdo da imagem 3D para obtencdo da altura dos canais. .................. 41
Figura 4-6. Imagens processadas da evolucdo do fator de recuperacdo de oOleo (FR),
mediante a injecdo de 3 volumes porosos da salmoura de NaCl com salinidade de 35.000

0] 010 PP PRTPPTPR 44

Xi



Figura 4-7. Imagens processadas da evolucdo do fator de recuperacdo de oOleo (FR),
mediante a injecdo de 3 volumes porosos da salmoura de NaCl com salinidade de 5.000
0] 0] 14 TSP OPPRRPI 44
Figura 4-8. Imagens processadas da evolugdo do fator de recuperacdo de 6leo (FR),
mediante a injecdo de 3 volumes porosos da salmoura de NaSO4 com salinidade de
35,000 PPIM. 1ottt nr e arae s 44
Figura 4-9. Imagens processadas da evolucdo do fator de recuperacdo de oOleo (FR),
mediante a injecdo de 3 volumes porosos da salmoura de Na2SO4 com salinidade de 5.000

O] 01 TP 45

xii



LISTA DE TABELAS

Tabela 2-1. Avaliacdo da recuperacdo de 6leo de um arenito Berea com diferentes
configuracdes idnicas da agua conata e da salmoura injetada (Fonte: adaptado de TANG
& MORROW, 1997). ...ttt bbbt et ne et nn s 8
Tabela 3-1. Lista de dados de entrada para geragéo do Sistema poroso...........c.cceeeee. 20
Tabela 3-2. Detalhamento das etapas envolvidas no processo de microfresamento dos
MICTOUISPOSITIVOS. ...ttt sttt ettt bbbttt et nbe bt ens 23
Tabela 3-3. Salmouras produzidas para os testes de molhabilidade do PDMS, realizados
no DSA do Laboratério de recuperacdo avancada de Petroleo (LRAP). ......cccccvvevene. 29
Tabela 3-4. Célculo da quantidade de sal adicionado na preparacdo das salmouras nas
trés conCentragies AETINIAAS. ........eiiiiiieee e 29
Tabela 3-5. Especificacdes técnicas do 6leo mineral pesado utilizado para saturacdo do
R 1Y 1A= T 010 (01T J PSPPI 31
Tabela 4-1. Medidas referentes a regido do gréo 1 nas 3 diferentes etapas de fabricacéo e
0S FESPECTIVOS ESVIOS. ......eviviiiiiieiieiie ettt bbbttt b bbb nae e 39
Tabela 4-2. Medidas referentes a regido do gréo 2 nas 3 diferentes etapas de fabricacéo e
0S FESPECLIVOS UESVIOS. ...cvvievieitteeitieeieestte et e st et e st et e e st e e e e s e e sbeesnbeenbeesnneesreeaneeereas 40
Tabela 4-3. Medidas referentes a regido entrada da salmoura nas 3 diferentes etapas de
fabricacao e 0S reSPECIVOS HESVIOS. .....c..eiviieriiiiiriieiiiieeee et 41
Tabela 4-4. Medidas de altura referentes a regido do grdo 1 e grdo 2, nas 3 diferentes

etapas de fabricagdo e 0S reSPectivos AESVIOS. ......ocvviuieriirieiieieiie e 42

Xiii



LETRAS GREGAS

LISTA DE LETRAS GREGAS, ABREVIATURAS E

SIGLAS

tensdo interfacial

angulo de contato

micro

ABREVIATURAS E SIGLAS

PDMS
USBM
CNC
LabMEMS
PEM
OQIP
EOR
DXF
LRAP
DSA
PV

FR

TERMOS EM INGLES
Core flood

Drop Shape Analyzer
Enhanced Oil Recovery
High salinity
Lab-on-a-chip

Low salinity

Original Oil in Place
Pore VVolume

Low salinity

Polidimetilsiloxano

United States Bureau of Mines

Comando Numérico Computacional

Laboratdrio de Nano e Microfluidica e Microssistemas
Programa de Engenharia Mecanica

Original Oil in Place

Enhanced Oil Recovery

Drawing Exchange Format

Laboratdrio de Recuperacdo Avancada de Petroleo
Drop Shape Analyzer

Pore VVolume

Fator de recuperacdo de 6leo

Escoamento em meio poroso
Analisador da forma da gota
Recuperacdo avancada de Petroleo
Concentracdo de sal elevada
Micromodelos de sistema poroso
Concentracdo de sal reduzida

Volume de bleo original no reservatorio
Volume poroso

Concentracdo de sal reduzida

Xiv



1. INTRODUCAO

1.1 Contexto

Com o aumento da globalizacdo nas ultimas décadas, a demanda por energia tem
se elevado e, por consequéncia, a necessidade de producdo de hidrocarbonetos, sendo
essa uma das mais importantes fontes energéticas (BP, 2016). Sendo assim, o
desenvolvimento de tecnologias que possibilitem o aumento da producdo de
hidrocarbonetos € extremamente importante para a manutencao do crescimento mundial.

A capacidade de producdo de um reservatorio de petréleo esta relacionada as suas
condigdes, tais como volume de hidrocarbonetos, porosidade, permeabilidade, presséo e
temperatura, além de propriedades dos fluidos como viscosidade e densidade. Todas essas
condicdes estabelecem propriedades interativas complexas entre rocha e fluidos.

A producdo priméaria de um reservatorio é estabelecida quando a energia do
reservatorio, a pressdo do fluido no interior dos poros, € suficiente para escoar o
hidrocarboneto até a superficie sem a necessidade de aplicacdo de algum método de
elevacao.

Quando a pressao do fluido no interior do reservatorio ndo € capaz de escoar 0
fluido até a superficie, € preciso iniciar algum tipo de recuperacdo secundéria para
recompor a pressao interna do reservatorio e possibilitar novamente a producéo. A injecao
de agua é o método de recuperacdo secundaria mais difundido e tem como objetivo de
atuacdo, a manutencgdo da pressao no interior no reservatorio.

Entretanto, com o avanc¢o da producédo de 6leo e gas durante anos, mesmo com a
injecdo continua de agua, ocorre a reducdo da energia do reservatorio, resultando na
necessidade de implantacéo de outros métodos de recuperacao.

Os metodos de recuperacdo tercidria ou atualmente denominados, métodos
especiais de recuperacdo, sdo novos métodos de injecdo de agentes com o intuito de
aumentar o fator de recuperacdo (FR) do volume de hidrocarbonetos dos reservatorios.
Os métodos especiais mais estudados sao de injecdo de COz, polimeros, vapor, quimicos
e agua de baixa salinidade.

Nesse contexto, a de injecdo de agua de baixa salinidade apresenta um grande
potencial devido a grande disponibilidade, aplicacdo e custo. Como muitos dos ions



potenciais estudados sdo encontrados na propria dgua do mar e na dgua de formacao, a
aplicacdo desse método pode apresentar um custo reduzido comparado com a maioria dos
outros métodos especiais de recuperagao.

Todos os métodos visam o aumento do fator de recuperacdo de 6leo dos
reservatorios, como definido a seguir. A equacdo (1) demonstra que o fator de
recuperacdo (FR) pode ser calculado pelo quociente entre o volume de 6leo produzido e
0 volume de 6leo no comeco da producdo (OOIP — Original Oil in Place). A equacéo (2),
demonstra que a determinacdo do FR esta relacionada a eficiéncia de varrido (Ev) e a

eficiéncia de deslocamento (Ed).

Np
N 1
K 00IP @)
FR=EvxEd 2

A eficiéncia de varrido esté diretamente relacionada a mobilidade dos fluidos (2),
que por sua vez, pode ser obtido através da permeabilidade efetiva do meio poroso a essa

fase (k) e a sua viscosidade (lt), conforme demonstrado na equagéo (3).
k
A=— (3)
1

A eficiéncia de deslocamento esté relacionada a diferentes fatores, como: a razdo
de mobilidades dos fluidos, do volume de fluido injetado, da viscosidade dos fluidos, das
permeabilidades relativas, dos efeitos capilares, da inclinacdo do reservatorio e das
densidades do fluido de injecdo e do fluido deslocado. Esses inimeros fatores
exemplificam a diversidade de técnicas de EOR que podem ser aplicadas.

Portanto, 0s novos agentes utilizados nos métodos especiais de recuperacao,
atuam ndo apenas na manutencao da pressao do reservatorio, mais também nas relacoes
fluido-fluido e rocha-fluido, possibilitando uma maior mobilidade do 6leo no interior dos

pOros.



1.2 Motivacao

A pesquisa relacionada a escoamento em meios porosos é amplamente
desenvolvida pela industria petrolifera, visando entender o comportamento dos fluidos,
as interacOes entre as fases e a estrutura porosa, aumentando o fator de recuperacéo de
hidrocarbonetos dos reservatorios.

Durante décadas, as analises de escoamento em meios porosos foram realizadas
com amostras de rochas (coreflood) para testar as técnicas de recuperagdo avancada de
petréleo. Entretanto, apenas alguns tipos de rocha, com quantidade limitada e elevado
custo, sdo disponibilizadas para realizacdo dos testes.

Essa complexidade na aquisi¢cdo de amostras de rochas, resulta em uma restri¢éo
dos experimentos para descri¢do das propriedades estaticas e dindmicas do escoamento
em meios porosos. 1sso sem citar os altos custos para transporte e armazenamento dessas
amostras.

Com o intuito de ampliar a capacidade de estudo e diminuir os custos das
pesquisas em meios porosos, 0s micromodelos ou microdispositivos, surgiram como uma
excelente alternativa, permitindo que o meio poroso fosse “produzido” de acordo com o
interesse cientifico.

Os micromodelos de sistemas porosos sdo experimentos complementares aos
realizados com amostras de rocha. Quando comparados com as amostras reais, 0S
micromodelos podem ser reproduzidos com o mesmo arranjo de poros, facilitando a
compreenséo dos resultados obtidos.

Ademais, uma grande vantagem dos sistemas porosos fabricados € a capacidade
de visualizacdo do escoamento, sendo possivel acompanhar de forma mais precisa as
propriedades do fluxo e mobilizacédo relativa de cada fluido no interior dos canais. A

Figura 1-1 exemplifica a representacdo dos micromodelos de sistemas porosos.



Figura 1-1. Reservoir-on-a-chip (ROC), esquema demonstrativo da representatividade
do meio poroso fabricado, baseado em microtomografia de amostras de rochas de
reservatorios (Fonte: GUNDA et. al., 2011).

A miniaturizacdo dos sistemas cresceu durante as ultimas décadas em diversos
ramos como a eletroeletrénica, na fabricacdo de circuitos para computadores, na inddstria
quimica para o desenvolvimento de remédios e estudos de liberacdo controlada do
medicamento, na producgdo de biodiesel através dos microreatores.

Atualmente, os micromodelos de meios porosos sdo utilizados na industria
petrolifera em uma gama de experimentos de recuperacdo avangada de petréleo como
injecdo de surfactantes, polimeros, nanofluidos, agua de baixa salinidade, dentre outros.

Entretanto, a fabricacdo da estrutura porosa em micromodelos é de alta
complexidade e a geragdo dos microcanais ainda ndo é uma tarefa trivial visto que os
canais de interesse estdo entre 10 e 200 um (micrémetros), ndo sdo lineares, apresentam
diferentes pontos de entrada e de saida e a proximidade entre os canais dificultam a
selagem dos mesmos.

Alguns laboratorios possuem a capacidade de producdo de microdispositivos de
vidro por ablacgdo a laser, técnica que necessita de sala limpa para selagem das superficies,
equipamentos especificos e de alto custo para fabricacdo. Sendo assim, muitas pesquisas
relacionadas a micromodelos de meios porosos sdo efetuadas com microdispositivos

comprados de empresas especializadas, Figura 1-2.

Figura 1-2. Micromodelo de estrutura de poros randémico com canais lineares, fabricado por
Dolomite Microfluidics (Fonte: website da empresa Dolomite Microfluidics).



