METODOLOGIA / PLANEJAMENTO DE MONTAGEM DE
LABORATORI



Livros Gratis

http://www.livrosgratis.com.br

Milhares de livros gratis para download.



METODOLOGIA / PLANEJAMENTO DE MONTAGEM DE
LABORATORIO PARA DETERMINACAO DO DANO DE FORMACAO
EM SISTEMAS SOB INJECAO DE AGUA

FILIPE AUGUSTO TORRES

Tese apresentada ao Centro
de Ciéncia e Tecnologia da
Universidade Estadual do Norte
Fluminense, como parte das
exigéncias para obtencao do titulo de
Mestre em Engenharia de

Reservatério e de Exploracao.

Orientadora: Themis Carageorgos, Ph.D.

MACAE - RJ
FEVEREIRO - 2006



METODOLOGIA / PLANEJAMENTO DE MONTAGEM DE
LABORATORIO PARA DETERMINACAO DO DANO DE FORMACAO
EM SISTEMAS SOB INJECAO DE AGUA

FILIPE AUGUSTO TORRES

Tese apresentada ao Centro
de Ciéncia e Tecnologia da
Universidade Estadual do Norte
Fluminense, como parte das
exigéncias para obtencao do titulo de
Mestre em Engenharia de
Reservatério e de Exploracao.

Aprovada em 08 de Fevereiro de 2006

Comissao Examinadora:

Fatima Maria Zanon Zotin (D.Sc., Engenharia Quimica — UERJ)

Adolfo Puime Pires (D.Sc., Engenharia de Petréleo - LENEP/CCT/UENF)

Luiz Geraldo Loures (D.Sc., Geofisica - LENEP/CCT/UENF)

Themis Carageorgos (Ph.D, Hidrometalurgia - LENEP/CCT/UENF) (orientador)



Esta Dissertacao é dedicada a José Rubens Torres,
Maria de Maris Sarmento Torres e

Antbdnio Carlos Torres.



$
#
( /
# - 1
$
- )2!
#
#H
7
#H
# $ 8 &

%

# 1

A Deus, por tudo.

$ &
* +
# 0, % -
# $0
$ #1
)
3 1
0 -
2 $ 8 &
6



SUMARIO

Capitulo 1 - Introducao e objetivos ... 1
Capitulo 2 - Revisao bibliografica e conceitos basicos ........................... 8
2.1. Perda de Injetividade. ... 8
2.1.1. Modelos de perda de injetividade ..............eeeeeeeeiiieiiiiiiieiiiiiienninens 20
2.1.2. Resumo da revisao sobre perda de injetividade............cccuvvunneee 22
P2 [ T2 g1 T - Vo= Lo 2SR 24
2.2.1. Modelos para previsao de iNCrustagaio ........ccceeeveriuveriieereeeennnnns 33
2.2.2. ResumoO da INCrUSTACAD.......uuuuuueerieiiiiiiiiiiiiitiieiiiiveeeeeeaeseeeeeeennennes 36
2.3. Metodologia de contagem de particulas.........cccoeeeeeeeeeeeeeeeeecceeeeeee, 39

2.3.1. Variaveis m

vi



4.7. Conclusdes do Capitulo 4 ... 62

Capitulo 5 - Calibracao do contador de particulas ..................ccc.ccoenee 64
T I =1 =] = U 65
5.1.1. Agua ultrapura MiliQ ..........cooveveeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e 65
5.1.2. Cloreto de sOdio ( NaCI) .......ueeiiiiiiieeee e 65
5.1.3. Preparacao da Salmoura.........ccceoviiiiiiiiiiieeeee e 65
5.1.4. Testes no contador de particulas .........cccceeeeeeeriiiiiiiiiiieeeee e 66
5.2. Resultados e discussoes dos testes no contador de particulas.......... 67
5.3. Conclusdes do Capitulo 5 ... 70
Capitulo 6 - Consideracoes finais ...............cccccuviiiiiiee e, 71
Capitulo 7 - Recomendacoes Futuras................ccccoeiiiiiiiiniiiiec e 73
Capitulo 8 - Referéncias Bibliograficas ...............cccccccoiiiiiiii s 74
Apéndice A - Descricao dos equipamentos adquiridos.......................... 79
Apéndice B - Instalacao e montagem do transdutor de pressao............ 95

Apéndice C - Selecao do diafragma e torque dos parafusos do
ransdulor ... 103
Apéndice D - Calibracao do indicador digital de presséao..................... 105
Apéndice E - Passo a passo de operacao do contador de particulas..107
Apéndice F - Operando o coletor de fragoes.............ccccceeerviiiiiiieeeennnnn. 125
Apéndice G - Componentes e procedimento de operacao do Milli-Q..148
Apéndice H - Resultados de todos os testes de contagem de particulas

Vii



INDICE DE FIGURAS

Figura 1. Formacéao do reboco externo no meio poroso pela penetragdo das
particulas €m SUSPENSA0. ...cccoiiiiiiiiiiiieee et 9
Figura 2. Formacao do reboco externo devido a penetracao de particulas em
SUSPENSA0 NA AQUA A€ INJEGAD. ..oocueeeeeiiiieee e e e e ettt e e e e e e e e e ee e e e e e e e ennes 10
Figura 3. Penetracdo de particulas finas no meio poroso gerando o dano
profundo (figura modificada de da Silva, 2003, tese de mestrado).............. 11
Figura 4. llustracdo das pontes formadas pelas particulas em suspensao
quando penetradas profundamente no meio poroso (figura modificada de da
Silva, 2003, tese de MeStrado). ....ccoeeeeeeiieeeeeeeeeeeeeeeee e 11
Figura 5. Esboco da célula de confinamento utilizada com as saidas para os
transdutores para se obter medidas das pressdes de entrada e em pontos
da amostra de rocha (figura modificada de da Silva, 2003).......................... 12
Figura 6. Sistema montado para estudo da deposicao de particulas em meio
poroso simulado por membrana (figura modificada de Ramachandran e
FOQler, 1998).... e 13
Figura 7. Célula de fluxo em amostra de rocha com face de entrada,
amostra de arenito e indicacdo da localizacao de 04 pontos da amostra para
medicao da variacdo de pressao (figura modificada de Van den Broek, et al.,

Figura 8. Principais equipamentos utilizados por Rey, et al.,, 2000, para
estudos de perda de injetividade em filtros de membrana (figura modificada
de Rey, et al.,; 2000).....ccceeeiuiiieee e eaaanee 16
Figura 9. Sistema de injecao para fluidos de perfuragdo contendo célula de
confinamento com saida para 05 transdutores de pressao (figura modifica
de Argillier, et al.,; 1999). ..ooeeeeiie e 17
Figura 10. Esquema do aparato experimental para estudo da migracao de
finos (figura modificada de Valdya e Fogler, 1992).........ccccciiiiiiiiiiiinnnnnn. 19
Figura 11. Esquema do sistema de injecdo para estudos de incrustacao
(figura de Lopes Jr., 2002). ........uuuuueeeeeeiieeeeeeiuieeeeaaessessenesnsesneasnessssssnnsnsnnnnnes 25
Figura 12. Sistema para estudo de dano devido a forcas mecanicas (figura
modificada de Bennion, et al., 1991)........uummiieiiiiiiiiieeeeeeeeeeeeee 28

viii



Figura 13. Sistema de escoamento em meio poroso para estudo de
incrustagcdes em amostras de rocha (figura modificada de Bennion, et al.,



Figura 34. Milli-Q)......c.ooiiiiiiiie e 93

Figura 35. BomMba d€ VACUO. .......c.oouiiiiieiiiiieeeeeeeeee e 94
Figura 36. Arranjo tipico de véalvulas do transdutor de pressao..................... 97
Figura 37. Protetor de cabo amarrado ao escudo do conector...................... 99

Figura 38. icone da area de trabalho do windows do programa do contador
de partiCulas. ... 107
Figura 39. Janela principal do programa do contador de particulas........... 107
Figura 40. Janela de entrada de senha do programa do contador de
PAMICUIAS. ..eeeeeiiiee e 108
Figura 41. Janela de senha com a senha do programa do contador de
PAMTICUIAS. ..t e e e 108
Figura 42. Janela principal do programa do contador de particulas com
icone para configuragao aberto. ... 109
Figura 43. Janela de configuracdo dos procedimentos do programa do
contador de PartiCUIAS .........eeeiviieiiiiiieee e 109
Figura 44. Janela de configuracdo de procedimentos com icone de Setup
= 0= g (o J 110
Figura 45. Janela de configuracédo do Hardware do programa do contador de
PAMTICUIAS. ..t e e 110
Figura 46. Janela de configuracdo de procedimento com icone de Setup
= 0= o (o J 111
Figura 47. Janela de configuracao de amostras do programa do contador de
PAFHICUIAS. ...eeeeiieeee e e e e e e e e e e e e e e e e e nnnes 112
Figura 48. Janela de configuracdo de procedimento com icone de Setup
AP0, 113
Figura 49. Janela de configuracao de identificacdo de amostra do programa
do contador de PartiCUlas. ........eeeeie i 114

Figura 50. Janela de configuracdo dos procedimentos do programa do

contador de particulas com dados preenchidos..........ccccceeeeeiiiiciiieieeenennn. 114
Figura 51. Janela principal do programa do contador de particulas. .......... 115
Figura 52. Pré-janela antes de identificar a amostra. ..........ccccooeevveneinnnen. 116

Figura 53. Janela de exibicdo dos resultados das corridas de contagem de
PAMTICUIAS. ..t 116
Figura 54. Janela exibida quando termina a contagem de particulas. ....... 117



Figura 55. Janela para aumentar a espessura das linhas do grafico de
distribuiGE0 POr tamanhO. .........coooii i

Figura 56. Janela para escolha das unidades de contagem de particulas.118
Figura 57. Janela para escolha dos modos de exibicdo dos gréaficos e

alteracdo das estatisticas entre amostras. .......c.coccveeeiiiiiiiec e, 118
Figura 58. Janela para escolha dos dados a serem impressos................... 119
Figura 59. Janela para salvar os dados obtidos das corridas de contagem de
PAFHICUIAS. ... e e e e e e e e e e e e e e e e e e annes 119
Figura 60. Janela principal do programa do contador de particulas. .......... 120
Figura 61. Janela de busca dos dados salvos do programa do contador de
PAFHICUIAS. ...eeeeieeeee et e e e e e e e e s e e e e e e e e e e aanes 120
Figura 62. Janela para exportar dados para serem abertos pelo excel. .... 121
Figura 63. Janela do excel para abrir arquivos...........ccccceevevevieviereceeeeeenee, 122
Figura 64. Janela da etapa 1 de 3 de importacdo de dados do excel. ....... 122
Figura 65. Janela da etapa 2 de 3 de importacdo de dados do excel. ....... 123
Figura 66. Janela da etapa 3 de 3 de importacdo de dados do excel. ....... 124
Figura 67. Figura esquematica do painel do coletor de fracées Foxy Jr.... 125
Figura 68. Sistema de purificacdo de agua do Milli-Q com componentes.149

Figura 69. Sistema completo de purificagao de agua...........cccccevvevereereneeee. 151

Xi



iINDICE DE TABELAS E GRAFICOS

Tabela 1 - Comparacgao entre duas precisdes — obtidas pela requisicao técnica e de
aparelho — mostra que os aparelhos satisfazem os requerimentos técnicos da
(o1 =Te7 1T Lo T PRSPPI 53
Grafico 1 - Percentagem por tamanho versus tamanho das particulas em
micrometros de todas as amostras diluidas. ............eeueeeeeeemiiiiiieiiii, 68
Grafico 2 - Percentagem por tamanho versus tamanho das particulas em
micrémetros de todas as amostras sem dilUICAO0. .......coeeeriiiiiiiiiiiiiiiii e 69

Xii



Resumo

O declinio da injetividade durante a injecao de agua do mar ou re-injecao de
agua produzida, devido a presenca de particulas sélidas e liquidas na agua injetada
e a queda de produtividade causada pelas incrustacdes de sulfatos sdo desastres
cronicos na exploracdo de reservatorios submetidos a injecdo de agua
(waterflooding) para recuperagdo do petroleo. Esses fendbmenos de dano a formacao
prejudicam, significativamente, a economia desses projetos de injecao de agua em

reservatdrios em aguas profundas.

A decisdao sobre prevencdo, remocdo de dano a formacdo e sobre a
estimulacao de pocos é baseada nas previsdes do dano a formagcao. Uma previsao
confidvel do dano a formacdo deve ser realizada por meio de modelagem
matematica com a determinacéo de coeficientes de transporte das espécies no meio
poroso, de captura de particulas e de reagdao quimica no meio poroso. Atualmente,
por falta de dados experimentais sobre a injecdo de particulas em rochas e sobre a
cinética de precipitacdo de sais de sulfato em meio poroso, ndo é possivel fazer um
planejamento sobre a estratégia de gerenciamento da agua, com base em uma

previsao confiavel do dano de formacao por modelagem matematica.

A presente tese contém o desenvolvimento e montagem de um sistema
laboratorial para estudos sistematicos de perda de injetividade e incrustacao de sais
de sulfato. O objetivo é propor um sistema laboratorial para testes que permitam o
célculo de coeficientes para injecao de suspensdes em reservatérios e para
formacao de incrustacées de sulfato, a fim de aplicar modelagem matematica
baseada em dados confidveis obtidos em laboratério.

A montagem consistiu em simular o reservatério de petréleo, colocando-se
um testemunho de rocha em um suporte de amostras que pode ser submetido a
pressdes de confinamento e altas temperaturas. As pressées serdo medidas por
transdutores, uma estufa fornecera a temperatura adequada e um PC fard a
aquisicao de dados dos testes realizados. Uma caracteristica particular da
montagem é o uso de duas bombas de vazdo constante que bombearao

simultaneamente solugbes simulando a agua de formacdo e a de injecéo,
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respectivamente, permitindo estudos sobre a compatibilidade dessas aguas no meio
do testemunho. O suporte do testemunho poss
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Abstract

Injectivity decline during seawater injection or produced water re-injection due
to solid and liquid particles presented in the injected water along with productivity
decline caused by sulphate scaling are chronical disasters for exploitation of offshore
reservoirs submitted to water flooding. These formation damage phenomena
significantly impair the economics of offshore waterflood projects.

The decision making on prevention and removal of well impairment and on
well stimulation is based on prediction of formation damage. The reliable prediction of
injection and production well impairment must be performed by means of
mathematical modelling with well-known transport, particle capture and chemical

reaction coefficients.

Presently, the luck of experimental data on suspension injection into rocks and
on Kinetics of sulphate salts deposition in porous media does not allow to plan and
design a water management strategy based on reliable formation damage prediction
by mathematical modelling.

The presented thesis contains planning and design of laboratory setup for
systematic studies of injectivity impairment and sulphate scaling. The objective is to
mount the setup for laboratory tests that allows determination of coefficients for
suspensions injection into reservoirs and for sulphate scaling in order to perform
mathematical modelling with reliable laboratory-based data.

The setup consisting of core and coreholder with confining pressure, pumps
with pressure transducers, oven and PC was designed and mounted. The particular
features of the setup are two separate pumps for seawater and formation water
allowing for compatibility tests, well in the middle of the core to measure intermediate
point pressure and to apply 3-point-pressure method for damage characterisation,
particle counter to measure particle effluent concentration. Some examples for
treatment of laboratory data on injectivity damage and sulphate scaling are
presented.
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The particle counter that is one of principle parts of the setup was calibrated,
and several tests with synthetic xxx Red Sea xxx waters have been performed. The
data on particle size distributions at the core inlet and outlet can be used to

characterise micro scale models for suspension transport in porous media.

The setup is recommended for application in systematic studies of formation
damage during offshore waterflooding under conditions of Campos Basin:

e to determine injectivity damage coefficients from coreflood tests using
seawater for prediction of injectivity decline;

e to characterise the injectivity damage system with solid and oily
particles and predict re-injection of produced water and its combination
with seawater injection;

¢ to determine transport and capture coefficients for oily water and predict
propagation of contaminants during produced water disposal in
aquifers;

e to determine sulphate scaling damage coefficients and predict
productivity decline due to water incompatibility;

e to perform laboratory-based prediction of injectivity/productivity decline
and use the corresponding growing with time skin factors in reservoir

simulation.
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CAPITULO 1 - INTRODUCAO E OBJETIVOS

Na Bacia de Campos, situada no leste do estado do Rio de Janeiro, vem
aumentando o uso do método de injecdo de agua do mar para recuperacao
secundaria em reservatoérios de petrdleo. O problema de tratamento e de utilizacao e
descarte de agua produzida € um problema importante de injecdo de agua em
reservatoérios de petroleo.

Atualmente, no mundo, para cada barril de 6leo sédo produzidos trés barris
de agua, e na Bacia de Campos essa relacao é 1:1. Isso significa que breve havera
aumento abrupto de produgado de agua na Bacia de Campos, igualando a média no
mundo. A utilizacdo e descarte de agua produzida serd um grande desafio para a
producéo de petrdleo na Bacia de Campos.

Hoje, 4gua do mar é injetada na maioria dos reservatorios da Bacia de
Campos. Adotando a politica “descarte zero”, toda a dgua produzida serd injetada
nos reservatorios ou descartada em aquiferos. Geralmente a agua do mar e a agua
produzida em plataformas em alto mar recebem um tratamento antes de serem
descartadas no mar. Por razdes relacionadas a poluicdo ambiental, o descarte no
mar vem dando lugar a utilizacdo dessa agua em processos de re-injecao para

manutenc¢ao da pressao do reservatorio ou para descarte em aquiferos.

Podemos distinguir dois grandes problemas de injecao de d4gua do mar em
reservatérios de 6leo : 1- perda de injetividade causada pela captura das particulas
sélidas pelo meio poroso com criacdo de reboco interno, formacdo de reboco



externo por essas particulas, erosdo de reboco e preenchimento da coluna de poco
pelos produtos de erosao, 2- perda da produtividade dos pocos causada pela
incrustacado de sais ao redor dos pocos produtores causada pela incompatibilidade
das aguas do mar e de formacao e precipitacao dos sulfatos (sais insoluveis).

Os dois problemas mencionados acima, perda de injetividade por causa da
injecdo de agua de baixa qualidade (com muitas impurezas e particulas em
suspensao), e perda da produtividade causada pela precipitacao de sais insollveis,

s&o conhecidos como fenémenos de dano a formacao.

O primeiro processo de dano de formacgao discutido nessa tese é perda da
injetividade. Esse fendmeno foi mencionado na literatura para reservatérios do Golfo
do México, Mar do Norte, e também para a Bacia de Campos.

O principal problema da injecao de agua de mar e de re-injecao de agua é a
perda de injetividade causada pela presenca de particulas sélidas, liquidas ou a
combinacao de ambas nessas aguas. Incrustacao (precipitacdo de sulfatos) ao redor
dos pocos injetores pode acontecer durante a injecao simultanea de agua do mar e
produzida, se a agua do mar nao for dessalinizada e se a agua produzida contiver

ions bario.

Na pratica industrial, os problemas de perda de injetividade tém sido
resolvidos usando-se processos fisicos e quimicos, como filtracdo da agua e/ou
separacdo de o6leo/agua em separadores mecanicos, dessalinizacdo da agua,
dessulfatacdo da agua do mar e uso de inibidores de incrustacdo. As tecnologias
modernas de separacdo de 6leo e dgua produzida permitem que esta separacao
seja realizada nas plataformas, no fundo do mar e nos poc¢os produtores.

Ainda assim, em muitos pocos, as particulas que nao ficaram retidas nos
processos de tratamento podem entupir 0 meio poroso (reservatério), causando
queda na injetividade, que significa diminuicdo da producdo de 6Oleo (petrdleo) e,
portanto, prejuizos para a empresa produtora. Se houver entupimento do poco,
operacdes de intervencdo, ou seja, parada na injecdo precisam ser feitas para
fraturamento do poco, acidificacdo, remocao do dano ou outros métodos de



estimulacédo de poco. Essas operacdes envolvem altos custos, além de prejuizo de

parada na injecao.

A estratégia basic



poco injetor para o pogo produtor. O comprimento da zona de mistura ndo excede 10
a 20 metros. Por causa do movimento continuo da zona estreita de mistura o
precipitante ndo acumula nos reservatérios. Porém, perto dos pocos produtores a
velocidade é duas ordens de magnitude maior que nos reservatérios. Por causa
disso, a difusividade e a taxa de reagao quimica perto dos po¢os produtores também
sao duas ordens de magnitude maiores que no reservatério. Como a precipitacao
perto dos produtores é muito mais intensa que no reservatério, ha acumulagcao do
deposito de sais. Outro mecanismo de mistura entre agua do mar e da formacéo,
perto dos produtores, é o diferente tamanho das linhas de fluxo. A heterogeneidade
das linhas de fluxo no campo é causada pela heterogeneidade de reservatérios, pela
presenca de multiplas camadas e pela locacdo dos pocgos. Por isso, sé ha mistura
das aguas do mar e de formagéao, preferencialmente, no pogco produtor, causando

precipitacao dos sulfatos e declinio de produtividade de pocos.

Diversos autores estudaram esses problemas da perda de injetividade e de
produtividade e diversos métodos tem sido propostos para minimizar, prevenir ou
remover o dano de formacao em pocos injetores e produtores.

Varias tecnologias de estimulacao de poco diminuem ou previnem o dano de
formacao em produtores e injetores. Faturamento hidraulico de pogos produtores e
injetores significativamente aumentam a superficie do po¢co causando crescimento
do indice de injetividade — produtividade. Diversos métodos de remocao do dano
tém sido aplicados em reservatérios da Bacia de Campos. O método mais
importante é acidificacdo de pocos e remoc¢ao de reboco interno e externo em pocos
injetores. Varias técnicas também sao usadas para prevencdo e remocao de
incrustacéo, como por exemplo, inibidores de incrustacdo, solventes para sulfatos
sélidos, dessalinizacdo da agua do mar antes da injecao simultdnea com a agua

produzida.

Naturalmente os pogos horizontais tém indices de injetividade e de
produtividade muito mais altos do que os pocgos verticais. Portanto, perda da
injetividade por causa da injecdo de agua com particulas e de incrustacao dos
sulfatos ndo causam grandes problemas em pogos horizontais. Mas dano de



formacao, mesmo que em menor escala, em pocos horizontais, também diminui a

producéo de petroleo.

Gravel pack e telas de contencao de areia também aumentam os indices de
injetividade e de produtividade, diminui os efeitos da injetividade de agua com
particulas e de incrustacdo dos sulfatos. Porém, quando ocorre o entupimento do
gravel pack de injetores por particulas sélidas e liquidas, ha perda de injetividade, e
quando ocorre incrustacdo no gravel pack de produtores ocorre perda da

produtividade.

O fraturamento hidraulico de pocgos resolve os problemas de perda da
injetividade e produtividade. Mas, filiragdes profundas das particulas e formacao de
reboco na parede de fraturas podem causar crescimento de fratura incontrolavel,
causando um dano ainda maior. A incrustacdo pode causar perda da produtividade

no poco fraturado.

As decisbes sobre aplicacdo de métodos de estimulacdo de poco, de
prevencao e remocdo de dano sdo feitos com base na previsdo da perda de
injetividade e produtividade, durante a injecdo de aguas de baixa qualidade e de
injecao de agua do mar que seja incompativel com a agua produzida. A previsdo da
perda de injetividade e de produtividade estd baseada em modelos matematicos e
em simulacdo, pela resolugdo de problemas diretos de modelagem. Atualmente,
esses modelos estdo bem desenvolvidos e consideram muitos efeitos fisicos e
quimicos tais como difusdo, dispersdo, exclusdo de particulas pelo tamanho,
adsorcao, reacdes quimicas etc. Os métodos numéricos efetivos para simulacédo da
perda de injetividade / produtividade estao desenvolvidos e disponiveis na literatura
e varios softwares, para simulagao, estdo disponiveis no mercado. A precisdo da
previsdo dada pela simulacdo é determinada pela precisdo dos coeficientes
empiricos obtidos para os modelos.

Para se fazer uma previsdo dos danos a formagdo pela modelagem
matematica & necessario conhecer os parametros de modelos que sé podem ser

obtidos em experimentos de laboratério.



Infelizmente, a falta de informagdo sobre coeficientes de



laboratorial para determinacdo dos coeficientes de transporte, de captura e de
reacao quimica para aguas injetadas, produzidas e de formagédo, em meios porosos.

Para se proceder ao dimensionamento do sistema para o laboratério do
LENEP/UENF, foi consultada bibliografia que resultou na analise dos sistemas de
dano de formacgao usados por outros pesquisadores ao redor do mundo. O modelo
de reservatorio (testemunho de rocha) pode ser usado para injecao de agua do mar
e agua produzida, em estudos de perda de injetividade. Medidas de concentracao na
saida do testemunho e medidas de queda de pressdo ao longo do testemunho ou
em parte dele permitem determinar os parametros de filtracdo profunda das
particulas em meios porosos e de formacao de reboco na parede do pocgo. Esses
coeficientes permitem uma modelagem de reservatério confiavel, considerando

fenbmenos de perda de injetividade.

A inclusdo de contador de particulas (calibrado no presente estudo) no
sistema para testes de injetividade permite o estudo na escala micro. Medidas de
distribuicdo de particulas pelo tamanho, n



CAPITULO 2 - REVISAO BIBLIOGRAFICA E CONCEITOS BASICOS

Nesse capitulo serdo analisados os principais trabalhos realizados nos
ultimos anos, visando principalmente montagens laboratoriais de sistemas de
escoamento em meio poroso para testes de perda de injetividade e formacéao de

incrustacdes, que é o principal objetivo dessa dissertagao.

A revisao esta dividida em duas partes. A se¢do 2.1 tratara do dano causado

pela perda de injetividade e a secéo 2.2 tratara do dano causado pela incrustagao.

2.1. Perda de Injetividade

Esse subitem apresenta os trabalhos revistos sobre dano a formacao
causado por perda de injetividade.

A perda de injetividade é causada pela presenca de particulas soélidas e
liquidas ou a combinagdo de ambas no fluxo em meio poroso (rocha reservatorio de
petréleo). O fenbmeno perda de injetividade estd associado a presenca das
particulas acima mencionadas, em suspensao na agua injetada (agua injetada no
reservatério de petréleo com a finalidade de “empurrar” o petréleo quando cai a
pressdo normal de confinamento que naturalmente leva o petréleo a superficie). As

particulas liquidas sdo hidrocarbonetos, na forma de gotas de 6leo, emulsdes ou



particulas semi-solidas contendo parafinas ou asfaltenos. As particulas sélidas sédo
geralmente produto de corrosdo nas tubulacdes. Essas particulas sdo capturadas
pelo meio poroso, resultando no entupimento interno (fechamento de poros da
rocha) e externo (formacao de reboco) do meio poroso, com dano a formacao e
consequente perda de injetividade.

PARTICULAS
PENETRANDO O

Reboco externo MEIO POROSO _ GRAOS DE ROCHA

PARTICULAS EM
SUSPENSAQ ,<
<
0
0
b

Filtragcao Profunda

Figura 1.Formacao do reboco externo no meio poroso pela penetracéo das

particulas em suspenséo.

Ochi et al, 1999 definiram o problema da perda de injetividade por reinjecao
de agua como: “A reinjecdo da agua produzida, contaminada com éleo, nos
reservatérios para manutencao da pressao tem se tornado cada vez mais atrativa na
industria, desde as novas regulamentacoes para descarte de aguas no mar, rios, ou
aquiferos profundos. Porém, a maior dificuldade da reinjecdo € a previsdao do
impacto da qualidade da agua produzida na injetividade dos poc¢os. Essa dificuldade
se deve ao pouco conhecimento dos mecanismos de dano a formacao causado por

particulas sélidas e goticulas de éleo”.

Também podem causar dano a formacao particulas finas, constituintes
naturais da prépria rocha ou formadas pela sua dissolucdo que podem migrar pelo
meio poroso e ficarem retidas nas gargantas dos poros, da mesma forma que

particulas presentes na agua injetada (Milanez e Daher, 2000).
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De acordo com Barkman e Davidson, 1972, quatro mecanismos sao
causadores de dano por captura de particulas, a s.88347 0 Td (.88347 0T} 6.24368 0 Td (a)
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quanto externamente no meio poroso, sendo que, no Ultimo caso, elas iniciam a

formacao do reboco externo.

