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RESUMO

Sao apresentados os resuitados de ensaios de laboratério realizados no
CETEM, com quatro amostras de atapulgita provenientes de diferentes
depdsitos situados no municipio de Guadalupe-PI, relativos ao processamento
dessas, para fluido de perfuracio na plataforma oceanica e para descoramento
de dleos vegetais e minerais. Para fluido de perfuracdo, apenas as amostras de
S&o Pedro e Grotdo do Angico apresentaram resultados promissores, atingindo
o limite minimo de viscosidade aparente (15 cP). Nos estudos para
descoramento de Oleos minerais, todas as quatro amostras estudadas
descoraram o dieo mineral no nivel requerido (cor ASTM < 4,5). Quanto ao
descoramento dos Oleos vegetais estudados, de uma maneira geral, as
atapulgitas apresentaram resuitados animadores, ressaitando-se a amostra de
Boa Vista, com desempenho proximo das argilas padrao (Tonsil e Taubaté). A
argita Boa Vista foi também testada em escala industrial no descoramento de
oleo de algodao, sendo 0s resultados obtidos bastante promissores.




ABSTRACT

This paper presents the results of laboratory testwork performed by the CETEM-
Centro de Tecnologia Mineral. This work aimed to develope an industrial
process for the attapulgite clay from Guadalupe-PI, to be used as off-shore well
dritling fluid and decolorizing agent of mineral and vegetable oils. Only the Sio
Pedro and Grotao do Angico samples have shown promising resuilts for oil well
drilling fluid. in this case it was obtained the minimum fimit of apparent viscosity
demanded by the oil drilling industry (15 cP). All the four samples studied in this
work reached the industrial standard required for decolorizing mineral oil (ASTM
color < 4.5). The samples also have shown promising results as vegetabie oii
decolorizing but only the "Boa Vista" sample could be compared in terms of
performance to the standard clay (Tonsil and Taubaté). Boa Vista clay was aiso
tested in the industrial scale as cotton oil decolorizing with promising resuits.




1. INTRODUCAO

Uma pesquisa tecnolégica para aproveitamento de atapuigita de Guadalupe
é de grande importancia para o estado do Piaui, principalmente nessa regido de

pouco desenvolvimento econdmico.

Os depésitos de atapuigita de Guadalupe sd3o os d(nicos no pafs
potencialmente econémicos e ficam distribuidos a uma distancia de 25 km da sede
do municipio, que dista 300 km da capital. Além da localizacdo favorecer o
€scoamento do produto, a potencialidade das reservas, cerca de 21 x 106 t, daria

para abastecer o mercado de clarificagio de 6leos por um longo periodo.

Assim sendo, a utilizacdo dessa argila teria boas perspectivas de mercado,
pois existem varias empresas de descoramento de 6leos na regido nordestina.
Além disto, devido as diferentes aplicagdes industriais da atapulgita, diminuiria a
importacéo pelo Brasil de diferentes produtos aiternativos, bem como evitaria o

transporte de argilas do sudeste para o nordeste.



2. OBJETIVO

O objetivo do presente trabalho foi reaiizar um estudo de caracterizacao
tecnoldgica e desenvolvimento de processo para a atapulgita de Guadalupe-PI,
visando, principaimente, a sua utilizacdo industrial na perfuracdo de pogos de

petréleo "off-shore” e no descoramento de dieos vegetais e minerais.

A justificativa deste estudo é a potencialidade do mercado nacional para
fludos de perfuracdo na plataforma continental, onde a atapuigita podera
substituir, com vantagens, a bentonita atualmente empregada. O mercado para
descoramento de éleos é também promissor, tendo em vista que a Unica terra
fuler (argila de Taubaté-SP) oferecida pelo mercado nacional nao substitui,
integraimente, as argilas ativadas importadas, do tipo Tonsil. Além disto, Taubaté

fica distante do nordeste, que é um mercado importante.



3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

LAPPARENT (1935) deu nome de atapulgita a uma terra fuler descoberta
em Attapulgus, Gebrgia (EUA) e Mormoiron, Franca, por achar que essa espécie
mineral era diferente da paligorsquita(1). Esta foi originaimente descoberta na
Uni&o Soviética em 1861, nos Montes Urais, na Série Palygorsk, resultando dai o
nome original de paligorsquita(l). A segunda denominagio & hoje aceita pela
comunidade cientifica, apés concluirem, através da utilizacdo de técnicas mais
modernas (difracéo de raios-X, microssonda eletrénica e analise termodiferencial)
que paligorsquita e atapulgita dizem respeito a uma mesma espécie mineral. A
despeito disso, persiste 0 nome atapulgita na literatura dos Estados Unidos da

America (1,2).

No Brasil, existem registros sobre ocorréncias de atapulgita (Santos-SP,
Marilia-SP, Rubi&o Junior - SP, Ponte Alta - MG); no entanto, até o momento,
estas naoc apresentaram valor comercial. A industria Mendes, de Sorocaba-SP,
chegou a industrializar um produtc sob o nome de "Atapol", para diluente
primario de inseticida, mas a matéria-prima usada, atapulgita de Ponta Alta-MG, ja

se esgotou (1,3).

Em 1982, no municipio de Nova Guadalupe (Fazenda Atoleiro), Estado do
Piaui, foi descoberta, de maneira acidental, uma ocorréncia de atapuigita, com
boas possibilidades de valor comercial. Essa descoberta (proprietario do solo)
aconteceu por ocasifo da abertura de pocos (cacimbas), para captacao d'agua. O
material resultante das escavacbes, depois de seco ao sol, apresentava uma
baixa densidade aparente e hidratacdo ao contato com a lingua. A seguir, foram
tomadas amostras pelo prefeito de Guadalupe (Sr. Jilio Cesar Carvalho) e
enviadas & Companhia de Desenvolvimento do Estado do Piaui-COMDEP} e,

posteriormente, a SUDAM, que identificou a argila como atapuigita. Diante desta



constatacdo, foram requeridas, por empresas que comercializam argifas, varias
areas para pesquisa geoldgica, culminando com a descoberta de uma série de

depositos, alguns destes caracterizados tecnologicamente no CETEM (4).
3.1. - Usos Gerais da Atapuigita (5,6)

A atapulgita, quando comparada com outras argilas industriais (bentonita,
caulinita, etc.), apresenta: alta area de supetficie, alta sorcdo, poder descorante,
manutencao das propriedades tixotrépicas na presenca de eletrolitos, etc. Isso
confere & atapulgita propriedades adequadas aos diferentes usos industriais (7),

sendo os principais:

¢ fluido de perfuracdo de pogos de petréleo em ambientes marinhos ou em

perfuragbes que atravessem camadas de sais soiliveis;
» descorante de éleos vegetais, minerais e animais;
» refino e processamento quimico de derivados de petréieo;
¢ absorvente de 6leos e graxas;

s carga nas industrias de: tinta, farmacéutica, defensivos agricoias,

recuperacao secundaria de papel:;
* agente condicionante de fertilizantes e resinas;
» agente tixotrdpico estabilizante para cargas de plasticos;
¢ purificacdo de aguas domésticas e industriais;
¢ suporte catalitico;

¢ absorvente de dejetos fisiologicos de animais domésticos ("pet litter").



3.2. - Uso como Fluido de Perfuragio

A atapulgita € utilizada em fluidos de perfuracdo, quando atravessa
formagbes que contenham sais de sédio, calcio, magnésio, etc., em substituicdo a
bentonita. Esta, ao saturar-se com esses sais, faz com que o fluido de perfuracao
tenda a flocular, perdendo as propriedades tixotrépicas (7.8). A atapulgita também
¢ utilizada na perfuracéo de pocos de petrdieo na plataforma continental, porque
permite a utilizacdo da propria 4gua do mar, na preparacdo da fama, sem que a
mesma perca suas propriedades tixotrépicas. Para este tipo de uso a
PETROBRAS até 1987, importava atapulgita com 0s nomes comerciais de
“Zeogel" e "Brinegel". Hoje ja existem solugdes técnicas para utilizar bentonita na
perfuracdo de pogos na plataforma. Isto é possivel, desde que exista
disponibilidade de agua doce para pré-hidratacdo da argila na preparacdo da
lama. A seguir, esta € condicionada com hidroxido de sodio e lignosulfonato de
sédio (dispersante) e finalmente, completando-se a preparacdo com adicao de
agua do mar (9). Essa é uma das solugdes ainda empregada pela PETROBRAS,
embora algumas empresas (Bentonita Unio, Unido Brasileira de Mineracio-UBM,
etc.) ja tenham fornecido fotes de atapuigita para avaliacao industrial em fluidos de

perfuracdo, na plataforma continental.

Normalmente, o beneficiamento de atapulgita para fiuido de perfuracio
consiste apenas de britagem/secagem/moagem. Eventualmente, podera sofrer
algum processamento, visando a remogao de materiais n&o argilosos. A atapulgita
para fluido de perfuracdo devera apresentar as especificacdes requeridas pelas
Normas APl (American Petroleum Institute); porém, no caso do Brasil, essas
especificacdes j& constam de Normas da PETROBRAS (10). Quando a atapulgita
nédo atinge as especificacbes de viscosidade requeridas, esta podera ser
aumentada atraves da ativacdo com MgO hidratavel ou Mg(QH),, em adi¢des em

torno de 1,5% (peso) {11). A magnésia caustica calcinada ¢ o aditivo adequado a



este tipo de ativagdo. Reagentes orgénicos, tais como polimeros (Carboxi-Metil-
Celulose), tém sido usados no processamento da atapulgita, visando aumentar a
sua viscosidade; no entanto, as Normas da PETROBRAS nao admitem esse

artificio (10),
3.3. - Uso como Argila Descorante

Varios estudos tecnolégicos tém sido realizados no Brasil com argiias
nacionais, visando a sua aplicacdo como agentes descorantes de dleos vegetais,

minerais e animais (12, 13, 14),

As argilas descorantes sdo classificadas em trés tipos: terra fuler, argilas
ativadas e bauxitos ativados. A literatura registra muitas controvérsias acerca do
termo terra fuler. LADOO e MYERS (1953) advogam o termo terra fuler para
denominar argilominerais que, sem nenhum tratamento térmico ou quimico, ja
possuem naturaimente a capacidade de descorar bleos vegetais, minerais e
animais(19). As atapulgitas americanas de Attapulgus, na Gedrgia e de Quincy, na
Florida, comercializadas com os nomes de "Attaclay" e "Floridina", s&o exemplos
de terra fuler registrados pela literatura. A ativacio acida dessas atapulgitas, para
melhorar o seu poder descorante, ndo se mostrou efetiva, como também para a

de Ponte Alta-MG (15),

Por outro tado, uma ativacdo térmica entre 200 e 400°C poderd promover
uma desidratacdo e/ou desidroxilagdo da atapuigita, aumentando a area de
superficie e a capacidade de adsorcdo, o que € muito benéfico para methorar o
poder descorante da argila (1.7). Este, segundo GRIM, esta relacionado com a

presenca de H.O' e Al como cations trocaveis (14).