A fabricacdo dos microdispositivos aqui estudados sera realizada com a técnica
de litografia macia em polidimetilsiloxano (PDMS), combinada com a fabricacdo de
baixo custo dos moldes em acrilico através da microusinagem via comando numérico
computacional (CNC) e selagem utilizando a técnica do tratamento corona para ativagdo
das superficies.

Os dispositivos em PDMS servem como uma alternativa para testes menos
complexos, para aplicacdo de presséo baixa (inferior a 50 psi), temperatura branda e
injecdo de quimicos compativeis ao PDMS.

A presente proposta pretende desenvolver dispositivos em PDMS que mimetizem
rochas reservatorio para aplicacdo em analises de processos de recuperagédo de petroleo
com injecdo de agua de baixa salinidade. A pesquisa esta sendo desenvolvida no contexto
de uma colaboracdo entre o Laboratério de Recuperacdo Avancada de Petrdleo e o
Laboratério de Nano e Microfluidica e Microssistemas (LabMEMS) do
PEM/COPPE/UFRJ.

Para compreender a importancia desses experimentos de recuperacdo avancada,
nos pocos de petréleo perfurados no Brasil, o fator de recuperacdo de petréleo médio
nacional é de 24% contra 35% da média mundial (KURY, 2019) evidenciando que as
analises de escoamento em meios porosos precisam ser desenvolvidas no cenario
nacional. Sendo o fator de recuperacdo de 6leo a quantidade de oOleo recuperado em
funcdo da quantidade de 6leo existente no reservatorio.

Apenas para fortalecer a importancia de aumentar esse fator de recuperacéo,
considerando o aumento de 1% no fator de recuperacao nacional, o retorno em royalties
seria de 11 bilhGes de ddlares e o de novos investimentos seria de 18 bilhdes de dblares
(ODONE, 2017).

1.3 Objetivo

Este presente trabalho tem como objetivo a fabricagédo de um microdispositivo de
sistema poroso em PDMS, a saturacdo do dispositivo com 6leo mineral padrdo para
posterior injecdo de agua de salinidade definida para quantificar o volume residual de
6leo no interior dos canais, assim como o desenvolvimento de um aparato experimental
e realizacdo dos testes complementares para caracterizacdo dos micromodelos e dos

fluidos.



1.4 Organizacao do trabalho

A introducdo realizada no Capitulo 1 descreve sobre os conceitos de recuperagdo
avancada de petroleo e a alternativa no uso de microdispositivos. Além do mais, a

motivacao dessa pesquisa demonstra ter grandes resultados no cenario nacional.

O capitulo 2 detalha a revisdo da literatura sobre os conceitos utilizados nesse
presente estudo e orientagcdo para aplicacdo da técnica de injecdo de &gua de baixa
salinidade. O capitulo foi dividido em trés itens: Injecdo de agua de baixa salinidade,
microdispositivos de meios porosos e injecdo de Adgua de baixa salinidade em

micromodelos.

O capitulo 3 descreve todos os materiais e méetodos utilizados para realizar o0s
experimentos, desde a geracdo da imagem do sistema poroso até a montagem do aparato

experimental para os testes nos microdispositivos.

Os resultados estdo dispostos no capitulo 4, com as imagens processadas dos
escoamentos para cada tipo de fluido de injecdo nos diferentes volumes porosos. Neste
capitulo foi identificado a relacdo os fatores de recuperacdo em cada sistema com as

medic¢des de molhabilidade obtidas.

A concluséo da pesquisa e as sugestdes para trabalhos futuros esta explicitado no

capitulo 5.

O Capitulo 6 destaca os trabalhos mais importantes que foram de suma
importancia na elaboracéo e orientagdo da presente pesquisa. Nele pode ser visto que o
estudo com micromodelos de sistemas porosos iniciou na decada de 40 e hoje esta
difundido como uma excelente alternativa para observacao de escoamento em escala de

pOros.



2. REVISAO DA LITERATURA

Neste capitulo sdo citados alguns trabalhos disponiveis na literatura que serviram
como referéncia na elaboracdo da presente pesquisa. A complexidade na fabricagédo
desses dispositivos e a variedade de pesquisas que podem ser realizadas para o melhor
entendimento do escoamento em meios porosos demonstram que 0s micromodelos tém

aplicacdo para todas as técnicas de recuperacdo avancada de petrdleo.

2.1 Injecio de Agua de Baixa Salinidade

A injecdo de 4gua do mar no reservatdrio para manutencdo da pressao € a técnica
de recuperacdo secundaria mais difundida na industria do petroleo. Entretanto, essa
técnica apresenta algumas restricdes de acordo com caracteristicas das relacdes fluido-
fluido e rocha-fluido do reservatério (ANDRADE, 2017).

Sendo assim, a injecdo de agua de baixa salinidade apresenta uma alta eficiéncia
em rochas molhaveis ao 6leo, pois a varia¢do da carga iénica da agua de injecéo, pode
resultar em mudanca no padréo de molhabilidade da rocha, aumentando a mobilidade da
fase oleo.

Em operagdes offshore, a agua de baixa salinidade € produzida a partir da dilui¢do
da agua do mar. Em experimentos laboratoriais, a agua de baixa salinidade é produzida a
partir de uma base de agua deionizada, mais a adi¢do dos sais na concentracdo desejada.

O desenvolvimento de pesquisa relativa a injecdo de agua de baixa salinidade com
0 intuito de incrementar a recuperacao de 0leo é relativamente recente, e teve sua primeira
publicacdo por TANG e MORROW (1997), que realizaram testes de injecdo em amostras
padrdes de arenito Berea com diferentes salinidades e calcularam a porcentagem de dleo
recuperado, conforme Tabela 2-1.



Tabela 2-1. Avaliacdo da recuperacdo de 6leo de um arenito Berea com diferentes
configuracdes idnicas da agua conata e da salmoura injetada (Fonte: adaptado de TANG
& MORROW, 1997).

Oleo recuperado ( %)

Média Baixa
Conata Alta Salinidade  Salinidade salinidade
Injetado
Alta
salinidade 50 65 80
Média
salinidade 50 71
Baixa
salinidade 56 80

Desde ent&o, diversos pesquisadores estudaram o efeito da reducédo da salinidade
da agua de injecdo para melhorar o fator de recuperacao de 6leo.

A elevada complexidade do entendimento da interacéo entre os minerais da rocha,
da fase oleosa e da fase aquosa, resultaram em distor¢Oes sobre a causa do efeito da
reducdo da salinidade no sistema.

A atuacdo positiva da reducdo da salinidade do fluido de injegéo, resulta
principalmente sobre dois efeitos: 0 mecanismo de troca idnica (Austad, 2012) e o efeito
de dissolucdo da rocha (Yousef et al.,, 2012 e Hiorth et al., 2010). Os testes em
microdispositivos de PDMS ndo apresentam dissolucdo da matriz polimérica, sendo
assim, serd estudado apenas o mecanismo de troca idnica nessa pesquisa.

A injecdo de agua de baixa salinidade, ou seja, fluidos com diferentes
composigdes idnicas, podem afetar o mecanismo de troca ibnica e resultar em uma
alteracdo da molhabilidade da rocha para mais voltado a 4gua e pode apresentar grandes
impactos na eficiéncia de deslocamento (Austad, 2012b). Sendo a molhabilidade a
preferéncia de atracdo de um fluido a uma determinada rocha e serd melhor detalhado no
item 3.8.

Em reservatorios de origem carbonatica, além da heterogeneidade da rocha, uma
das razoes pela qual a utilizacdo da injecdo de agua como método de recuperacdo nédo é
muito eficaz € a molhabilidade da rocha. Em condicdes de reservatério, normalmente a
rocha carbonatica se apresenta molhavel preferencialmente ao éleo ou com molhabilidade
neutra. Portanto, quando ha injecdo de dgua nestas condicgdes, ela ird passar diretamente
pelo canal poroso, ndo produzindo o efeito de arraste do 6leo desejavel (ANDRADE,
2017).



O estudo realizado por CHANDRASEKHAR E MOHANTY (2013), demonstrou
que a injecdo de agua do mar diluida 50 vezes em plugues de amostras carbonaticas,
resultou em um aumento adicional de 32% na inje¢&o terciaria e 85% na recuperacao final
de OOIP (Original Oil in Place).

Nesse sentido, a injecdo de &gua de baixa salinidade pode ser uma alternativa,
visto que o fluido injetado reagira ibnicamente com a superficie da rocha, diminuindo a
atracdo entre o Oleo e a rocha e resultando em uma recuperacao de 6leo mais efetiva.
(ZAHID et al., 2012).

STRAND et al (2005), estudaram o papel ion sulfato na recuperacao de 6leo em
calcérios, evidenciando que a adsorcdo do fon SO4% interferiu nas cargas da rocha e
facilitando a dessorcdo do grupo carboxilico. HOGNESEN et al (2005), pesquisaram a
influéncia da concentragdo de sulfato em temperaturas elevadas, a mudanca de agua do
mar dessulfatada para agua do mar, resultou em um aumento de 13% -15%, e aumento de
18 % para agua com 3 vezes mais sulfato.

ZHANG et al. (2006a), STRAND et al (2005), desenvolveram pesquisas sobra o
papel do ion célcio em calcarios dos afloramentos da formacgdo Stevns Klint. ZHANG et
al. (2006?), estudaram a variacdo da concentracdo de Ca?* em diferentes temperaturas
(70°C, 100°C e 130°C), resultando que a 4gua com maior concentracdo de Ca®" obteve o
menor fator de recuperacdo. STRAND et al (2005) trabalhou na temperatura de 130° C, com
aguas com diferentes concentracdes de Ca?* e identificou uma tendéncia maior de
molhabilidade & 4gua ap6s a injecio dos fluidos com diferentes concentragbes de Ca?".

FATHI et al. (2010), investigaram o efeito da salinidade e concentracdo dos ions,
Na* e CI'com intuito de mensurar a efetividade da injecdo desse tipo de salmoura. Os
testes foram realizados em amostras de calcario da formacédo Stevns Klint. A pesquisa
testou 4gua do mar, 4gua do mar com diferentes diluicGes e agua do mar com distintas
concentracOes de NaCl (0, 1 e 4 vezes a concentracéo original) e identificou que a retirada
dos fons, Na* e CI é vantajosa para 0 aumento da recuperacao de 6leo. Nessa pesquisa,
0S pesquisadores observaram que apenas a reducdo da salinidade da agua do mar,
diminuindo por igual a concentracdo de todos os ions, ndo € a melhor alternativa, uma
vez que as salmouras depletadas apenas dos ions, Na* e CI-, obtiveram um incremento da

recuperacdo de 6leo se comparado com as dguas do mar diluidas.



2.2 Microdispositivos de Meios Porosos

Devido a elevada complexidade de interpretar o comportamento do fluxo no
interior dos canais de rochas reais, no final da década de 1940, iniciaram as pesquisas
para reproducdo de estruturas porosas, com a possibilidade de visualizar o escoamento.
NUSS & WHITING (1947) reproduziram o sistema poroso de uma rocha com a
impregnacdo da mesma por um pléstico liquido, que sobre temperatura se polimerizava e
ao final, o material rochoso era dissolvido com &cido.

Nas décadas seguintes, muitos pesquisadores prosseguiram no desenvolvimento
da reproducéo de estruturas porosas. CHATENEVER & CALHOUN (1952) fabricaram
sistemas porosos com esferas de aproximadamente 180 micrometros de didametro, em
vidro e acrilico, suportadas por dois pratos fabricados no mesmo material das esferas,
vidro (molhavel a agua) ou acrilico (molhavel ao 6leo). Nessa pesquisa, 0s autores
conseguiram visualizar dois regimes de fluxo, canalizado e golfadas, além de observarem
que o fluxo dependia diretamente do fluido injetado e a caracteristica de molhabilidade
das superficies.

A anélise de microdispositivos com estruturas porosas voltados para recuperacdo
avancada de petréleo foi intensificada na década de 1980. OWETE, S e BRIGHAM, W
(1987), desenvolveram micromodelos em estruturas porosas de silicone para estudar o
carreamento de 6leo a partir da injecdo de ar/agua e ar/surfactante.