GRAOS DE ROCHA

PARTICULAS EM
SUSPENSAQ

Q%Eﬁ
A
:p..&? @

DANO PROFUNDO

Figura 3.Penetracao de particulas finas no meio poroso gerando o dano profundo
(figura modificada de da Silva, 2003, tese de mestrado).

GRADS DE ROCHA

PARTICULAS EM
SUSPENSAO

FORMACAQD
DE PONTES

C:w

FORMACAO DE PONTES

Figura 4.llustracdo das pontes formadas pelas particulas em suspensao quando
penetradas profundamente no meio poroso (figura modificada de da Silva, 2003,
tese de mestrado).
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Segundo da Silva, 2003, os principais parametros de perda de injetividade
sao: 1) o coeficiente de dano a formacéao (B), 2) o coeficiente de filtracao (A), 3) a
permeabilidade do reboco (k) e a 4) porosidade (P), e podem ser calculados a partir
de testes de injecdo em meios porosos, em laboratério.

da Silva, 2003, citou que esses parametros puderam ser obtidos a partir de

dados de laboratério apresentados por Bruim, et al, 1998 e Trank, et al, 1998, no
aparato experimental mostrado na Figura 5.

-t

Figura 5.Esbogo da célula de confinamento utilizada com as saidas para os
transdutores para se obter medidas das pressdes de entrada e em pontos da
amostra de rocha (figura modificada de da Silva, 2003).

A amostra em andlise tinha sua pressdo medida em 5 pontos ao longo da
amostra. Os parametros efetivamente obtidos dos testes em laboratério foram a
pressao (P) e a variagao de pressao (AP — diferenca entre dois pontos da amostra).
As permeabilidades e impedancias puderam ser calculadas pela técnica basica
desenvolvida por Bedrikovetsky, et al, 2000, e denominada “Método dos Trés
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Pontos” (Bedrikovetsky, et al, 2000, Bedrikovetsky, et al, 2001 a, Bedrikovetsky, et
al, 2001b, Rodrigues, 2001, Bedrikovetsky, et al, 2002).

Ramachandram e Fogler, 1998, apresentaram uma montagem experimental
de escoamento de particulas em meio poroso para estudar a taxa de deposicao das
particulas e deposicdo espacial das particulas depositadas. Essa montagem é
dirigida a estudos dos efeitos microscopios, diferentemente da montagem
apresentada por da Silva, 2003.

A montagem de Ramachandram e Fogler,1998, é mostrada na Figura 6.

M anf oty dralauonriRiruindTico ue e Ape e inss de Flux

1 -Bomba de vazéo constante C=50-100 ppm
2 - Medidor do Diferencial de Presséo U=0,051 cmis - 0,25¢
3 - Suporte do Filtro

4 - Espectrofoto -Vis

'mis

Figura 6.Sistema montado para estudo da deposicédo de particulas em meio poroso

simulado por membrana (figura modificada de Ramachandran e Fogler, 1998).

A retencdo de particulas no meio poroso (membrana) utilizado foi
monitorado como no experimento de da Silva, 2003, pela queda de pressao através
da membrana. Um transdutor diferencial sensivel capaz de medir pressdes da ordem
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de 10 Pa foi usado. O bombeio foi feito através de bomba, que possibilitou injecao

de particulas em suspensdo com vazao constante.

da Silva, 2003, em seus estudos para caracterizacdo de dano causado por
injecdo de agua com particulas em suspensdo, mencionam a mesma montagem
laboratorial feita por Van den Broek, et al., 1999. Segundo os autores, o sistema de
injecdo é composto de mandémetros, transdutores de pressao e suporte de amostra
com o testemunho de rocha.

A metodologia de da Silva, 2003, consistiu da injecdo de fluidos em uma
taxa fixada. O fluido atravessa o testemunho e sai na outra extremidade. O suporte
de amostra é fornecido com um numero de linhas de pressao que permite medidas
de pressao em dois diferentes pontos do testemunho de rocha. Ha um espaco
anular entre a camisa que envolve o testemunho e as paredes do suporte de
amostra, o qual é preenchido com 6leo. O éleo exerce uma pressao de confinamento
através da camisa sobre o testemunho de rocha. As linhas contendo o fluido séo
conectadas aos transdutores que medem as diferencas de pressao nos intervalos do

testemunho.

O comprimento dos testemunhos testados foi de 7,62 e 2,54 cm de diametro.
O arranjo experimental pode operar com quedas de pressao de até 4000000 Pa, em
temperaturas entre 200 °C e 700 °C, e em uma taxa de inje¢édo de fluidos entre 50
L/h.

A distribuicao de tamanho das particulas sélidas foi determinada usando um
medidor de tamanho de patrticulas.

Van den Broek, et al, 1999, realizaram experimentos laboratoriais sobre
injecao de agua produzida contendo goticulas de 6leo e particulas sélidas (artificiais)
e avaliaram os resultados do dano a formagéao, a fim de entender os fendmenos que
acontecem durante a injecdo de particulas. O aparato experimental consistiu da
montagem mostrada na Figura 7.






16

testemunho. Ainda nesse trabalho os autores mencionam que através da
substituicdo dos dados disponiveis, tais como, taxa de escoamento, diferenca de
pressdo, comprimento da secdo do testemunho, valor conhecido da viscosidade
dindmica da agua na lei de Darcy, possibilitou o calculo das permeabilidades em
diferentes sec¢des do testemunho.

Rey, et al, 2000, estudaram a perda de injetividade de filtros de membrana
devido ao escoamento de emulsdes estaveis de 6leo em &gua. Os principais
componentes do sistema experimental usados para os testes de escoamento estdo

mostrado na Figura 8.

Configuragio do Experimento

-
ispositivo de Coletor de
isualizagéio Amostras

C=120 a156 ppm
U=0,01a0,16 cmis

P =40 MPa

Figura 8.Principais equipamentos utilizados por Rey, et al., 2000, para estudos de
perda de injetividade em filtros de membrana (figura modificada de Rey, et al., 2000).

A célula para filtracao desse sistema é constituida de um cilindro de material
sintético transparente do qual o fundo é feito e de tal modo que permite que se insira
uma membrana ou um suporte de testemunho. O didmetro da célula de filtragcao foi

de 0,8 cm e a altura de 2,5 cm, para evitar turbuléncia na entrada do meio filtrante.
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Foi utilizado também transdutor para medidas de queda de pressdo, um
espectofotbmetro para medidas de turbidez em tempo real, um coletor de fracdes
para andlise de granulometria no efluente e um aparelho de vizualizacdo para
medida da espessura externa do reboco, com uma capacidade de medida do reboco

de até 0,1 mm.

Argillier, et al, 1999 montaram um sistema de escoamento para avaliar o
dano a formacao causado pela infiltracdo na rocha dos novos fluidos de perfuracao
de base agua (fluidos menos poluentes que tem a agua como base em suas
formulacdes ao invés de 6leo). O esquema do sistema usado pelos autores pode ser

visto na Figura 9.

Equipamento de Vazio de Lama

« Transdutor de
Pressao

e || e

LTI

he e R s "L K -
il T =T gl R o
Ay . dmEh e A LT AR R G e,

Figura 9.Sistema de injecao para fluidos de perfuragcao contendo célula de
confinamento com saida para 05 transdutores de presséao (figura modifica de
Arqillier, et al., 1999).
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Amostras longas de testemunhos cilindricos (40 cm de comprimento e 5 cm
de didmetro) foram usadas para simular o processo total de invasado dos fluidos na
formacgdo. Um suporte de testemunho foi equipado com 05 transdutores de pressao
distribuidos ao longo da amostra de testemunho de rocha, localizados a 5, 10, 15, 20
e 25 cm da face de entrada do testemunho. Essa montagem permite monitorar as
quedas de pressdo em 06 secdes da amostra de testemunho de rocha durante
invasao de lama (fluido de perfuracao a base de agua). O dano a formacao pode ser
quantificado como uma funcao da distancia da face de injecao

Ochi, et al.,, 1999, disseram que estudos sobre o mecanismo de dano a
formacao durante a injecao de agua produzida sao limitados na literatura disponivel.
Assim, eles focaram seu trabalho nesse aspecto e estudaram o crescimento do
reboco externo e propriedades de escoamento, que eles acreditam ter grande
impacto na injetividade do poco ao longo de toda sua vida util.

O trabalho experimental feito por eles envolveu a preparacdo de emulsdes
sintéticas (misturas de 6leo e agua). Para a preparacao foi usado 6leo cru com
densidade 0,9 e uma viscosidade de 16 cP a 20 °C que foi dispersado por um
surfactante (Sellig O167) em uma salmoura de concentracdo 100 g/L. O tamanho
desejado para as goticulas de 6leo na emulsao é alcancado pela mistura constante
em uma velocidade e duracdo constantes. O tamanho das goticulas de 6leo foi
medido com um Malvern Master Sizer (medidor de tamanho de particulas). Para os
experimentos de escoamento, foram utilizadas concentragdes de 6leo de 200 a 1000
ppm com tamanho das goticulas constante de cerca de 10 um. Esses numeros se
referem, na pratica, a uma agua produzida depois de um tratamento minimo de
separacdo. As membranas usadas para simular o0 meio poroso tinham um tamanho
de poro de 8 um. O tamanho médio do poro foi escolhido préximo ao tamanho da
goticula, para aparecimento de um reboco externo e permitir que parte da emulsao
fluisse através do filtro. Além disso, a escolha desse tamanho de poro corresponde a
média das gargantas de poro de reservatdrio arenosos de cerca de 100 — 200 mD.
Amostras de filtrado foram analisadas para quantificar a evolugdo com o tempo da
concentracao de 6leo e do tamanho médio das goticulas deixando o meio filtrante.
Segundo os autores, esse é o Unico método pratico que permite, sem qualquer
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interpretacao, definir exatamente a qualidade da dgua que entra no poro da rocha, o

qual é um parametro inicial fundamental do dano interno.

Valdya e Fogler, 1992, também montaram um sistema de escoamento em
meio poroso para estudar a influéncia do pH e da troca idnica na migracao de finos,
produzindo dano a formacgao. A Figura 10 mostra um esquema da montagem. Foram
usadas 02 bombas de vazado constante, um suporte de amostra, eletrodos para
medir pH e condutividade, transdutores de pressdo, e sistema de aquisicdo de
dados (ligado a um PC).

“Lnagramd esquérriduco’ad mstrumento G

Figura 10.Esquema do aparato experimental para estudo da migracao de finos
(figura modificada de Valdya e Fogler, 1992).

Os autores mencionaram que o procedimento experimental consistiu
basicamente em saturar a vacuo uma amostra padréo de arenito (Berea) de 2,54 cm

de didametro e 5,08 cm de comprimento com uma salmoura de concentracao 0,51 M
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NaCl, que foi colocada no suporte de amostra. Depois, eles injetaram uma salmoura
acidificada (pH entre 2 a 3 e 1 M NaCl) para remover a maior parte dos carbonatos
(exemplo, a calcita); a seguir, o testemunho foi submetido a um fluxo de
aproximadamente de 150 volumes porosos de salmoura 0,51 M NaCl em pH neutro,
para restaurar o testemunho para um estado de saturacdo com sddio. Esse
testemunho saturado com salmoura, chamado de testemunho condicionado com

salmoura, foi usado para os experimentos posteriores.

Segundo os autores, a permeabilidade do testemunho pode ser calculada
em qualquer tempo pelo monitoramento da queda de pressdo através do
testemunho em uma taxa de injecao constante (as taxas de escoamento tipicas
foram 1,0 a 2,0 mL/min ou 33 a 66 cm/s). O fluido injetado passou através de um

filtro de 0,22 um para remover os sélidos suspensos antes de entrar no testemunho.

2.1.1. Modelos de perda de injetividade

Iwasaki, 1937 na década de 30 estudou os problemas de perda de
injetividade e hoje ha diversos modelos para explicar o comportamento da

injetividade.

da Silva, 2003, mencionou que apés compilacdo de diversos modelos de

perda de injetividade, quatro modelos se destacaram:

Modelos Estocasticos: O fluxo de particulas no meio poroso é descrito de
maneira probabilistica, possuindo dois parametros que podem ser determinados a
partir de dados experimentais, um deles € a probabilidade de ocorréncia de evento
de nascimento (desbloqueio de poro) e outro de morte (bloqueio de poro), em ambos
0s casos em uma unidade do volume poroso. Estes modelos tém a desvantagem
desconsiderar a distribuicdo de tamanho de particulas, a morfologia do meio poroso
ou a concentracao das particulas no efluente (Siqueira, 2000 e Rodrigues, 2001).
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Modelos de Rede: Esses Modelos representam o meio poroso por intermédio
de ligacoes e néds, gerados pelo método de Monte Carlo e dispostos de maneira a
representarem malhas tridimensionais ou bidimensionais, onde 0s poros sao
representados pelos nés e as gargantas pelas ligacoes. A permeabilidade é
calculada pela determinacao da resisténcia ao fluxo dos elementos da rede, a partir
de uma vazao constante ou diferengca de pressdo constante e pelo balanco de
massa em cada n6. Os modelos de rede tentam incorporar as heterogeneidades do
meio poroso, porém o grau de semelhanga com um reservatério real ira depender
muito das consideracdes adotadas e as solugbes sdo obtidas a partir de métodos
numeéricos (Siqueira, 2000).

Modelos de Analise de Trajetérias: Estudam o fluxo de particulas no meio
poroso, como se as mesmas estivessem no interior de coletores com um tubo com
restricdes. Geralmente estes modelos ndo consideram a captura por exclusao de
tamanho. A particula se deposita caso seu percurso entre em uma regido entre a
superficie do coletor e uma trajetéria limite, podendo incluir todas as forcas e
momentos que agem sobre uma particula (forgcas gravitacionais, Van de Waals,
hidrodindmicas ou i6nicas). Como o balanco destas forcas € geralmente complexo,
as solugdes sao numéricas. A queda de permeabilidade é obtida através da
estimativa do coeficiente de filtracao e célculo da queda de pressdao ao longo do

coletor (Siqueira, 2000).

Modelos Fenomenolégicos: Nestes modelos o meio poroso é tratado como
um sistema fechado em uma escala muito maior que a das particulas injetadas ou
dos poros. Nao existe preocupacao com os detalhes microscopicos do meio poroso,
mas somente com seus efeitos macroscopicos como por exemplo o coeficiente de
filtracao A(1/m). O comportamento das concentragdes de particulas em suspensao
c(ppm) e a massa das particulas precipitadas o(kg/m3) sdao consideradas funcdes
continuas e suaves ao longo do tempo. Os volumes estudados devem ser
suficientemente grandes para poder representar as propriedades médias do meio

poroso microscoépico (Siqueira, 2000).
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2.1.2. Resumo da revisao sobre perda de injetividade

Da analise dos trabalhos acima mencionados, pode-se resumir as principais

informagdes como:

1) Causas da perda de injetividade

Diversos dos autores citados anteriormente apontam como principais causas
da perda de injetividade, a presenca de particulas sélidas (produtos de corroséo,
bactérias, finos constituintes naturais da prépria rocha) e particulas liquidas (6leo) na
agua de injecéao.

2) Mecanismos causadores do dano a formagao

Os principais mecanismos causadores do dano a formacgdo citados na

literatura (Barkman e Davidson, 1972; Ramachandram e Fogler, 1998) sao:

1- formacdo de reboco externo; 2- invasdo profunda das particulas; 3-
fechamento dos poros; e 4- fechamento dos canhoneados.

4) Parametros dos modelos propostos para previsao da perda de injetividade

Os parametros mais importantes para previsdo da perda de injetividade
foram sugeridos por da Silva, 2003, Barkman e Davidson, 1972, Bedrikovetsky et al,
2001a, Bedrikovetsky et al, 2001b, Bedrikovetsky, 2002 e podem ser calculados a
partir de testes de injecdo em meio poroso, em laboratério e sdo apresentados a

sequir:

1- coeficiente de dano a formagao (B); 2- coeficiente de filtragdo (A); 3-
permeabilidade do reboco (k); e 4- fracdo de porosidade critica (P).

5) Sistemas de escoamento de escala laboratorial para estudos de perda de
injetividade:
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Foram apresentados na revisdo da literatura diversos sistemas,
Ramachandram e Fogler, 1998, Van den Broek, et al., 1999, Argillier, et al., 1999,
Valdya e Fogler, 1992, Rey, et al., 2000, da Silva, 2003, cujos equipamentos mais

importantes sdo:

1- Suporte de amostra de rocha — alguns autores utilizaram uma membrana
como meio poroso e, portanto, ndo precisaram do suporte de testemunhos. Os
pesquisadores (Valdya e Fogler, 1992, van den Broek, et al., 1999, Argillier, et al.,
1999) que usaram testemunho de rocha como meio poroso nos experimentos,
utilizaram um suporte similar, do tipo mostrado na Figura 5 (pagina 12) O numero de
furos ao longo do testemunho variou de acordo com a necessidade de cada
pesquisa e estdo entre 02 e 05 furos para tomada da pressao. O diametro das
amostras de rocha utilizadas por esses autores variou entre 25 cm a 5 cm e o

comprimento entre 2,5 cm a 40 cm.

2- Bombas de vazdo constante — todos os autores revisados na literatura
usaram bombas de vazao constante para injecao de fluidos no meio poroso para

garantir fluxo constante.

3- Transdutores de pressao — sao utilizados para monitoramento da pressao
através do meio poroso e foram utilizados em todos as montagens laboratoriais

revisadas e suas faixas de pressao variaram entre 10 Pa e 4000000 Pa.

4- Mandmetros — foram utilizados para medir a pressdo no suporte de
testemunho, que tem como funcao simular a pressao do reservatério. As faixas das
pressdes medidas pelos autores da revisdo da literatura variaram entre 1500000 Pa
70000000 Pa, dependendo do objetivo que cada trabalho.

5- Estufa — os trabalhos revisados utilizaram estufa para simular a
temperatura do reservatério, nesses casos o suporte de amostra foi montado dentro
da estufa. A faixa de temperatura variou entre 200 °C e 700 °C dependendo do

objetivo da pesquisa.
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6- Bomba de vacuo — todos os autores revisados utilizaram bomba de vacuo
para fazer a saturacdo das amostras de rocha com os fluidos estudados.

7- Medidor do numero e do tamanho de particulas — esse equipamento foi
utilizados por diversos pesquisadores (da Silva, 2003, Van den Broek,1999) para
saber a distribuicdo do tamanho das particulas sélidas nos fluidos injetados e nos
fluidos efluentes. A faixa de tamanho detectada por esses medidores esteve

normalmente entre 8 a 30 pym.

8- Coletor de amostras — esse equipamento foi utilizado por alguns
pesquisadores para fazer a amostragem dos fluidos efluente do testemunho nos
testes de injecdo de forma automatizada. Esse equipamento é normalmente
programado para coletar amostras em determinados periodos de tempo.

2.2. Incrustacao

Nesse sub-item da revisdo da literatura serdo apresentados os trabalhos
revistos que tratam das montagens laboratoriais de sistemas de escoamento em
meio poroso, visando o estudo da precipitacdo de sulfato de bario em projetos de
injecao de agua para manutencao da pressao nos reservatérios de petroleo.

A incrustacao de sais insoluveis, principalmente o sulfato de bario, ocorre
pela mistura entre a 4gua de formacgéo (agua que se encontra junto com o petrdleo
no reservatorio, rica em ions bario) e a agua de injecao (rica em ions sulfato). Essa
interacdo entre as aguas causa a precipitacdo do sal (sulfato de bario), o qual
entope os poros da rocha na regido em torno do pog¢o produtor, provocando

decréscimo na producao de dleo.

Como mencionado acima, a incrustacao de sulfato de bario nas vizinhancgas
dos poc¢os produtores se da pela incompatibilidade das aguas de formacéo, ricas em
Ba™ com as aguas do mar, ricas em SO4", que ao serem colocadas em contato

precipitam o BaSO, que é um sal insollvel e assim obstrui os poros da rocha,
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diminuindo a produtividade do 6elo. A taxa da reagdo Ba™ + SO, — BaSo4 é
descrita pela férmula: taxa de reacdo quimica = K[Ba?*][ So4*], onde K é conhecido
com coeficiente da taxa de reacao quimica. O valor desse coeficiente em reacdes
em meio poroso precisa ser determinado experimentalmente para ao ser substituido

na férmula, quantifiqgue a velocidade de formacéao do precipitado.

Diversos pesquisadores estudaram essa problematica da formacédo da

incrustacao e seus trabalhos foram revisados como a seguir:

Bedrikovetsky, et al., 2003, e Lopes Jr., 2002 propuseram uma metodologia
para determinacdo do coeficiente da taxa de reacdo quimica da precipitagcdo do
sulfato de bario para condicdbes de escoamento no meio poroso. O aparato
experimental consistiu de 01 suporte de amostra com sistema de confinamento, 02
bombas de vazado constante e 02 transdutores de pressdo. Um esquema da

montagem pode ser observado na Figura 11.
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Figura 11.Esquema do sistema de injecao para estudos de incrustacao (figura de
Lopes Jr., 2002).

Os autores usaram a seguinte seqiéncia de injecao para determinacao da
constante da taxa de reagéo:
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1- Testes de difusdo — preencheram o testemunho com agua de formacéao
sintética e injetaram agua do mar sintética sem anions S0, em uma mesma
velocidade constante. No segundo experimento injetaram a agua de formacado em
outra velocidade diferente do primeiro teste. E no terceiro experimento fizeram

injecdes alternadas de agua de formacéao e agua do mar em diferentes velocidades.

O objetivo desses testes foi determinar o coeficiente de difusdo versus
velocidade de escoamento. Os autores mencionaram que 03 volumes porosos foram
injetados durante cada teste de difusao a fim de garantir o deslocamento total e que
marcadores inertes (Ba e Mg) tiveram suas concentracdes medidas na saida.

2- Testes em regime permanente — nesses testes os autores injetaram
simultaneamente aguas de formacdo e do mar na mesma velocidade e depois
injetaram &guas de formagéo e do mar com velocidades diferentes. A concentracao
de bario na saida foi medida para ser feito o balanco de massa entre a quantidade
que entrou no sistema e a que ficou retida na forma de incrustacdo. As
concentracdes na saida tendem ao valor do regime permanente durante a injecéo.
Os autores mencionaram também que foram injetados 10 volumes porosos durante
cada teste a fim de garantir um escoamento em regime permanente e condi¢cdes de
reacdo. O objetivo dos autores com a realizagdo desses testes foi determinar a
dependéncia “taxa de reacao quimica constante versus velocidade”.

3- Testes em regime transiente — os autores preencheram o testemunho de
rocha com agua de formacao sintética, entao injetaram agua do mar sintética numa
determinada velocidade. Injetaram a agua de formacado sintética em outra
velocidade. Fizeram injecbes alternativas posteriores de aguas do mar e de
formagéo sintéticas em velocidade diferentes. Esses testes foram feitos para verificar
especificamente a dependéncia “taxa de reagdao quimica versus velocidade” como

obtidos nos testes em regime permanente.

Mc Elhiney, et al., 2001, observaram a precipitacao in situ de BaSo,4 durante
experimentos de escoamento em meio poroso conduzidos em um testemunho de

arenito padrao Berea. O precipitado foi observado durante o estudo laboratorial
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sobre transporte dos ions sulfato contidos na agua de injecdo que deslocava uma
agua de formacéo sintética contendo ions bario.

Dois testemunhos separados foram 100% saturados com agua de formacgéao
similar a encontrada em reservatérios em alto mar na Africa Ocidental (240 ppm de
bario e 230 ppm de estroncio) e depois injetaram uma agua do mar sintética de

baixa concentracdo em sulfato (dessulfatada), contendo 36 ppm de sulfato.

Os autores mediram e compararam os perfis de concentracdao dos ions
sulfato, bario, estréncio, etc. no efluente e os resultados indicaram que sulfato de
bario precipitou in situ durante a injecdo. Eles mencionaram também que no caso de
injecdo de agua do mar, aproximadamente 27% de bario, que estavam na agua de
formacao residente no testemunho, foram precipitados. No caso da dgua com baixa
concentracdo de sulfato, onde a propensao de precipitacdo de bario era pequena,
houve incertezas na quantificacdo da precipitacdo. Eles citaram que sbé
aproximadamente 10% do bario foram precipitados.

Ainda, segundo os pesquisadores, as condicoes de temperatura e pressao
foram, temperatura ambiente (x 70 °C) e pressdao atmosférica. O tamanho dos
testemunhos Berea utilizados foram, 15,2 cm de comprimento e 5,08 cm de
didmetro. A permeabilidade média foi de 112 md e a porosidade 17,5%. Os autores
mencionaram também que os experimentos foram conduzidos numa velocidade de
injecdo de 0,31 m/dia (velocidade de Darcy) e descreveram o aparato experimental
como sendo composto por uma bomba que deslocava os fluidos através do
testemunho pressurizados numa célula do tipo Hassler (com camisa de borracha ao
redor do testemunho). A face de injecdo dos fluidos do testemunho possuia um
disco de metal que distribuia uniformemente o fluido injetado no testemunho. O
testemunho foi inicialmente aquecido e seco na preparacao para a instalacdo no
suporte e em seguida foi submetido a vacuo durante uma noite para remover todo ar
nele contido. Amostras de 2,5 mL do efluente foram tomadas automaticamente com

um amostrador automatico.
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Bennion, et al., 1991, apresentaram diversas montagens experimentais para
escoamento em meio poroso para avaliar os principais problemas de dano a

formacao.

Para dano causado por forcas mecanicas (altas pressdes de injecdo, agua
de injecdo de agua do mar com particulas) eles sugerem a montagem mostrada na
Figura 12, onde o testemunho de amostra pode ser visto encapsulado em teflon e
colocado em uma camisa de viton. O encapsulamento do testemunho em teflon
assegura que nao havera deslisamento de fluido entre a camisa e o testemunho e
evitar contato direto do fluido com a camisa. A ductibilidade da camisa permite que
uma sobrecarga de confinamento seja transferida ao testemunho para simular a
pressao de reservatorio. O testemunho, montado dentro da camisa & colocado
dentro do suporte de amostra, o qual € capaz de simular pressbes de reservatério da
ordem de 68,9 MPa (10.000 psi = 680 atm). Segundo os autores, essa pressao €
aplicada através do preenchimento dos espacos anulares entre a camisa de viton e
0 suporte de amostra (aco) com 6leo leve e entdo comprimindo o 6leo com uma

bomba hidraulica para obter a pressado de sobrecarga desejada.

arsol arsol|

Transdutor de pressdao

bl bl
L] L]

Agua

Salmoura

4 Célula de confinamento
x M |_
X |_

C% Bnmha]_"__“_o Vacuo x_@
e

|Amustra de ruchal

Figura 12.Sistema para estudo de dano devido a forcas mecanicas (figura
modificada de Bennion, et al., 1991).
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O suporte de amostra (do testemunho) usado pelos autores continha duas
linhas na entrada e na saida. Uma dessas linhas foi usada para inje¢ao e producao
do fluido e a segunda para medidas de pressado. As partes do suporte de amostra
diretamente adjacentes aos terminais de injecdo e producao do testemunho foram
equipadas com discos de distribuicdo radial para assegurar distribuicdo uniforme do
fluxo de fluido para dentro e para fora do testemunho e eliminar areas de alta
velocidade localizadas.

Os autores também usaram transdutores de pressao para medir o diferencial
de pressao no testemunho estudado. O transdutor foi montado diretamente através
do testemunho e a diferenga de pressao entre os terminais de injecao e producao foi
medida. A faixa de pressdo do transdutor depende da permeabilidade do
testemunho que esta sendo avaliado. O sinal do transdutor de pressao estava
diretamente conectado a um registrador que fornecia um perfil continuo da pressao

durante o teste.

