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RESUMO

Elevados poder de inchamento, area superficial, capacidade de troca catibnica
e tixotropia sdo caracteristicas que conferem a bentonita propriedades bastante
especificas que tém justificado sua extensa aplicacao industrial, destacando-se
a preparacao de dispersdes para utilizacdo em fluidos de perfuragdo. Assim,
este trabalho tem por objetivo caracterizar fisica e mineralogicamente duas
amostras de argilas bentoniticas sodicas visando sua aplicacdo em fluidos de
perfuracdo. As amostras estudadas foram caracterizadas através de
capacidade de troca catibnica, area especifica, fluorescéncia de raios-X,
determinacao da distribuicdo de tamanho de particulas, difracdo de raios-X,
andlise térmica diferencial e gravimétrica e microscopia eletrénica de varredura.
Foram preparadas dispersfes aquosas e determinados 0s parametros
reolégicos (viscosidade aparente e plastica, limite de escoamento e forca gel).
Os resultados evidenciaram que as amostras sdo bentonitas constituidas de
argilomineral esmectitico, caulinita, quartzo e ilita. As dispersfes argilosas
apresentaram parametros reoldgicos satisfatérios, atendendo as normas
vigentes de qualificacdo de bentonitas para fluidos de perfuracao.
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INTRODUCAO

Bentonita € o nome genérico das argilas constituidas essencialmente de
minerais do grupo das esmectitas, independentemente de sua origem ou
ocorréncia. As argilas esmectiticas sdo materiais constituidos por um, ou mais,
argilomineral esmectitico e alguns minerais acessoérios (principalmente quartzo,

cristobalita, mica e feldspatos) @

O grupo da esmectita € formado por argilominerais triférmicos 2:1, ou
seja, tem uma estrutura na forma de sanduiche que consiste de duas folhas
tetraédricas envolvendo uma folha octaédrica, unidas entre si por oxigénios
comuns as folhas para formar uma camada. As camadas séo unidas por fracas
forcas de van der waals, podendo ser facilmente cisalhadas. Cada lamina
mede 1 nm, ou seja, cada milimetro comporta 1 milhdo de laminas nas
posicdes tetraédricas podendo haver substituicdo isomorfica em percentagem
moderada, cerca de 15%, do Si** por Al*3, e nas posicdes octaédricas o cation
pode ser Al*3, Mg*?, Fe*2 @,

Estas substituicdes isomérficas no reticulo do mineral geram cargas
negativas, e as camadas ficam eletricamente desequilibradas com uma
deficiéncia de aproximadamente 0,66 cargas positivas por célula unitaria. Essa
deficiéncia € equilibrada principalmente por cations hidratados fixados
reversivelmente as superficies laterais das camadas e aos espacos
interlamelares mantendo assim o equilibrio elétrico ®. Esses cations de
compensacdao, adsorvidos na superficie das particulas, podem ser trocados por
outros cations, conferindo a estes argilominerais a propriedade de troca
catibnica, CTC. Esta propriedade é altamente dependente da natureza das
substituices isomorficas nas camadas tetraédricas e octaédricas e, portanto,
da natureza do solo onde a argila foi formada. Isto explica porque

montmorilonitas de diferentes origens apresentam diferentes CTCs .

As argilas bentoniticas apresentam uma vasta gama de aplicacdes
industriais, movimentando centenas de milhdes de ddlares no mercado global
por ano. Dentre as varias aplicacdes, destaca-se sua utilizacdo em fluidos de

perfuracéo ©®.

4562



57° Congresso Brasileiro de Ceramica
5° Congresso Iberoamericano de Ceramica
19 a 22 de maio de 2013, Natal, RN, Brasil

Os fluidos de perfuragdo podem ser considerados como sistemas
multifasicos, contendo agua, compostos organicos, sais dissolvidos, solidos em
suspensao e aditivos nas mais diversas proporgcdes. SAo essenciais para a
perfuracdo de um poco, devendo apresentar caracteristicas dentre as quais se
destacam: exercer pressdo hidrostatica sobre as formacg6es evitando um influxo
para dentro do poco (kick), limpar o fundo do poco e carrear os cascalhos para
a superficie, estabilizar as paredes para que ndo haja um colapso do poco,
resfriar e lubrificar a coluna de perfuracdo e a broca e auxiliar as avaliagdes
sobre os detritos e as formacgdes perfuradas. Aléem disso, formar um filme de
baixa permeabilidade (reboco) nas paredes do poco, importante para
consolidar a formacéo geoldgica, garantindo a estabilidade do poco, a reducao
da perda de filtrado, ou seja, 0 escoamento da fase continua do fluido para o
interior das formacdes geolégicas ©. Para isso, suas propriedades fisico-
quimicas devem ser cuidadosamente planejadas e controladas, a fim de
suportarem as condi¢des de sub-superficie. Sdo classificados de acordo com a

fase dispersante, em fluidos aquosos e ndo-aquosos (.