A argila de Taubaté-SP pode ser considerada como uma terra fuler, pois no
seu estado natural ja possui propriedades de descoramento de o6leos. A sua

composicao mineralégica mais provavel, registrada pela literatura, é



montmorilonita, ilita e caulinita (14). E utilizada na indUstria no descoramento de
Oleos vegetais e minerais, com resultados favoraveis. Entretanto, quando se trata
de descoramento de certos dleos vegetais (6leos de mitho, de algodao, etc.), ndo
pode ser comparada ao tipo Tonsil, principaimente no que diz respeito ao

descoramento de corante vermeiho.

Segundo GRIM (16) argilas montmoriloniticas calcicas, que no seu estado
natural tém um baixo poder descorante, poderdc melhorar o seu poder de

clarificacdo, através de uma ativacéo acida (H,SO, ou HCI).
3.4. - Forma de Ocorréncia e Caracteristicas Geoldgicas

As terras fuler s80 argilas montmoriloniticas ou paligorsquiticas(?5) que, em
seu estado natural, ja possuem um poder descorante apreciavel para 6leos
orgénicos, especialmente 6leos vegetais. Portanto, as atapulgitas estdo inseridas

no grupo das terras fuler.

Segundo Miliot(1) os sedimentos contendo atapulgita e sepiolita podem ser
lacustres, marinhos ou salinos; estes depésitos estdo frequentemente associados

as montmorilonitas(17),

A atapuigita e a sepiolita sdo argiio-minerais constituidos por silicatos de
magnésio hidratados(1), podendo apresentar substituices isomorficas parciais do
magnesio por aluminio efou ferro, caracterizando-se por uma estrutura cristalina
ripiforme, semelhante & dos anfibdlios. A atapulgita € um silicato hidratado de

magneésio, cuja féormula mais aproximada de cada célula unitaria cristalina €
segundo CAILLERE e HENIN(19): RSi.0 (OH), (OH,), 4H,0. O "R" desta

formula é o cation Mg* | substituivei parcialmente por Ai*", Fe* e Fe* .



De um modo geral, as atapuigitas ocorrem com a seguinte composicdo
mineraidgica: 70 a 80% de atapulgita; 10 a 15% de montmorilonita, sepiolita e

outras argilas; 4 a 8% de quartzo; e 1 a 5% de calcita ou dolomita.

A atapulgita de Guadalupe esta inserida na Bacia Paleozdica do Parnaiba,
abrangendo afioramentos da Formagao Piaui(4):- Qcorre em forma de bolsdes de
500 m de comprimento e 6 m de espessura, associada a carbonates, silex e
nddulos de manganés, tendo a sua formacdo geologica sido proveniente de
ambiente marinho alcalino. Apresenta a seguinte mineralogia: atapuligita, quartzo e

caulinita(18).
3.5. - Localizagdo dos Depésitos de Atapuigita

Os principais depésitos brasileiros e estrangeiros so descritos a seguir.
3.5.1- No Brasil (Figura 1)

a) Depdsito de Guadalupe-PI

Os principais depésitos do Brasil situam-se no municipio de Nova

Guadalupe-P|, distribuidos numa area de aproximadamente 700km?2 (4).

b) Ocorréncias

Sao registradas, a sequir, varias ocorréncias de atapuigita, porém sem valor
comerciall!): Ponta Alta (MG), Santos (SP), Marilia (SP), Agua Vermetha (SP),
Rubido Junior (SP), Piratininga (SP),Echapora (SP), Sao Gabriel (GO), Sao José
dos Tocantis (GO), Brumado (BA), Campina Grande (PB) e Belém (PA).
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3.5.2- No Mundo (Figura 2)

As maiores reservas no mundo pertencem aos EUA, estando essas

localizadas principaimente na Fldrida e Gedrgia.

Outros paises possuidores de reservas importantes sao: Senegal, Espanha,
Australia, Africa do Sul, Franca, india, Turquia e Russia, sendo o depésito deste

dltimo ainda nao explorado (19, 20),

Na literatura consultada nao foram encontrados dados de reservas mundiais

de atapulgita.
3.6. - Suprimento e Demanda de Atapulgita

Cabe ressaltar que houve uma grande dificuldade em encontrar referéncias

atualizadas, apesar de exaustiva pesquisa bibliografica feita.
3.6.1-Reservas Nacionais

No Brasil, os depositos que sdo hoje potencialmente comercializaveis estio
na regido de Guadaiupe-P!, onde mais de 50 pedidos de pesquisa foram feitos ao
DNPM.

Segundo informagdes do DNPM (outubro/93), as reservas totais da regiao de

Guadalupe estdo assim distribuidas:

- medida 15.611.000 ¢
- indicada 3.732.000t
- inferida 1.975.000 t

21.318.000 ¢

No ano de 1994 estd para ser implantada em Guadalupe uma unidade
industrial de processamento de atapuigita, visando atender & demanda de

clarificac@o de dieos, na regido nordeste.
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3.6.2- Producao/Comercializacio/Principais Empresas Produtoras (20, 21, 22,
23, 24)

A producac mundial de atapulgita, em 1989, foi de 1.465.000 t, cabendo aos
EUA 66% desta producdo. Neste pais, 92% da producéo é para uso doméstico e 0
restante exportado. Sua producéo nos Ultimos anos tem se mantido em torno de

950.000 tano.

Na Tabela 1, é apresentada a demanda da atapulgita nos EUA nos anos 87

e 88, tanto para uso doméstico como para exportacao.

Tabela 1 - Demanda de atapulgita nos EUA anos 1987 e 1988 (toneladas curtas).

1987 1988 1988 (% Dem.)

Doméstico

Adesivos 2723 232 0,03

Fluido de perfuracéo 31.949 36.318 416

Fertilizantes 35.540 49624 5,69

Filtragem/clarificagao 13.795 8.622 0,99

Oleos e graxas

Farmacéuticos e cosme- 959 1.075 0,12

ficos

Absorventes de éleos e 163.796 179.476 20,59
| graxas

Tinta 20.303 19.954 2,29

Pesticidas, etc. 71.009 83.182 9,55

"Pet Litter" 308.320 325.264 37,32

Qufros 90.767 97.046 11,13

Subtotal 1 739.161 800.793 91,87

Exportacdo

Fluido de perfuracao 122 125 0,02

Absorvente de Olec e 43.309 5.184 0,59
| graxas

Pesticidas, etc. 5.463 5.601 0,64

"Pet Litter" 22.461 43.633 5,01

Qutros 9.167 16.280 1,87

Subtotal 2 80.522 70.823 8,13

TOTAL GERAL 819.683 871.616 100,0

Fonte: Minerals Yearbook vol. |, Bureau of Mines, 1989.



A seguir sao apresentados:

. a produgao em 1989 de atapulgita nos diferentes paises (Tabela 2);

. principais paises exportadores/importadores (Tabela 3); e

. principais empresas produtoras do mundo (Tabela 4).

Tabela 2 - Producao Mundial de Atapulgita (1989).

Pais Producao
{milhares de t) (%)

Estados Unidos 955 66
Senegal 300 20
Espanha 90 6
Australia 30 2
Africa do Sul 30 2
Turquia, india e Franca 15 1
Qutros 45 3
Total 1.465 100

Fonte: Industrial Minerals, June 1991.

Tabela 3 - Paises Exportadores/Importadores.

Exportadores Importadores
Estados Unidos Canada, Inglaterra, Indonésia, Alemanha e outros
Senegal italia, Franca e outros paises da Europa
Africa do Sul Israel
india Singapura e Filipinas
Austrélia Taiwan, Nova Zelandia e Japao
Espanha Portugal, Italia

Fonte: Industrial Minerals, June 1991.




Tabela 4 -Maiores Empresas Produtoras no Mundo (1989).

Paises/Empresas milhares de t
Estados Unidos

- Floridin Co. (Flérida) 250
- Engelhard Corp. (Georgia) 270
- Milwhite Corp. (Gedrgia) 55
- Qit -Dri Corp. (Gebrgia) 280
Qutras 100
Seneqgal ("joint venture") com Franca

- Societé Senegalaise des Phosphates de 300
Thies

Australia

- Mallina Holdings Ltd. 30
Espanha

- Minas de Torrejon S.A. (Tolsa) 15
- Sevilha 60
- Maderueio 15
india

- Ashapura Minechem Pvt Ltd. 12
Afica do Sul

- Kimony (Pty) Ltd. 20
- Atta Clay 10
Turquia

- Turan Madencilik Sanayi Ve Ticaret Ltda 1

Fonte: Industrial Minerals, June 1991.
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A atapulgita é comercializada em diferentes granuiometrias, bem como em
diferentes especificacbes, como por exemplo: granulada e micronizada, médio e

baixo volateis, etc. (25).

Assim também, conforme a qualidade do produtc comercializado, a
atapulgita tem pregos bastante diferenciados, variando de 80,00 a 500,00 US$#t
(preco médio: 150,00 US$/t - FOB usina de beneficiamento) (26,27),

De 1988 até meados de 1994 a atapulgita n3o foi utilizada no Brasit e para
as diferentes aplicagbes, esta matéria prima foi substituida por bentonita, argila

Taubaté, argila ativada, etc.
3.6.3-Tendéncias de Mercado

Na Figura 3 é apresentada a tendéncia de consumo de terras fuler nos EUA

(1979-1988), cuja composicéo 50% é representada por atapuigita.