As aplicacbes dos lab-on-a-chips (denominacdo para micromodelos) para a
industria petrolifera foi detalhada por KISHORE, K, e LUIGI, A. (2001) e destacado que
“ a ideia do micro reservatério inteligente pode ser uma alternativa para diversas
operagdes de campo, minimizando custo e otimizando recursos”. Neste estudo foram
citados temas como os padrdes de escoamento das fases, precipitacdo de sélidos, injecédo
de produtos quimicos, injecéo de vapor, técnica detalhada por LELE et al (2014), raio de
drenagem no poco, entre outros.

SALAH (2009), estudou atraves da visualizagdo do escoamento em micromodelos
de vidro com topologia de malha quadrada, a necessidade de as forgas viscosas excederem
as forcas capilares para a mobilizacdo do 6leo residual nos poros. A partir da visualizagdo
da imagem, ele conseguiu demonstrar que “ em escoamento de surfactante com alto
namero capilar, o 6leo residual é retido nos canais em forma de pequenas gotas e
normalmente apresentam tamanhos inferiores ao tamanho dos canais”, conforme, Figura
2-1.
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Figura 2-1. Imagem das gotas de 6leo visualizadas em micromodelo apds deslocamento

de surfactante, demonstrando que mesmo gotas com diametros inferiores aos diametros

das gargantas de poros, ndo s&o mobilizadas durante o escoamento por estarem aderidas
as paredes dos poros (Fonte: SALAH, 2009).

A aplicacdo mais difundida para os micromodelos de sistemas porosos voltados
para recuperacao avancada de petroleo, € a mobilizagdo do 6leo residual do reservatorio
através da injecdo de produtos quimicos. BUCHGRABER et al (2011) produziram um
micromodelo de silicio com caracteristicas similares a um arenito, saturaram o dispositivo
com o6leo de alta viscosidade (450 cp) e testaram a mobilizacdo do 6leo no interior da
estrutura porosa com a injecdo de fluidos com diferentes concentracGes de polimeros.

BUCHGRABER et al (2011) observaram que com “o aumento da concentragdo
de polimero na solucdo injetada, melhora a frente de avanco e aumenta o fator de
recuperacdo de 6leo” e que existe uma concentracdao Otima, que a partir desse ponto, 0
incremento no fator de recuperacdo de 6leo ndo é substancial. A Figura 2-2, demonstra
0S meios porosos apods a injecdo dos fluidos com duas concentracGes de polimeros (1500
ppm e 500 ppm), onde as regides mais escuras representam o volume de 6leo residual, e
a parte clara os grédos e 0s canais com a solucdo de polimero.
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Figura 2-2. Imagens do 6leo residual remanescente nos poros apoés a inje¢do de 10 PV
em duas concentracdes de polimeros: (a) concentracdo de 1500 ppm e (b) concentracéo
de 500ppm. (Fonte: BUCHGRABER et al, 2011)

WEGNER et al, (2015), HINCAPIE et al (2017) e ROCK et al (2017) realizaram
estudos sobre a recuperacdo de 6leo residual através da visualizagdo escoamento em
micromodelos com a injecdo de polimeros.

XU, K et al (2017), fabricaram uma estrutura de micro canais com espessuras
diferentes, variando de 617 um (alta permeabilidade) e entre 24 até 67 um (baixa
permeabilidade), simulando um meio poroso heterogéneo. O dispositivo foi saturado com
decano, representando a fase oleosa e injetado solu¢des de agua deionizada com aditivos
quimicos como surfactantes e nano particulas. Os autores concluiram que a interacao das
nano particulas com o surfactante, estabilizaram melhor as emulsées em comparagdo com
a injecdo apenas da fase aquosa com surfactantes, além de diminuir a concentracéo 6tima
de surfactante (de 2 wt% para 0,05 wt%). Essa melhor estabilizagéo, gerou o bloqueio
dos canais preferenciais de alta permeabilidade, forcando o fluido a passar nas regides de
menor permeabilidade, aumentando a recuperacdo total de 6leo.

WEGNER et al. (2017) apresentaram uma nova geragdo de micromodelos visando
permitir o desenvolvimento das andlises de micromodelos de sistemas porosos. O
microdispositivo utilizado por eles é chamado de GSG (traduzido para vidro-silicio-
vidro), pois € formado por duas camadas externas em vidro e uma camada interna de

silicio, onde é construida a estrutura de poros, conforme exemplo da Figura 2-3.
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Figura 2-3. Esquema técnico do micromodelo, Rock-on-a-chip (Fonte WENGER et al,
2017).

A estrutura porosa foi construida através de uma composicao heterogénea de
circulos com diferentes raios. O dispositivo apresentava dimensdes de 40 mm x 40 mm e
espessura de 50 um (micrometros).

Para esse experimento, foi construido um aparato com mesa Optica, iluminagdo
ajustavel, suporte do micromodelo, bombas seringas de alta pressdo, camera para

acompanhar o escoamento e garrafas de estocagem e para coletar o fluido na saida,

conforme, Figura 2-4:
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Figura 2-4. Esquema do aparato experimental projetado para os testes no Rock-on-a-
chip (Fonte: WEGNER et al, 2017).

Apdbs a montagem do aparato experimental, WEGNER et al. (2017) escoaram com
diferentes fluidos para testar o microdispositivo e obtiveram éxito na visualizacéo e
interpretacdo das variacGes no escoamento. Houve a injecdo de solucdes de surfactantes

com diferentes concentragdes, salinidades e temperaturas. A pesquisa em questdo resultou
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em um grande avanco na descri¢ao do aparato experimental desenvolvido, das dimensdes

dos moldes utilizados e no processo de limpeza para reutilizacdo dos microdispositivos.

2.3 Injecio de Agua de Baixa Salinidade em Micromodelos

EMADI & SOHRABI (2013), realizaram experimentos de injecdo de agua de
baixa salinidade com alta presséo e alta temperatura em micromodelos de vidro com
estrutura randdmica de canais, utilizando um equipamento desenvolvido previamente
para pesquisa em microfluidica. Detalhes do equipamento desenvolvido para
experimentos em condicGes de reservatorio estdo descritos em SOHRABI et al (2000).

Nesse estudo, os pesquisadores realizaram 5 testes, 3 com salmouras de NaCl em
nas concentracdes de 30.000 ppm (high salinity), 5.000 ppm (low salinity) e um terceiro
em que a inje¢do de salmoura com salinidade reduzida ocorreu como recuperagio
terciaria. E dois testes com salmoura de NaCl e CaClz misturados, nas concentragdes de
30.000 ppm (high salinity) e 2.000 ppm (low salinity).

Baseados nas observacgdes dos micromodelos, dois mecanismos foram destacados
como possiveis contribuicdes para o incremento da recuperacdo de 6leo: (1) liberacdo na
superficie de componentes ativos da interface 6leo/agua, resultando em alteracdo da
molhabilidade, Figura 2-5 e (2) formacdo de micro dispersdo de agua na fase de o6leo,

fendmeno ndo identificado na inje¢do de 4gua com alta salinidade, Figura 2-6;

Baixa salinidade |

Superficie de argila

Baixa salinidade ‘

[ Superficie de argila - ]

Figura 2-5. Esquematico do rompimento das ligagdes de adsorcao de dgua/dleo devido a
deplecdo da interface 6leo/salmoura de agentes ativos de superficie (a) eliminagédo de
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compostos organicos carregados negativamente na interface 6leo/agua e (b)
remobilizac&o de 6leo aprisionado (Fonte: EMADI & SOHRABI -2013 adaptado).
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Rees 1 altasalinidade
PEh B L — — — —

Coalescéncia da S50 Inchamento da dgua
dgua micro dispersa oox de alta salinidade

[
Formacgao das micro 5)&
emuldes de dgua |
P oACATV IRy RN PTGV TR

Figura 2-6. Esquema do processo de recuperacao de 6leo como resultado do inchamento
das gotas de agua conata. (a) representa um poro molhavel a 6leo depois da injecéo de
6leo; (b) O mesmo poro apds o brekthrough da agua de baixa salinidade; (c) injecao de
agua de baixa salinidade forma micro dispersdo de agua na interface com o 6leo. (d) A
coalescéncia agua micro dispersada gera o inchamento da gota de agua e remobiliza a

fase de 6leo antes trapeada (Fonte: EMADI & SOHRABI -2013 adaptado).

AMIRIAN (2017) realizou experimentos de injecdo de &gua de baixa salinidade
em micromodelos de vidro. Os testes foram realizados com salmouras de NaCl com alta
salinidade (30.000 ppm) e baixa salinidade (6.000 ppm) e utilizados micromodelos com
revestimento de argila e outros em vidro apenas, Figura 2-7. A argila foi depositada para
criar uma superficie de contato mais representativa em relacdo as interagdes entre o0s
fluidos e a rocha. Para recobrir com argila 0s poros, 0s pesquisadores injetaram uma
mistura de salmoura com argila na concentracdo de 20 wt%, sendo injetados varios
volumes porosos. Apo6s a injecdo, o dispositivo foi aquecido com 80°C por 72h,
resultando na evaporacdo da &gua e a argila seca aderiu aos poros. A Figura 2-8,
representa o aparato experimental utilizado na pesquisa.
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Figura 2-7. (a)Micromodelo de vidro limpo (b) Micromodelo com argila depositada
(Fonte: AMIRIAN, 2017).

Camera

Fluido saida

Fluido entrada

Figura 2-8. Esquema do aparato experimental utilizado para a realiza¢do dos
experimentos microfluidicos. (Fonte: AMIRIAN, 2017 - adaptado)

AMIRIAN (2017) identificou a alteracdo de molhabilidade na superficie dos
micromodelos molhaveis a 6leo, resultando no aumento do volume de 6leo recuperado,
representado na Figura 2-9. A molhabilidade da superficie alterou para mais molhavel a
agua, e essa alteracao foi explicada por uma variacdo das cargas na interface de contato

entre o fluido e a superficie, Figura 2-10.
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Figura 2-9. Imagens do micromodelo em vidro com recobrimento de argila, ap6s a
injecéo de (a) salmoura de alta salinidade, 30.000 ppm e (b) salmoura de baixa
salinidade, 6.000 ppm.

(a)

(b)

Figura 2-10. Imagem de microscdpio ap0s a injecdo no micromodelo de vidro com
argila de (a) agua de alta salinidade (High salinity waterflood - HSW e (b) agua de baixa
salinidade (Low salinity waterflood — LSW).

BARTELS et al. (2017) também recobriram os micromodelos de canal singular
de vidro com argila. Eles desenvolveram um método de recobrimento dos canais
misturando argila (montmorilonita) com alcool isopropilico e essa mistura injetada no
dispositivo. Nesse estudo foi investigado a dependéncia do efeito da dgua de baixa

salinidade e o tipo de 6leo: 6leo morto e n-decano.
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A principal observacao do estudo foi a mobilizagdo do 6leo antes residual apos
a injecdo de agua de baixa salinidade, o canal foi fechado e apds 4 dias observou-se a
mobilizagdo do dleo na extremidade do canal e a formacéo de um filme de &gua ao redor

da gota de 6leo, conforme representado na Figura 2-11.

(a) Alta salinidade t: 2 dias (b) Baixa salinidade t: 4 dias

Figura 2-11. Processo de alteracdo da molhabilidade, (a) final da injecdo de agua de alta

salinidade e tempo de espera de 2 dias com o experimento isolado (b) final da injecéo de

agua com baixa salinidade e espera de 4 dias com o experimento isolado (Fonte: Bartels
etal., 2017 — adaptado)

No presente trabalho, serd avaliada a eficiéncia da injecdo de agua de baixa
salinidade na variacdo da molhabilidade do 6leo a superficie do microdispositivo. Para
isso, serdo injetadas salmouras de ions isolados em diferentes concentragdes.

Adicionalmente, inUmeros testes complementares para caracterizacdo do fluido
como teste de tensdo interfacial e caracterizacdo da superficie, como o teste de
molhabilidade da superficie do PDMS ao 6leo mineral padrdo no meio composto pelas
diferentes salmouras.

