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AVALIACAO DO USO DE MICRODISPOSITIVOS DE PDMS PARA
VISUALIZACAO DO FLUXO DE INJECAO DE FLUIDOS POLIMERICOS
PARA APLICACAO EM RECUPERACAO AVANCADA DE PETROLEO
(EOR)

Resumo

A recuperacdo avancada de petréleo (EOR) é uma das técnicas de recuperacdo de grande interesse, a
qual consiste na inje¢do de fluidos complexos no reservatério. Para avaliacdo do melhor tipo de fluido,
€ necessario conhecer seu comportamento em condi¢des de reservatdrio. Ainda que existam
experimentos que possam simular a injecdo do fluido diretamente em plugues de rocha, tais
experimentos possuem um alto custo e demandam muito tempo para serem realizados. O foco deste
estudo é o desenvolvimento de microdispositivos em polidimetilsiloxano (PDMS) para a simulacéo dos
processos de recuperacgdo secundaria e EOR, através da injecdo controlada de fluidos, visando melhorar
a eficiéncia de recuperacdo em reservatorios. O material é de baixo custo, versatil e sua transparéncia
permite uma melhor visualizagcdo do mecanismo de deslocamento dos fluidos durante a injegéo, bem
como calcular o fator de recuperacéo (FR) alcangado. Foram gerados em impressora 3D SLA 2 tipos de
moldes para a fabricagdo dos dispositivos, um com a geometria desenvolvida, onde ocorre o
deslocamento dos fluidos; e outro sem, funcionando como uma tampa. Foi adicionada aos moldes uma
mistura de PDMS com o agente curante (10:1), removeu-se 0 ar da mistura e entdo a mesma foi deixada
em descanso por 48 horas em um dessecador. Para a selagem das duas partes foram testados 2 métodos:
utilizando a resina adesiva NOA 81 e a selagem através de plasma cleaner. Ap6s a selagem o dispositivo
foi saturado com 6leo mineral EMCA. Em seguida, foi injetada uma salmoura sintética com 29940 ppm
de teor de sais dissolvidos, simulando a recuperagao secundaria e por fim realizado a inje¢do com fluidos
poliméricos, simulando EOR. Foram utilizados fluidos poliméricos a base de poliacrilamida
(concentragdo = 3000 mg.L™) e com a adigdo das cargas SiO; e cinzas volantes de carvdo. Ap6s as
injecOes, as imagens obtidas foram tratadas com auxilio do software IMAGE J. Os moldes impressos se
mostraram eficazes para a fabricacdo dos dispositivos. A transparéncia do PDMS auxiliou na melhor
compreensdo dos mecanismos de interacdo e deslocamento dos fluidos durante o processo de injecao.
O método de selagem mais eficaz foi o de plasma cleaner, visto que o selamento com NOA 81 era fragil
e resultou em vazamentos constantes, mesmo sob baixa taxa de injecdo. Através do tratamento das
imagens, calculou-se o FR e observou-se que os fluidos com carga apresentaram recuperagdo superior
ao mesmo fluido sem carga.

Palavras-chave: Microfluidica; Microdispositivo; HPAM; EOR.

Abstract

Enhanced oil recovery (EOR) is one of the recovery techniques of great interest, which consists of
injecting complex fluids into the reservoir. In order to evaluate the best type of fluid, it is necessary to
know its behavior under reservoir conditions. Although there are experiments that can simulate the
injection of the fluid directly into rock plugs, these are expensive and time-consuming. The focus of this
study is the development of polydimethylsiloxane (PDMS) microdevices for simulating secondary
recovery and EOR processes through controlled fluid injection, with the aim of improving recovery
efficiency in reservoirs. The material is cheap, versatile and its transparency allows better visualization
of the fluid displacement mechanism during injection, as well as calculating the recovery factor (RF)

