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Resumo: A partir de caracterizagbes realizadas com o auxilio de um reémetro
rotacional, foram obtidas inumeras caracterizacbes de fluidos ndao Newtonianos.
Testes de varredura de tensao, varredura no tempo, degrau de tensao, curva de
escoamento e tensdao constante foram feitos para Carbopol base agua na
concentracao de 0,1 % e de um tampé&o viscoso proveniente da Industria de petréleo.
Ambos os fluidos caracterizados se adequaram ao modelo de Hershey-buckley e
houve comprovacdo da presenca de efeitos tixotrépicos e efeitos viscoelasticos
proximo a tensdo limite de escoamento. Também foi realizada uma analise
comparativa entre Carbopol base agua e Carbopol base glicerina e constatou-se que
€ necessaria uma maior quantidade de p6 de Carbopol no segundo caso para que
ambos os fluidos atinjam a mesma tenséao limite de escoamento.

Palavras chave: Carbopol, Fluido ndo Newtoniano, Tixotropia, Viscoelastico

Abstract: Starting with characterizations performed with the aid of a rotational
rheometer, numerous characterizations of non-Newtonian fluids were obtained. Stress
Sweep, time sweep, step change, flow curve and creep were made for Carbopol base
water at a concentration of 0.1% and a viscous cap from the Petroleum Industry. Both
characterized fluids adapted to the Hershey-buckley model and there was an evidence
of the thixotropic effects and viscoelastic effects close to the shear stress limit. A
comparative analysis was also performed between Carbopol base water and Carbopol
base glycerin and it was noted that a greater amount of Carbopol powder is required
in the second case so that both fluids reach the same shear stress limit.
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Introducao

Inimeras operagdes nas industrias utilizam fluidos com caracteristicas
complexas. O estudo completo do comportamento mecanico e da natureza de cada
um desses fluidos é necessario para determinar suas aplicagdes em procedimentos
como dimensionamento de bombas, tubulacdes, trocadores de calos, misturadores,
entre outros. Os fluidos podem ser classificados como newtoniano ou nao newtoniano.

Os fluidos newtonianos sao considerados fluidos ideais, pois apresentam
propriedades bem definidas e seguem o modelo proposto pela Lei de Newton da
viscosidade. Esses fluidos possuem a viscosidade variando com a temperatura e
pressao, no entanto, essa propriedade é constante quando se varia a deformacao, a
tensdo aplicada sobre o liquido e o tempo. Apesar de ter caracteristicas proximas da
idealidade, representam uma grande gama de fluidos em condigbes normais, como
por exemplo, a agua e ar. Além dessas peculiaridades, o fluido considerado
newtoniano ndo apresentara qualquer tipo de elasticidade e anomalias extensivas.

Os fluidos ndo newtonianos ou complexos, diferentemente dos ideais, nao
apresentam relacdo uUnica entre a taxa de deformacao e a tensido de cisalhamento.
Em geral estes fluidos possuem viscosidade dependente da cinematica do
escoamento. Além disso, eles podem ser divididos em diferentes grupos, sendo
classificados como inelasticos ou puramente viscosos, dependentes ou ndo do tempo,
e viscoelasticos. Para entender o comportamento de cada um desses fluidos, é
necessario um estudo detalhado das suas caracteristicas em diversos tipos de
escoamento para que seja possivel tracar modelos que descrevam o comportamento
de cada um deles. Deste modo, pode-se analisar sua aplicabilidade nos diversos

procedimentos industriais e otimizar os processos envolvidos.

Viscosidade

A viscosidade pode ser entendida como uma resisténcia do fluido a um
escoamento de cisalhamento, ou seja, quando um fluido é submetido a uma tensao,
se ele flui de maneira rapida pode-se dizer que ele é pouco viscoso — como exemplo
a agua — ja se o fluido possui certa resisténcia a escoar e por isso sua fluidez é baixa,
pode-se dizer que ele é um fluido altamente viscoso — como exemplo os 6leos. Ela
também € uma propriedade que pode ser explicada como um atrito interno das
particulas dos fluidos.

A viscosidade para a maioria dos fluidos newtonianos tende a diminuir com o
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aumento da temperatura devido ao movimento browniano das moléculas constituintes
(quanto maior a viscosidade, maior a taxa de diminui¢cdo). No entanto, para a pressao,
a medida que esta diminui a viscosidade também cai.

Esse parametro pode ser medido com a utilizacdo de um equipamento
denominado viscosimetro, que medem a viscosidade somente sob uma condicio de
fluxo fixa, ou mediante a utilizagdo de um viscosimetro rotativo (redbmetro), que mede
a viscosidade de fluidos que variam com a cinematica do escoamento (utilizados para
os fluidos complexos). No viscosimetro, o fluido é posto para escoar através do
equipamento, o arraste propiciado pelo movimento relativo entre o eles é a medida da

viscosidade.

Figura 1: Viscosimetro capilar Figura 2: Viscosimetro rotativo

Comportamento Tixotrépico

Os fluidos que apresentam comportamento tixotrépico tém como
caracteristica principal a dependéncia da viscosidade com o tempo de cisalhamento.
Sua estrutura é quebrada a medida que o tempo decorre, fazendo com que a
viscosidade caia. Por isso suas propriedades sdo muito complexas e de dificil

determinacao.