Ainda, segundo os autores, foi usada uma bomba de deslocamento positivo
para injetar os fluidos no testemunho. A bomba era capaz de injetar em taxas de
1,00 cm%h até 8,24 cm®h em pressdes até 68,9 MPa (680 atm), com uma
acuracidade de + 0,01 cms. A bomba foi preenchida com &gua destilada a qual
deslocava varsol (solvente de 6leos em geral) Esse solvente entdo deslocava a
salmoura a ser usada no testemunho do teste. Esse arranjo foi usado para evitar
colocar a salmoura corrosiva diretamente dentro da bomba. As bombas de
deslocamento positivo, tais como a usada nesse trabalho, fornecem uma acéo de
deslocamento muito leve que elimina choques de pressdao no testemunho e

assegura uma vazao constante.

O sistema como um todo, ficava dentro de uma estufa com controle de
temperatura que simulava com precisdo as condicbes de temperatura do
reservatério e eliminava complicagdes de analise de dados devido as flutuacdes na
temperatura ambiente externa. O uso da temperatura correta do reservatério
também assegura que a viscosidade correta dos fluidos que aparecem no

reservatério, estardao simuladas apropriadamente.
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Para o estudo do dano causado pela incompatibilidade entre a agua da
formagao e agua do mar, formando precipitados de ions divalentes tais como Ca*™,
Mg*™, Ba™ e Sr'*, os autores propde a montagem mostrada na Figura 13. Para
esses estudos os autores sugerem testes de longo prazo, conduzidos usando co-
injecdo para quantificar os efeitos de exposigdo de longo prazo do reservatério a
presenca de precipitados. Nessa montagem experimental, volumes iguais de
salmoura em equilibrio com a formacao e de agua de injecédo, sdo simultaneamente
deslocados através do testemunho de rocha. As duas salmouras juntam-se
diretamente na face de injecdo da amostra, permitindo formacao de precipitado in
situ. A co-injecao pode continuar por um periodo grande de tempo (geralmente
varias centenas de volumes porosos) para observar o efeito de longo prazo da

deposicao de precipitados na permeabilidade da rocha.

Transdutor de pressao
hd hd
L ™
Célula de confinamenta
Filtro de BPR
05pem
] Amostra de rocha
Filtro de
Tanques B5um Separador
Pressdo
dos anular
fluidos

9

Motor de teste
%} molhado

C% Bomba

Figura 13.Sistema de escoamento em meio poroso para estudo de incrustagcdes em
amostras de rocha (figura modificada de Bennion, et al., 1991).

Read e Ringen, 1982, avaliaram problemas de incrustacdo no Mar do Norte

durante a injecao de agua através de testes de laboratorio. Os autores fizeram testes
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de precipitacdo de sais em reator de vidro e no meio poroso, e ressaltaram que 0s
testes foram concebidos para avaliar a extensdo do dano de formacado que pode
resultar de incrustagbes formadas dentro da rocha porosa. O equipamento
experimental usado para os testes em meio poroso com testemunho de aluminio
sintético é mostrado nas Figuras 14 e 15. Os autores descrevem que 0S
testemunhos de aluminio sintético mediam 4” (10,16 cm) de comprimento e 1 2*
(3,81 cm) de diametro e eram estaveis com relagcdo a temperatura e pressao. A
porosidade era cerca de 34% e a permeabilidade entre 2750 md e 3250 md, com um
tamanho médio de poro de 35 pm.

TUBO DEPVC

RESINA

AMOSTRA DE
ROCHA
1%" X 4

ENTRADA DA AGUA

ENTRADA DA AGUA DE FORMACAQ

Do MAR\‘ ,ia

Figura 14.Célula de confinamento montada com entradas para a agua de formacao
e agua do mar em amostras de rocha (figura modificada de Read e Ringen, 1982).
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que para alguns testes, essa quantidade ndo pode ser alcangada devido a severo
bloqueio nos testemunhos.

2.2.1. Modelos para previsao de incrustacao

Em virtude do grande interesse na previsdo e prevencao dos gravissimos
problemas provocados pela formacdo de incrustacdo tanto no reservatério, nas
proximidades dos poc¢os injetores e produtores, como em pocos e equipamentos,
varios estudos objetivando a modelagem deste fenédmeno, ou pelo menos parte dele,
foram realizados, sendo de fundamental importancia a modelagem das interacées

rocha-fluido anteriormente construidas.

A primeira estratégia de previsao foi baseada no equilibrio termodinamico,
tendo como exemplo, Bertero, 1986. Devido a grande velocidade do fluxo nas
proximidades dos pocos, onde acredita-se que o problema é mais grave (Araque-
Martines e Lake, 1999), ndo ha tempo de residéncia suficiente para que o equilibrio
termodinamico seja atingido, fato que invalida esta modelagem, pelo menos nestas

regides.

Uma forma de avaliar a predominancia cinética ou termodinamica em
determinada regido é feita pelo nimero de Dankholer, que confronta a velocidade de
escoamento com a velocidade da reacdo. Quanto maior o numero de Dankholer,
maior o predominio do equilibrio local, ou seja, maior o dominio cinético. Quando
este parametro tem seu valor préximo de zero, a reagdo pode ser negligenciada na
modelagem composicional do sistema (Lake, 1989). Mackay, 2002 utiliza este
adimensional para situar regides onde o modelo desenvolvido é capaz de determinar

adequadamente a composicao da fase aquosa.

O trabalho de Araque-Martines e Lake, 1999, utiliza taxas de precipitacao e
dissolucdo baseadas na ja citada teoria do estado de transicdo, mascarada por
termos referentes a superficies de dissolucdo e precipitacdo. E assumida a hipétese

de “ndo equilibrio termodinamico local”, que surpreendentemente prové solucdes
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préximas as obtidas pela hipétese de “equilibrio local”’, quando as taxas de reacao

sao altas. O calculo de Steelfel e Cappellen, 1990, p& e a supersatur acgae ¢r
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de diagrama X (distancia) x T (tempo), onde observa-se as ondas de precipitacdo e

dissolucao dos sais presentes.

A precipitagdo de sais em meio poroso foi observada por Read e Ringen,
1982, tanto em meio poroso formado por plug de alumina sintética como em pacote
de esferas de vidro de 4mm de diametro. Foi observada severa perda de
permeabilidade em todas as proporcdes de injecdo de aguas de formacdo e
injetada, porém as concentragbes de saida nao foram medidas ou reportadas.
Também se realizou teste em reator, onde a massa precipitada ficou de acordo com

as previsdes termodinamicas.

A formacgao da solugcdo sélida dos sulfatos de bario e estroncio, causada
pela co-precipitacdo destes sais, que sempre ocorre caso 0s dois existam em
condicbes incompativeis com a concentragcdo de sulfato da agua injetada foi
estudada em temperatura ambiente (Todd e Yuan, 1988) e a 70 °C (Todd e Yuan,
1992). Tanto as concentragdes de saida, que mantiveram-se constantes, quanto a
permeabilidade foram medidas durante a injecao simultdnea de aguas ricas em bario
e estrbncio, e sulfato, porém nao foi estudado o comportamento da constante

reacional, mas sim o declinio de permeabilidade.

A precipitacdo in situ de sulfato de bario em teste de deslocamento de
solugdes incompativeis foi realizada por McElhiney et al., 2001. Os perfis de
concentracdao do efluente sao fornecidos, porém a injecdo de 1,0 mL de solucéo
inerte antes da injecdo de solucéo reativa, para prevenir precipitacdo no difusor,

prejudica a modelagem e a aplicacao dos resultados para casos praticos.

O efeito da taxa de injecdo na reducao de permeabilidade foi investigado por
Moghadasi et al., 2002. Observou-se um efeito diferente do que o reportado para
tubulacdes — a medida que a taxa de injecdo aumenta, a taxa da queda de pressao
também aumenta. Em outras palavras, o aumento da taxa de injecdo no meio poroso

leva a uma mais rapida e severa reducao da permeabilidade.

Wat et al., 1992, realizaram testes tanto em sandpacks (pacotes de areia)

como em reator. Nos testes de reator, a precipitacao foi iniciada por adicao de areia,
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cristais de barita ou ambos, entretanto somente no caso da nucleagdo em barita
adicionada € que pbéde-se determinar uma constante reacional. No teste dinamico, a

concentragdo de saida do Ba®* foi de 3,5 mg/L ao longo
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temperatura e as condigcdes de mistura, controlam a quantidade e morfologia dos

cristais precipitados e influenciam o tamanho do dano.

3) Parémetros dos modelos propostos para previsdo da formacao de

incrustacgao.

Os parametros mais importantes para previsdo da incrustacdo foram
sugeridos por Mackay, 2002, Bedrikovetsky et al, 2003, etc., e podem ser calculados
a partir de testes de injecao simultdnea de agua de formacédo e do mar, em meio
poroso, em laboratério e sdo apresentados a seguir:

a) Constante cinética da reacao quimica de precipitacao A;
b) Atividade (forca ibnica) dos ions envolvidos na reacdo de
precipitacao;

C) Solubilidade dos precipitados formados em agua;
d) indice de saturacéo;
e) Coeficiente de dano de formagéo .

4) Sistemas de escoamento de escala laboratorial para estudos de

incrustacdes de sais.

Foram apresentados na revisdo da literatura diversos sistemas (Lopes Jr.,
2002, Read e Ringen, 1982), cujos equipamentos mais importantes sao:

1- Suporte de amostra de rocha — a maioria dos autores usou suportes de
amostra feitos com acgo inox, com sistema de confinamento (simula pressdo do
reservatoério), similares as células Hassler. Alguns autores citam colocacao de duas
linhas de entrada e de saida, sendo uma delas usada para medida das pressdes. Os
autores revisados mencionam também o uso de disco de distribuicdo radial na face
de injecdo dos fluidos para assegurar uma distribuicdo uniforme dos mesmos no

meio poroso.
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2- Bombas de vazdo constante — todos os autores revisados na literatura
usaram bombas de vazao constante para injecao de fluidos no meio poroso para

garantir fluxo constante. A vazao dos fluidos ficou entre 0,31 m/dia e 7,32 m/dia.

3- Transdutores de pressdo — sao utilizados para monitoramento da pressao
através do meio poroso e foram utilizados em todos as montagens laboratoriais

revisadas.

4- Manbmetros — foram utilizados para medir a pressdo no suporte de
testemunho, que tem como funcao simular a pressao do reservatério. As faixas de
pressdao medidas pelos autores revisados foram as mesmas mencionadas para os

estudos de injetividade (ver pagina 22).

5- Estufa — os trabalhos revisados utilizaram estufa para simular a
temperatura do reservatério, nesses casos o suporte de amostra foi montado dentro
da estufa. A faixa de temperatura variou entre 25 °C e 70 °C dependendo da

pesquisa.

6- Bomba de vacuo — todos os autores revisados utilizaram bomba de vacuo
para fazer a saturacao das amostras de rocha com os fluidos estudados.

7- Coletor automatico de amostras — esse equipamento foi utilizado por
alguns pesquisadores para fazer a amostragem dos fluidos efluente do testemunho
nos testes de incrustacdo. Esse equipamento é normalmente programado para
coletar amostras em determinados periodos de tempo.

5) Materiais

1— Amostras de rocha — a maioria dos autores menciona o uso de testemunho
padrdo Berea para simular o meio poroso, porem em um trabalho, foi usado um
testemunho de aluminio, preenchido por oxido de aluminio para o mesmo fim. A
permeabilidades das amostras estudas nos trabalhos revisados variou desde 112md
ate valores entre 2750 e 3250 md. A porosidade entre 17,5% e 34%.
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2— Solucdes que simulam as aguas de formacao e do mar — a maioria dos
autores pesquisados, usam solucdes sintéticas, preparadas a partir de sais
analiticos (com alta pureza) em concentracbes similares as encontradas nos

reservatorios onde se realizam os estudos.

3— Solucdes efluentes — as solugcbes de sais, efluentes dos testes, foram
analisada quimicamente para determinacdo da concentracdo dos ions de sais
presentes, para se fazer o balanco de massa entre solucdes injetadas e solugdes

efluentes.

2.3. Metodologia de contagem de particulas

A contagem de particulas é um método novo para monitorar os processos de
tratamento de agua, e ainda ndo alcangou seu potencial total nesses processos
(Hargesheimer e Lewis, 1990).

A contagem de particulas é feita através de equipamentos que utilizam a
técnica de atenuacao por particula de feixe de laser como principio de medida para
monitorar a qualidade dos fluidos de injecao e de completacdo. Os contadores de
particulas contam e medem particulas quando elas fluem numa zona sensivel, e
operam por: (1) instrumentos de zona sensivel elétrica, (2) bloqueio de luz e luz

difundida (Hargesheimer e Lewis, 1990).

1- Instrumentos de Zona Sensivel Elétrica (ESZ) — este método é baseado
em uma corrente elétrica fluindo entre dois eletrodos através de uma solucéo
eletricamente condutora. O trajeto dessa corrente passa em uma zona sensivel. As
particulas passam através dessa zona sensivel e o volume da solugdo condutora
nesta zona diminui, causando um aumento na resisténcia a passagem da corrente
elétrica, e um pulso de tensao é gerado. Este pulso é comparado ao pulso produzido
por bolinhas de latex (com medida padrao). A partir dessa comparagdo obtém as
medidas das particulas.
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2- Instrumentos que usam bloqueio de luz (para particulas > 1 um) e luz
difundida (para particulas < 1 um). Nesses instrumentos, uma fonte de luz passa
através de uma zona sensivel em um fotodetector. O fluxo de amostra passa através
da zona perpendicular no trajeto da luz, e as particulas contidas dentro do fluxo se
dispersam e absorvem a luz. Como a luz é dispersa ou absorvida, a intensidade no

fotodetector é diminuida e um pulso de voltagem é gerado (Figura 16).

Entrada % Entrada da Amostra
Laser l Laser I
- Detector ,-é n N?letectur
— S o .F%] — 7 —

\

&
U]

Espalhamento de Luz

Figura 16.Exemplo do laser éptico com bloqueio e espalhamento de luz.

Fonte: http://www.particle.com/whitepapers_hiac/particularly.htm

Em amostras de agua floculada ndo é recomendado esse método porque
delicados flocos se rompem durante a andlise (Hargesheimer e Lewis, 1990).

Ha4 no mercado diversos tipos de contadores. E necessario um
conhecimento das especificagdes dos contadores de particulas como: o tipo de
sensor, 0 volume de amostra necessario, etc, para se fazer a escolha do

equipamento mais adequado.

Ribeiro, (2002) em seus estudos com &agua do mar para reinjecao,
mencionou que os trés tipos de sensores empregados nos contadores de particulas
usadas na industria de tratamento de agua séo:
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e Espalhamento de luz;
e Obstrucao de luz;

e Sensores elétricos.

A amostragem da solugao a ser analisada pode ser feita em:

a) Batelada — a amostra é retirada no local remoto (plataforma) e
armazenada em recipientes especiais para ser medida em

laboratérios em terra;

b) On-line — a medida é feita pela instalacdo do sensor num ponto da
tubulacao do sistema de injecdo no caso de plataforma em alto mar;

c) Batelada / on-line — a amostra é retirada num ponto da tubulagcédo do
sistema de injecao na plataforma, armazenada e medida no contador

na prépria plataforma.

O contador de particulas adotado no sistema do LENEP/UENF sera descrito
mais adiante junto com os outros equipamentos que compdem o sistema proposto
nessa dissertacao.

2.3.1. Variaveis mais importantes na contagem de particulas

Dentre as varaveis que tem influéncia na contagem de particulas nesse

subitem da dissertacdo serdo apresentadas apenas as mais importantes.

a) Temperatura — Diversos autores estudaram a influéncia da
temperatura na armazenagem das amostras até o momento da
medida. Ribeiro (2002), concluiu que ao armazenar a amostra
coletada, em baixa temperatura (10°C) e manté-la em pH constante,
haverda uma diminuicio na contagem das particulas. Testes
realizados por Chowdhury et al. (1998), indicam que o resfriamento
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ajuda a preservar as amostras para as contagens de particulas e
deve ser incluido em todo o protocolo da preservagdo da amostra.

Segundo esses autores deve-se evitar o congelamento da mesma.

b) Acidez da amostra — a armazenagem da amostra em pH baixo (pH =
2), praticamente nao ocasionou mudanca na contagem de particulas
na auséncia de ferro, isto €, a acidez parece influenciar apenas as

amostras que contém ferro (Ribeiro, 2002).

c) Tempo de armazenamento da amostra — um tempo de
armazenamento de até 7 (sete) dias sem resfriamento, gera um
aumento no numero de particulas contadas (Ribeiro, 2002),

provavelmente pelo crescimento de bactérias.

d) Materia & 788@7efrifitb(v) Ti2Td (i)Tj 2.64 34
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existe sistema para estudo de dano de formagao para as condi¢cdes da Bacia de
Campos. A literatura oferece dois sistemas laboratoriais separados para estudar a

perda de injetividade ou para a incrustacao.

A perda de injetividade pode acontecer por causa da incrustagdo, quando
agua produzida que contém bario é injetada simultaneamente com agua do mar.
Sulfato de bario precipita por causa da mistura de aguas incompativeis. Isso mostra
a importancia da criagao de sistema que seja capaz de estudar os dois fendmenos.

Os sistemas para estudos da perda de injetividade e dano pela incrustacédo
contem muitos elementos comuns: suporte de amostra para o testemunho de rocha,
bombas, transdutores de pressao. A caracterizacdo completa de dois sistemas pode
ser feita a partir de medidas de pressao. Isso faz viavel criar um sistema que sirva

aos dois objetivos.

Entdo, o objetivo principal dessa dissertacdo é o desenvolvimento e
montagem de um sistema laboratorial que seja capaz de estudar perda de
injetividade e perda de produtividade.

Objetivos especificos dessa tese sao:

e Planejamento dos principais elementos do sistema;

¢ Dimensionamento de bombas, de transdutores de presséo, de suporte de
amostra, de estufa, de contador de particulas, de amostrador automatico, etc, a
partir de analise da precisdao dos equipamentos que compde o sistema e de calculos
hidraulicos;

e Escolha dos principais componentes do sistema disponiveis no mercado, a
partir das especificacdes e do dimensionamento desses componentes;

e Calibracao do contador de particulas;

e Planejamento de testes laboratoriais sobre perda de injetividade e dano
pela incrustacdo usando o sistema desenvolvido, através de exemplos de tratamento
de dados.
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CAPITULO 3 - ANALISE DOS PARAMETROS DA BACIA DE CAMPOS

Nesse capitulo, serdo abordados os parametros fisico-quimicos da Bacia de
Campos e a sua relagdo com o dimensionamento da escala do sistema de

escoamento em meio poroso proposto nesse trabalho.

3.1. Parametros da Bacia de Campos importantes para analise dos sistemas

Através de dados caracteristicos dos reservatorios da Bacia de Campos,
pode-se estimar os valores da variacdo de pressdo (AP) e temperatura (T) do
reservatério e determinar uma vazao de fluxo (q) para o sistema a ser montado no
laboratério do LENEP/UENF.

Com o gradiente geotérmico (GG) variando de 2° a 5°C a cada 100 m, a
profundidade média (P,) de um reservatério da Bacia de Campos de 3000 m
aproximadamente, e temperatura ambiente média de 30°C e tomando-se o0s

extremos 2 °C/100 m e 5 °C/100 m do gradiente geotérmico, temos:

T1 = Tatmosfera + GGmin*(Pm/1 00)T1 =90°C a,
T2 = Tatmosfera + GGméX*(Pm/1 00) S T2 = 180 OC-
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Assim, o sistema a ser montado deve poder simular temperaturas entre 90°C
e 180°C.

A velocidade de injecdo (U) de fluidos normalmente usada nos pocos da
Bacia de Campos varia entre 10 a 10° m/s, a viscosidade (u) dos fluidos injetados
na Bacia de Campos esta entre 0,7 a 1,2 cp e o testemunho de rocha a ser usado
nos testes deve ter como dimensdes o diametro (d) < 0,04 m, o comprimento (L)
entre 0,05 e 0,30 m, e a permeabilidade (k) entre 300 e 1000 md.

Com esses dados, e pela Lei de Darcy pode-se calcular a variacdo de
pressao (AP) no testemunho e com isso dimensionar os transdutores de pressao a

serem usados no sistema proposto.

AP, = —= i (1)

mdx

AP ) U,, X M. X L
i .

Para Kma = 1000 md = 1000 * 107 1/m? umn = 0,7 cp = 0,7 x 10° Pa*s/cp,
Lmin = 0,05m € Umin = 10 m/s, encontra-se:

APpmin = 3500 Pa = 0,035Bar = 0,51psi

Para o valor minimo de leitura do transdutor, ou seja, o diferencial de

pressdo com a atmosfera:
Pmin = APmin + 14,7 psi (atmosfera) (2)
Pmin = 15,21 psi (leitura minima do transdutor diferencial de presséo)

Novamente pela Lei de Darcy:

A Pméx — mdx mdx
K
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Para Kmin = 300 md = 300 * 107"° 1/m?, umax = 1,2 cp = 1,2 x 10 Pa*s/cp,

Lmax = 0,30m e U max = 10° m/s, encontra-se:

APmax = 1200000 Pa = 12 Bar = 174 psi

Para o valor maximo de leitura do transdutor, ou seja, o diferencial de

pressdo com a atmosfera:

Pmax = APmax + 14,7psi (atmosfera)

Assim, uma Pns = 188,7 psi sera a leitura maxima do transdutor de pressao
a ser adquirido. A faixa de sensibilidade do transdutor deve, portanto, estar entre
15,21psi e 188,7psi. A precisdo desses transdutores € expressa em décimos,
centésimos e milésimos, porém, em reservatérios de petrdleo é comum ocorrerem
variacdes de pressao 0 que nao torna necessario essas precisdes. No mercado, as
membranas utilizadas nos transdutores diferenciais tém leituras padrdao de pressao
que incluem 12,5 psi; 125 psi; 200 psi; 500 psi, etc (ver Apéndice C). Sendo assim, a
membrana utilizada deve corresponder 12,5 psi para o valor minimo e 200 psi para o

valor maximo nos testes no LENEP.

Para se obter os dados de vazao do sistema em uma amostra de rocha com

diametro de 4cm, aplicamos a seguinte formula:

Uxraxd?
q = —4 (m3/s) (3)

Obtemos a seguinte variacao de vazao:

q=1,26 10'm%s = 7,56 mL/min
q=1,26 10°m?%s= 75,6 mL/min
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Portanto, as bombas de vazao constante a serem adquiridas devem fornecer

vazoes na faixa entre 7,56 mL/min e 75,6 mL/min.

3.2. Conclusoes do Capitulo 3

A analise de sistemas laboratoriais para dano de injetividade e perda de

produtividade permitiu as seguintes conclusodes:

e Todos os sistemas contem suporte de amostra para testemunho,
recipientes para agua do mar, de formacéao, produzida, etc. ; b.351®3 0 Td ( )Tj 3.7222 0 Td (p)
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CAPITULO 4 - SISTEMA EXPERIMENTAL PROPOSTO PARA OS TESTES DE
INJECAO NO LENEP/UENF

Com base em todos os aspectos abordados nos capitulos precedentes,
sugere-se 0 sistema de escoamento em meio poroso apresentado nesse capitulo.
Esse sistema podera ser usado para investigar processos de injecao de agua e

incrustacdo de sais insolUveis em meio poroso.

4.1. Componentes que constituem o sistema experimental proposto

O sistema laboratorial de escoamento em meios porosos com retencao de

particulas ou precipitacao de sais € mostrado na Figura 17.

O sistema deverd consistir de:

e 02 reservatérios Erlenmeyer de 2000 mL;

e 02 bombas de deslocamento positivo da marca Jasco modelo PU-
2080i em Peek;

e Valvulas e conexdes da marca Detroit;

e Linhas de fluxo em Peek;

e 03 Transdutores de pressao da marca Validyne modelo DP15 e DP55
com membranas de 12,5; 50; 100; 500 psi;

e (01 Bomba de vacuo da marca Deltech modelo V-1000 serial;
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e 01 Célula de confinamento produzida pela LabConte de acordo com
especificacoes dos experimentos;

e 01 Estufa da marca Nova Etica modelo LBC 400-5nde, com
adptacdes para abrigar a célula de confinamento em seu interior;

e 01 Coletor de amostras da marca Isco modelo Foxy Jr.

e 01 Contador de particulas da Hiac Royco 8000A;

e 01 Software da National Instruments — Labview 7.0;

e 01 Placa de aquisicdo de dados da National Instruments modelo: NI
PCI-6070E (PCI-MIO-16E-1);

e 01 PC com impressora de rede compartilhada. (Figura 17).

SioMtema de Injégdo Proposto Para o Laboratorio do Lenep

s, 2.

Figura 17.Sistema a ser montado no laboratério de fluidos do LENEP/UENF.
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4.2. Sistema a ser utilizado quando forem feitos testes de injetividade

Para experimentos de injecdo de particulas deve-se modificar os seguintes
itens da Figura 17:

e Retirar uma bomba de deslocamento positivo;
e Trocar a membrana dos transdutores para pressdes que simulem o

processo de injecdo em reservatério.

Nesses experimentos s6 interessa a injecao de particulas em suspenséao e
nao a mistura de aguas incompativeis. A troca de membrana do transdutor se faz
necessaria para que seja possivel obter a pressdao desses testes. Nesse caso sera
mais baixa que nos experimentos de incrustacao (Figura 18).

Sistema Proposto Para o Laboratdrio do Lenep — Para Experimentos de Inje¢éo

1 -Reservatorio Erlenmeyer 6 - Saida paraBomba de Vacuo

2 -Bomba de Deslocamento Positivo T - Célula de Confinamento (Core Holder)
3 -Valvulas 8 - Estufa

4 -Linhas Peek 9 - Coletor de Amostras

5 -Transdutores de Pressao 10 - PC com placa de Aquisicao de Dados

11 - Contador de Particulas

Figura 18.Sistema a ser montado no laboratério de fluidos do LENEP/UENF para

testes de injecao de particulas.
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4.3. Sistema a ser utilizado quando forem feitos testes de incrustacao

Para experimentos de incrustacdao (Figura 19) deve-se modificar os

seguintes itens da Figura 17:

e Retirar o contador de particulas (as concentracées dos ions de bario e
sulfato serdo medidas por analise quimica em espectrofotdbmetro de
absorcao atomica);

e Trocar a membrana dos transdutores para pressdées que simulem o

processo de incrustacao em reservatorio.

Esse procedimento é necessario porque nos experimentos de incrustacao de
sulfato de bario as pressdes utilizadas sao altas devido ao préprio dano que é
gerado no plug de rocha. A troca de membrana € necessaria para que o transdutor
consiga ler as variagdes de pressdo sem danificar seu diafragma. O contador ndo se

faz necesséario como ja foi dito acima.

Sistema Proposto Para o Laboratério do Lenep — Para Experimentos de Incrustagéo

1 Femarruliios =l 'lf!'%‘iq:"\d o G- ﬁam}&w&m

7% i’ﬁb“nﬁ" 5. oaukauwam e Fosesr— -'--hmlﬂ s oafimaiizras S ol
A= L TR s F@ﬁﬁ:‘am Ho Armiestres
F= Trnvedcisr s woressbo— TG - B0 swiit plend ale-RoulT T O Lavias

Figura 19.Sistema a ser montado para testes de incrustagao.
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4.4. Anadlise da precisao dos equipamentos

Nessa secao analisamos precisao das medidas nos diversos equipamentos e
comparamos a precisédo requerida com a fornecida pelo equipamento.

A temperatura dos reservatérios na Bacia de Campos varia entre 80 °C e 120
°C. A temperatura ndo afeta a cinética de captura de particulas pelo meio poroso,
porém afeta a cinética de precipitacdo dos sais de sulfato. A variacdo minima da
temperatura que pode alterar a constante da cinética é entre 3 °C e 5 °C. Portanto, a
precisdo requerida nas medidas de temperatura é de 3 °C.

Além do gradiente geotérmico, um outro fator que afeta as temperaturas nos
campos, é a temperatura da agua do mar. Ao contrario do gradiente geotérmico, o
gradiente de temperatura da agua do mar é negativo, isto €, quanto maior a
profundidade mais fria € a agua. Varios campos profundos na Bacia de Campos
estdo localizados perto do fundo do mar, e a temperatura nesses reservatorios €
menor do que a prevista pelo gradiente geotérmico.