ASSOCIACAO BRASILEIRA DE PESQUISA E DESENVOLVIMENTO EM PETROLEO E GAS
UFRN — CT - NTI - NUPEG — Bloco 17 — CEP: 59072-970 — Natal/RN — Brasil - Caixa Postal, 1673
CNPJ: 07.286.758/0001-87 — Site: www.portalabpg.org.br — E-mail: abpg@portalabpg.org.br



http://www.portalabpg.org.br/

120 CONGRESSO BRASILEIRO DE PESQUISA E DESENVOLVIMENTO EM PETROLEO E GAS

achieved. Two types of molds were printed on an SLA 3D printer to manufacture the devices: one with
the developed geometry, where the fluids are displaced, and one without, which acts as a lid. A mixture
of PDMS and curing agent (10:1) was added to the molds, the air was removed and the mixture was left
to rest for 48 hours in a desiccator. To seal the two parts, two methods were tested: using NOA 81
adhesive resin and sealing using plasma cleaner. After sealing, the device was saturated with EMCA
mineral oil. Synthetic brine with a dissolved salt content of 29940 ppm was then injected, simulating
secondary recovery, and finally polymeric fluids were injected, simulating EOR. Polymeric fluids based
on polyacrylamide were used (concentration = 3000 mg.L™?) and with the addition of SiO; fillers and
coal fly ash. After the injections, the images obtained were processed using the IMAGE J software. The
printed molds proved to be effective for manufacturing the devices. The transparency of the PDMS
helped to better understand the mechanisms of fluid interaction and displacement during the injection
process. The most effective sealing method was the plasma cleaner, as sealing with NOA 81 was fragile
and resulted in constant leakage, even at low injection rates. By processing the images, the RF was
calculated and it was observed that the fluids with fillers showed higher recovery than the same fluid
without fillers.

Keywords: Microfluidic; Microdevice; HPAM; EOR.
Introducao

Devido ao aumento da demanda por petrdleo, técnicas de recuperacdo que propiciem a producdo
de um maior volume de 6leo tém sido cada vez mais estudadas (BAGHERPOUR et al., 2019).

A recuperacdo priméaria é a técnica que se baseia na energia natural do reservatorio para a
producdo de petréleo, basicamente pela diferenca de pressao entre o interior do pogo e a superficie. Este
processo € responsavel pela producéo de cerca de 10% do volume de OOIP (Original Oil in Place)
(PLANCKAERT, 2014).

A recuperagdo secundaria visa a manutengdo da pressdo do interior do reservatorio, mantendo o
deslocamento do 6leo para fora do pogco (NWIDEE et al., 2016). Esta manutencgdo ocorre com a inje¢do
de fluidos externos (agua ou gas) no interior do reservatorio, através de pogos injetores. Esses fluidos,
ao serem injetados, promovem uma varredura fisica do petréleo, resultando em uma recuperagdo média
de 30% do OOIP, juntamente com a recuperacgao primaria. As elevadas tensdes interfaciais entre o fluido
injetado e o dleo, que propicia a baixa eficiéncia de deslocamento, além da alta diferenga de viscosidade
entre o 6leo e o fluido injetado, que resulta na baixa eficiéncia de varredura do reservatorio pelo fluido
injetado (também conhecida como baixa eficiéncia de varrido), promovem as baixas taxas de
recuperacao de 6leo dos métodos de recuperacdo secundaria (HERRERA e HERRERA, 2011).

Visando obter uma recuperagdo ainda maior do OOIP, também pode ser adotado 0 método de
recuperacao avancada (Enhanced Oil Recovery — EOR). Neste método, séo utilizados fluidos complexos
para injecdo no reservatorio com o objetivo de alterar as condi¢Ges da formag&o e o mecanismo de
deslocamento, visando a melhoria da eficiéncia de varrido e/ou deslocamento e, assim, recuperando
maior volume de 6leo. Esse processo, em conjunto com os anteriores, pode recuperar um volume de
6leo de cerca de 60% (GIRALDO, FRANCO e CORTES, 2016).

Para que se possa avaliar qual tipo de fluido é o melhor para ser injetado, é necessario conhecer
0 comportamento deste fluido em condi¢es de reservatorio. Ainda que existam experimentos que
possam simular a injecdo do fluido diretamente em plugues de rocha, tais experimentos possuem um
alto custo e demandam muito tempo para serem realizados (SUN et al., 2017).
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Por esse motivo, a utilizacdo de micromodelos que simulem de maneira satisfatoria as condi¢des
de reservatorio para avaliacdo dos fluidos é uma alternativa para que se possa entender o mecanismo de
acdo e a interacdo do fluido injetado com o meio poroso (WILLINGHAM et al., 2010). Os
micromodelos sdo pequenos dispositivos transparentes que possuem uma estrutura porosa interna e que
permitem a visualizacdo do escoamento do fluido, além de permitir avaliar o fator de recuperagéo,
atraves da captura de imagens (KARADIMITRIOU e HASSANIZADEH, 2012).