O desenvolvimento do aparato experimental, a fabricagdo do microdispositivo, a
preparacdo dos fluidos e do PDMS, os conceitos de alteracdo da molhabilidade com
injecdo de &gua de baixa salinidade sdo 0s mais importantes conhecimentos adquiridos

durante essa pesquisa.
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3. MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo serdo apresentados os diversos processos para a fabricacdo e
analise do micromodelo, desde a geracdo da estrutura porosa até a caracterizacdo do
molde ap0s a fabricacdo. Além disso, serdo detalhadas a preparagédo das salmouras, 0 6leo
mineral, bem como a caracteriza¢do da molhabilidade dos dispositivos em PDMS apoés a
fabricacdo do micromodelo.

No fluxograma abaixo, estdo dispostas as etapas que sao sequenciais e 0s tempos
estimados de cada passo. Ademais, outros processos que podem ser realizados em
paralelo com as etapas sequenciais e estdo descritos no capitulo 3 séo: a preparacdo das

salmouras e os testes de molhabilidade do PDMS.

Meio Poroso Desenho técnico Microfresamento Litografia Macia
4 horas 4 horas 3 horas 5 horas

Experimento Selagem Corona Caracterizagdo
6 horas 2 horas 8 horas

3.1 Geracéo da Imagem do Meio Poroso

A geracédo da imagem da estrutura porosa foi realizada através da modificacdo de
um codigo em MatLab 2017, escrito e fornecido pelo pesquisador Enno de Vries,
doutorando da Universidade de Utrecht, no departamento de ciéncias da Terra. O codigo
é dividido em trés passos principais: parametros de entrada; geracdo da distribuicdo do
tamanho dos gréaos; e preenchimento do dominio.

Os parametros de entrada sdo: dimensdo do dominio, distribuicdo do tamanho dos
grdos e desvio padrdo da distribui¢do. Os grdos sdo gerados inicialmente como circulos e
deformados por uma funcdo polyshape do MatLab. Essa funcdo requer trés dados de

entrada: grau de deformacédo dos circulos, 0 nimero de linhas usadas no processo de
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deformacédo e um parametro de similaridade entre as formas, definido no cédigo como
blob width.

Apos a defini¢cdo do novo formato dos graos, é preciso definir a distdncia minima
entre 0s grdos, esse valor representa o menor canal que sera formado, assegurando total
conex&o entre os canais. Além de todos os parametros citados anteriormente, a porosidade
é outro dado que precisa ser informado para a geracao do sistema de grdos. A Tabela 3-1,

apresenta todos os dados de entrada necessarios para geracdo do sistema poroso.

Tabela 3-1. Lista de dados de entrada para geragdo do sistema poroso

Entradas Descricao

xMax Dimensao do dominio no eixo X

yMax Dimensao do dominio no eixo Y

rMin Raio minimo dos graos

rMax Raio maximo dos grdos

rMean Raio médio dos graos

rStd Desvio padrdo da distribuicdo do tamanho de graos
degree Grau de deformidade das formas geradas

numpPoints Numero de pontos para gera¢do da forma dos graos
blobWidth Similaridade da gerada das formas dos graos
minDist Distancia minima entre os graos

porEst Porosidade do sistema gerado

domPoints Numero de pontos para insercdo de graos

O segundo passo consiste na geracdo da distribuicdo de gréos. Essa geracéo foi
baseada na distribuicdo de tamanho de poros proposta por FOLK & WARD (1957). Esse
processo é realizado com a conversdo didametros de grdos gerados em uma escala de
logaritmo phi (F), organizando-os em uma distribuigdo de frequéncia e calculando as

porcentagens como mostrados pela Equacéo (4).

¢84 — ¢1e + ¢95 — ¢5
4 6.6

O =

(4)

Onde phi (F) é a transformacdo logaritmica: Fi = -logzdi; di € o didmetro do grao
em milimetros e os subscritos 5, 16, 84 e 95, representam as porcentagens da curva da
distribuicdo do tamanho de gréos acumulados.

O terceiro passo do cddigo consiste no preenchimento do dominio com os graos

gerados. O primeiro grao gerado € inserido no dominio e deformado de acordo com a
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funcédo de deformacéo. Sequencialmente, o segundo gréo é gerado e inserido no dominio.
Entretanto, antes de finalizar o passo 2, duas checagens sdo efetuadas: se ocorreu
sobreposicao entre os graos e se obedeceu a distancia minima entre os gréos. Apos cada
insercdo de um novo grao, a porosidade da area livre do dominio é calculada, até que se
aproxime da porosidade inserida na entrada do codigo.

A Figura 3-1 apresenta o esquema que descreve a geracdo dos poros de forma

resumida.

Parametros de Entrada - Geragdo da Distribuigao do - Preenchimento do Dominio
Tamanho de Grdos

Insergdo do grdo no
dominio

Tamanho do dominio Distribuigdo estatistica

Conversdo para
distribuicdo de tamanho
de grdos

Deformacéo do grao
inserido

Tamanho dos graos

Parametros de
deformidade

Insergdo de novo grao

Calculo do desvio padrdo

Checar sobreposigdo e
minima distancia

Minima distancia

Porosidade estimada Ajustar a porosidade

estimada

Figura 3-1. Fluxograma das operac0es realizadas para geragéo do sistema poroso
(Fonte: baseado em CRUZ, 2019).

O meio poroso gerado pelo codigo em MatLab 2017®, seguindo 0s passos
descritos acima, esta representado na Figura 3-2. Imagem gerada pelo cédigo em MatLab
2017® e processada no AutoCAD 2017®. Essa estrutura de poros foi a mesma utilizada
no projeto de CRUZ, 2019.

Figura 3-2. Imagem gerada pelo cddigo em MatLab 2017® e processada no AutoCAD
2017@®.
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Ap0s a geracdo da estrutura porosa, foram inseridos 0s po¢os de entrada e saida
para a fabricacdo do molde. Esse desenho técnico servira de modelo para o processo de
microfresamento. A geometria de entrada e saida do microdispositivo foi projetado para
equalizar a entrada do fluido e facilitar o escoamento quando ocorrer as trocas dos fluidos
injetados, mobilizando de forma mais eficaz o fluido a ser deslocado.

O modelo com trés vias de entrada foi necessario para minimizar a presenca de ar
no interior do micromodelo durante o experimento, eliminando a troca de mangueiras
paraatroca dos fluidos de injec@o. A Figura 3-3 apresenta as denominacdes das diferentes

regides do micromodelo.

Injecao de Poco de
dleo entrada

;

Saida dos
fluidos

Injegdo de
salmoura Sistema poroso

Figura 3-3. Desenho técnico do micromodelo com a denominacéo das regibes de
interesse.

A peca final para o microfresamento apresentou dimensdes aproximadas de 40
milimetros de comprimento por 20 milimetros de altura, sendo 0 meio poroso limitado a

10 milimetros por 10 milimetros.

3.2 Usinagem dos moldes em microfresadora CNC

A partir da finalizacdo do desenho técnico do micromodelo no SolidWorks®, este
é importado para o programa VisualCad®, onde € feita a programagéo da fabricacdo do
molde, que consiste em informar a quantidade de etapas, as fresas, velocidade, avango,
rotacéo e alturas. Apos a programacao da fabricacdo, € gerado o cédigo G. O codigo G é
0 codigo/linguagem utilizado no programa Mach3® da microfresadora CNC Minitech
Machinery® do LabMEMS, (Figura 3-4).
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Figura 3-4. Sistema de microfesamento CNC - Minitech Machinery®

Durante a fabricacdo, embora os grdos aparentem formas arredondadas, na
realidade séo pequenas retas que formam as estruturas similares aos gréos constituintes
das rochas. Assim, a fabricacdo de meios porosos com muitos elementos se torna muito
complexa, 0 que por muitas vezes, resultou em ma formacéo nas estruturas porosas. O
molde fabricado apresenta estrutura porosa de 10 mm por 10 mm.

A Tabela 3-2. Detalhamento das etapas envolvidas no processo de
microfresamento dos microdispositivos.Erro! Fonte de referéncia ndo encontrada.,
apresenta as etapas de fabricacdo do microfresamento do molde em acrilico. As etapas
sdo sequenciais e o tempo de fabricacdo consiste no somatério do tempo de cada etapa.
Além desse tempo, para a fabricacdo completa, ser& acrescido o tempo para troca das

fresas e ajuste da base de corte.

Tabela 3-2. Detalhamento das etapas envolvidas no processo de microfresamento dos
microdispositivos.

ETAPA FRESA  PROF.de CORTE = AVANCO ROTACAO Tempo
(mm) (mm) (mm/min) (rpm) (min)
Faceamento 3 0,1 320 8000 3,25
Pog¢o Grosso 3 0,5 320 8000 3,71
Poco Liso 3 0,5 320 8000 2,5
Entorno do Canal 1,55 0,11 480 24000 2,83
Faceamento
Interno 0,2 0,01 584 54000 5,63
Pogos Menores 0,2 0,025 584 54000 110,2
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3.3 Fabricacéao do Micromodelo em PDMS

A fabricagdo em litografia “macia” faz referéncia aos métodos que utilizam
estruturas macias, e pode compreender diferentes técnicas para a reproducéo rapida de
dispositivos em escalas micro e nano. Existem diferentes técnicas de litografia macia, tais
como: impressdo de microcontato (LCP), réplica de moldagem (REM), micromoldagem
assistida por solventes (SAMIM), dentre outras.

Um dos materiais mais utilizados nas fabricagcdes em litografia macia € o dimetil
polissiloxano, mais conhecido pelo termo em inglés, poly dimethylsiloxane (PDMS). O
PDMS é um material elastomérico que é manipulado em estado liquido e polimeriza ao
ser misturado com um agente de cura. Procedimentos de fabricagdo de dispositivos em
PDMS foram pesquisados por QUAKE & SCHERER (2000), AUSET & KELLER
(2004), MARKOV et al. (2010) e COLMAN (2017).

Inicialmente 0 PDMS é um pouco hidrofobico, entretanto para fabricar o
microdispositivo, as superficies do PDMS necessitam de algum tratamento para a
selagem. Os tratamentos mais conhecidos na comunidade académica sdo o plasma de
oxigénio e o tratamento corona, ambos 0s tratamentos alteram a carga da superficie e por
consequéncia a molhabilidade do material. A alteracdo da molhabilidade do PDMS ap06s
os tratamentos de selagem ndo € constante e se degrada com o tempo,
KARADIMITRIOU (2013). MURAKAMI et al. (1998) e FRITZ & OWEN (1995)
pesquisaram esse efeito e identificaram que essa alteracdo inicia ap6s o tratamento da
superficie e continua por alguns dias, até o material voltar ao estado original.

A fabricacdo do micromodelo foi efetuada pela técnica de litografia macia
utilizando PDMS (Polidimetilsiloxano). O polimero utilizado foi o Sylgard® 184,
fabricado pela empresa Dow Corning.

O procedimento de fabricagdo do microdispositivo em PDMS detalhado abaixo e
representado na Figura 3-5, foi adaptado do procedimento de fabricagdo apresentado por
COLMAN, 2017:

a) Pesa-se 4,5 gramas de base do polimero (Sylgard® 184, Dow Corning
Corporation) necessaria para fabricacdo do micromodelo; adiciona 0,45 gramas
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do agente de cura (Sylgard® 184, Dow Corning Corporation) a base, na proporcao
de 1:10, posteriormente, esses foram misturados com uma espatula limpa;

b) O recipiente com a mistura da base com catalisador é colocado em um dessecador
e submetido a vacuo para retirada das bolhas de ar e sera mantido sobre vacuo até
0 desaparecimento de todas as bolhas.

c) O PDMS (base polimérica mais agente de cura) sera depositado nos moldes da
estrutura porosa e no molde da tampa, e os dois serdo colocados novamente no
dessecador para ser submetido a vacuo até que ndo seja mais observada nenhuma
bolha nas superficies;

d) Depois de retiradas as microbolhas do PDMS contidos nos moldes, estes seréo
colocados em processo de cura do PDMS em estufa a 68 °C durante pelo menos
4 horas.

e) Concluida a cura do PDMS, o mesmo sera resfriado em temperatura ambiente.
Apds o resfriamento, o PDMS sera removido cuidadosamente dos moldes de

acrilico para a selagem do microdispositivo.