Assumindo que pressao tipica dos reservatérios da Bacia de Campos é 300
bar e que variacdo de 10% néo afeta a deformacgéo de rocha, definimos 30 bar como
precisdo da medida de pressao de confinamento.

Velocidade tipica na vizinhanga do pog¢o onde ocorre a precipitacao causada
perda da produtividade é 1 0-3.72397 0 Td (a)Tj6.72397 0 Td (d)Tj6.6039 0 Td (e6)Tj .96 260.99941 0.72397 0 Td (0)Tj/.6039 O
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Esse valor pode aumentar 100 vezes durante a acumulacdo do dano a
permeabilidade, assim, foi fixada em 0,3 bar a precisdo requerida para a medida de

press&o nos transdutores.

Vazao de fluidos através do testemunho é:

g=mR*U =314%0,01> *10* =3,14%10° m? /s

Portanto, definimos a preciséo de fluxo requerida como: 0,4*10= 1 ml/min.

O valor tipico das baixas concentragées na saida do testemunho é 0,1 ppm.
Fixando uma velocidade de escoamento minima U=0,5*10* m/s, nés calculamos a

precisdo da taxa de escoamento requerida como:

4 m? i m* ml

AR?U =3*(0,01)> *0,5%10 =1,5*10 =1—

s s min

Tabela 1 — Comparacao entre duas precisdes — obtidas pela requisi¢do técnica e de
aparelho — mostra que os aparelhos satisfazem os requerimentos técnicos da

precisao.

Medidas Precisao requerida Precisao fornecida pelo
equipamento

Temperatura 3°C até 200°C +3°C
Pressao de confinamento |30 bar 413 bar + 30 bar
Pressao no testemunho 0,3 bar 0,3 bar £ 0,1 bar
Vazao das bombas 1 ml/min 1 ml/min £ 0,6 ml/min
Concentracao das 0,01 ppm 0,01 ppm
particulas
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4.5. Determinacao dos parametros de transporte de particulas em
suspensao a partir de testes laboratoriais

Seguindo os trabalhos de Sharma et al., 1997 e Pang e Sharma, 1994, é
apresentado o método para determinacao dos coeficientes de filtracao e de dano de
formacao a partir da concentragdo das particulas na saida de testemunho e do
crescimento do gradiente de pressao no testemunho.

Naturalmente, a concentracdo das particulas versus tempo na saida do
testemunho e a queda de pressdo no mesmo sdo parametros medidos durante

testes laboratoriais de fluxo de agua com particulas.

O modelo da filtragcdo profunda foi deduzido nos trabalhos de Sharma et al.,
1997 e Pang e Sharma, 1994. No caso de o coeficiente de filtragcdo ser constante, a
equacao basica para concentracdo de particulas em suspensao € linear. Nesse
caso, a equacao pode ser resolvida usando o meétodo das caracteristicas. A
distribuicdo da concentracdo de particulas em suspensdo, atras da frente de
concentracao, é permanente. A formula exata pode ser encontrada em Sharma et al.
1997 e Pang e Sharma, 1994. Conseqlentemente, a concentracao das particulas na

saida é constante.

c(L,t)=c"exp(—AL) (4)

Isso permite determinar o coeficiente de filtracdo a partir da concentracéao

das particulas na saida do testemunho

z:_im(c(ﬁ’”j (5)
L

C
O gréfico que representa a férmula (5) esta na Figura 20. No eixo das
abscissas encontra-se a razao entre a concentracao de particulas em suspensao na

saida e a concentracdo de particulas na entrada do testemunho (concentracdo na
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saida normalizada). No eixo das ordenadas colocamos o coeficiente da filtracdo

adimensional.

2L

Figura 20.Dependéncia do coeficiente de filtragdo adimensional de concentragao de

particulas na saida normalizada.

A dependéncia AL de c(L,t)/c® é mondtona decrescente. Analisando o
significado fisico dessa dependéncia, conclui-se que:

O coeficiente de filtracdo é a probabilidade da particula ser capturada
durante o escoamento, por unidade de comprimento. Se a probabilidade de captura
€ alta, a concentracdo na saida € muito menor do que a concentracao na entrada.
Na realidade, se c(L,t)/c? tende a zero, o coeficiente de filtracdo adimensional AL
tende para infinito. Se a probabilidade de captura é baixa, poucas particulas sao
capturadas no caminho entre a entrada e a saida do testemunho. Porém, a
concentracdo na saida € apenas um pouco menor d que a concentragdo na entrada.
E se c(L,t)/c® tende para unidade, o coeficiente de filtracdo adimensional AL tende

para zero.
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Essas especulacdes vém da dependéncia do coeficiente de filtracdo obtido,
a partir de teste laboratorial, com a concentracdo das particulas na saida do
testemunho.

Como exemplo, observar-se que com uma concentracdo de particulas na

saida do testemunho de 90 ppm, o coeficiente de filtracao sera:

PR 1n(2j =—1011n(0,9)=1,054 m™
01 100

Se houver um aumento na pressao de 11 vezes, o B atingiria um valor de:

11-1 0*

p= 0.2x100%x107° x0,05%1000

O modelo da filtragcdo profunda contém a lei de Darcy que leva em
consideracao a queda da permeabilidade durante a retencdo de particulas. Quando
precipita o particulas, a permeabilidade (1+Bo) vezes. A constante B se chama
coeficiente de dano de formacéo.

Se os coeficientes de filtracdo e de dano a formacao sao constantes, e a
vazao € constante também, a razdo entre a queda de pressao no final € no inicio da

injecéo cresce linearmente com o tempo:

=1+ Boc"[ 1-exp(-AL) % (6)

Ap(t=0)
O gréfico que representa a férmula (6) estd na Figura 21. No eixo das
ordenadas estd a queda de pressao normalizada durante a injecao (razao entre a
queda de pressdo no testemunho no momento t € a queda de pressao no
testemunho no inicio da injecao). No eixo das abscissas esta o tempo adimensional

medido em volumes porosos injetados.
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A férmula (6) mostra a dependéncia linear da queda de pressao normalizada
versus tempo adimensional. A tangente da inclinagdo da linha reta “m” na Figura 21

é:
m=g"1—-e) (7)

A tangente “m” é proporcional ao coeficiente de dano de formagédo .
Obviamente, no inicio da inje¢do a queda de pressdo normalizada iguala a unidade.
Realmente, a ordenada do ponto da linha reta, no eixo das ordenadas, iguala a
unidade.

Ap(t) |
\p(t=0)
arctg m
1,0
Ut
L
5 ¢

Figura 21.Crescimento da queda de pressdo normalizada durante a injecao.

O coeficiente de dano a formacao mostra como a permeabilidade da rocha
decresce durante a retengao de particulas. Quanto maior é o coeficiente de dano de
formacao, maior também sera a inclinacao “m” da tangente c
SOC
Td (d)Tj6.72397 0 Td (a)Tj6.72397 0 Td ()Tj5.7634 0 Td (I)Tj 10.0859 0 Td (")Tj 3.96234 0 Td ( )T} 6.72397
a aidde
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A férmula (6) permite de calcular o coeficiente de dano a formacao a partir

do crescimento da queda de presséao:

Ap(r)
Ap(t=0)
- (8)
oc’ [1— exp(—AL) Z

Vamos calcular um exemplo com dados tipicos para injecdo de particulas
pequenas em reservatorios com permeabilidade baixa. A concentracdao das
particulas na saida de testemunho € 95 ppm e concentracdo das particulas injetadas

€ 100 ppm. Comprimento de testemunho é 0,1 m. O coeficiente de filtracao é:

A=—Ln (ﬁj =-101n(0.95)=—-10%0.5=5m""
0.1 (100

Durante a injecdo de 1000 volumes porosos, a queda da pressao cresce 6

vezes. A porosidade é 0,2, ou seja, 20%.
O coeficiente de dano a formagéo é:

6-1
0.2*%100*107° *0.05*1000

B= =5%10

4.6. Calculo da constante da cinética de reacao quimica (Aq) e do coeficiente
de dano de formacao (B) para incrustacao dos sulfatos a partir de teste
laboratorial de fluxo simultaneo dos aguas de formacao e do mar

Seguindo os trabalhos de Bedrikovetsky, et al., 2002, e Bedrikovetsky, et al.,
2003 sera apresentado o método para determinagéao de constante cinética de reacao
quimica (Aq) e do coeficiente de dano a formagéo (B), a partir da concentra¢éo de
ions de bario na saida de testemunho e da variagao da pressao na testemunho.
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Naturalmente, historias de concentracdao de ions de bario na saida de
testemunho e de queda de pressao na testemunha sao parametros medidos durante

de teste laboratorial com fluxo simultaneo das aguas de formagéo e do mar.

O sistema de equacbes basicas para fluxo simultdneo de dgua do mar e de
agua de formacao inclui balanco de massa para cations de bario, anions de sulfato e
do sal sulfato de bario. Essas trés equacdes contém o termo de taxa de reacao
quimica entre bario e sulfato e a velocidade de fluxo. O coeficiente de
proporcionalidade se chama “constante cinética da reagéo, Ay*. Essa constante
caracteriza a intensidade da reacao quimica. O valor dessa constante determina a
variacdo das concentracbes dos reagentes e assim, a dimensdao de dano. O
coeficiente de reacéo pode ser determinado a partir da diferenca entre concentracéao
de bario na saida e na entrada do testemunho.

Apesar do sistema de equacgdes ser ndo-linear, ele pode ser resolvido pelo
método das caracteristicas. A solucdo permanente atras da frente de concentracao.
Entdo, as concentracbes dos reagentes sao fungdes da coordenada adimensional

X=x/L, isto é, a coordenada X varia entre zero e um.

As férmulas para os perfis das concentragdes de ions de bario e de sulfato

sao:
(l_a)e—ek(l—(x)x
C(X) = 1_ae—sk(1—0¢)X (9)
(1_(x)e—£k (l~a)X
Y(X)=a - g5 % +l-o (10)
onde o é razdo das concentracdes de bario e de sulfato na entrada de
testemunho:




60

A concentracao de bario na saida é constante:

(1-a) e (-2

C(l) = 1— o5 (- (12)

onde g¢ € numero cinético adimensional:
& = qucgo4 (13)

Isso permite determinar o numero cinético e a partir da concentracdo

C(X=1) na saida do testemunho resolvendo a equacdo para C(1) com & como
incégnito:

& = (14)

1 h{C(l)OH(l—oc)J

(1-a) C()

Se os coeficientes de filtracdo e de dano de formacéo sao constantes, e a
vazao € constante também, a razdo entre a queda de pressao no final e no inicio da
injecéo cresce linearmente com tempo:

onde a inclinagao (m) é determinada pelo formula:

0
L“SO4

M .50, (I-a)e & 1

m=,b’/1qLc204cga 0 ; + P
el Legy,  * ¢Lcso,

0
PBaso, | (g™ 50s

onde M e p sdo o peso molecular e densidade de deposito, respectivamente.
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Isso permite calcular o coeficiente de dano a formacdo B a partir do
crescimento da queda de pressao:

Ap(t)
Ap(t=0)

0
ﬂqLcso4

1 Ut

0 M BaSO, (1-a)e N
0 )
BaSO4 ((XeaquCS()4 _equLsoL‘ )aﬂq LC204 aﬂq ch04 ¢L

0
/1(1 LCSO4 CBa

Vamos calcular um exemplo com dados tipicos de testes laboratoriais com

fluxo simultaneo das aguas, de formacao e do mar.
A concentracdo de béario na saida de testemunho é 3,5 ppm e a
concentracao de bario na entrada é de 200 ppm. Comprimento de testemunho é 0,1

m. A concentragao de sulfato é 2990 ppm, o =0,047. O peso molecular do sulfato de
bario & Mgasos= 0,2339 kg/mol e sua densidade é de 4193 kg/m3.

Conseqlientemente, o numero cinético g como calculado pela férmula (14)

explicita acima é 4,2.

A constante da cinética é calculada a partir de valor de &:

A, =1351/ (Molar *m)

Durante a injecdo de 100 volumes porosos, a queda da pressao cresce 4
vezes. A inclinagao é:

A porosidade é 0,3, ou seja, 30 %.
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O coeficiente de dano de formagdo também ¢é calculado pela férmula

explicita acima:
B=376

Os testes laboratoriais e dados de campo mostram que o coeficiente de
dano de formacao (B) varia entre 0,5 e 5000. O valor 376 corresponde a um dano
moderado. Pode-se imaginar que os dendritos de sulfato de bario crescem durante a
deposicdo. As colunas de dendritos atravessam sessdes transversais de poros e

assim a permeabilidade diminui significativamente.

O valor do coeficiente de dano de formagdo obtido para incrustacado é
significativamente menor do que o valor do coeficiente de dano de formacgao obtido
para retencdo de particulas. O valor 5000 corresponde ao preenchimento do poro
por linhas de micro particulas. As forcas elétricas juntam as particulas em linhas.
Uma linha fina composta por poucas particulas causa um grande crescimento na

resistividade hidraulica do poro e queda de permeabilidade.

4.7. Conclusoes do Capitulo 4

O planejamento de sistema laboratorial para estudos de dano de formacéo
em pocos injetores e de sistemas de incrustacao para montagem no LENEP permite

as seguintes conclusées:

e O teste laboratorial para a perda de injetividade deve ser realizado pela
injecdo continua de agua injetada similar a de campo de petrdleo, em amostra de
rocha, fazendo-se medidas de diferenca de pressao entre a entrada e a saida do
testemunho, entre a entrada do testemunho e um ponto intermediario do
testemunho. A concentracao das particulas, na entrada e na saida, tdo bem como a
distribuicao de particulas por tamanho deve ser medida pelo contador de particulas;
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¢ As formulas explicitas para concentracao de particulas em suspensao e da
distribuicao de pressao durante a injecao de agua do mar em testemunho permite
determinar o coeficiente de filtracdo a partir da concentracdo das particulas na saida
do testemunho e o coeficiente de dano de formacgéo a partir de queda da injetividade

no testemunho;

e O teste laboratorial para a incrustacdo deve ser realizado pela injecao
simultidnea de agua do mar e agua de formacgédo no testemunho, com medidas de
concentracdo de bario na saida do testemunho e pela diferenca de pressdo na

entrada e saida;

e As formulas explicitas para determinagdo da concentracdo de bario em
solucdo e da distribuicdo de pressado durante a injecao de aguas no testemunho,
permite determinar a constante cinética da reacao quimica de precipitacdo de ions
de bario e sulfato, a partir da concentragdo de bario na saida do testemunho e, o
coeficiente de dano de formacéo, a partir da queda de injetividade no testemunho;
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CAPITULO 5 - CALIBRACAO DO CONTADOR DE PARTICULAS

Esse capitulo descreve a metodologia aplicada nos testes realizados para a
calibracao do contador de particulas. A calibragdo do contador de particulas se faz
necessaria para se obter com precisdo a medida obtida desse equipamento, é
utilizada agua ultrapura (Tipo 1) que é isenta de particulas e muito utilizada em
laboratérios para diversos fins.

O processo de calibragao é bastante simples, porém longo, pois se deve ter
total cuidado na preparacdo da salmoura (agua do mar sintética) para evitar a
contaminacdo da mesma durante o manuseio. Para que esse tipo de problema néo
ocorra, todos os materiais devem ser bem lavados com agua ultrapura, bem como o
contador de particulas, pois podem se desenvolver bactérias e fungos em suas
linhas quando nao operado por certo periodo de tempo. As linhas que levam os
fluidos também precisam ser conservadas livres de particulas da salmoura que se
acumula entre as contagens e pode mascarar os resultados.

Para calibrar o contador vocé primeiramente deve circular bastante agua
ultrapura em suas linhas, até que quase nenhuma particula acima de 3 ym seja
registrada em 06 corridas. Entdo, vocé podera fazer a primeira contagem de
particulas da amostra de salmoura. Apdés ter feita a medicao desta, vocé deve limpar
novamente as linhas do contador de particulas para remover qualquer particula que
tenha ficado presa no sistema e assim evitar uma leitura falsa na contagem da

amostra seguinte (esse procedimento deve ser feito também ao final do ensaio). O
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procedimento de limpeza das linhas deve ser repetido a cada nova medida e no final
dos testes para que ndo se desenvolvam bactérias durante o periodo inativo.

A certeza da calibragao sera discutida mais adiante ainda nesse capitulo.

5.1. Materiais

5.1.1. Agua ultrapura MilliQ

A agua ultra pura (Tipo 1) foi utilizada nao sé na preparagao das solucdes de
salmoura mas também como padrédo para “zerar” o contador de particulas. A agua
Tipo 1 apresenta 0,1 a 0,7 particulas < 3 uym (aproximadamente) e portanto, serve

para tal proposito.

5.1.2. Cloreto de so6dio ( NaCl)

O sal NaCl usado para preparacao da salmoura € da marca Redsea Fish

Pharm, o qual é amplamente utilizado na preparacao de agua do mar.

5.1.3. Preparacao da Salmoura

Foram preparados 4 L de salmoura para simular agua do mar sintética com
33000 mg/L de NaCl. Essa concentracao expressa em molaridade equivale a 0,56
M.
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Para preparar essa solucao de 0,56 M, pesou-se 132 g do sal Redsea Fish
Pharm em balanca analitica da marca Bel Engineering.

O sal foi transferido para um baldo volumétrico com auxilio de uma pincete
com agua ultrapura. A mistura foi homogeneizada com auxilio de um agitador
magnético FANEM até completa dissolucdo do sal. Apés a homogeneizacao,
completou-se o volume do baldo para a marca de 4 L.

Como a solugao apresentou particulas sélidas em suspenséao (impurezas do
sal marinho), foi filtrada em papel de filtro de 28 ym e s6 entdo armazenada para uso

posterior.

5.1.4. Testes no contador de particulas

Como néo se tinha conhecimento prévio do numero de particulas por mL na
solucao de salmoura 0,56 M, foi feita uma diluicdo dessa solu¢do de 10 x para que a
leitura no contador ndo ultrapassasse 10.000 particulas/ mL, que é a maxima

detectada pelo contador.

Com a solugéo preparada, foram feitas as medidas de contagem de particula

da agua do mar sintética:

e ajuste do programa do contador de particulas em cada contagem de
particulas;

e limpeza do sensor com agua ultrapura até obter uma média em 6 corridas
por amostras de 0,1 a 0,6 particulas < 3 um ou menos. Essa limpeza foi realizada
antes da primeira medida e entre cada medida com a 4gua do mar sintética. Esses
resultados estdo mostrados no Apéndice H;

e para cada contagem as amostras foram submetidas a vacuo por 30
segundos para evitar bolhas de ar na amostra que podem mascarar as leituras do

Sensor;
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e conversao dos dados de cada contagem de particulas em uma planilha do
Excel.

5.2. Resultados e discussoes dos testes no contador de particulas

Antes de analisarmos os dados obtidos no contador de particulas, deve-se
lembrar alguns conceitos basicos como:

a) Média (;C) — € a medida aritmética dos valores medidos, ou seja:

> +x, + ot x,)
n (19)

X =

b) Desvio padrao (S) — é a medida de dispersao mais empregada em
analise estatistica, pois leva em consideracdo todos os valores da variavel em
estudo. O desvio padrao baseia-se nos desvios em torno da média aritmética e sua
férmula pode ser assim descrita:

oo im0
" (20)

Uma informacédo util é que para qualquer conjunto de dados, pelo menos
75% deles devem ficar a uma distancia de 2 desvios padrao da média, por exemplo:

;C-ZS e ;C+28.

Essas medidas podem ser observadas no Apéndice G, no final dessa
dissertacao.

Os gréaficos 1 e 2 mostram uma distribuicdo percentual por tamanho, das
particulas em suspensao, em agua do mar sintética.
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No grafico 1 estdo os resultados das mediadas feitas em todas as amostras
de salmoura sintética, diluidas de 1/10, em 03 dias seguidos de medidas. Vale
salientar que o contador mediu seis vezes consecutivas cada amostra. As curvas
praticamente sobrepostas indicam que o contador estd bem calibrado e ha
reprodutibilidades nas medidas. O pequeno desacordo na coincidéncia das curvas
se deve provavelmente aos resultados das amostras medidas ap6s 02 e 03 da
preparacao da salmoura, pois, provavelmente, houve crescimento de bactérias que
se comportam como particulas. Nao ha particulas acima de 30 uym porque a
salmoura foi passada em um filtro de 28 pm.

Distribuicao percentual por tamanho de todas
amostras com diluicao de 1/10
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80

60 -

40

20 ~

percentagem por tamanho

3,0 5,0 7,0 10,0 15,0 30,0 50,0 100,0

tamanho das particulas em micrémetro

Grafico 1 — Percentagem por tamanho versus tamanho das particulas em

micrOmetros de todas as amostras diluidas.

O Gréfico 2 mostra a distribuicao por tamanho de todas as amostras de
salmoura sintética, preparada sem diluicdo, e medidas em 03 dias seguidos apos a

preparacdo. Esse conjunto de curvas apresenta superposicdo reforcando a boa
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reprodutibilidade obtida nas contagens. Aqui também vale salientar que o contador
mediu seis vezes consecutivas cada amostra. Essas amostras, por serem
concentradas, provavelmente desenvolveram mais bactérias nos dias de repouso e,
portanto, a leve discrepancia observada no grafico 1 se repete aqui com mais

evidéncia.

Distribuicao percentual por tamanho de todas as
amostras sem diluicao
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Grafico 2 — Percentagem por tamanho versus tamanho das particulas em

micrometros de todas as amostras sem diluigao.

O Gréafico 2 mostra as medidas obtidas das amostras diluidas (1/10)
medidas somente no primeiro dia, a curva € bem mais definida que o Grafico 1, isso
ocorre devido ao fato das amostras medidas no primeiro dia terem seus valores bem
préximos em cada amostragem e um pouco diferentes dos valores medidos para
mesma amostra apdés um dia de repouso, as amostras do segundo dia tiveram um
leve aumento nos valores de suas contagens (Grafico 3). Ainda sobre o Grafico 2,
pode-se observar que os valores sdo muito préximos que ndo € possivel ver cada
corrida separadamente no grafico, comprovando mais uma vez que o contador esta
perfeitamente calibrado e opera muito bem com agua ultrapura (Tipo 1) utilizada
para limpeza e preparacao da salmoura.
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5.3. Conclusoes do Capitulo 5

Sobre o processo de calibragdo pode-se obter a seguinte conclusao do

equipamento adquirido e utilizado no sistema de fluxo em meio poroso:

e 0 contador de particulas escolhido pode ser “zerado”, quando agua
ultrapura (MilliQ) for usada como padrao.

e 0 contador de particulas apresentou reprodutibilidade na leitura de agua
do mar sintética (sal RED SEA) usada para simular a salmoura.

e 0 contador esta devidamente calibrado e pronto para o uso em quaisquer
testes de contagem.
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CAPIiTULO 6 - CONSIDERACOES FINAIS

Um sistema laboratorial de escoamento em meio poroso, que permite
estudos de dano a formacgao, foi dimensionado para os parametros caracteristicos
da Bacia de Campos e esta sendo montado no Laboratério de Fluidos e Mecéanica
das Rochas do LENEP/UENF.

O sistema desenvolvido serve para 02 objetivos: 1- estudo da perda de
injetividade; 2- incrustacdo de sulfatos. Esses dois mecanismos fisicos de dando de
formacao sao fenbmenos mais comuns e causam o0s piores danos a formacdo na

Bacia de Campos.

O sistema proposto pode ser utilizado para avaliacdo de dano a formacao
em processos tecnoldgicos usados na Bacia de Campos na escala industrial com: a)
injecdo de agua do mar; b) reinjecao de agua produzida; c) reinjecao de misturas
(agua do mar e agua produzida); d) descarte de agua produzida em aquiferos; e €)
alta concentracéo de bario na agua produzida.

O sistema podera determinar os seguintes parametros da perda de
injetividade: a) coeficiente de filtragao (A); b) coeficiente de dano a formacgéao (B); c)
fracdo de porosidade critica (a); d) permeabilidade do reboco (k) e e) coeficiente de
reacao quimica ou constante cinética para reacdes de formacao de sulfatos de bario

e estréncio.



As diferencas entre o sistema desenvolvido para ser mont

72
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CAPITULO 7 - RECOMENDACOES FUTURAS

1)

Usar o sistema para determinacdo de parametros de perda de
injetividade, usando simultaneamente contagem de particulas e
medidas de pressdo em trés pontos do testemunho. Estudar

mecanismos de exclusao pelo tamanho de particulas em rochas

Estudar propriedades de filtracdo da agua do mar em rochas da Bacia
de Campos. Prever o comportamento de pocos a partir de dados

laboratoriais.

Determinar o coeficiente de reacdo quimica entre o sulfato e o bario
(estroncio) a partir do teste de escoamento simultdneo de agua

injetada e agua de formacao.

Utilizando o sistema montado, estudar o escoamento de agua oleosa
em rochas e determinar os coeficientes de filtracdo tipicos. A partir

desses dados prever a propagacao de agua descartada em aquiferos.

Elaborar testes de contagem de particulas da agua do mar incluindo
outros parametros (variaveis), tais como: presenca de ferro,
mudancas de temperatura, acidez da agua, etc. Através desses testes
estudar um método estatistico para verificar a influéncia das variaveis

na contagem.
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Apéndice A — Descricao dos equipamentos adquiridos

Neste apéndice sera descrita a técnica de operacdo dos equipamentos ja

adquiridos para a montagem do sistema de injecéao.

Bombas de deslocamento positivo

O sistema sugerido ao laboratério de fluidos do LENEP/UENF devera conter
duas bombas volumétricas de deslocamento positivo (Figura 22) que tém como

caracteristicas principais:

e Razao de fluxo entre 1 yL/min até 10 mL/min;

e RSD (desvio padrao) 0,1% entre 0.2~5.0 mL/min;

e Pressdo maxima de operacao de até 50 Mpa (7200 psi);

e 10 programas de tempo e 64 passos;

e Auto teste da memoria, sensor de pressao e tensao de alimentagao;

e Todos os itens em contato direto com os solventes séo de rubi, safira,
ceramica, ago inox e polimero de carbonofluorado;

e 100~240V +/- 10% 50/60 Hz.

Figura 22.Bomba de deslocamento positivo Jasco.
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As bombas volumétricas ou de deslocamento positivo sdo aquelas em que a
energia é fornecida ao liquido ja sob a forma de pressao, ndo havendo, portanto, a
necessidade de transformagéo como no caso das bombas centrifugas. Assim sendo,
a movimentacao do liquido é diretamente causada pela movimentacdo de um érgao
mecanico da bomba (pistdo), que obriga o liquido a executar o mesmo movimento. O
liguido, sucessivamente, enche e depois € expulso de espagos com volume
determinado no interior da bomba — dai resultando o nome de bombas

volumétricas.

Nessas bombas, as forgas transmitidas ao liquido tém a mesma direcao do
movimento geral do liquido. Uma das caracteristicas mais importantes destas
bombas é o fato de manterem a vazao média praticamente constante, independente
do sistema em que elas atuam, desde que mantida a velocidade constante do fluido

bombeado, mesmo mantendo a rotacao constante.

As bombas alternativas sdo especificadas para servicos onde se requer
cargas elevadas e vazdes baixas. Ja as bombas rotativas podem operar com vazdes
mais elevadas. Nas bombas alternativas de pistao, o 6érgdao que produz o movimento
do liquido € um pistdo que se desloca, com movimento alternativo, dentro de um

cilindro.

Em uma analise inicial, assim poderiamos explicar o funcionamento da

bomba de pistéo (Figura 23):

a) No curso de aspiracdo, o movimento do pistdo tende a produzir vacuo. A
pressao do liquido no lado da aspiracdo faz com que a valvula de admissao se abra
e o cilindro se encha; enquanto isso ocorre, a valvula de recalque mantém-se

fechada pela propria diferenca de pressoes.

b) No curso de recalque, o pistao forca o liquido, empurrando-o para fora do
cilindro, através da valvula de recalque. Mantém-se, neste curso, fechada a valvula

de admissao devido a diferenca de pressao.
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Pela sucinta explicacdo dada, pode-se observar que o movimento do liquido
€ efetivamente causado pelo movimento do pistdo, sendo da mesma grandeza e tipo

do movimento deste.