Tais dispositivos sdo muito versateis, podendo ser fabricados com diversos materiais diferentes,
sendo o vidro e o polidimetilsiloxano (PDMS) os mais utilizados. Os diversos métodos de fabricacao,
tipos de geometria, variacdo do tamanho dos poros e diferentes formas de visualizagdo do micromodelo,
contribuem para que o micromodelo fabricado possa ter suas caracteristicas moldadas de acordo com a
necessidade e objetivo do experimento (LIFTON, 2016).

Com isso, tais dispositivos podem ser utilizados como uma importante ferramenta de avaliacdo
dos fluidos a serem injetados, permitindo a simulagdo e a visualiza¢do do escoamento do fluido de forma
mais pratica e com baixo custo quando comparado com testes mais detalhados e precisos, como 0
coreflooding, por exemplo. Para a avaliagdo do microdispositivo desenvolvido, foram utilizados fluidos
poliméricos a base de poliacrilamida (concentracédo = 3000 mg.L ) e com a adicéo das cargas SiO; e
cinzas volantes de carvao.

Metodologia
- Materiais

O polimero utilizado foi a poliacrilamida parcialmente hidrolisada com o nome comercial de
Flopaam™ 35308, fornecidos pela SNF (Brasil), com massa molar 106 Da e 30% de grau de hidrélise.

A carga SiO; foi adquirida da empresa Sigma-Aldrich e foi utilizada como recebida. Ja a carga
de CFA foi peneirada e separada em faixas com diferentes tamanhos de particula. A faixa utilizada nesse
trabalho foi 0,105 > D > 0,063 mm, por apresentar melhor interacdo com a matriz polimérica, segundo
estudos prévios (CANCELA et al., 2022).

- Caracterizacéo das cargas por Difratometria de Raios-X (XRD)

As analises de XRD tem como objetivo a determinagdo da composicao cristalogréfica das cargas
(SiO2 e CFA). Tais andlises foram realizadas em um difratbmetro de raios-X da marca PROTO
Manufacturing, modelo AXRD Benchtop, com fonte de cobre. O escaneamento aplicado foi de (26) 2-
80°, sob velocidade de 3°/min, 30 kV e 20 mA. Dessa forma, foi possivel observar a estrutura e a fase
cristalina das cargas.

- Preparo das solug@es poliméricas

Inicialmente, uma salmoura sintética foi preparada com a composi¢do de uma agua de injecao
utilizada em reservatorios de petréleo, contendo sais mono e divalentes. A composicdo da salmoura
utilizada foi: NaCl: 27970 ppm; KCI: 717 ppm; CaCl, Anidro: 429 ppm e MgCl,.6H,0: 924 ppm. Tendo
assim 29940 ppm de total de sais dissolvidos (TDS).

O preparo das solugdes poliméricas foi realizado a partir da solubilizagdo dos polimeros em &gua
destilada (concentracdo = 3000 mg.L™?), sob agitacdo magnética constante em temperatura ambiente (+
25 °C). As cargas foram dispersas separadamente nas salmouras sintéticas preparadas através de um
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processador ultrassdnico. Em seguida, as dispersdes foram adicionadas a solucdo polimérica sob
agitacdo constante por 60 minutos, obtendo um volume final de 20 mL para cada amostra e concentragéo
final de 700 mg.L™.

Para melhor identificagdo das fases no microdispositivo, foi utilizado o corante da marca Zeneca
(coloracdo vermelha) para o 6leo EMCA. Ja para a agua salina foi utilizado o corante da marca Coral
(coloracdo amarela) e para os fluidos poliméricos o corante com coloracdo azul, da mesma marca.

- Confeccéo dos microdispositivos

Os micromodelos foram confeccionados de acordo com caracteristicas encontradas em uma rocha
reservatorio, simulando o ambiente em que o fluido sera submetido apds sua injecdo. Por esse motivo,
o material utilizado foi o polidimetilsiloxano (PDMS), um material flexivel e com boa transparéncia e
baixo custo, o que facilita sua moldagem e garante uma boa visualizacdo do fluxo durante a inje¢éo. Foi
utilizada uma rede porosa bidimensional, baseada em uma sobreposicdo de poros de rochas reais (DEL
GRANDE, 2022).