Fabricacdo do Microdispositivo
em PDMS

Mistura do PDMS

Eliminagdo das bolhas de
ar na camara de vacuo

Deposi¢ao do PDMS no
molde

Polimeriza¢do a 68°C por
4 horas

Obtenc¢do da estrutura
porosa em PDMS

Figura 3-5. Etapas de fabricacdo do dispositivo em PDMS: a) Mistura da base
polimérica com o agente de cura; b) Insercdo da mistura em um dessecador utilizado
para armazenar o dispositivo durante o vacuo para remocao das microbolhas do PDMS;
¢) deposicdo do PDMS no molde de acrilico para a litografia; d) Cura do PDMS em
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estufa com temperatura controlada em 68°c por pelo menos 4 horas; e) retirada do
PDMs com a estrutura porosa impressa do molde em acrilic. ( Fonte: propria)

3.4 Selagem do Micromodelo

Concluida a cura do PDMS, é necessario realizar o procedimento de selagem do
micromodelo com a outra parte fabricada em PDMS. A tampa em PDMS foi utilizada
para simplificar os efeitos de interacdo do fluido com as superficies do micromodelo e a
interpretacéo do escoamento no interior dos canais.

A superficie de PDMS ¢é submetida ao tratamento por descarga corona, onde
espeécies ativas, tais como ions, elétrons e moléculas excitadas de oxigénio (por exemplo,
corona em ar: Oz, O+, etc), bem como outras formas de radiacdo séo geradas, as quais
podem reagir com a superficie do polimero ocasionando quebra das cadeias e formacgéo
de radicais, criando assim grupos polares na superficie e consequentemente, aumentando
a sua energia livre superficial e propriedades de adesdo, (SELLIN, 2002).

A teoria mais aceita, diz que o tratamento corona oxida a superficie fazendo com
que gases presentes entre o eletrodo e o filme se ionizam atraves de uma descarga elétrica,
permitindo que ocorram alguns tipos de reacfes que promovem a formacéo de grupos
polares (BRONZE, 2010).

O procedimento de tratamento consiste da colocacdo das superficies de PDMS
sobre uma placa isolante para concentrar a descarga de alta voltagem na superficie a ser
tratada. Com o equipamento ligado, a ponteira € aproximada da superficie e movimentada
por toda a area a ser tratada, de modo que as cargas interajam diretamente com o0 PDMS
de forma mais uniforme. O tempo de tratamento das superficies foi padronizado em 30
segundos.

A Figura 3-6, demonstra a interacdo das cargas do equipamento com as superficies
de PDMS sobre a placa isolante.
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Figura 3-6. Tratamento do plasma corona nas superficies de PDMS, procedimento
realizado sobre uma placa isolante de madeira para melhorar a performance do
processo.

Apdbs o tratamento, as duas superficies sdo encostadas e aplicada uma presséo,
com as maos, de forma a forcar o contato de toda a area tratada. Em seguida, o
microdispositivo é colocado na estufa a 68°C por 2 horas, para melhorar a interacdo entre
as superficies e por consequéncia, a selagem.

Finalizado o micromodelo, seré realizada entdo a verificacdo de estanqueidade do
sistema, Figura 3-7. O sistema consistirA no micromodelo, dois canais de entrada
conectados nas bombas seringas, sendo um para o 6leo e outro para a salmoura, e um

canal de saida.
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Figura 3-7. Foto retirada de um teste de verificagdo de vazamentos com bombas
seringas, canais de entrada e saida e micromodelo.

3.5 Salmouras

A agua do mar (SW) apresenta concentracdes diferentes de acordo com o local de
interesse. Na costa brasileira, a salinidade da dgua do mar é de 35.000 ppm e 86% dessa
salinidade é formada por NaCl, de acordo com o site portal educacdo, no artigo
denominado, a salinidade da agua do mar (DECICINO, 2013). Baseado no padréo de
salinidade da SW no cenério nacional, utilizou-se o valor de 35.000 ppm (partes por
milhdo) para a injegdo normal e as salmouras de baixa salinidade foram preparadas com
salinidade de 5.000 ppm. A salinidade do fluido de baixa salinidade foi baseada nos
trabalhos de AMIRIAN (2017), EMADI & SOHRABI (2013), SUNNIVA et. al. (2017).
Entretanto, para um trabalho de avaliacdo de tendéncia da molhabilidade com a variacao
da salinidade dos fluidos de injecdo, foram preparadas salmouras com salinidade
intermediaria, 15.000 ppm.

A preparagédo das salmouras foi realizada nas trés concentragdes citadas acima,
5.000 ppm, 15.000 ppm e 35.000 ppm, e com trés sais, cloreto de sodio (NaCl), cloreto
de célcio (CaCl2) e sulfato de sddio (NazSO4). A Erro! Fonte de referéncia nédo
encontrada. apresenta as nove salmouras que foram preparadas para realizagdo dos

experimentos.
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Tabela 3-3. Salmouras produzidas para os testes de molhabilidade do PDMS, realizados

no DSA do Laboratério de recuperaiéo avaniada de Petroleo (LRAP).

#11 NaCl-5.000 ppm
#21 NaCl - 15.000 ppm

#3| NaCl - 35.000 ppm
#4

Na2S04 - 5.000 ppm

#5| Na2504 - 15.000 ppm

#6 | Na2504 - 35.000 ppm
#7| caCl2 -5.000 ppm
#8 | caCl2-15.000 ppm
#9

CaCl2-35.000 ppm

O procedimento de preparo da salmoura teve inicio com a pesagem da quantidade
de sal para ser adicionado, conforme Tabela 3-4, para a fabricacdo de 500 ml de cada
salmoura. A partir disso, o sal foi misturado com 500 ml de 4gua deionizada, medida em
um baldo volumétrico especifico e levado a agitagdo por 30 minutos para
homogeneizacdo, como apresentado na Figura 3-8. Ap6s ser homogeneizada, a salmoura

foi submetida a vacuo por 1hora para remogdo dos gases dissolvidos.

Tabela 3-4. Célculo da quantidade de sal adicionado na preparacdo das salmouras nas
trés concentracdes definidas.

Concentragao Volume Quantidade de Sal
(ppm) (ml) (gr)
35000 500 17,5
15000 500 7,5
5000 500 2,5
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Figura 3-8. Pesagem do sal para preparacdo da salmoura na concentracdo desejada
(esquerda); Amostra no agitador para homogeneizagéo (centro); Bomba de vacuo para
remocao do gas dissolvido na dgua deionizada (direita).

A seguir estd demonstrado de maneira resumida o procedimento de fabricacéo de

salmouras utilizado nessa presente pesquisa, Figura 3-9.

Procedimento de fabricacao das
salmouras

Pesar o sal de acordo
com a concentragao
desejada

Separar 500 ml de agua
deionizada em um baldo
volumétrico especifico

Despejar o sal na agua
deionizada.

Homogeneizar a salmoura
no agitador magnético

Submeter a salmoura a
vacuo por 1h para
remocao do gas dissolvido

Colocar a salmoura em
frasco com tampa.

Figura 3-9. Procedimento de fabricacdo das salmouras.
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3.6 Oleo Mineral

Para o desenvolvimento da pesquisa, foi utilizado um 6leo mineral padréo,
fornecido pela empresa Sigma Aldrich. O 6leo é denominado heavy mineral oil, sem

coloracdo. As especificacdes técnicas estdo descritas a seguir na Tabela 3-5.

Tabela 3-5. Especificagdes técnicas do dleo mineral pesado utilizado para saturagdo do
sistema poroso.

Especificacao do dleo mineral padrao

Nome do produto Oleo Mineral pesado
Fornecedor Sigma aldrich
Coloragao Transparente
Estado Liquido
Gravidade especifica a 25 °C 0.845 - 0.905
Viscosidade a 40 °C (cp) 63.6-70.4

3.7 Testes de Molhabilidade

Molhabilidade é a atracéo relativa de dois fluidos a uma superficie solida e relativo
a dois fluidos imisciveis em meios porosos, € a tendéncia preferencial de um dos fluidos
molhar/aderir a superficie dos poros na presenga do outro fluido. Para um sistema
agua/odleo/rocha, o termo molhabilidade refere-se a média, relativo a preferéncia de
atracdo (BROWN & FATT, 1956), SALATHIEL, 1973 e DONALDSON & ALAM
2008).

A medida de molhabilidade pode ser realizada por métodos quantitativos como
angulo de contato, Amott, indice USBM, assim como métodos qualitativos como
embebicdo, exame microscopio, e método da permeabilidade relativa (ANDERSON,
1986).

Em 1855, foi desenvolvida uma equacéo das forcas atuantes em uma gota, Figura
3-10. Essa equacdo é funcdo da diferenca das tensdes interfaciais dos fluidos e do angulo

de contato, Equacdo (Young, 1855).
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Figura 3-10. Gota de liquido espalhada em uma superficie solida. As forcas de tenséo
interfacial moldam a gota em formato esférico.

Yso = Vsu = You COS(0) (5)

Na equacdo acima, y representa a tensao interfacial, 6 € 0 angulo de contato e 0s
subscritos 0, s e w, identificam respectivamente 0leo, sélido e dgua (water).

Em reservatorios de petroleo, em que o sistema 6leo-agua esta em contato com a
rocha, o angulo de contato do equilibrio entre a &gua e a rocha (8) pode ser relacionado

as tensdes pela equacéo de Young, conforma Figura 3-11.

A)
Agua=wW

Oleo=0

< Yow

Figura 3-11. (A)Esquema representativo da gota de 6leo (O) em agua (W) em uma
superficie solida (S). (B) 6leo em &gua no poro de um mineral (ISRAELACHVILI,
1991).

A molhabilidade pode ser quantifica de acordo com o balango de forca entre os
dois fluidos imisciveis e a superficie sélida, Figura 3-12. Na Figura 3-12(a), o fluido
molhante apresenta uma maior superficie de contato com a rocha, evidenciando a

preferéncia da rocha pela mesmo em comparacdo com o fluido ndo molhante. A Figura
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3-12(b) representa dois sistemas, sendo um molhavel a agua e o outro em que a rocha é

molhéavel ao éleo.

(a) /

FLUIDO NAO
MOLHANTE

FLUIDO MOLHANTE

O-I'II'TLS"_'_'_'_H e o ?‘:"‘ = Gm,s

SUPERFICIE DA ROCHA

T
TELPE LI 1 7 7

(b)

ROCHA MOLHAVEL ROCHA MOLHAVEL
AAGUA AO OLEO

Figura 3-12. Representacdo do equilibrio de forgas do sistema agua/6leo/rocha. (a)
Forcas de tensdo interfacial em um sistema com dois fluidos imisciveis em contato com
a superficie sélida. (b) ilustracdo de dois sistemas, o primeiro com rocha molhavel a
agua e o segundo molhavel ao 6leo. (Fonte: Modificada de Willhite, 1986).

Conforme pesquisado por KARADIMITRIOU et al. (2013) e MATA et al. (2005),
o0 PDMS é naturalmente hidrofobico, com o angulo de contato da 4gua acima de 100°.
RAAIIMAKERS (2018), identificou que com o uso do tratamento para selagem das
superficies, 0o PDMS se torna mais hidrofébico do que o seu estado natural.

Sendo assim, o teste de molhabilidade do sistema 0leo, salmoura e PDMS,
resultou na melhor caracterizacéo da atragdo dos diferentes fluidos com a superficie do
PDMS. O teste consiste no preenchimento completo de uma cubeta de acrilico translucida
com uma das amostras de salmouras, possibilitando o contato da salmoura com o PDMS
solido colocado sobre a cubeta.

