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RESUMO

KROETZ, Fernando Machado. Analise e Calibracao de Modelo Constitutivo para Fluidos
Dependentes do Tempo. 2020. 161 f. Dissertacdo (Mestrado) — Universidade Tecnologica
Federal do Parand. Programa de Pés-graduagdo em Engenharia Mecanica e de Materiais,

Curitiba, 2020.

Neste trabalho ¢ realizada a modelagem matematica e simulagdo numérica de ensaios
reométricos de fluidos dependentes do tempo. E proposto um modelo matematico que considera
a tixotropia do material a partir da abordagem microestrutural indireta, mas sem a utilizagao de
parametros estruturais. A evolugdo das propriedades do material ¢ admitida a partir do
desbalanco entre os estados instantdneo e de equilibrio das propriedades. Para execugdo do
trabalho foram utilizados dois fluidos diferentes: suspensao de laponita e fluido de perfuragao.
Ensaios reométricos foram conduzidos nas dependéncias do CERNN/UTFPR nos redmetros
Anton Paar MCR 702 TD e¢ TA DHR 3. Os ensaios consistiram na obtengdo da curva de
escoamento, reinicios de escoamento por patamares de taxa de deformacao e testes de fluéncia,
bem como reestruturagdo dos materiais através de testes oscilatorios a baixas amplitudes de
deformacao. Estes ensaios foram utilizados para ajuste e validacado do modelo matematico. A
amostra de laponita apresentou complexidade em seu comportamento, com a ocorréncia de
bandas de cisalhamento e o ndo atingimento de regime permanente para testes oscilatorios e de
fluéncia. Tais comportamentos ndo foram observados para o fluido de perfuracdo. Para o
reinicio de escoamento sob taxa de deformacao controlada o modelo matematico apresenta
desenvolvimento elastico da tensdo de cisalhamento nos primeiros instantes, presenca de pico
de tensdo de cisalhamento e posterior redugdo da tensdo de cisalhamento até atingir o regime
permanente. Para o teste oscilatorio de reestruturacdo os modulos de armazenamento e
dissipacdo aumentam até atingirem o regime permanente, € para os testes de fluéncia o modelo
¢ capaz de simular o efeito avalanche. Apesar de o modelo ser mais simples do que diversos da
literatura, as simulagdes numéricas para os dois fluidos demonstram que representa as
principais caracteristicas de materiais elasto-viscoplastico tixotrdpicos, podendo ser alternativa

vidvel aos modelos classicos que utilizam parametros estruturais.

Palavras-chave: Fluidos dependentes do tempo; equacdo constitutiva, modelagem

matematica, testes reométricos, ajuste de parametros.



ABSTRACT

KROETZ, Fernando Machado. Analysis and Calibration of a Constitutive Model for Time-
Dependent Fluids. 2020. 161 p. Master’s thesis — Postgraduate Program in Mechanical and
Materials Engineering, Federal University of Technology — Parana. Curitiba, 2020.

In the present work a mathematical model is developed and numerical simulations are
conducted regarding rheometrical experiments for time-dependent fluids. The mathematical
model considers the material thixotropy from the microstructural indirect approach, without
using structural parameters. The properties evolution is ruled by the unbalance between their
instantaneous values and the equilibrium ones. Two main materials were employed for the
rheometrical experiments: laponite suspension and drilling fluid. Rheometrical experiments
were developed at CERNN/UTFPR using the rheometers Anton Paar MCR 702 TD and TA
DHR 3. The experiments consisted on obtaining the flow curve, start-up from controlled shear
rate and creep tests, as well as restructuring experiments from oscillatory tests. These
experiments were employed in order to fit the parameters from the mathematical model. The
laponite sample showed a complex behavior, where shear bands were found and the steady state
was not achieved for both the oscillatory and creep experiments. These behaviors were not
found for the drilling fluid. For the start-up from a shear rate step the mathematical model
presents initially the elastic growth of the shear stress, followed by the shear stress overshoot
and further material relaxation until the steady state is achieved. For the restructuring oscillatory
experiment, the storage and loss moduli increase until reaching the steady state, and for the
creep experiments the mathematical model is able to predict the avalanche effect. The numerical
simulations for both materials show that the model is able to represent the main characteristics
of elasto-viscoplastic thixotropic materials and can be a useful alternative to classic

microstructural models that employ microstructural parameters.

Keywords: Time-dependent materials, constitutive equation, mathematical modeling,

rheometrical tests, parameter fitting.
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1 INTRODUCAO

1.1 Contexto

A continua expansdo das exploragdes de petroleo em alto mar (offshore) implica no
aumento dos desafios de extragdo e producdo, devido a buscas em aguas cada vez mais
profundas para suprir a demanda pelo produto. A atual produ¢ado offshore no Brasil supera em
grande escala as exploracdes terrestres (onshore). Dados da Agéncia Nacional do Petroleo
(ANP) do més de maio de 2019 apontam, por exemplo, que a produgado de petroleo em alto mar

representou 93,6% da produgdo total em territdrio brasileiro naquele més (ANP, 2019).

Em virtude do avango da exploracdo offshore, a produgdo no Brasil atinge hoje regides
como a do pré-sal, caracterizada por longas distancias da costa terrestre (até 300 km) e grande
profundidade dos reservatorios (até cinco mil metros abaixo do nivel do mar) (Cedro, 2014).
Além disso, ¢ importante frisar o aumento das dificuldades encontradas nas exploragdes
offshore em relagdo as onshore, devido a complexidade de assisténcia em alto mar e aos espagos

restritos encontrados nas instalagdes de producgao offshore (Freitas et al., 2007).

Para exemplificar o processo produtivo em condigdes offshore, na Figura 1.1 ¢
apresentada a configuragdo usual de exploracdo e transporte de petroleo em alto mar. Nessa
figura, observam-se trés tipos de instalagdes produtoras: plataforma fixa, navio de producao e
plataforma semi-submersivel (Carbono, 2005). O petréleo € extraido dos reservatdrios através
das colunas produtoras e transportado até as instalagdes produtoras por meio de oleodutos.
Posteriormente, o transporte do petréleo extraido até a costa terrestre ¢ usualmente realizado
através de tubulacdes submarinas (Martines-Palou et al., 2011). Durante esse processo, ocorre
transferéncia de calor devido a diferenca de temperaturas entre o petrdleo extraido do
reservatorio (entre 70 e 150°C) e a 4gua do fundo do mar (em torno de 4°C) (Venkatesan et al.,

2005).
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Figura 1.1 - Esquema de producido de petroleo offshore.

Flataforma
Fisa
E—

e

Fonte: Adaptado de DPS (2009).

1.2 Descricio do Problema

O petréleo encontrado na regido do pré-sal ¢ um material complexo, composto por
misturas de hidrocarbonetos saturados (parafinicos e nafténicos), aromaticos, asfaltenos e
resinas (Zilio; Pinto, 2002; Zhao et al., 2012). Em altas temperaturas (como nas condigdes de
reservatorio), o petrdleo se comporta como fluido newtoniano e até mesmo hidrocarbonetos
pesados como parafinas com grandes cadeias encontram-se dissolvidos na mistura

(Ronningsen, 1992; Chala et al., 2018).

Com o decréscimo da temperatura do petroleo devido a transferéncia de calor com o leito
do mar, a solubilidade dos hidrocarbonetos ¢ reduzida (Venkatesan et al., 2003). Quando a
temperatura ¢ reduzida o suficiente, a solubilidade diminui de tal maneira que os compostos
parafinicos tendem a se precipitar e formar cristais (Andrade, 2017). Devido a essa precipitacao,
ocorre a transicdo do comportamento do petroleo de newtoniano para ndo newtoniano

(Ronningsen, 1992).

Os cristais de parafina precipitados podem se depositar nas paredes da tubulagdo de
transporte (Aiyejina et al., 2011), acarretando a redugado da area da secao transversal do tubo ou

até mesmo o bloqueio total da tubulagcdo (Bai; Zhang, 2013). A Figura 1.2 apresenta um
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exemplo de reducdo de area devido a deposi¢do de parafina em tubulagdo transportadora de

petroleo.

Figura 1.2 - Secdo transversal de uma tubulagfo transportadora de petrdleo com reducdo de area devido a

deposi¢do de parafina.

Fonte: Venkatesan et al. (2005).

Como consequéncia da precipitacdo e deposicdo de parafinas, os cristais tendem a se
interligar e o material pode gelificar. O fendmeno da gelificacdo ocorre quando o fluido em
repouso é submetido a temperaturas abaixo do seu ponto de fluidez! (Farina; Fasano, 1997). O
ponto de fluidez em petrdleos parafinicos pode se encontrar entre 10 e 30°C, portanto, acima
da temperatura do leito maritimo (Lin et al., 2011; Rosso, 2014). Sendo assim, quando o

escoamento ¢ interrompido, o petrdleo nas tubulagdes sobre o leito maritimo pode gelificar.

Para que haja a retomada do escoamento quando o material encontra-se gelificado no
interior da tubulagdo, pressdes superiores as de operacdo sdo necessarias para a quebra da
estrutura gelificada (Lee et al., 2008; Mendes et al., 2015). Caso as pressdes sejam muito
elevadas, danos a tubulagdo de transporte podem ocorrer, o que pode culminar em problemas
ambientais e financeiros. Dessa maneira, ¢ de suma importancia a compreensao e previsao dos

fendmenos envolvidos no reinicio do escoamento de petroleos gelificados.

Para compreender e prever esses fendmenos, duas principais abordagens sdo empregadas:
avaliagdo experimental e modelagem matematica. Diversos trabalhos dedicam-se a avaliagao
experimental dos processos envolvendo petréleos parafinicos gelificados, através de testes
reométricos ou da utilizacao de aparatos experimentais. A complexidade do material ¢ refletida
na quantidade de varidveis que afetam o seu comportamento, tais como: taxa de resfriamento

do material (Venkatesan et al., 2005; Visintin et al., 2005; Lin et al., 2011; Zhao et al., 2012);

! Segundo a norma ABNT NBR 11349, ponto de fluidez é a menor temperatura na qual o material ainda flui,
quando em um cilindro de vidro transparente e resfriado de 3 em 3 °C.
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temperatura de teste (inicial ou final) (Oh et al., 2009; Hou; Zhang, 2010; Lin et al., 2011;
Marchesini et al., 2012; Andrade et al., 2015; Chala et al. 2015); taxa de deformagao durante o
resfriamento (Lin et al., 2011; Rosso, 2014) e tempo de repouso antes do reinicio do escoamento

(Wardhaugh; Boger, 1991).

Para propor equacionamentos na modelagem matemadtica ¢ preciso compreender o
comportamento dos materiais estudados. Nessa abordagem, a mimetiza¢do do comportamento
do petréleo gelificado em processo de reinicio de escoamento dificilmente € atingida, pois esse
material apresenta combinagdo de comportamentos viscoplasticos, elasticos e dependéncia
temporal (Kané et al., 2004; El-Gendy et al., 2012; Mendes, 2015; Kumar et al., 2016; Geri et
al., 2017). A dependéncia temporal do petrdleo ¢ um ponto relevante a ser mencionado, uma
vez que este material ndo se comporta como fluido tixotrdpico?, pois aparenta ser irreversivel
(Tarcha et al., 2014; Mendes, 2015; Mendes et al., 2015). Em outras palavras, a estrutura do
material gelificado, que implica na dependéncia temporal de suas propriedades, ndo ¢

completamente recuperada quando o escoamento cessa.

A dificuldade da representacdo de todas as caracteristicas de materiais dependentes do
tempo (mesmo reversiveis) ¢ demonstrada na quantidade e complexidade de modelos
matematicos propostos para esta finalidade, e sequer materiais tixotropicos sdo completamente
compreendidos e modelados adequadamente (Ritter; Govier, 1970; Petrellis; Flumerfelt, 1973;
Sestak et al., 1987; Ronningsen, 1992; Davidson et al., 2004; De Souza Mendes; Thompson,
2013; Santos; Negrao, 2017; De Souza Mendes et al., 2018; Wei et al., 2018).

Um dos grandes desafios da modelagem matematica ¢ nao somente a definicdo do
modelo, mas também o ajuste dos pardmetros e fun¢des para que possam representar com
fidelidade materiais dependentes do tempo. Conforme a complexidade dos modelos aumentou
ao longo dos anos, o nimero de parametros a serem calibrados também aumentou. Por vezes,
parametros sem significado fisico sd@o propostos, o que dificulta o ajuste a partir de ensaios
experimentais. Além disso, a ndo-linearidade das equagdes dos modelos aumenta ainda mais a

complexidade do problema.

2 Tixotropia pode ser definida como o decréscimo continuo da viscosidade do material com o tempo sob
cisalhamento e a recuperagdo reversivel da viscosidade quando cessa o escoamento. Este tema ¢ discutido com
maior profundidade na Se¢ao 2.1.4.
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1.3 Objetivo

Devido as dificuldades de defini¢do, interpretacdo, andlise e ajuste de modelos
representativos de materiais dependentes do tempo, este trabalho tem por objetivo o
aprimoramento, ajuste e validacao a partir de ensaios reométricos, de uma equagao constitutiva
para fluidos reversiveis dependentes do tempo. Busca-se aliar modelagem matematica e
simula¢do numérica a reometria. Para tanto, o modelo de tixotropia proposto por Santos e
Negrao (2017) sera utilizado, aprimorado, ajustado e validado. Note que a motivagdao do
trabalho se insere no contexto principalmente de materiais irreversiveis dependentes do tempo.
Portanto, a presente dissertagdo busca trilhar os passos iniciais no longinquo caminho até o
aprimoramento do modelo matematico ser capaz de representar materiais irreversiveis como o
petroleo parafinico. A motivagdo de materiais irreversiveis se mostra como objetivo a longo
prazo, pois a compreensao e aprendizado adquiridos com materiais reversiveis sao necessarios

para a modelagem de materiais irreversiveis.

Os fluidos de trabalho escolhidos para avaliagdo reoldgica e ajuste do modelo matemético
foram a suspensao de laponita e um fluido de perfuragdo com base olefinica, ambos com
comportamento dependente do tempo (reversivel a priori) e elasto-viscoplastico. A escolha
desses materiais ocorreu devido a dificuldade de modelagem da irreversibilidade do petréleo e
dos desafios ainda presentes na modelagem de materiais tixotropicos. Isto €, as principais
caracteristicas do petroleo estdo presentes nesses materiais, como a elasto-viscoplasticidade e
dependéncia temporal. Entretanto, ndo necessitam ciclos térmicos ou outros tratamentos para
que tenham o comportamento reologico repetido. Dessa maneira, entende-se que a
compreensdo do comportamento de materiais reversiveis e a exploragdo do modelo matematico
com esses materiais pode auxiliar no entendimento de materiais mais complexos e irreversiveis,

de modo que em futuros trabalhos possa-se modelar fidedignamente estes materiais.

1.4 Estrutura do Trabalho

Este trabalho esta dividido em sete capitulos, além das referéncias bibliograficas descritas
ao final do documento e trés apéndices. O primeiro capitulo apresentou a contextualizacdo e

descri¢do do problema estudado, bem como a definicao dos principais objetivos da dissertagao.

O segundo capitulo diz respeito a fundamentacao teodrica e revisdo bibliografica. Nesse
capitulo sdo apresentados trabalhos anteriores da literatura com o propdsito de embasamento

de conceitos e justificativa da importancia dos objetivos deste trabalho. Além disso, a secao de
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fundamentagao teorica ¢ desenvolvida a fim de situar o leitor com relagdo aos conceitos basicos

necessarios para compreensao do trabalho.

O terceiro capitulo apresenta a modelagem matematica utilizada no trabalho, definindo

as equagdes necessarias para simulacdo do comportamento dos materiais ensaiados.

O quarto capitulo diz respeito a solu¢do numérica do modelo matematico, que ndo possui
solugdo analitica. Nesse capitulo as equagdes sdo discretizadas e o método computacional

empregado para solugdo € apresentado.

O quinto capitulo apresenta os materiais ¢ métodos experimentais do trabalho,
englobando os fluidos a serem utilizados, bem como os equipamentos e testes reométricos

desenvolvidos.

O sexto capitulo apresenta os resultados reométricos € numéricos obtidos. Os parametros
do modelo matemdtico sdo ajustados a partir dos testes reométricos e as respostas sao

comparadas as experimentais.

Por fim, no sétimo capitulo sdo descritas as consideragdes finais desta dissertacdo,

apresentando as conclusdes, dificuldades e sugestdes para trabalhos futuros.
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2  FUNDAMENTACAO TEORICA E REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo, sdo apresentados os conceitos basicos para compreensao dessa dissertagao
e os principais aspectos de trabalhos publicados na literatura. O capitulo ¢ dividido em trés
segOes: na primeira apresenta-se a fundamentacdo teodrica, na qual conceitos basicos sao
introduzidos; a segunda diz respeito a revisao de trabalhos referentes a tixotropia e dependéncia
temporal de materiais e a terceira trata de equagdes constitutivas e modelos utilizados para

representar petroleos parafinicos e materiais tixotropicos elasto-viscoplasticos em geral.

2.1 Fundamentacio Teorica

A fundamentagdo tedrica apresenta o equacionamento e comportamento tedrico de
materiais com grau de complexidade progressivo. Inicialmente discutem-se fluidos
newtonianos generalizados e materiais elasticos, entdo a combinagdo de materiais
viscoelasticos e finalmente aqueles tixotropicos e dependentes do tempo. Finalizando a
classificagdo dos materiais, ¢ apresentada a resposta de todas as categorias quando submetidas
a sucessivos patamares de taxa de deformagdo. Além disso, ¢ apresentado o conceito de bandas
de cisalhamento (shear banding), que ¢ necessario para a compreensao de alguns resultados

obtidos na dissertagao.

2.1.1 Fluido Newtoniano Generalizado

Materiais puramente viscosos caracterizam-se pela completa deformacao irreversivel
quando submetidos a tensdes de cisalhamento (Bird et al., 2002). Exemplos de materiais que
apresentam este comportamento sdo agua, 6leo mineral e maionese. Bird et al. (1987)

apresentam a equag¢ao constitutiva para fluidos newtonianos generalizados como:
r=n(7)7, 2.1)

em que 7 € o tensor tensdo de cisalhamento, 7 ¢ a viscosidade aparente do material, ¥ € o
tensor taxa de deformacdo e ¥ € o segundo invariante do tensor taxa de deformacao.
Para fluidos newtonianos, a viscosidade descrita pela Eq. (2.1) ¢ constante para

determinada pressdo e temperatura (Bird et al., 1987). Para fluidos ndo newtonianos

generalizados, verifica-se a dependéncia da viscosidade em relagcdo a taxa de deformagao.
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Considerando fluidos incompressiveis sob cisalhamento simples, o primeiro e terceiro
invariantes do tensor taxa de deformagao sao nulos (Bird et al., 1987) e, portanto, a viscosidade

¢ dependente apenas do segundo invariante:
n=n(7) (2.2)

Materiais que apresentam tensao limite de escoamento (TLE) ndo escoam abaixo desta
tensdo (este trabalho ndo se destina a discussao sobre existéncia ou ndo da TLE, apenas assume-
se a existéncia para a realidade da engenharia). A auséncia de escoamento pode ser representada
pela resisténcia infinita ao escoamento, ou seja, uma viscosidade infinita. Caso o material seja
submetido a tensdes de cisalhamento superiores a TLE o escoamento se inicia imediatamente,
apresentando valor finito de viscosidade aparente. Materiais que apresentam este tipo de

comportamento e sdo puramente viscosos sao denominados viscoplasticos.

Uma maneira de equacionar a relagao entre tensao de cisalhamento e taxa de deformacao
para materiais viscoplasticos ¢ através do equacionamento de Herschel-Bulkley (HB) (Chhabra;
Richardson, 2008). Para tensoes de cisalhamento abaixo da TLE, um material HB se comporta
como so6lido rigido, e para tensdes de cisalhamento acima da TLE, se comporta como fluido. O

equacionamento de Herschel-Bulkley ¢ apresentado na Eq. (2.3):

1 — ©, se |2'|STO

2.3
77:7—.°+k;'/”’1, se |z]> 7, @3)
v

em que 7, € a tensdo limite de escoamento, £ ¢ o indice de consisténcia do material e n € o

indice de lei de poténcia.

A Eq. (2.3) também fornece outros dois tipos de equacionamentos mais especificos de
materiais viscosos: lei de poténcia (ou power law) e Bingham. Fluidos lei de poténcia sdo
caracterizados pela Eq. (2.3) quando a TLE ¢ nula, acarretando em comportamento unicamente
viscoso. Nesse tipo de fluido, caso o indice de lei de poténcia seja superior a unidade, a
viscosidade aparente do material aumenta com a taxa de deformagao, caracterizando o material
como dilatante (ou shear thickening). Por outro lado, caso este indice seja inferior a unidade, a
viscosidade aparente do material diminui com a taxa de deformagdo, caracterizando materiais

pseudoplasticos (ou shear thinning). Além disso, para fluidos lei de poténcia, caso o indice n

seja igual a unidade, a equagdo de fluido newtoniano ¢ retomada. Ainda na Eq. (2.3), caso 7,
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ndo seja nula, mas o indice de lei de poténcia seja unitario, o equacionamento de Bingham ¢

obtido.

Da formulagdo da Eq. (2.3) para fluidos lei de poténcia do tipo pseudoplastico, observa-
se que a viscosidade aparente tende ao infinito quando a taxa de deformagdo tende a zero.
Entretanto, a diferenca entre materiais pseudoplésticos e viscoplasticos (como o de Bingham)
¢ que, independentemente da tensdo de cisalhamento imposta no fluido pseudoplastico, o
material escoa. Nota-se que nessa equacao hd uma descontinuidade na viscosidade aparente
para fluidos que apresentem TLE. A viscosidade possui valor finito quando o fluido ¢
submetido a valores acima da TLE. Entretanto, para valores iguais ou abaixo da TLE a
viscosidade aparente tende ao infinito. Essa descontinuidade pode implicar em problemas
quando se trata da modelagem matematica e numérica dos fenomenos, pois a viscosidade pode
tender ao infinito para baixas taxas de deformagdo e causar problemas numéricos. Uma das
maneiras de contornar este problema ¢ através de regularizagdes, como a proposta por

Papanastasiou (1987). Através desta regularizacao, a Eq. (2.3) se torna:

n :(%+k}?”lj[l—exp(—m7)] (2.4)

em que m ¢ uma constante, denominada parametro de regularizagao.

Nesta subse¢do foram apresentados conceitos de materiais puramente viscosos, descritos
em trés equacionamentos classicos: Herschel-Bulkley, lei de poténcia e Bingham. Todos podem
ser representados por um analogo mecanico de comportamento viscoso: o amortecedor,
ilustrado na Figura 2.1 (para outra maneira de representar fluidos viscoplasticos, sugere-se a

leitura do trabalho de Larson et al. (2015)).

Figura 2.1 - Analogia mecénica de amortecedor para representar o comportamento viscoso de materiais.

| > 7

Fonte: Adaptado de Chhabra e Richardson (2008).

O emprego do amortecedor como o da Figura 2.1 para representar materiais viscosos ¢
escolhido a partir de seu sentido fisico. Amortecedores analisados no ambito de vibragdes
mecanicas apresentam resposta gradual as solicitagcdes, como ¢ o caso de fluidos puramente
viscosos, cuja deformacdo aumenta a taxa constante ao serem submetidos a tensdo de

cisalhamento constante.
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2.1.2  Materiais Elasticos

Solidos elasticos sdo encontrados no cotidiano, como em borrachas e corddes elasticos de
escritorio (como os utilizados para prender dinheiro). Estes materiais se diferenciam dos
viscosos por apresentarem recuperacdo completa da deformacdo sofrida apds determinada
solicitagdo mecanica. Os primeiros estudos em elasticidade datam do século 17, com os
trabalhos desenvolvidos por Robert Hooke (Macosko, 1994). A equacdo constitutiva para este

tipo de material ideal ¢ apresentada na Eq. (2.5):
=Gy (2.5)
em que G ¢ o mddulo de elasticidade do material e y o tensor deformagao do material.

Note que na Eq. (2.5) a tensdo de cisalhamento ¢ diretamente proporcional a deformacgao,
diferentemente do caso para fluido puramente viscoso. O experimento utilizado por Hooke para
mensurar deformagdes ¢ empregado até hoje como analogia mecanica para este tipo de sistema,
como apresentado na Figura 2.2, através da mola ideal. Este andlogo ¢ utilizado pois a mola
ideal recupera completamente o estado inicial quando a solicitagdo mecanica ¢ retirada, assim

como materiais puramente eldsticos.

Figura 2.2 - Analogia mecanica de mola ideal para representar o comportamento elastico de materiais.

AWWW—> T

Fonte: Adaptado de Chhabra e Richardson (2008).

2.1.3  Materiais Viscoelasticos

Fluidos puramente viscosos e s6lidos puramente elasticos representam comportamentos
idealizados. A combinagao destes dois efeitos em um tnico material resulta no comportamento
viscoelastico, comum em diversos exemplos como seda, goma de mascar, piche e vidro
(Macosko, 1994). O comportamento de materiais viscoelasticos sob deformagdo pode ser
compreendido em duas parcelas: uma irreversivel devido a caracteristica viscosa, e outra
reversivel devido a elasticidade. Além disso, devido a elasticidade, a resposta do material ndo

¢ imediata, mas atrasada em relagdo a materiais puramente viscosos.

Alguns modelos cléssicos de viscoelasticidade sdo apresentados em Bird et al. (1987),

Macosko (1994) e Chhabra e Richardson (2008), como os modelos de Maxwell, Kelvin-Voigt
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e Jeffreys. As representagdes em analogia mecanica destes materiais sdo elaboradas a partir de
combinagdes dos componentes mola e amortecedor apresentados anteriormente. Para o modelo
de Maxwell, por exemplo, a analogia mecanica ¢ apresentada na Figura 2.3. Nesta figura, nota-
se que a mola (caracterizada pelo mddulo de elasticidade G ) e o amortecedor (caracterizado

pela viscosidade aparente 77) estdo associados em série. Isso significa que a tensdo de

cisalhamento aplicada aos dois componentes ¢ a mesma, enquanto que a deformagao total do
sistema ¢ a soma das deformacgdes de cada componente. Além disso, € importante mencionar

que este modelo caracteriza um fluido viscoelastico (Chhabra; Richardson, 2008).

Figura 2.3 - Analogia mecanica do modelo de viscoelasticidade linear de Maxwell.

— —wWwwWwwWwW—> T
n G

Fonte: Autor.

O modelo de Kelvin-Voigt ¢ caracterizado pela associacao em paralelo dos componentes
mola e amortecedor. Isso implica que a deformacao ¢ a mesma e que a tensao de cisalhamento
total do sistema ¢ a soma das tensdes dos componentes. A analogia mecanica deste modelo ¢
apresentada na Figura 2.4. Esse modelo ¢ caracteristico de sdlidos viscoeléasticos (Chhabra;

Richardson, 2008).

Figura 2.4 - Analogia mecénica do modelo de viscoelasticidade linear de Kelvin-Voigt.

G || n

Fonte: Autor.
O modelo de Jeffreys ¢ um modelo mais complexo, definido pela associagdo em paralelo
do modelo de Maxwell com um amortecedor. Isto é, neste modelo, duas viscosidades aparentes

sao definidas, 77, e 77,. A analogia mecanica deste modelo ¢ apresentada na Figura 2.5.
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Figura 2.5 - Analogia mecanica do modelo de viscoelasticidade linear de Jeffreys.

7E;

Fonte: Autor.

2.1.4 Materiais Tixotropicos e Dependentes do Tempo

Tixotropia ¢ uma caracteristica encontrada em diversos materiais, como tintas, pastas de
amido, fluidos de perfuracdo e até mesmo o sangue humano (Barnes, 1997; Chhabra;
Richardson, 2008; Apostolidis et al., 2015). A tixotropia ¢ definida como o decréscimo continuo
da viscosidade com o tempo quando o material ¢ submetido a taxa de deformagdo constante,
com recuperagao total da viscosidade quando a solicitagdo ¢ retirada (Collyer, 1974; Mewis,
1979; Barnes, 1997). Esta definicdo implica na reversibilidade das caracteristicas do material.
Ou seja, o estado inicial € sempre recuperado completamente, independentemente da solicitagao

imposta ao material ou qualquer tratamento térmico.

O petroleo parafinico gelificado, no entanto, aparenta ndo ser um material reversivel,
apesar de apresentar dependéncia temporal nas propriedades (Dimitriou; McKinley, 2011;
Tarcha et al., 2014; Kumar et al., 2015; Mendes et al., 2015; Mendes, 2015). Ao reiniciar o
escoamento de petroleos parafinicos gelificados com patamares de taxa de deformagao, a
viscosidade aparente decresce com o tempo. Entretanto, a estrutura gelificada fraturada nao ¢
completamente recuperada com a retirada da solicitagdo mecanica, implicando em mudangas
irreversiveis de propriedades. Para que a estrutura gelificada seja retomada, ¢ necessario que o
material seja reaquecido e novamente resfriado, ou seja, submetido a novo ciclo térmico
(Dimitriou; McKinley, 2011). Desta maneira, esses materiais ndo podem ser considerados como

tixotropicos, apesar de apresentarem dependéncia temporal em suas propriedades.

2.1.5 Respostas dos Materiais sob Patamares de Taxa de Deformagdo

Definidos os principais conceitos necessarios para a compreensao deste trabalho, ¢
interessante apresentar a comparagao das respostas dos tipos de materiais mencionados. Para

tanto, as respostas de tensdo de cisalhamento de material puramente viscoso, viscoelastico,
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visco-tixotropico (combinagdo de efeitos viscosos e tixotropicos sem elasticidade),
viscoelastico-tixotropico (combina¢do de efeitos viscosos, eldsticos e tixotropicos) e
viscoelastico dependente do tempo irreversivel sao apresentadas quando os materiais sao
submetidos a degraus sucessivos de taxa de deformagao (Santos e Negrao, 2017; Larson e Wei,
2019). Esses comportamentos sdo apresentados na Figura 2.6. No lado esquerdo, pode-se
observar a taxa de deformagdo em fungdo do tempo e, no lado direito, a resposta da tensdo de
cisalhamento para cada tipo de material. Além disso, admite-se que os fluidos se encontram em
regime permanente antes do primeiro degrau de taxa de deformagao.

