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Resumo

Nas atividades petroliferas, as emulsdes de petrdleo sdo problemas recorrentes podendo estas
ser do tipo 6leo em agua (O/A) ou agua em 6leo (A/O). Uma alternativa atualmente estudada
para quebra das emulsdes A/O é a utilizacdo de sistemas microemulsionados (SM), pois
possuem a caracteristica de solubilizar substancias polares e apolares. O objetivo deste
trabalho foi a sintese de um tensoativo a partir de um éleo vegetal, bem como a formulagéo de
sistemas microemulsionados para quebra de emulsdo do tipo A/O. Para a sintese do tensoativo
foi utilizado o 6leo de Moringa Oleifera Lam que foi saponificado e caracterizado quanto ao
indice de Saponificagdo e Balanco Hidrofilico-Lipofilico. Para formular os sistemas
microemulsionados utilizou-se o Oleo de Moringa Saponificado (OMOS) como Tensoativo
(T), n-butanol como Cotensoativo (C), 6leo de moringa como fase oleosa e agua destilada
como fase aquosa e variou-se a razdo C/T em 1, 5 e 10. Para a validacdo dos resultados de
quebra de emulsdo foi empregada a rede de Scheffé. O petroleo foi caracterizado de acordo
com a ABNT NBR 14647 e apresentou um teor de BSW (Basic Sediments and Water) de
24%. Os resultados mostraram ao final dos experimentos de 30 minutos uma eficiéncia de
separacdo da fase aquosa de 40%. Além disso, foi constatado que a relacdo entre a
concentracdo de microemulsdo e o percentual de separacdo ndo € linear, e 0 maior ganho no
percentual de separacdo ocorre para menores concentracoes (cerca de 8%). Portanto, o estudo
realizado permitiu investigar a capacidade dos sistemas microemulsionados desenvolvidos
para quebra das emulsbes A/O, assim como otimizar a concentra¢do de microemulsdo a ser
utilizada no processo.

Palavras-chave: Emulsdes; Microemulsdes; Tensoativo; Concentragéo.

Abstract

In oil industry, oil emulsions are recurring problems and them can be oil in water (A / O) or
water in oil (A/O) type. An alternative currently studied for breaking emulsions is the use of
Microemulsionated Systems (MS) that have the characteristic of solubilizing polar and
nonpolar substances. The objective of this work was the synthesis of a surfactant from a
vegetable oil, as well as the formulation of microemulsion for breaking emulsions of type
AJ/O. For the synthesis of the surfactant, Moringa Oleifera Lam oil was saponified and
characterized by Saponification Index and Hydrophilic-Lipophilic Balance. The
microemulsion systems were formulated using Saponified Moringa Oil as Surfactant (S), n-
butanol as cotensoactive (C), moringa oil as oily phase and distilled water as agqueous phase

and the ratio C/S was varied at 1, 5 and 10. To validate the results of emulsion break the
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Scheffé's network was employed. The oil was characterized according to ABNT NBR 14647
and had a BSW (Basic Sediments and Water) content of 24%. The results showed at the end
of the experiments of 30 minutes an aqueous phase separation efficiency of 40%.
Furthermore, it was found that the relationship between the microemulsion concentration and
the separation percentage is not linear, and the biggest gain in the separation efficiency occurs
for lower concentrations (about 8%). Therefore, the study made it possible to investigate the
capacity of microemulsion systems developed to break A/O emulsions, as well as to optimize
the microemulsion concentration to be used in the process.

Keywords: Emulsions; Microemulsions; Surfactant; Concentration.