Vahrula de
descarnga

Carcaga
E Descarga

Diregagq = \ /
Pistio — " s
Anel de vedagio — Sucgho
Valvula de Succio r.Y

vahvula de sucgao

Figura 23.Bomba de pistdo. a) admissao, b) compressao.

Transdutores de pressao

O sistema de escoamento em meio poroso tera trés transdutores de pressao
diferencial da marca Validyne e série DP (Figura 24).
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Figura 24.Transdutor de presséo Validyne.

Fonte: www.validyne.com.

Os transdutores tem como especificacdo de compra:

DP303-36-V-1-S-4-A; DP303-40-V-1-S-4-A e DP303-42-V-1-S-4-A.

Essas letras e numeros significam:

e DP303 — série de fabricacao;

e 36, 40 e 42 — variacao de pressao (numero do diafragma, ver tabela
no apéndice B), respectivamente, 50, 120 e 20psi.

e V —material dos anéis de vedacgao — Viton-A;

e 1 —conector elétrico — PT02A-10-6P, bendix ou equivalente (padrao);

e S —variacao de temperatura — de 0° até +160 °F padrao (-17° até + 71
°C);

e 4 —material do sensor — aco inoxidavel tipo 410 (padrao);

e A —opcoes de porta de pressao — 1/8-27 NPTF (padrao).

Apropriadamente instalado, operado e mantido, o transdutor de pressao
diferencial Validyne lhe dara um longo tempo de funcionamento confiavel para

ajudar a garantir uma operacao livre de problemas.
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Capacidades do transdutor:

O transdutor de pressao diferencial Validyne possui diversas vantagens
sobre outros transdutores tipicos.

1) compatibilidade com gases e liquidos corrosivos. Esse transdutor possui
baixos volumes internos simétricos o que possibilita aceitacdo de liquidos e gases
corrosivos. Para evitar danos deve-se manter particulas de sélidos ou liquidos
congelaveis fora dessas cavidades.

2) boa resposta dindmica: o baixo deslocamento volumétrico (a deflexao
total do diafragma é de 0,0013”) proporciona uma boa resposta dinAmica — para uma
melhor resposta dindmica, vocé deve acoplar o transdutor préximo a qualquer fonte
gasosa de pressao ou se certificar que ele esteja livre de gas ou ar presos a parte
liquida.

3) Alta capacidade de sobrecarga: as paredes internas proporcionam uma
efetiva barreira de sobrecarga; isto permite altas sobrecargas. Sobre pressdes altas

podem causar um deslocamento zero permanente ou dano no diafragma.

4) Alto sinal de saida: esse transdutor fornece um alto sinal de saida com
baixa suscetibilidade ao ruido elétrico, uma vantagem tipica de sistemas carregados,

deve-se operar esse transdutor através de um demulador projetado para isso.

5) Diafragma substituivel: esse transdutor tem apenas um elemento sensivel
a pressao — o diafragma — o qual pode ser substituido se necessario. E essencial ler
as instrucbes de substituicdo do diafragma antes de substitui-lo. Os seguintes
modelos de diferenciais de pressao Validyne podem ser desmontados para limpeza
e substituicdo do diafragma: DP 15, DP 22, DP 45, DP 103, DP215, DP 303, DP 360,
DP 363.

Para instalacdo e montagem do transdutor de pressao ver Apéndice B.
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Indicador digital do transdutor de pressao

O indicador de pressao a ser usado acoplado aos trandutores é o CD23-A-1-
A-1-C, onde esses numeros e letras significam:

e (D23 - série de fabricacao;

e A - entrada de energia — 105-125 V AC, 50-60 Hz (padrao);

e 1 — conector de entrada do transdutor — PT02A-10-6P, bendix ou
equivalente (padrao);

e A - dislpay e escala de contagem - tipo 3'2 digitos, escala de
contagem completa 1000, e;

e (C —localizagao do ponto decimal — padrao (Exemplo: 100,0).

O CD 23 (Figura 25) é um indicador digital portatil com demulador interno e
utilizado para:
a) mostrar o nivel de pressao de entrada;
b) fornecer saida DC anal6gica proporcional a entrada.

Figura 25.Indicador digital do transdutor de pressao Validyne.

Para fazer a calibracdo do indicador digital de pressao ver Apéndice D.
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Core holder hidrostatico para testemunho (célula de confinamento)

O core holder hidrostatico (Figura 26 e 27) para testemunho € um corpo em

aco inox 316 com:

componentes em hasteloy;

vedacdes em viton;

03 entradas para os transdutores de pressao diferencial;
conector de linha com rosca 1/8” NPT;

02 portas de entrada e 01 porta de saida para fluidos (Figura 26);

01 porta de entrada para presssao de confinamento.

Este holder trabalha a uma presséo de 6000 psi e temperaturas até 200 °C,

serve para confinar o testemunho e submeté-lo aos testes de laboratério conforme

as necessidades da pesquisa, simulando um reservatério em bancada com

condicdes reais de pressao e temperatura.

Figura 26.Acessorios do core holder hidrostético para testemunho.



86

Figura 27.Core holder hidrostatico para testemunho, com detalhes dos trés pontos-
pressao.

Estufa

A estufa (Figura 28) € o equipamento de operagao mais simples. Possui um
display digital que permite ao usudrio ajustar a temperatura entre 0°C e 200°C, com

precisao decimal.

Produzida pela Nova Etica e adaptada (com furos) para as exigéncias do
sistema de injecdo, possui saidas e entradas para as linhas de fluxo, transdutores de
pressao e bomba de confinamento.



87

Figura 28.Estufa Nova Etica.

Coletor de amostras

Figura 29.Coletor de fragdes Foxy Jr..
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O coletor de amostras (Figura 29) é um equipamento que permite ao usuario
coletar fragcdes de amostras liquidas de trés formas distintas: de tempos em tempos,
quantidade de gotas, ou por volume (mL) de saida em um sistema de fluxo. Separa
essas fracoes de amostra conforme as exigéncias do operador do sistema.

Para saber como opera-lo passo a passo, ver Apéndice F.

Software LabView e placa de aquisicao de dados

O software Labview € uma poderosa ferramenta que auxiliard o sistema de
escoamento do laboratério de dano a formacgao junto a placa de aquisicao de dados.
Esses dois elementos juntos tém como fungdo monitorar e controlar todo o sistema e
gerar gréficos de todas as variaveis do mesmo, tais como variagbes de presséo,
tanto das bombas como dos transdutores, varia¢cdes de fluxo, etc., a placa serve
para conectar todos os equipamentos ao sistema, desde que estes possuam saida

compativel com a placa.

Contador de Particulas

Esse contador de particulas (Figura 30) pode ser usado com o Amostrador
ABS-2 que transporta a amostra para o Sensor HRLD que faz a analise do tamanho
e distribuicao das particulas por faixa de tamanho. Usa um feixe de laser como fonte
e um foto-diodo como detector. Opera pelo principio de bloqueio de luz.
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Figura 30.Hiac Model BR-8

Fonte: http://www.hiac.com

Esse foi o escolhido para o nosso trabalho por atender as seguintes

exigéncias:

o flexib
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Figura 31.Contador de particulas, com detalhes do display e controles de vacuo e

pressao.

O Modelo 8000A possui as seguintes conexdes externa:

e E/S serial para computador;

e Controle liga/desliga remoto;

e Entrada para sensor (alguns sensores necessitam de fonte remota
(RPS-2));

e Saida para alarme;

e E/S serial para Contador 8000S;

e Trés entradas para transdutores de ambiente;

e Duas saidas analdgicas (Extingao e Espalhamento);

e E/S Amostrador.

Todos os amostradores e sensores da HIAC/ROYCO séao compativeis com o
8000A. O 8000A pode ser usado em sistemas de andlises por lotes com as
configuragdes tipicas de sensor, amostrador e contador ou como ponto de
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processamento focalizado para aplicacdes com pequenos multi-sensores.
Aplicacdes multi-sensor requerem o uso do contador Modelo 8000S.

O contador Modelo 8000S é o mesmo que o 8000A, mas nao tem interface
com o operador (teclado, monitor, ou impressora) e tem conexdes externas
limitadas. O contador 8000S ¢€ dependente do 8000A.

Os sistemas de contagem podem ser configurados tanto para aplicacdes
contagem em ar como para liquidos. A aplicacdo ira determinar o equipamento
necessario. Tipicamente, todos 0s equipamentos necessarios para uma aplicacao
particular sdo obtidos ao mesmo tempo como um sistema operacional completo,
mas isto ndo é algo obrigatério. Os modelos 8000A e 8000S sao compativeis com
equipamentos mais comuns da HIAC/ROYCO.

A contagem de particulas para cada canal (particula) é o total de todas as
contagens que excedem o limite inferior configurado para o canal. A contagem
acumulativa no canal 4 de um contador € a soma das particulas maiores que o limite

inferior do canal 4.

A contagem diferencial de um canal sdo as contagens que ficam entre o
limite inferior do canal e o limite inferior do canal imediatamente superior. Assim, a
contagem diferencial para o canal 4 € o numero de particulas maiores que o limite

inferior do canal 4, mas menores que o limite inferior do canal 5.

Para qualquer canal a contagem cumulativa sera sempre igual a soma das
contagens diferenciais do canal mais os canais maiores. A contagem cumulativa no
canal 4 sera igual a soma das contagens diferenciais dos canais 4, 5, 6, 7 e 8. Para

o canal 8 as contagens cumulativas e diferenciais sao idénticas.

O ABS 2 (amostrador) pode ser usado conjuntamente com sensores e
contadores de particula da HIAC. O projeto do amostrador fornece meios de
medicao de um volume conhecido da amostra liquida através de um sensor ao gerar
sinais do comec¢o e de batente para um contador. O operador ajusta o volume de
leitura do sensor ajustando as posi¢coes de detectores fotoelétricos nivelados no tubo
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da vista do ABS2. O ABS2 opera-se pressurizando o liquido da amostra para o
transporte através do sensor ou evacuando a camara da amostra (modalidade do

vacuo), desgaseificando a amostra antes da analise.

Para facilitar a operacao do contador de particulas, foi elaborado um passo a

passo para 0s usuarios que se encontra em anexo no Apéndice D.

Sistema de purificacao de agua

Para se obter uma &gua ultra pura para utilizacdo nos experimentos
laboratoriais do sistema de injecdo, utilizamos a agua ultra pura (Tipo 1) do
laboratério de geoquimica. Esta agua passa por um destilador de vidro (Figura 32),
que tem como caracteristica principal: as resisténcias ndo entram em contato com a
agua, fazendo com que esta nao fique ionizada. Logo apéds passar pelo destilador,
essa agua segue para um barrilete (reservatorio) (Figura 33) e depois é filtrada pelo
Milli-Q.

Figura 32.Destilador de vidro com resisténcias isoladas.
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Figura 33.Barrilete de armazenamento de agua destilada.

Milli-Q

O Milli-Q (Figura 34) € um equipamento altamente moderno que nos permite
obter 4gua ultra pura, conhecida cientificamente com Agua Tipo 1. Essa agua
praticamente ndo contém particulas acima de 0,22 um (< 1/mL). E um equipamento
ideal para manter um parametro de calibragdo quando houver mais de uma amostra
a ser medida. Possui uma vazao de 1,3 a 1,7 litros por minuto, a agua tem

resistividade minima de 18,0 mQ.cm a 25°C e tipica de 18,2 mQ.cm a 25°C.

Figura 34.Milli-Q.

Para saber os procedimentos de operagdo desse equipamento bem como
seus componentes, ver Apéndice E.
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Bomba de vacuo

A bomba de vacuo utilizada no sistema de escoamento em meio poroso do
LENEP/UENF é da marca Bichi Switerzland (Figura 35), série Vac V-1000. Essa
bomba de vacuo é apropriada para evacuacao de equipamentos de laboratério com
vacuo < 2 mbar (0,03 psi ou 0,002 atm). Essa bomba sera utilizada na saturacao de
amostras de rocha e para confinamento do holder hidrostatico (célula de

confinamento).
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Apéndice B - Instalacao e montagem do transdutor de pressao

Esse Apéndice foi retirado do manual do transdutor no site da Valydine

(www.valydine.com).

Instalacéo:

A correta instalacdo de um transdutor é vital para seu bom funcionamento.
Essa secao contém procedimentos especificos para montagem, instalacao de tubos,
como fazer as conexdes de pressao, ajustamento da porta de sangria e como fazer

as conexoes elétricas.

Montagem:

Antes de montar, instalar o encanamento, certifique-se de fazer uma
calibracao do sistema (ver parte de calibracdo mais adiante). Transdutores com
partes fémeas 1/8-27NPT geralmente podem ser apoiados por conexdes de tubos
rigidos, no entanto, transdutores conectados a sistemas de tubos devem ser
conectados a um suporte para prevenir fadiga nas conexdes de tubos. A seguir

estao os passos para montar o transdutor corretamente:

1) Como as maiorias dos transdutores possuem furos no corpo para por

parafusos, verifique a tabela de tamanho de parafuso.

2) Se a unidade esta montada com parafusos no seu corpo, certifique-se que
a superficie montada é plana para nao causar fadiga no corpo do transdutor. Em
transdutores de baixos intervalos de leitura, tal fadiga pode causar pequenos
deslocamentos zero que podem se tornar piores devido a pequenas mudancas de

temperatura.

3) Se possivel monte o transdutor de modo que o diafragma esteja no plano

vertical. Montagens verticais devem ser rigidas j4 que qualquer mudanca na
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montagem causara um deslocamento zero devido a gravidade. Esse tipo de

montagem tem duas vantagens.

Primeiramente, ele proporciona uma deflexdo gravitacional zero no
diafragma. Adicionalmente, ele permite que particulas e sujeiras se depositem fora
da borda da cavidade de pressado, onde elas nao prejudicardo o movimento do

diafragma.

4) Se vocé montar o transdutor acima da medicao do ponto de presséo, ele

captura menos sujeira e o interior permanecera mais limpo.

5) Quando vocé montar o transdutor, certifigue-se de deixar espaco para o
conector elétrico e para o acesso as portas de sangria.

Conexodes de tubos:

Faca as conexdes de tubos que permitam que vocé remova o transdutor se

necessario sem desligar o sistema inteiro.

1) Se vocé estiver usando o transdutor para medicao de presséao (psig) onde
uma porta esteja aberta para a atmosfera, instale uma valvula de desligamento
simples para o transdutor, cubra a porta aberta para o transdutor com filtro poroso
para prevenir a entrada de poeira; uma tampa plastica com pequeno orificio estofado

é suficiente.

2) Se vocé estiver usando uma unidade para medi¢cdo de diferencial de
pressao através de uma abertura ou filtro, isto requer um esquema de véalvulas mais
extensivo para ser colocado em funcionamento e também para que seja removido
sem dano de sobrepressao, nesse caso use um arranjo de valvulas conforme a

figura abaixo:
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Figura 36.Arranjo tipico de vélvulas do transdutor de presséo.

3) Para pressurizar o transdutor diferencial de pressao com seguranga feche
a véalvula de dreno e abra a valvula de passagem. Entao abra ambas as valvulas de
fechamento para aplicar a pressdo em ambos os lados do transdutor. Finalmente,
feche a valvula de passagem.

4) Para despressurizar o transdutor abra a valvula de passagem feche as

valvulas de fechamento e abra as valvulas de dreno.

Conexodes de pressao:

A parte fémea de pressao 1/8-27NPT aceita o tubo americano padrao. Para
evitar dano a caixa do transdutor, certifique-se de seguir o procedimento abaixo a
risca, de outra forma, esforcos para fazer o conector encaixar podem causar fadiga

na caixa ao redor da porta de pressao.

1) antes de conectar o tubo ao transdutor, certifique-se que o tubo esta livre

de incrustacao interna e verifiqgue se as linhas estdo limpas ou danificadas.
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2) Envolva o tubo com duas camadas com 1” de largura de fita teflon para
tubos (encontrada em qualquer loja de tubos).

3) Ao envolver, estique a fita para que ela se adaptar bem e nao ficar frouxa,
também envolva na direcdo da linha. O teflon funciona como lubrificante e selante,

minimizando o esfolamento da linha, e torna a desmontagem mais facil.

4) Para conectar o cano ou ajustar, aperte-o com uma pequena chave até

travar, entdo gire mais meia volta.

Sangria do transdutor:

O maior parte dos transdutores da Validyne é equipado com portas de
sangria para facilitar a limpeza e preenchimento das cavidades de pressédo. Essa
porta é fechada por um conjunto de parafusos fabricados para carregar um lavador
chato e circular de teflon no seu final interior que funciona como um selo da porta de

sangria.

1) Para medir a pressao estatica é desnecessario preencher a cavidade do
transdutor com ar; qualquer ar ou gas aprisionado transmitira pressao ao diafragma.

2) Quando houver mudancgas na resposta a pressdo dindmica, ou quando
oscilagcdes em sistemas preenchidos para liquidos forem importantes, certifique-se
que a cavidade de pressdo e as conexdes do transdutor estejam livres de gas.
Agindo como uma mola pneumatica o gas aprisionado pode reduzir seriamente a
resposta freqliencial do sistema de medicao.

3) para remover o gas da cavidade de pressao, afrouxe o parafuso de
sangria uma ou duas voltas com a pressao do sistema ligado. Para prevenir a perda
do limpador teflon, ndo remova o parafuso da sangria. Depois que 0 gas interno
tenha sido expelido, o liquido saird ao redor do parafuso. Feche o parafuso com

forca e enxugue o excesso de liquido.
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Conexoes elétricas:

Normalmente o conector elétrico do transdutor € um PT02A-10-6P de seis
pinos ou equivalente. Os pinos A e D sao para excitagao do carregador demulador e
0 pino B é o sinal de saida. O pino C ndo é utilizado. O conector macho é um
PTO06A-10-6S ou equivalente. Conectar o transdutor ao carregador demulador requer
um cabo condutor revestido triplo ou quadruplo. O carregador demulador Validyne e
caixas e mobédulos usam conectores PT02A-10-6P para entrada do transdutor,
portanto um cabo com conector PTO6A-10-6S em cada lado é requerido.

Idealmente, esse cabo deve conter um par revestido para guia de excitagao
e outro condutor revestido para a guia de sinal. Separar a guia de sinal das guias de
excitacdo minimiza o acoplamento capacitivo entre esses. Valores de capacitancia
diferentes conectados através de cada transdutor produzem um desbalanco de

impedancia na ponte do transdutor o que resulta numa saida de deslocamento zero.

Em cabos curtos (10 pés) o efeito desse desbalanco é pequeno, mas em
cabos longos (500 pés) isto pode causar um deslocamento zero grande. Para
conexdes do transdutor, a Validyne adotou o cabo padrdo 843 tipo BELDEN, um
cabo condutor pré-existente formado de dois pares revestidos. Apesar do quarto

condutor ser desnecessario a transdutores de diferencial de pressao, ele pode ser
uatil em outros equipamentos.

O cabo padrao Validyne é conectado segundo 0 esquema a seguir:

- RN w0

A .'! 2 VERDE r" A A | Indicador do transdutor
- L | VERMELHO! V]

BT I T I B| Sinal

— |_PRETO | U1

Cc 1 C 1 1 C| Sinal

— Yy [/ Branco Y} I/

D 7 v 7 |D| Indicador do transdutor
E L E

LF | LF |

Figura 37.Protetor de cabo amarrado ao escudo do conector.
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Para minimizar interferéncias de linhas ou fontes de energia préximas,
sempre use cabos revestidos, também é melhor ndo correr cabos em tubos que ja
carreguem cabos de energia de corrente alternada (AC). Isto porque o sinal
transdutor de 3 ou 5 KHz pode sofrer um ruido excessivo de 60 Hz.

Calibracéo:

Apesar da Validyne ter testado o transdutor, para certi
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2) Separe as duas metades da caixa e remova o diafragma cuidadosamente.

3) limpe o diafragma e as metades da caixa com um solvente como freon ou
alcool. Certifique-se que nenhuma particula ou matéria permaneca interferindo na
mobilidade do diafragma (a distancia entre o diafragma e a caixa € de apenas 0,005”

no centro) ou nos anéis.

Se vocé tiver que trocar o diafragma veja a tabela de selecao do diafragma
no Apéndice B.

B) Remontagem

A Validyne recomenda que vocé remonte o transdutor enquanto ele estiver
conectado ao carregador demulador. Para obter uma referéncia zero, zere o
indicador antes de conectar ao transdutor, o indicador é especialmente Util durante o
aperto final dos parafusos do corpo, ja que ele mostrara os efeitos dos apertos de
cada parafuso. E desnecessario ajustar os parafusos para obter uma saida de zero
absoluto, mas ela deve estar entre +/- 0% do total € ndo ser muito sensivel no aperto

de cada parafuso.

1) Para remontar, coloque os anéis de borracha em cada metade e o
diafragma entre estas metades, se o diafragma for corrugado, coloque a porcéao
corrugada em direcao a metade negativa da caixa.

2) Certifiqgue-se que os buracos do diafragma estejam alinhados exatamente
com os buracos das metades da caixa, e substitua os parafusos do corpo em um

lado do transdutor, aperte os parafusos até eles travarem.

3) Inspecione os outros buracos dos parafusos do diafragma para ver se
eles estao alinhados com os buracos das metades das caixas e substitua os ultimos
parafusos; aperte todos os parafusos aos valores de torque da tabela de torque de
parafusos de corpo no apéndice B. Se uma chave de torque nao estiver disponivel,
aperte os parafusos tanto quanto possivel. Certifiqgue-se que as linhas dos parafusos
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de corpo ndo prendam nos buracos do diafragma, e que os anéis de borracha
estejam nos seus lugares ou o0 zero do transdutor pode se deslocar para fora da

tolerancia.

4) Antes de calibrar, alterne a pressao do transdutor entre 0 e 100% para
acomodar o diafragma corretamente. Algumas alternacées de temperatura também

aumentariam a estabilizacao.
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Apéndice C — Selecao do diafragma e torque dos parafusos do transdutor
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Tabela C1 — Escala de pressao para selecao dos diafragmas

Diafragma MM
n° PSI INHG |INH20| KPA |HG/TORR|CM H20
10 0.0125 0.026 | 0.35 | 0.086 0.65 0.88
12 0.02 0.041 | 0.55 0.14 1.03 1.4
14 0.032 0.065 | 0.89 0.22 1.65 2.25
16 0.05 0.102 1.4 0.35 2.58 3.5
18 0.08 0.16 2.22 0.55 414 5.6
20 0.125 0.25 3.5 0.86 6.5 8.8
22 0.2 0.41 5.5 1.4 10.3 14
1l 14




Tabela C2 — Torque do parafuso do corpo do transdutor
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Modelo nimero

Torque final do parafuso

DP 15, DP 215 125—-130 INCH LB

DP 22, DP 303 150 -170 INCH LB
DP 45 20— 25 INCH LB
DP103 30-35INCH LB

DP 360, DP 363

150 — 170 INCH LB

Todos os modelos padrbes

Torque do parafuso de sangria:

15a 20 INCH LB
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Apéndice D — Calibracao do indicador digital de pressao

Extraido do manual on-line do equipamento (disponivel em:

www.valydine.com).

O CD 23 (indicador digital de pressao) € um corpo de metal com controles
indicadores localizados no painel frontal, a parte traseira contém o cabo de forca AC,
0 conector da entrada elétrica do transdutor e terminais de saida anal6égico para

conexao com computadores.

O CD 283 consiste de um demulador, um indicador digital LEAD com
interrupator de intervalo correspondente, controles de zero e intervalos e
cabeamento associado. Todos 0s circuitos sdo operados através de uma fonte
interna regulada. A forga primaria se origina de uma linha de forga de 120 V 60 Hz
AC.

O demulador fornece uma voltagem de excitacdo de 5Vrms e uma onda
senoidal de 5 KHz para o transdutor. O transdutor por sua vez fornece um sinal de
saida para a entrada do demulador (um conector da entrada do transdutor) onde o
sinal é amplificado, demodulado e filtrado. O sinal entdo emerge como sinal DC que

€ proporcional a pressao fisica aplicada ao transdutor.

Esse sinal é fornecido nas conexdes de saida analégica localizadas na parte
traseira do instrumento e através de uma rede atenuadora ao amostrador digital
localizado na parte frontal do instrumento.

Procedimento de calibracao:

Antes de qualquer operacdo calibre o transdutor que deve estar
apropriadamente conectado ao CD 23.

a) Ligue o aparelho (Power);
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b) Coloque o interruptor RANGE na posicdo LO (LOW) sem nenhuma
pressao aplicada ao transdutor, coloque o controle de ajuste zero até 0,00 no
mostrador, depois trave 0 mostrador na posicao.

c) Coloque o interruptor RANGE na posicao HI (HIGHT) apliqgue 100% de
pressao no transdutor ajuste o controle SPAN para uma leitura de 100,0% no

display, trave o DIAL e libere a pressao do transdutor.

d) Apés a calibragao registre as posicoes dos controles zero e SPAN para

auxiliar o reajuste do aparelho no caso dele ser inadvertidamente alterado.

Procedimento Operacional:

Ap6és calibrar o CD 23 com o transdutor sendo usado e ligado a forca, opere

o instrumento da seguinte maneira:

a) Ligue o aparelho (POWER);

b) Aplique pressao ao transdutor de pressao;

c) Leia o indicador de pressdo no medidor digital;

d) Para uma leitura de pressées normais, coloque o interruptor RANGE na

posicao HI (HIGHT). Para medi¢cbes mais precisas (abaixo de 20% da escala total)
coloque o interruptor RANGE na posi¢ao LO (LOW).
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Apéndice E — Passo a passo de operacao do contador de particulas

Antes de executar esse passo a passo certifique-se que tenha ligado o
amostrador e o sensor do contador de particulas, ambos possuem uma tomada de
liga e desliga situada atras dos mesmos.

Ao entrar no ambiente Windows vocé tera a seguinte figura na area de

trabalho:

A P
CHTSPEC

Figura 38.icone da area de trabalho do windows do programa do contador de

particulas.

Clicando nela 2 vezes, a seguinte janela sera aberta:

¢, CountSpec (¥ersion 2.4.1) = (o0

File Corfigure Security Find

Registered To : LENEP UENF ‘

Available On-line Sample Configurations
B000A onlne CONTINUOUS
B000A with Sampler 3 RUNS
CHEMAUAL CONTINUOUS
Demo

Available Off-line Sample Configurations

CLEANCOUNT DATA DUMP

Double click on configuration name to run procedure

Figura 39.Janela principal do programa do contador de particulas.
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Para comecar a usar o software, clique em SECURITY, depois em LOGIN, a

seguinte janela se abrira:

Password x|

Mame | |

Pazzword | |

1], | ABORT |

Figura 40.Janela de entrada de senha do programa do contador de particulas.

Digite countspec no espaco reservado para NAME e o mesmo em
PASSWORD.

Password x|

Name |cuuntsped |

Pazsword | |

114 | ABORT |

Figura 41.Janela de senha com a senha do programa do contador de patrticulas.

Retornando a janela abaixo, clique em CONFIGURE depois em
CONFIGURE.




s, CountSpec  {Yersion 2.4.1)

Cuick set-up

|

File | Configure Security Find

Configure
Registered To : LENEP UENF

Double click on configuration name to run procedure

Available On-ine Sample Configurations
8000A online CONTINUOUS
8000A with Sampler 3 RUNS
CHEMQUAL CONTINUOUS

Available Off-line Sample Configurations
CLEANCOUNT DATA DUMP
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Figura 42.Janela principal do programa do contador de particulas com icone para

configuracéo aberto.

A seguinte janela ira se abrir:

W Procedure Configuration

File Setup Passwords

Procedure Mame : j|
Hardware : | j|
Sample Method - [ - |
Alarms : - [None) | - [Hone] j|

Sample ID"s Form :

|

User Prompts : - [Hone) - [Hone)

=l

Access Level : EI Calculate statistics over : EI samples

On-line procedure [

Off-line procedure [~

Figura 43.Janela de configuracéo dos procedimentos do programa do contador de

particulas
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Agora ou deve ser criado um PROCEDURE NAME apenas digitando no

campo reservado o nome, ou clique na seta ao lado do espaco reservado e escolha

um procedimento. Apds ter feito a escolha, se for criar ou escolher um PROCEDURE

NAME que ja exista, configure cada campo dessa janela, clicando em SETUP, e por
passo a passo, cliqgue em HARDWARE.