TERRA FULER MILHARES DE TONELADAS CURTAS
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FIG. 3 - TERRA FULER VENDIDA OU USADA PELOS PRODUTORES
DOMESTICOS PARA USO ESPECIFICO NOS EUA.

FONTE : MINERALS YEARBOOK, vOL.I- |989
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4. ESTUDO DE CASO (18)

ApOs amostragem e caracterizagdo tecnolégica, foram realizados ensaios
para fluido de perfuracdo e descoramento de Gieos com amostras de

Guadalupe-PI.
4.1. - Amostragem

A regido dos depdsitos de atapulgita (4) situa-se no oeste do Estado do
Piaui, no municipio de Guadalupe, 2 sudoeste da sede do municipio e sul do lago

formado pela barragem de Boa Esperanca (Figura 4).

Existem, no municipio de Guadalupe-PI, cerca de 50 pedidos de pesquisa
geoldgica para atapulgita. Duas empresas (Unido Brasiieira de Mineragdo-UBM e
Mineragdo Pedra Lavrada-MPL), que exploram bentonita na Paraiba, sdo
detentoras de algumas dreas de pesquisa. A maioria destas esta situada a uma
distancia de no maximo, 25 km da cidade de Guadalupe, tendo os depdsitos a
forma de bolsGes, atingindo uma espessura de até 6 m, e normalmente com uma

cobertura de laterita variando de 1 a 3 m (Figuras 5,6 e 7).

Como em mineracéo as unidades no sistema inglés ou unidades praticas como maihas
Tyler s&o muiio usadas, fez-se uso das mesmas com a correspondente medida Sl.
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Figura 5 - Coleta de amostra de atapulgita no Grotéo

do Angico.
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Figura 6 - Ocorréncia de atapulgita de Terra Branca.
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Figura 7 - Ocorréncia de atapulgita de Boa Vista.
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Para o presente estudo, foram selecionadas quatro &reas para a
amostragem, de maneira que fossem representativas dos diferentes tipos de
depdsitos conhecidos na regido. Um outro critério, também levado em
consideragao, € que esses depositos selecionados fossem afiorantes e ja existisse
algum tipo de escavacdo, para facilitar a amostragem. Assim sendo, foram
retiradas, por técnicos do DNPM, amostras representativas dos seguintes

depdsitos:

. Fazenda S&o Pedro;
. Grotdo do Angico;
. Fazenda Boa Vista (Cemitério); e

. Terra Branca.

4.2. - Caracteriza¢ao Tecnolégica
a) Preparacdo das Amostras

As quatro amostras de atapuigita de Guadalupe-Pi, ao chegarem ao CETEM,

continham as seguintes umidades (base umida), "in natura':

. Fazenda Sé&o Pedro 28%
. Grotéo do Angico 29%
. Fazenda Boa Vista (Cemitério) 26%
. Terra Branca 19%.

A seguir, cada uma destas foi seca ao soi e processada de acordo com o

fluxograma da Figura 8.

b) Analise Granulométrica

Foram realizadas andlises granulométricas a umido das quatro amostras de
atapulgita, precedidas de uma pré-hidratacdo e escrubagem do material, nas

seguintes condicdes:
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DETERMINACAO
AMESHIN DE UMIDADE
SECAGEM AO SOL
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QUARTEAMENTO
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1kg HOMOGENEIZAGAO/ »| B AMOSTRAS 1kg PARA
QUARTEAMENTO ENSAIOS LABORATORIO
1 1kg
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ESTUDO LIBERAGAO
QUARTZO AO MICROSC.
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y r
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4
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MICROSC. ELET. ;
QUIMICA

TRANSMISSAO

FIG.8 = FLUXOGRAMA UTILIZADO NA PREPARAGCAO DAS QUATRO AMOSTRAS
DE ATAPULGITA
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. Granutometria da amostra:  abaixo de 1,651mm (10 maihas),
. Hidratacao: 50% sdiidos durante 24 h,

. Escrubagem: - percentagem de solidos: 30%,
- rotacao do rotor: 1800 rpm,
- fempo de escrubagem: 60 min.

Os resultados obtidos sdo mostrados na Tabela 5, onde observa-se que

cerca de 80% do material encontram-se abaixo de 0,074mm (200 maihas).

Tabela 5- Andlise granulométrica via Uimida das amostras britadas a 1,651mm.

Fragdo Fragao S30 Pedro Grotao do Angico Boa Vista Terra Branca
(mm) (maihas Tyler} | Peso | Peso Peso Peso Peso Peso Pesg Peso
(%) | Acum. (%) Acum. (%) Acum. (%) Acum.
+ 0,417 +35 3,0 3,0 3.6 36 12,1 12,1 3,8 39
+ 0,285 +48 3.7 6,7 3.8 7.4 3,5 15,6 4.4 8,3
+ 0,208 + 65 39 10,6 43 117 21 17.7 39 12,2
+ 0,147 +100 2,9 13,5 34 15,1 23 20,0 3.4 156
+ 0,104 +150 28 16,3 3.1 18,2 22 222 27 18,3
+ 0,074 +200 20 18,3 1.9 20,1 1,6 23,8 2.1 20,4
+ 0,053 + 270 0,9 19,2 1,2 213 1.4 252 1,8 22,2
+ 0,043 + 325 0,6 19,8 06 21,8 0,9 26,1 1,2 23,4
-0.043 -325 80,2 | 100,0 78,1 100,0 73,9 100,0 76,6 100,0

c) Mineralogia

O estudo mineralogico, realizado ao microscdpio optico, das quatro amostras
de argila (Fazenda Sao Pedro, Grotdo do Angico, Boa Vista e Terra Branca),
evidenciou uma certa homogeneidade entre os minerais presentes. A seguir,
estudos realizados através de difracdo de raios-X e andlise termodiferencial
(Figuras 9 e 10) mostraram que elas sdo constituidas, essenciaimente, por

minerais de argila (atapulgita e caulinita) e quartzo (Anexo A).
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@
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Embora em pequena gquantidade, foram observados graos pretos,
provaveimente de matéria organica e em quantidades menores, graos de sulfetos
(pirita e mais raramente pirrotita), oxidos de ferro, turmalina, micas, rutiio e

feldspato (microclinio e piagioclasio).

Cada uma das fracdes granulométricas das quatro amostras, britadas a
1,651mm (10 mathas), foi examinada ao microscépio dptico, constatanto-se que,
abaixo dessa granulometria, a quase totalidade dos minerais presentes esta
liberada; no entanto, existe uma peguena percentagem de particuias agiomeradas.
Constatou-se também que, de uma maneira geral, a percentagem de quartzo
diminui com a granulometria. Isto foi comprovado, a seguir, através da
determinac@o da percentagem de quartzo, por difracgo de raios-X, na amostra
global e na fracéo abaixo de 0,074mm (ver Tabela 6). Estes dados indicam que é
possivel reduzir o teor de quartzo, através de uma escrubagem, seguida de

classificacao.

Tabela 6 -Teor de quartzo na amostra global ("Head Sample”) e fragdo - 0,074mm.

Amostras Quartzo (% Peso)

Amostra Global Fragdo - 0,074mm
Séo Pedro 20,4 <5
Grotdo do Angico 247 <5
Boa Vista 52 <5
Terra Branca 19,2 <§

d) Anélise Termodiferencial-DTA

As amostras S&o Pedro, Grotao do Angico e Boa Vista, apresentaram um
padréao de termograma muito semelhante (Figura 10). Inicia-se com um pico
endotérmico de média a forte intensidade, comecando o efeito a 60°C e
terminando a 160°C, com um maximo em torno de 96°C. Esse efeito endotérrico

€ comum & maioria dos minerais de argiia e corresponde a perda de umidade e
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d'agua absorvida entre as camadas. Segue um pico endotérmico entre 200 e
300°C, com um maximo por volta de 240°C, terminando com pequena banda
exotérmica, que corresponde ao mineral atapulgita. Ocotre também um efeito
endotérmico de intensidade média alargada, comegando em 450° C e terminando
em 8600°C, com méximo em 468°C e 517°C, aproximadamente. Os minerais do
grupo da caulinita, grupo das micas e quartzo, apresentam reacGes endotérmicas
nessa regiao, o que impede a deteccdo desses minerais em uma mistura e torna o
método inferior & difracdo de raios-X. Os termogramas nao apresentaram os picos

endo-exoteérmicos de alta temperatura caracteristico das atapulgitas.

O termograma da amostra Terra Branca (Figura 10), da mesma forma que
as anteriores, apresentou uma reagdo endotérmica de intensidade média,
comecgando a 60°C e terminando a 160°C, com um maximo de 94°C. Observou-
se ainda uma reacdo endotérmica com inicio em torno de 200°C, com um mMAaximo
de 234°C, terminando com um pequeno efeito exotérmico, que correponde ao
mineral atapuigita. Entre 420 e 600°C ocorre um efeito endotérmico mal definido e
pouco intenso, com dois maximo a 516 a 564°C, respectivamente. Ocorre ainda
uma reagao endotérmica intensa, comecgando em 732°C e terminando em 846°C,
com um maximo de 810°C, que corresponde a carbonato. Finaimente aparece um
efeito exotérmico pouco pronunciado, com um maximo de 894°C, que corresponde

ao mineral atapuigita.
e) Capacidade de Troca Catiénica/pH/Acidez

Foram determinadas, nas amostras brutas, a capacidade de troca catiénica

(CTC), acidez e pH, cujos resultados s&o apresentados na Tabela 7.
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Tabela 7 - Troca catidnica/pH/acidez de argilas nacionais e estrangeiras.

Amostra *CTC (meg/100 g) Acidez** pH
Sao Pedro 5.8 0,15 7.1
Grotdo do Angico 51 0,15 7.1
Boa Vista 6,1 0,30 6,9
Terra Branca 15,3 ND 94
Tonsil ND ND 5,3
Taubaté ND ND 9,0

*Anexo B (Método de determinagéo da CTC)

**ml de NaOH 0,1N (2 g de argila s&o desfeitas em 100 g de HoO e tituladas com
NaOH 0,1N usando fenolftaieina)
ND - Nao determinado

Segundo a bibliografia consultada (19), a CTC dos minerais da série
atapuigita/sepiolita estd entre 20 e 30 meg/100g: no entanto, os valores
encontrados para as atapulgitas estudadas séo inferiores (5 a 15meq/100g), e

talvez isto possa ser atribuido a presenca de minerais do grupo da caulinita.