Resumen

En la industria petrolera, las emulsiones de petréleo son problemas recurrentes y pueden ser
de tipo aceite en agua (A / O) o agua en aceite (A / O). Una alternativa actualmente estudiada
para romper las emulsiones es el uso de sistemas microemulsionados (MS) que tienen la
caracteristica de solubilizar sustancias polares y no polares. El objetivo de este trabajo fue la
sintesis de un tensioactivo a partir de un aceite vegetal, asi como la formulacion de
microemulsiones para romper emulsiones de tipo A / O. Para la sintesis del tensioactivo, el
aceite de Moringa Oleifera Lam se saponific y se caracteriz6 por el indice de saponificacion
y el equilibrio hidrofilico-lipofilico. Los sistemas de microemulsién se formularon utilizando
aceite de moringa saponificado (OMOS) como tensioactivo (T), n-butanol como
cotensoactivo (C), aceite de moringa como fase oleosa y agua destilada como fase acuosa y la
relacion C / T se varié a 1, 5 y 10. Para validar los resultados de la rotura de la emulsién, se
empled la red de Scheffé. El aceite se caracterizé de acuerdo con ABNT NBR 14647 y tenia
un contenido de BSW (sedimentos basicos y agua) del 24%. Los resultados mostraron al final
de los experimentos de 30 minutos una eficiencia de separacion de fase acuosa del 40%.
Ademas, se encontr6 que la relacion entre la concentracion de microemulsion y el porcentaje
de separacion no es lineal, y la mayor ganancia en la eficiencia de separacion ocurre para
concentraciones mas bajas (aproximadamente 8%). Por lo tanto, el estudio permitié investigar
la capacidad de los sistemas de microemulsion desarrollados para romper las emulsiones de A
/ O, asi como para optimizar la concentracion de microemulsion que se utilizara en el proceso.

Palabras clave: Emulsiones; Microemulsiones; Tensioactivo; Concentracion.

1. Introducgéo
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Um dos grandes problemas enfrentado pela inddstria petrolifera durante o
processamento priméario do petrdleo sdo as formacfes de emulses de petroleo. Estas sdo
geradas durante varios estdgios da exploracdo, producdo e recuperacdo do 6leo devido a
introducdo de energia ao sistema, reduzindo seu valor agregado e causando diversos
problemas operacionais (Araujo, 2004).

As emulsbes podem existir segundo duas formas: emulsdes de 6leo em agua (O/A) e
agua em oleo (A/O). O liguido que contém as gotas dispersas € denominado de fase continua
ou fase externa, e a outra fase é chamada de fase descontinua, interna ou fase dispersa (Castro,
Ribeiro & Freitas, 2019). As emulsGes A/O sdo as de interesse neste trabalho, onde a 4gua
encontra-se dispersa na fase continua 6leo (petréleo) sob finas goticulas (Aradjo, 2004).

A eliminacdo da agua que se encontra emulsionada no 06leo torna-se de extrema
importancia para agregar valor ao produto que sera comercializado, bem como para atender a
legislagdo vigente. De acordo com a portaria n°® 1 conjunta ANP/INMETRO, de 10/06/2013, o
petréleo coletado nos pontos de medicdo deve ser estabilizado e ndo conter mais de 1% de
agua e sedimentos (ANP, 2013). O descumprimento da legislacdo podera acarretar em
sancOes as empresas produtoras de petréleo o que levaria a perdas financeiras. Desta forma, é
fundamental a adog¢do de uma metodologia que seja eficiente e economicamente viavel no
processo de separacao agua-oleo.

Diversas técnicas sdo usadas para quebrar essas emulsdes, na qual a mais
convencional é a adicdo de pequenas quantidades de desemulsificantes. Estes sdo moléculas
anfifilicas que se adsorvem na interface agua-6leo e aceleram a separacdo das fases. Devido
as mudancas nas propriedades dos fluidos, que pode variar de um campo para outro, as
substancias tensoativas utilizadas comercialmente com a finalidade de prevenir, reduzir e/ou
quebrar estas emulsbes, ndo sdo eficientes em todos os casos. Como alternativa tém-se 0s
Sistemas Microemulsionados (SM), que por possuirem um grande poder de solubilizacéo
tanto de substancias polares quanto apolares, elevada area interfacial, alta estabilidade e baixa
tensdo interfacial, se mostram adequados para o tratamento em questdo. Estudos realizados
utilizando sistemas microemulsionados mostraram uma boa eficiéncia na quebra de emuls6es
do tipo 4gua em 6leo (Souza et al.; 2015; Souza et al., 2016).