Figura 2.6 — (a) Patamar de taxa de deformacdo e (b) resposta da tensdo de cisalhamento para diferentes

materiais submetidos ao degrau de taxa de deformagao.
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Fonte: Adaptado de Santos e Negrao (2017).

A partir da Figura 2.6, pode-se observar que materiais puramente viscosos respondem
instantaneamente a taxa de deformagdo imposta com a tensdo de cisalhamento de regime
permanente, seja para o incremento ou decréscimo da taxa. Ainda que as propriedades possam
ser dependentes da taxa de deformagao, ndo possuem dependéncia temporal e nao hé atrasos na

resposta de tensdo de cisalhamento devido a elasticidade.

Para o fluido viscoelastico, observa-se o aumento gradual da tensdo de cisalhamento até
0 regime permanente ao aumentar a taxa de deformagao. Ao reduzir novamente para o patamar
inicial de taxa, ha também o atraso na resposta da tensdo de cisalhamento até atingir o regime
permanente. Neste caso, também ndo hd dependéncia temporal das propriedades, mas a
elasticidade do fluido determina o crescimento ou diminui¢do mais lenta da tensdo de

cisalhamento com o tempo até que o valor de regime permanente seja atingido.
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Para o fluido visco-tixotropico, observa-se o pico imediato de tensdo de cisalhamento no
instante em que a taxa de deformagdo ¢ incrementada, para entdo decrescer com o tempo até o
equilibrio. Este comportamento se deve a redugdo da viscosidade com o tempo quando o
material é submetido a taxa de deformacgao constante. Quando houve o incremento na taxa de
deformagao, a viscosidade ainda se encontrava no valor correspondente ao regime permanente
da taxa de deformacao anterior, que ¢ maior do que para a nova taxa de deformacdo imposta.
Como a viscosidade tende a cair para atingir o novo equilibrio para a nova taxa de deformagao,
a tensao de cisalhamento também ird reduzir até atingir o regime permanente. Analogamente,

observa-se um vale na tensdo de cisalhamento ao reduzir a taxa de deformacao.

O material viscoelastico-tixotropico apresenta a combinagao dos efeitos anteriores. Ha o
atraso na resposta do material, devido a elasticidade, seguido do pico na tensao de cisalhamento,
devido a tixotropia, para entdo atingir o valor de regime permanente com o incremento da taxa
de deformacdo. Como para esses materiais usualmente a estrutura ¢ fraturada com o incremento
da taxa de deformacao, verifica-se a predominancia do comportamento viscoso sobre o eldstico
nessa condi¢do, € optou-se por aproximar os vales de tensao de cisalhamento para a diminuig¢ao

da taxa de deformagao com o caso do material visco-tixotropico.

Por fim, a resposta do material viscoeléastico dependente do tempo irreversivel € bastante
similar para o incremento da taxa de deformagao quando comparado ao material viscoelastico-
tixotropico. Entretanto, ao se reduzir novamente a taxa de deformagdo o regime permanente
encontrado ndo ¢ o mesmo dos primeiros instantes de teste, devido a quebra irreversivel da
estrutura do material. Ou seja, ao se impor o degrau superior de taxa de deformacao, a estrutura
do material foi quebrada a um nivel inferior ao que se encontrava no inicio do experimento, de
modo que a tensdo de cisalhamento de regime permanente obtida para o ultimo patamar de taxa

de deformagao ¢ inferior aquela obtida no primeiro.

A compreensao teorica das respostas de cada tipo de material apresentado nessa subsecao
¢ de suma importancia para que materiais mais complexos (que apresentam combinagdes desses

comportamentos) possam ser analisados e modelados matematicamente.

2.1.6  Bandas de Cisalhamento, TLE Estatica e Dindmica

Diversos materiais, ainda que homogéneos, ndo apresentam escoamento uniforme quando
cisalhados. Como exemplo, pode-se citar um pote de maionese que ¢ misturado lentamente na

sua regiao central por uma espatula. O fluido ao redor da espatula ¢ cisalhado, porém, ao mover-
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se para regides mais distantes diametralmente da espatula, o material encontra-se em repouso
(Mgller et al., 2008). Esse fenomeno ¢ conhecido como shear banding, sendo traduzido

livremente para o portugués como bandas de cisalhamento.

Para materiais tixotropicos, as bandas de cisalhamento podem ocorrer especialmente
quando sdo testadas suspensdes (Coussot, 2014), como € o caso da laponita. Neste tipo de
material, sabe-se que hd a competicdo entre destrui¢do da estrutura da amostra (quando
submetida a cisalhamento posterior a repouso) e reconstrugdo. Coussot (2014) aponta que,
quando o tempo caracteristico do escoamento dado por 1/y € pequeno, ou seja, condi¢do em
que a taxa de deformacdo ¢ elevada, as particulas ndo dispdem de tempo suficiente para se
encontrarem e se agregarem umas as outras, de modo que o processo de destrui¢do da estrutura
¢ superior ao de reconstrucgao. Por outro lado, quando a taxa de deformacao ¢ reduzida, ha mais
tempo para a agregacao das particulas e reestruturagdo do material. Por conta disso, a resposta
do material pode ser instavel para baixas taxas de deformacao. Neste caso, para a geometria de
placas paralelas, por exemplo, apenas uma parcela do fluido no espagamento entre as

geometrias (do inglés, gap) pode estar sendo cisalhada, como apresentado na Figura 2.7.
Iniciando-se a curva de escoamento no regime mais desestruturado (a altas taxas de

deformagdo) e diminuindo-se a taxa de deformagdo, nota-se que até J, (a taxa de deformagio

critica do material) o escoamento ¢ homogéneo e todo o espagamento entre as geometrias €

cisalhado. Entretanto, ao se reduzir a taxa de deformagdo para valores abaixo de 7, (que

corresponde também a tensdo de cisalhamento critica, 7,), as bandas de cisalhamento comegam

a ocorrer, o escoamento torna-se instavel e a tensao de cisalhamento pode até mesmo aumentar

com o decréscimo da taxa de deformagao (pois a area cisalhada ¢ cada vez menor).
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Figura 2.7 — Tensdo de cisalhamento em fun¢do da taxa de deformagao aplicada para um material em que

ocorrem bandas de cisalhamento a baixas taxas de deformagdo.
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Fonte: Adaptado de Coussot (2014).

Isso demonstra que hd um valor minimo no qual a curva de escoamento sera estavel, e
valores abaixo desse ndo devem ser considerados de maneira direta, por acarretarem erros nos

resultados.

Por fim, menciona-se a diferenca entre a TLE dinamica (aquela extraida da extrapolagao
da curva de escoamento) e a TLE estatica (aquela minima necessaria para iniciar o escoamento).
Uma figura que auxilia a interpretagdo dessa informacdo foi adaptada de Coussot (2014), e
apresenta a tensdo de cisalhamento em fun¢do da taxa de deformagdo para a curva de
escoamento e para um teste de fluéncia. Esse resultado ¢ apresentado na Figura 2.8. Observa-
se que, iniciando-se a partir do estado mais desestruturado, ou seja, na curva de escoamento
desenvolvida a partir de patamares de taxa de deformacao decrescentes, o valor minimo obtido
¢ conhecido como tensdo limte de escoamento dindmica. Esse valor ¢ uma propriedade do
material e ¢ a tensdo de cisalhamento minima requerida para manter o escoamento existente.
Coussot (2014) argumenta que a tensao limite de escoamento estatica, por outro lado, sera
funcao do tempo de repouso, pois esta diretamente relacionada a estruturacao do material. Para

que o escoamento seja reiniciado na condi¢do estruturada, ¢ preciso quebrar as ligagdes entre
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particulas, de modo que € possivel que mesmo para tensdes de cisalhamento superiores a tensao

limte de escoamento dindmica o escoamento nao se reinicie.

Figura 2.8 — Tensdo de cisalhamento em fung¢éo da taxa de deformag@o para curva de escoamento e teste de

fluéncia.
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Fonte: Adaptado de Coussot (2014).

2.2 Fundamentos de Tixotropia

A defini¢do de tixotropia foi apresentada na Se¢do 2.1.4. Esta se¢do tem por finalidade
apresentar as diferentes abordagens, trabalhos e modelos matematicos empregados para
modelar a tixotropia em diferentes materiais. Apesar do petrdleo parafinico ndo aparentar ser
reversivel, de Souza Mendes et al. (2018) apontam que poucos trabalhos se devotam a
modelagem irreversivel deste material. Um destes trabalhos ¢ o de Mendes et al. (2015), sendo
que a grande maioria dos trabalhos de modelagem matematica de petréleo consideram o
material como sendo tixotropico (Livescu, 2012). Para estudo e modelagem da tixotropia,
existem trés principais abordagens: fenomenoldgica, microestrutural direta e microestrutural

indireta (Mujumdar et al., 2002).

A abordagem fenomenoldgica busca adaptar as equagdes constitutivas matematicamente
de modo a contabilizar a tixotropia, sem considerar os aspectos fisicos. Uma das maneiras
utilizadas para este fim, por exemplo, ¢ ajustar a tensdo limite de escoamento a fungdes

dependentes do tempo, a partir da resposta do material ao cisalhamento.
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A abordagem microestrutural direta busca descrever minuciosamente os fendmenos
envolvidos na quebra e reestruturagdo de fluidos tixotropicos. No entanto, estes mecanismos
sdao complexos e envolvem fatores de dificil compreensao e modelagem, como interagdes entre
particulas a nivel molecular e/ou contabilizagao de ligagdes entre particulas estruturadas. Dessa
maneira, o desenvolvimento de modelos com esta abordagem ¢ pouco empregado, pois a

formulagdo ¢ extremamente complexa.

A abordagem microestrutural indireta busca simplificar a modelagem com relacao a
abordagem direta. Para tanto, utilizam-se formas alternativas a fim de avaliar a estrutura do
material. Neste conceito, usualmente admite-se que o grau de estruturagdo do material pode ser
completamente caracterizado por um ou mais parametros estruturais (habitualmente definidos
como A). E comum a defini¢do do pardmetro estrutural variando de zero (correspondendo ao
estado completamente desestruturado) a um (correspondendo ao estado completamente
estruturado). Cheng e Evans (1965) definem que duas equacdes principais sao empregadas
neste tipo de modelo: uma equacao constitutiva relacionando a tensdao de cisalhamento a
viscosidade aparente ¢ a taxa de deformacdo, e outra equacdo de evolucdo do pardmetro

estrutural, como apresentado nas Egs. (2.6) e (2.7), respectivamente:

r=n(47)7 (2.6)
di .
—=1(%7) 2.7)

Como descrito por Barnes (1997), as mudangas microestruturais sdo fruto da quebra
devido ao cisalhamento e da reconstrugdo devido as colisdes entre particulas e do movimento
browniano®. Portanto, para que modelos desta abordagem sejam capazes de prever todos os
fendmenos presentes no escoamento de fluidos tixotrdpicos, a fungdo descrita na Eq. (2.7) deve
conter termos de quebra e de reestruturacdo do material. Alguns trabalhos, no entanto, nao
apresentam a possibilidade de reestruturagao do material, pois se dedicam a modelagem apenas
da quebra estrutural (Cheng; Evans, 1965; Petrellis; Flumerfelt, 1973; De Kee et al., 1983;
Huang; Lu, 2005; Zhao et al., 2012; Kumar et al., 2016). Para exemplificar este conceito, o
trabalho de Petrellis e Flumerfelt (1973) ¢ avaliado. A equacdo de evolu¢do do pardmetro

estrutural de seu modelo ¢ apresentada na Eq. (2.8):

3 Movimento browniano pode ser compreendido como a agitagdo térmica que produz o movimento aleatério das
particulas.
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da ) 2

E:_ﬁyk(ﬂ—ﬂeq) ,sed> A,

- 2.8)
—=0, seA=4,

dt

em que k e f3 sdo pardmetros constantes € A, € o pardmetro estrutural de equilibrio para
determinada taxa de deformacgao.

Ao examinar a Eq. (2.8) observa-se que a variacdo do parametro estrutural se torna nula

uma vez que o material atinja o estado de equilibrio, situagdo na qual 4 se iguala a 4, . Note

que o modelo desenvolvido pelos autores ¢ aplicavel apenas a quebra da estrutura do material,
pois ndo ha termo na equacdo que considere o aumento do parametro estrutural. Uma das
hipoteses que justifica esta abordagem ¢ que a desestruturagdo ¢ significativamente maior do
que a reestruturacao do material durante o reinicio do escoamento de materiais gelificados. Esta
hipdtese ¢ intuitiva, visto que a desestruturagdo € necessaria para que o escoamento seja
retomado. Entretanto, a avaliacdo da influéncia da reestruturagdo deve ser realizada de modo a

garantir que o modelo matematico seja representativo.

O trabalho de Fredrickson (1970) distoa dos demais das décadas de 1970 e 80 por
apresentar um modelo de tixotropia sem a utilizacdo de parametros estruturais. Em sua
formulagdo, o autor define um parametro denominado fluidez (que pode ser compreendida
como o inverso da viscosidade) ¢ a propriedade dependente do tempo. Esse conceito, ou o de
nao utilizar parametros estruturais, nao foi amplamente divulgado nos anos seguintes, sendo

retomado na literatura apenas recentemente.

Outros trabalhos consideram em sua formulagdo a quebra e reestruturagdo do material a
partir de parametro estrutural (Sestak et al., 1987; Mujumdar et al., 2002; Dullaert ¢ Mewis,
2005; Galindo-Rosales; Rubio-Hernandez, 2006; Tehrani, 2008; De Souza Mendes e
Thompson, 2013; Teng e Zhang, 2013; Blackwell e Ewoldt, 2014; Silva et al., 2015; Armstrong
etal., 2016; Deus et al., 2016). Nestes trabalhos, a equagao de evolucao do parametro estrutural
usualmente possui dois termos: um responsavel pela desestruturacdo, e outro pela

reestruturacao, como o modelo de Houska apresentado em Dullaert e Mewis (2005):

%: ki Ak (1- A) (2.9)

em que &, k, e k; sdo constantes para cada material avaliado.
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A equacao cinética descrita pela Eq. (2.9) apresenta no primeiro termo a parcela de quebra
da estrutura do material, regida pela taxa de deformacdo, e no segundo termo a parcela de
reestruturacao do material. Nota-se neste caso que a reestruturacao do material ¢ fungdo apenas

de constantes e do valor instantaneo do parametro estrutural.

Ao considerar as parcelas de estruturacdo e desestruturacdo do material, os modelos que
seguem esta abordagem se tornam mais realistas ao serem aplicados a fluidos tixotrdpicos, e
sao formulados sem a complexidade inerente a abordagem microestrutural direta. Porém, como
apresentado na Se¢do 2.1.4, o petrdleo parafinico ndo ¢ tixotrdpico, apesar de apresentar
dependéncia temporal. Mendes et al. (2015) demonstram que este tipo de material, ao ser
resfriado até se gelificar, forma uma estrutura que se quebra irreversivelmente quando ocorre o
reinicio do escoamento. A partir destas observagdes, os autores buscam desenvolver um modelo
que considera a irreversibilidade do material, definindo que a equac¢ao de evolugdo da
viscosidade de seu modelo ndo permite o retorno completo ao estado inicial. Para testes de taxa
de deformacdo controlada, os autores encontraram bons resultados numéricos quando
comparados aos experimentais. Entretanto, para testes como imposi¢ao de tensdo de
cisalhamento a amostra, a resposta experimental do material ¢ discrepante dos resultados
numéricos. Os autores afirmam que as diferengas podem estar relacionadas aos parametros

ajustados do modelo, que se encontram fora dos limites impostos no experimento.

Wei et al. (2016; 2018) buscam aprimorar os modelos tixotropicos que consideram
parametros estruturais. Nestes trabalhos, os autores incorporam o conceito de multiplos A, pois
entendem que as respostas ndo monotdnicas observadas em alguns experimentos podem ser
melhor representadas quando mais de um parametro estrutural ¢ empregado. Ainda assim, a
incorporacdo de diversos parametros estruturais dificulta a utilizagdo do modelo, pois cada um
deles deve ser equacionado e calibrado. E interessante mencionar que a utilizagio de um tinico
parametro estrutural presume a homogeneidade estrutural da amostra (isto €, ndo existéncia de
anisotropias e mesmo grau de estruturagdo em todas as dire¢oes) (Dimitriou e McKinley, 2014),
0 que ndo necessariamente ¢ real. Além disso o ajuste a partir de ensaios reométricos nao €
trivial ainda que se utilize somente um parametro estrutural, devido as hipoteses necessarias

para sua formulagao.

O trabalho de Santos e Negrao (2017) se mostra como uma alternativa ao uso do
parametro estrutural. Os autores buscam caracterizar fluidos tixotropicos a partir das
propriedades de equilibrio. Em outras palavras, as equacdes de evolucdo da viscosidade e de

outros parametros nao necessitam da defini¢do de 4, mas apenas do conhecimento do valor da
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propriedade em regime permanente. Desta maneira, os autores buscam uma modelagem mais
simples, sem a necessidade de numeros excessivos de parametros, e validam sua aplicabilidade

a um fluido de perfuragao.

Outro modelo tixotropico que nao faz uso de parametros estruturais em sua formulacao ¢
o desenvolvido por de Souza Mendes et al. (2018). Neste trabalho, os autores utilizam também
o conceito da fluidez. A partir desta defini¢do, os autores demonstram que ha relagdo direta
entre a fluidez e o grau de estruturacao do material. Além disso, ¢ observada a descontinuidade
na viscosidade para materiais que possuem tensao limite de escoamento, pois tende ao infinito
quando a tensdo de cisalhamento imposta ao material ¢ inferior a este limite. Esta dificuldade ¢
contornada pelo conceito de fluidez, uma vez que este parametro se torna nulo quando se esta

abaixo da TLE.

2.3 Fundamentos de Equacdes Constitutivas

Além da resposta temporal, a modelagem de materiais dependentes do tempo necessita
de uma equacao constitutiva para relacionar a solicitagao e resposta dos materiais estudados.
Esta secdo tem por objetivo apresentar os avangos ao longo dos anos na modelagem das
equagdes constitutivas para representar o petrdleo gelificado e materiais elasto-viscoplasticos

tixotropicos em geral.

Um dos primeiros trabalhos relevantes na area foi o desenvolvido por Petrellis e
Flumerfelt (1973). Em seu modelo, os autores assumem que a tensao de cisalhamento ¢ funcgao
de duas componentes: uma parcela newtoniana e outra dependente da estrutura, caracterizada
pelo parametro estrutural A. A parcela dependente da estrutura ¢ modelada pela equagdo de
Herschel-Bulkley adicionada de outro termo viscoso, demonstrando que a elasticidade ndo ¢

considerada neste trabalho.

A caracteristica puramente viscoplastica-tixotropica observada no trabalho de Petrellis e
Flumerfelt (1973) ¢ comum aos primeiros trabalhos que avaliam petroleos parafinicos
utilizando modelagem matematica. Os trabalhos de Sestak et al. (1987), Cawkwell e Charles
(1987) e Wachs et al. (2009) também se baseiam nesta abordagem, fazendo uso e modificagdes
no modelo tixotrépico classico de Houska (1981). Nestes modelos, o comportamento elastico
ndo ¢ considerado, pois além de aumentar a complexidade da modelagem, os autores
consideram que o comportamento viscoso ¢ predominante nos seus estudos. A limitagdo do

modelo de Sestak et al. (1987) ¢ a existéncia de uma tensdo limite de escoamento mesmo para
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materiais completamente desestruturados (o petréleo a altas temperaturas, por exemplo, ¢
newtoniano). Desta maneira, os autores argumentam que o modelo ¢ valido apenas para o

petroleo gelificado.

Outros trabalhos que tém como base equacdes viscoplasticas que desconsideram a
elasticidade do material sdo os de Renningsen (1992) e Chang et al. (1999). Estes trabalhos
fazem uso da equacdo de Bingham modificada para modelar o petroleo parafinico. Nesta
modificagdo, a tensdo limite de escoamento ¢ admitida como sendo func¢ao do tempo, que decai
conforme o material ¢ desestruturado. Além disso, os trabalhos ndao consideram a reestruturagao

do material, o que demonstra suas limita¢des a determinados experimentos.

No trabalho de Davidson et al. (2007), a equagdo constitutiva de Casson também ¢
estudada a fim de verificar sua viabilidade. Baseando-se nas mesmas modificagdes do
equacionamento de Bingham, os autores propdem a dependéncia temporal na tensao limite de
escoamento. Ao comparar os resultados numéricos provenientes do uso dos dois
equacionamentos (Bingham e Casson), os autores verificaram que os resultados eram bastante
similares, e que ndo ha diferengas significativas ao usar um dos dois equacionamentos.
Entretanto, isto ndo significa que ambos os modelos descrevem completamente o
comportamento de petréleos parafinicos ou sequer tixotrOpicos comuns, uma vez que nao
possuem caracteristicas como irreversibilidade e elasticidade. Por outro lado, ao menos para a
caracterizacdo do comportamento viscoplastico, os modelos podem ser empregados com

Sucesso.

Recentemente, Wei et al. (2019) propuseram um modelo que também desconsidera a
elasticidade do material, e compararam o resultado de sua simulacdo numérica ao
comportamento experimental de suspensao de silica. Devido a auséncia de elasticidade a tensao
de cisalhamento ndo aumenta gradualmente, como esperado no reinicio de escoamento. Isso
demonstra novamente a importancia da elasticidade para modelagem de materiais elasto-

viscoplasticos tixotropicos.

Chang et al. (1999) também afirmam que a elasticidade ¢ uma caracteristica importante a
ser considerada no desenvolvimento de modelos matematicos de petrdleos parafinicos
gelificados. Os autores apontam que, caso a tensao de cisalhamento imposta ao petrdleo
gelificado seja pequena, o material responderd elasticamente sem sofrer deformacdes

irreversiveis, o que acarreta em falha de reinicio de escoamento.
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Bautista et al. (1999) também consideraram a elasticidade como pardmetro importante a
ser considerado em modelos matematicos. Dessa maneira, incorporaram o modelo de tixotropia
proposto por Fredrickson (1970) a equacao constitutiva de Maxwell. Esse foi um avango sobre
o trabalho preliminar de Fredrickson (1970), que havia considerado que o material poderia ser
representado pela relagdo constitutiva de fluido newtoniano, caso a viscosidade fosse variavel

temporalmente.

Mujumdar et al. (2002) desenvolveram um modelo reolégico que considera a elasticidade
do material, em uma formulagao elasto-viscoplastica tixotropica. Este modelo ¢ capaz de prever
picos de tensdo de cisalhamento com retardo em processos de reinicio, caracteristica que os

modelos sem elasticidade ndo sdo capazes de reproduzir.

Dullaert e Mewis (2006) também desenvolveram um modelo matematico cuja base se
encontra na abordagem microestrutural indireta. Em seu trabalho, a elasto-viscoplasticidade do
material ¢ considerada a partir da adi¢do de termo elastico a equagdo constitutiva, e outra
equacdo diferencial adicional é necessaria para a evolugdo da deformacao elastica. O modelo
foi validado para as tensoes de cisalhamento resultantes do acréscimo ou decréscimo subito de
taxa de deformac¢do no material. Entretanto, os autores mencionam que dos oito parametros do

modelo, apenas trés podem ser mensurados.

Outro modelo que utiliza elasticidade ¢ o de Souza Mendes (2009). Neste trabalho, o
autor incorpora a elasticidade na equagao constitutiva. Para tanto, utiliza o modelo viscoelastico
de Maxwell, que ¢ caracterizado pela associagdo em série de amortecedor e mola. A diferenca
do modelo classico de Maxwell e o apresentado pelo autor reside na dependéncia da viscosidade
e do modulo de elasticidade em relagdo ao parametro estrutural, A. Essa dependéncia da
elasticidade em relagdo ao nivel de estruturagdo do material ¢ uma consideragdo importante
pois, um fluido completamente desestruturado ¢ predominantemente viscoso, enquanto que

completamente estruturado ¢ predominantemente elastico.

Outros dois modelos com base na formulagdo microestrutural indireta foram
desenvolvidos por de Souza Mendes (2011) e de Souza Mendes e Thompson (2013). Nesses
trabalhos, o modelo de viscoelasticidade de Jeffreys foi empregado. O modelo de Jeffreys ¢
mais complexo do que o de Maxwell, por apresentar a adicdo de mais um amortecedor a
analogia mecanica, o que pode favorecer a resposta do modelo matematico quando comparado

a resultados experimentais. Apesar de serem capazes de representar diversos comportamentos
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do material gelificado, como elasticidade, picos de tensdo de cisalhamento, efeito avalanche e

testes oscilatorios, os modelos possuem diversos parametros que nao sao facilmente calibrados.

Zhao et al. (2012) buscam se aprofundar na modelagem da elasticidade do material. Para
tanto, os autores modelam as ligagdes entre cristais do 6leo gelificado como molas hookeanas.
Apesar da abordagem ser interessante, a dificuldade de modelagem destas interagdes ¢ alta, pois
as ligagdes entre cristais de parafina envolvem fendmenos de pequena escala e de dificil
compreensdo. Esse modelo pode ser considerado intermedidrio entre a abordagem

microestrutural direta e indireta.

Kumar et al. (2016) utilizam o modelo de viscoelasticidade de Kelvin-Voigt. Desta forma,
assumem que a tensdo de cisalhamento ¢ dividida em uma parcela elastica e outra viscosa. Ao
comparar com resultados experimentais, os autores verificaram que seu modelo ¢ capaz de
prever caracteristicas de materiais gelificados. No entanto, discrepancias com os resultados
numéricos sdo encontradas quando o tempo de experimentagdo ¢ aumentado, sendo justificadas

pelos autores através de anisotropia do material gelificado.

Trés trabalhos que apresentam conceitos diferentes dos mencionados até agora nesta
se¢do sao os de Dimitriou e McKinley (2014), Geri et al. (2017) e Wei et al. (2018). Os autores
utilizam o conceito denominado isotropic-kinematic hardening (IKH), que pode ser traduzido
livremente para endurecimento isotropico-cinematico. Este conceito faz parte da teoria de
plasticidade de solidos e ndo trabalha apenas com um valor de tensdo limite de escoamento,
mas sim um envelope dentro do espago de tensdes que pode se ampliar ou contrair, dependendo
das solicitagdes (no caso, dependendo do grau de estruturacdo do material). Os autores
encontraram bons resultados quando comparados a dados experimentais da influéncia da
temperatura na tensdo de cisalhamento do material submetido a patamar de taxa de deformacao.
Entretanto, para outros testes simples como a curva de escoamento, ha discrepancias
significativas entre resultados experimentais ¢ numéricos abaixo da taxa de deformacao de
1 s!. Os autores justificam que as discrepancias ocorrem apenas nas regides em que a curva de
escoamento ndo ¢ estavel, o que pode estar relacionado ao seu protocolo experimental ou até

mesmo a bandas de cisalhamento.

2.4 Sintese do Capitulo e Objetivos Especificos

Neste capitulo foram apresentados os principais conceitos basicos necessarios para a

compreensdo do trabalho. Além disso, abordagens e modelos de tixotropia e equacgdes
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constitutivas foram descritas para caracterizar o desenvolvimento da area e seus desafios. O
comportamento de materiais elasto-viscopldsticos com dependéncia temporal possui
caracteristicas complexas de serem equacionadas, o que resulta nas diferentes abordagens e
modelos propostos para este fim. Com o intuito de demonstrar os equacionamentos dos modelos
avaliados neste capitulo, a Tabela 2.1 apresenta a equacdo constitutiva e a equagdo de

dependéncia temporal dos principais modelos, bem como suas principais caracteristicas.
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Tabela 2.1 - Principais equacdes e caracteristicas dos modelos matematicos avaliados na revisdo bibliografica.
Trabalho Equacgdo Constitutiva Equac¢do de Dependéncia Temporal Caracteristicas
eN3ao considera
” elasticidade do
Petrellis ¢ =AY e d> g, matcrial,
Flumerfelt =y + Az, +(a—p)7+B7" ' *Considera o fluido
(1973) di 0 1< completamente
dr SeAS A, desestruturado
como newtoniano.
eN3ao considera
. elasticidade do
Sestak etal. |7 =Tt Tud+(k+A8K) 7" se [e]> 7, + Az, 92 _o(1-2) b material;

(1987) 7 =0 sl <z, + A7, dr Y e Considera o fluido
como tixotrdpico.
eN3ao considera
elasticidade do

. r=1(t)+uy, se |t|>7 (¢ 7 (0)=17 (o0 material;
Rra(nlngnglzg)sen { . ( ) P | | y( ) 7, (t) _ M_,_ ) (Oo) eConsidera o
y=0  se [e[<7, (1) L+g1 material sempre
como viscoplastico.
. 7 2D _ eUtiliza o conceito
Bautista et al. st AP d_¢:(¢o ¢)+k(¢ _§)r:D de fluidez

(1999) Go ¢ dt A ”

eConsidera o
Mujumdar et al di material elastico;

(2002)

=Gy, +(1-2)Ky"

L kAt k, (1-2)

eConsidera o fluido
como tixotrdpico.

(Continua)
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(Continuagdo da
Tabela 2.1)

Trabalho

Equacgdo Constitutiva

Equacdo de Dependéncia Temporal

Caracteristicas

Dullaert e
Mewis (2006)

Davidson et al.

(2007)

Souza Mendes
(2009)

Zhao et al.
(2012)

T= )lG]/e +(/177st,0 +77°°)7'/

' = T, (z‘)l/2 +[,uc (z‘)}'/:ll/2 , se |z'| >7, (1)

7=0 , se |z] <7, (1)

r+77v(/1)

i=n,(4)7

—_
N
N

n/(n—l)

1 T,
T = h]/— - +T,
(n—l)k7+ ! A’ 3
A

ar _ t_ﬁ[(kzy"%5 ) (1= 2) = kA |

Incorporada na equagao constitutiva

eConsidera o
material elastico;
eConsidera o fluido
como tixotrdpico.

eN3ao considera
elasticidade do
material;
e(Considera o
material sempre
como viscoplastico.

e Considera
elasticidade do
material;

e Considera o
material como
tixotropico.

e Busca modelar as
ligagdes entre
cristais de parafina;
e Relaciona a
tensao de
cisalhamento a
deformacao.