Tipos de Fluidos
Os materiais podem ser divididos em duas caracteristicas a partir de um
conceito que relaciona taxa de deformacao e tensédo de cisalhamento, mas eles

também podem ser classificados quanto a deformagao. Dessa forma, eles podem ser:

a) Reversiveis ou elasticos -> Obedece a lei de Hooke (uma tensao aplicada a um
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corpo sélido causa uma deformacéao), possuem deformacgao reversivel e nao

apresentam escoamento.

b) Irreversiveis ou viscosos ->Obedece a lei de Newton (viscosidade constante),

possuem deformacao irreversivel e apresentam escoamento.

A figura abaixo detalha o esquema de classificagdes dos tipos de fluidos a

partir da divisdo entre newtoniano e ndo newtoniano.

Figura 3: Classificagdo dos fluidos segundo comportamento reoldgico

Viscoelasticidade
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Muitos materiais apresentam um comportamento mecéanico intermediario

entre os extremos de materiais puramente viscosos e puramente elasticos. Os fluidos

viscoelasticos apresentardo propriedades de ambos.

Ou seja, sua equagao

constitutiva sera uma intermediaria entre as propostas por Hooke e Newton.

Determinar se um fluido possui comportamento elastico é de suma

importancia, visto que suas propriedades seréo totalmente singulares. Esses materiais

surgiram a partir de pesquisas espaciais e encontram-se aplicados em diferentes

setores, devido ao fato de terem uma estrutura extremamente adaptavel, como por

exemplo, na fabricagcao de colchdes e travesseiros. Esses produtos também possuem

aplicacbes na area de saude, pois possuem agao terapéutica no tratamento de dores

e fadiga muscular. A determinagao da elasticidade é dada por diferentes parametros,

dependendo dos diferentes tipos de escoamento a que o fluido sera submetido.
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Os fluidos viscoelasticos possuem uma memoria, ou seja, apos sofrerem
alguma perturbacéo, eles tenderao a voltar ao seu lugar de “conforto”. Para entender,
pode-se pensar em uma mola quando € alongada e que apéds ser solta volta para sua
posicao inicial. Nos fluidos viscoelasticos ocorre a mesma coisa, porém, o retorno para
essa posicao nédo sucede de maneira perfeita, j4 que ndo é um material elastico
perfeito. Pode-se dizer que todo material apresenta um tempo de relaxacao
caracteristico, que esta associado a memaria do fluido. Nos fluidos viscoelasticos, o
parametro que mede esta caracteristica € o numero de Deborah. Esse numero
corresponde a razdo de um tempo caracteristico de relaxamento do material sobre um
tempo caracteristico de processo de deformacéo relevante.

Na regido de viscoelasticidade linear, para deformacbes pequenas ou
impostas de maneira lenta, os arranjos moleculares nunca estarao longe do equilibrio
e por isso a resposta mecanica sera um reflexo molecular para que seja atingido

novamente o equilibrio.

Parametros Viscoelasticos

Dois parametros sdo importantissimos para avaliar a viscoelasticidade de um
fluido. Séo eles 0 mdédulo viscoso e 0 mdédulo elastico.

O mddulo Elastico ou de armazenamento (G’) € a medida elastica do material,
ou seja, a capacidade que o material possuir de armazenar energia. O modulo viscoso
ou de perda (G”) determina a capacidade do fluido em dissipar energia pela forma de

calor.

Fluidos dependentes do tempo

Sao fluidos que possuem propriedades que variam no tempo quando

submetidos a uma mesma tensao de cisalhamento. Eles podem ser divididos em:

a) Tixotropicos -> Sao fluidos que apresentam queda da viscosidade com
o tempo quando submetido a uma dada deformacgao constante. Seu valor retorna ao
inicial guando a deformacgao é interrompida, i.e., a variagédo de viscosidade é reversivel

Exemplo desses fluidos sdo suspensdes concentradas, emulsdes e tintas.

b) Reopéticos -> Sao fluidos que apresentam aumento da viscosidade com
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o tempo quando submetidos a deformacédo constante. Seu valor retorna ao inicial
quando a deformacao é interrompida, tendo também comportamento reversivel.

Exemplo desses fluidos € a argila bentonita.

Fluidos independentes do tempo

e Sem tensio limite de escoamento

Pseudoplasticos -> Em repouso apresentam suas moléculas desordenadas,
e quando sao submetidos a uma tensao, suas moléculas tendem a direciona-se na
direcdo da mesma. Possuem como caracteristica o fato da viscosidade diminuir com
o aumento da taxa de cisalhamento, tendo como exemplos massas de ceramica e

cimento.

Dilatantes -> A viscosidade aumenta quando a taxa de cisalhamento é

aumentada. Alguns exemplos s&o solugdes de agucar e amido.

e Com tensio limite de escoamento

a) Plasticos de Bingham ->. Este fluido possui uma relagao linear entre a
tensao de cisalhamento e a taxa de deformacgao quando submetido a tensdes acima
da tensao limite de escoamento. Alguns exemplos sao fluidos de perfuracéo de pocos,

algumas suspensoes de solidos granulados.

b) Herschel-Bulkley > Acima da tensdo limite de escoamento, também
possuem uma relagdo ndo linear entre a tensdo de cisalhamento e a taxa de

deformacao.