O pH encontrando para as atapulgitas estudadas foi proximo a 7,0
excetuando-se a de Terra Branca, que apresentou um valor de pH de 9.4 atribuido
a presenca de calcita na amostra. O pH de 5,3 encontrado para o Tonsil € uma

das indicages de que se trata de uma argila ativada com é&cidos (13).
f) Microscopia Eletrénica de Transmissdo - MET

A mineralogia foi completada através de microscopia eletrdnica de
transmissdo, onde foi confirmada a presenga da atapulgita, pela sua estrutura

ripiforme (Figuras 11, 12, 13 e 14).
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Figura 12 - Atapulgita Grotao do Angico (MET 20000 vezes)
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Figura 13 - Atapulgita Boa Vista (MET 20000 vezes)

Figura 14 - Atapulgita Terra Branca (MET 20000 vezes)




g) Analise Quimica
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Foram realizadas andlises quimicas de cada uma das amostras brutas

(Tabela 8), constatando-se que a sua composicio quimica aproxima-se dos

valores registrados na literatura para a atapulgita(2). A unica discrepancia é para a

amostra Terra Branca, que possui uma quantidade elevada de caicita (17%).

Tabela 8 - Analise quimica da amostra global ("Head Sampie") em base seca.

Atapulgita | Fe;03 | Ca0 | MgO | Na,0 | K,0 | 8i0, ALO, | TiIO, | PF* | si0,/ALQ,
S&o Pedro {488 | 0,10 {520 | 0,05 | 1,41 60,28 | 1261 10,86 | 149 478
Grotdo do | 582 014 |583 | 0,03 | 1,14 | 6531 9,77 0,85 | 10,35 5,68
Angico

BoaVista 810 {013 |451 {0,068 252 |5450 | 1375 0,62 | 949 3,96
Terra 350 (1742 | 339 | 0,05 | 1,46 | 4248 ( 818 0,71 | 20,27 5,19
Branca

* Perda ao Fogo

4.3. - Ensaios de Laboratério para uso como Fluido de Perfuragio (28)

4.3.1-Viscosidade Aparente

A partir dos dados de caracterizagio mineraldgica, ficou comprovado que as

quatro amostras estudadas s&o de atapulgita. Esta, para ser utilizada em fluido de

perfuragéo na plataforma continental, devera atender as seguintes especificacdes,

Norma PETROBRAS (N-1969, Anexo C):
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. Viscosidade aparente (cP): 16 (minimo),
. Teor de quartzo (% peso): 8 (maximo),

- Residuo na peneira 0,075mm (% peso): 8 (maximo},

. Umidade (%): 16 (méximo).

Os estudos para fiuido de perfuragdo se ativeram as especificacbes de
viscosidade aparente e teor de quartzo, jA que em todos os ensaios foram
utilizadas amostras atendendo as especificacdes de residuo (granulometria) e

umidade. Dessa forma, o presente estudo foi desenvoivido segundo as linhas:
. Amostra moids;
. Amostra classificada;
. Amostra ativada; e

. Amostra extrudada.

Todos os ensaios de viscosidade foram realizados seguindo os

procedimentos constantes na Norma PETROBRAS (N-1967, Anexo C).
a) Amostra Moida

Foram determinadas as viscosidades aparentes das quatro amostras,
usando-se 34,69 de atapuigita natural, moida a seco abaixo de 0,074mm. Os

resultados obtidos estdo apresentados na Tabela 9.

Tabela 9 - Viscosidade aparente da atapulgita natural moida abaixo de §,074mm.

Amostra Viscosidade Aparente
(cP)
Séao Pedro 6,0
Grotao do Angico 4,5
Boa Vista 3,0
Terra Branca 4.5

Pelos resultados obtidos, constatou-se que nenhuma das amostras

estudadas, nas condicdes ensaiadas, atingiu o limite minimo de viscosidade
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(15 cP) para fluido de perfuragdo. Uma das razdes para a baixa viscosidade obtida
pode ser atribuida ao alto teor de quartzo detectado na caracterizacio

mineralogica (Tabela 6).

b) Amostra Classificada

Os estudos de caracterizacdo mostraram que o teor de quartzo diminui com
a granulometria. Desta forma, as amostras utilizadas nesses ensaios foram pré-
hidratadas/escrubadas/classificadas abaixo de 0,074mm (200 maihas), de acordo

com o fluxograma da Figura 15.
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Foram determinadas as viscosidades aparentes das quatro amostras,
usando-se 34,6g de atapulgita, material classificado abaixo de 0,074mm (200

malhas). Os resultados obtidos estédo apresentados na Tabela 10.

Tabela 10 - Viscosidade aparente da atapulgita classificada abaixo de 0,074mm.

Amostra Viscosidade Aparente {cP)
Sao Pedro 17,0
Grotdo do Angico 9,5
Boa Vista 4,5
Terra Branca 7.5

De acordo com os resultados obtidos, verifica-se que somente a atapulgita

S3o Pedro atinge as especificagdes para fluido de perfuracéo.

c) Amostra Ativada

Como, nos estudos até agora desenvolvidos, apenas a atapulgita Sdo Pedro
atingiu as especificacdes minimas de viscosidade requerida, decidiu-se por um

estudo de ativacéo, através da adicdo de MgO efou CaO.

Inicialmente foi usada a atapulgita Sdo Pedro para definir a forma de ativacao

(seca ou umida), bem como a adi¢do mais efetiva do reagente.

Condigbes dos ensaios:

. Amostra classificada abaixo de 0,074mm (200 malhas),
. Ativag8o a umido (40% de umidade),

. Tempo de curade 72 h,

. Ca0 (seco) abaixo de 0,074mm,

. MgO (seco) abaixo de 0,074mm.

As amostras foram ativadas de acordo com o fluxoegrama da Figura 16.

Os resultados obtidos estdo apresentados na Tabela 11 e Figura 17.
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AMOSTRA CLASSIFICADA ATIVACAO COM

ABAIXO 0,074 mm MgO E/QU CaO
SECAGEM CURA
ESTUFA (100°C) 72h

DETERMINAGAD

DESAGREGACAQ = VISCOSIDADE

FiG.16 — FLUXOGRAMA UTILIZADO PARA ATIVAGAO DA ATAPULGITA




Tabela 11 - Viscosidade aparente da atapulgita Sdo Pedro ativada.

Reagente | Percentagem (peso) Tipo Ativagdo Viscosidade Aparente (cP)
0,25 20,5
1,0 225
MgO 1,56 Seco 20,0
2,0 18,56
30 17,56
40 17,0
0.25 23,0
1,0 25,5
MgO 15 Umido 27,0
2,0 26,0
30 25,5
4.0 24,5
0,25 18,5
1.0 17,5
Ca0 1,5 Umido 16,5
3.0 14,5
4.0 13,5
0,13+0,13 19,0
MgQ 05+0,5 21,0
+ 0,75+ 0,75 Umido 225
CaC 15 +1,5 225
20 +20 240
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Pelos resultados obtidos, verificou-se que a ativagdo com MgQO e/ou CaO

aumenta a viscosidade aparente da atapulgita Sao Pedro, sendo o melhor

resultado com oxido de magnésio, a umido, e na proporgcdo de 1,5% de MgO,

onde a viscosidade aparente aumentou de 17 para 27¢P.

Nas melhores condigdes obtidas na ativacdo com MgO, foi testado também a

ativagao da atapuigita Sdo Pedroc com a magnésia cdustica calcinada, fornecida

pela empresa MAGNESITA com a identificagcdo MapaR, € cujo prego € bem

inferior ao dxido de magnésio. Os resultados sdo apresentados na Tabela 12.
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Tabela 12 - Comparacao da ativagao da atapulgita Sao Pedro com MgoeM, ..

| Amostra Ativacdo (1,5% Peso) | Viscosidade Aparente
| (cP)
|

Séao Pedro MgO 27

S&o Pedro MapAR 30

Esses resultados mostraram que a ativagdc com a magnésia caustica
calcinada foi mais efetiva do que com MgQO. Em vista disso, os ensaios de
ativacao com as outras atapulgitas foram realizados com o seu uso. Os resultados

sao apresentados na Tabeia 13.

Tabela 13 - Influéncia da ativacao (M3paR) na viscosidade aparente da atapulgita.

% Grotao do Angico Boa Vista Terra Branca
M30AR Vap (cP) Vap (cP) Vap (cP)

0,25 13,0 55 9,0
1,0 16,5 55 10,5
1.5 17,0 55 10,0
3,0 15,5 55 9,5
4.0 14,5 50 9,5
* 9,5 4.5 7.5

* Sem ativacao

Constatou-se, pelos resultados obtidos, que a ativagao foi efetiva apenas
para a atapuigita Grotdo do Angico, com o melhor desempenho na proporcdo de

1.5% de M3gaAR, onde a viscosidade aparente aumentou de 9,5 para 17cP.
d) Amostra Extrudada

Foi testada a influéncia da extrusao na viscosidade aparente em uma das
amostras (S&o Pedro), ativada com MgO. Os resultados obtidos ndo se mostraram
efetivos (Tabela 14). A extrusdo foi realizada com amostra umida e em extrusora

tipo macarrao.
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Tabela 14- Influéncia da extrus&o na viscosidade aparente da atapulgita de Sao

Pedro.
Viscosidade Aparente (cP)
% MgO sem exirusao com extrusdo
0,25 23,0 19,5
1,0 255 25,0
1.5 27,0 255
3,0 25,5 20,5
4,0 245 20,0

4.3.2-Rendimentos das Amostras

Rendimento de uma argila, para fins de utilizagdo em fluido de perfuracao, é
definido como o numero de metros clbicos ou barris de lama, com 15¢cP de

viscosidade aparente, que podem ser preparados com 1 t de argila.

Das quatro ocorréncias estudadas, conseguiu-se viscosidade aparente,
dentro dos limites minimos para fluido de perfuragdo (15¢P), apenas com as
atapulgitas S&o Pedro e Grotdo do Angico. A Sdo Pedro acusou viscosidade
aparente superior a 15cP, tanto no material natural, classificado abaixo de
0,074mm (200 maihas), como no material ativado. A Grotido do Angico acusou

viscosidade aparente superior a 15¢P somente no material ativado.