Assim, este trabalho tem por objetivo caracterizar fisica e
mineralogicamente duas amostras de argilas bentoniticas sddicas visando sua

aplicacao em fluidos de perfuracao.

MATERIAIS E METODOS

Materiais

Foram estudadas duas amostras de argilas bentoniticas sdédicas
comercializadas em Campina Grande (PB), conhecidas como Brasgel PA e
Volclay.

Métodos

Capacidade de troca de cations - CTC

A determinacdo da CTC das amostras de bentonitas foi realizada pelo
meétodo de adsorcdo de azul de metileno empregando uma suspensao aquosa

com 0,5 g de bentonita e 500 mL de agua destilada ©.

Area especifica
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A area especifica (AE) das amostras de bentonitas foi determinada

através do método de adsor¢cdo de azul de metileno e calculada pela equacgéo

(A).
AE = CTC x 7,8043 (m?/q) (A)

Fluorescéncia de raios-X

As analises de fluorescéncia de raios-x foram conduzida em um aparelho
Shimadzu (EDX 720), para determinacdo da composicdo quimica semi-

quantitativa.

Determinacao da distribuicdo de tamanho de particulas

A determinacédo da distribuicdo de tamanho de particulas por difracdo de

laser foi conduzida em um granulometro a laser Cilas 1064 LD.

Difracdo de raios-X (DRX)

As andlises de DRX foram conduzidas em um aparelho Shimadzu XRD-
6000, utilizando-se radiagdo Ka do cobre (A = 1,541 A), tensdo de 40KV,
corrente de 30mA, varredura entre 20 de 2° a 30° e velocidade de varredura de

2°/min.

Anélises térmicas

As analises térmicas diferenciais (ATD) e termogravimétricas (TGA) das
amostras de argilas foram realizadas em equipamento da marca BP
Engenharia, modelo RB 3000, operando a 12,5 °C/min. A temperatura maxima
utilizada nas analises térmicas foi de 1000 °C e o padréo utilizado nos ensaios

de ATD foi o 6xido de aluminio (Al,O3) calcinado.

Microscopia eletrbnica de varredura (MEV)

Os ensaios de microscopia eletrbnica de varredura foram conduzidos em

equipamento Shimadzu Superscan SSX-550, operando a 15 kV.
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Preparacdo das suspensdes argilosas

As argilas foram adicionadas a agua deionizada na concentracédo de 20
g/350 mL de agua sob agitacdo constante em agitador Hamilton Beach. Em
seguida, as suspensdes permaneceram por 20 minutos sob agitacdo a 17.000

rpm.

Estudo reolégico

Apés repouso de 24h, foram obtidos com o auxilio do viscosimetro Fann
35A a viscosidade aparente (VA), a viscosidade plastica (VP), o limite de
escoamento (LE) e a forca gel (FG) segundo a norma EP-1EP-00011-A
(PETROBRAS, 2011) e utilizando as equacdes a seguir.

- Viscosidade aparente (VA): - Limite de escoamento (LE):
L (B) LE =Lago - VP(N/m?) (D)
VA = —600 (cP) 300 ( )
2
- Viscosidade plastica (VP): - Forca gel
VP = L600 - L300 (CP) (C) FG = (Gf - GI) (N/mz) (E)

RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados de CTC e das areas especificas das argilas bentoniticas
determinada através do método de adsor¢cdo de azul de metileno estédo

representados na Tabela 1.

As bentonitas, Volclay e Brasgel PA, apresentaram CTC e area especifica
de 96 meq/100g de argila e 108 meq/100g e de 729,2128 m%/g e 842,8644
m?/g, respectivamente. A CTC é uma medida da quantidade de carga total das
camadas da argila e é frequentemente usada para estimar a quantidade de
montmorilonita presente nas bentonitas.

Tabela 1 — Area especifica das amostras de argilas bentoniticas determinada através
do método de adsorgdo de metileno.
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Amostras CTC (meqg/1009) Area Especifica (m?/g)
Brasgel PA 108 842,8644
Volclay 96 729,2128

Na Tabela 2 estdo apresentadas as composi¢cdes quimicas das amostras
de argilas bentoniticas.

Tabela 2 — Composicao quimica das amostras de argilas bentoniticas.