(Continua)
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(Continuagao da
Tabela 2.1)

Trabalho

Equacdo Constitutiva

Equacdo de Dependéncia Temporal

Caracteristicas

Souza Mendes e
Thompson (2013)

Dimitriou e
McKilney (2014)

Mendes et al.
(2015)

r+6i=n,(7+0)

0 , S€

_Ty(}“)

Teﬁ’ < Ty (ﬁ“)

V=

Teﬂ

, se |t

eff 2Ty (ﬁ“)

{T=G7+ﬂ57'”, se [y]<7,
r=ny , se |y|27.

—%Sup{O;(n—ﬂwf )}y

e Considera a

elasticidade do
material;

e Considera o

material como
tixotropico.

e Incorpora
conceitos de
plasticidade;
e Considera o
material como
tixotropico.

e Desconsidera
elasticidade do
material acima da
deformacao
critica;

e Considera
irreversibilidades
na dependéncia
temporal.

(Continua)
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(Continuagao da

Tabela 2.1)
Trabalho Equac¢do Constitutiva Equacgdo de Dependéncia Temporal Caracteristicas
e Considera o
o . . material como
Ku(nggli g; . T=H [1 + . 172 j + T —my* (i - ﬂeq) elastico e
(2my +1) (2my +1) tixotropico.

Santos e Negrao
(2017)

Geri et al. (2017)

T+91'Z::77v(}/+€2j/)

0 s S€ (T,

Teyr

<7,(2)

Z Ty (/1)

e Incorpora a
dependéncia
temporal sem uso
de parametro
estrutural;

e Considera o
material como
tixotropico.

® [ncorpora
conceitos de
plasticidade;
e Considera o
material como
tixotropico.

(Continua)
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(Continuagdo da
Tabela 2.1)

Trabalho Equacdo Constitutiva

Equacdo de Dependéncia Temporal

Caracteristicas

0 , S€ ‘Te_/f‘</1ky

Wei et al. (2018) 7, =

4 sign(r ) , e ‘z'qﬁ»‘zﬂ.ky

Souza Mendes et

al. (2018) +0,7=¢,{r+61]

da,

dt

=D, [~k A" + k8" (1= 1)+ ks (1= 2,) ]

*

dg,
dt

=1 (¢,.2))

e Incorpora
conceitos de
plasticidade;

e Considera o
material como
tixotropico através
de uma quantidade
arbitraria de
parametros
estruturais.

e Considera o
material como
elastico e
tixotropico;

e Utiliza o
conceito de fluidez
ao invés de um
parametro
estrutural.
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Por mais diversificadas que sejam as estratégias de modelagem retratadas neste capitulo
(resumidas na Tabela 2.1), um problema comum estd presente em todos os trabalhos: a
calibracao dos parametros e funcdes dos modelos. Abordagens mais complexas, como as de
Geri et al. (2017) necessitam de até 15 parametros a serem calibrados. A dificuldade na
calibracao dos modelos ¢ demonstrada nos trabalhos recentes (Geri et al., 2017; De Souza
Mendes et al., 2018), que apresentam estratégias de calibracao para seus modelos € mostram
como ainda ¢ incipiente esta tarefa, uma vez que nado ¢ simples a definicdo dos significados
fisicos do grande numero de pardmetros ¢ a sua extracdo de experimentos. Além disso, a
dificuldade da modelagem do petroleo parafinico gelificado ¢ retratada nos diversos modelos
propostos para este fim e na escassez de representagdes de sua irreversibilidade. Até o presente
momento, sequer o fenomeno da tixotropia ¢ completamente compreendido, uma vez que novos

modelos para este fim sdo elaborados a cada ano.

A partir da dificuldade de ajuste mesmo dos modelos atuais, da complexidade do
fendomeno da tixotropia e da irreversibilidade de petréleos parafinicos, observa-se que hd um
campo de desenvolvimento a ser preenchido nesta area. Devido as dificuldades apresentadas
nesse capitulo, entende-se que o aprofundamento do estudo de materiais reversiveis ¢ um passo
essencial para que modelos matemadticos possam evoluir para representarem petroleos

parafinicos gelificados. Desta maneira, optou-se por trabalhar com um modelo de tixotropia.

O modelo de tixotropia escolhido para o desenvolvimento da dissertacdo foi o de Santos
e Negrao (2017), pois se apresenta como um modelo cuja abordagem difere da maioria dos
estudados (tanto com relagdo ao andlogo mecanico, quanto sobre a formulagao das equagdes de
evolucdo que ndo utilizam parametros estruturais) e pode ser uma alternativa para modelar
materiais dependentes do tempo. Por ndo utilizar pardmetros estruturais e definir a evolugado
das propriedades a partir do desbalango do estado instantdneo com o equilibrio, nota-se que os
parametros podem ser mais facilmente mensurados a partir de ensaios reométricos. Neste

contexto, os objetivos especificos deste trabalho foram:

a) Aprimorar o modelo matematico de tixotropia de Santos e Negrao (2017), de modo a
representar as caracteristicas de duas amostras tixotropicas (suspensao de laponita e
fluido de perfuragdo) para diferentes testes reométricos;

b) Executar os seguintes experimentos reométricos para ajustar os parametros do modelo
matematico:

a. Curva de escoamento;

b. Reinicio de escoamento por patamares de taxa de deformagao;
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c. Testes de fluéncia;
d. Testes oscilatorios com amplitude de deformagdo constante.
¢) Realizar simulagdes numéricas com o modelo matemadtico ajustado e compara-las aos

resultados experimentais.
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3 MODELAGEM MATEMATICA

Neste capitulo, ¢ apresentado o modelo de tixotropia utilizado no presente trabalho. O
modelo compreende a equacdo constitutiva, equacdes de equilibrio e de evolucao das
propriedades. Apds definir genericamente equagdes constitutivas, os aspectos experimentais a
serem modelados sdo discutidos, a fim de justificar a posterior escolha da equacdo constitutiva.
Essa escolha ¢ feita a partir da analise das respostas dos modelos classicos de Kelvin-Voigt,
Maxwell, Jeffreys e Jeffreys modificado, buscando verificar qual aparenta se adequar melhor

ao comportamento dos materiais.

3.1 Equacao Constitutiva

Uma equacao constitutiva genérica, i.e., a equagao que relaciona a solicitacdo mecanica

com a resposta do material, pode ser definida como:

7, =F(7,:7,.%:6,.0,....6,) (3.1)

i i
em que 7, € a componente do tensor tensdo de cisalhamento a ser avaliada, F| ¢ a fungéo que
relaciona essa componente as diferentes propriedades e par@metros reoldgicos, 7, € a
componente do tensor taxa de deformagdo avaliada, y, € a taxa de variagdo da componente do
tensor taxa de deformagdo, 7; ¢ a variagdo temporal da componente do tensor tensdo de

cisalhamento e 6,,6,,...,6, sdo propriedades do material estudado.

Para conhecer quais propriedades a equagdo constitutiva precisa prever, ¢ interessante
verificar algumas respostas experimentais dos materiais a partir da literatura. Na Figura 3.1(a)
tem-se a resposta da laponita para teste de fluéncia (imposi¢do de patamares de tensdo de
cisalhamento apos repouso). Pode-se observar que até 33 Pa a evolugao da taxa de deformacgao
¢ tendendo a zero, e acima dessa solicitagdo o escoamento ¢ reiniciado e atinge altas taxas de
deformacdo. Esse comportamento ¢ indicativo de tensdo limite de escoamento, demonstrando
que a viscoplasticidade ¢ importante em modelos matematicos. Note também que a taxa de
deformacao decresce com o tempo para tensdes de cisalhamento até 33 Pa, o que pode indicar
elasticidade ou reestruturacdo da amostra. Na Figura 3.1(b) ¢ apresentado o reinicio do
escoamento a partir de patamares de taxa de deformagao para um fluido de perfuracao comercial

utilizado pela PETROBRAS em termos da evoluc¢do da tensdo de cisalhamento em fung¢do da
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deformagdo. O comportamento observado ¢ caracteristico de materiais viscoeldstico-
tixotropicos, que foi definido anteriormente na se¢do de fundamentagdo tedrica, na Figura 2.6.
Menciona-se que o comportamento de materiais como a laponita ndo ¢ trivial, como sera

explorado nos capitulos seguintes.

Figura 3.1 — (a) Evolugdo da taxa de deformagao em funcéo do tempo para a laponita submetida a teste de
fluéncia e (b) evolugdo da tensdo de cisalhamento em funcdo da deformacdo para fluido de perfuragdo submetido
a diferentes taxas de deformacg@o para reinicio de escoamento
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Fontes: Adaptado de Abedi et al. (2019) e de Andrade et al. (2016)).

Baseando-se na definicdo genérica de equacgdes constitutivas e nas respostas
experimentais avaliadas, observa-se que o modelo matematico deve compreender respostas
elésticas e viscosas, além de TLE. Portanto, para escolha da equagdo constitutiva a ser utilizada
¢ interessante analisar as respostas dos analogos mecanicos de modelos viscoelasticos ja
apresentados. Considerando o analogo mecanico do modelo de Maxwell, apresentado na Figura

2.3, obtém-se a seguinte equagao constitutiva (Chhabra e Richardson, 2008):
n . .
T+—7= 3.2
G (3.2)

A partir desse equacionamento, nota-se que o modelo de Maxwell nao ¢ adequado para a
modelagem de fluidos elasto-viscoplasticos dependentes do tempo. Por exemplo, para testes de
fluéncia (do inglés, creep), o termo da variagdo temporal da tensdo de cisalhamento ¢ nulo.
Portanto, para qualquer nivel de estruturagdo do material a resposta serd puramente viscosa,
anulando a parcela elastica do material, o que pode ndo representar o comportamento reoldgico

da amostra, especialmente para solicitacdes abaixo da TLE.

Analisando o analogo mecanico de Kelvin-Voigt, apresentado na Figura 2.4, obtém-se a

seguinte equagao constitutiva (Chhabra e Richardson, 2008):
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t=Gy+ny (3.3)

Nota-se que o modelo também nao ¢ adequado, pois a tensdo de cisalhamento cresce
continuamente ao se impor um patamar de taxa de deformacdo. Sendo assim, o regime
permanente nao ¢ obtido, o que ndo ¢ observado reologicamente. A Unica possibilidade de
regime permanente nesse caso seria quando a elasticidade fosse nula. Isto porém nao

corresponde a resposta de materiais tixotropicos elasto-viscoplasticos.

O ultimo andlogo mecanico apresentado foi o de Jeffreys, na Figura 2.5, cuja equagao

constitutiva ¢ dada por (de Souza Mendes e Thompson, 2013):

N, |1, . . Mo Mo
T+ 1-22 |l p = |1 | 3.4
[ jG |y [ JGy (3.4)

v v

Apesar desse equacionamento ser capaz de captar os fendmenos desejados para os testes
de controle de taxa de deformagdo e de tensdo de cisalhamento, ao incorporar a dependéncia

temporal nos parametros do modelo (no caso G ¢ 7,), Souza Mendes (2011) demonstram que

o valor de G decresce com a estruturacdo do material.

Essa caracteristica, entretanto, aparenta ndo ser condizente com os resultados
experimentais observados em testes oscilatorios de reestruturacdo, ou para a influéncia do
tempo de repouso na resposta do material. Skadsem et al. (2019), por exemplo, apresentam a
resposta de fluido de perfuracao submetido a ensaio reométrico de reinicio de escoamento, a
partir de patamar de taxa de deformagdo, com diferentes tempos de repouso (ver Figura 3.2).
Devido a dependéncia temporal da estrutura desse material, entende-se que quanto maior o
tempo de repouso, mais estruturado o material se encontra, até o limite de se encontrar
completamente estruturado. Segundo a hipotese de que o valor de G decresce com a
estruturacao do material, e admitindo que na regido inicial do teste (regido antes do pico de
tensao de cisalhamento, em que ha a predominancia eldstica do comportamento) o valor de G

pode ser representado pela relagdo hookeana 7 =Gy, para um mesmo nivel de deformagao

espera-se que o valor de G (e consequentemente de 7 ) diminua com o tempo de repouso.
Entretanto, o que se observa ¢ o oposto, como apresentado na Figura 3.2 com énfase no circulo
em vermelho. Isto ¢, conforme o material se estrutura ao passar do tempo, o que se observa ¢

que nesse caso o valor de G deveria também aumentar.
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Figura 3.2 - Resposta da tensdo de cisalhamento em func¢io da deformagao para testes de reinicio de escoamento
para diferentes tempos de repouso para fluido de perfurago, submetido a patamar de taxa de deformagdo de 2 s™!
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Fonte: Adaptado de Skadsem et al. (2019).

Outra evidéncia que corrobora o aumento do modulo eldstico com o nivel de estruturagdo
do material ¢ o resultado do teste oscilatorio durante a reestruturacao do material. Antes do teste
oscilatério a estrutura do material ¢ quebrada impodo-se taxa de deformacao controlada. A
Figura 3.3 mostra a evolugdo dos moddulos de armazenamento e dissipacdo (G' ¢ G",

respectivamente) em fun¢do do tempo de testes realizados por Fernandes et al. (2016).

Figura 3.3 - Evolugdo dos médulos G' e G" em fungdo do tempo para fluido de perfura¢do em teste oscilatorio
de reconstrucio
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Fonte: Adaptado de Fernandes et al. (2016).
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Nota-se que conforme o material se reestrutura G' estéd crescendo, até atingir o patamar
em que o material supostamente estaria completamente estruturado. Como G' ¢
significativamente maior do que G ", entende-se que o valor de G' estd muito proximo do valor

do modulo elastico.

Devido a essas caracteristicas, entende-se que durante a reestruturacdo o material se
comporta mais como sélido do que como fluido. Portanto, o andlogo mecanico do modelo de
Jeffreys parece ndo ser o mais adequado. Dessa maneira, definiu-se que a equagdo constitutiva
do modelo matematico seria desenvolvida a partir da analogia mecanica do modelo de Jeffreys
modificado (também denominado Maxwell-Jeffreys (Joshi et al., 2008)), cujo modulo elastico
¢ maximo com o material completamente estruturado e minimo no estado completamente
desestruturado (para mais detalhes, ver Apéndice B). Esta analogia ¢ apresentada na Figura 3.4
e a equacao constitutiva correspondente na Eq. (3.5). Neste caso, ha a associacao em série do
modelo de Kelvin-Voigt com o amortecedor, o que representa o analogo mecanico de s6lido

viscoelastico em série com o amortecedor.

Figura 3.4 - Analogia mecanica do modelo de Jeffreys modificado.

— ,]"

Fonte: Autor.

n,+1, . . T .
T+ S v T = + — 3.5
( G j 77{7 G7J (3.5)

em que 77, ¢ a viscosidade dependente da estrutura do material e 77, € a viscosidade do material

completamente desestruturado.

No caso da Eq. (3.5), a fungdo F, apresentada anteriormente na Eq. (3.1) se torna

. .. + . o
F=n, (}/+%7]—(%jr. A deducao da equagdo constitutiva para esse analogo

mecanico pode ser encontrada no Apéndice A. E importante mencionar que para que uma

equacdo constitutiva seja consistente, ndo basta que represente matematicamente o
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comportamento do material, ¢ preciso também que obedeca algumas restrigdes. A discussao
dessas restricdes e demonstracdo de que a equacdo constitutiva proposta as atende pode ser
encontrada no Apéndice B. Um exemplo de restri¢ao ¢ a segunda lei da termodinamica, que

mostra a relagdo de G com o grau de estruturagdo do material.

3.2 Equacdes de Evolucio das Propriedades Dependentes do Tempo

O modelo matematico de tixotropia utilizado no desenvolvimento da dissertacdo tem
como base o trabalho de Santos e Negrao (2017). Neste modelo, as propriedades dependentes
do tempo ndo sdo avaliadas a partir de parametros estruturais como a maioria dos modelos
apresentados anteriormente, mas a partir do desbalango entre os estados instantaneo e de

equilibrio:

L = F(L)F [0, (L)~ 6, (L.1) ] (3.6)

em que 6, ¢ uma propriedade qualquer dependente do tempo (tal como a viscosidade estrutural

e o modulo elastico), L € a solicitagdo a qual o material estd submetido (que pode ser tanto a

tensdo de cisalhamento quanto a taxa de deformacgdo), F, ¢ uma funcdo dependente da
solicitacdo e F; ¢ a funcdo de desbalango entre os estados atual e de equilibrio da propriedade,

6

k.eq *
A propriedade de equilibrio, 6, , , ¢ atingida quando a propriedade 6, evolui durante

tempo suficiente para uma solicitacdo constante, isto ¢€: Hk,eq (L) =0, (L,t —>OO) .

Devido a escolha da equagdo constitutiva do modelo de Jeffreys modificado, Eq. (3.5),

podem-se notar trés propriedades do material: 77,,G e 7,. 17, ¢ uma constante, e os valores de
G e n, dependem do estado estrutural do material. A motivagdo para a defini¢do das equacdes

de evolugdo dessas propriedades advém de um problema cléassico de transferéncia de calor

(Bergman et al., 2011). Seja a condi¢ao descrita na Figura 3.5 como a do sdlido cilindrico a
temperatura inicial 7' (t =0) =T . A partir desse instante, o s6lido é mergulhado em tanque
preenchido por liquido a temperatura constante 7, . Admite-se que o tanque ¢ grande o

suficiente para que a temperatura do liquido se mantenha nesse valor durante todo o

experimento e que a temperatura, para cada instante temporal, ¢ a mesma em todo o objeto.
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Figura 3.5 — Exemplo de problema de transferéncia de calor utilizado como motivacdo para desenvolvimento das

equacdes de evolucdo dos pardmetros dependentes do tempo da equacdo constitutiva.

Liquido

T <T T(t)=?

Fonte: Adaptado de Bergman et al. (2011).

Ao mergulhar o s6lido no tanque, deseja-se conhecer a evolugao da temperatura do solido
como fungao temporal. Considerando que a temperatura do sélido € uniforme em cada instante

temporal, pode-se utilizar o método da capacitancia concentrada para equacionar o problema:

dT
E—C(Tw -T) (3.7)

em que C ¢ arazdo entre a condutancia e capacitancia térmica.

Considerando a hipotese de que a temperatura do liquido no tanque se mantém constante,

entdo a temperatura final do solido serd 7, sendo entdo a condi¢cdo de equilibrio. Portanto,

analisando-se essa equagao a partir do enfoque definido anteriormente na Eq. (3.6), tem-se que

0,=T, F,=C e F,=T, -T.Note que, nesse caso, a fun¢do F, é constante.

Com base nesse problema classico, as equagdes de evolugdo de G e 77, foram propostas.
Para tanto, a fung¢do F, foi modificada a fim de ndo ser apenas constante, mas fungdo da carga

imposta no material para cada teste. A hipdtese empregada foi de que essa funcdo seria

F,=1/t, ,emque ¢,, ¢ o0 tempo caracteristico do teste ¢ as dimensdes das equagdes se mantém

eq?

coerentes com tal escolha.
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A equacdo de evolugdo da viscosidade estrutural, 77, , a partir dessas hipoteses ¢ definida

como:
dnv — nv,eq _77\; (38)
dt .,

em que 7, ¢ a viscosidade estrutural de equilibrio para determinada solicitagao.

v,eq

Ou seja, para a viscosidade estrutural, tem-se que os parametros da Eq. (3.6) se tornam:

Hk:nv’ Ezl/teq ¢ F;:nv,eq_nv'

O outro parametro que requer equacao de evolucdo temporal ¢ o médulo de elasticidade
G, que ¢ definido de maneira analoga a Eq. (3.8):
G G, -G

dar ¢

eq

(3.9)

em que G, € o modulo de elasticidade de equilibrio.

Para o desenvolvimento do trabalho, admitiu-se que o tempo caracteristico de ambas as
propriedades ¢ o mesmo. Essa hipotese pode ser relaxada em trabalhos futuros devido a
predominancia de cada propriedade em determinado nivel de estruturacdo do material.
Entretanto, admitir o mesmo tempo caracteristico como hipotese inicial para avaliacdo do
modelo matematico aparenta ser uma escolha razoavel. Note também que considerou-se que os

tempos de quebra e reestruturacdo sdo os mesmos nessa formulagao.

Por fim, a viscosidade estrutural de equilibrio do material ¢ definida a partir do
equacionamento de Herschel-Bulkley adaptado a partir da regularizagdo de Papanastasiou
(1987) modificada por Souza Mendes e Dutra (2004), Eq. (2.4), e adicionado da viscosidade do

material completamente desestruturado, como apresentado na Eq.(3.10):

ey (7)=10., +[l —eXp(—Mﬂ(r—Hk?”‘lj (3.10)
Ty Y

em que 77, ¢ a viscosidade aparente do material completamente estruturado.

E importante mencionar que a regularizagdo apresentada na Eq. (3.10) ndo utiliza o
parametro de regularizacao m origindrio do trabalho de Papanastasiou (1987), mas sim a relacao
entre a viscosidade do material completamente estruturado e a tensdo limite de escoamento,

proposta por Souza Mendes e Dutra (2004). Isto garante o patamar de viscosidade 77, quando
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taxas de deformacao tendem a zero. Por outro lado, 77, ¢ a menor viscosidade do material, que

corresponde ao estado completamente desestruturado.

Por fim, ¢ preciso definir se a forca motriz que conduz a variagdo das propriedades ao
equilibrio ¢ a taxa de deformagdo ou tensdo de cisalhamento. Diversos modelos matematicos
consideram a taxa de deformacao (Barnes, 1997; Mujumdar et al., 2002; Dullaert e Mewis,
2006). Entretanto, conforme descrito por Souza Mendes (2011), a escolha da tensdao de
cisalhamento parece ser mais interessante, pois o que causa a destrui¢ao da estrutura do material
¢ atensdo de cisalhamento e ndo a taxa de deformacgao. Como exemplo que justifica essa analise
pode-se citar o efeito avalanche que ocorre quando o material estruturado ¢ submetido a acao
gravitacional em plano inclinado (Oishi et al., 2017). A partir disso, definiu-se que a tensao de

cisalhamento ¢ responsavel pela evolugdo das propriedades a condi¢ao de equilibrio.

3.3 Sintese do Capitulo

Nesse capitulo apresentou-se a modelagem matematica escolhida para o trabalho.
Diferentes andlogos mecéanicos foram avaliados e suas equagdes constitutivas discutidas,
culminando na escolha do modelo viscoelastico de Jeffreys modificado. Ao tratar das equagdes
de evolugdo para as propriedades do material, demonstrou-se a diferenca do modelo utilizado
em relagdo a maioria dos modelos microestruturais indiretos encontrados na literatura. Ao
contrario desses, as equagdes de evolugdo das propriedades nao sao dependentes de parametros
estruturais, mas fungdes do desbalanco entre o estado instantdneo e de equilibrio de tais
propriedades. Foi definida a equagdo relacionando a viscosidade estrutural em regime
permanente do fluido, utilizando-se de regularizagdo para evitar erros numéricos oriundos da
divergéncia da viscosidade aparente a baixas taxas de deformagdo. A partir desta formulagao,

notam-se oito pardmetros: 7,,,7,, 7y, k, n, Gy, G,, € t, , que precisam ser ajustados. Por fim,

definiu-se que a varidvel que conduz as propriedades ao estado de equilibrio ¢ a tensdo de

cisalhamento, em detrimento a taxa de deformacao.
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4 SOLUCAO NUMERICA

Para solucdo do modelo mateméatico um modelo numérico serd utilizado, devido a
complexidade e nado linearidade das equacdes diferenciais apresentadas. A discretizacdo das
equagoes diferenciais ¢ feita através do Método das Diferengas Finitas implicito. A partir da
discretiza¢ao, um codigo computacional foi escrito na linguagem FORTRAN para solugdo do
modelo. Neste capitulo ¢ descrita essa solu¢do numérica, bem como o fluxograma do algoritmo

implementado.

4.1 Equacao Constitutiva

A equagdo constitutiva, Eq. (3.5), ¢ discretizada a partir do Método das Diferengas Finitas

implicito (Ferziger; Peric, 2002):

k k-1 . k . k-1
AR Y/ L [y e S 4.1
VA (Y D

em que o sobrescrito k denota o instante atual, kK — 1 o instante anterior e At ¢ o passo de tempo
da simulagdo. Além disso, 6, ¢ o tempo de relaxagdo, definido por (7700 +7, ) / G e 6, é o tempo

de retardo, definido por 7, /G .

Resolvendo a Eq. (4.1) para o célculo da tensdo de cisalhamento e da taxa de deformagao

tem-se, respectivamente:

Tk_1k1k+f7i‘7" 1% iy e
. A At At
= e (4.2)
1+
At
nf;?k"le—szrrk 1+6)—1 —rk_le—lk
” At At At
7= R (4.3)
77" 1+49—2
Y At

A utilizagdo de uma ou de outra equagao depende do teste a ser simulado, i.e., se ¢ um

teste com taxa de deformacao ou tensdo de cisalhamento controlada.
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4.2 Solucoes Iniciais

Devido a escolha do modelo matematico, ¢ necessario calcular as solugdes iniciais para
testes com taxa de deformagdo ou tensdo de cisalhamento controlada. Em outras palavras,
admitir que a tensao de cisalhamento ou taxa de deformacao no primeiro instante simulado

parte de zero ndo necessariamente ¢ uma consideracgdo correta.

4.2.1 Patamar de Taxa de Deformagdo

Para o teste de patamar de taxa de deformacao, reescrevendo-se a Eq. (3.5) para fins de

simplicidade de dedugdo, obtém-se:

T+ar=by+cy (4.4)
G G
em que a = ;b= 1, e c= e
m,+1, M.+, m,+1,

Definindo-se como y, o patamar de taxa de deformag¢do imposto, ¢ empregando a

transformada de Laplace (Kreyszig, 2011) aos termos da Eq. (4.4), obtém-se:
_ _ b .
sT+7(0)+at =—7/f+c[;/f+7(0):| (4.5)
s

em que as barras sobre os termos indicam sua defini¢ao no dominio s.

Considerando que o material se encontra em repouso e relaxado no instante temporal
nulo, entdo tanto o termo 7 (O) , quanto ¥ (0) sdo nulos. Assim, rearranjando a Eq. (4.5), obtém-
se:

7, 7,

s(s+a)+cs-|;a (46)

T=b

Aplicando-se a transformada de Laplace inversa a Eq. (4.6), ou seja, retornando ao

dominio temporal, obtém-se:
b (b
T=y,|——| ——c |exp(—at 4.7
wL (a j p( )} (4.7)

Para a solugdo inicial, admitindo que o tempo ¢ corresponda ao primeiro passo de tempo
da simulagdo, ¢ razoavel estimar que seu valor seja proximo de zero, de modo que a Eq. (4.7)

pode ser simplificada para se tornar:
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,(tzo)zmya (4.8)

!
[7,(0)+7, ]
Portanto, o primeiro valor de tensdo de cisalhamento calculado pelo modelo matematico

¢ dado pela Eq. (4.8) em testes com taxa de deformacao controlada.

4.2.2 Patamar de Tensao de Cisalhamento

Para o teste de patamar de tensdo de cisalhamento (teste de fluéncia), o valor dessa
variavel serd constante, ¢ a taxa de deformacao evoluird com o tempo. Dessa forma, utilizando-
se processo analogo ao apresentado na se¢do anterior, obtém-se que o primeiro valor calculado

para a taxa de deformacao sera dado por:

p(t=0)=1, m(0)+7.. (4.9)

4.3 Equacgoes de Evolucao

Para o célculo da viscosidade de equilibrio ¢ necessario o conhecimentos dos valores de
tensao de cisalhamento de equilibrio e de taxa de deformacao de equilibrio, que sdo extraidos
da curva de escoamento. Dessa maneira, foram construidas tabelas de equilibrio com os valores
correspondentes as taxas de deformacao e tensdes de cisalhamento de equilibrio. Conhecendo-
se o valor da tensdo de cisalhamento instantanea, o codigo computacional busca os valores mais
proximos na tabela de equilibrio da tensao de cisalhamento e realiza interpolacao linear entre o
valor calculado e os da tabela. Essa interpolagdo ¢ a mesma empregada na tabela de equilibrio
da taxa de deformacdo, e a divisdo entre a tensdo de cisalhamento e taxa de deformacgado
encontradas resulta na viscosidade estrutural de equilibrio para aquele instante temporal e

aquela iteragao.

A viscosidade estrutural do material ¢ determinada a partir da discretizagao da Eq. (3.8)

através do método das diferencas finitas implicito:

7 et

e (4.10)
+
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Dessa maneira, conhecendo-se a viscosidade estrutural de equilibrio no instante atual, e

a viscosidade estrutural do instante anterior, ¢ possivel calcular a viscosidade estrutural no

instante atual.

Analogamente, pode ser encontrada a equagao de evolucao para o modulo de elasticidade,

com a diferen¢a sendo o mddulo elastico de equilibrio, cujo valor ¢ definido a partir de cada

teste executado experimentalmente:

G-+ Gh A

eq t
eq
- (4.11)
+7

¢

eq

G =
1

4.4 Fluxograma do Algoritmo

A solucdo das equagdes apresentadas anteriormente foi implementada em codigo

computacional. Esta solu¢do, descrita no fluxograma da Figura 4.1, segue os seguintes passos:

l.
2.

Inicializag¢do do programa;

Defini¢do das varidveis de entrada: 7,,7,,, ¢

eq?

G,7,, k,n,t

min > tmax b

At e dif .Em que

t.n €0 tempo inicial de simulagdo, 7, € o tempo final de simulagio e dif" ¢ o critério

de convergéncia do codigo, utilizado nos resultados como 10, Além disso, é definida
a for¢a motriz que conduz ao equilibrio (tensdo de cisalhamento no caso desse
trabalho) e o tipo de teste a ser simulado (taxa de deformagao controlada, tensdao de
cisalhamento controlada ou teste oscilatorio);

Inicia-se a variavel tempo, #k = 1), como nula e calcula-se o valor da tensdao de
cisalhamento ou da taxa de deformacdo no instante inicial, Eqgs. (4.8) ou (4.9),
respectivamente;

Inicia-se o loop temporal, com a defini¢ao de &k = 2;

Estima-se a tensdo de cisalhamento ou a taxa de deformacdo como o valor do tempo
anterior, dependendo do teste realizado;

Calcula-se a viscosidade de equilibrio a partir das tabelas de equilibrio, a viscosidade
estrutural a partir da Eq. (4.10), o médulo elastico a partir da Eq. (4.11) e a nova
tensdo de cisalhamento a partir da Eq. (4.2) ou taxa de deformacgdo, a partir da Eq.
(4.3), dependendo se o teste ¢ de controle de taxa de deformagdo ou tensdo de

cisalhamento;
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7. Calcula-se a diferenca entre a tensdo de cisalhamento calculada no passo 6 e a tensao
de cisalhamento estimada no passo 5;

8. Caso a diferenca calculada seja maior do que o critério dif , retoma-se o passo 5
atualizando as estimativas de tensdo de cisalhamento ou taxa de deformacao a partir
do célculo pela equagdo constitutiva;

9. Caso contrario, a convergéncia foi obtida e o tempo ¢ incrementado;

10. Caso o tempo extrapole o méximo tempo de simulagdo, a simulagdo se encerra.
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Figura 4.1 — Fluxograma da solugdo numérica do modelo matematico de tixotropia.
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Fonte: Autor.