A seguir foi determinado o rendimento dessas atapulgitas, utilizando-se a

férmula (15)-

R= —8%—3 +0,3 onde R =rendimento (m3/t) e

C= % peso de argila, com 15 ¢P de viscosidade
aparente.

A partir dos resultados constantes na Tabela 15, construiu-se um grafico (%
peso de argila versus viscosidade aparente). Entrando-se com o vaior de 15¢cP,
obtém-se o C correspondente para cada uma das amostras (Figura 18). Utilizando-

se a formula anterior s&o determinados os rendimentos de cada uma das amostras
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(Tabela 15). Os resultados obtidos, de acordo com a literatura, enquadram as

argilas como de aito rendimento (R>12,5m3/t).

Tabela 15-Viscosidade aparente e rendimento das amostras nas diferentes
concentragées em peso.

Amostra Massa Peso Viscosidade Rendimento
(9) (%) Aparente (cP) (m’/t)
Grot&o do Angico 26,0 5,0 11,0
1,56% M3pAR 14,0
34,6 6,5 17.0
Sao Pedro sem ativagéo 30,0 57 13,5
13,8
3486 6,5 17.0
Sao Pedro ativada com 20,0 3,9 12,0
1,5% M3gaAR 18,6
27,0 52 18,0

4.3.3-Classificacdo das Amostras

Seguindo as Normas da PETROBRAS (N-1967 e N-1968), foi verificado em

que tipo as atapulgitas se enquadram (Tabela 16).

Tabela 16-Verificagdo do tipo da atapulgita de acordo com

sua viscosidade

aparente.
Amagstra Peso Viscosidade Tipo
@) Aparente (cP)

Grotao do Angico ativada 34,6 17,0 |

1,5% M3paAR 24,0 10,0

Sao Pedro sem ativacao 34,6 17,0 |
24,0 9,0

Séao Pedro ativada 34,6 30,0 i
240 16,0

A partir dos resultados obtidos, conclui-se que:

- Grotédo do Angico ativada & do tipo |, porque a viscosidade aparente soé

atingiu o limite minimo (15¢P), com 34,60;
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- Sao Pedro sem ativacdo é do tipo |, pela mesma razdo exposta

anteriormente; e

- Séo Pedro ativada é do tipo [I, porque atingiu o limite minimo (15cP) com

24.0g.
4.4. - Ensaios de Laboratério para uso como Descorante de Oleos (29)
4.4.1-Descoramento de Oleo Mineral

No pais, atualmente, 0 descoramento de 6leo minerai, usado em carter de

motores de combustéo, & feito com o uso da argila de Taubaté (SP).

E, a seguir, apresentado o fluxograma basico do descoramento de éleo,

levantados junto as industrias brasileiras (Figura 19).

Nesta etapa do trabalho propés-se estudar a viabilidade técnica de utilizagédo
da atapulgita do Piaui, no descoramento de oélec mineral, para atender,

principalmente, ao mercado nordestino.
a) Material e Método

As amostras de 6leo mineral usadas nos ensaios (coletadas nas usinas no
-ponto de descoramento) foram fornecidas pelas empresas USABROL e
FLUMINOIL, ambas situadas no municipio do Rio de Janeiro. Foram também
realizados ensaios de descoramento, em escala de bancada, nos laboratérios das
empresas PETRONOR e REFIBRAS ambas de Pernambuco, utilizando amostras

de bieos de suas unidades industriais.

Todas as [eituras do descoramento dos odleos foram realizadas com o
colorimetro tipo HELLIGE, munido de discos com cores na escala ASTM. Teve-se
como meta a obtengéo de produtos com cor ASTM (< 4,5), limite este estabelecido

pelas Normas da PETROBRAS.
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AQUECIMENTO A 280°C POR 6h
(RETIRADA DOS LEVES)

RESFRIAMENTO PARA 40°C
ADICAO 6% H, SO, CONCENTRADO

REPOUSO 24h
(OLEO NO PONTO DE DESCORAMENTO)

20% ARGILA TAUBATE (PARA CLARIFICAR)
ADICAO A FRIO DE 3% OXIDO CALCIO (COMO NEUTRALIZANTE )

1% DIATOMITA ( ACELERAR FILTRAGEM)

AGITACAO E AQUECIMENTO ATE 150°C

FILTRAGEM (FILTRC PRENSA)

|

OLEO DESCORADO
(COR ASTM < 4,5)

FiG.79— FLUXOGRAMA DE DESCORAMENTO DE OLEO MINERAL
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Apos uma série de ensaios exploratérios, foram estabelecidas as suas

condi¢des basicas:

- Processo - contato;

- Granulometria - atapulgita natural (seca) moida abaixo de 0,074mm (200
malhas);

- Adicdo de argila ao dleo - a frio;

- Quantidade de argila em relagdo ao 6leo - 20% (peso);

- Quantidade de dxido de célcio em relagéo ao 6leo - 3% (peso);

- Rotacgdo agitador - 100 rpm (constante),

- Temperatura processo - 150° C;

- Tempo contato - 10 min;

- Filtragem - vacuo (papel Whatman n° 40).

b) Descoramento com Argila Natural

A partir das condicdes basicas estabelecidas nos ensaios exploratdrios,
foram realizados ensaios de descoramento com as quatro atapulgitas estudadas,

sendo os seus resultados comparados com argila Tonsil € Taubaté (Tabela 17).

Tabela 17 - Resultados do descoramento de 6leo mineral com argila.

Argila Oleo Mineral* Oleo Mineral*

(FLUMINOIL}) (USABROL)
Cor (ASTM) Cor (ASTM)

Tonsil 2,7 3,5

Taubaté 3,3 2,4

S&o0 Pedro 50 3,2

Grotédo do Angico 45 ' 3,2

Boa Vista 3,3 2,4

Terra Branca 3,5 3,0

* cor original do dleo > 8.



47

Pelos resultados obtidos concluiu-se que, praticamente, todas as atapuigitas
estudadas descoraram os 6leos minerais no nivel requerido (cor ASTM < 45).

Apenas a amostra Sd0 Pedro néo atingiu essa exigéncia para éleo FLUMINOIL.
c) Descoramento com Argita Ativada

Dados da literatura motivaram o estudo de ativacao térmica das atapulgitas,
visando aumentar a drea de superficie e, consegientemente, o seu poder

descorante (1.7),

Utilizando-se o forno de mufla, foram realizados ensaios de ativagdo térmica
com a atapuigita Sdo Pedro, por um periodo de 2 h, a diferentes temperaturas
(200, 300, 400, 500 e B00°C) e, a seguir, medida a area de superficie dos
produtos. A temperatura de ativagdo térmica a 200°C resultou na maior &rea de
superficie (Tabela 18), apesar do aumento néo ter sido significativo. Diante dessa
constatacado, e usando as condicdes basicas ja definidas anteriormente (item a),
foram realizados ensaios de descoramento do dleo mineral (USABROL),
utilizando as quatro atapulgitas ativadas a 200°C, comparando-se 0s seus

resuitados com agueles sem aquecimento (Tabela 19).

Tabela 18 - Influéncia da area de superficie com a temperatura de ativagao

térmica.
Amostra S3o Pedro Areas de Superficie
(m2/g)
Natural 82
Ativada a 200°C 99
Ativada a 300°C 83
Ativada a 400°C 69
Ativada a 500°C 59
Ativada a 600°C 57
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Tabela 19-Influéncia da ativacdo térmica (@ 200° C) da atapulgita no
descoramento de éleo mineral.

Atapulgita Oleo Mineral
Descorado
Cor (ASTM)
S&o Pedro natural 3.2
S&0 Pedro ativada a 200°C 27
Grotéo do Angico natural 3.2
Grotéo do Angico ativada a 200°C 2.9
Boa Vista natural 2.4
Boa Vista ativada a 200°C 2,4
Terra Branca natural 3.0
Terra Branca ativada a 200°C 29

Pelos resultados obtidos, concluiu-se que a ativacdo térmica n&o apresentou
resultados significativos no descoramento do éieo mineral. Dessa forma, é
preferivel utilizar a atapulgita natural (seca), apenas moida abaixo de 0,074mm

(200 maihas).

Dentre as argilas estudadas no laboratério/CETEM, selecionou-se aquela
que apresentou melhor desempenho (Boa Vista), para avaliar nos laboratérios das
industrias REFIBRAS e PETRONOR. Os resultados foram melhores do que os

obtidos com a argila Taubaté, como pode ser visto na Tabela 20.

Tabela 20-Resultados no descoramento de éleoc mineral (ensaios de

laboratorio/empresas).
Argiia Oleo Mineral (REFIBRAS) Oleo Mineral (PETRONOR)
Cor (ASTM) Cor (ASTM)
Boa Vista 3,3 2,8
Taubaté 4.4 3,7

4.4.2-Descoramento de Oleo Vegetal

As refinadoras do pais processam diferentes tipos de éleos, tais como soja,
milho, aigodao. babacu, girassol, etc., obtendo como produtos 6leos comestiveis,

manteiga vegetal, gordura, sabao, etc. (Figura 20). No descoramento da maioria
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dos Oleos vegetais é utilizada a argila Taubaté e, para certos oleos, tais como de

milho e algodao, sao utilizadas argilas importadas do tipoTonsil e Fuimont.

Nesta etapa do trabalho propds-se estudar a viabilidade técnica de utilizacao

de atapulgita no descoramento de oleos vegetais.
a) Materiais e Métodos

Foram utilizadas as seguintes amostras de 6leos vegetais fornecidas por
diferentes empresas: algoddo, soja e milho (Refinadora de Oleo Brasil-SP),
babacu (Uniac Fabril Exportadora - RJ), soja (Alimonda Irmdos S/A - PE) e
algodao (Siqueira Gurgel S/A Comeércio e Industria - CE e Cooperativa Central dos
Produtores de Algod&o -COCENTRAL-CE). Nessas duas ultimas empresas os

ensaios foram realizados, além de bancada, em escala industrial (30),

As leituras do descoramento dos éleos foram realizadas com o Tintdmetro

com escala Lovibond (trés escalas de cores), usando céluia de 86 cm3 de volume.