A planta Moringa Oleifera Lam pertence a familia Moringaceae, composta de apenas
um género (moringa), nativa do norte da India, cresce em varios paises dos tropicos e possui
boa adaptacdo ao nordeste brasileiro, o que mostra sua disponibilidade abundante para
diversas finalidades (Camara et al., 2019; Santos, Cruz & Gontijo, 2019). Diante desse

contexto, o objetivo geral deste estudo foi sintetizar um tensoativo a partir de 6leo de Moringa
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Oleifera Lam para formulagéo de um novo sistema microemulsionado e avaliar a eficiéncia da
microemulsdo na quebra de emulsdes do tipo dgua em oOleo. Além disso, uma investigacdo da
influéncia da sua concentracdo na quebra de emulsbes do tipo A/O foi realizada. O
desenvolvimento deste novo tensoativo utilizando um 6leo vegetal se justifica, visto que é um

composto biodegraddvel e menos poluente ao meio ambiente.
2. Metodologia

As substancias utilizadas no desenvolvimento deste trabalho foram: &cido cloridrico
(Pureza de 37 %), agua destilada, alcool etilico (Pureza de 96 %), amostra de petroleo
proveniente da bacia Sergipe-Alagoas, hidroxido de potassio P.A., hidroxido de sddio P.A., n-
Butanol, 6leo de moringa (fornecido pelo Laboratério de Tecnologias Alternativas da

Universidade Federal de Sergipe — LTA/UFS) e tolueno saturado em agua.

Para a determinacdo do teor de agua e sedimentos (BSW) foi empregada a norma NBR
14647 (ABNT, 2010). Onde, em dois tubos conicos de 100 ml, foram adicionados 50 ml do
petréleo e 50 ml de tolueno saturado em agua. Os tubos foram firmemente tampados, agitados
até uma completa homogeneizagdo e entdo colocados em banho-maria a 60 °C, durante 10
minutos. Em seguida, as misturas foram centrifugadas com velocidade de 1600 rpm e
avaliado o BSW.

O parametro analitico usado no estudo do O6leo de moringa para producdo do
tensoativo foi o Indice de Saponificacdo (IS). Inicialmente, para a determinacdo do IS,
misturou-se 2 g desse 6leo a 20 ml de solucdo alcodlica de hidroxido de potéassio (KOH) a
4%, em um baldo de fundo chato, para posterior agquecimento por 30 minutos em uma manta
de aqguecimento com refluxo. Apds o término do aquecimento, a mistura foi resfriada a
temperatura ambiente, adicionou-se 3 gotas do indicador fenolftaleina e realizou-se a titulacdo

com o &cido cloridrico a 0,5 M (Vineyard & Freitas, 2015).
Um controle de branco também foi realizado. Ambos os procedimentos foram
realizados em duplicatas e o valor de IS foi calculado segundo a Equacéo (1):

(a—b).F.M 0
m

IS = 1)
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Onde: a é o volume titulante gasto, em ml, na titulagdo em branco; b é volume titulante gasto,
em ml, na titulagdo com amostra; F é fator de &cido cloridrico; Mnaon € @ massa molar, em
g/mol, do hidroxido de sodio e m é a massa da amostra de éleo em g.

Por ultimo, a partir dos célculos para se determinar o valor de IS, decidiu-se misturar
30,00 g de 6leo de moringa, 90 ml de &lcool etilico (3 vezes o valor da massa do 6leo) e
massa de NaOH necesséria para a saponificacdo da aliquota de déleo determinada, em um
baldo de fundo chato. Feito isso, aqueceu-se a mistura em uma manta de aquecimento com
refluxo, a uma temperatura branda (= 40 °C) por cerca de 2 horas. Ap6s o0 aquecimento,
resfriou-se a mistura a temperatura ambiente, transferiu-a para um béquer e realizou-se um
novo aquecimento até provocar a evaporagdo completa do alcool residual.

Para racionalizar a utilizacdo dos tensoativos na producdo de uma microemulsdo, é
necessario conhecer o seu comportamento quanto ao balango hidrofilico-lipofilico (BHL). O
conceito semi-empirico do BHL foi introduzido por Griffin (1954), com o objetivo de
proporcionar uma descri¢cdo quantitativa dos efeitos das contribuicdes das partes polar e
apolar existentes na estrutura do tensoativo. A predominéncia de uma destas dotara o
surfactante com caracteristicas especificas.

Entre as formas de quantificar o carater hidrofilico-lipofilico da molécula, destaca-se o
método proposto por Davies e Rideal (Davies e Rideal, 1963). Neste método, os valores de
BHL sdo estimados em funcdo da contribuicdo dos grupamentos funcionais presentes na
molécula, a cada um dos quais é atribuido um valor segundo seu carater hidrofilico ou
hidrofobico (Davies e Rideal, 1963). O valor do BHL do tensoativo é determinado a partir da

Equacéo (2).