Foram gerados em impressora 3D SLA 2 tipos de moldes para a fabricacdo dos dispositivos, um
com a geometria desenvolvida, onde ocorre o deslocamento dos fluidos; e outro sem, funcionando como
uma tampa. Foi adicionada aos moldes uma mistura de PDMS com o agente curante, na proporgéo de
10:1. Em seguida, removeu-se todo o ar da mistura com o auxilio de uma bomba a vacuo e entéo a
mesma foi deixada em descanso por 48 horas em um dessecador. Apds isso, 0 PDMS foi retirado da
forma e como resultado foram obtidos substratos de PDMS com a geometria desenvolvida e sem a
geometria (tampa).

Para a selagem, foram avaliados 2 métodos: selagem com a resina adesiva Norland Optical
Adhesive (NOA 81) e; selagem com Plasma Cleaner. O processo de selagem com NOA 81 consistiu
em unir as duas partes de PDMS desenvolvidas (tampa e geometria) colocando uma acima da outra,
com o NOA 81 na interface. Apds isso, o dispositivo foi levado a uma camara de raios ultravioleta (UV)
por 3 minutos para o enrijecimento da resina adesiva, resultando na selagem do dispositivo.

Ja para a selagem com Plasma Cleaner, foi realizada uma limpeza da superficie dos substratos,
com &gua deionizada e etanol em banho de ultrassom. Os substratos foram estdo levados ao Plasma
Cleaner ja em posicédo para selagem por 10 minutos. Por fim, os dispositivos foram mantidos por 2 horas
em estufa a 60°C.

- Ensaios nos micromodelos

Inicialmente, o micromodelo foi saturado com éleo mineral EMCA e, em seguida simulado a
técnica de recuperacdo secundaria, com a injecdo de agua salina, resultando em um percentual de
recuperacdo de Oleo. Apos isso, foi injetado o fluido polimérico, simulando assim a recuperagdo
avancgada. As imagens capturadas foram tratadas com o auxilio do software Image J, no qual foi possivel
calcular aproximadamente o fator de recuperacdo alcangado.

Resultados e Discussao
- Caracterizag0es

Todos 0s materiais necessarios para este trabalho puderam ser adquiridos com sucesso. O
difratograma de Raios-X da carga SiO, confirmou sua composi¢do. O tamanho de particula calculado
foi de 1,31 nm, estando de acordo com as informacGes do fabricante. No caso da CFA, foi utilizado o
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tamanho de particula na faixa de 0,063 — 0,105 mm. Além disso, foi identificado a presenca de 6xidos
metalicos de elementos como silicio, ferro, aluminio e célcio.

- Confeccéo dos microdispositivos

Os moldes em resina fabricados em impressora 3D sdo resistentes e apresentaram boa
reprodutibilidade da geometria proposta, sendo adequados para utilizacdo como moldes para os
substratos de PDMS.

O PDMS utilizado promoveu boa flexibilidade e transparéncia para os dispositivos
desenvolvidos. Além disso, se mostrou resistente aos fluidos injetados, permitindo a reutilizacdo dos
dispositivos algumas vezes. O corante utilizado para o fluido oleoso resultou na coloragéo dos canais,
fazendo com que o dispositivo precisasse ser descartado apds algumas utilizagGes, visto que tal
coloragdo comecou a afetar a visibilidade do mesmo.

Apesar da selagem com NOA 81 ter sido bem-sucedida, unindo ambos os substratos de PDMS,
este método possui alta fragilidade, visto que durante a injecdo de fluidos mais viscosos (como o 6leo e
o fluido polimérico), em pontos de maior resisténcia mecénica, foi gerado um aumento de presséo local
e com isso 0 NOA 81 ndo resistiu. Deste modo, foi observado um desprendimento dos substratos nessas
regides, 0 que causou o vazamento do fluido injetado e/ou o escape do fluido para fora da geometria
desenvolvida, como pode ser observado pela Figura 1, indicado pelas setas vermelhas.

Figura 1 —VVazamento ocorrido durante a injecao do fluido polimérico (a) apds a injecao de salmoura e
(b) somente com a injecédo do fluido polimérico.

Fonte: Elaborado pelo autor.