Modelos matematicos que descrevem o comportamento dos fluidos
Todas as curvas de escoamento podem ser determinadas por modelos
matematicos, que relacionam a taxa de deformacéo e a tensao durante o escoamento

por meio de diversos parametros.
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Power-Law
O modelo mais simples e mais utilizado nas solugbes de engenharia para
fluidos puramente viscosos € o chamado Power-law, que pode ser descrito pela

seguinte equacgéo:

n(¥) = k"

Equacao 1

Onde,
k= indice de
consisténcia n= indice

de poténcia

Observa-se que quando o valor de n corresponde a 1, a viscosidade é dada
por uma constante, ou seja, temos um fluido newtoniano. Quando n>1, a viscosidade
sera diretamente proporcional a taxa de cisalhamento, entdo se tem um fluido
dilatante. E quando n<1, a viscosidade sera inversamente proporcional a taxa de
cisalhamento, entdo se tem um fluido pseudoplastico. Esse modelo apresenta como
desvantagem o fato de nao descrever o comportamento real dos fluidos nos limites
das taxas de cisalhamento, pois quando temos taxas de cisalhamento muito altas, a
viscosidade ira tender para o valor nulo (pseudoplastico) ou infinito (dilatantes),
enquanto que em taxas muito pequenas, essa viscosidade tendera ao nulo (dilatantes)
ou infinito (pseudoplasticos) e assim ndo descrevera de maneira correta o

comportamento do fluido.

Herschel-Bulckley

O modelo de Herschel-Bulckley descreve fluidos com tensdo limite de
escoamento. Sao fluidos estruturados, que tem estrutura muito forte abaixo da tensao
limite de escoamento, com viscosidade muito elevada. Ao atingir a tensao limite de
escoamento, a estrutura do fluido se quebra, causando uma queda brusca nos niveis

de viscosidade. Sua equacgéao é dada abaixo:
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2+ Ky se T>T,

o0 caso contrario

Equacgao 2

Quando a tensdo esta abaixo dessa tenséo limite de escoamento, o fluido
apresentara viscosidade tendendo a infinito, ou seja, nao escoara.

Outro modelo que descreve o comportamento dos fluidos viscoplasticos é o
chamado modelo de Bingham. Sua equacéao corresponde a do modelo de Herschel-

Bulckley quando n=1.

Ty
— tUp S€ T>T,
n=q ¥
oo caso contrario

Equacgao 3

Onde,

Mp= viscosidade plastica.

Redmetro Rotacional

Rebmetro € um equipamento que mede a relagdo entre a tensido e
deformacao ou taxa de deformacéao para deferentes fluidos, e a partir dessa medida é
possivel determinar diversos outros parametros do material. Existem diversos tipos de
geometrias utilizadas nesses redbmetros, sao elas: cilindros concéntricos, cone e placa
e discos paralelos. Sua escolha dependera da faixa de viscosidade e taxa de
cisalhamento que se deseja obter as medidas do experimento, assim como do tipo de
fluido.

A geometria de cilindros concéntricos, também chamada de Couette é
utilizada para fluidos pouco viscosos com altas taxas de cisalhamento. E imposta uma
rotac&o no cilindro e assim o torque é medido. Alguns problemas de operagéo podem
ser relacionados, como excentricidade (problema causado pelo mau alinhamento dos
cilindros que pode culminar numa leitura menor do torque) e deslizamento das

paredes (ocorre a altas tensdes em polimeros fundidos e baixas tensdes em
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dispersoes).

A geometria de cone e placa pode ser utilizada para altas e baixas
viscosidades com escoamento homogéneo, ou seja, taxa de cisalhamento constante.
E imposta uma velocidade angular e assim o torque e a forca normal sdo0 medidos.
Suas limitagdes ocorrem para medidas de fluidos muitos viscosos, que pode culminar
no escoamento do material na borda do cone para fora da folga. Também pode ocorrer
deslizamento de paredes.

A geometria de discos paralelos é mais utilizada para dispersdes, € mais facil
de carregar amostras de materiais mais viscosos, e possui escoamento nao
homogéneo. E imposta uma velocidade de rotacdo que pode alterar a taxa de
cisalhamento e assim o torque e a forgca normal sdo medidos. Fluidos muito viscosos
podem ter seu material na borda torcido e escoar para a folga. Também pode ocorrer
deslizamento de paredes.

Para evitar o problema relacionado a deslizamento de paredes, comum a
todas as geometrias, utiliza-se superficies ranhuradas — altamente rugosas — para

reduzir essa adversidade.

Motivacgao

Fluidos nao-newtonianos apresentam comportamento complexo, que deve
ser pesquisado e entendido para que sua aplicabilidade aumente cada vez mais, visto
que suas caracteristicas sdo importantes para o avango tecnoldgico em diversos
setores, como a industria petrolifera (segmento no qual o presente trabalho esta
inserido), farmacéutica, de cosméticos, entre outras.

Esses fluidos, diferentemente dos newtonianos, nao apresentam
propriedades bem definidas, como a dependéncia proporcional da tensdo e
deformacédo, dada pela viscosidade. Nos fluidos complexos, a viscosidade pode ser
funcao da cinematica de escoamento e variar no tempo. Além disso, os fluidos podem
ter comportamento elastico e dependente do tempo.