4.5 Verificacio da Influéncia do Passo de Tempo e do Critério de Convergéncia

Nesse trabalho busca-se a modelagem matematica do fluido. Portanto, ndo sao
consideradas geometrias pelas quais o material escoa e, naturalmente, ndao ha a definicao de
malhas espaciais que necessitem testes de malha para verificar sua convergéncia. Entretanto, o

modelo matematico € transiente, de modo que ¢ preciso garantir a convergéncia temporal dos
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resultados. Para tanto, diferentes passos de tempo foram utilizados e sua influéncia nos
resultados de um teste foram analisadas. Os passos de tempo foram 10, 10* e 107 s, para teste
de reinicio de escoamento a taxa de deformagio de 1 s!. Ressalta-se que nessa secdo ndo ¢é
relevante a discussdao do comportamento do modelo, pois essa caracteristica serd explorada no

capitulo de resultados.

A influéncia do passo de tempo na tensdo de cisalhamento durante o reinicio do
escoamento ¢ apresentada na Figura 4.2(a). Nota-se que a tensdo de cisalhamento ¢
praticamente independente dos passos de tempo utilizados. Duas ampliacdes sdo destacadas: a
Figura 4.2(b) mostra a ampliacdo no pico de tensdo de cisalhamento, e a Figura 4.2(c) a

ampliacdo no vale encontrado ap6s o pico.

Figura 4.2 — Verificacdo da influéncia do passo de tempo nos valores de pico e de vale de tensdo de cisalhamento
para o teste de reinicio de escoamento a partir de taxa de deformacgio constante de 1 s°'.
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Fonte: Autor.

As diferengas numéricas encontradas para o pico e também para o vale de tensdo de
cisalhamento para os passos temporais avaliados sdo apresentadas na Tabela 4.1, utilizando-se
como referéncia o passo de tempo de 10 s, por ser o mais refinado. O calculo das diferencas é

realizado a partir da seguinte equagao:
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difereng:a(%) = x100 (4.12)

em que n € o passo de tempo a ser comparado.

Tabela 4.1 — Verificag@o da influéncia do passo temporal nos valores de pico e de vale de tensdo de cisalhamento
para o teste de patamar de taxa de deformagdo constante de 1 s™'.

Tensédo de
cisalhamento do

Tensdo de

. Diferenca com
cisalhamento do

Diferenca com

At [s] : o relagdo a e relagdo a
pico (ampliagdo a) Af =107 vale (ampliacao b) Af =107
[Pa] [Pa]
107 16,5635 0,064% 4,7562 0,065%
10 16,5731 0,006% 4,7534 0,006%
103 16,5741 - 4,7531 -

A partir da andlise tanto da Figura 4.2, quanto da Tabela 4.1, verifica-se que a maior
diferenca entre todos os pontos avaliados é para o passo de tempo de 107 s. Ainda assim, esse
valor ¢ inferior a 0,1%, de modo que esse passo de tempo foi eleito para ser utilizado para as

outras simula¢des numéricas do trabalho.

Para avaliagdo do critério de convergéncia, dif (diferenca entre tensdes de cisalhamento),
a ser utilizado no trabalho, foi considerado o passo de tempo de 107 s. Os valores de diferenca
escolhidos para o teste foram de 10, 10% e 10 Pa. As diferengas entre os resultados sio
praticamente imperceptiveis durante toda a simulagao, de modo que a ilustragdo em grafico ndo
auxiliaria na compreensao do teste. A maxima diferenga durante todo o teste entre as simulagdes
com dif = 10* e 107 Pa foi de 0,002%. Portanto o valor de 10 Pa foi considerado adequado

para as simulagdes da dissertagao.

4.6 Sintese do Capitulo

Nesse capitulo foi apresentada a metodologia de solugdo numérica do modelo
matematico. A equagdo constitutiva e as equacdes de evolucdo das propriedades foram
discretizadas e o fluxograma ilustrando a légica do cddigo computacional foi apresentado.
Devido a solugdo transiente dos fendmenos, foram calculadas as solugdes iniciais para
diferentes testes e também foi realizada a andlise de passo de tempo necessario para as
simulagdes. Além disso, verificaram-se os critérios de passo de tempo e convergéncia a partir

de teste de reinicio de escoamento por taxa de deformacao.
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5 MATERIAIS E METODOS EXPERIMENTAIS

Neste capitulo sdo apresentados os materiais que foram utilizados para o desenvolvimento
da dissertagdo, bem como os equipamentos necessarios € metodologias experimentais. Os
ensaios experimentais consistem em curvas de escoamento, reinicios de escoamento por
patamares de taxas de deformacao, testes de fluéncia e testes oscilatorios. A partir desses testes
os parametros do modelo matemadtico sdo ajustados, e posteriormente pode-se comparar a
resposta numérica a experimental. Todos os procedimentos referentes a execugdo da dissertagao
foram realizados com equipamentos e materiais disponiveis nas dependéncias do Centro de
Pesquisas em Reologia e Fluidos Nao Newtonianos (CERNN), na Universidade Tecnologica

Federal do Parana (UTFPR).

5.1 Fluidos

5.1.1 Suspensdo de Laponita

A laponita ¢ uma argila sintética comercializada em forma de pé (Labanda; Llorens,
2008). Este composto, ao ser misturado com um solvente (usualmente agua), resulta em
material com propriedades dependentes do tempo, além de comportamento elastico e

viscoplastico (Labanda; Llorens, 2004; 2008; Au et al., 2015; Davila; D’avila, 2017).

A amostra formulada contém 2,0% em massa de laponita em 4gua destilada. Essa
concentracao foi escolhida através do intervalo de concentragdes encontrado na literatura, entre
0,5e 5% (Auetal., 2015; Davila e d’Avila, 2017; Moisés et al., 2018). Além disso, 10~ mol/l
de NaCl foram adicionados a amostra, de modo a aumentar a tensao limite de escoamento do
material (Abou et al., 2003; Joshi et al., 2008). Esse incremento ocorre pois a adi¢do de sais
contribui para a atragdo de van der Waals entre as particulas, superando a repulsao eletrostatica
entre si e, consequentemente, formando géis mais resistentes (Tanaka et al., 2004). Apds
adicionados todos os componentes, a mistura foi agitada durante 3h, até o desaparecimento

visual de todos os agregados solidos.

Um aspecto a ser controlado quando se trabalha com laponita ¢ o pH da amostra. Tanaka
et al. (2004) mencionam a necessidade de se manter o pH alto para garantir a estabilidade
quimica das particulas do material, ¢ Martin et al. (2002) afirmam que mantendo-se o pH alto
o comportamento tixotrépico desejado da suspensdo ¢ obtido. Em ambos os trabalhos, e

também em Mourchid et al. (1998), o valor de pH = 10 ¢ considerado o melhor valor. Desta
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maneira, KOH foi adicionado a amostra até atingir pH = 10, sendo esse valor mensurado pelo
pHmetro Q400AS Quimis® apresentado na Figura 5.1. Além disso, na Figura 5.2 ¢ apresentada

a amostra de laponita utilizada nos testes reométricos.

Figura 5.1 - pHmetro Q400AS Quimis® utilizado para a medi¢do de pH da amostra de laponita.

Fonte: Quimis®.

Figura 5.2 - Amostra de suspensdo de laponita utilizada na execugdo da dissertagdo, com composigdo de 2,0% de
laponita em massa.

Fonte: Autor.

Outro item a ser observado ¢ a estabilidade da amostra, i.e., a evolugdo das propriedades
da amostra a partir de sua formulacao. Essa evolugdo pode acontecer por tempo superior a um

ano, porém as variagdes mais significativas ocorrem nos primeiros sete dias (Labanda e Llorens,
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2005; Abedi et al., 2019). Dessa maneira, para assegurar que a evolu¢do da amostra nao
interferiria substancialmente nos resultados reoldgicos, os testes apresentados nesta dissertagao
foram realizados ap6s, no minimo, dez dias de envelhecimento da amostra. Além disso, a
evolugdo da amostra foi avaliada periodicamente a fim de verificar se esse comportamento se

assemelha aquele encontrado na literatura.

5.1.2  Fluido de Perfuragdo

Conforme sera apresentado no capitulo de resultados, houve grandes dificuldades com
relacdo ao comportamento da suspensdo de laponita. A fim de verificar os limites do modelo
matematico e avaliar o comportamento de um fluido cujas propriedades tixotrdpicas sdo mais
bem definidas, o fluido de perfuracao foi escolhido. A principal motivagao para a escolha desse
material ¢ a estabilizagdo do mddulo de armazenamento apds determinado tempo em testes
oscilatorios de reestruturacdo (Fernandes et al., 2016). Assim como a laponita, o fluido de
perfuragdo apresenta tensdo limite de escoamento, propriedades tixotropicas e comportamento
elastico (Ragouilliaux et al., 2006; Werner et al., 2017). O material escolhido foi fornecido pela
PETROBRAS, e apresenta em sua composi¢ao base olefinica com adi¢cdo de CaCly, sendo

apresentado na Figura 5.3.

Figura 5.3 — Amostra de fluido de perfuracdo utilizada no trabalho, com base olefinica e 9,5 ppg de CaCl,.

Fonte: Autor.

5.2 Equipamentos

Para realizacdo dos experimentos da amostra de laponita, o redmetro Anton Paar MCR

702TD, ilustrado na Figura 5.4(a), foi utilizado. Este ¢ um redmetro rotacional de motores
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separados, 0 que permite tanto a rotagdo da geometria superior, quanto da inferior. A principal
vantagem desse equipamento ¢ a possibilidade de controle direto de deformagao ou tensdo de
cisalhamento. E valido lembrar que a maioria dos redmetros comerciais apresentam controle
direto de tensdo e controlam indiretamente a deformacao (e consequentemente a taxa de
deformacdo) a partir de processos de feedback. Para execucdo dos testes reométricos, as
geometrias de cilindros jateados foram utilizadas, e sdo apresentadas na Figura 5.4(b). A
escolha destas geometrias se deve ao ressecamento significativo das amostras de base agua
nesse redmetro ao se utilizarem geometrias de placas paralelas. As Figuras 5.5(a) e (b) ilustram
esse ressecamento. Na Figura 5.5(a), pode-se observar o material ao ser inserido no redmetro,
imediatamente antes do inicio do teste e na Figura 5.5(b) tem-se a mesma amostra ap6s 30
minutos de teste a uma taxa de deformagio constante de 100 s™'. Note a redugio significativa
do volume de amostra que aparenta ser devido ao ressecamento, pois ndo houve vazamento de

amostra.

Figura 5.4 — (a) Redmetro Anton Paar MCR 702TD instalado nas dependéncias do CERNN e (b) geometrias de

cilindros jateados utilizados nos testes reométricos com laponita.

Fonte: Autor.
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Figura 5.5 - Ressecamento da amostra de laponita em placas paralelas, (a) representa a amostra ao ser inserida no

redmetro e (b) a amostra ap6s 30 min sendo cisalhada a taxa de deformagdo de 100 s a 25°C.

Fonte: Autor.

O uso de cilindros diminui a evaporagao por conta da reducao da superficie de contato
com o ar atmosférico. A fim de garantir a menor evaporacdo possivel da amostra, foram
inseridos algoddes umedecidos na camara do redmetro e um 6leo leve imiscivel em 4gua (6leo
doméstico de lubrificagdo Singer®) foi colocado sobre a amostra nos cilindros. Testes
preliminares com e sem esse 0leo foram realizados para verificar se o 6leo poderia influenciar

nos resultados, porém a tnica diferenga observada foi a ndo evaporagao da amostra.

Nesse redmetro, a temperatura € controlada a partir de conveccao forgada, e ndo a partir
de placa peltier como a maioria dos redmetros rotacionais. Por conta disso, ar ¢ jateado
diretamente sobre as geometrias, ressecando o fluido estudado. Para controlar a temperatura
com os testes em cilindros jateados, mas buscando minimizar os problemas com o
ressecamento, optou-se por controlar a temperatura diretamente a partir do banho térmico do
redmetro (sem utilizar a convec¢ao). Esse controle ndo € tdo eficaz quanto a convecgdo, porém
ndo implica em evaporagdo tao significativa, e observa-se uma diferenga de no méximo 1°C
durante os testes. Nesse tipo de controle a agua do banho térmico circula através da camara de
convecgdo do redmetro. O material continua confinado dentro desta caAmara, sem contato com
o ar externo, de modo que ocorre transferéncia de calor entre a 4gua do banho térmico e o ar

dentro da camara, para entao controlar a temperatura do fluido.

No decorrer do trabalho, foi necessaria a utilizagdo de um segundo redmetro, devido as
frequentes interrupg¢des de testes por conta de problemas no compressor de ar do redmetro
Anton Paar. A solicitagdo de ar comprimido do redmetro se encontrava praticamente no limite
operacional do compressor, o que implicou em diversas quebras de cabecotes e outra pegas.
Dessa maneira, o reometro TA DHR 3, cujo controle de temperatura ¢ por placa peltier foi
utilizado, sendo apresentado na Figura 5.6(a). E importante mencionar que para os testes com

laponita, somente o redmetro Anton Paar MCR 702 TD foi utilizado, enquanto que para os
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testes com o fluido de perfuragdo, somente o redmetro TA DHR 3 foi empregado. Frisa-se que
o controle do redmetro TA DHR 3, denominado deste ponto em diante como TA, ¢ feito por
tensao de cisalhamento. Portanto, mesmo para testes em que a taxa de deformacao € solicitada,
0 processo ocorre por feedback, de modo que o controle nao € tdo preciso quanto no redmetro

Anton Paar MCR 702 TD, denominado deste ponto em diante como Anton Paar.

Para os testes reométricos no redmetro TA, a geometria de placas paralelas ranhuradas
foi escolhida, pois ndo havia disponibilidade de cilindros nesse redmetro a época dos testes.
Além disso, as placas paralelas ranhuradas sdao preferiveis as lisas devido a possibilidade de

escorregamento em baixas taxas de deformagao. Essas placas sdo apresentadas na Figura 5.6(b).

Figura 5.6 - (a) Redmetro TA DHR 3 e (b) geometrias ranhuradas utilizadas nesse redmetro.

Fonte: Autor.

Outro equipamento necessario para os testes reométricos do fluido de perfuragdo ¢ o
agitador industrial Hammilton Beach HMD200. O agitador industrial se faz importante para
esses testes devido a separagao de fases que ocorre no material quando deixado em repouso.
Dessa forma, uma agitacdo inicial visando a homogeneidade do material ¢ realizada antes de
inserir a amostra no redmetro (Fernandes et al., 2016). Esse equipamento ¢ apresentado na
Figura 5.7(a). O tempo recomendado para homogeneizagdo da amostra nesse equipamento ¢ de
2 minutos (Fernandes et al., 2017), e foi seguido para todos os testes com o fluido de perfuragao.
Além disso, para reduzir a perda de volateis nos testes com fluido de perfuragdo, um sample
hood foi utilizado (Fernandes et al., 2017), sendo a configuragdo do redmetro com o sample

hood apresentada na Figura 5.7(b).
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Figura 5.7 — (a) Agitador industrial Hammilton Beach, utilizado na homogeneizagao das amostras de fluido de
perfuracdo e (b) configuracdo do redmetro TA DHR 3 com sample hood.

Fonte: Autor.

5.3 Experimentos Reométricos

Nesta secdo sdo descritos os experimentos reométricos utilizados para ajuste e validacao
do modelo matematico. Sao apresentados os tipos de testes reométricos € o que se busca extrair
de cada um deles. Os procedimentos experimentais especificos de cada teste serdo apresentados
em conjunto com os resultados. A fim de auxiliar a compreensao dos protocolos experimentais,

a Figura 5.8 apresenta o fluxograma genérico de testes utilizado.

Todos os experimentos foram realizados a temperatura de 25°C. Em ambos os redmetros
as amostras sao inseridas com o auxilio de espatula. Apos a inser¢ao das amostras, a laponita ¢
mantida durante femp=1800s e o fluido de perfuracdo durante femp=600s para
condicionamento de temperatura. A escolha de tempo superior para a laponita ocorre por conta
do tipo de controle de temperatura, definido anteriormente como sendo através de banho
térmico. Portanto, tempos mais longos sdo necessarios para que ocorra transferéncia de calor

suficiente, de modo que a amostra se encontre na temperatura desejada.

Apds o periodo de condicionamento, foi definido o tempo de pré-cisalhamento das
amostras como -, com o intuito de garantir o mesmo nivel de estrutura das amostras no inicio
de todos os testes. A taxa de deformagcdo escolhida para pré-cisalhamento foi de 100 s™!, e o
valor de #,¢ sera definido em cada teste, pois em casos como a curva de escoamento ndo ¢
realizado pré-cisalhamento. Por fim, o tempo ¢, define o tempo de repouso em que as amostras
sdo mantidas (ou seja, condicao de tensao de cisalhamento nula) para que possam se reestruturar

apods o pré-cisalhamento.
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Figura 5.8 — Fluxograma do protocolo experimental genérico para os testes reologicos.
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Fonte: Autor.

5.3.1 Curva de Escoamento

A curva de escoamento ¢ definida pelas tensdes de cisalhamento de equilibrio (regime
permanente) para um conjunto de taxas de deformacdo, e ¢ de suma importancia para as
simula¢des numéricas de todos os experimentos com controle de taxa de deformagao ou tensao
de cisalhamento. Este experimento pode ser realizado impondo-se diversos patamares ou
rampa, usualmente de taxa de deformacdo. Entretanto, a utilizacdo de rampa em materiais
tixotropicos € complexa, pois caso a rampa nao seja lenta o suficiente, a tensdo de cisalhamento
ndo atingird o equilibrio para cada valor de taxa de deformagao. Para ambos os fluidos a curva
de escoamento foi obtida a partir de patamares decrescentes de taxa de deformagdo. Ou seja,
inicia-se o teste na condi¢do de maior desestruturacio do material e diminui-se

progressivamente a taxa de deformacao.
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Os pontos utilizados para o ajuste numérico da curva de escoamento foram definidos
como a média dos ultimos cinco pontos (coletados um ponto por segundo ao final da etapa) de
cada etapa caso se encontrassem em regime permanente. Como critério para regime permanente
considerou-se o estado caso a variacdo da tensao de cisalhamento nos ultimos 100 s de cada

patamar de taxa de deformacao fosse inferior a 1,0%.

Para execugao desse teste, 0s tempos s € trep definidos no fluxograma genérico da Figura
5.8 sdo iguais a zero. Ou seja, ap6s o periodo de condicionamento de temperatura da amostra,

os patamares de taxa de deformagdo sdao impostos.

A curva de escoamento define a condi¢do de regime permanente do modelo matematico.

Desta maneira, neste ensaio sdo ajustados os pardmetros da Eq. (3.10):7,,7,,7,,ken. O

ajuste dos parametros da Eq. (3.10) ¢é realizado a partir do software MATLAB, utilizando o
método dos minimos quadrados nao linear (Lindfield; Penny, 2012). Nota-se que apenas uma

estimativa de 77, ¢ obtida a partir deste ajuste. A obtengdo reologica desse parametro ndo ¢

trivial, devido as limitagdes do equipamento e outros fatores como bandas de cisalhamento. Por
se tratar de patamar de viscosidade do material completamente estruturado, seu valor seria
determinado em testes a taxa de deformagao tendendo a zero. Taxas de deformagao tao baixas

ndo conseguem ser controladas mesmo para redmetros com controle de deformacgao.

Além disso, ¢ importante relembrar que a regularizagao de Papanastasiou (1987) utilizada
na Eq. (3.10) visa a mitigagdo de problemas numéricos quando ocorre a divergéncia da
viscosidade a baixas taxas de deformacdo (ou seja, condicdo em que a viscosidade tende ao
infinito), de modo que esta regularizacdo nao deve influenciar na curva de escoamento.
Portanto, a curva de escoamento do material sem a regularizagdo também serd ajustada, a partir

da equacdo de Herschel-Bulkley, Eq. (2.3), adicionada da viscosidade 77, . A partir do ajuste de
ambas as equagdes, o valor minimo de 7, que implique na minima influéncia na curva de

escoamento com regularizagdo sera obtido (sera considerado o menor valor que implique em
até 0,1% de diferenca entre os resultados). Conhecendo-se o valor minimo da viscosidade do
material completamente estruturado, este pardmetro sera entdo ajustado nos testes de reinicio

de escoamento para que o modelo atinja os picos de tensdo de cisalhamento esperados.
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5.3.2 Patamares de Taxa de Deformagdo

Os testes de patamares de taxa de deformagdo sdo empregados para avaliar a resposta
experimental e do modelo matematico para o reinicio de escoamento. Ou seja, a evolugdo da
tensao de cisalhamento com o tempo, para o material submetido a taxa de deformagao constante
apos se reestruturar. O tempo #,¢ foi definido como 600 s, e as amostras sd3o mantidas sob
condig¢do de tensdo de cisalhamento nula durante ¢, que foi também definido como 600 s para
ambas as amostras. Esse periodo ¢ necessario para que o material possa se reestruturar, € a

escolha do tempo seré justificada no capitulo de resultados.

Encerrado o periodo de repouso, os materiais sdo submetidos a patamares de taxa de
deformacao, e a resposta da evolugdo da tensao de cisalhamento em fung¢do do tempo ¢ avaliada.
Para a amostra de laponita, apenas a taxa de deformagio de 1 s foi imposta, devido aos
problemas que serdo apresentados no capitulo de resultados. Para o fluido de perfuragdo, foram
utilizadas as taxas de deformacgio de 1, 2, 3, 5, 7 e 10 s™! nos ensaios experimentais, sendo os
parametros utilizados para as simulacdes de todos os testes aqueles obtidos para a taxa de
deformacdo de 5 s™!. Dessa maneira, nesse caso o teste também auxilia na validagdo do modelo

matematico.

O tempo de reinicio do escoamento de um material tixotropico ¢ da ordem do inverso da
taxa de deformagdo imposta no experimento (Andrade et al., 2016). Desta maneira, estima-se

que haja relagio direta entre o tempo caracteristico de quebra do material, 7,,, € a taxa de

deformacdo. Para ajuste deste pardmetro. os resultados de tensdo de cisalhamento foram

avaliados em funcao da deformagao do material, a fim de encontrar uma deformacao critica
(76,) que represente a transi¢do entre o comportamento predominantemente eléstico e viscoso

(ou o pico de tensdo de cisalhamento). Esta deformacdo apresenta pequenas variagdes para
baixas taxas de deformagdo, que aumentam com a taxa de deformagdo (Mendes, 2015), como
ilustrado na Figura 5.9. Essa figura apresenta a evolugdo da tensao de cisalhamento em fungao
da deformagdo para diferentes patamares de taxa de deformagdo no reinicio do escoamento de
um petrdleo parafinico gelificado. Além disso, ¢ interessante mencionar que a deformagao

critica varia muito menos do que o tempo necessario para o pico de tensdo de cisalhamento.
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Figura 5.9 - Evolucao da tensdo de cisalhamento em funcdo da deformacéo para reinicio do escoamento a

diferentes taxas de deformacéo.
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Fonte: Adaptado de Mendes (2015).

Para defini¢do de 7, a partir da deformagio critica para cada teste, busca-se a utilizagéo

da seguinte relagdo, que ¢ funcao da taxa de deformacgao imposta no teste, y :
t, =2 (5.1)

Ou seja, estima-se que a deformagdo critica serd praticamente constante para testes de

patamares de taxas de deformagdo proximas, de modo que o tempo caracteristico serd funcao

da taxa de deformag&o. Em outras palavras, a hipotese ¢ de que 7, ¢ constante, mas 7, nao.

5.3.2.1 Filtragem de Dados de Reinicio de Escoamento

Os dados experimentais extraidos dos ensaios reométricos de reinicio de escoamento por
patamares de taxa de deformacao apresentam oscilagdes inerentes ao experimento e a coleta de
dados, que nao necessariamente representam o comportamento real do material. Por conta
disso, a fim de observar as tendéncias de resposta do material, ¢ necessario filtrar os dados

experimentais obtidos.

A filtragem foi realizada utilizando um codigo desenvolvido em MATLAB®, que usa a

funcado filter para calcular a média movel dos dados em uma janela de dados definida. A fim de
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exemplificar esse processo, na Figura 5.10 ¢é apresentado o resultado com e sem filtro da tensao
de cisalhamento em func¢ao do tempo para o reinicio de escoamento com imposi¢ao de taxa de
deformacao constante, para a laponita no redmetro Anton Paar com taxa de deformagao de

1s

Figura 5.10 - Comparagao entre resultados experimentais sem e com a aplicacdo de filtro baseado em média
movel com janela de dados definida em 25 pontos.
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E possivel demonstrar a variagio significativa dos dados experimentais sem filtro, o que
dificulta a andlise dos resultados. Com os dados filtrados nota-se que a mesma tendéncia de

comportamento ¢ observada, porém com menos ruido.

5.3.3 Ajuste do Modulo Elastico

Esta subse¢do destina-se a determinacdo do modulo eldstico, G, a partir dos
experimentos. Devido a algumas dificuldades que sao descritas nessa sec¢ao, trés abordagens de
ajuste foram consideradas para o teste de reinicio de escoamento por patamar de taxa de

deformagao, e sdo explicadas a seguir.

5.3.3.1 Modulo Elastico Variavel Ajustado Através da Lei de Hooke

Para determinar o valor inicial de G nessa abordagem, G,, foi utilizada a inclinagdo da

curva de tensdo de cisalhamento em funcao da deformacao, descrita anteriormente na Figura
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5.9 para os primeiros instantes. A relacdo linear da Eq. (2.5) (Lei de Hooke) foi empregada para

os célculos do modulo elastico. A proposta de ajuste do médulo elastico de equilibrio, G, , €

auxiliada pela Figura 5.11. Na figura (a), sdo apresentados degraus de taxa de deformacao
impostos ao material. Na figura (b), tem-se a evolugao da tensdo de cisalhamento em fung¢ado do

tempo, admitindo-se que o material encontrava-se em repouso no inicio do teste.

Figura 5.11 - (a) degraus de patamar de taxa de deformagdo e (b) evolugdo da tensdo de cisalhamento em fungao
do tempo para material elasto-viscoplastico tixotropico.
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Ao impor a taxa de deformacdo y, ao material em repouso, ha o crescimento gradativo

da tensdo de cisalhamento devido a elasticidade do material (simbolizado pelo nimero 1 na
figura), seguido do pico de tensdo de cisalhamento (nimero 2 na figura), que representa a
transi¢do entre comportamentos predominantemente elasticos e viscosos. Em seguida, ocorre o
decréscimo da tensdo de cisalhamento devido a desestruturagdo do material (nimero 3 na
figura) até que o regime permanente seja atingido (numero 4 na figura). Uma vez que o material

atingiu o regime permanente, um novo patamar de taxa de deformacgao, y,, superior ao anterior

¢ imposto. Desta maneira, devido a elasticidade e tixotropia, a tensao de cisalhamento
novamente apresenta crescimento em funcao do tempo (numero 5 na figura). Propde-se que

este teste seja empregado para calibracdo do modulo eléstico de equilibrio, G,

. » Cujo valor €

extraido da inclinagdo instantdnea da curva de tensdo de cisalhamento em fun¢do da
deformacao, obtido ap6s o equilibrio em diferentes taxas de deformagdo. Ou seja, ao se impor

7,, 0 que se esta ajustando € na realidade o valor de equilibrio para a taxa de deformacao

anterior, 7, .
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5.3.3.2 Modulo Elastico Variavel Ajustado Através da Lei de Hooke e do Teste Oscilatorio

Nessa abordagem, o valor inicial de G, G, ¢ definido a partir do teste oscilatorio de

reestruturacdo. Seja no teste de patamar de taxa de deformacdo ou no teste oscilatorio, o
material é submetido ao pré-cisalhamento a taxa de deformagdo de 100 s™! durante #,... Ou seja,
¢ razoavel admitir que se encontra no mesmo nivel estrutural para ambos os testes ao final do

pré-cisalhamento.

Ap0s o pré-cisalhamento, o material ¢ submetido imediatamente ao teste oscilatorio com
baixa amplitude de deformagdo. Dessa forma, como o valor do modulo de armazenamento ¢é
superior ao de dissipacao apos de terminado tempo, assume-se que o crescimento de G' com o

tempo pode representar a variagdo de G, com o tempo. Portanto, assume-se que

G'(t=t,,)=G,.

O valor de equilibrio do modulo elastico ¢ considerado o mesmo da abordagem anterior.
Ou seja, ¢ imposta uma taxa de deformagdo y, apds a taxa de deformagdo do teste definida
como y,, sendo que y, € superior a 7,, como na Figura 5.11. A partir da nova inclinac¢do da

curva o modulo elastico de equilibrio ¢ calculado. A intengdo de se usar o mesmo teste da
subse¢do anterior para ajuste do valor de equilibrio do mddulo eldstico ocorre por conta da

predominéncia viscosa apos o reinicio do escoamento. Portanto, testes oscilatorios ndo sdao

vidveis para que o valor de G' seja utilizado como base para definir o valor de G,,, .

5.3.3.3 Modulo Elastico Constante Ajustado Através do Teste Oscilatorio

Para testes com fluido de perfuragdo, o modulo eléstico € considerado constante durante

todo o teste, a partir do ajuste do teste oscilatorio definido na subse¢do acima. Ou seja,

G=G (t =1, ) . E importante mencionar que essa consideracdo ndo viola a restri¢ao a Segunda

Lei da Termodindmica e se mostra como mais uma alternativa para avaliar o comportamento

do modelo matematico.