BHL=7+Ya, +X /3, 2

Onde: an representa a contribuicdo de cada grupo hidrofilico e Bn representa a contribuicao de

cada grupo hidrofdbico presentes numa molécula qualquer.

O diagrama de fases € um recurso utilizado com o objetivo de obter uma solubilizacéo
maxima da fase dispersa e consequentemente determinar as areas de Winsor IV (ME)
(Aradjo, 2004). No caso de sistemas com quatro elementos, a representacdo por diagramas
pseudoternarios mostra-se como uma alternativa que possibilita uma 6tima visualizagdo e
interpretacdo dos mesmos (Paulino, 2007). Desta forma, definiu-se a razdo entre dois
constituintes Cotensoativo/Tensoativo (C/T) para ser fixado em um dos vértices do triangulo,
obtendo-se um sistema de trés pseudo-constituintes (Souza et al., 2015).
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O procedimento utilizado para obtencdo dos diagramas pseudoternarios, assim como a
regido de ME, baseia-se na titulagdo volumétrica, onde em um béquer mistura-se a fase oleosa
e a razdo C/T em proporcdes conhecidas, e em seguida titula-se a mistura, mantida a
temperatura ambiente, com a fase aquosa até o ponto de viragem (Ramos et al., 1997). Este
ponto é caracterizado pela mudanca de aspecto do sistema, que sob agitacéo, passa de limpido
para turvo, ou vice-versa, indicando, respectivamente, a saida e a entrada da regido de Winsor
IV (AraGjo, 2004). Neste trabalho foi aplicado o Oleo de Moringa Saponificado (OMOS)
como tensoativo, n-butanol como cotensoativo, 6leo de moringa como FO, agua destilada

como fase aquosa e variou-se a razédo C/T em 1, 5 e 10.

Os melhores tensoativos a serem utilizados na obtencdo de SM aplicados a quebra da
emulsdo de petréleo sdo os que apresentam maior solubilidade pela fase oleosa (Aradjo,
2004). Assim, o primeiro critério adotado foi a escolha do diagrama que apresentasse uma
regido de microemulsdo rica em dleo. Além disso, como o tensoativo é a parte mais onerosa
do sistema, foi considerada a quantidade do mesmo utilizado em cada diagrama.

Ja na selecdo dos pontos dentro da regido de ME do diagrama anteriormente
selecionado, foi utilizado o planejamento experimental que utiliza a rede de Scheffé. Esse
delineamento pode ser aplicado a sistemas formados por dois ou mais constituintes e consiste
em calcular os valores dos parametros no qual o valor da propriedade a ser analisada se
aproxime do valor experimental (Souza et al., 2015).

Partindo-se do pressuposto de um modelo linear de grau unitario (Equacdo 3),
constroi-se um tridngulo equilatero dentro da regido a ser estudada (Winsor 1V), onde cada
vértice representa um ponto a ser analisado e o ponto central serve para a validacdo do
sistema (Figura 1.a)(Souza et al., 2015).

Y = AX1+B.Xz + C.X (3)

Para que o modelo linear seja validado, é necessario que o valor obtido teoricamente
fiqgue bem préximo ao encontrado experimentalmente. Caso contrario, assume-se a hipotese
de modelo linear grau dois (Equacdo 4), que consiste no aumento do nimero de pontos
analisados e a validacdo se d& com os pontos centrais de cada triangulo equilatero, ou seja, 0s
pontos 8, 9 e 10 (Figura 1.b). Essa interacdo deve ser feita até que ocorra a validacdo do

sistema (Souza et al., 2015).

Y =AX1+B. X2+ C. X3+ D.X1.X2 + E.-X2.X3 + F.X1.X3 4)
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Figura 1: Rede de Scheffé. a) Grau 1, b) Grau 2.

2 -

Fonte: Souza et al.(2015).