Os ensaios de descoramento dos dleos vegetais, com o uso de atapulgitas,
foram direcionados no sentido de se chegar aos limites de descoramento

recomendados pelas refinadoras de 6leos (Tabela 21).

Tabela 21- Limites de cores de o6leos vegetais descorados (para a maioria das
empresas).

Olec Descorado Cor (Limite Maximo)

Vermelha | Amarela

Milho 3.5 35
Soja 3,5 35
Algodéo 6.0 35

Babacu 20 10
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Apds uma série de ensaios exploratdrios, foram estabelecidas as suas
condi¢hes basicas:

Processo - contato;

- Granutometria - atapulgita natural (seca) moida abaixo de 0,074mm (200
malhas);

- Adicéo de argila ao éleo - a frio;

- Quantidade de argila em relagao ao 6leo - 6% (peso);

- Rotagao agitador - 100 rpm (constante);

- Temperatura processo - 110° C;

- Tempo contato - 10 min;

- Filtragem - vacuo (papel Whatman n° 40).

b) Descoramento com Argila Natural

A partir das condi¢cdes basicas estabelecidas nos ensaios exploratorios,
foram realizados ensaios de descoramento com as quatro atapulgitas estudadas,
sendo os seus resultados comparados com as argilas Tonsil e Taubaté. Os

resultados est&o apresentados nas Tabelas 22 e 23.

Analisando os resultados obtidos, constatou-se que:

i) as atapulgitas relacionadas a seguir descoram os oOleos dentro dos
limites aceitaveis (ensaios realizados no CETEM): Boa Vista (babacu,
soja € milho); S&o Pedro (babacu); Grotao do Angico (babacu) e Terra

Branca (milho);

i} trés das atapulgitas estudadas apresentaram eficiéncia de descoramento
inferior a Tonsil e Taubaté; no entanto, a Boa Vista apresentou

desempenho proximo dessas argitas padrao;

lii) o dleo de algodac nao foi descorado, nos ensaios realizados no CETEM,
dentro dos limites aceitaveis, por nenhuma das argilas estudadas,

apenas peio Tonsil.
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Foi estudada a influéncia do aumento da percentagem de atapulgita no

descoramento dos dleos vegetais, porém os resultados n&o foram significativos.

Tabela 22 - Resultados obtidos nos ensaios de descoramento dos 6leos de milho

e soja.
Tipo de Argila Cor do Oleo de Milho Cor do Gleo de Soja
Vermelha Amarela Vermelha Amarela
Tonsil 3 20 1 20
Taubaté 3 20 2 25
Boa Vista 3 30 3 30
( Sao Pedro 5] 30 7 30
Grotéo do Angico B 35 7 30
Terra Branca 35 30 6 30
Cor Original 10 40 7 30
Cor Requerida <35 <35 <35 <35

Tabela 23 - Resultados obtidos nos ensaios de descoramento dos 6leos de
algodao e babagu.

Tipo de Argila Cor do Oleo de Algodéo Cor do Oleo de Babagu
Vermelha Amarela Vermelha Amarela
p Tonsil 6 30 0.5 5
Taubaté 8 30 0,5 10
Boa Vista 8 30 1 10
Sé&0 Pedro 10 30 1 10
Grotao do Angico 10 30 2 10
( Terra Branca 20 30 3 20
Cor Original 20 30 3 30
Cor Requerida <6 =35 <2 <10

¢) Descoramento com Argila Ativada

Similarmente ao que foi feito para 6ieo mineral, estudou-se também o efeito
da ativacdo térmica no descoramento de leos vegetais. Dessa forma, utilizando-
{ se as condigbes basicas, ja definidas anteriomente (item a), foram realizados

ensaios de descoramento de oleos vegetais, utilizando-se quatro atapulgitas



53

ativadas a 200°C, comparando-se os seus resultados com aquelas sem

aquecimento (Tabelas 24 e 25).

Tabela 24 - Influéncia da ativagio térmica (200°C) da atapulgita no descoramento
dos oleos de algodao e babagu.

Tipo de Argila Cor do Oleo de Algodao Cor do Oteo de Babagu
Vermeiha Amarela Vermelha Amarela
S&o Pedro naturai 10 30 1 10
S&o Pedro ativada a 200°C 10 30 1,2 7
Grotéo do Angico natural 10 30 2 10
Grotéo do Angico ativada a 200°C 10 30 1 10
Boa Vista natural 8 30 1 10
Boa Vista ativada a 200°C 8 30 1 10
Terra Branca natural 20 30 3 20
Terra Branca ativada a 200°C 10 30 1,3 15
Cor Requerida <6 535 =2 <10

Tabela 25 - Influéncia da ativagéo térmica (200°C) da atapulgita no descoramento
de éleos de milho e soja.

Tipo de Argila Cor do Oleo de Milho Cor do Oleo de Soja
Vermelha Amarela Vermeiha Amareia

Sao Pedro natural 5 30 7 30
Séo Pedro ativada a 200°C 5 30 2,5 30
Grotao do Angico natural 5 35 7 30
Grotao do Angico ativada a 200°C 4 30 3 30
Boa Vista natural 3 30 3 30
Boa Vista ativada a 200°C 4 30 1.4 20
Terra Branca natural 3.5 30 6 30
Terra Branca ativada a 200°C 4 30 3 30
Cor Requerida <358 =35 <35 <35

Pelos resultados obtidos, observou-se que a ativagéo térmica s6 apresentou
resultados significativos no descoramento do éieo de soja. Dessa forma, para os
demais Gieos estudados, & preferivel utilizar a atapulgita natural (seca), apenas

moida abaixo de 0,074mm (200 malhas).
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Com a atapulgita Boa Vista, que apresentou melhor desempenho no
descoramento de o6leos vegetais, foram realizados ensaios nas seguintes
empresas: Refinadora de Oleos Brasil (SP) e Alimonda Irméos S/A (PE) (escala de
bancada) e Siqueira Gurgel (CE) e COCENTRAL (CE) (escala industrial). Os

resultados obtidos sdo apresentados nas Tabelas 26, 27 e 28.

Tabela 26 - Resultados obtidos no descoramento de dleo de algoddo usando 2%

de argila (Refinadora de Oleos Brasil-SP).

Parametros Cor Acidez SabGes
Tipo de Oleo (% F.FA) {ppm)**
Amarela= 40,0
Oleo apenas neutralizado Vermetha = 12,0 0,15 26,0
Azul = 2,0
Oleo neutralizado e descorado Amarela = 40,0
com atapulgita Vermelha = 9,0 0,054 3,5
Azul = 0,0
Oleo neutralizado e descorado Amarela = 40,0
com argila (Taubaté) usada Vermelha = 8,9 0,047 5,0
na fabrica Azul = 0,0

Tabela 27 - Resultados obtidos no descoramento de dleo de algodéo usando 0,3%

de argila (Alimonda Irmaos S/A-PE).

Parémetros Cor Acidez Sabbes Clorofila
Tipo de Oleo (% F.FA) (ppm)** (ppm)***
Amarela= 35,0
Oleo apenas neutralizado Vermelha = 7,1 0,141 10,3 0,70
Azul = 0,0
Oleo neufralizado e descorado Amarela = 35,0
com atapulgita Vermelha=7,0 0,130 0,0 0,29
Azul = 0,0
Oleo neutralizado e descorado Amarela= 35,0
com argila (Tonsil) usada Vermelha = 6,0 0,133 0,0 0,16
na fabrica Azul = 0,0

* % F.F.A. - % Free Fatty Acids
** o teor limite de sabdes (&leo clarificado) é 6 ppm.

*** o teor limite de clorcfila do produto (éleo clarificado) € 0,5ppm.
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Tabela 28 - Resultados obtidos em escala industriai no descoramenta de éleo de
algod&o. usando 0.3% e 0.5% de argila na Siqueira Gurgel e
COCENTRAL, respectivamente.

Siqueira Gurge! COCENTRAL
Cor Descoramento Descoramento Descoramento Descoramento
¢/ atapulgita o/ filtrex c/atapulgita ¢/bentonita caulinex
Amarela 30,0 30,0 35,0 35,0
Vermetha 7.5 9,0 6,5 8,0
Vermelha * 7.5 10,0
Amarela* 35,0 35,0

* Cor maxima permitida

Obs.: Na Siqueira Gurgel, 2o contrario do que ocorreu na COCENTRAL, os dleos
neutralizados usados nos ensaios comparativos ndo foram idénticos. As
cores iniciais dos oleos eram: amareia = 30,0 e vermelha = 8,5; amarela =
300 e vermelha = 10,0 nos testes com atapuigita e Filtrex,
respectivamente.
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5. DISCUSSAO DOS RESULTADOS

Os estudos de laboratério desenvolvidos com as amostras de Sao Pedro,
Grotéo do Angico, Boa Vista e Terra Branca, permitiram os seguintes comentarios

gerais:

a) Caracterizacao Tecnoldgica

~ As quatro amostras estudadas s3o bastante fridveis e com apenas duas
britagens  6,35mm (1/4") e 1,651mm (10 malhas), seguidas de
escrubagem, apresentaram 80% (peso) abaixo de 0,074mm (200

malhas);

- Os estudos de caracterizacso mineraldgica mostraram que, de uma
maneira geral, todas as amostras apresentaram uma cera
homogeneidade e sao constituidas, essenciaimente, por atapulgita,
quartzo e caulinita. Porém, na amostra de Terra Branca constatou-se

uma percentagem significativa de 20% de carbonato (calcita);

- Afravés de uma escrubagem da amostra britada a 1,651Tmm (10 mathas),
seguida de classificacdo, ficou evidenciado que o teor de quartzo diminui
com a granulometria. Assim, partindo-se de uma amostra com cerca de
20% de quartzo, foi obtido produto com menos de 5% deste mineral, na

fracdo abaixo de 0,074mm (200 mathas).

b) Fluido de Perfuracao

- Nenhuma das amostras podera ser usada, no seu estado natural e moida
abaixo de 0,074mm (200 malhas), como fluido de perfuracdo. As baixas
viscosidades aparentes obtidas (< 6 CP) podem ser atribuidas ao aito teor

de quartzo (> 20%) na amostra global;
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- Somente as atapulgitas Sdo Pedro e Grotic do Angico apresentaram

resultados promissores para fluidos de perfuragdo. A Sdo Pedro atingiu a
viscosidade aparente minima (15¢P) apenas com uma classificacdo a
0,074mm (200 malhas). No entanto, a Grotio do Angico s6 atingiu esse
limite minimo com a ativacio da fracdo abaixo de 0,074mm (200 malhas),

atraves da adigao de MgO;

Os estudos desenvolvidos para aumento da viscosidade aparente
mostraram que a ativacdo a Umido com magnésia caustica calcinada

(M3pAR). na proporgado de 1,5% em peso, foi a mais efetiva:

- As atapulgitas Sao Pedro e Grotio do Angico foram enquadradas como

argilas de aito rendimento (> 12,5m3#).