5.3.4 Testes de Fluéncia

O teste de fluéncia ¢ importante para determinar a tensao limite de escoamento estatica.

Isto ¢, a minima tensdo de cisalhamento necessaria para reiniciar o escoamento. Diferentemente
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do teste de patamares de taxa de deformagdo, busca-se analisar a resposta do modelo
matematico quando a tensdo de cisalhamento ¢ controlada. Neste teste visa-se a imposicao de
tensao de cisalhamento constante apos o material ser deixado em repouso durante o tempo
trep = 600 s, de modo que o material possa se reestruturar sem solicitacdes externas. Além disso,

antes do tempo de repouso o material ¢ pré-cisalhado durante #, = 600 s.

Ap6s o periodo de repouso sdo impostas as tensoes de cisalhamento. Apos cada patamar
imposto, o pré-cisalhamento ¢ realizado novamente, com o intuito de que o material possa
reassumir seu nivel estrutural e que se obtenha a mesma condi¢do inicial para todos os
patamares. Nesse tipo de teste, busca-se a evolugao da taxa de deformagao em funcao do tempo.
O reinicio do escoamento ndo ocorre caso a tensdo de cisalhamento imposta seja inferior a
tensao limite de escoamento. Vale a pena mencionar também que, por se tratar de tensao limite
de escoamento estatica, seu valor ¢ dependente do tempo de repouso para materiais tixotropicos,
e ¢ superior a tensdo limite de escoamento dindmica obtida através da curva de escoamento

(Coussot, 2014).

Nesse teste o efeito avalanche (que pode ser definido como um répido decréscimo da
viscosidade devido a desestruturacao do material (De Souza Mendes; Thompson, 2012; Santos;
Negrao, 2017)) também pode ser observado. Ou seja, o reinicio do escoamento do material
ocorre com taxas de deformagdes muito baixas, e repentinamente ocorre a aceleragdo do
material, implicando o aumento da taxa de deformacdo, decorrente da desestruturagdo da

amostra.

A partir dessas caracteristicas, o comportamento para os testes de fluéncia ¢ de quebra
estrutural a partir de patamares de tensao de cisalhamento e do repouso, buscando verificar se
a resposta do modelo ¢ capaz de se assemelhar aos resultados reométricos. Esse teste serad

utilizado como forma de validagdo do modelo matematico, pois sera admitida a premissa de

que o tempo caracteristico, 7, , pode ser definido a partir da relagéo 7, =y,/y, sendo a

deformacao critica proveniente do teste de reinicio de escoamento por taxa de deformagao, ¢ a

taxa de deformacao ¢ calculada a cada instante temporal.

5.3.5 Testes Oscilatorios

O ultimo tipo de teste avaliado ¢ o oscilatério com baixas amplitudes de deformagao.
Neste tipo de teste, o material ¢ submetido a deformagdes senoidais, podendo-se observar as

magnitudes das respostas viscosas (a partir do moédulo de dissipacdo, G") e elasticas (a partir
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do modulo de armazenamento, G') (Macosko, 1994). A amplitude da deformacao escolhida
para cada amostra se encontra na regido de viscoelasticidade linear, para que os valores de G'
e G" possam ser calculados. Além disso, esse ¢ o teste empregado para ajuste do mddulo

elastico das se¢oes 5.3.3.2 ¢ 5.3.3.3.

Diferentemente dos testes de reinicio de escoamento por patamar de taxa de deformacao
e tensdo de cisalhamento, nesse experimento busca-se verificar a resposta do material durante
a reestruturacdo. Ou seja, o material tera sua estrutura inicialmente quebrada a partir do pré-
cisalhamento. Com a evolugao do teste, verifica-se a reestruracao do material com o incremento
do modulo de armazenamento e sua superagdo sobre o mddulo de dissipacdo, significando um
comportamento predominantemente eldstico, até a condicdo de material completamente
estruturado. Com esse teste, ¢ possivel verificar se 0 modelo matematico também ¢ capaz de
representar a reconstru¢cdo da estrutura do material. No caso, como nao se tem evolugao
significativa da taxa de deformagdo na amostra, o tempo caracteristico ndo ¢ bem representado

pela relagdo ¢,, =y, /y . Dessa maneira, esse tempo ¢ definido como o tempo necessario para

que o material atinja 67% do limite méximo de G'.

5.4 Sintese do Capitulo

Nesse capitulo foram apresentados os materiais € métodos experimentais utilizados no
decorrer do trabalho. Dois fluidos foram escolhidos: suspensdo de laponita com concentragao
de 2,0% em massa (formulada pelo autor) e fluido de perfuracdo com base olefinica (fornecido
pela PETROBRAS). A laponita foi testada no redmetro rotacional Anton Paar MCR 702 TD,
enquanto que o fluido de perfuragdo no redometro rotacional TA DHR 3, ambos disponiveis nas
dependéncias do CERNN/UTFPR. Protocolos experimentais foram desenvolvidos e os
procedimentos para ajustar os pardmetros do modelo matematico a partir dos ensaios
reométricos foram apresentados. Trés tipos de ensaios foram definidos: reinicios de escoamento
a partir de patamares de taxa de deformagdo; testes de fluéncia e testes oscilatoérios com
amplitude de deformagao constante. Os testes de patamares de taxa de deformagao e oscilatérios
serdo utilizados para ajuste dos pardmetros do modelo e verificacdo da sua resposta (exceto para
o fluido de perfuragdo, em que o teste de patamares de taxa de deformacao também auxilia a
validacdo), enquanto que os testes de fluéncia serdo utilizados para validagdo do modelo

matematico para ambos os fluidos.
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6 RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo sdo apresentados os resultados reologicos, o ajuste do modelo e também a
comparacao entre os resultados experimentais € numéricos para os dois materiais estudados:
suspensao de laponita e fluido de perfuragdo, buscando a validagao do modelo. Relembra-se
que todos os experimentos foram realizados a temperatura de 25°C. O capitulo ¢ dividido em
duas sec¢des, cada uma apresentando os resultados para um dos fluidos estudados. Por fim, ¢

apresentada a sintese do capitulo discutindo os principais aspectos obtidos.

6.1 Suspensido de Laponita

6.1.1 Evolugdo da Amostra

A amostra de laponita, além de apresentar dependéncia temporal nos testes, também
evolui com o tempo de formulagdo. Isto ¢, o material testado em determinado dia apresenta
resposta diferente quando testado em outro. A fim de verificar a evolugdo da amostra em dias
aleatorios, testes de imposi¢do de patamar de taxa de deformacio de 100 s™' durante 900 s foram
realizados apo6s o periodo de condicionamento da amostra femp = 1800 s. Obteve-se entdo a
viscosidade aparente de regime permanente do material para essa taxa de deformagdo em
funcdo do tempo de evolucdo, conforme mostra a Figura 6.1. O valor da viscosidade e sua

variacao ao longo dos dias sao mostrados na Tabela 6.1

Tabela 6.1 - Evolugdo da viscosidade aparente da amostra de laponita submetida a taxa de deformagdo de 100 s™!
em funcéo do tempo ap6s formulagdo da amostra, a 25°C.

Tempo apo6s a formulagao [dias] Viscosidade aparente em regime Variagdo percentual da
permanente a 100 s™' [Pa.s] viscosidade aparente por dia

[Y0/dia]

1 0,0005 -

9 0,0634 1527,5

13 0,0775 5,6

15 0,0837 4,0

21 0,0918 1,6

36 0,1054 0,9

76 0,1223 0.4
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Figura 6.1 - Evolucao da viscosidade aparente da amostra de suspensdo de laponita em fung¢do do tempo a partir
da formulagdo, submetida a taxa de deformagdo de 100 s a 25°C.
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Fonte: Autor.

Pode-se observar na Tabela 6.1 e Figura 6.1 que a viscosidade aparente do material
aumenta conforme o tempo de evolugdo. Nota-se que a taxa de evolugdo deste parametro
diminui com o passar dos dias, indicando que o material tende a estabilizacdo. Além disso,
observa-se que a variagdo da viscosidade aparente do 1° ao 9° dia foi significativamente superior
do que todos os outros periodos. Isso corrobora as informagdes encontradas na literatura de que
o material evolui principalmente nos primeiros sete dias (Labanda e Llorens, 2005; Abedi et

al., 2019).

Considerando-se essa analise e a recomendacdo da literatura de iniciar testes com
amostras de laponita apds sete dias de formulacdo, os testes apresentados nesse capitulo foram

todos realizados com, no minimo, dez dias de evolu¢ao da amostra.

6.1.2 Influéncia do Tempo de Repouso

O tempo de repouso do material, #.p, € 0 tempo compreendido entre o pré-cisalhamento
e o inicio da execugdo do teste, permitindo a reestruturagao da amostra. Alguns autores apontam
que a tensao de cisalhamento de pico, que pode estar relacionada a tensao limite de escoamento
estatica do material, aumenta com o tempo de repouso para materiais elasto-viscoplasticos
tixotropicos, com tendéncia logaritmica. (Bjerkevoll et al., 2003; Au et al., 2015; Skadsem et

al., 2019).
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Para verificagdo desse comportamento com a laponita, apds o pré-cisalhamento o material
foi mantido em repouso por ¢, = 5, 10, 20, 30, 60 e 180 minutos. Apos cada um desses tempos
de repouso, o escoamento foi reiniciado a taxa de deformacgio de 1 s™! e verificou-se o pico de
tensao de cisalhamento obtido. Os resultados referentes a esse procedimento sao apresentados
na Figura 6.2, com a tensdo de cisalhamento de pico apresentada em fungdo do tempo de
repouso. Pode-se observar que o resultado estd de acordo com a literatura mencionada acima.
Isto ¢, conforme o tempo de repouso aumenta, a tensdo de cisalhamento de pico aumenta, de
forma nao linear, com tendéncia logaritmica.

Figura 6.2 - Influéncia do tempo de repouso na tensdo de cisalhamento de pico da amostra de laponita,

submetida a reinicio de escoamento com taxa de deformacdo de 1 s a 25°C.
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Além disso, nota-se que para todos os tempos de repouso estudados encontra-se uma
tensao de cisalhamento de pico ndo-negligenciavel (uma vez que apos o pico as tensoes de
cisalhamento decaem até em torno de 5 Pa, discussao que serd explorada na se¢ao referente ao
teste de reinicio de escoamento), indicando que qualquer tempo de repouso resulta no
comportamento esperado para os testes de reinicio de escoamento. A partir disso, definiram-se
10 minutos como tempo de repouso para os testes subsequentes, por se tratar de tempo que

permite a execugdo do teste sem a preocupagdo com a evaporagao da amostra.
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6.1.3 Curva de Escoamento

Para a construcao da curva de escoamento da laponita, o material ¢ submetido diretamente
aos patamares de taxa de deformacao apos o tempo de condicionamento, #emp. Ou seja, o tempo
de repouso para reconstru¢cdo do material, #,¢, € nulo. Apos femp, 0 seguinte protocolo

experimental foi realizado:

1. Rampa de taxa de deformacio de 0 a 1000 s™' durante 60 s;
2. Patamares de taxa de deformacdo de 1000 s™' durante 600 s; 800 s' durante 600 s;
600 s™' durante 1200 s; 100 s™! durante 1800 s e 10 s™! durante 3600 s.

A justificativa para a rampa de taxa de deformacgdo se d4 por conta da alta taxa de
deformacdo empregada no primeiro passo, que poderia acarretar vazamento da amostra caso
fosse imposto subitamente o patamar de taxa de deformacdo de 1000 s™'. Além disso, ao utilizar
o redmetro Anton Paar podem ser empregadas taxas altas, como 1000 s!, sem vazamento de

amostra. Para tanto, rotacionam-se ambas as geometrias (superior e inferior) a 500 s™! cada.

E importante notar que o protocolo apresentado nio atinge taxas de deformaco inferiores
a 10 s, o que pode prejudicar o ajuste matematico da curva de escoamento. A justificativa para
i1sso € por conta do aparecimento de bandas de cisalhamento, que foram definidas na Sec¢do
2.1.6 e sdo mais bem exploradas na se¢ao seguinte. Ainda assim, para o ajuste matematico da
curva de escoamento, foi utilizado um valor para a taxa de deformacdo de 1s', sendo
proveniente do teste de reinicio de escoamento nessa taxa, que também ¢ explorado na se¢ao

seguinte.

A Eq. (3.10) foi utilizada para ajuste da curva de escoamento, e seus parametros ajustados
sdo apresentados na Tabela 6.2. A Figura 6.3 apresenta a comparagdo entre os resultados
experimentais da curva de escoamento e o ajuste numérico correspondente. Note, também, a
Figura 6.4, que apresenta a evolugdo da viscosidade estrutural em fun¢ao da taxa de deformacao

de regime permanente, a fim de demonstrar o patamar de viscosidade em 77, a baixas taxas de
deformacao.

Tabela 6.2 — Parametros de regime permanente obtidos a partir da curva de escoamento da amostra de suspensao

de laponita a 25°C.
Parametro Valor obtido
1, [Pas] 45,0
n,, [Pas] 4,7x1073
7, [Pa] 4,58
k [Pa.s"] 0,605

n[-] 0,293




Capitulo 6 — Resultados e Discussoes 93

Figura 6.3 — Curva de escoamento experimental e numérica para a amostra de suspensao de laponita a 25°C
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A partir da Figura 6.3, nota-se que o ajuste da Eq. (3.10) representa o comportamento do
material em regime permantente, denotando a presenca da tensdo limite de escoamento em
torno de 4,6 Pa. Note que a viscosidade do material completamente estruturado (770) ¢
significativamente superior aquela do material submetido a taxa de deformacao muito alta (7700)
como esperado. Por se tratar da definicao do regime permanente, a curva de escoamento sera

util para as simulagdes numéricas de todos os outros experimentos reométricos.

Figura 6.4 — Evolucédo da viscosidade estrutural numérica em funcdo da taxa de deformac@o a partir da
curva de escoamento para a laponita.
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6.1.4 Patamares de Taxa de Deformagdo

Conforme mencionado na secdo anterior, o valor utilizado para a curva de escoamento
proveniente da taxa de deformacdo de 1 s™! foi retirado do teste de reinicio de escoamento. O
motivo para essa escolha ¢ justificado a partir do proprio teste de reinicio de escoamento a essa
taxa de deformacao, cujo resultado experimental ¢ apresentado na Figura 6.5, em que se observa
a evolucgdo da tensdo de cisalhamento em funcao do tempo. Para os testes dessa se¢do, o tempo
de pré-cisalhamento foi mantido em #, = 600 s e o tempo de repouso utilizado foi definido na

subse¢do 6.1.2 , tep = 600 s.

Figura 6.5 - Evolugdo da tensdo de cisalhamento em fungdo do tempo para reinicio de escoamento com 1 s7! para
a laponita, a 25°C.
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O primeiro ponto a ser observado ¢ que as tensdes de cisalhamento obtidas nesse teste
sdo inferiores aquela utilizada para a taxa de deformagdo de 1 s™' na curva de escoamento. Isso
ocorre pois esse teste foi feito durante os primeiros dias de evolucdo da amostra, € o material
nao estava evoluido o suficiente (testes mais recentes ndo foram utilizados para representar esse
comportamento pois duraram apenas 600 s). Ainda assim, o comportamento qualitativo do teste
de reinicio de escoamento se mantém, para essa taxa de deformacao e esse material, ao decorrer

do tempo de evolugcdo da amostra.

Analisando a Figura 6.5(a) observa-se que, inicialmente, a tensdo de cisalhamento
aumenta gradativamente. Esse comportamento ocorre devido a elasticidade do material, que ¢

predominante nos primeiros instantes do teste, uma vez que o material se encontra estruturado.
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Analisando a regido (b), observa-se a transi¢do entre comportamento predominantemente
elastico e viscoso, 0 que caracteriza o pico de tensdo de cisalhamento encontrado. Note que o
pico nessa figura ¢ bastante sutil devido a evolugcdo da amostra. Na regido (c) predomina a
relaxacdo da tensdo de cisalhamento devido a quebra da estrutura do material, e esperava-se
que a partir dessa condi¢do o material relaxasse até atingir o regime permanente. Entretanto, a
resposta que se verifica ¢ que o material relaxa, diminuindo a tensdo de cisalhamento apenas
até a transicao para a regido (d), em que se observa nova ascensao da tensdao de cisalhamento e

o equilibrio ndo ¢ observado.

Uma hipotese que poderia justificar esse comportamento ¢ de ressecamento da amostra,
o que levaria a maior rigidez da amostra e, portanto, aumento da tensao de cisalhamento. Por
outro lado, o ressecamento da amostra poderia levar a reducdo de quantidade de fluido e por
consequéncia da tensdo. Entretanto, ao se utilizar a geometria de cilindros jateados, com os
algoddes e copos umidificadores, além do filme de 6leo imiscivel sobre a amostra, ndo foi

observada evaporag¢ao significativa do material.

Ao se buscar na literatura outras hipdteses que poderiam justificar esse comportamento,
foi encontrado o fenomeno de shear banding (bandas de cisalhamento). Nesse fenomeno, a
baixas taxas de deformagdo ocorre ndo homogeneidade de escoamento entre as geometrias do
redmetro, de modo que pode haver regides cisalhadas a taxas diferentes, por conta da
estruturacdo do material. Nesse caso, conforme definido por Coussot (2014), pode ser
verificado o aumento da tensao de cisalhamento (pois a taxa de deformacao efetiva na amostra
sera diferente daquela imposta no redmetro). Justamente isso € observado na Figura 6.5(d), em
que um pseudo-regime permanente ¢ obtido em torno de 10 s de teste. Porém, apos 100 s, a

tensdo de cisalhamento cresce novamente.

A condi¢ao de baixas taxas de deformacao apresentada no paragrafo anterior nao possui
um valor conhecido para todos os materiais. Isto ¢, para cada material a taxa de deformagao
critica pode ser diferente. No caso da laponita, ndo foram observadas bandas de cisalhamento
para taxas de deformacio acima de 10 s™!. Por fim, Abedi et al. (2019) também observaram o
crescimento da tensdo de cisalhamento para baixas taxas de deformacao ao estudar amostra de

laponita, indicando bandas de cisalhamento.

Como o objetivo do trabalho ndo reside na exploragdo do fendmeno de bandas de
cisalhamento, isso ndo serd explorado mais a fundo. Caso o leitor se interesse pelo assunto,
recomendam-se os trabalhos de Pignon et al. (1996), Mgller et al. (2008), Coussot (2014), e

Wei et al. (2019), que exploram muito bem o tema para materiais tixotropicos.
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Apesar desse fenomeno, que ndo era esperado, utilizou-se o valor de tensdo de
cisalhamento referente ao vale para a taxa de 1 s como valor de equilibrio para alimentar a
curva de escoamento (ou seja, o valor entre a transi¢ao da regiao (c) para (d) na Figura 6.5).
Essa hipotese, ainda que simplificadora, ¢ necessaria para a simulagdo de reinicio de
escoamento por patamar de taxa de deformacdo. Para reinicios de escoamento sob taxas de
deformacao elevadas, as bandas de cisalhamento ndo sdo observadas, mas o comportamento do
reinicio do escoamento ndo seria bem capturado pelo redometro. A justificativa para essa
dificuldade ocorre devido a inércia do equipamento, que implica em tempo finito para alcancar
o patamar de taxa de deformagdo imposto, e também por conta da captagdo de dados

experimentais pelo equipamento.

Além disso, Wei et al. (2019) demonstram experimentalmente que as nao-
homogeneidades tanto na taxa de deformacdo, quanto no campo de velocidades ao longo da
amostra, sdo praticamente nulas até a ocorréncia do pico de tensdo de cisalhamento em ensaios
reométricos. Os autores também observam que as ndo-homogeneidades aumentam a partir da
regido do vale de tensao de cisalhamento obtido apos o pico para testes que apresentam bandas
de cisalhamento. Portanto, ao se impor patamar de taxa de deformagdo para reiniciar o
escoamento de material tixotropico, ainda que haja bandas de cisalhamento, até o pico de tensao
de cisalhamento as ndo-homogeneidades podem ser desprezadas. Isso demonstra que a
comparagdo com modelos matematicos impondo-se patamar de taxa de deformacao ¢ confidvel

até o valor de pico.

Frisa-se novamente que a escolha do valor minimo de tensdo de cisalhamento obtido no
teste, para alimentar a curva de escoamento € apenas um pseudo-regime permanente, de modo
que seria necessario compreender mais a fundo o fendmeno das bandas de cisalhamento e medir
a sua ocorréncia para que fosse possivel inferir valores mais corretos de tensao de cisalhamento

para taxas de deformacao na regido de shear banding.

Devido as restricdes apresentadas e dificuldades de encontrar respostas que as
justificassem, apenas uma taxa de deformacdo foi testada para a laponita para o reinicio de
escoamento: a taxa de deformacdo de 1 s'. Apos esse patamar, para ajuste do médulo elastico
de equilibrio a partir da Lei de Hooke, o patamar de 10 s™!' foi imposto imediatamente, durante
60 s, conforme a abordagem definida na subsecdo 5.3.3.1. O resultado da tensdo de
cisalhamento em fungdo da deformacdo para esse teste ¢ apresentado na Figura 6.6. E
importante frisar que os resultados experimentais foram filtrados a partir da metodologia

descrita na Sec¢ao 5.3.2.1.
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Outro ponto observavel nessa figura é que a tensdo de cisalhamento parece tender ao
regime permanente apos 600 s. Porém, caso o teste fosse mais longo, a tensao de cisalhamento
comegaria a crescer novamente como fruto das bandas de cisalhamento. Para salientar a
defini¢ao de como foi utilizado esse teste para a curva de escoamento, menciona-se que foi
calculada a média dos tltimos cinco pontos para o passo do patamar de taxa de deformagao de
1 57! (regido também presente na elipse da figura). Os dois pontos de crescimento da tensdo de

cisalhamento visiveis na elipse sdo provenientes do aumento da taxa de deformacdo para
10 s,

Figura 6.6 - Tensao de cisalhamento em func¢do da deformacgéo para o teste de reinicio de escoamento da
suspensdo de laponita & taxa de deformagdo de 1 5™ a 25°C, para ajuste dos pardmetros transientes.
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O circulo e a elipse definidos pelas linhas continuas simbolizam as partes utilizadas para
o ajuste de G, e G, , respectivamente. A linha vertical continua, por outro lado, € indicativa da
deformacao critica ( }/C) do material, necessaria para a defini¢ao do tempo caracteristico do
teste. Nesse caso, a Lei de Hooke foi utilizada para a defini¢ao dos médulos elasticos, enquanto

que arelagdo ¢, =y, /y foi usada para ajuste do tempo caracteristico.

Para o reinicio de escoamento testado, os valores de G, w € L, foram,

respectivamente: 23,2 Pa; 1,9 Pa e 0,88 s. Isso demonstra novamente a abordagem fisica do

modelo, pois 0 modulo de elasticidade do material estruturado (Go) ¢ significativamente
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superior ao seu valor de equilibrio, o que ¢ esperado para o modelo viscoeléstico de Jeffreys
modificado.

Definidos os parametros necessarios para simulacdo numérica, a comparagao entre os
resultados experimentais e os numéricos foi realizada. Essa comparagao ¢ apresentada na Figura
6.7, em que se observa a evolucao da tensao de cisalhamento em fungao do tempo tanto para o

resultado experimental, quanto para o modelo matematico.

Figura 6.7 - Comparacao entre resultados experimentais e numéricos do reinicio de escoamento da suspensao de
laponita, sob taxa de deformagio de 1 s a 25°C com estimativa de G, e G,, apartir da lei de Hooke.
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Nessa figura, pode-se observar que o comportamento qualitativo do resultado numérico
¢ similar aquele do experimental, i.e., ha o aumento gradativo da tensdo de cisalhamento até a
regido proxima ao pico de tensdo de cisalhamento, regido na qual hd a transicdo da
predominancia de comportamentos elasticos para viscosos, € a posterior relaxacao da tensao de

cisalhamento até atingir o regime permanente, a0 menos para o caso da simula¢ao numérica.

Os principais pontos quantitativos a serem avaliados sd3o o valor da tensdao de
cisalhamento de pico, o tempo necessario para atingir o pico e o valor de regime permanente
da tensdo de cisalhamento. As diferengas entre esses resultados numéricos e experimentais
foram, respectivamente, 0,20%; 25,42% e 1,16%. Esse resultado demonstra que houve boa
concordancia entre o teste reométrico e a simulagdo numérica, tanto para a tensdo de

cisalhamento de pico, quanto para seu valor de regime permanente. O tempo de pico de tensao
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de cisalhamento apresentou discrepancia maior entre os resultados, o que indica que a
simulagdo estd demorando mais tempo para atingir o pico do que os resultados experimentais,
podendo ser um indicativo de que as equacdes de evolucdo necessitam aprimoramento ou que

o0 ajuste dos parametros ndo estd adequado.

Um ponto a se observar ¢ que o modelo representa bem a tendéncia na regido de
predominancia elastica do material, i.e., até proximo ao pico de tensdo de cisalhamento. Apos
0 pico, a tensdo de cisalhamento diminui bruscamente e apresenta até oscilagdes, todas muito
proximas do regime permanente. Provavelmente, a transi¢do entre a predominancia eléstica e

viscosa do modelo ndo ¢ condizente com a resposta do material.

Com o intuito de explorar a resposta do modelo matematico e compreendé-la mais a
fundo, a evolugdo das propriedades dependentes do tempo (77, € G ) é apresentada em fungao
do tempo de teste na Figura 6.8.

Figura 6.8 — Evolucdo do mddulo elastico e viscosidade estrutural da laponita em func¢do do tempo para teste de
reinicio de escoamento com taxa de deformacdo de 1 s7'.
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Como esperado, observa-se que os valores das propriedades se iniciam nos valores
iniciais estipulados e decaem até o estado de equilibrio. E interessante notar que as oscilagdes
observadas na tensdo de cisalhamento para a Figura 6.7 sdo consoantes com as oscilagdes da
viscosidade estrutural apresentada na Figura 6.8. Uma vez que o passo de tempo da simulacao

foi verificado na se¢do de solugdo numérica do modelo, ndo se atribuem tais oscilagdes a erros
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numéricos, sendo entdo inerentes a resposta do modelo matematico para os parametros
escolhidos. Para o médulo eldstico ndo sdo verificadas oscilagdes, e o valor de equilibrio ¢
atingido suavemente. Isso ¢ indicativo da predominancia viscosa apds o pico de tensdo de
cisalhamento, pois as oscilagdes sdo verificadas apenas na viscosidade estrutural e afetam o

comportamento da tensdo de cisalhamento de maneira significativa.

Notam-se limita¢des a defini¢do dos parametros transientes a partir desse resultado. Por

exemplo, o médulo elastico no inicio da simulagdo, G, ¢ obtido da Lei de Hooke. Entretanto,

ainda que os valores experimentais sejam filtrados, apresentam oscilagdes principalmente no
inicio do teste, e a simples escolha de um ponto a mais ou a menos para o ajuste da Lei de

Hooke pode alterar significativamente o valor do médulo eléstico inicial.

Buscando abordagens diferentes para ajuste desse parametro, foi verificada a
possibilidade de utilizagdo do mddulo de armazenamento (G') do teste oscilatério, como

estimativa para G,. O teste oscilatorio serd apresentado com detalhes na proxima segdo. Por

hora, ¢ relevante saber que o valor utilizado para a estimativa considera o tempo de teste

oscilatério como sendo o mesmo tempo do repouso imposto no teste de reinicio de escoamento.

No caso, G'(600s) =65 Pa. Simulando-se novamente a condi¢do da Figura 6.7 com essa nova

estimativa para G, obtém-se os resultados da Figura 6.9.

Com a modifica¢do de G, de 23,9 para 65 Pa, observa-se que o comportamento do

modelo matematico se torna mais representativo quantitativamente do resultado experimental.
O valor de regime permanente alcancado pelo modelo ndo foi alterado, porém a diferenca entre
o tempo necessario para atingir o pico de tensdo de cisalhamento foi reduzida de 25,42% no
caso anterior para 3,25%. Esse resultado indica que a utilizagdo do modulo de armazenamento

como estimativa para G, é mais apropriada do que a partir do ajuste da Lei de Hooke.

Apesar do rapido decréscimo apds o pico acontecer de maneira andloga ao resultado da
Figura 6.7, observa-se que o modelo matematico ¢ capaz de representar o resultado
experimental até instantes apos o pico de tensdo de cisalhamento. Até 2 s os resultados sdo
similares, demonstrando que a parcela inicial de relaxag@o da tensdo de cisalhamento est4 sendo
representada pelo modelo. Menciona-se que Andrade et al. (2016) demonstraram que equagdes
com mais parametros sao capazes de ajustar melhor o comportamento do reinicio do

escoamento de fluidos de perfuragdo. Entretanto, nesse mesmo trabalho verifica-se que a regiao



Capitulo 6 — Resultados e Discussoes 101

p6s pico de tensdao de cisalhamento ndo ¢ bem representada, de maneira andloga ao resultado

mostrado na Figura 6.9.

Figura 6.9 — Comparagao entre resultados experimentais e numéricos do reinicio de escoamento da suspensdo de
laponita, sob taxa de deformagio de 1 s a 25°C com estimativa de G, a partir do teste oscilatorio.
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6.1.5 Testes Oscilatorios

Considerando a hipdtese de reversibilidade para a dependéncia temporal da laponita,
buscou-se realizar testes oscilatorios submetidos a baixa amplitude de deformacao e frequéncia
constante. Tem-se como premissa do modelo matematico que o material se reestruturaria até
um valor maximo, o que implica em um valor maximo para o médulo de armazenamento. Isto
¢, conforme o material se reestrutura, a parcela elastica se torna mais predominante do que a
viscosa. Na condi¢do de material completamente estruturado, supde-se que patamares sejam
encontrados tanto para o valor de G' quanto para o de G" quando analisados em fung¢ao do

tempo.