Estudar as caracteristicas reolégicas desses fluidos se faz necessaria devido
a sua vasta aplicabilidade nos mais variados campos da industria, e por isso, neste
trabalho foi realizado um extenso estudo de dois fluidos complexos para que seja
possivel alcancar resultados que resultem em melhoria de desempenho dos
processos industriais que os envolve.

Na industria do petréleo, na qual o projeto esta inserido, existem diversos
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processos que sao realizados para que seja possivel haver a extracdo do petrdleo do
poco. E necessaria a utilizacdo de fluidos desde o processo inicial - para a perfuragéo
dos pocos - até os processos finais, para seu tamponamento. Suas caracteristicas
reoldgicas como viscosidade, tensao limite de escoamento e taxa de deformacgao
devem ser estudadas em diferentes temperaturas, pressoes e tempo, para assim se
obter resultados que sejam préximos aos usuais nesses processos. Assim sendo, &
possivel determinar o melhor fluido a ser empregado para cada processo e otimizar
progressivamente os procedimentos evitando custos desnecessarios e tempo que

poderia ser redirecionado para outros setores.

Objetivo

O objetivo do projeto é realizar um amplo estudo das caracteristicas
reologicas de dois fluidos complexos: Carbopol base agua e um tampao viscoso
utilizado na industria do petréleo, a partir da realizagdo de diferentes testes em um
rebmetro rotacional (AR-G2). Dessa forma, € possivel obter-se parametros
importantes para a aplicabilidade dos mesmos, como viscosidade, tenséo limite de
escoamento, tixotropia, entre outros. Além disso, sera realizada uma breve
comparagao dos testes do carbopol base agua com carbopol base glicerina, a fim de
se obter resultados que possam ser futuramente relevantes e iniciar uma pesquisa

mais profunda sobre esse tema.

Metodologia
Para caracterizar esses fluidos € utilizado um redbmetro rotacional. No

presente projeto foi utilizado o redbmetro AR-G2, da TA Instruments (Fig. 4).

OO @

Figura 4- Redmetro rotacional
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Fluidos caracterizados

Nesse projeto foi realizado um estudo completo de dois fluidos, sendo eles
carbopol base agua e um tampao viscoso proveniente da industria petrolifera. O
carbopol € um polimero hidrossoluvel largamente utilizado na formulagdo de muitos
produtos em diferentes setores industriais, principalmente no de cosméticos
(shampoo, gel para cabelo, logao pds-barba, entre outros). Ele € empregado com a
finalidade de estabilizar emulsdes, formar géis e dar viscosidade em solugdes. Para
que o carbopol seja preparado corretamente, sdo necessarios alguns dias, visto que,
por apresentarem forma de um granulado semi-transparente ou pé branco, devem
ficar mais tempo no misturador com o propésito de se obter completa homogeneizagao
e estabilidade do produto final.

A glicerina ou glicerol, utilizado também como solvente do carbopol € um
composto organico cuja funcdo organica é um alcool. E liquida & temperatura
ambiente, inodoro e relativamente viscoso. Sua aplicabilidade € multipla, desde
utilizacdo em produtos cosméticos para hidratacdo de pele e cabelo até a produgao
de remédios. Em comparagdo com a agua € um fluido mais viscoso e mais denso,
além de possuir diferengas nas propriedades quimicas.

Tampoes viscosos sao misturas de alta complexidade de sélidos, liquidos e
em alguns casos, gases. Podem ser emulsdes, dispersdes coloidais e suspensdes. O
fluido analisado neste projeto € denominado BR-MUL parafinico, adensado com
baritina e viscosificado com argila organofilica e apresenta densidade igual a 11 Ib/gal
(1318.09Kg/m3).

Todos os fluidos estudados apresentam comportamento viscoplastico, ou
seja, possuem uma tensédo limite de escoamento. Para valores muito acima desta
tensao, o fluido escoa e apresenta predominancia dos efeitos viscosos, enquanto que
em valores abaixo, o fluido ndo escoa, se comporta como sélido e apresenta
predominancia dos efeitos elasticos. Na regidao préxima a tenséo limite, o fluido
apresenta deformacgdes elasticas e viscosas. Além disso, eles podem apresentar

comportamento tixotropico. .

Materiais Utilizados
e Seringa de vidro
e Agulha de plastico

e Cotonete
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o Geometria de placa paralela ranhurada denominada Cross Hatch - 60 mm
steel plate

e Geometria Couette lisa e rugosa

Para iniciar o processo de caracterizacao desses fluidos, faz-se necessaria,
primeiramente, a calibragdo da geometria que sera utilizada no teste a ser realizado.
Desta maneira, a geometria é escolhida de acordo com as caracteristicas dos fluidos
em combinagdo com a propriedade que sera avaliada, e é inserida no redmetro para
que seja iniciada sua completa calibracio.