¢) Descoramento de Oleo Mineral

- Todas as quatro atapulgitas estudadas, apenas moidas abaixo de

0,074mm (200 malhas), descoraram o 6ieo mineral no nivel reguerido
(cor ASTM < 4,5). A eficiéncia de descoramento dessas foi comparada

com a argila Taubaté, e os resultados foram muito proximos:

- A alivagdo térmica das atapulgitas nao apresentou resultados

significativos no descoramento de 6leo mineral. Dessa forma, é'preferivel
utilizar a atapuigita natural (seca), apenas moida abaixo de 0,074mm

(200 malhas).

d) Descoramento de Oleo Vegetal

Nos ensaios de bancada realizados no CETEM, descoraram os Gleos
vegetais estudados, dentro dos limites aceitaveis, as atapulgitas a seguir
relacionadas: Boa Vista (milho, soja e babacu); Sao Pedro {(babacu),

Terra Branca (mitho) e Grotio do Angico (babagu);
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- Nos ensaios industriais realizados junto as refinadoras COCENTRAL e
Siqueira Gurgel, confrontando a atapulgita Boa Vista com a bentonita
Cauiinex e o produto denominado Filtrex, para o descoramento de dleo
de algod&o, os resultados foram satisfatérios e a Boa Vista apresentou
desempenho superior a esses produtos. Ressalte-se, no entanto, que 0
nivel de exigéncia dessas empresas, quanto a cor final dos oleos, &
menos rigoroso do que o mencionado nos estudos de bancada realizados

no CETEM;

- Dentre as atapulgitas estudadas, a Boa Vista apresentou desempenho
igual e por vezes superior & Taubaté, no descoramento de todos os éleos
estudados. Quanto a Tonsil, a Boa Vista apresentou resultados muito
proximos, ficando apenas ligeiramente inferior no descoramento de oleo

de aigodao;

- Nos ensaios realizados junto as indistrias Refinadora de Oleos Brasil e
Alimonda irm&os, para descoramento de 6leo de algodao, sdo realizados
controle tais como niveis de sabfes, acidos graxos e clorofila, no
considerados nos estudos do CETEM. No rebaixamento do nivel dessas
impurezas, a atapulgita Boa Vista apresentou o mesmo desempenho da

Tonsil e Taubaté;

- A ativagdo térmica sé apresentou resultados significativos no

descoramento de 6leo de soja.

Nas figuras 21 e 22 sdo apresentados os fluxogramas preliminares para o
processamento das atapuigitas para fluido de perfuracio e descoramento de dleo

minerais e vegetais.



“RUN OF MINE"

i

SECAGEM
AO SOL

!

BRITAGEM o BRITAGEM
PRIMARIA 50,8mm SECUNDARIA 6,35mm

|
v
PENEIRAMENTO| 4

A SECO
6,35mm

AGUA——» —
r

PRE-HIDRATACAO
(50% SOLIDOS)

AGUA———

r
ESCRUBAGEM
(30% SOLIDOS)

!

PE'g'Eg?ﬁﬁimo Lt . REJEITO

T (QUARTZO+ CALCITA)

FILTRAGAO |
(FILTRO PRENSA)
)

DESAGREGACAO
C/ ATIVAGAO

!

CURA

———» AGUA

————— MgO

SECAGEM

DESAGREGACAQ
[ "}{MOINHO MARTELD)

FILTRO DE MANGA
|

y — ULTRA
+0074mm | CLASSIFICACAO | FINOS_|
PNEUMATICA

v~ 0,074 mm
PRODUTO FINAL
FIG. 21~ FLUXOGRAMA PRELIMINAR PARA PROCESSAMENTO DA ATAPULGITA
PARA FLUIDO DE PERFURAGCAO




60

“RUN OF MINE"

SECAGEM
AO SOL

y

BRITAGEM
PRIMARIA

BRITAGEM
SECUNDARIA

50, 8mm

/

6,35mm

PENEIRAMENTO
A SECO

6,35 mm

MOAGEM EM
MOINHO RAYMOND

1—0,074 mm

PRODUTO

FIG.22 ~ FLUXOGRAMA PRELIMINAR PARA PROCESSAMENTO DA
ATAPULGITA PARA DESCORAMENTO DE OLEO




61

6. CONCLUSOES

Segundo os ensaios realizados concluiu-se;

- as atapuigitas Grotao do Angico e S&o Pedro apresentaram resultados

promissores para utilizacdo como fluido de perfuragao;

- todas as quatro atapulgitas estudadas descoraram o dlec mineral no nivel

requerido;

- as seguintes atapulgitas descoraram os dleos vegetais estudados:

Boa Vista: milho, soja e babacu

S&o Pedro: babagu

Terra Branca: milho

Grotdo do Angico: babacu.
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ANEXO A
RESULTADOS DE ANALISE DE DIFRAGAO DE RAIOS-X
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r/ra DIFRACAO DE RA10S-X

et RESULTADOS DE ANALISE
CPRM
NS de Campo | N2 de Lab, Minerais Identificados

. 7Bg - 610 Attapulgita, quartzo, mineral do 8§rupo da caulinita,
Bao Pedro

illita,
Grotgo - 7BQ - 611 Attapulgita, quartzm, mineral do grupo da caulinitg,
Angico 1 (tragos).
X Attapulgita, guartzo (tragos), mineral dg grupo da cau
Boa Vista. Zba - 812 linita (muito pouco), illita (muito pouen), esmectita
(tragos). :
Calcita, attapulgita, quartzo, illita (muito pouco ),
Terra Branca Z8Q - 613 mineral do grupo da caulinita (tra;ns), esmectita
(tracos),

1

Cbservacdes |

» L L] oot . 1' . . + .
Para ung identificacac mineralogica mais detalhada, foi analisada tanto a ampgty

global coms g fragas fina, Esta foi obtida por seDaraggo Em mMeio aguosc, apos deixar

8 suspensao em repouso durantec duas Noras e meia,



ANEXO B
DETERMINAGAO DE iONS INTERCAMBIAVEIS



DETERMINACAC DE IONS INTERCAMBIAVEIS

(Capacidade de Troca de Cations - CTC)

Referéncig: CENPES
01> Pesar aproximadamente 40g de amostra de argila.
02)  Colocar a amostra em um becher de 1000 ml,
03)  Adicionar 300 ml de dqua deionizada.
04) Agitar com o auxilioc de um agitador magnético durante 5 min.
05)  Adicionar dcido clioridrico concentrado até pH = 4,0,
aladicionar lentamente o 4cido cloridrico para evitar efervescéncia
no becher, caso esta ocorra, adicionar &1cool etilico lentamente até
reducdo da efervescéncia.
blevitar pH < 4,0, caso isto ocorra elevar o pH = 4,0 com NHaOH
c)quando houver argila sobrenadante de aparéncia escura retird-la
para ocutro recipiente.
06) Colocar o becher em banho-maria por 30 min para acelerar o ataque.
07) Filtrar ap6s total eliminagdo dos carbonatos (término da
efervescéncia).
08) Lavar bem a amostra com dgua deionizada.
09) Colocar a amostra em vidro de relégio espalhando-a bem.
10) Secar de 50 & 60°C.
11) Preparar uma solucdo de acetato de ambdnio 77.0800g —— 1 1 com &gua
deionizada em baldo volumétrico.
12) Pesar 0,5g (em dupticata) da argila seca. Anotar a massa (m).
13) Transferir para um tubo de centrifuga.
14) Adicionar ao tubo de centrifuga com amostra 20ml da solucdo de
acetato de aménio com auxilio de bureta.
15) Agitar cuidadosamente.
16) Centrifugar com velocidade > 4662 rpm/20 min.



17)

18)

19)
203
21)
22)
23)
24)
25)

Recolher ¢ sobrenadante com auxilio de uma pipeta, transferindo-se
para baldo de polietileno de 100m.

Adicionar nova atiquota de 20m1 d¢e solucdo de acetato de aménio ao
tubo de centrifuga.

Agitar cuidadosamente.

Centrifugar com a velocidade > 4662rpm/20 min.

Repetir o item 17.

Repetir o item 14 adicionado 10ml de solucdo de acetato de aménio.
repetir os itens 16 e 17.

Completar o baldo com solugdo de acetato de amdnio e homogeneizar.

Dosar por espectrofotometria de absorcdo atémica: Na. K, Ca e Mg na
solugao do item 24.



ANEXO C
ATAPULGITA PARA FLUIDOS DE PERFURAGAO
(NORMAS PETROBRAS 1967 E 1969)



ENSAIO DE ATAPULGITA
(método)

N-1967
Ago/84
1. OBJETIVO

Esta norma fixa o modo pelo qual devem ser verificados os requisitos a que deve
obedecer a Atapulgita, objeto da norma N-1969.

2. NORMAS A CONSULTAR
2.1. Da PETROBRAS
N-1969 - Atapulgita para Fluidos de Perfuragio.
2.2. Da ABNT (Associagio Brasileira de Normas Técnicas)
EB-22 - Peneiras para Ensaio.
2.3. Do API (American Petroleum Institute)
RP-13 - Recommended Practice for Standard procedure for Testing Drilling Fluids.
3. APARELHAGEM E REAGENTES
3.1. Balanga com sensibilidade de 0,01 g.

3.2. Misturador Hamilton Beach, modelo 936, com respectivo copo, ou similar. A
velocidade do eixo do misturador deve ser situar na faixa de 16.000 a 18.000 rpm, sem
carga.