A fim de avaliar se a premissa do modelo ¢ representativa do comportamento
experimental e de tentar simular o comportamento da laponita em teste oscilatorio a partir do
modelo matematico, apos o tempo de pré-cisalhamento £, = 600 s a amostra foi submetida a

teste oscilatorio (ou seja, nesse caso trep = 0 s) com amplitude de deformacio constante de 107
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(que se encontra na regido viscoelastica linear do material, conforme apresentado por Agoda-
Tandjawa et al. (2016)) e frequéncia de 1 Hz durante 8000 s. Ressalta-se que se busca com o

pré-cisalhamento a quebra da estrutura do material, e a observacao de sua reconstrugao durante

o teste oscilatorio. A resposta do material em termos dos mdodulos de armazenamento (G') e

dissipacao (G") em funcao do tempo para o teste oscilatorio desse protocolo € apresentada na
Figura 6.10.

Figura 6.10 — Evolugao dos médulos de armazenamento (G') e de dissipagdo (G ") para teste oscilatorio com
amplitude de deformagdo constante e 1073 € frequéncia de 1 Hz com pré-cisalhamento para a laponita a 25°C.
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Fonte: Autor.

Devido ao pré-cisalhamento, o material inicia o teste oscilatorio com comportamento
predominantemente viscoso. Isso ¢ evidenciado na Figura 6.10 pelo valor de G" ser
significativamente superior ao de G' nos instantes iniciais. Com a evolugdo temporal, verifica-
se a diminuicdo do modulo de dissipagdo at¢ em torno de 30 s devido a reestruturagdo do
material. Além desse comportamento, conforme o material se reestrutura ocorre o aumento do
modulo de armazenamento até que este supera o valor de G", momento a partir do qual a
predominancia elastica é observada. Entretanto, ao contrario do que se imaginava, os valores
tanto do moédulo de armazenamento, quanto do mddulo de dissipagao, ndo atingem o equilibrio,
mas continuam aumentando durante todo o tempo do teste. E importante relembrar que essa
mesma tendéncia ¢ observada quando se analisa a tensdo de cisalhamento de pico em fung¢do

do tempo de repouso (ver Figura 6.2). Em outras palavras, tanto o médulo de armazenamento
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quanto a tensdo de cisalhamento de pico aumentam com o tempo de repouso (admitindo que o
teste oscilatorio pode ser representativo do estado de repouso), e aparentemente ndo ha

tendéncia de estabilizarem.

Como possivel justificativa para esse comportamento, pode-se estimar que o pré-
cisalhamento desestruturou o material de tal modo que o tempo total de teste oscilatério ndo foi
capaz de reestruturar completamente o material. Quando foi mencionado na se¢do de reinicio
de escoamento com controle de taxa de deformagdo que seria utilizado o valor do modulo de
armazenamento como valor inicial para o modulo de elasticidade, esse parametro foi extraido
desse teste oscilatorio com 600 s de duragdo. Isto ¢, como para o patamar de taxa de deformacao
o material ficou em repouso durante 600 s, estimou-se que 0 mesmo tempo seria necessario

para que o teste oscilatdrio atingisse nivel de estruturacao igual.

A fim de verificar a resposta da laponita em outra condi¢do, em que o material
supostamente j& estaria mais estruturado, o protocolo experimental foi repetido, porém com a
adicao de um passo antes do teste oscilatério, de tensdo nula durante #., = 3600 s, a fim de
assegurar a estruturacdo do material. Ou seja, o material ¢ desestruturado com o pré-
cisalhamento, mas ¢ mantido em repouso durante uma hora antes do inicio do teste oscilatério.
Os resultados da evolugdo dos médulos G' e G" em funcdo do tempo para esse teste sao
apresentados na Figura 6.11. Nesse experimento nota-se que, mesmo permitindo ao material se

reestruturar durante 3600 s, o valor de G' aumenta com o tempo durante todo o teste.

O ultimo teste com esse fim foi realizado buscando verificar se a0 menos com o material
retirado diretamente do recipiente, sem pré-cisalhamento, os valoresde G' ¢ G" se mantinham
estaveis. Sem pré-cisalhamento, a tnica desestruturagao a qual a amostra foi submetida ocorreu
quando da retirada do material do recipiente em que se encontrava e no momento do
aprisionamento da amostra entre as geometrias. Esses cisalhamentos, no entanto, ndo aparentam
ser significativos, pois a amostra ¢ retirada com espatula do recipiente e as geometrias se
movimentam vagarosamente no redmetro. Portanto, nesse ultimo protocolo aguardou-se apenas
o tempo de condicionamento da amostra (temp = 1800 s), sem pré-cisalhamento (¢, =0 s) ou
tempo de repouso (#¢ =0 s), e imp0Os-se o teste oscilatério com amplitude de deformacao

constante. Os resultados referentes a esse procedimento sdo apresentados na Figura 6.12.
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Figura 6.11 - Evoluc¢do dos moédulos de armazenamento (G') e de dissipagdo ( G") para teste oscilatorio com
amplitude de deformacdo constante de 10~ e frequéncia de 1 Hz com repouso para reconstrucio do material
durante 1 h, para a laponita a 25°C.
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Fonte: Autor.

Figura 6.12 - Evolugéo dos modulos de armazenamento (G') e de dissipagdo (G ") para teste oscilatorio com
amplitude de deformacdo constante de 10~ e frequéncia de 1 Hz sem pré-cisalhamento ou tempo de repouso para
a laponita a 25°C.
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Fonte: Autor.

Inicialmente, pode-se observar que o comportamento qualitativo ¢ similar ao dos outros

testes. O modulo de armazenamento cresce durante todo o teste exceto nos primeiros instantes.
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Nota-se, também, que o valor inicial de G' ¢ similar ao valor final dos outros testes, denotando
de fato a reestruturacdo do material nas primeiras andlises. Por conta desse comportamento,
demonstra-se que a laponita ndo ¢ um material que pode ser modelado pela proposta
apresentada nesse trabalho, uma vez que o equilibrio ndo ¢ atingido durante todo o tempo de
testes, para os diferentes protocolos experimentais desenvolvidos, e ndo ha evidéncias de que

tenda a estabilizagao.

Ao buscar na literatura justificativas para o ndo atingimento do estado de equilibrio,
notou-se que nao ha muitas discussdes com relacao ao motivo fisico dessa resposta, porém ha
diversos artigos que observaram esse tipo de comportamento em materiais com dependéncia
temporal (Pignon et al., 1996; Ovarlez e Coussot, 2007; Oppong et al., 2008; Davila ¢ d’Avila,
2017; Pilavtepe et al., 2018). Recentemente, Bonacci et al. (2020) estudaram essa caracteristica,
mostrando que para suspensdes de silica o0 modulo de armazenamento continua aumentando
com o tempo, ainda que o material esteja completamente estruturado. Os autores mostram que
as particulas solidas do material podem interagir entre si, formando interagdes solido-so6lido
que envelhecem a amostra (aumentando o moddulo eldstico com o tempo) sem qualquer
evolugdo estrutural. Apesar de demonstrarem experimentalmente esses resultados, os proprios
autores mencionam que a teoria que rege os mecanismos de contato entre as particulas sélidas

nao ¢ bem compreendido.

6.1.6 Testes de Fluéncia

Outro tipo de testes que demonstra a dificuldade de atingir o equilibrio para a laponita ¢
o de fluéncia (em inglés, creep). O objetivo dos testes de fluéncia € verificar a menor tensdo de
cisalhamento necessaria para o reinicio do escoamento, ou seja, a tensdo limite de escoamento
estatica para determinado tempo de repouso. Conforme definido no capitulo de metodologia,
apos o tempo de pré-cisalhamento 7, = 600 s a amostra foi submetida ao tempo de repouso
trep = 600 s, e entdo foram impostos os patamares de tensdo de cisalhamento. Cada patamar

durou 1200 s, e os valores escolhidos foram de 8, 10, 12, 14, 16, 18, 20 ¢ 22 Pa.

A resposta experimental da laponita ¢ apresentada na Figura 6.13, em que a evolucao da
taxa de deformacao em funcao do tempo para os diferentes patamares de tensao de cisalhamento
¢ apresentada. Nessa figura, também se mostra a resposta numérica do teste para tensdes de

cisalhamento constantes de 16 ¢ 22 Pa.
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Nota-se que para tensdes de cisalhamento de até 14 Pa o escoamento ndo ¢ reiniciado.
Em outras palavras, a taxa de deformacdo tende para zero para tensdes de cisalhamento
aplicadas inferiores ou iguais a 14 Pa. Isso ¢ interessante ao se verificar que essa tensdo sequer
foi atingida na curva de escoamento para o fluido (apresentada anteriormente na Figura 6.3),
que atingiu 800 s com tensio de cisalhamento de 12,7 Pa. A justificativa para esse
comportamento ¢ justamente a diferenciagdo entre TLE estatica e dindmica. A TLE dinamica ¢
a minima tensdo de cisalhamento necessaria para manter o escoamento, ou seja, a partir do
regime predominantemente viscoso do material. A TLE estatica ¢ a tensdo de cisalhamento
requerida para que o escoamento seja iniciado a partir do repouso. Como esse trabalho trata de
fluidos com dependéncia temporal, a TLE estatica ¢ funcdo do tempo de repouso (ou do grau
de estruturacdo) do material. Quanto mais estruturado o material se encontra, maior a

solicitacdo mecanica necessaria para quebra de sua estrutura e retomada do escoamento.

Figura 6.13 — Evolugao da taxa de deformagdo em fung@o do tempo para teste de fluéncia com tensdes de
cisalhamento variando de 8 a 22 Pa para a laponita a 25°C e resultados numéricos para tensdes de cisalhamento
de 16 €22 Pa.
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Fonte: Autor.

Para a tensao de cisalhamento de 16 Pa o escoamento reiniciou, de modo que a TLE
estatica da laponita, para esse dia de testes, e para o tempo de repouso de 600 s, se encontra
entre 14 e 16 Pa. Nota-se nesse teste que a taxa de deformacdo continua aumentando durante
todo o teste, indicando que seriam necessarios tempos mais longos para que o regime

permanente fosse determinado, caso ocorresse.
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Para a simulacdo numérica, considerou-se que o material se encontra inicialmente na
condicdo de 7, (t =O) =1},, ajustado pela curva de escoamento. O modulo elastico inicial foi

considerado a partir do teste oscilatorio, para o tempo de repouso f., =600 s, e o mdodulo
elastico foi considerado constante durante todo o teste. Note que essa consideragdo ¢ diferente
daquela para os testes com controle de taxa, porém foi escolhida devido a dificuldade da
defini¢do do modulo elastico de equilibrio para testes de fluéncia. Além disso, o tempo

caracteristico foi definido a partir darelagéo ¢, =y, / y , sendo considerada a deformagéo critica

a partir do resultado obtido pelo reinicio de escoamento com controle de taxa de deformagao,

de modo a verificar a validagao do modelo matematico.

Comparando-se com a resposta numérica, verifica-se que a resposta do modelo ¢
significativamente mais rapida do que a experimental. O material acelera até atingir o regime
permanente em tempos da ordem de 1s. E interessante notar também como a taxa de
deformacao evolui mais rapidamente para a tensao de cisalhamento imposta de 22 Pa quando

comparada a de 16 Pa, o que era esperado.

E importante observar que a taxa de deformagio de regime permanente numérica nio é
obtida no experimento. Pode-se imaginar que ao manter o fluido submetido a condigcdo de
tensao de cisalhamento constante por mais tempo o regime permanente seria obtido, porém a
resposta numérica ainda seria mais rapida. Isso indica que o modelo matematico ¢ capaz de
representar os fendmenos qualitativamente, i.e., 0 crescimento da taxa de deformacdo com o
tempo até atingir o regime permanente, porém a resposta quantitativa ndo ¢ similar aos

resultados experimentais.

Abedi et al. (2019) também examinaram a diferenca entre a TLE estatica e dinamica para
a laponita. No caso dos seus testes, a TLE dinamica se encontrava em 6,8 Pa. A estatica, para
tempo de repouso de 3300 s, se encontrou entre 33 e 34 Pa, o que corrobora a diferenga entre

tensOes obtidas nesse trabalho.

6.1.7 Sintese dos Resultados com Suspensdo de Laponita

As dificuldades encontradas na amostra de suspensdo de laponita apontam a
complexidade do seu comportamento e o distanciamento de ser um fluido tixotropico modelo.
Houve o aparecimento das bandas de cisalhamento para os testes de reinicio e curva de

escoamento, que dificultaram modelagem desses testes. A simulagdo do comportamento do
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material na regido de shear banding nio se encontra no escopo do trabalho, além disso, o
conhecimento sobre tal fendmeno na literatura aparenta ser incipiente. Entretanto, o modelo
matematico representou bem os resultados experimentais de testes de reinicio de escoamento a
taxa de deformacdo constante. Observou-se que a resposta do modelo matematico ¢ similar
qualitativamente a experimental, bem como quantitativamente até os picos de tensdo de
cisalhamento e regime permanente. Verificaram-se discrepancias quantitativas apos o pico de
tensao de cisalhamento, que podem ser decorrentes tanto do analogo mecanico escolhido,
quanto das equagdes de evolucao propostas. Nota-se também que a resposta experimental pds

pico aparenta ser de relaxacdo mais lenta do material.

Testes oscilatorios ndo puderam ser simulados com o modelo matematico por fugirem da
premissa do modelo de que atingem o equilibrio em tempos viaveis de medigdo. Durante todo
o tempo de testes, para diferentes protocolos experimentais, o fluido jamais atingiu valores
constantes de moddulos de armazenamento ou dissipacdo, o que pode indicar que a
reestruturacdo nao estabilizou ou que as interagdes entre particulas solidas continuam
envelhecendo o material. Realizar testes por tempos mais longos poderia ser algo impeditivo
por conta da possibilidade de evaporagao da amostra e outros fatores como possivel degradacao

da amostra.

Considerando os testes de fluéncia, foi possivel verificar a validagdo do modelo
matematico (a0 menos para a resposta qualitativa) e demonstrar a diferenca entre TLE estatica
e dindmica para o material, sendo a estatica significativamente influenciada pelo tempo de
repouso. Definiram-se condi¢des para a simulacdo numérica desse teste, que representou o
efeito avalanche esperado, mas distanciou-se do resultado experimental quantitativamente, pois
o regime permanente foi obtido mais rapidamente para as simulagcdes numéricas. Ainda, durante
o tempo de testes avaliado, o material também nao atingiu o regime permanente para os ensaios
experimentais. Entretanto, a execugao das simulacdes para esse teste sem o ajuste de parametros
(i.e., utilizando pardmetros obtidos dos testes anteriores) demonstrou o potencial do modelo
matematico. Devido as dificuldades observadas com a laponita, buscou-se a utilizagdo de um

fluido com o comportamento mais proximo do tixotropico modelo: o fluido de perfuragao.

6.2 Fluido de Perfuracao

Como alternativa para fazer a comparagdo entre resultados experimentais € numéricos,

utilizou-se a amostra de fluido de perfuragcao com base olefinica e 9,95 ppg de CaCl,. Todos os
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testes referentes a esse material foram conduzidos no redémetro TA DHR 3, por conta dos

problemas no compressor de ar da Anton Paar que inviabilizaram seu uso de forma recorrente.

Para todos os testes experimentais apresentados nessa se¢ado, foi utilizado o espacamento
entre placas (gap) de 1,3 mm. Isso foi necessario por conta do tamanho das ranhuras das placas
paralelas do redmetro (em torno de 1 mm) e sua possivel interacdo com as particulas do fluido,
que poderia acarretar em escoamentos secundarios. Detalhes dessa escolha sdo apresentados no
Apéndice C. Todos os testes também foram realizados a temperatura de 25 °C, com o material
sendo deixado em repouso no redmetro durante #enp, = 600 s para equalizacdo da temperatura.
Antes de inserir no redmetro, a amostra ¢ homogeneizada no mixer comercial Hamilton Beach

durante dois minutos.

6.2.1 Curva de Escoamento

Assim como para a amostra de laponita, patamares decrescentes de taxa de deformagao
foram impostos ao fluido de perfuragdo para obtencao da curva de escoamento, apds o tempo
de equalizacdo da temperatura. Nao houve pré-cisalhamento (¢ =0 s), tdo pouco repouso
(trep = 0 s). Os patamares utilizados foram de 316; 100; 31,6; 10; 3,2; 1 € 0,3 s! durante 1200 s
cada. Decidiu-se por ndo utilizar taxas de deformacao tao altas quanto na amostra de laponita
(1000 s!, por exemplo) por conta de vazamentos da amostra a essas taxas nas placas paralelas
do redometro da TA. Salienta-se que, nesse caso, ndo se pode rotacionar as duas como no

reometro da Anton Paar.

A partir dos valores de regime permanente, a curva de escoamento foi ajustada através da
Eq. (3.10), que acarretou nos parametros apresentados na Tabela 6.3, e a curva de escoamento

numérica ¢ comparada a experimental na Figura 6.14:

Tabela 6.3 — Valores dos pardmetros de regime permanente obtidos a partir da curva de escoamento da amostra
de fluido de perfuragdo a 25°C.

Pardmetro Valor obtido
7 [Pa.s] 83,8

1. [Pas] 1,8:10°
7, [Pa] 4,20

k [Pa.s"] 0,192

n[-] 0,597
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Figura 6.14 — Comparagdo da curva de escoamento experimental e numérica para o fluido de perfuracdo a 25°C.
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Fonte: Autor.

A TLE apresentada pelo fluido de perfuracao ¢ similar aquela encontrada para a laponita.
Além disso, a curva de escoamento numérica ¢ capaz de representar os resultados

experimentais, sendo a maior diferenca entre resultados de 1,98% para a taxa de deformacao de

31,6 57

6.2.2 Patamares de Taxa de Deformagdo

Para o fluido de perfuracdo, seis patamares de taxa de deformagdo foram impostos
visando o reinicio do escoamento (1,2, 3, 5, 7 ¢ 10 s!) durante 1200 s cada. Para esses testes o
material foi pré-cisalhado durante 7, =600 s e mantido em repouso durante f., =600s. A
resposta da evolucdo da tensdo de cisalhamento em fun¢ao da deformacgao ¢ apresentada na

Figura 6.15 para todos os patamares.
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Figura 6.15 — Evolugao da tensdo de cisalhamento em func¢do da deformacdo para diferentes patamares de taxa
de deformagao para o fluido de perfuracdo a 25°C.

50 LLLLI ELANLELRLALALY! [N A A ALY NN N I EAAL B R ALY R ALY LB EEALI R R R AL B AR R ALY

40

30

20

Tensdo de Cisalhamento [Pa]

10

L
!

ol N
10° 10" 10° 107 100 10° 10' 10° 10°
Deformacgao [-]

Fonte: Autor.

Considerando-se o resultado a partir da deformacao de 0,1, nota-se que o comportamento
qualitativo ¢ bastante similar ao da laponita, o que era esperado por se tratar de um material
com tixotropia e elasto-viscoplasticidade. Isto ¢, hd o crescimento da tensao de cisalhamento
com predominancia eldstica, até atingir a regido proxima do pico de tensao de cisalhamento,
que ¢ caracterizado pela transi¢do entre predominancia eléstica e viscosa do comportamento, e
posterior decréscimo da tensdo de cisalhamento até atingir o regime permanente. Nao foram
observadas evidéncias que indiquem bandas de cisalhamento durante todo o teste, para

quaisquer taxas de deformagao impostas.

Antes da deformacgdo de 0,1 observa-se um comportamento andémalo: a tensdo de
cisalhamento aumenta até um pico para entdo decair. Esse comportamento inicial foi
desconsiderado, utilizando-se como hipotese a dificuldade de controle de taxa de deformacao
do redmetro TA DHR 3. A taxa de deformacao em fun¢do da deformacao para esse experimento

¢ apresentada na Figura 6.16, com vales e picos antes da estabilizagao.
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Figura 6.16 — Controle da taxa de deformacdo do redmetro TA DHR 3 para teste de patamar de taxa de
deformagao a 25°C.
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Fonte: Autor.

A fim de corroborar essa hipotese, foi realizado um teste novamente no redmetro Anton
Paar, seguindo-se 0 mesmo protocolo experimental, para a taxa de deformacdo de 1s™'. Esse
resultado ¢ apresentado na Figura 6.17 e ndo apresenta o pico inicial de tensdo de cisalhamento.
O controle de taxa de deformacao do Anton Paar ¢ apresentado na Figura 6.18. Nota-se também
que os valores maximos de tensao de cisalhamento obtidos no experimento em ambos 0s
redmetros sao muito proximos. Isso também salienta a hipotese de descontrole do redmetro TA
e de que ndo houve desestruturagdo significativa durante o comportamento andémalo. Em outras
palavras, pode-se considerar que o incremento e decréscimo da tensdo de cisalhamento nos
primeiros instantes sao puramente elasticos (reversiveis) € sdo apenas a tentativa do reometro
de manter a taxa de deformagdo no valor estipulado. Além disso, resultados de reinicio de
escoamento experimentais para fluidos de perfuracdo encontrados na literatura também nao
apresentam esse comportamento (Andrade et al., 2016; Fernandes et al., 2016; Skadsem et al.,
2019). Ainda pode-se mencionar o trabalho de Coussot (2006), que apresenta oscilagdes iniciais
em resultados reoldgicos mesmo com tensdo de cisalhamento controlada, justificando as

oscilagdes como sendo fruto da inércia do equipamento.



Capitulo 6 — Resultados e Discussoes 113

Figura 6.17 — Resposta da tensdo de cisalhamento em fun¢@o da deformag@o para reinicio de escoamento com
taxa de deformagdo controlada em 1 s™! para o fluido de perfuragdo no redmetro Anton Paar MCR 702 TD a
25°C
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Figura 6.18 — Controle da taxa de deformagdo em fungo da deformag@o para reinicio de escoamento com taxa

de deformagcio controlada em 1 s™' para o fluido de perfuracdo no redmetro Anton Paar MCR 702 TD a 25°C.
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Fonte: Autor.

Apesar da resposta significativamente melhor do Anton Paar, decidiu-se por continuar

utilizando o TA por conta dos recorrentes problemas com o compressor do Anton Paar, que
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impediam a periodicidade e planejamento dos testes reométricos. Além disso, exceto pela
parcela inicial do teste, a resposta qualitativa do reinicio do escoamento ¢ aquela esperada para

o tipo de material estudado.

Por fim, a resposta do modelo matematico foi avaliada impondo-se o patamar de taxa de
deformacdo de 1 s™! e também impondo-se o sinal de taxa de deformacdo obtido pelo redmetro
para a mesma taxa. O intuito desse teste ¢ verificar se ha diferencas significativas em ambos os
resultados, e se 0 modelo matematico € capaz de capturar os picos e vales do experimento. Os
parametros empregados em ambos os testes foram os mesmos, exceto pelo sinal de taxa de

deformacdo. Tais parametros foram a viscosidade 7, ajustada para o reinicio de escoamento a
essa taxa, 7, =y,/y ¢ o modulo elastico foi mantido constante em 40 Pa. Os resultados

referentes a essas simulagdes sdo apresentados na Figura 6.19, em que se observa a evolugao

da tensao de cisalhamento em fun¢ao do tempo.

Figura 6.19 — Evolugao da tensdo de cisalhamento em func¢do do tempo para a simulagdo numérica com o fluido
de perfuracdo impondo-se o patamar de 1 s™' e o sinal do redmetro referente a0 mesmo patamar de taxa de
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Fonte: Autor.
Pode-se observar que as diferengas entre os resultados impondo-se o patamar de 1 s™! ou
o sinal do redmetro sdo pequenas. Isto ¢, ha um atraso maior ao se impor o sinal do redmetro
para que a tensdo de cisalhamento aumente significativamente, justamente devido a dificuldade
do controle do redmetro. Além disso, hé diferengas no pico de tensdo de cisalhamento, que sao

de 2,5%, admitidas portanto como despreziveis. Por fim, nota-se que mesmo impondo-se o sinal
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do redmetro o modelo matematico ndo captura os picos e vales iniciais na resposta do material,
de modo que impor o sinal ndo traz vantagens significativas a simulag¢do. Desta maneira,
determinou-se que as simulagdes numéricas seriam realizadas impondo-se diretamente o

patamar de taxa de deformacgao.

Retornando-se a Figura 6.15 a fim de determinagdo dos pardmetros necessarios para as
simulagdes, pode-se verificar que ao aumentar a taxa de deformagdo imposta o pico de tensao
de cisalhamento também aumenta. Isso ocorre devido a varia¢ao da solicitagdo mecanica, € nao
a variagdo de propriedades, uma vez que o protocolo experimental ¢ o mesmo para todas as
taxas de deformagdo. Dessa maneira, € razoavel estimar que a viscosidade estrutural do material
¢ a mesma no inicio dos testes, para todos os patamares utilizados. Nota-se que, ap6s o pico, a
tensao de cisalhamento decai até o regime permanente ser atingido, ndo evidenciando bandas
de cisalhamento. Outra condicdo que corrobora essa hipotese € relacionada aos valores de
regime permanente obtidos, que sdo sempre menores para taxas de deformagdo menores, como

apresentado na Tabela 6.4.

Tabela 6.4 — Tensdo de cisalhamento de regime permanente em fungdo da taxa de deformagéo imposta para o
fluido de perfuragéo a 25°C.

Taxa de Tensao de
Deformacao Cisalhamento
[Pa]

w
—_
SN ww =%
L~
o
[

Por fim, ao apresentar nessa figura a tensao de cisalhamento em fun¢do da deformagao,

nota-se que a deformagao critica do material y, (i.e., a deformagdo correspondente a maxima

tensao de cisalhamento) se mostra bastante proxima para os diferentes testes. Os valores das

deformacdes criticas para cada taxa de deformacao imposta sdo apresentados na Tabela 6.5.
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Tabela 6.5 — Deformacao critica do fluido de perfuragdo em fun¢ao da taxa de deformagao imposta a 25°C.

Taxa de Deformagao
Deformagéo Critica [-]
[s"]
1 0,914
2 0,757
3 0,864
5 0,936
7 0,954
10 1,040

Para avaliacao da resposta do modelo matematico para os testes de reinicio de escoamento

do fluido de perfuragao, a definicdo do valor de G, foi considerada a partir do teste oscilatorio,

assim como na Figura 6.9 para a laponita. Para os testes de reinicio, o fluido de perfuracdo ¢
mantido sob tensdo nula durante 600 s para que ocorra a reestruturagdo do material. Sendo
assim, o valor de G' correspondente aos 600 s iniciais de teste foi escolhido como estimativa.
Esse valor, que sera discutido na secdo seguinte, ¢ de 40 Pa. Ha duas justificativas para essa
escolha: o controle da taxa de deformacao para os ensaios de reinicio com o fluido de perfuragao

ndo ¢ bom, o que implicaria em erros significativos na defini¢do de G,, caso o reinicio de

escoamento fosse utilizado para mensura-lo a partir da Lei de Hooke. Além disso, a estimativa

de G, a partir do teste oscilatdrio para a laponita apresentou resultados melhores do modelo

quando comparados aos experimentais. Por conta da dificuldade de controle de taxa de
deformacao, o modulo elastico do fluido de perfuragdo foi mantido constante durante todo o
teste, o que também ¢ uma escolha que respeita a restrigao a segunda lei da termodindmica

apresentada no Apéndice B.

Outro parametro que merece atencdo nesse tipo de teste ¢ a viscosidade do material
completamente estruturado (770) . Apesar do valor de 7, ter sido encontrado matematicamente

no ajuste da curva de escoamento, esse parametro nao necessariamente representa o valor da
viscosidade estrutural do material completamente estruturado. Sendo assim, para as diferentes

taxas de deformagdo impostas, diferentes valores de 77, que otimizam a resposta do modelo

matematico foram encontrados. Entretanto, ¢ preciso haver precaug¢do na escolha desses
valores, uma vez que a regularizagdo ndo pode alterar significativamente os valores da curva

de escoamento.

Sabendo-se que a ideia primordial da regularizagdo ¢ evitar instabilidades numéricas as
baixas taxas de deformagdo, nota-se que nessa regido ocorrem as primeiras dificuldades caso a

regulariza¢do ndo seja bem feita. Portanto, a viscosidade estrutural 7, foi variada, e o valor da
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tensdo de cisalhamento de equilibrio para a taxa de deformacdo de 1 s foi comparado com
aquele que seria obtido sem a regularizagdo, a fim de verificar o menor valor de 77, que poderia
ser utilizado nas simulacdes. Frisa-se que a taxa de deformagcdo de 1 s é o menor valor imposto
nos testes de reinicio de escoamento por taxa de deformagao. Desta maneira, € a condicao critica

para variagdes na curva de escoamento por conta de 7,. A méaxima diferenca admitida entre o
calculo da tensdo de cisalhamento de equilibrio com e sem 7, foi definida em 0,1%, e o valor

minimo que respeita essa restri¢do ¢ de 29 Pa.s.

Considerando-se a hipotese de que a viscosidade 77, corresponde a um tnico estado do

material, e que todos os testes da Figura 6.15 foram realizados com o mesmo protocolo
experimental (apenas variando-se o valor da taxa de deformagdo imposta para o reinicio do

escoamento), admitiu-se que o valor de 77, deveria ser constante para todos os patamares. Outra

consideracao importante ¢ de que, conforme discutido em Mendes (2015), a deformagao critica
para valores proximos de taxa de deformagdo possui variagdo negligenciavel, sendo também
interessante verificar a resposta do modelo considerando-se esse valor como constante.

Dessa maneira, as simulagdes numéricas para comparagao com a Figura 6.15 foram feitas

considerando-se um unico valor de 7, € um unico valor de y,. Para a defini¢do de 7, foi

considerado o valor de 32,0 Pa.s, referente a condicdo de taxa de deformagdo de 5 s! por ser

aproximadamente o valor médio de todas as taxas de deformagdo avaliadas. O valor de y,

considerado constante para todos os testes foi utilizado como sendo a média aritmética das
deformacdes criticas apresentadas anteriormente na Tabela 6.5, cujo valor foi de 0,91. Dessa
maneira, frisa-se que o tempo caracteristico continua sendo fungdo da carga imposta, pois
ly =717

A evolugdo da tensao de cisalhamento em funcao do tempo para o modelo matematico
com essas hipoteses, comparada com a resposta reoldgica ¢ apresentada na Figura 6.20.
Observa-se que a resposta qualitativa do modelo foi similar a do experimento para todos os
testes avaliados. Entretanto, para as taxas de deformac¢do mais baixas, o resultado quantitativo

da simulacdao numérica se distanciou do experimental. O caso mais discrepante foi o da taxa de

deformagdo de 1s-1, o que indica que aumentando o valor de & para esse caso O
comportamento seria mais proximo. As diferencas entre o valor do pico de tensdo de
cisalhamento e o tempo necessario para atingi-lo foram de 23,9 e 17,5%, respectivamente.