J& quando utilizado o plasma cleaner, a selagem foi mais eficiente, resistindo as pressoes locais
geradas durante a injecdo, inclusive dos fluidos mais viscosos e até mesmo durante a reutilizacdo dos
dispositivos. Portanto, este método foi escolhido para a realizagdo da selagem de todos os dispositivos
utilizados neste trabalho.

- Ensaios nos micromodelos

Inicialmente, 0 micromodelo foi saturado com 6leo por meio de uma seringa acoplada a uma
bomba, garantindo um fluxo continuo durante todo o experimento. Em seguida, foi simulada a técnica
de recuperagdo secundéria, com a inje¢do de agua salina, resultando em um percentual de recuperacdo
de dleo. Apos isso, iniciou-se a injecdo do fluido polimérico para visualizacdo e quantificacdo do
aumento do fator de recuperagéo. A vazdo de injecdo utilizada tanto para a salmoura quanto para o fluido
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polimérico foi de 50 pL/mim. Os experimentos foram realizados em duplicata. A Figura 2, apresenta o
aspecto dos dispositivos durante a injecéo dos 3 tipos de fluidos utilizados.

Figura 2 - (a) injecdo do 6leo modelo; (b) inje¢do de salmoura; (c) injecdo do fluido polimérico sem
carga.
(a) B0 (b) | Ve () - 7w

k . [ s gl S
Fonte: Elaborado pelo autor.

Apos a injecdo dos fluidos, as imagens capturadas foram tratadas para analise do comportamento
do fluido durante sua injecdo e para quantificagdo do fator de recuperagdo (RF). Primeiramente foi
utilizado o software Adobe Photoshop Lightroom para aumentar o contraste entre dos fluidos, visto que
o0 contraste natural dos tons dos fluidos ndo foi suficiente para observar as interfaces fluido-fluido nas
imagens.

Posteriormente, foi utilizado o software ImageJ para os ajustes mais finos na imagem, sendo eles:
rotacdo da imagem; corte da imagem; conversdo dos pixels em milimetros (mm): sobreposicdo de
imagens; segmentacdo e acoplamento da imagem. Com isso pode ser observado o comportamento
apresentado pelo fluido, assim como calcular a porcentagem de 6leo recuperado do microdispositivo,
em cada etapa de injecao.

A Tabela 1 apresenta os RF calculados ap6s o tratamento das imagens, com a recuperagao
secundaria e avangada, assim como o percentual de recuperagdo adicional alcancado pela recuperacdo
avancada. Os fluidos avaliados foram 3530 (sem carga), 3530 C (com CFA) e 3530 S (com SiOy).

Tabela 1 - Média dos valores de recuperacao alcangados.

Tipo de Recuperagéo 3530 3530 C 3530 S
Secundaria 37,82% 40,72% 40,35%
Avangada 39,97% 44,13% 44,70%
Adicional 2,16% 3,41% 4,35%

Fonte: Elaborado pelo autor.

Os percentuais de recuperagdo secundéria estdo de acordo com os observados por outros autores
na literatura (=35%), utilizando microdispositivos com caracteristicas. Ja para recuperacdo avancada
com a utilizacdo de polimero, apesar de apresentarem composicao diferente, é observado na literatura,
recuperacao na faixa de 40 — 60%, apo6s a injecdo do fluido polimérico (MEYBODI, KHARRAT e
GHAZANFARI, 2008; CHERAGHIAN, 2015; ELYADERANI e JAFARI, 2020; HINCAPIE et al.,
2022).

Conclusoes
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Os moldes impressos se mostraram eficazes para a fabricacdo dos dispositivos, assim como a
técnica de impressao 3D utilizada. A PDMS apresentou boa transparéncia o que permitiu a observagéo
dos mecanismos de interacdo e deslocamento dos fluidos durante o processo de injecdo. O método de
selagem mais eficaz foi o de plasma cleaner, visto que o selamento com NOA 81 apresentou maior
fragilidade, resultando em vazamentos constantes, mesmo sob baixa taxa de injecdo, devido
principalmente a pressdo exercida pelo fluido no dispositivo, durante sua inje¢do. Através do tratamento
das imagens, foi possivel calcular o FR e observou-se que os fluidos com carga apresentaram
recuperacao superior ao mesmo fluido sem carga, sendo a carga SiO; a que apresentou 0 maior fator de
recuperacéo.
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