. Procedure Configuration

|
File | Setup Passwords

— Hardware

Sampling
Alarms

ure Name : | Lll
Sample ID's Form
Prompts

Sample Method :

Hardware :

I
|
Alarms : - [Mone] |. [None)

Sample ID"z Form :

nannn

Uszer Prompts : - [Mone] - [Mone]

Access Level : EI Calculate statistics over : D samples

On-line procedure [

OFf-line procedure [

Figura 44.Janela de configuracao de procedimentos com icone de Setup aberto.

A janela abaixo entdo se abrira, no campo HARDWARE CONFIGURATION

NAME, crie um nome ou escolha um ja existente. Nos campos COUNTER
SAMPLER, SENSOR e SET-UP, deixar conforme mos
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S6 havera alguma mudanca no SET-UP se o sensor for calibrado

novamente.

No Campo CHANNELS, preencher com o tamanho das particulas que vocé
quer contar, esse contador de particulas possui um sensor que tem oito canais de

leitura independentes.

Feito todo o procedimento dessa configuracédo clique em FILE e depois em
SAVE, para salvar as configuracdes, se nao o fizer todas as informagcdes serao
perdidas, e feche essa janela.

Agora, a janela abaixo ir4 aparecer com o nome do HARDWARE criado ou
selecionado.

W Procedure Configuration i 5[

File | Setup Passwords

— Hardware
Sampling
dlarmms lire Hame : | j|
Sample ID's Faorm yard _
Frompks arcware - | j|
Cample Method : | j|
Alarms : - [None] |_ [(Mone) j|
Sample ID's Form : | j|
Uzer Promptz : - [None] |- [Mone] j|
Access Level : EI Calculate statistics over : D samples
On-line procedure [X
Off-line procedure [

Figura 46.Janela de configuracdo de procedimento com icone de Setup aberto.
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Agora cligue em SET-UP e depois em SAMPLING, para configurar a
contagem e a quantidade de amostras a serem lidas pelo equipamento. Aparecera

entao a janela abaixo apos efetuar o procedimento acima:

K Configure Sample =]

Save

Clear
- T
Delete DIGITE NOME J

Close

Run Time (sec): [0 |~ Enter EITHER time OR volume. Use time mode for
Run Vol [mi): maodel 2000 or ChemQual. Use YOLUME only when
un Yolume [mi] - l:l using a volumetric sampler e.g. AFCS or CleanCount.

Flush Volume [ml] : El [Only applicable to CleanCount)

[ Sample Set-up

Ho Runs in Sample : l:l
No. of runs to Ignore : l:l

Time between Samples: l:l (seconds)

Er-i -kl Samples

Take a defined number of samples then stop

Figura 47.Janela de configuragdo de amostras do programa do contador de

particulas.

No campo NAME escolha um nome preexistente ou crie um novo nome,
bastando para isso apenas digitar o nome no campo. No campo RUN SET-UP, deixe
0 (zero) em RUN TIME e FLUSH VOLUME, e no campo RUN VOLUME preencha

com o volume de amostra que sera analisado em cada corrida.

Em SAMPLE SET-UP, preencher em No RUNS IN SAMPLE o numero de
corridas em cada amostra, no campo No OF RUNS TO IGNORE opta para ignorar

um determinado numero de corridas, lembrando que ele sempre descartara do
primeiro para o ultimo valor. No campo TIME BETWEEN SAMPLES escolha um

tempo entre uma amostra e outra, deixe entre 180 e 300 segundos (3 a 5 minutos),

pois € um tempo minimo que levara para trocar as amostras e deixa-las novamente

em condi¢des de contagem.
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E para finalizar a configuracdo de amostras em SAMPLING DURATION,
deve ser mantido no campo SAMPLE METHOD: SAMPLES, conforme a figura
anterior. E no No OF SAMPLES, escolhe quantas amostras ira contar.

Feito tudo isso clique em FILE e depois em SAVE, para salvar suas
configuragdes, pois se ndao o fizer perderd todas as suas informacdes de
amostragem. Apés salvar, feche essa janela e novamente voltara para a janela da
figura abaixo:

W Procedure Configuration |

File | Setup Passwords

——  Hardware

Sampling

Alarrms ure Name :
Sample I0's Form lard _ | L"
Promptks andware - | L"
~—  Sample Method : | L"
Alarms : - [Mone] |. [None]

Sample ID*s Form :

[N NN EN

User Prompts : - [Mone) - [None]

Access Level : El Calculate stalistics over : IC' samples

On-line procedure [

OFf-line procedure [~

Figura 48.Janela de configuracdo de procedimento com icone de Setup aberto.

Clique em SET-UP novamente e depois em SAMPLE ID’S FORM, para
alterar as identificacées da amostra.

Entdo a janela da figura abaixo ira aparecer, novamente em NAME opta por
criar um novo nome ou um que ja exista, e nos campos de 1 a 6 escolha como quer
identificar a amostra, por exemplo: Nome, data, local de origem, lote, temperatura,
etc.



Figura 49.Janela de configuracao de identificacdo de amostra do programa do

W Sample ID's Entry Form

File Wiew

Save

Clear
Delete
Close

Name [DIGITE NOME  ~|

MO e W -

[ESCREVE |
jas |
[IDEMTIFICACDES |
[NESSES |
|
|

[camPos
[ATE 6 TIPOS]

Mote Blank Fields will be ignored

contador de particulas.
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Clique em File e depois em SAVE para salvar suas configuracdes, pois se

nao o fizer perdera suas informacoes, feche a janela e novamente a janela abaixo

aparecera.

M. Procedure Configuration

Save
Clear
Delete
Prink
Close

File Setup Passwords

x|
Procedure HName : (FILIPE j|
Hardware - FFF ||:|:|: j|
Sample Method : TORRES |TI]FIHES j|
Alarms : - [None] |_ {(Mone] j|
Sample ID": Form : LENEP |j|
Uszer Prompts : - [Mone) | [Mone] j|
Access Level : El Calculate statistics over : El samples
On-line procedure %
Off-line procedure [

Figura 50.Janela de configuracéo dos procedimentos do programa do contador de

particulas com dados preenchidos.
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Os campos ALARMS e USER PROMPTS, assim como ACCESS LEVEL e
ON-LINE PROCEDURE devem permanecer como estao na figura acima, e o campo
CALCULATE STATISTICS OVER é para o calculo estatistico das amostras.

Por exemplo, CALCULATE STATISTICS OVER = 2, sera fornecido

estatisticas entre duas corridas (leituras por amostras, se for uma Unica amostra) ou

a estatistica entre duas amostras se existirem mais de uma amostra. Quando esta 0

(zero) ele calcula a estatistica entre todas as amostras.

Clique em FILE e depois em SAVE para salvar suas configuragdes. Fecha
essa janela e a proxima janela aparecera AVAILABLE ON-LINE SAMPLE
CONFIGURATIONS. Para comecar a corrida clique duas vezes na configuracao

escolhida, lembrando que a amostra devera estar no ABS2 devidamente preparada,
€ 0s equipamentos devem estar ligados.

&3, CountSpec  (Yersion 2.4.1) o ] |
File Configure Security  Find

Registered To : LENEP UENF

Available On-line Sample Configurations

8000A on-ine  CONTINUOUS
8000A with Sampler 3 RUNS
CHEMQUAL CONTINUOUS
Demo

FILIPE

Available Off-line Sample Configurations
CLEANCOUNT DATA DUMP

Double click on configuration name to run procedure

Figura 51.Janela principal do programa do contador de particulas.
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Apos clicar duas vezes no perfil devidamente configurado a janela seguinte
ird se abrir, clique em Com1 conforme abaixo e depois em OK, e a contagem ir4

comegar.

®_On-line sampling

Hardware:
Counter Type: [8000A
Serial Ho. : [HO8108
Sampler:
Serial Ho. : __HDSU[H

Sensor: __HHLD 400
Serial Ho_ - (HD9200

Calibration Due: [N/A

Please select the com port which the counter is connected to:-

‘Etum1 I~ Com 2

(114

Figura 52.Pré-janela antes de identificar a amostra.

Durante a contagem programada, a seguinte janela ira se abrir:

Figura 53.Janela de exibicdo dos resultados das corridas de contagem de patrticulas.
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Onde RSD% (n-0) é o desvio padrao entre as contagens, e Av _(n-0) é a
média da contagem das corridas.

A contagem concluida aparecera a seguinte mensagem:

- CntSpec ]
—
—
— sampling Completed
[

Figura 54.Janela exibida quando termina a contagem de particulas.

Algumas mudangas podem ser feitas nessa janela, como a espessura das
linhas e tamanho da escala do grafico em TREND GRAPH:

Security  Re-Sample  Units  Trend Graph

. Trend Graph Set-up |
Close

il [counts 7 1mL]) ]

1

I

1

- ] [ Clamp Data

]

e ———————

Figura 55.Janela para aumentar a espessura das linhas do grafico de distribuicao

por tamanho.

Em UNITS pode ser mudada a unidade:
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Re-Sample | Units  Trend Graph

counts | 1ml
counts | 10mL
g A 1ml] counts ) 100mL

- counts | |ty .

Figura 56.Janela para escolha das unidades de contagem de particulas.

Em VIEW pode ser alterado o gréafico para semi-log em GRAPH LOG/LIN

(conforme figura abaixo) ou um gréfico de linhas em GRAPH LIN/LIN, adicionar ou

ver um comentario, e trabalhar com estatistica entre as corridas em STATISTICAL
SAMPLES.

htart : 09:32:01 Batch Display 09:34:59

Stop | Wiew Feport Muke  Security  Fe-Sample Uniks Trend Graph

Zomments
Setup Data
TCumr  Graph Log/fLin unts 7 1ml]
Graph Lin/Lin
Statisical samples
v Auto Scroll Data Table

Figura 57.Janela para escolha dos modos de exibi¢cdo dos graficos e alteragéo das

estatisticas entre amostras.

AUTO SCROLL DATA TABLE manter ativo como mostra acima. E se
durante uma corrida clicar em STOP, o procedimento todo sera interrompido.
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Em REPORT pode ser escolhido o que deseja imprimir conforme mostra a
janela abaixo:

pec — Data Display

rint Sample Setup Data?
rint Particle count table
rint particle count trend
rint Average distribution
rint Quality Tests

rint CoOmmen t=

rint Procedure Data

Print |

Figura 58.Janela para escolha dos dados a serem impressos.

s

Em RE-SAMPLE, é para refazer a contagem (todo o procedimento
configurado) sé fica ativo se clicar em STOP.

Quando fecha essa janela pode optar por salvar seu teste ou nao, aparece a
seguinte janela:

. CountSpec
=
—
= Keep Data
=—
0

Simn

X

Figura 59.Janela para salvar os dados obtidos das corridas de contagem de
particulas.

Apbs ter feito uma escolha volta na janela inicial:
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<o, CountSpec {(¥ersion Z.4.1) — o] =]

File Configure Security  Find

Registered To : LENEP UEMNF

Sovaillable On-line Sample Configurations
BO00A on hne COMLIHOOUS
B000A with Sampler 3 RUNS
CHEMQUAL CONTINUOUS

Available Off-line Sample Configurations
CLEANCOUNT DATA DUMP

Double click on configuration name to run procedure

Figura 60.Janela principal do programa do contador de particulas.

Se desejar encontrar alguma contagem feita e salva, pela janela acima

clique em FIND e a janela seguinte ira se abrir:

Fil=2 Go Delete Export  Group

Procedure - ||:||_|PE ;Il

Start Date : I:l ddmmiyry
End Date :

Field 1 [Destilada =
Field 2 [Falsa destilada =

Field 3 =~

Hef Procedure - D ate |Field1
0004 021204 D estilada

U T o RS S I "

Figura 61.Janela de busca dos dados salvos do programa do contador de particulas.
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Pode-se filtrar a busca pelo nome do procedimento (PROCEDURE NAME),
a data de inicio (START DATE), pela data de término (END DATE), ou por diversos

dados que pode-se optar em FIELD 1, 2 ou 3. Clique em GO e obtera os resultados.

Clicando 1 vez no procedimento encontrado, aparecera um * no quadrinho
antes do nome do procedimento, pode exportar os dados para abrir por exemplo

numa planilha de excell, ao clicar em EXPORT a seguinte janela entdo se abrira:

Save data ko file : d |
MNome do arquisa: Pastas:
INDME.TKH cihontapec

Cancelar |

CHTSPEC.MDE B EE -

CHTSPEC.MMSG = CNTSPEC Fede
CHTSPEC.THT £ Batch |
e Ea EaEI:dMENT

JOB.DAT .
NEW TXT j B3 Commerts [ Somente leitura
QSETURP.T=T i -

WGS.BMP <] 1 O promets hd
Salvar como tpo: IInidades:

" E j I = c: Dizsco local j

Figura 62.Janela para exportar dados para serem abertos pelo excel.

Salve em uma pasta de preferéncia com um nome e extensao TXT,

conforme mostra acima. O arquivo sera salvo e podera ser trabalhado em excel.

Para abri-lo no excel, abra o editor de planilhas, escolha arquivo abrir e peca

por arquivos de texto, conforme a proxima figura:



e e

Examinar: I[:l Teskes LI =] | @ X ﬁ + Ferramentas «

Mome da arquivo; I ;I ﬁ Abrir vI
Arquivos do tipo: IArquivos de bexta ;I Cancelar |

Figura 63.Janela do excel para abrir arquivos.
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Entdo, escolhendo o arquivo criado para ser exportado a seguinte janela se

abrira:

Assistente de importacio de texto - etapa 1l de 3 7 x|

2 assiskente de texto especificou o5 dados como Delimitado,
Se estiver carreto, escolha ‘Avancar' ou escolha o tipo que melhor descreva seus dados.

Tipo de dados originais

Escolha o kipo de campo que melhor descreva seus dados;

- Caracteres como virgulas ou tabulacdes separam cada campo,
" Largura fixa - Campos s3o alinhados em colunas com espagos entre cada campo.

Iniciar imporkacdo na linba: |1 E‘ Crrigern da arquiva: I'-.-'-.-'inu:lu:uws [AMST) j

Wisualizacdo do arquivo L4 Testes\DioIS, THT,

Mame= : FILIPE -
[M=er : countspec
Pate : 02712704  (dd/M 570

LI da Amnstra:igua Destilada £
Drigem: Laboratario 1 ..,I

[

- |m|¢|w|N|H

Cancelar < alkar | .ﬁ.van;ar}I Conicluir |

Figura 64.Janela da etapa 1 de 3 de importacdo de dados do excel.
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Certifigue-se que ela esteja igual a figura acima, clique em avancar e a

janela seguinte se abre:

Assistente de importacao de texto - etapa 2 de 3 : 7 x|

Esta tela permite que vocé defing os delimibadares contidos em seus dados,
Woré pode wer coma seu kexto & afetado na visualizacdo abaixo,

elimitadares
ol 7 gt v T iy | [~ Considerar delimitadores consecutivs coma um s
- LA AT L ELL R LS P | . nma

ﬂ(| i = -
i W L & o [

AT

: FILIFE ﬂ
: countspec
Do03f1ES04 (/M )

Amastra:igua Destilada 2
w:Lahoratorio 1 -

B

noZArCeEr | Il CiEr | Ay arper = Zrreilr

Figura 65.Janela da etapa 2 de 3 de importacao de dados do excel.

Lembrando que esta aparecera com tabulacao, desmarque e marque ponto
e virgula, conforme figura acima, clique em avancar e ira para ultima etapa da

exportacao:
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2]

Assistente de importacao de texto - etapa 3 de 3

Esta tela parmite que vocé selecione cada coluna ~Formato dos dados da coluna
e defina o formata dos dados, * Geral

. . " Texto
'Geral converte valores numéricos em nlmeros, &
valores de data em datas e todos os valores ™ Data: [DMA hd
restantes em bexka,

fvancada, ., |

~Wisualizardo dos dados

Wame : FILIPE ﬂ

" Mo importar coluna fignorar)

Cancelar < Yolkar Avancar = | ]

Figura 66.Janela da etapa 3 de 3 de importacdo de dados do excel.

Deixe conforme esta acima e clique em concluir, entdo o arquivo sera

exportado para o excel e podera trabalhar com os dados conforme escolher.
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Apéndice F — Operando o coletor de fracoes

Esse passo a passo de operacdo do coletor de fragdes foi retirado do
manual do equipamento e serve como orientacdo para os usuarios do sistema de
escoamento em meio poroso proposto nessa dissertagcdo de mestrado e que se
encontra no laboratério de fluidos do LENEP/UENF, em Macaé.

Passo 1- Ligue o aparelho na tomada. O display ainda estara desligado.

Passo 2- Pressione a tecla STANDBY/OPERATE. O display,

momentaneamente, mostra a versao do software e, entdo, exibe a tela principal.

Passo 3- Depois da versao inicial e da tela de direitos autorais, a seguinte

tela aparecera:

Pgm=1: Time 1 Tuhe
Run Config. Clear +1 Edit
A B C D E

Figura 67.Figura esquematica do painel do coletor de fracées Foxy Jr..

Passo 4- Pressione a tecla do numero correspondente ao numero do
programa desejado, ou pressione a tecla D(+1) até que este apareca no canto

superior esquerdo da tela.
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Passo 5- Pressione a tecla Edit para editar o programa escolhido.

Passo 6- A préxima tela permite que o usuario selecione o modo de
coletagem. As opcdes de programas estao expostas abaixo, acompanhadas de uma
breve explicacao:

1- Simple Programa de coletagem simples

Coletar fragdes uniformes de amostras de acordo com o tempo, com as

gotas ou com a contagem de volume externo.
2-Peak Peak detection

E usado, com um instrumento de deteccdo, para controlar os picos de

coletagem das amostras.
3-Wdws Time Windows

Permite que vocé selecione porcées do programa baseado no tempo de
corrida durante o qual as amostras séo coletadas.

4-W+Pk Windowed peaks

Este programa é uma combinacéo do Time.
Windows com o Peak detection

5-+etc Simple + delay etc

E usado para coletar fracdes uniformes, assim como o tipo simples, mas

permite o uso de caracteristicas avancadas.
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Pressione a tecla C ou D (select) até que o modo de coletagem desejado
aparecga no canto superior esquerdo da tela. Quando o programa desejado aparecer,

pressione Enter.

A partir desse ponto, siga as instrugcbes abaixo de acordo com tipo de

programa escolhido.

1- Simple

Passo 7- Se vocé escolheu, no passo 6, alguma opcéao diferente de Simple,

0s seguintes passos 8 a 13 podem ser desprezados.
Passo 8- A proxima tela permite a selegcdo do tipo de recipiente de
coletagem. Pressione as teclas C ou D (Select) para optar por uma das seguintes

opgoes:

12/13 mm tubes Micro tubes

16 mm tubes Prep. rack
18 mm tubes Bottles
17 mm vials Single beaker

25/28 mm vials Microplates

Apés escolher uma das opcdes acima pressione Enter.

Passo 9- Na proxima tela deve-se escolher o ultimo tubo da corrida. Digite o
nuamero correspondente ao ultimo tubo no teclado numérico ou tecle as teclas+1 e —

1, e pressione, entéo, Enter.

Observacao: Se o ultimo tubo escolhido estiver na primeira fileira,
desconsidere o passo seguinte. Além disso, o passo 10 também pode ser

desprezado se for pré- configurado.

Passo 10- Esta tela permite que vocé escolha o padrdao de enchimento dos

tubos. Pressione a tecla Select para escolher entre as seguintes opgdes:



128

Standart(Padrdo)- O enchimento dos tubos se da, primeiramente, da

esquerda para a direita e na préxima fileira, da direita para esquerda

Left—Right only.

Pressione Enter apds escolher a opcao desejada.

Passo 11- Pressione também a tecla Select para mostrar o tipo de fracéao
desejada. As opc¢des sao:

Time (Tempo), Drops (gotas) e contagem de volumes externos (Ext. counts).

Pressione Enter apds aparecer a opcao escolhida.

Passo 12- Use as teclas numéricas para escolher o tamanho da fracédo
desejada. Se no item 11 foi selecionado “Time”, o tamanho é exibido em horas,
minutos e segundos e pode variar de 00:00:01 a 99:59:59.No entanto, se vocé
selecionou Drops ou Ext.counts no item anterior, vocé devera escolher um numero
entre 1 e 999999.

Pressione, entdo a tecla Enter. Depois disso, o aparelho retorna a tela
principal.

Se vocé deseja editar um novo programa volte ao passo 4. Senao, va ao
passo 13.

Passo 13- Pressione a tecla Run para comecar. A “drop former” ira se mover
até o 1°tubo e comecara a coletagem. No entanto, se vocé desejar que a corrida
comece por qualquer outro tubo, antes de pressionar Run, pressione ADVANCE, o
namero do tubo, Enter, Tube.
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O processo de coletagem passara por todos os tubos até chegar ao ultimo
tubo, escolhido no passo 9. Enquanto o programa esta rodando, a tela exibe

informacdes sobre o status da corrida.

Se desejar que a tela mostre o tempo de corrida tecle RT. O tempo é entao
mostrado na parte superior da tela. Pressione a tecla Back para retornar a tela

principal.

Se desejar parar o programa, tecle Stop. Nesse caso, tanto o tempo de
corrida quanto a bomba (se estiver conectada) param quando esta tecla é
pressionada. Se desejar continuar o programa tecle Cont. e o programa retornara a
partir do ponto em que foi interrompido.

Apoés isso, a “drop former” ira se mover até a sua posicao original e na tela
aparecera a mensagem Run complete. Pressione a tecla End para retornar a tela

principal, ou pressione Run para repetir a coletagem.

2- Peak detection-(Peak)

Passo 7- Se vocé escolheu, no passo 6, alguma opcao diferente de Peak
detection, os seguintes passos 8 a 23 podem ser desprezados.

Passo 8- A proxima tela permite a selegcdo do tipo de recipiente de
coletagem. Pressione as teclas C ou D (Select) para optar por uma das seguintes

opcoes:

12/13 mm tubes Micro tubes

16 mm tubes Prep. rack
18 mm tubes Bottles
17 mm vials Single beaker

25/28 mm vials Microplates

Apés escolher uma das opcdes acima pressione Enter.
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Passo 9- Na proxima tela deve-se escolher o ultimo tubo da corrida. Digite o
nuamero correspondente ao ultimo tubo no teclado numérico ou tecle as teclas+1 e —

1, e pressione, entdo, Enter.

Observacao: Se o ultimo tubo escolhido estiver na primeira fileira,
desconsidere o passo seguinte. Além disso, o passo 10 também pode ser

desprezado se for pré-configurado.

Passo 10- Esta tela permite que vocé escolha o padrdao de enchimento dos
tubos. Pressione a tecla Select para escolher entre as seguintes opgées:

Standart(Padrdao)- O enchimento dos tubos se da, primeiramente, da
esquerda para a direita e na préxima fileira, da direita para esquerda

Left—Right only.

Pressione Enter apds escolher a opcao desejada.

Passo 11- Pressione também a tecla Select para mostrar o tipo de fragéo
desejada. As opcdes sao:

Time (Tempo), Drops (gotas) e contagem de volumes externos (Ext. counts).

Pressione Enter apds aparecer a opcao escolhida.

Passo 12- Use as teclas numéricas para escolher o tamanho da fracao
desejada. Se no item 11 foi selecionado “Time” , o tamanho é exibido em horas,
minutos e segundos e pode variar de 00:00:01 a 99:59:59.No entanto, se vocé
selecionou Drops ou Ext.counts no item anterior, vocé devera escolher um nimero
entre 1 e 999999.

Passo 13- Na proxima tela pode-se escolher o tempo de atraso de fluxo (flow
delay time).Para isso digite um numero do tempo de atraso do fluxo e pressione
Enter.
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Passo 14- Neste estagio vocé deve informar os dados a respeito do detector
de pico. Pressione também a tecla Select para escolher uma das seguintes opcoes:
1V, 100mV, 10mV, ou External. Depois pressione Enter.

Atencédo: Este passo pode ser desprezado se for pré-configurado. Se o
detector de pico “External” for selecionado, os seguintes passos 15 e 16 podem ser
desprezados.

Passo 15- Pressione o teclado numérico ou as teclas +1 e -1para informar o

inicio do “pico” e depois tecle Enter.

Passo 16- Informe a largura média do pico. Pressione a tecla Select para
percorrer através das op¢des até que a largura do pico desejada seja mostrada na
tela. As opcdes sao:

5 seconds 8 minutes
15 seconds 16 minutes
30 seconds 32 minutes
1 minute 1 hour

2 minutes no slopedet.

4 minutes

Ao escolher a opcéo desejada tecle Enter.

Passo 17- Na proxima tela vocé pode escolher o que fazer com os efluentes.
As opcoes sao: Collect, Divert (desviar), Drain (drenar).Faca sua escolha pelas
teclas Select até que a opcao desejada apareca. Pressione, entdo, Enter.

Passo 18- Neste estagio vocé pode escolher o que o aparelho faria depois
gue vocé coletasse fragcdes de multiplas amostras. As op¢des sao:

None
Inject, Overlay
Inject, Skip tube
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Time, OverlayTime, Skip tube

Pressionando Select escolha uma das op¢des acima e tecle Enter.

Ao menos que a opgao reinicio pelo tempo (restart by time) seja escolhida, o

passo 19 deve ser desprezado.

Passo 19- Escolha o tempo de reinicio usando o teclado numérico ou as

teclas +1 e —1. Tecle Enter.

Os passos 20 a 22 deverao ser considerados somente se for instalado

algum acessorio externo de controle.

Passo 20- Este passo permite que vocé selecione um tipo de evento.
Pressione as teclas select até que o tipo desejado seja mostrado na tela. As opcoes

sao:

None

Output 1t0 8
Gradient change
Pump speed change

Apos escolher, tecle Enter.

Se for selecionado None, 0s passos 21e 22 podem ser desprezados.

Passo 21- Se a opcao output foi escolhida no item anterior, entdo pressione
Select para ligar ou desligar e depois de escolher, pressione Enter. No entanto, se
Gradient change ou Pump speed change foi escolhido, use o teclado numérico ou as

teclas +1 e —1 para escolher a porcentagem. Pressione Enter.

Passo 22- Escolha o tempo desejado do evento usando o teclado numérico

ou as teclas —1 e +1. Tecle Enter.
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Os passos 20 a 22 poderdo ser repetidos para mais de 40 eventos

acessorios.

Se vocé deseja editar um novo programa volte ao passo 4. Senao, va ao
passo 23.

Passo 23- Volte agora a tela principal e tecle Run. A “drop former” ira se
mover até o 1°tubo e comecgara a coletagem. No entanto, se vocé desejar que a
corrida comece por qualquer outro tubo, antes de pressionar Run, pressione
ADVANCE, o numero do tubo, Enter, Tube.

Se vocé programou o reinicio da injeg¢édo, a tela ira mostrar Awaiting Inject,

enquanto o aparelho procura pelo primeiro sinal de injegao.

Enquanto o programa esta rodando, a tela exibe informagdes sobre o status
da corrida.

Se desejar parar o programa, tecle Stop. Nesse caso, tanto o tempo de
corrida quanto a bomba (se estiver conectada) param quando esta tecla é
pressionada. Se desejar continuar o programa tecle Cont.e o programa retornara a
partir do ponto em que foi interrompido.

Se desejar que a tela mostre o tempo de corrida tecle RT. O tempo é entao
mostrado na parte superior da tela. Se vocé selecionou os eventos acessorios de
controle de gradiente, a porcentagem do gradiente de corrente € mostrada no
display também. Pressione a tecla Back para retornar a tela principal.

Se desejar obter informagdes sobre a deteccdo de pico tecle Peak. Se o
programa nao usa o detector de pico a tecla Peak ndo é mostrada. Assim sera
exibido o nivel de corrente e os valores das curvas. Quando o pico € detectado,
Peak é mostrado.