Determinacdes (%)
Amostras

S|02 A|203 F6203 MgO Nago CaO SO3 Kzo Ti 02

Brasgel PA | 62,83 | 18,24 | 10,59 2,66 2,26 1,42 0,28 0,42 | 0,87

Volclay 64,06 | 24,77 4,42 2,66 1,37 1,31 0,58 | 0,54 | 0,21

As amostras apresentaram composicdo quimica tipica de argilas
bentoniticas com teores de Fe,O3 de 4,42%, para a amostra Volclay, e 10,59%,
para a amostra Brasgel PA. O alto teor de Fe,O3 apresentado pela Brasgel PA
é tipico de argilas regionais da Paraiba. No caso da Volclay, o teor de Fe,O3
provavelmente € proveniente do reticulado cristalino da ilita, que contém cerca
de 4,00% a 6,00% de Fe,Og3, e dos argilominerais do grupo da esmectita, ou
seja, montmorilonita ou membro da série isomorfica nontronita-beidelita ©. Os
oxidos de célcio (CaO) e magnésio (MgO) apresentaram-se praticamente 0s
mesmos valores para ambas as argilas, sendo que o MgO se apresentou em
maior percentual (2,66%) quando comparado ao CaO. As diferen¢as nos teores
de sédio devem ser provenientes da aditivacdo das argilas, pois a Brasgel PA é
uma argila aditivada com sodio enquanto que a Volclay é uma argila

naturalmente sodica.

Na Figura 1 estédo apresentadas as curvas de distribuicdo granulométrica
das amostras analisadas, (a) Brasgel PA e (b) Volclay. Observa-se que as
amostras apresentam distribuicdo de particulas aparentemente bimodal, com

concentracdo de particulas em torno de 1,02-16,50 um e de 0,68-6,57 um e
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tamanhos médios de particulas de 7,49 e 3,08 um, para as amostras (a) e (b)
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Figura 1. Distribuicdo do tamanho de particulas das amostras (a) Brasgel PA e (b)

Na Figura 2 estdo apresentadas, simultaneamente, as curvas das

analises termodiferenciais (DTA) e termogravimétrica (TGA) das amostras de

argilas bentoniticas (Brasgel PA e Volclay).
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Figura 2. Termograma das argilas bentoniticas (a) Brasgel PA e (b) Volclay.

Através da curva termodiferencial da amostra Brasgel PA, observam-se

seguintes transformacfes térmicas: banda endotérmica entre 65 °C e
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105°C, caracteristico da presenca de agua livre e adsorvida, banda
endotérmica entre 674 °C e 733 °C, caracteristica da presencga de hidroxilas
estruturais das argilas ricas em ferro e da destruicdo do reticulado cristalino.
Através da curva termogravimétrica, observam-se as seguintes inflexbes: até
aproximadamente 215 °C, perda de massa de 12,14 %, correspondente a
perda de agua livre, adsorvida e coordenada; entre 520 °C e 775 °C, perda de
massa de 3,74 %, correspondente a perda de hidroxilas. A perda de massa

total apresentada pela amostra Brasgel PA foi de 16,93 %.

Através da curva termodiferencial da amostra Volclay, observam-se as
seguintes transformacfes térmicas: banda endotérmica entre 72°C e 117°C,
caracteristico da presenga de agua livre e adsorvida e “ombro” a
aproximadamente 695°C, caracteristico da presenca de hidroxilas estruturais
das argilas que contem ferro. Através da curva termogravimétrica, observam-se
as seguintes inflexdes: até aproximadamente 262°C, perda de massa de 10,64
%, correspondente a perda de agua livre, adsorvida e coordenada; entre 360°C
e 768°C, perda de massa de 4,44%, correspondente a perda de hidroxilas. A

perda de massa total apresentada pela amostra Volclay foi de 14,89%.

Na Figura 3 estdo apresentados os difratogramas de raios-X das
amostras de argilas bentoniticas (Brasgel PA e Volclay) secas a 60 °C e

tratadas com etileno glicol.

Através dos difratogramas da amostra Brasgel PA, Figura 3 (a),
observam-se: pico a 13,78 A com mudanca para 16,51 A, para a amostra
tratada com etileno glicol, caracteristico da presenca de argilomineral do grupo
da esmectita; bandas entre 4,45 A e 4,23 A, com sobreposicdo de picos,
caracteristicos da presenca de argilomineral do grupo da esmectita,
provavelmente montmorilonita ou membro da série nontronita-beidelita, e

quartzo, e pico a 3,30 A, caracteristico da presenca do quartzo.
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Figura 3. Difratrogramas das argilas bentoniticas (a) Brasgel PA e (b) Volclay com e

sem tratamento de etileno glicol.