Apos a montagem inicial, uma agulha em formato de “J”” com didmetro interno de
0,52 mm, acessa a parte abaixo do PDMS e libera uma gota de 6leo mineral. Assim, a
gota de 6leo mineral ficou submetida as interacdes com a superficie do PDMS e no meio

preenchido de salmoura, Figura 3-13.
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A B

Figura 3-13. Esquema ilustrativo do teste de molhabilidade. A) imagem da agulha
submersa na salmoura e posicionada abaixo da superficie do PDMS tratada com corona
antes da liberacdo da gota de 6leo e B) representacao da gota de 6leo liberada e aderida

a superficie do PDMS envolta em salmoura.

Esse procedimento foi realizado em triplicata para as nove salmouras produzidas
e 0 PDMS teve a superficie tratada por corona com 30 segundos e foi testado na janela
entre 24 e 36 horas apos o tratamento da superficie. Durante o periodo de espera até a
janela de teste, 0o PDMS foi deixado em um recipiente de vidro para evitar a contaminagao
da superficie. Abaixo segue uma imagem do goniémetro atmosférico da marca Kruss,

utilizado para as medicdes de angulo de contato, Figura 3-14.

R ¢

Figura 3-14. Drop Shape Analyser, modelo 100E da Kruss, do laboratério de
recuperacdo avancada de petroleo (LRAP), utilizado para medicdo de angulo de contato
(esquerda) e foto da Seringa em formato “J” e a cubeta (direita).
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3.8 Aparato Experimental

O desenvolvimento dessa pesquisa demandou a montagem de um aparato
experimental especifico para a realizagdo dos fluxos no interior dos sistemas porosos dos
midromodelos de PDMS. A visualizacdo da evolugdo do experimento foi efetuada com a
camera digital Lumix DMC-GH4, com lentes 12-25 mm e uma lampada de led para
melhorar o brilho e contraste da imagem. Essa camera possibilitou capturar o sistema
poroso por completo, facilitando o processamento das imagens geradas. O sistema de
injecdo era composto de duas bombas seringas, elite 11 da marca harvard instruments,
seringas de plastico BD de 1ml e 5 ml, e mangueiras de conexdo. Uma véalvula de 3 vias
foi utilizada para bloquear a linha de 6leo durante a injecdo da &gua de baixa salinidade,
evitando a entrada da salmoura na linha de 6leo. Todos o0s equipamentos foram dispostos
em uma mesa Optica para resultar na configuracdo mais adequada do aparato

experimental. Abaixo seguem fotos do aparato experimental desenvolvido, Figura 3-15.

Dispositivo
| em PDMS

Lampada
| Dispositivo

| Bomba Seringa 2

Figura 3-15. Foto do aparato experimental desenvolvido e montado na bancada dptica
do LabMEMS, durante o experimento de injecdo de dgua de baixa salinidade.

3.9 Procedimento Experimental

Para iniciar o procedimento experimental, alguns parametros experimentais
precisam ser definidos, como a vazdo de injecdo e a janela operacional da superficie,

relacionada aos testes de molhabilidade do PDMS aos fluidos injetados no sistema.

35



A vazdo de injecdo do fluido de recuperacéo avancada no micromodelo € baseada
na velocidade minima de fluxo convencional em reservatérios de 6leo, 1pé/dia, em
virtude de fluxos e areas transversais usuais de escoamento em meios porosos. A vazao
calculada para o caso do micromodelo seria de 0,05 pL/min. Entretanto, por ser uma
vazdo muito baixa, foi decidido trabalhar com a vazéo de 0,2 pL/min, mais usual se
comparado com os trabalhos publicados sobre injecdo em micromodelos de sistemas
porosos, facilitando assim a correlacdo dos resultados obtidos.

Alem da vazdo de inje¢do, a molhabilidade do PDMS aos fluidos presentes no
sistema e um parametro fundamental para a repetibilidade dos testes. Visando
correlacionar as medicdes de angulo de contato efetuados no DSA, os micromodelos
foram testados dentro da janela de 24h — 36h ap06s o tratamento corona, mesma janela
operacional das superficies tratadas para os testes de molhabilidade do PDMS.

O procedimento experimental comeca na limpeza do micromodelo com etanol
para a retirada de possiveis impurezas no interior dos canais. Consequentemente, o 6leo
mineral pesado foi injetado em diferentes vazdes (1 pL/min, 2 pL/min, 5 pL/min e 10
pL/min), de forma a efetuar a saturacéo total do sistema poroso.

Ap0s a saturacdo completa do micromodelo, a valvula de 3 vias, instalada na linha
de 6leo foi posicionada de forma a fechar a conexdao com o micromodelo. Assim, a injecdo
de salmoura seria direcionada apenas para o interior do sistema poroso, sem perda do
fluido injetado para a linha de 6leo. A injecdo das salmouras foi efetuada a uma vazéo
inicial de 0,5 pL/min, até o preenchimento do pogo anterior a estrutura porosa. Com o
poco completo, a vazao foi reduzida para 0,2 pL/min, vazéo operacional calculada para
o0 fluxo em meio poroso. A partir da vazdo de inje¢éo, a cada 20 minutos, um volume
poroso (PV) foi injetado e realizada uma imagem desse momento para 0 processamento
final. Apds a injecdo de trés volumes porosos, o experimento era interrompido e o
micromodelo limpo novamente com etanol.

Os experimentos de escoamento foram realizados com quatro salmouras, NaCl
5.000 ppm, NaCl 35.000 ppm, Na2SO4 5.000 ppm e Na2SOs 35.000 ppm. Para cada
experimento foi fabricado e preparado um micromodelo de PDMS com a mesma estrutura
porosa e respeitando a janela de teste relacionada aos testes de molhabilidade entre 24h -
36h apds o tratamento corona.

A Figura 3-16, descreve o procedimento experimental em todas as suas etapas.
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Procedimento experimental de
Injecdo no Microdispositivo

Injecdo de etanol para
limpeza do sistema
poroso

Injecdo da salmoura para
remogdo do ar da linha da
salmoura

Inje¢do do dleo mineral
para saturacao do
dispositivo

Confirmagao da auséncia
de ar no interiordo
dispositivo.

Injecdo da salmoura na
vazdo definida por 3
volume porosos.

Limpeza do dispositivo
com etanol em diferentes
vazoes

Figura 3-16. Procedimento experimental de inje¢cdo nos micromodelos para medicéo de
volume de éleo produzido.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo serdo apresentados e discutidos os resultados da caracterizacéo
dimensional dos micromodelos, dos testes de molhabilidade do PDMS nas diferentes
salmouras e dos ensaios realizados para recuperacao de 6leo com a injecao de fluidos de

baixa salinidade.

4.1 Caracterizacao dimensional dos micromodelos

A caracterizacdo dimensional do molde e do micromodelo fabricado €
fundamental para identificacdo de possiveis erros ocorridos na microusinagem ou durante
a cura do PDMS no molde de acrilico.

A Figura 4-1, demonstra a reconstrucao da estrutura porosa do dispositivo, a partir
de quatro imagens obtidas com o microscopio Hyrox, pertencente ao LABMEMS. As
imagens geradas auxiliam na visualizacdo da estrutura fresada e se existe alguma

obstrucdo nos canais de entrada e saida.

Figura 4-1. Reconstrugdo da estrutura porosa a partir de quatro imagens obtidas pelo
microscOpio Hyrox para caracterizacdo dimensional do sistema poroso.

As medidas dimensionais dos micros canais em PDMS sdo importantes na
caracterizagéo do sistema poroso com a largura e altura dos canais, porosidade do sistema
poroso, qualidade dos canais de entrada e saida e possiveis obstrucdes apds a usinagem.

A seguir serdo apresentadas 3 regifes de interesse (grao 1, grao 2 e entrada da
salmoura), onde foram detalhadas as medidas nas 3 etapas de fabricacdo, desenho técnico
em AutoCAD 2017®, molde fresado em acrilico e o dispositivo em PDMS. As trés
medidas e um desvio calculado com a medida do desenho técnico como referéncia.
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A Figura 4-2, representa a imagem do Grdo 1 que foi escolhido e as cinco
distancias para os gréos adjacentes, as medi¢des foram efetuadas no molde em acrilico e
também no dispositivo em PDMS. A Tabela 4-1, apresenta a médias do total de 3 medidas
que foram efetuadas para cada distancia e o desvio padrdo em comparagdo com a

dimensao projetada no desenho em AutoCAD 2017®.

Figura 4-2. Imagem da regido Grao 1, obtida no molde em acrilico através do
microscépio Hyrox, com a identificacdo de cada um dos canais e codigo de letras para
correlacdo na respectiva tabela.

Tabela 4-1. Medidas referentes a regido do grdo 1 nas 3 diferentes etapas de fabricacéo
e 0S respectivos desvios.

Grao 1l
Distancia AutoCAD Molde PDMS  Desvio do Molde Desvio do PDMS

(um) (nm) (nm) (%) (%)
A 219,2 236,9 237,5 8,1 8,3
B 72,5 80,7 87,5 11,3 20,7
C 94,1 111,2 109,2 18,2 16,0
D 73,5 82,6 86 12,4 17,0
E 467,5 484,5 485,5 3,6 3,9

A Figura 4-3, representa a regido do Grao 2 e as duas distancias para 0s graos
adjacentes, as medicGes foram efetuadas no molde em acrilico e também no dispositivo
em PDMS. A Tabela 4-2, apresenta a médias do total de 3 medidas que foram efetuadas
para cada distancia e o desvio padrdo em comparacdo com a dimensdo projetada no
desenho em AutoCAD 2017®.
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Figura 4-3. Imagem da regido Gréo 2, obtida no molde em acrilico através do
microscopio Hyrox, com a identificacdo de cada um dos canais e codigo de letras para
correlagé@o na respectiva tabela.

Tabela 4-2. Medidas referentes a regido do gréo 2 nas 3 diferentes etapas de fabricacao e
0s respectivos desvios.

Grao 2
Distancia AutoCAD Molde PDMS Desvio do Molde  Desvio do PDMS
(um) (nm) (um) (%) (%)
A 60,6 65,7 70,4 8,4 16,2
B 155,4 161,7 162,6 4,1 4,6

A Figura 4-4, representa a entrada da injec@o de salmoura, nessa figura, foi
possivel medir e comparar o diametro do canal em relagdo ao que foi projeto. A Tabela
4-3, compara as medidas obtidas no molde e no dispositivo em PDMS, com o projetado
em AutoCAD 2017®.

Figura 4-4. Imagem da regido entrada da salmoura, obtida no molde em acrilico através
do microscopio Hyrox, com a identificacdo de cada um dos canais e cddigo de letras
para correlacéo na respectiva tabela.
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Tabela 4-3. Medidas referentes a regido entrada da salmoura nas 3 diferentes etapas de
fabricacéo e os respectivos desvios.

Entrada da Salmoura
AutoCAD Molde PDMS Desvio do Molde  Desvio do PDMS

Distancia

(um) (um) (um) (%) (%)
F 2000 21612  2161,3 8,1 8,1
500 528,7 530,5 5,7 6,1

DV (%) _ Valor Medido — Valor de Referéncia % 100

Valor de Referéncia

A medida de altura dos canais foi medida também com o auxilio do microscépio
Hirox, através da diferenca de foco das regides dos grdos e dos poros, conforme
representado Figura 4-5. A altura de projeto foi de 100 micrometros e a altura média,
medida em 4 pontos distintos tanto para o0 molde em acrilico e o dispositivo em PDMS.

A Tabela 4-4 apresenta as medidas médias de altura obtidas nas regibes dos grdos 1 e 2.

100.4

100.4pm
50.2
0.0
1623.3um

0.0

e ,/"
NE

2164.‘.\:m\\1

Figura 4-5. Imagens de uma regido no meio poroso, do lado esquerdo a imagem em 2D e
do lado direito, criacdo da imagem 3D para obtencdo da altura dos canais.
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Tabela 4-4. Medidas de altura referentes a regido do grdo 1 e grdo 2, nas 3 diferentes
etapas de fabricagéo e os respectivos desvios.