Apods este passo, deve-se realizar a programacao do teste que sera aplicado.
Nessa completa caracterizagéo dos fluidos foram feitos os seguintes testes: Varredura
de tenséo, Varredura no tempo, Curva de escoamento, Tensdo constante e Degrau

de tensao. Esses testes serdo descritos abaixo:

e Varredura de tensao
E um teste oscilatério com frequéncia fixa e tensdo variando numa faixa
determinada.
Seu resultado mostra a variagao do modulo elastico (G’) e do mdédulo viscoso
(G”) em funcédo da tensao, para definir a regiao viscoelastica linear (regidao com
combinacao dos efeitos viscosos e elasticos), onde as curvas sado paralelas. Além
disso, é possivel determinar qual modulo apresentara maior valor em dada regido, e

com isso verificar o predominio dos efeitos viscosos ou elasticos.

. Varredura no tempo

E um teste oscilatério que determina o tempo necessario para que seja
atingido o regime permanente a partir da andlise de G’ e G”. A frequéncia e a tenséo
s&o mantidas constantes num valor arbitrado dentro da regido viscoelastica linear.

Esse teste permite observar o comportamento da microestrutura do material
com o decorrer do tempo, problemas de sedimentagcao, evaporacido da amostra e a
observagao da presenca dos efeitos tixotropicos. Quando os médulos viscoso e
elastico sdo constantes com o tempo, pode-se dizer que os testes apresentam

confiabilidade de seus resultados.
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J Curva de escoamento

E avaliado o comportamento da tens&o e viscosidade em funcéo da taxa de
deformacédo, em regime permanente. Os fluidos analisados seguem o comportamento
Herschel-Bulkley, para fluido com tensao limite de escoamento, e viscosidade caindo
com a taxa de deformacéo.

Nesse teste, para que seja feito de modo relativamente mais rapido, avalia-se
a curva a partir de taxas de deformacao mais altas para mais baixas, pois desta forma,
o tempo para atingir o regime permanente € menor, visto que a amostra sofre um pré-
cisalhamento. Comecando de taxas mais baixas para mais altas, o teste demoraria

muito mais tempo para ser executado.

e Tensao constante

O fluido é submetido a uma tensao constante durante um tempo definido e
assim é avaliado o comportamento da taxa de cisalhamento. Dessa forma, é possivel
obter com precisdo o valor da tensao limite de escoamento e avaliar efeitos
tixotropicos préximos a essa regiao.

Nesse teste, o valor encontrado para a tensdo limite € mais preciso em
comparacao com o valor obtido pela curva de escoamento. Isso ocorre, porque o teste
da curva de escoamento inicia-se das maiores taxas para as menores, ou seja, a
estrutura é pré-cisalhada e propicia medidas menores da tensao critica, enquanto que

no creep (tensao constante) isso ndo ocorre, tornando o resultado mais preciso.

o Degrau de tenséo
Esse teste parte do mesmo principio que o Creep, porém ele é realizado em
dois passos. Primeiramente, submete-se o fluido a uma tensao x durante certo tempo,
e em seguida o submete a uma tensao y durante outro periodo de tempo. Apds isso,
0 caminho inverso também é realizado. Dessa forma €& possivel visualizar o
comportamento do fluido pré-cisalhado a diferentes tensdes, ou seja, a construgao e
reconstrucdo da microestrutura. E possivel verificar nesse teste se o fluido apresenta

comportamento viscoelastico e efeitos tixotropicos.
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Investigagao do “Gap”

Na geometria de placas paralelas, existe uma folga (“gap”) entre a parte
superior e a inferior. No caso do tampao viscoso faz-se necessaria a realizagao de
uma investigacao a fim de definir a melhor folga em razdo do tamanho das particulas
presentes no fluido. Muitos autores, a partir de estudos, afirmaram que a escolha da
folga deve ser de uma ordem de grandeza maior do que o tamanho das particulas
presentes no fluido, e por isso a necessidade da determinacdo desse parametro
previamente.

Para que fosse determinada a escolha da folga, foram realizados testes de
curva de escoamento nas folgas de 1,0 mm, 1,5 mm, 2,0 mm e 2,5 mm e assim foi
avaliado qual dos seguintes testes obteve valores que se sobrepuseram. Dessa forma
foi escolhido o menor destes valores para evitar gasto desnecessario de fluido.

No caso do carbopol, ndo foi necessario esse estudo, devido ao fato do
preparo do fluido ter sido realizado no mesmo laboratdrio (diferente do tampéo viscoso
que foi preparado por uma empresa que forneceu ao laboratério para ser analisado)
e o tamanho das particulas serem conhecidos, foi possivel inferir que o melhor gap a
ser utilizado fosse o de 1,0 mm.

Na sequéncia, apds a programacgao do procedimento, deve-se zerar o “gap”
no caso para que em seguida o fluido seja posto na geometria. Apéds isso, o fluido é
inserido mediante o auxilio de uma seringa de vidro e posto da maneira mais suave
possivel para que nao ocorra pré-cisalhamento do mesmo. As bolhas que aparecerao,
inerentemente, devem ser succionadas com a utilizacdo de uma agulha de plastico (ja
que sua presenga poderia causar alteragcdes nos resultados) e entdo, a folga é
abaixada até o valor do “gap” selecionado para o procedimento. Em seguida, é
realizada uma limpeza com cotonete do fluido que possivelmente derramara, a fim de
qgue se tenha entre a geometria superior e inferior, no caso da geometria de placas
paralelas, o fluido com uma pequena “barriguinha” para fora, o que torna a medida

mais eficiente.
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Figura 5: Programacéo do teste de Curva de escoamento do Carbopol 0,1 %

Escolha da geometria

Na caracterizagdo completa das curvas de escoamento do tampao viscoso foi
necessaria a utilizacado da geometria de Couette, pois ela € mais recomendada para
se obter medidas mais precisas em altas taxas de deformacao.