Ainda assim, ndo sdo discrepancias tdo significativas, de modo que o modelo matematico ¢
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capaz de representar 0s ensaios reométricos sem o ajuste de pardmetros para cada taxa de
deformacdo. As diferencas respectivas para todos os patamares da Figura 6.20 sdo apresentados

na Tabela 6.6.

Figura 6.20 — Evolugdo da tensao de cisalhamento em func¢do do tempo para ensaio reologico e simulagao
numérica de reinicio de escoamento com as seguintes taxas de deformagio: (a) 1 s (b) 2 s (c) 3 s (d) 557! (e)

7 st () 10 s! considerando-se 77, € ¥, constantes para o fluido de perfuragio a 25°C.
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Tabela 6.6 — Comparacao entre o modelo matematico e os resultados reoldgicos para as tensdes de cisalhamento
de pico e diferenca entre tempos para atingi-las para o fluido de perfuragdo com 77, e ¥, constantes para o
fluido de perfuragdo a 25°C.

Diferenga entre tensdes Diferenca entre tempos

Taxa de Deformacio [s]

de pico de pico
1,0 23,90% 17,53%
2,0 8,59% -6,00%
3,0 8,15% -5,13%
5,0 -0,09% -4,56%
7,0 1,27% -0,43%
10,0 0,18% 1,05%

Nota-se que as diferengas entre resultados experimentais € numéricos sao menores com
o aumento da taxa de deformacdo, indicando que os ajustes dos parametros estdo mais
adequados para as maiores taxas. Apesar de haver diferencas, mostra-se que o modelo
matematico € capaz de representar também as principais caracteristicas do fluido de perfuragdo
quando submetido a reinicio de escoamento por patamar de taxa de deformagdo, como para a
laponita. Além disso, assim como para a laponita, a quebra do material ¢ significativamente
mais rapida no modelo matematico do que nos experimentos. Em outras palavras, a tensdo de
cisalhamento ap6s o pico diminui bruscamente na simulagdo numérica, ao contrario dos

experimentos, em que se observa a relaxagao vagarosa da tensao de cisalhamento.

O tltimo teste realizado impondo-se taxas de deformacao visou verificar a resposta do
modelo matematico para diferentes patamares sucessivos. Apds o periodo de repouso para
reconstrugiio da estrutura, patamares sucessivos de 1, 10 e novamente 1 s™' foram impostos,
durante 1200 s cada. Nesse caso, o patamar de 10 s™' ¢ imposto logo apds o de 1 s™!, de modo a
observar se o modelo ¢ capaz de apresentar um novo pico de tensao de cisalhamento, por conta
da tixotropia do material. Devido 4 mesma caracteristica, o patamar subsequente de 1 s ¢
imposto com o intuito de investigar se o modelo responde com um vale de tensdo de

cisalhamento, e se reestrutura até atingir o regime permanente.

Para definicdo dos pardmetros matematicos usados nesse teste, considerou-se a

viscosidade 7, como sendo aquela ajustada para a taxa de deformagdo de 1 s™!, ou seja, 55 Pa.

O modulo de elasticidade, G, foi mantido em 40 Pa como nos testes anteriores para o fluido de
perfuragdo e a definicao dos ., foi realizada da seguinte maneira:
a) Patamar inicial de 1 s™': #,, do teste de reinicio de escoamento por patamar de taxa de

deformacdo de 1 s (0,91 s).
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b) Patamar de 10s': z,, do teste de reinicio de escoamento por patamar de taxa de
deformacdo de 10 s (0,09 s).
c) Patamar final de 1s': o t, foi considerado como o tempo necessirio para o

experimento atingir 90% do seu valor de regime permanente, isto €, 27 s.

Trés pontos merecem aten¢io nessas escolhas: para o patamar de 10 s!, o valor do tempo
caracteristico ndo necessariamente sera representativo do experimento, pois foi retirado de um
teste diferente. No caso do experimento em questdo, o material é submetido a taxa de 10 s™!
apos ter sido parcialmente desestruturado a taxa de 1s™!, de modo que possivelmente a
deformagao critica seja diferente daquela verificada no teste em que a taxa de deformacao de
10 s™! é imposta para o reinicio do escoamento. Além disso, para o patamar final de 1 s o tempo
caracteristico ¢ duas ordens de grandeza superior aquele para o patamar de reinicio de
escoamento sob mesma taxa. Isso pode ser indicativo de que o material demora mais tempo
para se reestruturar do que para a quebra. Por fim, menciona-se que o tempo caracteristico ideal
a ser utilizado nesse teste, para o patamar final de 1 s, seria de 67% do tempo necessério para
0 experimento atingir o regime permanente, a fim de se manter uniformidade na defini¢ao dos
tempos caracteristicos (para o teste oscilatorio na secao seguinte essa condi¢ao ¢ utilizada).
Entretanto, optou-se por manter nesse experimento o tempo referente a 90%, pois 67%
implicariam em tempo caracteristico de apenas 2,7 s, de modo que dificultaria a observagao da

resposta do modelo matematico quando comparado com o resultado experimental.

A evolugdo da tensao de cisalhamento em funcao do tempo para o modelo matematico e
o experimento reologico para esse teste ¢ apresentada na Figura 6.21(a), com duas ampliagdes:
uma para o pico de tensdo de cisalhamento para a taxa de deformacio de 10 s™! (Figura 6.21(b))

e outra para o tltimo patamar de 1 s (Figura 6.21(c)).

Para o resultado experimental, observa-se claramente o novo pico de tensdo de
cisalhamento ao aumentar a taxa de deformagio para 10 s, e também o vale na tensdo de
cisalhamento ao reduzir a taxa de deformagio novamente para 1 s”'. Pode-se notar na ampliagio
da Figura 6.21(b), que o modelo matematico ¢ de fato capaz de capturar um novo pico de tensao
de cisalhamento quando a taxa de deformagao ¢ incrementada. O comportamento qualitativo €
similar aquele obtido com a primeira taxa de deformagdo, em que se vé€ o incremento da tensao
de cisalhamento até um pico e entdo o decréscimo até atingir o regime permanente. A resposta
quantitativa do modelo matematico e do experimento reologico, entretanto, ¢ discrepante, tanto
em relagdo a magnitude do pico de tensdao de cisalhamento, quanto ao tempo necessario para

atingi-lo. Uma hipotese que pode auxiliar na explicacdo desse comportamento € a de que o valor
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do tempo caracteristico (t.,) empregado ndo é adequado a taxa de deformacdo de 10 s, pois é
proveniente do teste em que se parte do repouso.

Figura 6.21 — Evolugao da tens@o de cisalhamento em fungdo do tempo para patamares sucessivos de taxa de
deformagdo de 1, 10 e 1 s! para o ensaio reologico e comparagdo com o modelo matematico para o fluido de
perfuracdo a 25°C. As ampliagdes (b) e (c) indicam o patamar de 10 s™! e o tltimo patamar de 1 s™!,

respectivamente.
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Outra condicdo que favorece a diferenca entre as respostas ¢ o fato de que o modulo
elastico na simulacao ¢ considerado constante. Para o experimento, entretanto, o material se
encontra na condi¢cdo de comportamento predominantemente viscoso antes de se impor o
patamar de 10s'. Sendo assim, a resposta experimental ao novo patamar serd
predominantemente viscosa também. Recordando-se da Figura 2.6, observa-se que ao se impor
taxa de deformagdo constante, a tensdo de cisalhamento de materiais puramente tixotropicos
sem elasticidade atinge o pico instantaneamente, para entdo relaxar até o regime permanente.
Esse comportamento é mais similar ao experimental para o patamar de 10 s™'. Sendo assim, o
atraso no pico de tensdao de cisalhamento do modelo matematico também ¢ influenciado pela

elasticidade mantida constante.
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Com relagdo ao segundo patamar de 1 s!, na Figura 6.21(c), o comportamento qualitativo
numérico ¢ similar a resposta reoldgica: a tensdo de cisalhamento diminui até atingir o vale,
para entdo aumentar até atingir o regime permanente. Nota-se, entretanto, que o modelo
matematico atinge o regime permanente mais rapidamente do que o experimento, mesmo
considerando o tempo caracteristico de 27 s. Isso corrobora a hipotese de que o modelo ¢ capaz
de representar qualitativamente o comportamento de materiais tixotropicos, porém ha
defasagem quantitativa quando se trata do comportamento predominantemente viscoso do
material.

A fim de explorar melhor a resposta do modelo para esses resultados, na Figura 6.22 ¢
apresentada a evolucdo do modulo eléstico e da viscosidade estrutural do modelo matematico

para o teste da Figura 6.21 em fung¢do do tempo.

Figura 6.22 — Evolugao do modulo de elasticidade e da viscosidade estrutural em func¢do do tempo para o teste
de patamares sucessivos de taxas de deformagdo de 1, 10 e 1 s™!, para o fluido de perfuragio
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Fonte: Autor.

Com relagiio a viscosidade estrutural, nota-se que no instante em que o patamar de 10 s™

¢ imposto o valor de 77, diminui gradativamente, pois a condi¢do de equilibrio ¢ diferente. O

decaimento ¢ exponencial por conta da equacdo de evolugdo utilizada no trabalho. O modulo
de elasticidade ¢ mantido constante, de modo que o comportamento da tensdo de cisalhamento
para esse patamar ¢ qualitativamente o mesmo do primeiro patamar imposto. Caso a
elasticidade fosse negligenciada, teria-se o caso do comportamento puramente tixotropico e o

pico de tensao de cisalhamento seria obtido instantaneamente.
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Para o segundo patamar de 1 s™!, verifica-se que imediatamente antes de se impd-lo, o
valor da viscosidade estrutural é minimo (é o valor de equilibrio para a condi¢do de 10 s!). Por
conta disso, ao se impor o patamar de 1 s™! a tensdo de cisalhamento responde com um vale

(relembrando-se a equacdo de fluido newtoniano generalizado: 7 =7y ) e entdo aumenta até

atingir o regime permanente. Nessa situagdo, a estrutura do material esta se modificando e
reconstruindo, de modo que a viscosidade de equilibrio € superior. Relembra-se aqui que o
material é tixotropico, de modo que o primeiro e o Gltimo patamar de 1 s atingem o mesmo
valor de regime permanente, o que ¢ uma premissa do modelo. Caso o material fosse
dependente do tempo, porém irreversivel, € possivel que as tensdes de cisalhamento para os
mesmos patamares desse procedimento nao fossem iguais.

Apesar da elasticidade do modelo matematico poder auxiliar no processo de retardo da
resposta da tensdo de cisalhamento, o que se verifica para o segundo patamar de 1 s é que o
modelo matematico atinge o regime permanente mais rapidamente do que os experimentos.
Isso pode indicar que a reestruturacdo do material ¢ mais lenta do que se estima a partir das
equagoes de evolucdo utilizadas, de modo que o tempo caracteristico também pode ser uma

variavel que nao representa bem o experimento quantitativamente, nesse caso.

6.2.3 Testes Oscilatorios

A fim de verificar a resposta do fluido de perfuragdo ao se reestruturar, realizou-se o
teste oscilatorio a baixa amplitude de deformacao, assim como foi feito com a amostra de

laponita. Naquele caso, no entanto, relembra-se que o regime permanente nao foi atingido.

Para garantir que a amostra seria avaliada dentro do regime de viscoelasticidade linear,
realizou-se primeiramente um teste de varredura de amplitude de deformagdo. Isto ¢, para
baixas amplitudes de deformagdo, o material se encontra na regido de viscoelasticidade linear,
e a resposta dos modulos de armazenamento e dissipacdo sdo independentes da amplitude de
deformacdo (Macosko, 1994). Apods o pré-cisalhamento durante #,6 =600 s e o periodo de
repouso, e = 600 s, foi realizada varredura de amplitude de deformacao a frequéncia de 1 Hz,
variando a deformagdo de 10 a 10 com cinco pontos por década. Esse teste é necessario pois,
diferentemente da laponita, o fluido de perfuragdo utilizado ndo ¢ um material comercial
amplamente conhecido, e portanto ndo ¢ possivel encontrar na literatura resultados que apontem

a regido linear.
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A Figura 6.23 apresenta os resultados medidos de G' ¢ G" em funcao da amplitude de
deformacao imposta. Pode-se notar que os valores de G' e G" permanecem praticamente
constantes até a amplitude de deformacio da ordem de 1072, a partir da qual ha o declinio de
ambos os moddulos, mostrando que o material ndo se encontra mais na regido de
viscoelasticidade linear. Desta maneira, definiu-se como amplitude de deformacao para o teste

oscilatério o valor de 10, mantendo-se a frequéncia em 1 Hz.

Figura 6.23 - Resposta dos modulos de armazenamento e dissipa¢do em fun¢do da amplitude de deformagdo para
teste oscilatorio com frequéncia de 1 Hz para o fluido de perfuragao a 25°C.
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O teste oscilatorio foi realizado durante 6000 s ap6és o pré-cisalhamento (¢ = 600 s),
com amplitude de deformagdo de 107 e frequéncia de 1 Hz . Ou seja, o material foi
desestruturado com o pré-cisalhamento e nao foi mantido em repouso antes do teste (¢, =0 s).
A resposta de reestruturacao do material a partir deste teste oscilatério foi comparada com a do
modelo matematico. Para tanto, foi necessario o desenvolvimento das equacdes de evolucao de
G' ede G" em fungdo dos parametros do modelo. Tais equacdes sao apresentadas nas Eqgs.
(6.1) e (6.2), e suas deducdes podem ser encontradas no Apéndice A.
.G’

G'= (6.1)

@’ (n, +n, )2 +G*
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n,G o+(n,+n,)nn,0
o’ (7, +7700)2 +G’

G"= (6.2)

em que o ¢ a frequéncia mensurada em rad/s.

Nota-se que ambas as equagdes sdo escritas em fungdo de quatro parametros: 7,,7,,G €
o . Os valores de 77, e de @ sdo constantes, uma vez que o primeiro € a constante advinda da
curva de escoamento e o segundo ¢ a frequéncia do teste oscilatério, definida como constante
em 1 Hz (6,28 rad/s). Sendo assim, basta verificar as equagdes de evolugdo para 7, ¢ G . Para

tanto, as equacdes de evolucdo definidas na modelagem matematica, Eqgs. (3.8) e (3.9) serdo

utilizadas. Essas equacdes sdo repetidas aqui para facilidade de leitura:

d?]v — nv,eq _77\1 (6.3)
dt ,
a6 _ G, =G (6.4)
dt t

eq
As defini¢Oes dos parametros de equilibrio e dos valores iniciais de 77, ¢ G foram feitas

da seguinte maneira: 7, (t =0 s) corresponde a viscosidade aparente no instante inicial do teste

oscilatorio. Como antes desta etapa experimental foi realizado o pré-cisalhamento da amostra
a taxa de deformacio de 100 s, e logo apos o ensaio oscilatorio, admitiu-se que o valor inicial
da viscosidade estrutural era o ultimo valor medido no passo do pré-cisalhamento. Tal hipdtese
¢ razoavel considerando que a transi¢do entre o patamar de taxa de deformagdo e o teste
oscilatorio € rapida (apesar de ndo ser instantanea devido a inércia do equipamento), de modo

que reestruturagdes do material nesse periodo podem ser desprezadas;

Considerou-se que o material se encontrava completamente estruturado ao fim dos 6000 s

de teste. Desta maneira, estimou-se que nesta condi¢éo o valor de 7, seria igual ao valor de

1, ajustado a partir da curva de escoamento: 84,8 Pa;

Admitiu-se que G(t =0 S) eraigual ao valor da primeira medi¢do de G' no experimento

e o valor do mddulo elédstico de equilibrio, G, foi considerado o valor do material

completamente estruturado, que no caso deste teste oscilatorio ¢ obtido com o valor maximo

medido de G' experimental. Por fim, considerou-se o mesmo valor de ¢, para a evolugdo de
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G e de 7,, e foi definido como sendo o tempo necessario para o valor de G' medido atingir

67% de seu valor maximo, que no caso foi de 870 s.

A comparacao da evolucdo de G' e G" em funcao do tempo para o teste reologico e a

compara¢do com o modelo matematico sdo apresentadas na Figura 6.24.

Figura 6.24 — Comparagéo entre valores medidos e calculados de evolugdo de G' ¢ G" durante teste oscilatorio

de reconstrugdo com amplitude de deformagio constante y, =107 e frequéncia 1 Hz.
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Avaliando-se inicialmente a resposta experimental, pode-se observar na ampliacdo da
figura que nos instantes iniciais o valor do modulo de dissipagdo € superior ao de
armazenamento. Isso era esperado, uma vez que o material teve sua estrutura quebrada durante
o pré-cisalhamento e o experimento oscilatorio foi iniciado logo em seguida. Ou seja, a resposta

viscosa do material ¢ predominante nos instantes iniciais.

Posteriormente, nota-se que tanto o valor de G' quanto o de G" crescem com o tempo,
e o modulo de armazenamento supera a resposta do modulo de dissipagao, indicando a transi¢ao
para a predominancia elastica (como consequéncia da reestruturacdo da amostra). Ambos os
valores evoluem até o regime permanente, resposta diferente da obtida para a laponita. A partir
do patamar maximo dos modulos G' ¢ G" obtidos, pode-se admitir que o material se encontra

completamente estruturado, o que demora em torno de 4000 s.
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Ao avaliar a resposta do modelo matematico, nota-se que hd nos primeiros instantes de
testes também a predominancia de G" sobre G', e o comportamento qualitativo de transi¢ao
observado ¢ o mesmo do resultado experimental. Além disso, a resposta numérica da evolugao
do médulo de armazenamento ¢ bastante similar a experimental, tanto qualitativamente, quanto
quantitativamente, uma vez que os valores de equilibrio entre as duas andlises possuem uma
diferenga de apenas 1,5%. Para a evolugdo de G", entretanto, nota-se que ha significativa
discrepancia entre os resultados experimentais e numéricos, com diferenca de 70% no regime

permanente.

Uma possivel justificativa para isso € a escolha do modelo constitutivo. Por conta do
andlogo mecanico se tratar da resposta de soélido viscoeldstico acompanhado de um
amortecedor, a resposta do modelo quando submetido a reconstru¢do do material ¢ fiel a parte
elastica. Contudo, a parte viscosa aparenta nao ser bem retratada, o que corrobora o resultado
observado para os testes de patamares de taxa de deformacao. Por fim, menciona-se que o valor
do mddulo de armazenamento apds 600 s de teste ¢ aquele utilizado para os testes de reinicio

de escoamento com taxa de deformagdo constante, 40 Pa.

Outra maneira de avaliar o modelo em testes oscilatorios ¢ a partir da variacao da
frequéncia, mantendo-se a amplitude de deformacdo constante em 1073. Nesse teste ¢
interessante que se avalie o material no mesmo estado estrutural para todas as frequéncias, a
fim de que as andlises sejam consistentes. Para tanto, como se observou que o material demora
em torno de 4000 s para atingir o equilibrio do modulo de armazenamento, optou-se por manter
o material sob repouso durante 4000 s apds o pré-cisalhamento. Finalizado esse periodo,

realizou-se a varredura de frequéncia de 10 a 102 Hz, com um ponto por década.

Visando assegurar que o material ndo mudou o estado estrutural com cada frequéncia
imposta, a frequéncia de 1 Hz foi repetida apds cada ponto. A maxima diferenga entre as
medic¢des nessa condicao foi de 9,0%, indicando que nao houve mudanca estrutural significativa
entre as medigdes. A resposta dos modulos de dissipacao e de armazenamento a partir do ensaio
experimental, comparada com a resposta do modelo matematico para esse teste ¢ apresentada

na Figura 6.25.

Pode-se observar que os valores de ambos os modulos mensurados aumentam com a
frequéncia, exceto para o ponto de 10> Hz. Nessa frequéncia, o valor do méodulo de dissipagdo

diminuiu. Como hipotese para explicar esse fendmeno, considerou-se que a frequéncia foi mais
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alta do que o redmetro poderia controlar para mensurar corretamente os modulos. Portanto, esse

ponto ndo ¢ considerado na analise.

Figura 6.25 — Influéncia da frequéncia nos modulos de armazenamento e dissipagao do fluido de perfuragdo a
25°C a partir de ensaio reométrico comparada com a resposta do modelo matematico.
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A resposta do modelo matematico diverge do resultado experimental. Isto ¢, para
frequéncias abaixo de 10! Hz o valor de G" é superior ao valor de G', havendo o cruzamento
proximo da frequéncia de 10”! Hz na resposta numérica. Para o experimento, por outro lado, o
valor do médulo de armazenamento ¢ sempre superior ao do de dissipacdo, ou seja, ndo ha
cruzamento dos modulos. Além disso, a partir da frequéncia de 1 Hz nota-se que o modelo
matematico estabiliza o valor de G', enquanto que o valor de G" mostra um valor minimo em

torno de 10 Hz.

6.2.4 Testes de Fluéncia
Os testes reométricos com tensao de cisalhamento controlada foram de fluéncia (ou
creep), assim como foi feito com a laponita. A amostra foi pré-cisalhada durante 7, = 600 s, e

apods o periodo de repouso da amostra, t., = 600 s, patamares de tensdo de cisalhamento de 2,
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4, 6 ou 8 Pa foram impostos durante 1200 s cada. Os resultados referentes a esse protocolo sao
apresentados na Figura 6.26, em termos da taxa de deforma¢do em fun¢do do tempo para os
diferentes valores de tensdo de cisalhamento.

Figura 6.26 — Evolugéo da taxa de deformagdo em fung@o do tempo para o teste de fluéncia do fluido de

perfuragdo a 25°C apds 600 s de repouso.
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Pode-se observar que o material ndo escoa para tensoes de cisalhamento abaixo da TLE
dinamica. Ou seja, a taxa de deformacao para ambos os testes de 2 e 4 Pa decresce durante todo
o experimento. Durante os 1200 s de teste, as taxas de deformagao assumem valores inferiores

3 -1 . , .. .
a 10” s e continuam decrescendo, sendo razoavel admitir que o material se encontra em

repouso.

Buscando explicar fisicamente esse comportamento que também foi observado para a
laponita, poder-se-ia imaginar que o material deveria apresentar a mesma taxa de deformagao
(tendendo a zero) para tensodes abaixo da TLE estatica durante todo o teste. Entretanto, deve-se
considerar que o material ficou em repouso durante 600 s, e a partir do teste oscilatorio conclui-
se que o material assume o estado completamente estruturado apenas a partir de 4000 s. Isso
significa que durante o teste de fluéncia abaixo da TLE o material estd se reestruturando.
Portanto, a viscosidade estrutural provavelmente estd aumentando com o tempo, € como a
tensdo de cisalhamento imposta € constante, a taxa de deformagao necessariamente deve decair.
Além disso, essa resposta pode caracterizar a parcela elastica do material, que se deforma

inicialmente devido a solicitagdo mecanica e relaxa gradativamente com o tempo.
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Para as tensdes de cisalhamento de 6 e 8 Pa, nota-se que hd um decréscimo inicial da taxa
de deformacdo e, entdo, um subito crescimento no seu valor. Esse era o comportamento
esperado caracteristico do efeito avalanche de materiais tixotropicos. Ou seja, o reinicio do
escoamento ¢ lento no inicio devido a elasticidade e estrutura, porém ao se manter a mesma
solicitagdo ocorre a aceleracdo do fluido, para entdo o regime permanente ser alcangado. Nota-
se que a TLE estatica para o fluido de perfuragdo, para o tempo de repouso de 600 s, se encontra

entre 4 e 6 Pa, proxima a TLE dinamica obtida pela curva de escoamento (4,2 Pa).

Uma vez verificada a resposta experimental, foram conduzidas simulagcdes numéricas.
Como o material se encontra em repouso antes do teste, estimou-se que o valor da viscosidade

estrutural inicial seja 7,, obtida através da curva de escoamento (84,8 Pa). A viscosidade de

equilibrio ¢ obtida automaticamente a partir da curva de escoamento, uma vez que a tensdo de
cisalhamento de equilibrio ¢ conhecida. Além disso, o0 modulo de elasticidade G foi mantido
constante como nos experimentos de patamares de taxa de deformacao. Isto €, o valor a partir

do teste oscilatério de G' com 600 s de teste, 40 Pa.

Por fim, foi necessario definir o valor de 7,, para o experimento. A defini¢do utilizada foi

a mesma para a laponita: definiu-se a deformacao critica no caso como sendo a correspondente

a média das deformacgdes criticas a partir do reinicio de escoamento do fluido de perfuragdo
( V. =0,91) e utilizou-se a relagdo 7, =y, /7. Isto ¢, a deformagdo critica foi considerada

constante durante toda a simulagdo. Entretanto, como a taxa de deformagao ¢ variavel no tempo,
tem-se que o tempo caracteristico também se torna uma varidvel, sendo funcao do tempo e

diminuindo conforme o material é desestruturado (i.e., a taxa de deformag¢do aumenta).

A comparagdo da resposta experimental e numérica para o teste de fluéncia do fluido de
perfuragdo ¢ apresentada na Figura 6.27, para as tensdes de cisalhamento aplicadas de 6 ¢ 8 Pa,

em termos da evolucdo da taxa de deformagdo em fungao do tempo..
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Figura 6.27 — Comparagdo dos resultados experimentais e numéricos para o teste de fluéncia do fluido de
perfuragdo a 25°C com tensdes de cisalhamento de 6 e 8 Pa.
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Inicialmente, observa-se um pico na taxa de deformagao devido a elasticidade do modelo,
que entao decai até valores proximos dos experimentais. O valor da taxa de deformagdo para
tempos entre 102 ¢ 1 s se encontra em torno de 0,1 s! tanto para o resultado experimental,
quanto para o numérico, o que ¢ indicio de que o material ndo comegou a escoar. Apos esse
tempo ¢ observada a aceleracao acentuada do material no resultado numérico, e posteriormente
para os experimentos. Como para a laponita, a quebra da estrutura ¢ mais subita nos resultados
do modelo. Verifica-se que ambos os resultados se aproximam na regido de regime permanente,
havendo discrepancia de 14,2% entre a tensdo de cisalhamento experimental e numérica para
6 Pa devido ao valor do resultado experimental ainda estar aumentando. Desta maneira,
demonstra-se que o modelo matematico ¢ capaz de representar o comportamento experimental
do fluido de perfuracdo também para teste de fluéncia, qualitativamente, sem a necessidade de
ajuste de novos parametros. Além disso, menciona-se que, segundo Coussot et al. (2006), as

oscilagdes iniciais da taxa de deformagao na resposta experimental sdo fruto de inércia.

Um limite do modelo interessante de ser avaliado ¢ quando tensdes de cisalhamento
inferiores a TLE estatica sdo impostas. Como exemplo, o resultado experimental ¢ comparado
ao numérico para o patamar de 2 Pa. Os demais parametros utilizados na simula¢do foram os
mesmos para o teste com 6 Pa. A resposta da evolugdo da taxa de deformagao em fungao do

tempo para esse teste ¢ apresentada na Figura 6.28.
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Figura 6.28 — Comparagdo dos resultados experimentais e numéricos para o teste de fluéncia do fluido de
perfuragdo a 25°C com tensdo de cisalhamento de 2 Pa
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Diferentemente do resultado para 6 e 8 Pa, observa-se que ha grande diferenga entre o
resultado experimental e numérico. Nesse caso, o resultado numérico para a taxa de deformagao
ndo decai tendendo para zero. O comportamento qualitativo ¢ similar ao apresentado na Figura
6.27. Ou seja, a taxa de deformagdo atinge um valor minimo nos primeiros instantes de
simulagdo, porém acelera até o valor de equilibrio, que no caso numérico é de 0,03 s™\. Apesar
de tal valor ser baixo, ¢ duas ordens de grandeza superior ao experimental. A justificativa para

esse comportamento ¢ proveniente da maneira como a curva de escoamento foi escrita na Eq.

(3.10).

Devido ao processo de regularizacao utilizado, mesmo quando sdo impostos patamares
de tensao de cisalhamento inferiores a TLE estatica, uma taxa de deformacao de equilibrio ndo

nula serd encontrada. Para que isso ndo ocorresse, seria necessario que o valor de 7, tendesse

ao infinito na curva de escoamento ajustada, o que anularia o processo de regularizagdo.
Portanto, mostra-se que para tensdes de cisalhamento inferiores & TLE, o modelo matematico

ndo ¢ capaz de prever a redugdo da taxa de deformacao tendendo a zero.

Uma maneira de verificar o comportamento do modelo matematico assumindo que nao
houvesse TLE ¢ admitindo que a viscosidade estrutural pode se reestruturar até valores muito
elevados. Esse caso foi simulado com parametros arbitrados para a viscosidade estrutural, no

qual se permitiu a variagdo iniciando-se em 77, a partir da curva de escoamento e admitindo
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que o equilibrio seria de 10* Pa. Além disso, arbitrou-se o tempo caracteristico como sendo de
1000 s. Os demais parametros foram mantidos os mesmos para a simula¢do da Figura 6.28. O
resultado da evolucdo da taxa de deformagao em fungdo do tempo para esse teste, comparado

com o teste de fluéncia a tensdo de cisalhamento de 2 Pa ¢ apresentado na Figura 6.29.

Pode-se observar inicialmente o pico de taxa de deformagdo devido a elasticidade, e o
decréscimo com o tempo similarmente ao resultado experimental. Ainda assim, nota-se que
uma taxa de deformacao de equilibrio ndo nula ¢ obtida, devido a presenca da viscosidade
estrutural de equilibrio ndo ser alta o suficiente. Possivelmente, a inica maneira de se obter a

taxa de deformacao tendendo a zero para o modelo seria justamente sem utilizar regularizagdes.

Figura 6.29 — Comparagdo dos resultados experimentais e numéricos para o teste de fluéncia do fluido de
perfuracao a 25°C com tensao de cisalhamento de 2 Pa considerando que o material pode se estruturar até

n, = 10* Pa.
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6.2.5 Sintese dos Resultados Para o Fluido de Perfuragdo

As respostas do fluido de perfuracdo para os diferentes testes se mostraram mais
facilmente previsiveis do que as da laponita. Para os testes de reinicio por taxa de deformacao
e curva de escoamento nao foram observados indicios de bandas de cisalhamento para todas as
taxas de deformacao avaliadas. Os resultados experimentais de reinicio de escoamento por taxa
de deformacdo apresentaram comportamento inicial proveniente do descontrole do redmetro.