Através dos difratogramas da amostra Volclay, Figura 3 (b), observam-
se: pico a 14,35 A com mudanca para 16,29 A, para a amostra tratada com
etileno glicol, caracteristico da presenca de argilomineral do grupo da
esmectita; pico a 7,52 A, caracteristico da caulinita; banda entre 4,43 A e 3,30
A, com sobreposicdo de picos, caracteristicos da presenca de caulinita,
argilominerais do grupo da esmectita, provavelmente montmorilonita ou
membro da série nontronita-beidelita, e quartzo, e pico a 3,07 A, caracteristico

da presenca do quartzo e da ilita.

Em resumo, os difratrogramas de difracdo de raios-X confirmaram que as
argilas, Brasgel PA e Volclay, sdo amostras de argilas bentoniticas, compostas
predominantemente por argilominerais do grupo da esmectita provavelmente
montmoriloniticos ou membros da série nontronita-beidelita. Ambas as
amostras apresentaram caulinita e quartzo em sua composi¢cdo. A amostra

Volclay apresentou ainda ilita.

A Figura 4 apresenta as micrografias obtidas por MEV das amostras de
argilas bentoniticas estudadas, (a) Brasgel PA e (b) Volclay. Pode-se observar

gue a amostra Brasgel PA apresentou aglomeradas, com tamanhos superiores
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a 1 ym. Esses aglomerados com tamanho superiores a 1 ym podem indicar a

presenca de fracdes maiores de argilas presentes na amostra.

Para a amostra Volclay pode-se observar formacdes de aglomerados
menores, 0 que indica uma possivel distribuicdo granulométrica melhor das
particulas dos argilominerais esmectiticos. Para as duas amostras, as
particulas com dimensfes inferiores a 1um apresentam-se basicamente

aglomeradas, com morfologia lamelar caracteristica.

(a) (b)

Figura 4. Fotomicrografia de MEV (aumento de 10000x) das amostras de argilas
bentonitas industrializadas, (a) Brasgel PA e (b) Volclay.

As propriedades reoldgicas obtidas para as suspensdes estudadas estao
apresentadas na Tabela 3. Observaram-se pequenas varia¢cdes na viscosidade
plastica, forca gel e no limite de escoamento. Em relacdo a viscosidade
aparente pode-se dizer que a suspensdo contendo a bentonita Brasgel PA
apresentou-se ligeiramente maior que a suspensdo contendo a bentonita
Volclay, isso provavelmente se deve ao maior percentual de sédio presente em
sua estrutura (Tabela 2) e ao maior tamanho de particulas apresentado que
favorece a formacdo de reticulados mais ou menos rigidos, que retém as
moléculas de agua diminuindo assim a quantidade de agua livre no sistema,
aumentando a viscosidade, consequentemente, aumentando os valores de LE

e FG. Segundo regulacdo nacional, a viscosidade aparente de ambas as
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dispersdes encontram-se de acordo com os padrbes estabelecidos, que é de

no minimo 15 cP.

Tabela 3. Propriedades reolégicas dos fluidos estudados.

Fluidos VA (cP) VP (cP) FG (cP) LE (N/m?)
Brasgel PA 55,0 7,0 96,0 8,0
Volclay 49,5 6,0 87,0 5,5
CONCLUSOES

As bentonitas estudadas séo constituidas por argilomineral esmectitico,
caulinita, quartzo e ilita com teores de MgO, CaO e K,;O semelhantes. As
dispersbes argilosas apresentaram parametros reoldégicos satisfatérios,
atendendo as normas vigentes de qualificacdo de bentonitas para fluidos de

perfuracao.
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CHARACTERIZATION AND EVALUATION OF BENTONITE CLAYS FOR
APPLICATION IN DRILLING FLUIDS

ABSTRACT

High swelling power, high surface area, high cation exchange capacity and
thixotropy are bentonite characteristics which give very specific properties which
have justified a large number of applications, highlighting the preparation of
dispersions for use in drilling fluids. This study aims to characterize physical and
mineralogical two samples of sodium bentonite clays for application in drilling
fluids. The samples were characterized by X-ray fluorescence, determination of
particle size distribution, X-ray diffraction, differential thermal and gravimetric
analysis, scanning electron microscopy, cation exchange capacity and specific
surface area. Aqueous dispersions were prepared and rheological parameters
were determined (apparent and plastic viscosity yield point and gel strength).
The results showed that the samples are bentonite clays consist of smectite,
kaolinite, quartz and ilite. The clay dispersions showed rheological parameters
satisfactory, given current standards of qualification for bentonite drilling fluids.

Key-words: characterization, bentonite, dispersion, rheology.
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