Grao 1l
Altura Autocad Molde PDMS Desvio do molde  Desvio do PDMS
(km) (km) (um) (%) (%)
1 100 97 97,5 30 25
Grao 2
Altura Autocad Molde PDMS Desvio do molde  Desvio do PDMS
(km) (km) (km) (%) (%)
1 100 97 83 3,0 17,0

A porosidade do micromodelo inicialmente definida foi de 40%, valor base
inserido no codigo para geracdo da estrutura porosa. Esse € um valor referéncia, pois a
porosidade final das imagens processadas serd um pouco diferente, mas muito préxima
da porosidade definida no codigo. A partir da porosidade e a altura do micromodelo, é
possivel calcular o volume no interior da estrutura porosa. O volume calculado para o
micromodelo em questdo foi de 4 L, contabilizando apenas a estrutura porosa com 100

micrOmetros de altura, comprimento de 10mm, largura de 10 mm e 40% de porosidade.

4.2 Testes de Molhabilidade

As medicOes foram efetuadas em trés concentragdes distintas cinco mil ppm,
simulando os fluidos de injecdo com baixa salinidade, trinta e cinco mil ppm,
concentracdo proxima a concentracdo da adgua do mar e quinze mil ppm, salinidade
intermedidria para construir uma curva de tendéncia entre as duas concentracfes de
interesse. Portanto, foram efetuadas 27 medicdes, considerando que as medidas foram
triplicatas, com trés diferentes ions, NaCl, Na2SO4 e CaClz2, conforme observado no
Gréfico 4-1.
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Grafico 4-1. Medidas de molhabilidade do 6leo mineral padrdo no PDMS na presenga
das salmouras de NaCl, Na2SO4 e CaCl2 nas concentragdes de sais de 5.000 ppm,
15.000 ppm e 35.000 ppm.

No Gréfico 4-1, podemos observar que a molhabilidade do 6leo nas salmouras de
NaCl e CaClz diminuiu com a reducdo da salinidade, enquanto a salmoura de Na2SO4
apresentou padrdo oposto, com o0 aumento da molhabilidade com a reducéo da salinidade.
Portanto, foram selecionadas duas salmouras para os testes de injecéo, a salmoura
de NaCl por ser o sal mais abundante na agua do mar com 85% (DECICINO, 2013) e 0

Na2SO0s4, por apresentar o padréo oposto de molhabilidade.

4.3 Ensaios de Injecdo de Fluido de Baixa Salinidade

A seguir serdo apresentadas as imagens de cada experimento, onde a &rea em
vermelho representa o volume de 6leo que foi produzido a partir da injecao das salmouras.
Partindo do volume poroso total de 41%, o volume produzido em cada experimento,
corresponde ao fator de recuperacdo relacionado a esse volume poroso. Em cada imagem
estdo destacados os volumes porosos injetados (PV) e o fatores de recuperacdo de 6leo
(FR).

FR = (area em vermelho) / (porosidade base da area em questéo, 41%o).
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Experimento 1 — NaCl 35.000 ppm

1PV 2PV 3PV
FR 57% FR 60% FR 60%

Figura 4-6. Imagens processadas da evolucgdo do fator de recuperacao de 6leo (FR),
mediante a injecdo de 3 volumes porosos da salmoura de NaCl com salinidade de
35.000 ppm.

Experimento 2 — NaCl 5.000 ppm

1PV 2PV 3PV
FR 59% FR 64% FR 66%

5

Figura 4-7. Imagens processadas da evolugdo do fator de recuperacédo de 6leo (FR),
mediante a injecdo de 3 volumes porosos da salmoura de NaCl com salinidade de 5.000

ppm.

Experimento 3 — Na;SO4 35.000 ppm

2PV 3PV
FR 62% FR 65%

1PV
FR 60%

B

g

Figura 4-8. Imagens processadas da evolucédo do fator de recuperacéo de 6leo (FR),
mediante a injecdo de 3 volumes porosos da salmoura de NaSO4 com salinidade de
35.000 ppm.
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Experimento 4 — NaxSO4 5.000 ppm

3PV
FR 60%

1PV 2 PV
FR 53% FR57%

Figura 4-9. Imagens processadas da evolugdo do fator de recuperacéo de 6leo (FR),
mediante a injecdo de 3 volumes porosos da salmoura de Na2SO4 com salinidade de
5.000 ppm.

O processamento das imagens possibilitou relacionar o fator de recuperacéo de
6leo com o volume injetado e comparar o efeito da redugdo da salinidade do fluido
injetado na molhabilidade do 6leo ao PDMS, ou seja, a atracdo do 6leo mineral utilizado
a superficie do PDMS do micromodelo. Abaixo a performance comparativa de cada um
dos ions testados (NaCl e Na2SO4) nas duas salinidades fabricadas. O Grafico 4-2,
corresponde aos dois experimentos realizados com as salmouras de NaCl nas
concentracfes de 5.000 ppm e 35.000 ppm e o Grafico 4-3 esta relacionado aos

experimentos com as salmouras de Na2SOa4 nas concentra¢des de 5.000 ppm e 35.000

ppm.
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Grafico 4-2. Evolucdo do fator de 6leo recuperado das salmouras NaCl 5000 ppm e
NaCl 35.000 ppm, corroborando os testes de molhabilidade realizados com essas
salmouras.
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Gréfico 4-3. Evolucgdo do fator de 6leo recuperado das salmouras Na2SO4 5.000 ppm e
Na2S04 35.000 ppm, corroborando os testes de molhabilidade realizados com essas
salmouras.

Os testes de injecdo comprovaram o0s resultados obtidos nos testes de
molhabilidade do 6leo mineral na superficie do PDMS na presenca das salmouras de NaCl
e Na2SO4. Correlacionando que quanto maior a aderéncia do 0leo a superficie, menor a
mobilidade do mesmo no interior dos canais.

A injecdo da salmoura de NaCl, em baixa concentragéo (5.000 ppm) apresentou
baixa molhabilidade ao éleo mineral, com angulo de contato médio de 57.3° e fator de

recuperacdo de 6leo de 65,5% apos a injecdo de 3 volumes porosos, enquanto a salmoura
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de alta salinidade (35.000 ppm) obteve 81,3° de angulo de contado e o fator de
recuperacdo obtido foi de 60,3% do volume total de dleo.

Por sua vez, a injecdo da salmoura de Na2SOa4 de baixa salinidade (5.000 ppm)
que apresentou medicdo de molhabilidade de 77,8° com fator de recuperacéo de 60,3%
apos a injecao de 3 volumes porosos e a injecdo de salmoura de Na2SO4 de alta salinidade
(35.000 ppm), apresentou molhabilidade de 67,8° e o fator de recuperagédo de 6leo obtido
de 65,2% do volume total de 6leo no sistema poroso.

Posto isso, e considerando a alta relevancia do cloreto de sddio na agua de injecéo
por representar 85% dos sais constituintes da agua do mar (DECICINO, 2013), a pesquisa
relacionada diretamente a atuacdo dos ions, Na* e CI', apresenta uma enorme aplicacdo
no futuro da recuperacdo avancada de petréleo no cenario mundial e principalmente no

cenario nacional, visto que nosso fator de recuperacgdo é de apenas 24% (KURY, 2019).
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5. CONCLUSAO

A microfluidica se destacou nas ultimas décadas como uma excelente ferramenta
para melhor caracterizagdo dos experimentos em sistemas porosos, permitindo a
visualizacdo do escoamento e a reproducao das estruturas porosas para comparacgao dos
testes. Nesse sentido, o PDMS apresenta ser um material importante, sem custo elevado
e de facil manipulacdo para fabricacdo dos dispositivos, entretanto apresenta algumas
limitagcbes como requerimento de alta pressao e temperatura.

O método de fabricacdo do molde com a microfresadora mostrou ser capaz de
fabricar sistemas porosos de alta complexidade, com baixa porosidade e uma
possibilidade maior de variacdo da profundidade dos canais, se comparado com outras
tecnologias.

A fabricacdo do micromodelo permitiu a realizacdo de inimeros testes de
recuperacdo avancada de petrdleo, evidenciando a técnica de microfluidica como uma
excelente ferramenta para futuras pesquisas relacionadas a escoamento de quimicos em
sistemas porosos, sendo um complemento para os testes de coreflooding que requisitam
de muito tempo de experimento e materiais de maior custo.

A técnica de injecdo de fluido de baixa salinidade se torna mais interessante em
reservatorios carbonaticos, maior parte dos reservatorios de Présal, visto que a injecdo de
adgua comum como método de recuperacdo secundaria ndo é tdo eficaz devido ao
carbonato apresentar molhabilidade preferencial ao 6leo ou neutra em condicbes de
reservatorio.

A aplicacdo da técnica de reducdo de salinidade dos ions, Na* e CI-, apresentou o
melhor resultado para as cargas das superficies de PDMS apds o tratamento corona ser
aplicado para ativar as superficies durante o processo de selagem dos micromodelos. Isso
estd relacionado as cargas atuantes nas superficies, que embora seja difundido que a
molhabilidade é alterada ap6s o tratamento corona, ainda é necessaria uma melhor
caracterizagdo de como essas cargas ionicas atuam.

As principais contribuicGes e conclusdes da presente pesquisa foram as seguintes:
1. A partir do cddigo cedido pelo doutorando Enno de Vries da universidade de

Utrecht, foram desenvolvidos sistemas porosos, com varia¢do dos tamanhos de

gréos, porosidade, configuracdes de entradas e saidas;

48



o

A operacdo de microfresamento foi desenvolvida com a complexidade das
estruturas projetadas e a diminuicdo do tempo de fabricacdo demonstrou a

extrema evolucdo dos pesquisadores envolvidos;

A montagem do aparato experimental requisitou um pouco mais de tempo devido
a especificidade dos experimentos. A aquisi¢do de uma imagem de qualidade para
posterior processamento e a eliminacdo das bolhas no interior do micromodelo

foram os dois principais desafios enfrentados e solucionados;

As salmouras foram produzidas com sais separados com diferentes forcgas iénicas.
E a injecdo da salmoura de NaCl de baixa salinidade, apresentou uma reducéo da

atracdo do 6leo na superficie de PDMS, observado pelo teste de angulo de contato;

O fator de recuperacdo de 6leo nos experimentos de injecdo corroborou com as

medic¢des de molhabilidade obtidas nos testes de angulo de contato;

O processamento da imagem precisou ser aprimorado, para melhor segmentagéo
e qualidade dos resultados obtidos. O programa Image J apresenta diversas
ferramentas de importacdo de imagem, possibilitando o melhor contraste dos

fluidos, resultando em uma segmentacao adequada;

O estudo desse tema resultou em um desenvolvimento da equipe de microfluidica
relacionada com EOR nos laboratorios envolvidos, que compartilhou avangos e
permitiu identificar as vantagens e desvantagens desse tipo de experimento, além

das alternativas para futuros trabalhos.

5.1 Futuros Trabalhos

Analisando todo o estudo realizado, pode-se afirmar que esse é apenas o inicio de um

ramo de pesquisa em microfluidica voltada para recuperacdo avangada de petréleo no
Laboratorio de Recuperacdo Avancada de Petréleo da UFRJ. E nesse sentido, alguns temas
importantes serdo destacados para otimizacdo das andlises e a melhor aplicacdo dos

experimentos, tais como:
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O PDMS apo6s o tratamento de selagem com plasma de oxigénio ou
tratamento corona, apresenta uma mudanca nas cargas na superficie e por
consequéncia a molhabilidade da superficie é alterada. Alguns estudos ja
testaram um tratamento dos canais do sistema poroso com um produto
quimico chamado Tricloro (1H, 1H, 2H, 2H-perfluorooctil) silano, que
atua na superficie do PDMS, tornando o comportamento das cargas mais

estavel, facilitando a compreensdo dos resultados;

Os micromodelos em PDMS apresentam restricdes com temperatura,
pressdo, tolueno, sendo assim, ao imaginar o futuro dos experimentos e
aplicacdo de técnicas de recuperacdo avancada que necessite desses
componentes, a utilizacdo de micromodelos fabricados em vidro é
essencial. Logo, o desenvolvimento da fabricagdo dos micromodelos em

vidro, aparenta ser o futuro dos experimentos microfluidicos;

Algumas pesquisas de microfluidica em sistema porosos, estdo
desenvolvendo sensores de pressao e temperatura para serem inseridos nos

micromodelos, aumentando a aquisi¢cdo de dados durante o escoamento.