As geometrias rahuradas foram escolhidas para evitar que houvesse
deslizamento do fluido na superficie da geometria e também devido a possibilidade
de que em baixas taxas de cisalhamento, houvesse migragcdo das moléculas de
carbopol da superficie do metal das placas para o centro, formando uma fina camada
de agua entre a superficie e o centro que ocasionaria o0 comprometimento das

medidas tomadas durante o experimento.

Andlise dos Resultados

Alguns dos resultados encontrados apos a completa caracterizacdo desses
fluidos serdo mostrados e discutidos abaixo. E importante evidenciar que todos os
testes foram realizados mais de uma vez para que fossem obtidos valores mais exatos

dos mesmos.

Analise do Carbopol
O carbopol caracterizado estava presente na concentracao de 0,1 % em
agua.
e Curva de escoamento
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Figura 6: Curva de escoamento do carbopol 0,1 % Figura 7: Curva de escoamento do carbopol
base agua (Tenséao versus deformacgéo) 0,1 % base agua (Viscosidade versus
deformacgéao

Na figura 6, & possivel confirmar a escolha do modelo de Hershey-Buckley,
pois o fluido estudado apresenta tenséao limite de escoamento. O valor dessa tensao
encontrado mediante o curve-fitting foi correspondente a 2,183 Pa. Além disso, a
tensao do fluido diminui a medida que a taxa de cisalhamento também diminui e o fato
de possuir tensao limite de escoamento condiz com a teoria de que o carbopol € um
fluido viscoplastico.

Na figura 7, onde foram plotados os valores de viscosidade medidos pelo
redmetro em funcio da taxa de cisalhamento, percebe-se que a viscosidade diminui

com o aumento da taxa de cisalhamento.

Name Test Step temination | Advanced ] General ]
Flow procedure
Test type Steady state flow
Steps
[ Conditioning Step Test settings
=R Flow Step | Ramp shear rate (1/s) hd
[ Post-Experiment Step - -
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Mode log
Points per decade 6
Temperature (°C) 25,0 Wait
Notes Sample period (hh:mm:ss) 0:00:30
Steady state

Percentage talerance
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e Varredura de tensdo e Varredura no tempo
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Figura 8: Varredura de tensédo do tampao Figura 9: Varredura no tempo do tampao
Viscoso

tampao viscoso.

Na figura 8, foi plotado o mddulo elastico (G’) e o mdodulo viscoso (G”)
em funcdo do tempo na frequéncia de 1 Hertz. Foi possivel identificar a regiao
viscoelastica linear onde esses dois médulos sao paralelos, que termina préoximo
a tensao de 0,5 Pa. Além disso, o valor de G’ no inicio era maior que o valor de
G” e a partir disso, infere-se que, inicialmente, ha predominio dos efeitos
elasticos. Proximo ao valor de 8 Pa, ocorre o cruzamento das curvas e o
predominio das forcas viscosas sobre as forcas elasticas. Este ponto de
cruzamento ocorre em torno da tensao limite de escoamento, i.e., seria a faixa
de tensao onde ocorre a quebra da estrutura do fluido e ele comeca a escoar.

Na figura 9 foi imposta uma tenséo dentro da regido viscoelastica linear
e foi comprovada a confiabilidade dos testes no tempo de aproximadamente
40000 s e que nao houve evaporacédo ou sedimentagado, visto que os modulos

elasticos e viscosos se mantém constantes e paralelos no decorrer do tempo.
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e Tensao constante

10t

Figura 10: Tens&o constante (taxa de deformacgéo versus tempo)

Todos os testes de tensao constante do carbopol foram realizados no
periodo de 1,5 horas. Observa-se a partir do grafico 5 as curvas plotadas de
taxa de deformacao versus tempo, em diferentes tensdes. Na curva onde foi
aplicada a tensao de 3 Pa é possivel notar facilmente que ndo houve qualquer
indicio de escoamento nesse tempo, visto que a curva tende para valores muito
baixos de deformacgao. Na curva cuja tensao aplica foi de 4 Pa, no inicio parece
que nado ocorrera escoamento ja que a curva apresenta queda inicial a medida
que o tempo passa, porém em determinado instante a taxa aumenta indicando
que em um tempo maior poderia haver escoamento nessa tensdo. Na curva de
5 Pa, inicialmente ha uma queda da taxa de deformagéo e logo em seguida o
valor fica constante, demonstrando haver uma mudanca na microestrutura ao
longo do tempo. Na ultima curva, de 6 Pa a taxa de deformagcdo é sempre
constante com o tempo o que indica que ocorre escoamento do fluido.