Se desejar ver todos os programas escolhidos sendo rodados, pressione a
tecla View, em qualquer tempo durante a corrida. Pressione a tecla Next para ver o
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préximo programa escolhido na sequéncia. Quando o ultimo programa for visto,
pressione a tecla Next para voltar a tela de corrida normal. Para voltar a tecla
principal sem passar por todos os programas escolhidos, pressione a tecla RT ou

Wdw duas vezes.

Quando a ultima tela ou a ultima janela for fechada, a tela mostrara o tempo
completo de corrida. Pressione a tecla Run se desejar repetir a corrida. Pressione
End para encerrar o programa e voltar a tela principal.

3-Time Windows:

Passo 7- Se vocé escolheu, no passo 6, alguma opc¢ao diferente de Time

Windows, os passos 8 a 23 podem ser desprezados.
Passo 8- A proxima tela permite a selegcdo do tipo de recipiente de
coletagem. Pressione as teclas C ou D (Select) para optar por uma das seguintes

opgoes:

12/13 mm tubes Micro tubes

16 mm tubes Prep. rack
18 mm tubes Bottles
17 mm vials Single beaker

25/28 mm vials Microplates

Apés escolher uma das opcdes acima pressione Enter.

Passo 9- Na proxima tela deve-se escolher o ultimo tubo da corrida. Digite o
namero correspondente ao ultimo tubo no teclado numérico ou tecle as teclas+1 e —

1, e pressione, entdo, Enter.

Observacao: Se o ultimo tubo escolhido estiver na primeira fileira,
desconsidere o passo seguinte. Além disso, o passo 10 também pode ser

desprezado se for pré- configurado
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Passo 10- Esta tela permite que vocé escolha o padrdao de enchimento dos
tubos. Pressione a tecla Select para escolher dentre as seguintes op¢oes:
Standart(Padrdao)- O enchimento dos tubos se da, primeiramente, da

esquerda para a direita e na préxima fileira, da direita para esquerda

Left—Right only.

Pressione Enter apds escolher a opcao desejada.

Passo 11- Pressione também a tecla Select para mostrar o tipo de fracéo

desejada. As opcdes sao:

Time (Tempo), Drops (gotas) e contagem de volumes externos (Ext. counts).

Pressione Enter apds aparecer a opcao escolhida.

Passo 12- Use as teclas numéricas para escolher o tamanho da fracéao
desejada. Se no item 11 for selecionado “Time” , o tamanho é exibido em horas,
minutos e segundos e pode variar de 00:00:01 a 99:59:59.No entanto, se vocé
selecionou Drops ou Ext.counts no item anterior, vocé devera escolher um numero
entre 1 e 999999.

Passo 13- Na proxima tela pode-se escolher o tempo de atraso de fluxo (flow
delay time).Para isso digite um numero do tempo de atraso do fluxo e pressione

Enter.

Passo 14- Entre com o tempo inicial, usando o teclado numérico ou as teclas

+1 e —1, e pressione Enter.

Atencéao: As janelas de tempo devem estar em ordem cronoldgica.

Passo 15- Usando o teclado numérico ou as teclas +1 e —1, fornega o tempo

final e pressione Enter.
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Atencéao: O tempo final ndo deve ser igual a 0:00 nem igual ao tempo inicial.

Passo 16- Repita os passos 14 e 15 para as demais janelas. Quando atingir
o0 numero desejado de janelas tecle Enter.

Passo 17- Na proxima tela vocé pode escolher o que fazer com os efluentes.
As opcdes sao: Collect, Divert (desviar), Drain (drenar).Faga sua escolha pelas
teclas Select até que a opcao desejada apareca.Pressione, entdao, Enter.

Passo 18- Neste estagio vocé pode escolher o que o aparelho faria depois

que vocé coletasse fragdes de multiplas amostras. As opgdes sao:

None

Inject, Overlay

Inject, Skip tube

Time, OverlayTime, Skip tube

Pressionando Select escolha uma das op¢des acima e tecle Enter.

Ao menos que a opcao reinicio pelo tempo (restart by time) seja escolhida, o
passo 19 deve ser desprezado.

Passo 19- Escolha o tempo de reinicio usando o teclado numérico ou as
teclas +1 e —1. Tecle Enter.

Os passos 20 a 22 deverao ser considerados somente se for instalado

algum acessorio externo de controle.

Passo 20- Este passo permite que vocé selecione um tipo de evento.
Pressione as teclas select até que o tipo desejado seja mostrado na tela. As opcoes
sao:

None
Output 1to 8
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Gradient change
Pump speed change

Apos escolher, tecle Enter.

Se for selecionado None, o0s passos 21e 22 podem ser desprezados.

Passo 21- Se a opcao output foi escolhida no item anterior, entdo pressione
Select para ligar ou desligar e depois de escolher, pressione Enter. No entanto, se
Gradient change ou Pump speed change foi escolhido, use o teclado numérico ou as
teclas +1 e —1 para escolher a porcentagem. Pressione Enter.

Passo 22- Escolha o tempo desejado do evento usando o teclado numérico
ou as teclas —1 e +1. Tecle Enter.

Os passos 20 a 22 poderdo ser repetidos para mais de 40 eventos

acessorios.

Se vocé deseja editar um novo programa volte ao passo 4. Sendo, va ao

passo 23.

Passo 23- Volte agora a tela principal e tecle Run. A “drop former” ira se
mover até o 1°tubo e comecgara a coletagem. No entanto, se vocé desejar que a
corrida comece por qualquer outro tubo, antes de pressionar Run, pressione
ADVANCE, o numero do tubo, Enter, Tube.

Se vocé programou o reinicio da injecdo, a tela ira mostrar Awaiting Inject,

enquanto o aparelho procura pelo primeiro sinal de injegao.

Enquanto o programa esta rodando, a tela exibe informagdes sobre o status
da corrida.

Se desejar parar o programa, tecle Stop. Nesse caso, tanto o tempo de
corrida quanto a bomba (se estiver conectada) param quando esta tecla é
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pressionada. Se desejar continuar o programa tecle Cont.e o programa retornara a
partir do ponto em que foi interrompido.

Se desejar que a tela mostre o tempo de corrida tecle Wdw. O tempo é
entdo mostrado na parte superior da tela. Se vocé selecionou os eventos acessorios
de controle de gradiente, a porcentagem do gradiente de corrente € mostrada no

display também. Pressione a tecla Back para retornar a tela principal.

Se desejar obter informagdes sobre a detec¢do de pico tecle Peak. Se o
programa nao usa o detector de pico a tecla Peak ndo é mostrada. Assim sera

exibido o nivel de corrente e os valores das curva kkk
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16 mm tubes Prep. rack
18 mm tubes Bottles
17 mm vials Single beaker

25/28 mm vials Microplates

Apés escolher uma das opcdes acima pressione Enter.

Passo 9- Na proxima tela deve-se escolher o ultimo tubo da corrida. Digite o
nuamero correspondente ao ultimo tubo no teclado numérico ou tecle as teclas+1 e —
1, e pressione, entdo, Enter.

Observacao: Se o ultimo tubo escolhido estiver na primeira fileira,

desconsidere o0 passo seguinte. Além disso, o passo 10 também pode ser

desprezado se for pré- configurado.

Passo 10- Esta tela permite que vocé escolha o padrdao de enchimento dos

tubos. Pressione a tecla Select para escolher entre as seguintes opgdes:

Standart(Padrdo)- O enchimento dos tubos se da, primeiramente, da

esquerda para a direita e na préxima fileira, da direita para esquerda

Left—Right only.

Pressione Enter apds escolher a opcao desejada.

Passo 11- Pressione também a tecla Select para mostrar o tipo de fragéo

desejada. As opcdes sao:

Time (Tempo), Drops (gotas) e contagem de volumes externos (Ext. counts).

Pressione Enter apds aparecer a opcao escolhida.
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Passo 12- Use as teclas numéricas para escolher o tamanho da fracéao
desejada. Se no item 11 for selecionado “Time” , o tamanho é exibido em horas,
minutos e segundos e pode variar de 00:00:01 a 99:59:59.No entanto, se vocé
selecionou Drops ou Ext.counts no item anterior, vocé devera escolher um nimero
entre 1 e 999999.

Passo 13- Na proxima tela pode-se escolher o tempo de atraso de fluxo (flow
delay time).Para isso digite um numero do tempo de atraso do fluxo e pressione
Enter.

Passo 14- Neste estagio vocé deve informar os dados a respeito do detector
de pico. Pressione também a tecla Select para escolher uma das seguintes opcoes:
1V, 100mV, 10mV, ou External. Depois pressione Enter.

Atencao: Este passo pode ser desprezado se for pré-configurado. Se o
detector de pico “External” for selecionado, os seguintes passos 15 e 16 podem ser
desprezados.

Passo 15- Pressione o teclado numérico ou as teclas +1 e -1para informar o
inicio do “pico” e depois tecle Enter.

Passo 16- Informe a largura média do pico. Pressione a tecla Select para
percorrer através das opcdes até que a largura do pico desejada seja mostrada na
tela. As opcoes sao:

5seconds 8 minutes
15 seconds 16 minutes
30 seconds 32 minutes
1 minute 1 hour

2 minutes no slopedet.

4 minutes

Passo 17- Entre com o tempo inicial, usando o teclado numérico ou as teclas
+1 e —1, e pressione Enter.
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Atencédo: As janelas de tempo devem estar em ordem cronoldgica.

Passo 18- Usando o teclado numérico ou as teclas +1 e —1, fornega o tempo

final e pressione Enter.

Atencéao: O tempo final ndo deve ser igual a 0:00 nem igual ao tempo inicial.

Passo 19- Repita os passos 17 e 18 para as demais janelas. Depois de fazer
isso para as dez janelas, tecle Enter.

Passo 20- Na proxima tela vocé pode escolher o que fazer com os efluentes.
As opcoes sao: Collect, Divert (desviar), Drain (drenar).Faca sua escolha pelas
teclas Select até que a opcao desejada apareca. Pressione, entdo, Enter.

Passo 21- Neste estagio vocé pode escolher o que o aparelho faria depois
que vocé coletasse fragdes de multiplas amostras. As op¢des sao:

None

Inject, Overlay

Inject, Skip tube

Time, OverlayTime, Skip tube

Pressionando Select escolha uma das op¢des acima e tecle Enter.

Ao menos que a opgao reinicio pelo tempo (restart by time) seja escolhida, o
passo 22 deve ser desprezado.

Passo 22- Escolha o tempo de reinicio usando o teclado numérico ou as
teclas +1 e —1. Tecle Enter.

Os passos 23 a 25 deverao ser considerados somente se for instalado

algum acessorio externo de controle.
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Passo 23- Este passo permite que vocé selecione um tipo de evento.
Pressione as teclas select até que o tipo desejado seja mostrado na tela. As opcoes
sao:

None

Output1 a8

Gradient change

Pump speed change

Apos escolher, tecle Enter.

Se for selecionado None, o0s passos 24e 25 podem ser desprezados.

Passo 24- Se a opcao output foi escolhida no item anterior, entdo pressione
Select para ligar ou desligar e depois de escolher, pressione Enter. No entanto, se
Gradient change ou Pump speed change foi escolhido, use o teclado numérico ou as

teclas +1 e —1 para escolher a porcentagem. Pressione Enter.

Passo 25- Escolha o tempo desejado do evento usando o teclado numérico

ou as teclas —1 e +1. Tecle Enter.

Os passos 23 a 25 poderdo ser repetidos para mais de 40 eventos

acessorios.

Se vocé deseja editar um novo programa volte ao passo 4. Senao, va ao

passo 26.

Passo 26- Volte agora a tela principal e tecle Run. A “drop former” ira se
mover até o 1°tubo e comecgara a coletagem. No entanto, se vocé desejar que a
corrida comece por qualquer outro tubo, antes de pressionar Run, pressione
ADVANCE, o numero do tubo, Enter, Tube.

Se vocé programou o reinicio da injeg¢édo, a tela ira mostrar Awaiting Inject,

enquanto o aparelho procura pelo primeiro sinal de injecéo.
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Enquanto o programa esta rodando, a tela exibe informagdes sobre o status
da corrida.

Se desejar parar o programa, tecle Stop. Nesse caso, tanto o tempo de
corrida quanto a bomba (se estiver conectada) param quando esta tecla é
pressionada. Se desejar continuar o programa tecle Cont.e o programa retornara a

partir do ponto em que foi interrompido.

Se desejar que a tela mostre o tempo de corrida tecle RT/Wdw. O tempo é
entdo mostrado na parte superior da tela. Se vocé selecionou os eventos acessorios
de controle de gradiente, a porcentagem do gradiente de corrente € mostrada no
display também. Pressione a tecla Back para retornar a tela principal.

Se desejar obter informagdes sobre a deteccdo de pico tecle Peak. Se o
programa nao usa o detector de pico a tecla Peak ndo é mostrada. Assim sera
exibido o nivel de corrente e os valores das curvas. Quando o pico é detectado,
Peak é mostrado.

Se desejar ver todos os programas escolhidos sendo rodados, pressione a
tecla View, em qualquer tempo durante a corrida. Pressione a tecla Next para ver o
préximo programa escolhido na sequéncia. Quando o ultimo programa for visto,
pressione a tecla Next para voltar a tela de corrida normal. Para voltar a tecla
principal sem passar por todos os programas escolhidos, pressione a tecla RT/Wdw

duas vezes.

Quando a ultima tela ou a ultima janela for fechada, a tela mostrara o tempo
completo de corrida. Pressione a tecla Run se desejar repetir a corrida. Pressione
End para encerrar o programa e voltar a tela principal.

5- Simple + delay etc (+etc):

Passo 7- Se vocé escolheu, no passo 6, alguma opc¢ao diferente de Simple +

delay etc , os seguintes passos 8 a 20 podem ser desprezados.
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Passo 8- A proxima tela permite a selegcdo do tipo de recipiente de
coletagem. Pressione as teclas C ou D (Select) para optar por uma das seguintes
opcoes:

12/13 mm tubes Micro tubes

16 mm tubes Prep. rack
18 mm tubes Bottles
17 mm vials Single beaker

25/28 mm vials Microplates

Apés escolher uma das opc¢des acima pressione Enter.

Passo 9- Na proxima tela deve-se escolher o ultimo tubo da corrida. Digite o
nuamero correspondente ao ultimo tubo no teclado numérico ou tecle as teclas+1 e —
1, e pressione, entéo, Enter.

Observacao- Se o ultimo tubo escolhido estiver na primeira fileira,
desconsidere o passo seguinte. Além disso, o passo 10 também pode ser

desprezado se for pré- configurado

Passo 10- Esta tela permite que vocé escolha o padrdao de enchimento dos

tubos. Pressione a tecla Select para escolher entre as seguintes opgées:

Standart(Padrdo)- O enchimento dos tubos se da, primeiramente, da

esquerda para a direita e na préxima fileira, da direita para esquerda

Left—Right only.

Pressione Enter apds escolher a opcao desejada.

Passo 11- Pressione também a tecla Select para mostrar o tipo de fracéo

desejada. As opcdes sao:

Time (Tempo), Drops (gotas) e contagem de volumes externos (Ext. counts).
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Pressione Enter apds aparecer a opcao escolhida.

Passo 12- Use as teclas numéricas para escolher o tamanho da fr
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Passo 17- Este passo permite que vocé selecione um tipo de evento.
Pressione as teclas select até que o tipo desejado seja mostrado na tela. As opcoes

sao:

None

Output 1 a8
Gradient change
Pump speed change

Apos escolher, tecle Enter.
Se for selecionado None, os passos 18e 19 podem ser desprezados.

Passo 18- Se a opcao output foi escolhida no item anterior, entdo pressione
Select para ligar ou desligar e depois de escolher, pressione Enter. No entanto, se
Gradient change ou Pump speed change foi escolhido, use o teclado numérico ou as

teclas +1 e —1 para escolher a porcentagem. Pressione Enter.

Passo 19- Escolha o tempo desejado do evento usando o teclado numérico
ou as teclas —1 e +1. Tecle Enter.
Os passos 17 a 19 poderdo ser repetidos para mais de 40 eventos

acessorios.

Se vocé deseja editar um novo programa volte ao passo 4. Senao, va ao

passo 20.

Passo 20- Volte agora a tela principal e tecle Run. A “drop former” ira se
mover até o 1°tubo e comecgara a coletagem. No entanto, se vocé desejar que a
corrida comece por qualquer outro tubo, antes de pressionar Run, pressione
ADVANCE, o numero do tubo, Enter, Tube.

Se vocé programou o reinicio da injeg¢édo, a tela ira mostrar Awaiting Inject,

enquanto o aparelho procura pelo primeiro sinal de injecéo.
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Enquanto o programa esta rodando, a tela exibe informagdes sobre o status
da corrida.

Se desejar parar o programa, tecle Stop. Nesse caso, tanto o tempo de
corrida quanto a bomba (se estiver conectada) param quando esta tecla é
pressionada. Se desejar continuar o programa tecle Cont.e o programa retornara a
partir do ponto em que foi interrompido.

Se desejar que a tela mostre o tempo de corrida tecle RT. O tempo é entao
mostrado na parte superior da tela. Se vocé selecionou os eventos acessoérios de
controle de gradiente, a porcentagem do gradiente de corrente € mostrada no
display também. Pressione a tecla Back para retornar a tela principal.

Se desejar obter informagdes sobre a deteccdo de pico tecle Peak. Se o
programa nao usa o detector de pico a tecla Peak ndo é mostrada. Assim sera
exibido o nivel de corrente e os valores das curvas. Quando o pico é detectado,
Peak é mostrado.

Se desejar ver todos os programas escolhidos sendo rodados, pressione a
tecla View, em qualquer tempo durante a corrida. Pressione a tecla Next para ver o
préximo programa escolhido na sequéncia. Quando o ultimo programa for visto,
pressione a tecla Next para voltar a tela de corrida normal. Para voltar a tecla
principal sem passar por todos os programas escolhidos, pressione a tecla RT/Wdw

duas vezes.

Quando a ultima tela ou a ultima janela for fechada, a tela mostrara o tempo
completo de corrida. Pressione a tecla Run se desejar repetir a corrida. Pressione

End para encerrar o programa e voltar a tela principal.
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Apéndice G — Componentes e procedimento de operacao do Milli-Q

Esse apéndioce foi extraido do Manual de Operagdes do Milli-Q.

O Milli-Q tem como principais componentes:

e Valvula solendide de entrada — utilizada para controlar a vazao de agua
de alimentacao num Sistema Milli-Q.

e Valvula de alivio de pressdao — tem como finalidade o desvio de qualquer
fluxo de agua que apresente pressao maior que 0,75 bar (11 psi), evitando assim, o
acumulo de pressao no interior do Sistema Milli-Q durante o0 modo de Recirculagao.

e Bomba — utilizada para trazer agua ao Mill-Q e a partir dai envia-la
através dos diversos componentes tais como o moédulo de purificacdo Q-Gard e o
cartucho de ultrapurificacdo Quantum.

e Q-Gard — utilizado para remover ions e moléculas organicas da agua de
alimentacado. O utilizado no Sitema Milli-Q do LENEP/UENF é o Q-Gard 1, que é
uzado quando a agua de alimentacdo € proveniente de um sistema de osmose
reversa, destilagao ou eletrodeionizagao, no caso o Sistema Milli-Q do LENEP/UENF
€ alimentado por agua destilada.

e LAmpada UV — tem duplo comprimento de onda que emite luz em 185nm
(para taxa de reducdo de TOC — Carbono Organico Total) e 254nm (acao
germicida), esta lampada € utilizada para matar bactérias e para reduzir os niveis de
moléculas orgéanicas no fluxo de agua compreendido entre o Mdédulo Q-Gard e o
Cartucho Quantum.

e Quantum — é usado para remover ions € moléculas organicas a niveis de
tracos. O cartucho Quantum utilizado no Sistema Milli-Q do LENEP/UENF é o
Quantum EX, este contém resinas de troca iGnica e carvao sintético, esses meios de
purificacdo sao usados quando a agua purificada pelo Milli-Q precisa apresentar
niveis de tracos tanto de ions como de espécies organicas.

e Sensor de resistividade — o sensor de resistividade é usado pra medir a
resistividade elétrica da agua purificada pelo Milli-Q, além disso, esse sensor possui

um termistor (sensor de temperatura) acoplado.
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e Valvula de ponto de uso (POU) — possui internamente uma valvula de 2
vias, a valvula esta fechada quando o gatilho do dispensador POU esta voltado para
cima, isto também coloca o Milli-Q em pré-operacdo apds 90 segundos. Quando o
gatilho do POU é empurrado para baixo, a valvula elétrica é acionada, isto permite a
dispensacgao de agua a partir do Milli-Q em vez de ficar recirculando internamente de
volta para a bomba (Ver figura 68).

e MilliPak — o filtro final MilliPak é um filtro de membrana que remove todas
as particulas e bactérias com tamanho maior que 0,22 m, retendo-os em sua
suerficie. O MilliPak utilizado no Sistema Milli-Q do LENEP/UENF é o MilliPak 40
Estéril que geralmente é utilizado em algumas aplicagdes em Ciéncias da Vida.

I Recirculagio

c—-—---- _—D>———1'::,':deégua
1

I
M‘”‘ (8 e A n b A
—| F H P Adua
Entrada | F E G purificada

. c P
+
T LEGENDA
Alivio A —Vialvula solendide de entrada
de pressio B — Bomba

C — Médulo Q-Gard de purificagéo

D — Lampada UV e sua carcaga

E — Cartucho de ultrapurificagéo Quantum
F — Sensor de Resistividade

G — Valvulas 2 vias elétrica

H — Filtro de Membrana MilliPak

| — Valvula de ndo retorno

Figura 68.Sistema de purificacdo de agua do Milli-Q com componentes.

A sequir é apresentado detalhadamente como usar o Milli-Q passo a passo:

1- Ligar o Milli-Q na tomada.
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2- Verificar se ha no reservatério a quantidade de agua necessaria.

3- Abrir a torneira do reservatério, que esta ligada ao Milli-Q.
4- Ligar o Botdo na parte de traz do Milli-Q, devera aparecer na tela: '
STANDBY".

5- Apertar o botdo OPERATE/STANDBY por aproximadamente 2s, apés ter
feito isso devera aparecer na tela: 'PRE-OPERACAOQ..

6- Mova o gatilho Dispersador para frente para que comece a producao de
agua. Durante a producao a tela devera mostrar a resistividade da agua purificada
pelo Milli-Q.

7- Para fazer a leitura da temperatura basta apertar o botdo MEASURE

enquanto o Milli-Q estiver no modo produgéo.

8- Para cessar a producdo de agua basta retornar com o gatilho do
dispersador para tras (posicdo inicial). Depois de 90s o Milli-Q entrara
automaticamente no modo PRE-OPERAGAO.

OBS: E recomendavel que descarte os primeiros 200ml de agua produzidos
no Milli-Q.

Abaixo temos a Figura 69 que ilustra o sistema completo de producdo de

agua ultra pura.
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Figura 69.Sistema completo de purificagdo de agua.
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Apéndice H — Resultados de todos os testes de contagem de particulas

Tipo de Amostra: :Agua do Mar Sintética

Data ::30/08/2005

Contagem n®: :01

Diluigéo ::1/10
Hora | 3um [ 5um | 7um | 10um | 15um | 30um | 50 um 100 um
16:18 | 204.2 | 69.9 | 32.1 17.2 74 0.0 0.0 0.0
16:18 | 193.8 | 58.8 | 28.5 14.8 6.0 0.4 0.0 0.0
16:19 | 203.2 | 63.1 | 29.2 16.0 7.9 0.2 0.0 0.0
16:19 | 193.7 | 61.1 | 28.1 13.5 5.6 0.2 0.0 0.0
16:20 | 199.8 | 64.6 | 29.0 15.8 6.9 0.1 0.1 0.0
16:20 | 1953 | 60.8 | 28.3 15.4 6.5 0.2 0.0 0.0
| Média | 1983 | 631 | 292 | 155 | 6.7 0.2 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ
Data ::30/08/2005
Contagem n®: :01 a
Diluicdo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10 pum 15um | 30um | 50 pm 100 pm
16:25 | 2.4 0.6 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
16:25 0.5 0.2 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
16:26 0.5 0.2 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0
16:26 0.6 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:27 1.4 0.3 0.2 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0
16:27 | 2.0 0.7 0.4 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média [ 12 | 03 | 02 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ
Data ::30/08/2005
Contagem n® :02 a
Diluicdo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 uym 100 um
16:31 3.9 1.7 0.9 0.8 0.4 0.0 0.0 0.0
16:32 | 54 2.6 1.0 0.5 0.0 0.0 0.0 0.0
16:32 | 5.2 1.9 0.6 0.5 0.1 0.0 0.0 0.0
16:33 6.4 2.6 1.0 0.5 0.1 0.0 0.0 0.0
16:33 5.2 2.9 1.3 0.6 0.2 0.0 0.0 0.0
16:33 6.7 24 1.2 0.7 0.3 0.0 0.0 0.0
| Média | 55 | 24 | 1.0 0.6 0.2 0.0 0.0 0.0
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Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ

Data ::30/08/2005

Contagem n*: :03 a

Diluicdo : :nenhuma

Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 um
16:38 | 0.9 0.5 0.4 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:38 | 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:39 | 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:39 | 0.3 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:40 | 0.2 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
16:40 | 04 0.3 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 04 | 02 | 01 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ
Data ::30/08/2005
Contagem n®: :04 a
Diluicdo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10um 15um | 30um | 50 ym 100 ym
16:44 | 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:44 | 0.6 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:45 1.0 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:45 | 0.5 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:46 | 0.3 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:46 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 04 | 01 | 00 [ 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ
Data ::30/08/2005
Contagem n® :05 a
Diluigéo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 um
16:50 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:50 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:51 0.4 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:51 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:52 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:52 | 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 01 | 01 | 01 | 00 0.0 0.0 0.0 0.0
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Tipo de Amostra: :Agua do Mar Sintética

Data ::30/08/2005

Contagem n®: :02

Diluigéo : :1/10
Hora | 3um [ S5um | 7um | 10um | 15um | 30 um | 50 um 100 um
16:55 | 133.7 | 413 | 177 8.7 3.3 0.3 0.0 0.0
16:55 | 134.0 | 386 | 15.6 7.7 2.9 0.0 0.0 0.0
16:56 | 139.7 | 40.8 | 184 9.6 3.3 0.0 0.0 0.0
16:56 | 127.0 | 37.8 16.0 7.5 2.7 0.1 0.0 0.0
16:57 | 131.0 | 38.9 17.4 7.9 2.2 0.2 0.0 0.0
16:57 | 136.3 | 385 | 17.9 9.5 34 0.3 0.0 0.0
| Média | 1336 | 39.3 | 172 | 85 3.0 0.2 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ
Data ::30/08/2005
Contagem n*: :06 a
Diluicdo : :nenhuma
Hora | 3um | 5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 pm 100 pm
17:02 1.0 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
17:02 | 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0
17:03 0.2 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
17:03 0.3 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
17.04 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
17:04 | 04 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 03 | 01 | 0.0 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ
Data ::30/08/2005
Contagem n®: :07 a
Diluicdo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 um
17:08 | 0.3 0.2 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0
17:08 | 04 0.2 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
17:09 | 0.2 0.1 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0
17.09 | 0.5 0.4 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
17:10 | 0.2 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
17:10 | 0.8 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 04 | 02 | 01 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
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Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ

Data ::30/08/2005

Contagem n® :08 a

Diluigéo : :nenhuma

Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30pum | 50 um 100 pm
17:18 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
17:18 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
17:18 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
1719 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
1719 | 0.3 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
1720 | 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 0.1 00 | 00 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do Mar Sintética
Data ::30/08/2005
Contagem n*: :03
Diluigéo ::1/10
Hora | 3um [ 5um | 7um | 10um | 15um | 30um | 50 um 100 um
1723 | 151.2 | 471 | 20.5 12.0 4.7 0.0 0.0 0.0
17:23 | 1473 | 458 | 22.0 11.1 3.9 0.1 0.1 0.0
1724 | 155.2 | 50.2 | 24.9 12.2 4.4 0.2 0.0 0.0
17:24 | 147.7 | 465 | 21.1 10.0 3.9 0.0 0.0 0.0
17:24 | 1555 | 50.2 | 24.2 11.9 3.9 0.1 0.0 0.0
1725 | 1584 | 51.2 | 228 10.9 4.5 0.3 0.0 0.0
| Média | 1526 | 485 | 226 | 11.4 | 42 0.1 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ
Data ::30/08/2005
Contagem n®: :09 a
Diluicdo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 ym 100 pm
17:30 | 46.3 16.0 7.9 4.7 2.3 0.1 0.0 0.0
17:30 | 43.2 | 15.2 8.1 5.7 2.9 0.1 0.0 0.0
17:31 | 43.8 | 16.0 8.1 4.8 24 0.0 0.0 0.0
17:31 | 42.1 14.0 7.9 5.2 2.5 0.1 0.0 0.0
17:31 | 43.8 | 153 8.2 4.2 2.0 0.1 0.0 0.0
17:32 | 424 | 13.8 7.0 4.6 1.7 0.1 0.0 0.0
| Média | 436 | 151 | 79 | 49 2.3 0.1 0.0 0.0
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Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ

Data ::30/08/2005

Contagem n®:10 a

Diluicdo : :nenhuma

Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 pum
17:35 | 60.7 | 22.5 12.0 6.7 3.1 0.0 0.0 0.0
17:35 | 61.3 | 21.2 10.4 6.1 3.0 0.1 0.0 0.0
17:35 | 61.1 22.7 12.0 7.8 4.2 0.3 0.1 0.0
17:36 | 649 | 23.2 11.1 7.1 3.5 0.4 0.1 0.0
17:36 | 654 | 21.0 11.2 7.2 3.2 0.0 0.0 0.0
17:37 | 63.5 | 21.9 12.5 6.9 3.6 0.0 0.0 0.0
| Média | 62.8 | 221 | 115 [ 7.0 3.4 0.1 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ
Data ::30/08/2005
Contagem n® :11 a
Diluicdo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 um
17:41 0.7 0.4 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
17:42 0.5 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
17:42 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
1743 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
17:43 0.3 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
1744 | 04 0.3 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 04 | 02 | 00 [ 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ
Data ::30/08/2005
Contagem n® 12 a
Diluicdo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 um
17:48 0.7 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
17:49 1.2 0.3 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
17:49 1.0 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
1749 | 0.7 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
17:50 1.4 0.3 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
17:50 0.8 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 1.0 | 02 | 01 [ 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
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Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ

Data ::30/08/2005

Contagem n® :13 a

Diluicdo : :nenhuma

Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 pum
17:56 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
17:56 0.8 0.2 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0
17:56 0.2 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
17:57 0.4 0.2 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0
1757 | 0.3 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
17:58 0.6 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 04 | 01 | 01 [ 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ
Data ::30/08/2005
Contagem n® :14 a
Diluicdo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 um
18:03 0.2 0.1 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0
18:04 | 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
18:04 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
18:04 | 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
18:05 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
18:05 | 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 0.1 | 01 | 00 [ 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ
Data ::30/08/2005
Contagem n®:15a
Diluigdo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 um
18:09 | 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
18:10 0.4 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
18:10 | 04 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
18:11 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
18:11 0.3 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
18:11 0.8 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 04 | 01 | 00 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
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Tipo de Amostra: :Agua do Mar Sintética

Data ::31/08/2005

Contagem n®: :04

Diluigéo : :1/10
Hora | 3um [ S5um | 7um | 10um | 15um | 30 um | 50 um 100 um
14:04 | 2552 | 89.2 | 41.6 22.3 8.2 0.2 0.0 0.0
14:04 | 263.9 | 91.7 | 424 21.3 7.5 0.1 0.0 0.0
14:04 | 257.8 | 87.6 | 41.7 22.1 8.2 0.1 0.0 0.0
14:05 | 251.2 | 87.0 | 41.2 22.3 8.5 0.0 0.0 0.0
14:05 | 254.3 | 85.1 40.7 20.6 7.5 0.0 0.0 0.0
14:06 | 2489 | 80.3 | 37.2 19.8 7.0 0.2 0.0 0.0
| Média | 2552 | 86.8 | 408 | 21.4 | 78 0.1 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ
Data ::31/08/2005
Contagem n® :16 a
Diluigéo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10um 15um | 30um | 50 ym 100 ym
14:11 1.6 0.5 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:11 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:11 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:12 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:12 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:13 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 04 | 01 | 00 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ
Data ::31/08/2005
Contagem n® :17 a
Diluicdo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 um
14:17 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:18 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:18 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:19 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:19 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:19 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 00 | 0.0 | 0.0 [ 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
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Tipo de Amostra: :Agua do Mar Sintética

Data ::31/08/2005

Contagem n®: :05

Diluigéo : :1/10
Hora | 3um [ S5um | 7um | 10um | 15um | 30 um | 50 um 100 um
14:22 | 2273 | 79.7 | 36.5 19.3 8.0 0.4 0.0 0.0
14:22 | 226.9 | 76.4 | 39.1 20.8 6.7 0.3 0.1 0.0
14:23 | 223.0 | 74.7 | 329 15.8 5.0 0.3 0.1 0.0
14:23 | 2278 | 75.7 | 34.8 17.1 6.6 0.3 0.0 0.0
14:23 | 2291 | 79.2 | 35.3 17.7 5.5 0.1 0.0 0.0
14:24 | 2305 | 774 | 374 19.2 6.9 0.5 0.2 0.0
| Média | 2274 | 772 | 360 | 183 | 65 0.3 0.1 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ
Data ::31/08/2005
Contagem n® :18 a
Diluigéo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10um 15um | 30um | 50 ym 100 ym
14:29 1.0 0.2 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
14:30 | 04 0.2 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
14:30 | 04 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:30 | 04 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:31 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:31 0.6 0.5 0.2 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0
| Média | 05 | 02 | 0.1 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ
Data ::31/08/2005
Contagem n® :19 a
Diluicdo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 um
14:35 | 0.3 0.2 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:35 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:36 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:36 | 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:36 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:37 | 0.3 0.3 0.2 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0
| Média | 02 | 01 | 01 [ 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
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Tipo de Amostra: :Agua MilliQ

Data ::31/08/2005

Contagem n® :20 a

Diluigéo : :nenhuma

Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30pum | 50 um 100 pm
14:50 0.5 0.3 0.3 0.3 0.2 0.1 0.1 0.1
14:50 0.3 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:51 0.5 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:51 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:51 0.5 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
1452 | 0.3 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 04 | 0.1 01 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua MilliQ
Data ::31/08/2005
Contagem n®: :21 a
Diluigéo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10um 15um | 30um | 50 ym 100 ym
14:56 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:56 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:57 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:57 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:58 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:58 | 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 0.1 00 | 00 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do Mar Sintética
Data ::31/08/2005
Contagem n®: :06
Diluigéo : :1/10
Hora | 3um [ 5um | 7um | 10um | 15um | 30um | 50 ym 100 pm
15:00 | 2129 | 716 | 347 18.9 6.9 0.5 0.1 0.0
15:01 | 2184 | 76.8 | 36.6 19.1 7.6 0.9 0.2 0.0
15:01 | 2139 | 731 | 33.6 17.1 5.4 0.1 0.0 0.0
15:02 | 219.5 | 81.4 | 38.1 21.6 6.5 0.6 0.2 0.0
15:02 | 216.0 | 70.6 | 32.8 17.9 7.2 0.2 0.0 0.0
15:02 | 2102 | 71.3 | 344 18.5 6.8 0.5 0.1 0.1
| Média | 2152 | 741 | 350 | 189 | 6.7 0.5 0.1 0.0
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Tipo de Amostra: :Agua MilliQ

Data ::31/08/2005

Contagem n® :22 a

Diluigéo : :nenhuma

Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30pum | 50 um 100 pm
15:11 1.6 0.6 0.2 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0
15112 | 0.5 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
15112 | 0.6 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
15:13 | 0.5 0.3 0.2 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0
15113 | 0.9 0.2 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0
15113 | 0.3 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 07 | 02 | 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua MilliQ
Data ::31/08/2005
Contagem n®: :23 a
Diluigéo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10um 15um | 30um | 50 ym 100 ym
15:17 | 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
15:18 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
15:18 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
15118 | 0.5 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
15119 | 0.3 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
15:19 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 02 | 0.1 00 | 00 0.0 0.0 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua MilliQ
Data ::31/08/2005
Contagem n®: :24 a
Diluicdo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 um
1524 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
15224 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
15:24 | 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0
15225 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
1525 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
15226 | 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 0.1 | 0.0 | 0.0 [ 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
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Tipo de Amostra: :Agua do Mar Sintética

Data ::31/08/2005

Contagem n®: :07

Diluig&o : :1/1
Hora | 3um | S5pym | 7um | 10um | 15um | 30 um | 50 ym 100 pum
15:34 | 9429 | 248.0 | 91.7 34.7 9.3 0.1 0.0 0.0
15:35 | 940.2 | 239.6 | 89.6 35.2 8.3 0.2 0.0 0.0
15:35 | 927.4 | 246.3 | 93.7 37.5 9.1 0.2 0.1 0.1
15:36 | 948.8 | 245.7 | 96.3 36.8 8.6 0.3 0.1 0.0
15:36 | 9404 | 2529 | 97.1 37.5 11.4 0.2 0.1 0.0
15:37 | 943.8 | 250.5 | 96.8 37.2 10.1 0.0 0.0 0.0
| Média | 9406 | 2472 | 942 | 365 | 95 | 02 0.1 0.0
Tipo de Amostra: :Agua MilliQ
Data ::31/08/2005
Contagem n® :25 a
Diluigéo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10um 15um | 30um | 50 ym 100 ym
15:42 | 4.4 1.5 0.7 0.3 0.1 0.0 0.0 0.0
15:43 0.8 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
15:43 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
15:43 0.4 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
1544 | 0.3 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
1544 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 1.0 | 03 | 01 | 0.1 00 | 0.0 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua MilliQ
Data ::31/08/2005
Contagem n®: :26 a
Diluicdo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 pum
1548 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
1548 | 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
15:49 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
15:49 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
15:50 0.3 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
15:50 0.3 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 02 | 00 | 00 | 0.0 00 | 0.0 0.0 0.0
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Tipo de Amostra: :Agua do Mar Sintética

Data ::31/08/2005

Contagem n®: :08

Diluig&o : :1/1
Hora | 3um | S5pym | 7um | 10um | 15um | 30 um | 50 ym 100 pum
15:53 | 898.7 | 227.6 | 88.8 33.9 8.3 0.0 0.0 0.0
15:53 | 892.1 | 224.7 | 85.0 29.4 8.3 0.2 0.0 0.0
15:54 | 890.1 | 228.2 | 89.3 36.3 9.3 0.2 0.0 0.0
15:54 | 867.1 | 217.2 | 84.6 33.5 8.5 0.3 0.0 0.0
15:54 | 887.9 | 223.1 81.2 33.0 8.4 0.1 0.0 0.0
15:55 | 897.5 | 230.8 | 87.2 29.9 7.9 0.3 0.0 0.0
| Média | 888.9 | 2253 | 860 | 327 | 85 0.2 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ
Data ::31/080/2005
Contagem n® :27 a
Diluigédo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 um
16:00 3.7 1.0 0.3 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0
16:01 0.3 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:01 0.5 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:02 0.3 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:02 0.4 0.2 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
16:02 0.5 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 1.0 | 03 | 0.1 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ
Data ::31/08/2005
Contagem n®: :28 a
Diluicdo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 ym 100 pm
16:11 0.4 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:12 0.4 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:12 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:12 0.4 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:13 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:13 0.8 0.4 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 04 | 01 | 00 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
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Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ

Data ::31/08/2005

Contagem n®: :29 a

Diluicdo : :nenhuma

Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 pum
16:18 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:19 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:19 | 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:19 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:20 | 0.3 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:20 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 0.1 00 | 00 | 00 0.0 0.0 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do Mar Sintética
Data ::31/08/2005
Contagem n®: :09
Diluig&o : :1/1
Hora | 3um | S5pum | 7um | 10pum | 15um | 30 um | 50 ym 100 pm
16:24 | 818.7 | 197.9 | 74.2 24.9 5.2 0.0 0.0 0.0
16:24 | 799.6 | 193.1 | 70.9 25.0 6.1 0.0 0.0 0.0
16:25 | 816.0 | 205.6 | 76.4 29.6 6.7 0.0 0.0 0.0
16:25 | 817.2 | 190.2 | 67.7 24.7 5.7 0.0 0.0 0.0
16:26 | 811.6 | 2009 | 72.6 28.1 6.1 0.0 0.0 0.0
16:26 | 805.8 | 197.5 | 68.1 25.1 54 0.1 0.0 0.0
| Média | 8115 | 1975 | 71.7 | 262 | 59 0.0 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ
Data ::31/08/2005
Contagem n® :30 a
Diluigdo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 um
16:32 | 44 1.1 0.4 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:32 | 2.8 0.7 0.3 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
16:33 | 2.3 0.3 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:33 1.7 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:33 1.8 0.7 0.3 0.3 0.0 0.0 0.0 0.0
16:34 | 3.7 0.9 0.3 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 28 | 06 | 03 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
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Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ

Data ::31/08/2005

Contagem n® :31 a

Diluicdo : :nenhuma

Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 pum
1643 | 0.5 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
1643 | 0.3 0.2 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
16:44 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:44 | 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16144 | 04 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
1645 | 0.5 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 03 | 01 | 00 [ 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ
Data ::31/08/2005
Contagem n®: :32 a
Diluicdo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10um 15um | 30um | 50 ym 100 ym
16:49 | 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:49 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:50 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:50 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:50 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:51 0.5 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 0.1 00 | 00 | 00 0.0 0.0 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do Mar Sintética
Data ::01/09/2005
Contagem n®: :10
Diluicao : :1/1
Hora | 3um | S5pym | 7um | 10um | 15um | 30 um | 50 ym 100 ym
12:25 | 613.1 | 1195 | 30.9 8.0 1.1 0.0 0.0 0.0
12:25 | 609.8 | 112.8 | 31.8 9.6 1.1 0.0 0.0 0.0
12:26 | 607.1 | 116.0 | 31.3 8.7 1.0 0.0 0.0 0.0
12:26 | 611.3 | 115.2 | 30.5 10.3 1.4 0.1 0.0 0.0
12:26 | 600.9 | 1142 | 28.7 7.3 1.3 0.1 0.0 0.0
12:27 | 614.0 | 114.7 | 30.1 8.5 1.1 0.0 0.0 0.0
| Média | 609.4 | 1154 | 306 | 87 | 1.2 0.0 0.0 0.0
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Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ

Data ::01/09/2005

Contagem n®: :33 a

Diluicdo : :nenhuma

Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 pum
12.32 | 2.3 0.8 0.4 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
1233 | 04 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
12.33 | 0.2 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
12.33 | 0.6 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
12.34 | 0.3 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
12.34 | 0.3 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 07 | 02 | 01 [ 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ
Data ::01/09/2005
Contagem n® :34 a
Diluigéo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10um 15um | 30um | 50 ym 100 ym
12:45 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
12:45 | 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
12:46 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
12:46 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
12:46 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
12:47 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 0.1 00 | 00 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do Mar Sintética
Data ::01/09/2005
Contagem n®: :11
Diluicao : :1/1
Hora | 3um | Sum | 7um | 10um | 15um | 30 um | 50 ym 100 um
12:50 | 832.8 | 267.0 | 132.8 61.4 20.7 0.4 0.0 0.0
12:51 | 831.0 | 2741 | 127.6 65.2 21.3 1.3 0.1 0.0
12:51 | 853.4 | 268.6 | 128.1 59.5 19.0 1.4 0.4 0.0
12:52 | 834.9 | 279.0 | 132.9 61.5 17.5 0.6 0.1 0.0
12:52 | 830.6 | 272.8 | 129.9 60.1 21.4 0.6 0.0 0.0
12:52 | 829.9 | 263.0 | 126.4 59.5 20.7 0.8 0.1 0.0
| Média | 835.4 | 2708 | 1296 | 612 | 201 | 0.9 0.1 0.0
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Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ

Data ::01/09/2005

Contagem n® :35 a

Diluigéo : :nenhuma

Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 um
13:.00 | 3.2 0.6 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
13:00 0.6 0.3 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
13:01 0.8 0.3 0.3 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
13:01 0.3 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
13:02 0.3 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
13:.02 | 0.8 0.3 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 1.0 | 03 | 0.1 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ
Data ::01/09/2005
Contagem n®: :36 a
Diluigédo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 um
13:.06 | 0.8 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
13:06 1.7 0.3 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
13:07 1.5 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
13:07 1.8 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
13:08 2.1 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
13:.08 | 2.0 0.2 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 1.7 | 01 | 00 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ
Data ::01/09/2005
Contagem n® :37 a
Diluicdo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 uym 100 um
13:12 0.2 0.1 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0
13:13 0.3 0.2 0.2 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0
13:13 0.3 0.2 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
13:13 0.2 0.1 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0
13:14 0.4 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
13:14 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 02 | 01 | 01 | 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0
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Tipo de Amostra: :Agua do Mar Sintética

Data ::01/09/2005

Contagem n® :12

Diluicdo : :1/1
Hora 3 um S5um | 7um | 10um | 15um | 30um | 50 um | 100 pm
14:00 | 1540.9 | 434.7 | 170.7 | 75.3 19.2 0.2 0.0 0.0
14:01 | 1526.2 | 4248 | 1652 | 72.2 18.6 0.3 0.0 0.0
14:01 | 1535.2 | 420.1 | 168.5 | 75.7 18.6 0.3 0.0 0.0
14:01 | 15185 | 415.6 | 165.9 | 734 20.0 0.3 0.0 0.0
14:02 | 15324 | 428.4 | 1765 | 76.3 19.3 0.3 0.0 0.0
14:02 | 1527.3 | 419.1 | 168.8 | 74.6 16.9 0.2 0.1 0.0
| Média | 1530.1 | 4238 | 169.3 | 746 | 188 | 0.3 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua MilliQ
Data ::01/09/2005
Contagem n®: :38 a
Diluicdo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 um
14:.09 | 6.3 24 1.1 0.4 0.2 0.0 0.0 0.0
14:.09 | 44 1.4 0.5 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0
14:10 | 3.9 1.1 0.5 0.4 0.0 0.0 0.0 0.0
1410 | 2.8 0.6 0.3 0.2 0.2 0.0 0.0 0.0
14:10 | 3.5 0.9 0.4 0.4 0.1 0.0 0.0 0.0
14:11 2.6 0.6 0.2 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0
| Média | 39 | 1.2 | 05 | 03 | 01 | 00 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua MilliQ
Data ::01/09/2005
Contagem n® :39 a
Diluicdo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 um
14:21 0.8 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:21 1.0 0.7 0.3 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0
1422 | 0.7 0.6 0.5 0.3 0.1 0.0 0.0 0.0
1422 | 0.5 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:22 1.2 0.4 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:23 1.6 0.6 0.4 0.4 0.1 0.0 0.0 0.0
| Média | 1.0 | 04 | 03 | 02 | 01 | 00 0.0 0.0
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Tipo de Amostra: :Agua MilliQ

Data ::01/09/2005

Contagem n® :40 a

Diluicdo : :nenhuma

Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 um
1428 | 0.2 0.1 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0
1428 | 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
1428 | 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:29 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:29 0.2 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:30 0.1 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 02 | 01 | 01 | 00 | 00 0.0 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do Mar Sintética
Data ::01/09/2005
Contagem n®: :13
Diluicdo : :1/1
Hora 3 um S5um | 7um | 10um | 15um | 30um | 50 um | 100 ym
14:33 | 1265.5 | 293.6 | 112.1 49.4 12.7 0.1 0.0 0.0
14:34 | 1250.3 | 306.4 | 111.5 | 46.1 11.8 0.2 0.0 0.0
14:34 | 1258.2 | 295.6 | 112.7 | 45.0 10.2 0.2 0.0 0.0
14:35 | 12622 | 291.9 | 106.5 | 434 10.1 0.1 0.0 0.0
14:35 | 1259.8 | 2941 | 105.0 | 454 10.3 0.0 0.0 0.0
14:35 | 1250.0 | 299.2 | 109.9 | 44.7 11.4 0.2 0.0 0.0
| Média | 1257.7 | 296.8 | 109.6 | 457 | 111 [ 0.1 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua MilliQ
Data ::01/09/2005
Contagem n® :41 a
Diluicdo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 um
14:42 | 4.4 1.3 0.7 0.5 0.1 0.0 0.0 0.0
1442 | 04 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:43 0.7 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:43 0.3 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:43 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
1444 | 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 1.0 | 03 | 01 | 01 [ 00 0.0 0.0 0.0
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Tipo de Amostra: :Agua MilliQ

Data ::01/09/2005

Contagem n®: :42 a

Diluicdo : :nenhuma

Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 um
14:47 | 0.8 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
1448 | 0.6 0.1 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0
1448 | 0.6 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
1449 | 0.6 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
1449 | 0.7 0.2 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
1449 | 0.6 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 07 | o1 | 01 | 01 [ 00 | 00 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ
Data ::01/09/2005
Contagem n® 43 a
Diluicdo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 um
1454 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
1454 | 0.2 0.1 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0
1455 | 0.3 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14555 | 04 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
14:55 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
1456 | 0.4 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 02 | 01 | 00 | 00 | 00 | 00 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do Mar Sintética
Data ::01/09/2005
Contagem n®: :14
Diluicdo : :1/1
Hora 3 um S5um | 7um | 10um | 15um | 30um | 50 um | 100 ym
14:59 | 1245.0 | 295.7 | 1152 | 50.3 10.9 0.2 0.0 0.0
14:59 | 12594 | 293.3 | 108.9 | 483 11.9 0.2 0.0 0.0
15:00 | 1258.7 | 309.0 | 116.2 | 51.7 14.9 0.3 0.0 0.0
15:00 | 1250.5 | 298.3 | 1134 | 46.9 12.3 0.1 0.0 0.0
15:01 1243.8 | 300.8 | 114.1 47.6 12.7 0.1 0.0 0.0
15:01 | 1242.3 | 295.2 | 109.6 | 47.1 11.8 0.1 0.0 0.0
| Média | 1250.0 | 298.7 | 1129 | 487 | 124 | 0.2 0.0 0.0
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Tipo de Amostra: :Agua MilliQ

Data ::01/09/2005

Contagem n® :44 a

Diluicdo : :nenhuma

Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 um
15:07 4.4 1.0 0.3 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0
15:07 0.3 0.2 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
15:07 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
15:08 0.4 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
15:08 0.2 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
15:09 0.9 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0

Méd
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Tipo de Amostra: :Agua do Mar Sintética

Data ::01/09/2005

Contagem n®: :15

Diluicao : :1/1
Hora | 3um | Sum | 7uym | 10um | 15um | 30 um | 50 um 100 um
15:26 | 865.0 | 258.9 | 114.3 54.6 16.9 0.6 0.2 0.0
15:27 | 8479 | 253.8 | 111.8 | 534 17.0 0.2 0.0 0.0
15:27 | 859.5 | 252.5 | 116.0 52.5 15.6 0.2 0.1 0.0
15:27 | 838.1 | 2458 | 108.5 | 53.1 16.2 0.5 0.0 0.0
15:28 | 855.8 | 260.6 | 116.0 56.2 16.4 0.3 0.0 0.0
15:28 | 854.0 | 248.7 | 109.5 | 51.2 14.4 0.4 0.0 0.0
| Média | 853.4 | 2534 | 1127 | 535 | 161 | 04 0.1 0.0
Tipo de Amostra: :Agua milliQ
Data ::01/09/2005
Contagem n®: :47 a
Diluicdo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 um
15:34 | 3.1 1.3 0.9 0.4 0.1 0.0 0.0 0.0
1534 | 0.5 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
1535 | 04 0.2 0.2 0.2 0.2 0.0 0.0 0.0
1535 | 0.2 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
1535 | 0.8 0.4 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
15:36 | 0.6 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 09 | 04 | 02 | 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ
Data ::01/09/2005
Contagem n® :48 a
Diluicdo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 um
1540 | 04 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
15:41 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
15:41 0.5 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
15:41 0.3 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
1542 | 0.7 0.2 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
15:42 1.4 0.5 0.2 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0
| Média | 06 | 02 | 01 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
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Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ

Data ::01/09/2005

Contagem n® :49 a

Diluicdo : :nenhuma

Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 um
1546 | 04 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
1547 | 0.2 0.1 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0
1547 | 0.7 0.3 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0
1547 | 0.7 0.2 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
1548 | 04 0.2 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
1548 | 0.3 0.2 0.2 0.2 0.2 0.0 0.0 0.0
| Média | 05 | 02 | 01 | 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua MilliQ
Data ::01/09/2005
Contagem n®: :50 a
Diluicdo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 um
15:52 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
15:52 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
15:53 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
15:53 | 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
15554 | 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
15:54 | 0.1 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 0.1 00 | 00 | 00 0.0 0.0 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do Mar Sintética
Data ::01/09/2005
Contagem n® :16
Diluicao : :1/1
Hora | 3um | Sum | 7um | 10um | 15um | 30 um | 50 ym 100 um
15:59 | 830.0 | 239.0 | 99.5 42.6 11.3 0.1 0.0 0.0
16:00 | 821.9 | 237.1 | 104.2 | 45.9 11.2 0.2 0.0 0.0
16:00 | 816.6 | 236.9 | 100.9 44 .4 10.8 0.0 0.0 0.0
16:01 | 8155 | 232.7 | 98.8 42.4 11.0 0.3 0.0 0.0
16:01 | 822.2 | 233.7 | 103.2 44.8 11.1 0.1 0.0 0.0
16:01 | 808.3 | 237.1 | 105.3 46.7 11.1 0.2 0.0 0.0
| Média | 819.1 | 2361 | 1020 | 445 | 111 | 02 0.0 0.0
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Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ

Data ::01/09/2005

Contagem n®: :51 a

Diluicdo : :nenhuma

Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 um
16:07 3.3 0.8 0.5 0.3 0.0 0.0 0.0 0.0
16:08 | 0.7 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:08 0.3 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:08 | 0.3 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:09 | 0.7 0.3 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:09 1.1 0.5 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 1.1 | 03 | 01 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ
Data ::01/09/2005
Contagem n®: :52 a
Diluicdo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 um
16:13 0.4 0.2 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0
16:14 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:14 0.2 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
16:14 | 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:15 0.4 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:15 | 0.3 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 03 | 01 | 01 [ 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ
Data ::01/09/2005
Contagem n® :53 a
Diluicdo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 um
16:19 0.2 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0
16:20 | 0.3 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:20 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:21 0.4 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:21 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:21 0.4 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 03 | 01 | 00 [ 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
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Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ

Data ::01/09/2005

Contagem n®: :54 a

Diluicdo : :nenhuma

Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 um
16:25 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:26 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:26 0.4 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:26 | 0.8 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:27 | 0.6 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:27 0.7 0.3 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 05 | 01 | 00 [ 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ
Data ::01/09/2005
Contagem n®: :55 a
Diluicdo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 um
16:32 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:32 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:33 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:33 | 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:33 0.3 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
16:34 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 0.1 | 0.0 | 0.0 [ 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ
Data ::01/09/2005
Contagem n®: :56 a
Diluicdo : :nenhuma
Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 um
16:38 | 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:38 | 0.3 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:38 0.2 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:39 | 0.5 0.3 0.3 0.2 0.0 0.0 0.0 0.0
16:39 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:40 0.6 0.3 0.2 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
| Média | 03 | 02 | 01 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
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Tipo de Amostra: :Agua do MilliQ

Data ::01/09/2005

Contagem n®: :57 a

Diluicdo : :nenhuma

Hora | 3um | S5um | 7um | 10 um 15um | 30um | 50 um 100 um
1647 | 02 | 0.0 [ 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
1648 | 0.0 | 0.0 [ 00 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:48 | 0.1 00 [ 00 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:48 | 0.2 | 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
16:49 | 02 | 0.1 0.1 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0
1649 | 02 | 02 [ 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0

| Média | 02 | 01 | 00 | 00 | 0.0 0.0 0.0 0.0
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