Propriedade da PETROBRAS Palavras-chave: Ensaio - Atapulgita
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N-1967

3.3. Regulardor de voltagem para manter a tensio no misturador dentro de + 5% do valor
nominal.

3.4. Viscosimetro Fann V-G meter, modelo 35-A, devidamente calibrado.
3.5. Estufa que fornega a temperatura de 105 + 5° C.

3.6. Peneira ABNT de abertura nomianl 0,075 mm (U.S. Standard n° 200), com didmetro
de 7,62cm e distdncia do topo 4 tela de 6,35 cm.

3.7. Cloreto de sodio p.a. ou de comportamento idéntico ao p.a., nas condigdes do ensaio.
4. PROCEDIMENTO

4.1. Preparo das Suspensdes e Determinacées da Viscosidade Aparente

4.1.1. - Preparo da suspens#o para o tipo 1.

Dissolver 200g de NaCl em 500 ml de 4gua destilada ou desmineralizada. obtendo assim
uma solugdo saturada. Filtrar através de papel Whatman n° 4, ou equivalente. Medir 420 ml
e transferi-los para o copo do agitador. Adicionar 34,6 de atapulgita do tipo 1, mantendo o
misturador em velocidade baixa durante esta operacio. Agitar a suspensdo durante 20
minutos em velocidade alta. Ap6s 2 minutos de agitagfo, interrompé-la uma tnica vez,
durante 30 segundos, no maximo, para remover qualquer material que haja aderido as
paredes do copo. Deixar em repouso durante 24 horas, & temperatura ambiente.

4.1.1.1. - Viscosidade aparente para o tipo I

Agitar a suspensfo durante 5 minutos em volocidade alta. Transferi-la para o recipiente
do viscosimetro e aciona-lo a 600 rpm, durante 1 minuto. Efetuar a leitura. Anotar a
viscosidade aparente, em cP, como valor obtido a 600 rpm, dividido por 2.

4.1.2. - Preparo da Suspens#o para o Tipo II

Dissolver 200g de NaCi em 500ml de 4gua destilada ou desmineralizada, obtendo assim
uma solugéo saturada. Filtrar através de papel Whatman n° 4, ou equivalente. Medir 420m}
¢ transferi-los para o copo do agitador. Adicionar 24,0g de atapulgita do tipo 11, mantendo o
misturador em velocidade baixa durante esta operagdo. Agitar a suspensdo durante 20
minutos em velocidade alta. Apos 2 minutos de agitacdo, interrompé-la uma dnica vez,
durante 30 segundo, no maximo, para remover qualquer material que haja aderido as
paredes do copo.

4.1.2.1. - Viscosidade Aparente para o Tipo I

Imediatamente apos a agitagdo referida em 4.1.2, transferir a suspensdo para o recipiente
do viscosimetro. Aciond-lo a 600 rpm durante 1 minuto. Efetuar a leitura. Anotar a
viscosidade aparente em cP como o valor obtido dividido por 2.



N-1967
4.2. Granulometria por Via Umida
4.2.1. - Pesar aproximadamente 10g de atapulgita, com precisao de 0,01g.

4.2.2. - Agitar em velocidade baixa, no misturador, 350cm3 de agua destilada contendo,
0,2g de tetrafosfato ou metafosfato de sodio. Adicionar, durante a agitagio, os 10g de
atapulgita. Mudar para velocidade alta e agitar durante 20 minutos.

4.2.3. - Deixar a amostra em repouso por duas horas.

4.2.4. - Agitar novamente, por 5 minutos, em velocidade alta, e passar a amostra através da
peneira 0,075 da ABNT (USS n® 200).

4.2.5. - Lavar o material na tela com 4gua & pressdio de 68,95 kPa manométrica (10 psig)
utilizando um aspergidor, durante dois minutos. Durante a lavagem manter o aspergidor
apoiado no aro da peneira, de modo que o jato tenha uma altura constante de 6.35cm.

4.2.6. - Transferir o residuo para uma cépsula de evaporagfio previamente tarada. Evaporar
em banho-maria € secar o residuo em estufa a 105 % 5° C por uma hora.

4.2.7. - Esfriar, em seguida, em dessecador e pesé-lo com aproximacdo de 0,0lg. A
percentagem do residuo retido na peneira é expressa pela formula:

Residuo, % = Peso do residuc x100
Peso da amostra

4.3. Umidade

Pesar aproximadamente 10g de atapulgita, com precisdo de 0,01g. Secar a amostra, a
peso constante, numa estufa 3 temperatura de 105 + 5° C. Resfriar a amostra num
dessecador, e pesar. A percentagem de umidade serd expressa pela formula:

Umidade, % = (1- Peso.d? .amostra seca ) x 100
Peso inicial da amostra

4.4. Teor em Quartzo

O teor em quartzo deve ser determinado por difragéo de Raios-X.

CONTEC - Subcomissao n° 01 - Aditivos para Fluidos de Perfuragéo

Toda norma € dindmica, estando sujeira a revisdes. Comentarios e sugestdes para seu
aprimoramento devem ser encaminhados 3 Comissdo de Normas Técnicas da
PETROBRAS - CONTEC - RJ.



N-1969
Ago/84
ATAPULGITA PARA FLUIDOS DE PERFURACAO
(especificacdes)

1. OBJETIVO

1.1, Esta Norma fixa as caracteristicas exigiveis para a qualificacio e aceitagio de
Atapuigita para fluidos de perfuragéio de pogos de petréleo.

1.2. Esta norma estabelece dois tipos de atapulgita.

2. NORMAS A CONSULTAR

2.1. Da PETROBRAS
N-1967 - Ensaio de Atapulgita.

2.2. Da ABNT (Associagio Brasileira de Normas Técnicas)
EB-22 - Peneiras para Ensaio.

3. CONDICOES GERAIS

3.1. Embalagem

A Atapulgita deve ser fornecida em sacos de papel "kraft"80 ou em "containers"de 1
tonelada.

Os sacos de papel "kraft"devem ser multifolhados de 4 folhas (3 comuns e 1
impermeabilizada), com as dimens&es de 58 x 41, 5 x 9, Ocm, podendo ser valvulados ou
costurados. As costuras devem ser duplas com as dobras de fechamento reforgadas. E
vedada a utilizagdo de arame em qualguer parte da embalagem. O peso liquido de cada
saco deve ser de 25 kg, admitindo-se para esta unidade de embalagem a tolerancia de 2%
para menos, devendo, todavia, o peso liquido total da partida corresponder a um minimo de
25 kg por saco.

Os "containers" devem conter um minimo de 1000 kg de atapulgita ¢ devem ser
convenientemente marcados como exigido no item 3.2.1.

Propriedade da PETROBRAS Palavras-chave: Atapulgita-Fluidos-Perfuragac
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3.2. Marcacio
3.2.1.- A marcagio de cada saco ou "container"deve constar de:

- Atapulgita para fluidos de perfuragio;

- N-1969;

- Tipo I ou Tipo II;

- Norma do fabricante;

- Namero de lote;

- Peso liquido (kg);

- Numero da autorizagio de fornecimento de material (AFM), quando houver;

- Data de fabricacio.

3.2.2. - Outras marcagdes de interesse do fabricante ou exigéncias de legislacdo especifica,
podem constar, também, da marcaggo.

3.2.3. - As letras da indicagio da embalagem devem ter dimensdes que permitam perfeita
nitidez e identificagdo do produto.

3.3. Unidade de Compra
A unidade de compra e o saco de 25kg ou a tonelada,
3.4. Local de Recebimento

O local de recebimento ¢ outras informagdes especiais devem constar da Autorizagfio de
Fornecimento de Material (AFM), quando a compra ndo for efetuada através de "Supply
House" (firmas supridoras de aditivos para fluidos).

4. CONDICOES ESPECIFICAS

Os requisitos da atapulgita, objeto desta Norma, sio os indicados na Tabela. Néo se
admite a adigdo de matérias orgdnicas na preparagio da atapulgita, que deve se apresentar
isenta de aglomerados e materiais estranhos.



N-1969
Tabela
Requisitos

Tipo I ou Tipo 1I
Caracteristicas minimo maximo
Viscosidade aparente, cP (1) 15.0 -
Teor em Quartzo, % em peso - 8,0
Residuo na peneira (1,075 da ABNT (2} (USS n° 200), % em peso - 8.0
Umidade, % - 16,0

(1) Valores para concentrago da atapuigita de:
34,6 g/420 ml de solugio saturada para o tipo 1.
24,0 /420 ml de solugdo saturada para o tipo IL.

(2) A peneira usada deve satisfazer a especificagdo EB-22 da ABNT.
5. INSPECAO E AMOSTRAGEM
5.1. Inspegio

O fornecedor ("Supply ou fabricante) é responsavel pelo cumprimento de todas as
exigéncias aqui definidas. Cada lote dever ser acompanhado respectivo Certificado de
Anilise, assinado por técnico credenciado junto ao Conselho Regional de Quimica - CRQ.

5.2. Lote

O lote ¢ formado de atapulgita produzida sob condi¢des idénticas e apresentado para
inspegdo ao mesmo tempo. O lote é constituido por 15 toneladas de atapulgita.

5.3. Amostragem

Para a constatag@o dos requisitos desta Norma, sera formada uma amostra de 10kg,
representativa de cada lote, retirando-se 500g de 20 sacos, tomados ao acaso.

No caso do material ser fornecido em "containers", a amostragem deve ser de 700g de
material retirado de cada "container”, a fim de formar uma amostra media de 10,5kg. As
amostras colhidas de "containers"devem ser constitujdas de porgOes da superficie, meio e
fundo, utilizando-se amostrador especial.



N-1969
5.4. Ensaios

Os ensaios devem ser executados de acordo com os procedimentos descritos na norma
N-1967 - Ensaio de Atapulgita.

6. ACEITACAQ

A PETROBRAS, para aceitar a partida, se reserva o direito de ensaiar o produto para
verificag@o dos requisitos certificados, usando os procedimentos da N-1967 - Ensaio de
Atapulgita.

CONTEC-Subcomissio n° 01 - Aditivos para Fluidos de Perfuragio

Toda norma € dinamica, estando sujeita a revisdes. Comentédrios e sugestdes para seu
aprimoramento devem ser encaminhados a4 Comissio de Normas Técnicas da
PETROBRAS - CONTEC - RJ.
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