Pelo teste de tensdo constante, € possivel precisar o valor de tensao
limite determinado anteriormente através da curva de escoamento ja que o fluido
ndo se encontra previamente cisalhado como ocorre nela. E possivel notar que
a tensao limite de escoamento apresenta valor préximo a 4 Pa. Para melhorar
essa precisao seria necessario efetuar um novo teste aplicando uma tensao um
pouco menor e observar se ha escoamento ou ndo. Também & possivel

visualizar que nas curvas cuja tensdo aplicada encontra-se préxima a tensdo
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limite de escoamento, o fluido apresenta tixotropia, pois no inicio do teste parece

que ele vai ter um determinado comportamento que se modifica a medida que o

tempo avancga.
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Figura 11: Degrau de tensao (deformacgéo versus tempo)
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Nas figuras 11 e 12 foram plotados os valores da deformacéo ao longo
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do tempo para duas tensdes. Foi avaliado o efeito na deformacao de um fluido
pré-cisalhado. Na figura 11, percebe-se que quando a tensdo imposta é
equivalente a 2 Pa, ndo ha escoamento do fluido, pois os valores de deformacéao
sdo bem baixos. Em seguida, quando a tensao aplicada é aumentada para o
valor de 8 Pa, imediatamente a deformagdo aumenta, ocorrendo entado
escoamento do fluido bem acima da tenséao limite de escoamento, visto que o
aumento se da de forma linear e instantanea. Além disso, esse aumento linear
mostra a predominancia dos efeitos viscosos em relacao aos efeitos elasticos.
Na figura 12, o comportamento da deformacao inicia-se da mesma forma
que na figura 11, primeiramente impde-se uma tenséo de 2 Pa e percebe-se que
o valor da deformagao € baixo, ou seja, ndo ha escoamento. Em seguida, essa
tensdo € aumentada para um valor proximo a tensao limite de cisalhamento,
equivalente a 3,5 Pa e logo avalia-se que ha também um aumento da
deformacéo, que indica o inicio de um escoamento. Diferentemente do grafico
anterior, inicialmente esse aumento ndo apresenta carater linear, esse fato indica

que pode haver tixotropia nessa regido e presenca de forgas viscoelasticas.

Analise do Tampao Viscoso
e Definigao da folga
As andlises do tampéao viscoso sdo realizadas abaixo mediante a
observacao dos graficos gerados a partir dos testes realizados, junto com a

investigacao da folga a ser utilizada.
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Figura 13: Curvas de escoamento do tampao viscoso com diferentes folgas

Mediante a analise da figura 13, foi possivel determinar a melhor folga
para se trabalhar na sequéncia dos testes, de modo a se obter resultados mais
precisos com menos gasto de fluido. As curvas com “gap” 2,5 mm e 2,0 mm se
sobrepuseram, evidenciando assim que a folga que deve ser utilizada para que
o tamanho das particulas do fluido seja de uma ordem de grandeza menor que
a folga, deve ser de 2,0 mm.

e Curva de escoamento
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Figura 14: Curva de escoamento do tamp&o viscoso Figura 15: Curva de escoamento do

(Tenséao versus deformagéo) tampéo viscoso (Viscosidade versus
deformacéo).

A partir da analise da figura 14, pode-se afirmar que o tamp&o viscoso
apresenta comportamento viscoplastico com tensao limite de escoamento. O
modelo de Herschel-Bulckey foi adequando para realizar um curve-fitting da
curva e determinar o valor da tenséo limite de escoamento, que foi equivalente
a 8,550 Pa. Pela figura 15, infere-se que a viscosidade decai a medida que a
taxa de deformacgao é aumentada.
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¢ Varredura de tensao e Varredura no tempo
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Figura 16: Varredura de tensao do tamp&o viscoso. Figura 17: Varredura no tempo do Tampao Viscoso.

Na figura 16 foi imposta uma frequéncia de 1 Hertz e avaliados os
valores do modulo viscoso e elastico. Como o G’ possui um moédulo maior que
o0 G”, ha predominio dos efeitos elasticos. Além disso, é possivel determinar a
regiao viscoelastica linear, que se encontra dentro da faixa em que os modulos
sao constantes e paralelos com o tempo. Ao final dessa regido, quando ocorre
o cruzamento das curvas, o valor de G” ultrapassa o valor de G’, ou seja, o
maodulo viscoso torna-se maior que o modulo elastico, indicando o inicio do
escoamento do fluido. A regido viscoelastica linear ocorre até aproximadamente
7 Pa.

Na figura 17 foi imposta uma tensao dentro da regido viscoelastica linear,
determinada pelo grafico 11 e uma frequéncia de 1 Hz. Avaliou-se o
comportamento dos médulos elastico e viscoso com o tempo. A partir desse
grafico, foi possivel verificar que até o tempo de 10000 segundos ha
confiabilidade dos testes e que ndo houve sedimentagdo e evaporacdo da

amostra, pois o valor dos médulos se mantém constantes no tempo de teste.
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Figura 18: Tensao constante (Tensao versus tempo)

Nas duas primeiras curvas da figura 18 (t= 10 Pa e t = 13,5 Pa), é
possivel notar que no tempo de 1,5 horas ndo houve escoamento da amostra,
visto que o valor da taxa de cisalhamento estava tendendo para valores préximos
a zero. A resposta da microestrutura a tenséo aplicada nao € instantanea, o que
caracteriza a presenca de tixotropia na amostra nos valores de tens&o aplicados.
Esse efeito tixotropico pode ser notado também a partir da analise da terceira
curva (t =14,5 Pa), onde a amostra inicia com uma tendéncia de que n&o ira
escoar, porém, apos um longo tempo de espera (aproximadamente 10000 s ) a
viscosidade decresce abruptamente e o fluido escoa (efeito avalanche).