Ao examinar a resposta do modelo matematico e compara-la aos experimentos, observou-se
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boa capacidade reprodutiva do modelo para a regido de predomindncia eldstica, tanto
qualitativamente, quanto quantitativamente, para todas as taxas de deformagao. Apos o pico de
tensao de cisalhamento, as mesmas diferencas observadas na laponita entre experimento e
modelo foram verificadas, i.e., decaimento brusco da tensdo de cisalhamento no modelo,

enquanto que a tensdo de cisalhamento relaxa gradativamente no experimento.

Considerando-se 77, € y, como propriedades do material (ou seja, valores unicos para os

diferentes patamares de taxa de deformagao, devido aos patamares serem préximos), os tempos
de pico de tensdo de cisalhamento foram bem representados, bem como o pico de tensdo de
cisalhamento para as taxas de deformacao mais altas avaliadas. Para a taxa de deformagdo de

1 57! houve a maior diferenga, por conta do valor de 7, ajustado para esse teste ser o mais

distante do utilizado em comum para todas as taxas. Os testes de reinicio de escoamento por

patamares de taxa de deformacao auxiliam a validagao do modelo matematico.

Ao se impor patamares sucessivos de taxa de deformag@o, demonstrou-se que o modelo
matematico ¢ capaz de reproduzir picos de tensdo de cisalhamento quando uma taxa mais alta
do que a atual ¢ imposta. Além disso, ao se reduzir a taxa de deformacao, o modelo também
captura o vale de tensdo de cisalhamento. Ambos sdo justificados através da evolucao da

viscosidade estrutural do material e sua dependéncia temporal.

O modulo eléstico foi mensurado a partir do teste oscilatdrio e mantido constante para os
testes de reinicio de escoamento, demonstrando que essa hipotese ¢ capaz de representar os
resultados experimentais avaliados. O teste oscilatorio culminou em patamares para G' ¢ G",
indicando que o material se estruturou completamente em torno de 4000 s. Ao comparar a
resposta do modelo matematico aos experimentos para esse teste, concluiu-se que a evolugao
do modulo de armazenamento ¢ bastante similar, tanto qualitativa quanto quantitativamente.
Entretanto, para o médulo de dissipag@o houve diferencas significativas que podem ser fruto da

caracteristica de solido viscoelastico do modelo constitutivo empregado.

Comparando-se a simulagdo numérica aos resultados experimentais para os testes de
fluéncia, encontrou-se concordancia para o crescimento da taxa de deformacdo em fun¢do do
tempo para as tensoes de cisalhamento superiores a TLE estética validando também o modelo
para esse caso. Entretanto, para patamares abaixo desse valor, o0 modelo ndo ¢ capaz de atingir

0 r€pouso.
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6.3 Sintese do Capitulo

Nesse capitulo foram apresentados trés tipos de ensaios reométricos (patamares de taxa
de deformacao, testes de fluéncia e testes oscilatorios) para os dois fluidos testados (fluido de

perfuracgdo e laponita).

A amostra de laponita ndo apresentou o comportamento esperado (isto &, reestruturacdo
completa do material em tempos observaveis e escoamento uniforme). Para testes de reinicio
de escoamento por patamares de taxa de deformacdo houve a ocorréncia de bandas de
cisalhamento, o que dificultou a analise e predi¢ao dos resultados. O modelo matematico ndo
prevé tais ndo-homogeneidades, sendo apenas capaz de captar o resultado até o regime
permanente. Entretanto, o modelo matematico previu coerentemente o resultado experimental
até o pico de tensdo de cisalhamento (regido de predominancia elastica). Apenas uma taxa de
deformacao foi testada para a laponita, devido as dificuldades encontradas com esse material.
Dentre as abordagens utilizadas para ajuste do modelo matematico, demonstrou-se que o ajuste

de G, a partir do teste oscilatorio e mantido constante ¢ adequado.

Para testes oscilatorios de reestrutracdo do material, o equilibrio ndo foi atingido para
todos os protocolos testados com a laponita. Dessa maneira, o resultado experimental nao
obedece a premissa do modelo matematico, € ndo pode ser simulado. Apesar de diversos
trabalhos na literatura apresentarem resultados similares, a discussao fisica que explique esse
comportamento ndo ¢ explorada a fundo. Uma possivel justificativa ¢ de que a reconstrugao do
material ocorre durante tempos que ndo sdo observaveis experimentalmente, o que também

pode estar relacionado a evolu¢do da amostra.

Para os testes de fluéncia com a laponita os experimentos também nao atingiram o
equilibrio, porém verificou-se a diferenca entre TLE estatica e dindmica, e a simulagdo

numérica foi capaz de validar o modelo matematico, ao menos qualitativamente.

Para o fluido de perfuragdo, o comportamento foi mais proximo do esperado, pois nao
foram observadas bandas de cisalhamento e para todos os testes o equilibrio foi encontrado. A
simulacdo numérica demonstrou que o modelo matematico ¢ capaz de capturar os efeitos do
reinicio de escoamento para diferentes patamares de taxa de deformacdo considerando os
mesmos parametros ajustados, o que auxilia a validacdo do modelo matematico. O modelo
matematico foi capaz de representar o teste oscilatdrio, ao verificar a evolucao dos médulos de

armazenamento e dissipa¢do (com a limitagdo de previsdo de G"). Além disso, o efeito
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avalanche foi observado nos testes de fluéncia, cuja limitagdo do modelo matematico foram

ensaios abaixo da TLE estatica.

Algumas limitacdes e possiveis melhorias no modelo matematico observadas foram que
possivelmente o analogo mecanico empregado ndo seja o Otimo para representar materiais
elasto-viscoplasticos dependentes do tempo. A busca por um anilogo (ou um modelo
matematico completo) que represente bem todos os tipos de testes reométricos para esse tipo
de material existe ha décadas, e aparenta estar distante do fim. Ao se trabalhar com modelo de
solido viscoelastico, observou-se como tendéncia em todos os experimentos a boa adequacao
do modelo aos resultados experimentais nas regides de predominancia elastica, porém o
distanciamento nas regides de predominancia viscosa. Dessa maneira, ¢ possivel que a posterior
combinagdo desse analogo mecanico com outros componentes viscosos possa ser capaz de

melhorar a resposta de modelos matematicos.
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7 CONCLUSOES

O reinicio do escoamento de materiais dependentes do tempo € uma area de amplo estudo
no ambito da industria petrolifera (e da reologia em geral) devido aos riscos destas operagdes.
Uma maneira de prever as pressoes de reinicio de escoamento e o comportamento dos materiais
em diferentes situagdes ¢ através de modelagem matematica, que ¢ complexa devido aos

comportamentos elasto-viscoplasticos dependentes do tempo do material.

Neste trabalho, uma revisao da literatura sobre abordagens de modelagem de tixotropia e
dependéncia temporal, bem como de equagdes constitutivas para fluidos ndo newtonianos foi
realizada. Esta revisdo buscou apresentar os avangos e dificuldades na modelagem do
comportamento destes materiais. A partir da revisdo, observou-se que a modelagem ndo ¢
capaz, até os dias de hoje, de representar todos os fendmenos envolvidos nos experimentos
reométricos em um unico modelo. Ainda, a calibragdo dos parametros dos modelos existentes
¢ uma barreira as suas aplicagdes devido ao nimero de pardmetros e dificuldade de mensura-

los.

Neste contexto, propds-se o desenvolvimento de um modelo matemadtico para materiais
dependentes do tempo reversiveis (tixotroépicos) e o ajuste de seus parametros a partir de dados
reologicos. Com esta abordagem, buscou-se uma melhor compreensdao do comportamento do
material e o avan¢o na representagao do comportamento dos materiais. O trabalho compreendeu
tanto o desenvolvimento de metodologias experimentais, formulacdo de fluido, execugdo de
testes reométricos e interpretacao desses, bem como o desenvolvimento do modelo matematico,
solucdo numérica, ajuste do modelo matematico a partir dos experimentos e realizagao de

simula¢des numéricas para comparar os resultados aos experimentais.

Apesar de se tratar de modelo baseado na interpretacdo microestrutural indireta da
evolugdo das propriedades do material, ndo utiliza parametros estruturais. A evolugdo das
propriedades ¢ regida a partir do seu distanciamento do equilibrio. Além disso, buscaram-se
embasamentos fisicos que fortalecessem a defini¢do do modelo matematico, de modo que os

parametros pudessem ser ajustados a partir de ensaios reométricos.

Dois fluidos de trabalho foram empregados: suspensdo de laponita e fluido de perfuracao,
ambos com comportamento elasto-viscoplastico e dependéncia temporal. Os procedimentos
matematicos, computacionais e experimentais necessarios para execucdo do trabalho foram

realizados no CERNN/UTFPR.
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A execugao dos ensaios reométricos necessitou o uso de dois redmetros diferentes: Anton
Paar MCR 702 TD e TA DHR3. Essa distingdo ocorreu devido aos diversos problemas
referentes ao compressor de ar do redmetro da Anton Paar, que apresentou defeitos recorrentes
e inviabilizou o estudo do fluido de perfuragao nesse equipamento. Apesar do redmetro TA
DHR3 nao apresentar controle tdo refinado quanto o da Anton Paar, resultados reométricos

satisfatorios puderam ser obtidos.

Trés tipos de testes experimentais foram executados, para os dois fluidos: patamares de
taxa de deformagao, utilizados para a constru¢ao da curva de escoamento e ensaios de reinicio
de escoamento; testes oscilatorios a baixa amplitude de deformagdo, para a observacdo da
reestruturacdo do material e patamares de tensdo de cisalhamento, para testes de fluéncia. A
partir desses testes, foram ajustados os diferentes parametros do modelo matematico para cada
caso e simulagdes numéricas foram conduzidas, comparando-se a resposta entre o modelo

matematico e o ensaio experimental.
As principais conclusdes do trabalho foram:

1. As variagdes nas propriedades da amostra de laponita sdo mais acentuadas durante
os primeiros nove dias a partir da formulagao;

il. O tempo de repouso ¢ diretamente proporcional a tensao de cisalhamento de pico
para testes de reinicio de escoamento com taxa de deformacao;

1. Para baixas taxas de deformacdo, a amostra de laponita ndo atinge o regime
permanente durante todo o tempo de testes avaliado, possivelmente por conta da
ocorréncia de bandas de cisalhamento;

iv. Testes oscilatdrios para a laponita ndo atingem o regime permanente durante todo
o tempo de testes avaliado: o mdédulo de armazenamento cresce ininterruptamente;

V. A TLE estatica ¢ superior a dinamica para a laponita e possivelmente para o fluido
de perfuragdo, devido a reestruturacao do material.

Vi. O modelo matematico ¢ capaz de representar qualitativa e quantitativamente o
ensaio reométrico de reinicio de escoamento por patamares de taxa de deformagao
para ambos os fluidos, até a regido do pico de tensdo de cisalhamento;

vil.  ApOs o pico de tensdo de cisalhamento o modelo matematico difere da resposta
experimental significativamente, podendo indicar a necessidade de analogo
mecanico, equagdes de evolugdo diferentes ou mesmo que a hipdtese de tnico

tempo caracteristico ndo € razoavel,;
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viil. A definigdo de 77, como valor unico para as diferentes taxas de deformagao resulta

em bons resultados para as taxas de deformagao mais altas avaliadas com o fluido
de perfuragdo, auxiliando na valida¢do do modelo matematico;

1X. A defini¢do de y, como valor unico para as diferentes taxas de deformagdo ¢

recomendada para valores proximos de taxas de deformagao;

X. O valor de G, definido a partir do teste oscilatorio se apresentou como a melhor

alternativa dentre as avaliadas, para ambos os fluidos;

xi. A consideracdo de modulo de elasticidade constante ndo prejudica as simulagdes
numéricas;

xil. O modelo matemdtico ¢ capaz de prever qualitativamente a destruicdo e
reconstrucdo da estrutura para patamares sucessivos de taxa de deformacao;

xiii. O modelo matematico ¢ capaz de prever qualitativa e quantitativamente a
reestruturacao do material a partir de teste oscilatorio considerando o médulo de
armazenamento, porém nao prevé com precisao o modulo de dissipacao para o
fluido de perfuragao;

xiv. O efeito avalanche ¢ capturado pelo modelo matematico e a simulacdo numérica
de testes de fluéncia ¢ condizente qualitativamente com o comportamento
experimental para ambos os fluidos, validando também o modelo;

XV. Patamares de tensdo de cisalhamento abaixo da TLE dindmica sdo uma limitagao
do modelo matematico, ndo sendo capaz de prever a evolu¢do da taxa de

deformacdo com precisdo, devido a regularizacao utilizada.

7.1 Principais Dificuldades e Sugestoes para Trabalhos Futuros

Durante o decorrer do trabalho, diversas dificuldades foram encontradas. Algumas foram
superadas, outras serviram para mostrar a complexidade do tema em estudo e que hé um longo

caminho a ser tracado antes que o tema se esgote e seja completamente solucionado.

Uma das grandes dificuldades foi com relagdo aos experimentos reométricos. Tanto os
equipamentos em si, como o compressor de ar do redmetro da Anton Paar que causou semanas
(até meses) intercaladas de interrupcdo de testes, quanto em relacdo as respostas encontradas
para os materiais. Como exemplo, a amostra de laponita apresentou as bandas de cisalhamento,
tema até entdo desconhecido para o grupo, e também nao atingiu estado de equilibrio para testes

oscilatorios.
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Buscando usar outro material para testar a resposta do modelo matematico, antes de se
chegar ao fluido de perfuragdo, foram testados diversos outros materiais que sequer foram
mencionados nesse documento final: formulagdes de laponita com 2,0, 3,5 ¢ 5% em massa,
formuladas com agua destilada e dgua de torneira para verificar se havia alguma influéncia no
comportamento, além de trés cremes dentais diferentes (Close-up triple, Close-up liquid fresh

e Tandy).

Ao fazer a transicdo da laponita para o fluido de perfuragdo, e concomitantemente de
reometros, foi complexa a definicdo de novas metodologias. Inclusive, foi necessaria a
utilizag¢do de outra geometria, que apresentou dificuldades logo no inicio dos testes reométricos

por conta da defini¢do do espagamento entre placas.

A parte dos experimentos reométricos, o desenvolvimento do modelo matematico e
defini¢ao dos melhores ajustes para os seus parametros também se mostraram como desafios.
A interpretacao fisica do modelo e a busca por ajustes que ndo fossem apenas matematicos, mas
de fato representassem os fendmenos ensaiados foi distante da trivialidade. Diversas
abordagens e hipdteses também nao chegaram ao documento final, e apesar dessas dificuldades,

pode-se dizer que foram necessarias para o desenvolvimento do trabalho.
Como sugestdes para trabalhos futuros, podem-se mencionar:

(a) Buscar compreender melhor a transi¢do entre o comportamento predominantemente
elastico e viscoso, para tentar encontrar qual o melhor andlogo mecanico que
represente todo o comportamento dos materiais dependentes do tempo;

(b) Encontrar maneiras de modelar as bandas de cisalhamento e incorporar esse conceito
nos modelos matematicos;

(c) Definir equagdes de evolugdo para as propriedades que, juntamente com o analogo
mecanico, possam representar o fluido;

(d) Executar todos os testes reométricos para os diferentes fluidos no mesmo
equipamento, com as mesmas condi¢des;

(e) Expandir a modelagem matematica para materiais dependentes do tempo irreversiveis

como o petroleo parafinico.

7.2 Trabalhos Expostos em Conferéncias

Durante o desenvolvimento da dissertag@o, o autor participou de trés conferéncias da area,

apresentando os seguintes trabalhos:
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1. Kroetz FM, Santos TGM, Negrao COR (2018) A Review on Constitutive Equations
for Gelled Waxy Crude Oil Modeling — ENCIT, Aguas de Lind6ia — SP, Brasil.

2. Kroetz FM, Santos TGM, Negrao COR (2019) A Thixotropic Mathematical Model
Fit to Predict the Flow Start-up of Drilling Fluids — ENAHPE, Serra Negra — SP —
Brasil.

3. Kroetz FM, Santos TGM, Negrdao COR (2019) Constitutive Relation for Thixotropic
Fluids Calibrated to a Laponite Solution — COBEM, Uberlandia — MG — Brasil.
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APENDICE A — Deducées da Equacgiio Constitutiva e de Evolugio para Médulos de

Armazenamento e Dissipaciao

Nesse apéndice sdo apresentadas as deducdes de equagdes utilizadas no decorrer da
dissertacdo. A equacdo constitutiva a partir do analogo mecanico de Jeffreys modificado ¢
deduzida, bem como as equacdes de evolucdo temporal para os médulos de armazenamento e

dissipacao.

A.1 Deducio da Equaciao Constitutiva

Para deducdo da equacdo constitutiva, o andlogo mecanico sera recuperado com alguns

detalhes, sendo apresentado na Figura A.1, em que y, ¢ a deformagdo eléstica, correspondente ao
modelo de Kelvin-Voigt e 7, a tensdo de cisalhamento desse modelo. Além disso, y, ¢é a
deformacdo viscosa, correspondente a 77, € 7, a tensdo de cisalhamento correspondente a essa

viscosidade.

Figura A.1 - Analogo mecénico do modelo de Jeffreys modificado com defini¢do das tensoes e deformagdes

parciais.
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—
1
— ’]‘.
- | > T
AWM
G
< >|< >|
Ve, TI %o, T2

Fonte: Autor.

Como nessa figura o andlogo de Kelvin-Voigt estd em série com o amortecedor, tem-se as

seguintes relagdes:

T=7,=1, (A.1)

y=rv.%7, (A.2)



Apéndice A — Deducgdo da Equagdo Constitutiva

V=Vt
Trabalhando-se com 7, tem-se:

4 :Z'G-i-l'mO

em que 7, ¢ a tensdo de cisalhamento correspondente a mola e 7,

viscosidade 77, .
Expandindo-se os termos da Eq. (A.4), obtém-se:
Tl = G}/e + noo}}e

Além disso,

. . T
T=2-2=77v7/v_>7/v=77_

v

Diferenciando-se a Eq. (A.6), obtém-se:

. T
Yy =
n,

152

(A3)

(A.4)

a correspondente a

(A.5)

(A.6)

(A.7)

Diferenciando-se a Eq. (A.5), ao utilizar ideia similiar a de Souza Mendes (2009), em que ao

caracterizar uma configuracdo neutra que se modifica com o estado estrutural do material ¢

possivel eliminar a variagdo temporal de G:
t=1,=Gy,+1,),
Mas, da Eq. (A.3):
i=G(7-7,)+n.(7-7,)

Substituindo as Egs. (A.6) e (A.7) na Eq. (A.9), obtém-se:

77]} 77\/'

Rearranjando, finalmente obtém-se a equagdo constitutiva desejada:

77V+77® - y 7700 i
TH| = |7 = +=
(e e 742

(A.8)

(A.9)

(A.10)

(A.11)
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A.2 Modulos de Armazenamento e Dissipacao

Nessa se¢ao sao deduzidas as equacdes para evolugao dos modulos de elasticidade (G') e

de dissipagdo (G"), utilizados para comparagdo com os resultados experimentais. Como

premissas, as equagdes de definicdo de tensdo de cisalhamento e deformagdo para os testes

oscilatérios serdo utilizadas como definidas em Macosko (1994):
r:ya{G'sin(a)z‘)+G"cos(at)} (A.12)
y(t)=y,sin(or) (A.13)
em que y, ¢ aamplitude de deformagdo imposta no teste oscilatorio e @ ¢ a frequéncia.

Diferenciando-se as Egs. (A.12) e (A.13) em relagdo ao tempo e admitindo que a amplitude

de deformagao ¢ constante, obtém-se:

7(t) = @y, cos(ex) (A.14)
¥ (t)=—a’y,sin(ax) (A.15)
=y, {G'sin(a)t)+ G'a)cos(a)t)+G"cos(a)t)—G“a)sin(a)t)} (A.16)

A equacdo constitutiva, Eq. (A.11) pode ser escrita em termos do tempo de relaxacao

=

0, = M ¥7e g 4o tempo de retardo @, ===, de modo que se torna:
G G

t+0t=n,(7+0.%) (A.17)

Desta maneira, substituindo-se as Egs. (A.12) a (A.16) na Eq. (A.17), obtém-se:

7,{G'sin(@t)+G"cos(ot)}+7,6, {G"sin(cot)+ G'wcos(wt)+ G"cos(a)t)—G"wsin(a)t)} =
=n,{wy, cos(wt)-b,wy, sin (ot )}
(A.13)

Reagrupando os termos da Eq. (A.18) e dividindo-a por y, , obtém-se:

sin(a)t){G'+6'l [G‘—G"a)]+nva)202} +cos(a)t){G"+0l [G'a)+ G"]—nva)} =0 (A.19)
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Para que a igualdade dessa equacdo seja verdadeira, pode-se admitir que os termos entre

colchetes sdo nulos, de modo que obtém-se:

G'+6,(G'-G"0)+n,0°0,=0 (A.20)
G"+6,(G'0+G")-n,Go=0 (A21)
Rearranjando-se:

b G‘ 2 9
G+——G"w+nw*—~=0 A22
0 1, 9 (A.22)

-, G" nw
G'+—+G'o—-L==0 A23
g 7 (A.23)

Substitutindo-se os termos 91 e 92 nas Egs. (A.22) e (A.23), obtém-se:

GG Gy (A.24)
GG oGO 6 (A.25)

n,+1n, n,+17,

Para resolugdo das Egs. (A.24) e (A.25), admite-se que, para cada instante de tempo, a
variagdo dos mddulos de elasticidade e armazenamento € negligencidvel, de modo que um pseudo-
regime permanente ¢ obtido, similar ao de Souza Mendes (2011), em que a dedugdo foi feita para

o modelo de Jeffreys padrao. Com esta hipdtese, obtém-se:

G
G'= G- _ (A.26)
n,+1, 7,411,
G G
T =T o wG (A27)

n,+n, n,+1,

Rearranjando-se a Eq. (A.26), obtém-se:

G'= n,+ 1. [a)G n_ 1. a)ZJ (A28)
G n,+1.

Substituindo-se a Eq. (A.28) na Eq (A.27), obtém-se:
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G on__mG ”_“’(WT%X”G"_&#J (A.29)
1, + 1. 7,41, 7, + 1.,

Rearranjando-se e simplificando-se, obtém-se:

G o+(n,+n.)nn.e
G"= ; ( 2) , (A.30)
@ (n,+n,) +G
Por fim, substituindo-se a Eq. (A.30) na Eq (A.28) e rearranjando-se, obtém-se:
2 2
G-__ MG (A31)

o’ (n,+1., )2 +G?

Desta maneira, foram encontradas as equacdes para evolucdo de G' e G" como sendo

fungdes de quatro parametros: @ 77, 7, e G .



Apéndice B — Restri¢oes da Equagdo Constitutiva 156

APENDICE B - Restricdes da Equacio Constitutiva

A defini¢dao de uma equagdo constitutiva ndo € tdo simples quanto encontrar uma relacdo entre
solicitacdo e resposta de determinado material. Essas equacdes devem se complementar com as de
balanco e quantidade de movimento. Isto ¢, as equagdes devem ser representativas de um meio
continuo e obedecer principios mecanicos basicos. Desta maneira, ¢ importante definir algumas
restricdes que a equagdo constitutiva deve obedecer, bem como mostrar que sdo satisfeitas.

Runesson (2006) apresenta essas restrigdes (ou principios), que serao discutidos a seguir.

B.1 Principio da Objetividade Material

Esse principio define que relagdes constitutivas ndo devem ser afetadas por movimentacdes
arbitrarias de corpo rigido (Runesson 2006). Para que essa restri¢ao seja satisfeita, € preciso definir
relagdes tensoriais apropriadas para as equagdes. Neste trabalho, a equacdo constitutiva,
Eq. (3.5), foi apresentada na forma escalar, a partir dos invariantes dos tensores. Essa equacao ¢
proveniente do modelo classico de viscoelasticidade de Jeftreys modificado, que advém do

equacionamento denominado Oldroyd-B, escrito em forma tensorial como:

v v

1+6,t=213,(D+06,D) (B.1)
em que o triangulo invertido sobre os termos indica a derivada temporal convectada superior € 2D

corresponde ao tensor taxa de deformacao.

Para um tensor qualquer, M, a operagdo de derivada temporal convectada superior ¢ dada

por:

M :%—M-(Vv)—(VV)T ‘M (B.2)
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DM . . DM oM
em que D ¢ a derivada material do tensor M, dada por —— = a—+ v-VM e v ¢ o tensor

Dt ot

velocidade.

Ao escrever a equagdo constitutiva na forma tensorial, em uma referéncia convectada,
obtém-se a satisfagdo ao principio da invariancia de coordenadas, uma vez que os termos da

equagao se deformam com o material (Larson, 1988).

B.2 Principio do Determinismo

O principio do determinismo (ou causalidade) define que a tensdo em determinado corpo
deve ser fun¢do apenas do historico de deformagao desse corpo, ou seja, nao pode ser afetado por
eventos futuros. Este € um principio intuitivo, mas importante de ser enderecado pois podem haver
alguns problemas caso sejam utilizadas transformadas de Laplace ou Fourier diretamente
(Runesson 2006). Nesse trabalho estes problemas ndo sdo causa de preocupacao. Além disso, para
que equagoes constitutivas respeitem o principio, basta que o tempo seja considerado uma variavel

independente, que ¢ o caso das equacdes apresentadas nesse documento.

B.3 Principio da Invariidncia de Coordenadas

Esse principio define que equagdes constitutivas, bem como outras relagcdes entre entidades
fisicas, ndo devem ser afetadas por transformagdes de coordenadas. Tal requisito ¢ atendido nas
equagdes utilizadas no presente trabalho pois sdo trabalhados os invariantes dos tensores, como

por exemplo o segundo invariante do tensor taxa de deformac¢do, y . Para sua obtencdo, vamos

definir o tensor taxa de deformacao como:

o Yoo Vi
2D=\y Vn Vn (B.3)
Vi Vno Tm

Para escoamentos sob cisalhamento simples, hipotese considerada neste trabalho, todas as
compontentes do tensor descrito pela Eq. (B.3) sdo nulas, exceto y,, = 7,, . Sendo assim, o segundo

invariante do tensor taxa de deformacao, que ¢ a variavel empregada nas equacgdes constitutivas

escalares deste trabalho, € dada como:
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1, =272, (B.4)

Desta maneira, quando ¢ tratada no trabalho a taxa de deformagdo escalar, entende-se ela

pela relagdo abaixo, que respeita o principio da invariancia de coordenadas:

<.
Il

1
1L (B.5)

B.4 Segunda Lei da Termodinamica

Por definicdo, a 2* Lei da Termodinamica diz que a producdo interna de entropia de
determinado processo ndo pode ser negativa. Para verificar que o modelo descrito neste trabalho
respeita essa restricdo, o andlogo mecanico do modelo de Jeffreys modificado, Figura 3.4 sera

utilizado. Para facilitar a andlise, define-se que a viscosidade 77, ¢ significativamente superior a
n,,de modo que y_, ataxa de deformagdo correspondente a viscosidade 77, seja proxima de zero.

Sendo assim, o anadlogo mecanico se reduz ao de Kelvin-Voigt.

A energia mecanica armazenada a partir dessa condicao ¢ dada por:

e

E= %Gﬁ (B.6)

Devido a defini¢ao da 2* Lei, conforme a microestrutura do material ¢ quebrada, a energia
mecanica armazenada € transformada em energia térmica, de modo que E < 0. Portanto,

diferenciando-se a Eq. (B.6) em relagdo ao tempo, obtém-se:
1 b 2 .
EGn +Gyy. <0 (B.7)

Mas, devido a defini¢do de que y, =0, entdo y, =y =0, e y, ¢ constante. Desta maneira,

para que a inequacao (B.7) seja valida, tem-se:
1 b 2
5 Gy: <0 (B.8)

Como y, € constante, entdo G<0. A fim de simplicidade para a escrita dessa prova,

assumindo-se o grau de estruturacdo do material como sendo dado pelo parametro A, pode-se

€SCrever:
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G=99 ;o (B.9)
dA
No caso da desestruturagio do material, 4 <0 . Portanto, para que a equagdo constitutiva
seja valida do ponto de vista termodinamico, dG/dA >0, o que significa que conforme a estrutura

do material ¢ quebrada o médulo de elasticidade, G, deve diminuir ou se manter constante.
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APENDICE C - Definicéo do Espacamento Entre Placas no Réometro DHR3

Ao iniciarem-se os experimentos reométricos no redmetro TA DHR3, determinou-se que
0 gap entre as placas paralelas seria de 1 mm, por se tratar de condi¢ao usual encontrada na
literatura (Visintin et al. 2008; Marchesini et al. 2012; Mendes et al. 2015; Fernandes et al.
2017). Entretanto, ao se iniciarem os testes, observaram-se grandes oscilagdes na resposta do
material. Diferentes gaps foram testados a fim de buscar o que melhor se adequasse a amostra

testada. Para tanto, o seguinte protocolo experimental foi realizado:

1. Patamar de taxa de deformacio de 100 s™' durante 600 s;
2. Patamar de tensdo de cisalhamento nula durante 600 s;

3. Patamar de taxa de deformacao de 1 ou 50 s™.

Quatro gaps foram testados com esse protocolo: 1,0; 1,2; 1,3 e 1,5 mm. O resultado da
tensao de cisalhamento em fungdo do tempo para o protocolo acima, para os diferentes gaps ¢
apresentado na Figura C.1. S3o observadas oscilagdes significativas paras os gaps de 1,0 e
1,2 mm. Uma possivel justificativa para esse comportamento ¢ de que as ranhuras das
geometrias podem estar afetando o espacamento entre as placas, bem como as particulas do
fluido de perfuragdo podem ser grandes o suficiente para alterarem o comportamento. Para o
gap de 1,3 mm ndo sdo observadas oscilagdes acentuadas, diferentemente do caso para 1,5 mm.

Dessa maneira, o espacamento de 1,3 mm foi escolhido para os testes nesse redmetro.
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Figura C.1 — Evolugdo da tensdo de cisalhamento em fungio do tempo para taxas de deformagdo de 1 ¢ 50 s no
redmetro TA DHR3 para diferentes gaps entre geometrias a 25°C.
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