A aplicagdo de geracdo de sistemas porosos a partir das imagens de
microtomografias de rochas reservatorios reais, permitird uma
aproximacdo e comparacdo dos resultados em diferentes escalas e

sistemas, como microfluidica, core flooding e modelagem.
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APENDICE A - PROCESSAMENTO
DAS IMAGENS

Ap0s a aquisicdo das imagens com a camera do aparato experimental, foi preciso
processar essas imagens para que fosse realizada a segmentacao e assim a quantificacéo
do volume de dleo recuperado e o comportamento das diferentes salmouras injetadas. A
seguir serdo relatados de maneira bem didatica os passos efetuados para a obtencédo do
resultado final apresentado. Esse processo foi elaborado em conjunto com a pesquisa
desenvolvida por CRUZ, 2019.

Passo 1:

O processamento das imagens comeca com a identificacdo da relacdo pixels e mm,
pois a foto é dimensionada em pixels e 0 micromodelo em mm, assim sendo, foi realizada
uma foto escala com uma régua de precisdo fisica, para relacionar pixels em mm, e foi
identificada a equivaléncia de 488 pixels e 10 mm.

Portanto, a imagem foi cortada e definida a area de interesse para tratamento, em
10 mm x 10 mm, para geracdo do corte exatamente na estrutura porosa, sendo essa area
delimitada em todos as imagens tratadas com intuito de comparacdo e avaliacdo do
experimento.

O processamento da imagem teve inicio com a aquisi¢cdo da foto do modelo
completamente saturado de liquido com corante preto para permitir a diferenciagdo dos
grdos e os canais. Esse processo inicial € indispensavel para a segmentacdo do modelo e
definicdo da porosidade da regido definida para tratamento. A porosidade da area cortada
foi medida em 41% pela segmentacdo do software Image J, através da segmentacao,
Trainable Weka Segmentation. O micromodelo preenchido de ar diferenciacdo entre
gréos e canais pode ser feita visualmente, entretanto o contraste ndo era suficiente para a
correta segmentacdo da imagem. O procedimento de processamento das imagens esta
descrito detalhadamente no apéndice A. A Figura A - 1, demonstra a segmentacao correta
apos a saturacdo do meio poroso com corante preto e a Figura A - 2, evidencia a ma

segmentacéo, efetuada a partir da estrutura preenchida apenas com ar.
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Real Segmentado |

Figura A - 1. Imagem do corte da estrutura porosa real em um micromodelo preenchido
por fluido com corante preto (esquerda) e imagem da segmentacéo efetiva, realizada
para medicdo da porosidade real do meio poroso em questdo (direita).

Figura A - 2. Imagem do corte da estrutura porosa real em um micromodelo preenchido
apenas por ar (esquerda) e imagem da segmentacdo nao efetiva (direita).

O célculo da porosidade da area delimitada, possibilita que com o processamento
da imagem, seja calculado o volume total de Oleo recuperado em cada um dos
experimentos.

Passo 2:

Separacdo das imagens obtidas ap0s a injecdo de cada um dos volumes porosos.
Essa imagem apresentava todo o dispositivo, incluindo as entradas, saida, pogos e sistema
poroso. Sendo assim, foi preciso realizar um corte na regido de interesse, ou seja, a area
de 10 mm x 10 mm que estava no meio do sistema poroso. Para que esse corte
representasse a mesma area em todos as imagens, um ponto de referéncia foi arbitrado e

possibilitou a comparacédo entre as imagens.
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Figura A - 3. A) Imagem sem tratamento, retirada apos a injecdo de 1 PV da salmoura
de NaCl com 5000 ppm. B) Corte da regiédo de interesse a partir do ponto de referéncia
arbitrado.

Passo 3:

Com a definicdo da imagem cortada, 0 arquivo precisa ser aberto em um programa
de segmentacéo, para definir a porcentagem do volume de 6leo de foi mobilizado com a
injecdo de uma determinada salmoura. Através do programa Image J e seus plugins, foi
possivel importar a imagem de forma a otimizar o contraste e o brilho, o que resultou em
uma segmentacdo realista do processo. O plugin de importacao foi o Bio Format e o filtro

automatico de brilho e contraste foi aplicado na imagem.

; g
A - iy B "5

Figura A - 4. A)Imagem cortada com identificacdo da salmoura com corante azul. B)
Imagem importada para o programa Image J, utilizando o plugin de importacéo Bio
Format.

Passo 4:
Concluida a importacéo, a imagem foi aberta no plugin de segmentacéo, Trainable
Weka Segmentation. Essa segmentacéo é realizada atraves do treinamento do programa

com a definicdo das duas areas com cores distintas. De todos 0s recursos de segmentacéo
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avaliados dentro do programa Image J, essa segmentacdo foi indubitavelmente a que

apresentou o melhor resultado.

]
¢1/3- Crop 1PV NaCl 40]
Training

[ Train classifier

[ Tossteoeray
‘ Create result

‘ Get probability

‘ Plot result

Options

Apply classifier
Load classifier
Save classifier
Load data
Save data
| Create new class

Settings.

,@f!i‘ﬂ

Labels

Add to class 1

Add to class 2

Figura A - 5. Treinamento do programa e definicdo das areas com cores distintas,
permitindo a segmentacao correta do experimento, antes da geracdo do resultado final

Passo 5:

da segmentacao.

Apds a definicdo das areas de interesse a serem segmentadas, é preciso gerar a

imagem final, clicando em “Create Result”. Assim, ap6s o processamento, a imagem final

¢ exposta e a partir dela, vocé pode calcular a importante das areas dentro da imagem,

calculando assim o volume de 6leo recuperado em cada um dos volumes porosos

injetados.

Figura A - 6. Resultado da segmentacéo efetuado pelo plugin de segmentacéo Trainable
Weka Segmentation.a partir dessa imagem, é possivel calcular a porcentagem de cada
area de interesse e seus respectivos volumes.
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Passo 6:
O passo final é a geracdo do resultado ap0s a etapa de segmentacéo. Para isso, é

preciso clicar na imagem, na aba Analyze, depois em Measure e assim a janela com os
resultados sera aberta. Onde a célula %Area, representa a area sem o fluido de injecéo.

Assim, o fator de recuperacdo de 6leo pode ser calculado conforme descrito no capitulo

5.

File Edit Font Results
Area  [Mean [Min [Max [%aArea |
1 238144 0756 0O 1 75615

MR

4

Figura A - 7. Representacdo da aba com os resultados da segmentacao.
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APENDICE B - TESTES DE TENSAO
INTERFACIAL DAS SALMOURAS

Para a realizacdo dos experimentos, houve a necessidade de adicionar um corante na
salmoura para criar o contraste de cores entre a fase 6leo (transparente) e a fase da salmoura
(corante azul). Foi utilizado um corante de base agua da marca ecoline, referéncia azul celeste,
conforme Figura B- 1. Entretanto, a adicdo desse componente poderia resultar em uma
variacao da tensdo interfacial entre as fases, 6leo e salmoura com corante. Sendo assim, foram
realizados testes de tensdo interfacial (IFT) através do goniémetro do laboratério de

recuperacgdo avancada de petroleo (LRAP).

Figura B- 1. Imagem da tinta base agua da marca ECOLINE, referéncia azul celeste.

O teste consistiu na formacéo de uma gota do dleo mineral padrdo, utilizado em todos
0s experimentos, dentro do meio de salmoura com corante e outro na salmoura pura,
conforme representado nas Figuras: Figura B- 2,Figura B- 3 e Figura B- 4. Os resultados
apontaram que ndo houve interferéncia do corante na interacao entre as fases, e o valor de

IFT pode ser considerado igual, conforme observado nas Figura B- 5 e Figura B- 6.
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Figura B- 2. Imagem das salmouras testadas, a esquerda esta a salmoura pura, sem
corante e a direita esta a salmoura com a adigdo do corante azul base agua.

Figura B- 3. Imagem da gota de 6leo no meio preenchido de salmoura pura, sem
corante, durante o teste de IFT. Nota-se que a coloracdo da salmoura esta azulada, mas
isso se deve ao fato da luz utilizada no goniémetro ser azulada.

Figura B- 4. Imagem da gota de 6leo no meio preenchido de salmoura com corante,
durante o teste de IFT.

64



S -]

A
KRUSS | ADVANCE

B Create new measurement

Last measurements

Saved measurements
[ I
& 18,07 2019 1FT_Nathin)
B 12,07 2010177 Nathiz

23_07_19_CA_PDMS _Dou...

& 22 07 19167 Thiago Sara..

4_05_2019 - PDMS_2 Fer... SFT: 33.90 mN/m
B factor: 0455

24.07_19.CA_PDMS _Dou.. Volume: 58.7 L

B | 24 07 12 1FT_Thiage Sera...

m 27 05 2019 - PDMS PVA ..

SR % select area

Video and image display
Videos and images for shape analysis, live measurement
values and contour lines as well as the baseline and tools
for determining scale.

Measurement: Step: 3612 Liquid:
24_07_19_IFT_Thiago Saraiva[1] Temperature: 230 °C Heavy mineral oil {Brine 15000ppm)
Elapsed time: 1773.005

Figura B- 5. Teste de tensdo interfacial da gota de 6leo na salmoura com corante.
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Evaluation limit

Defines the area of the drop shape to be evaluated. The
evaluation is carried out below the line to exclude the
somewhat distorted shape region near the needle.

mn
Heavy mineral oil Brine 15000ppm)

Figura B- 6. Teste de tensdo interfacial da gota de 6leo na salmoura sem corante.
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APENDICE C - TESTES DE
MOLHABILIDADE

Os testes de molhabilidade foram descritos no item 3.8, e as imagens das medicgdes
estdo demonstradas abaixo:

1- Salmouras de NaCl:

Figura C- 1. Medicao em triplicata do angulo de contato do éleo mineral padrdo na
superficie do PDMS, no meio preenchido de salmoura de NaCl, na concentracédo de
5.000 ppm.

Figura C- 2. Medicao em triplicata do angulo de contato do éleo mineral padréo na
superficie do PDMS, no meio preenchido de salmoura de NaCl, na concentracdo de
15.000 ppm.
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Figura C- 3. Medicao em triplicata do angulo de contato do éleo mineral padrdo na
superficie do PDMS, no meio preenchido de salmoura de NaCl, na concentracédo de
35.000 ppm.

2- Salmouras de NaxSOq

1 2 3

Figura C- 4. Medicao em triplicata do angulo de contato do éleo mineral padréo na
superficie do PDMS, no meio preenchido de salmoura de Na2SO4, na concentracdo de
5.000 ppm.

Figura C- 5. Medicao em triplicata do angulo de contato do 6leo mineral padréo na superficie do PDMS,
no meio preenchido de salmoura de Na2SO4, na concentracdo de 15.000 ppm.
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Figura C- 6. Medicao em triplicata do angulo de contato do éleo mineral padréo na
superficie do PDMS, no meio preenchido de salmoura de Na2SO4, na concentracdo de
35.000 ppm.

3- Salmouras de CaCl,

Figura C- 7. Medicao em triplicata do &ngulo de contato do 6leo mineral padréo na
superficie do PDMS, no meio preenchido de salmoura de CaCl2, na concentragéo de
5.000 ppm.

Figura C- 8. Medicédo em triplicata do &ngulo de contato do 6leo mineral padréo na
superficie do PDMS, no meio preenchido de salmoura de CaCl2, na concentragdo de
15.000 ppm.
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Figura C- 9. Medicdo em triplicata do angulo de contato do 6leo mineral padréo na
superficie do PDMS, no meio preenchido de salmoura de CaCl2, na concentragdo de
35.000 ppm.
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