Esse teste é extremamente necessario para que se tenha o resultado
da tensao limite de escoamento de um fluido que nao foi pré-cisalhado e a sua
variacdo em razdo dos diferentes tempos que sera imposto. A partir da
realizacdo desse teste com a imposicao de diferentes tensbes, pode ser
possivel otimizar processos industriais a partir de um corte na curva no tempo

de operacéo do processo de interesse.
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.2.6.
Analise comparativa entre Carbopol base agua e Carbopol base glicerina

A concentragéo de p6 de carbopol utilizado para base glicerina foi

equivalente a 0,125 %.

e Curva de escoamento

> Soluglo aquosa com 0.1% de Casbopol

Soluglo aquosa com 0.125% de Carbopol com gheenma

Figura 19: Curva de escoamento do
Carbopol base agua (0,1 %) e Carbopol
base glicerina (0,125 %)

A partir da analise da figura 19, é possivel perceber que a solugdo com
glicerina necessita de uma maior quantidade de pé de carbopol em comparacéao
com a solugdo puramente aquosa, para que ambas atinjam a mesma tensao
limite de escoamento.

Também foi observado nos testes de curva de escoamento para esses
dois fluidos, que para o carbopol com glicerina, o tempo para que fosse
alcancado o regime permanente foi relativamente maior que o do carbopol base
agua. Esse fato pode ser explicado pelas ligacées intermoleculares que se
formas entre o solvente e o polimero ocasionando o emaranhamento das

cadeias poliméricas.
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Conclusao

A analise completa do carbopol e do tampao viscoso foi realizada
mediante a utilizacdo do redmetro rotacional e foram encontrados diversos
resultados interessantes nesse projeto. O carbopol analisado na concentragao
de 0,1 % base agua possui uma tensdo limite de escoamento que foi
determinada a partir do curve-fitting, pelo modelo de Hershey-buckley,
equivalente a 2,183 Pa. A escolha desse modelo matematico foi bem adequada,
visto que a curva obteve uma boa abrangéncia dos pontos gerados no
experimento. A partir do teste de tensao constante, foi possivel perceber que a
tensao limite encontra-se préxima ao valor obtido pela curva de escoamento na
qual o fluido esta pré-cisalhado, j& que as medidas realizadas pelo redmetro
iniciam-se da maior taxa de cisalhamento para a menor, equivalente a
aproximadamente 3,5 Pa.

A regido viscoelastica linear obtida para o carbopol, a partir do teste de
varredura de tensado termina préxima ao valor de 0,5 Pa. O cruzamento das
curvas, que indica a inversao do predominio dos efeitos elasticos em relagéo aos
viscosos, ocorre proximo ao valor de 8 Pa. Mediante a analise do grafico de
varredura no tempo, foi possivel obter confiabilidade dos valores no tempo de
35000 segundos e que nao houve sedimentacdo e evaporagdo da amostra.

A partir da analise dos testes de degrau de tensao, houve a confirmagao
da presenca de tixotropia e efeitos viscoelasticos na tensao proxima a tensao
limite de escoamento mediante a andlise da curva cuja tenséo aplicada foi de
3.5 Pa. Em contrapartida, para a tensao aplicada correspondente a 8 Pa, a curva
apresenta crescimento linear evidenciando predominio dos efeitos viscosos em
relacao aos efeitos elasticos e presenca de escoamento.

No caso do tampéo viscoso, o valor obtido pela curva de escoamento,
da tensao limite foi equivalente a 8,550 Pa. No teste de varredura de tensao foi
possivel conhecer a regido viscoelastica linear que termina proxima ao valor de
7 Pa. A confiabilidade dos testes foi confirmada pela varredura no tempo, onde
nao houve sedimentacéo e evaporagdo da amostra até 10000 segundos. No
teste de tensao constante observou-se o efeito avalanche, no qual a amostra

parecia que nao iria apresentar escoamento, quando entre 1000 e 10000
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segundos ela escoou subitamente devido a queda brusca da viscosidade do

fluido.

Mediante uma breve comparacao entre o carbopol em solugao somente
com agua e o carbopol em solugdo com glicerina foi possivel notar que é
necessaria uma maior quantidade do polimero carbopol, no segundo caso, para
gue seja atingido o mesmo valor de tensdo limite de escoamento. Ademais,
também se verificou que o tempo para que fosse alcangado o regime
permanente no fluido com glicerina foi maior que o do carbopol a base somente
de agua.

Por meio da analise completa dos fluidos, foi permitido validar o
comportamento viscoplastico dos fluidos e também a presenca de tixotropia nas
regides proximas a tensao limite de escoamento. Os dois fluidos completamente
caracterizados no presente projeto possuem propriedades que Ihes permitem
serem utilizados em diferentes aplicacbes, como é o caso do tampao viscoso
que ja se encontra em uso nas plataformas de petréleo. O estudo dessas
propriedades reoldgicas é fundamental para que se alcancem, crescentemente,
maiores avangos tecnoldgicos nos diversos segmentos industriais e com isso, se
tenha maiores economias de tempo e dinheiro. Também €& importante o estudo
comparativo entre os fluidos de carbopol com diferentes solventes para que se

ampliem as pesquisas relativas a esses assuntos.
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