No dado procedimento experimental, 25 ml do petroleo emulsionado e 1,25 ml de
microemulsdo (fracdo correspondente a 5 % do volume do 6leo) foram misturados em um
tubo conico graduado de 100 ml (Souza et al., 2015; Souza et al., 2016). Buscando-se adequar
as condicdes de poco, a mistura foi colocada em um banho termostatico na temperatura de 60
°C, de maneira que todo o volume da mistura ficasse submerso na dgua presente no banho.
Assim, os testes foram realizados no intervalo de tempo de 30 minutos e a cada 3 minutos
foram efetuadas leituras do volume de &gua separada e, portanto, pode-se calcular a eficiéncia

de separacao das fases.

3. Resultados e discussao

Com auxilio da norma NBR 14647 (ABNT, 2010) foi possivel determinar o teor de

agua e sedimentos da amostra de petréleo analisado, chegando-se a um percentual de 24%.

Conforme mencionado, o processo adotado para sintese do tensoativo foi a
saponificacdo do 6leo de moringa. O IS é o nimero de miligramas de hidroxido de sédio ou
hidréxido de potassio necessarios para saponificar 1 g de 6leo ou gordura (Vineyard e Freitas,
2015). Esse pardmetro permite a caracterizacdo do 6leo, medindo a quantidade de base
necessaria para saponificar todo o contetdo lipidico de uma amostra, sendo especifico para

cada 0leo e, portanto, importante critério de identificacéo.

A Tabela 1 indica os parametros determinados na caracterizacdo do 6leo de Moringa
Oleifera Lam, conforme descrito na metodologia. Para a determinacdo do indice de

Saponificacdo aplicou-se a Equacdo (1). Na Tabela 2 é mostrada a caracterizagdo do
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tensoativo OMOS quanto aos grupos funcionais e pardmetros que permitem determinar o
valor do BHL.

Tabela 1: Caracterizacdo do 6leo de moringa oleifera LAM e determinacéo do IS.

a b F MnaOH m IS IS, i
mol/L /mol
(ml)  (ml) ( ) (g/mob) massa de (m.!i de Nﬂﬂﬂ) (mg de Nﬂ:ﬂﬂ)
é|60 (g) g UIEG g EJIE'G
25 10,3 0,4895 39,997 2,0006 143,8590 145,2317
25 10,0 0,4895 39,997 2,0032 146,6044

Fonte: Proprio autor.

Tabela 2: Valor numérico para alguns grupos funcionais no calculo do BHL segundo o
método de Davies e Rideal (1963).

Grupos Hidrofilicos  Valor (a) Grupos Hidrofébicos Valor ()

-COO-Na* 19,07 -C-/-CH-/-CH2-/-CH3/-CH= -0,475

Fonte: Proprio autor.

Para misturas de surfactantes, o BHL final é dado pela soma da contribuicdo de cada
um dos constituintes, ponderadas pelas suas respectivas proporc¢es (Florence e Atwood,
2003).

O oleo de moringa, usado na producdo do tensoativo, é predominantemente
constituido por acido oleico, um &cido graxo de cadeia longa possuindo dezoito carbonos e
uma instauracdo cis entre os carbonos 9 e 10 (Santana et al., 2009). A partir da composicéo
quimica do 6leo de moringa (Tabela 3) e aplicando-se 0 método de Davies e Rideal (1963),

descrito anteriormente, pode-se estimar o valor de BHL do tensoativo produzido.

Tabela 3: Composicdo do 6leo da moringa e determinacdo do BHL do tensoativo.

Acido Estrutura Molecular do Surfactante Composic¢éo (%) BHL: Ponderagdo

Palmitico CHs-(CH2)12-COO-Na* 7,0 8,945 1,326
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Palmitileico  CHa-(CHz)s-(CH)2-(CH,)7-COO-Na* 2,0 8,945 0,379

Esterarico CH3-(CH2)16-COO-Na* 4,0 7,995 0,719

Oleico  CHa-(CHy)7-(CH)2-(CH2)7-COO-Na'* 78,0 7,995 14,036

Linoleico  CH3(CH2)4(CH).CH2(CH)2(CH2)7CO 1,0 7,995 0,179
ONa"

Araquidico  CH3(CHz)s(CH2CH=CH)4(CH2)sCOO 4,0 7,045 0,682
-Na*

Behénico CH3-(CH2)20-COO-Na* 4,0 6,095 0,644

ZBHI 17,965

Fonte: Modificado de Santana et al.(2009).

A partir da estimativa do valor de BHL do tensoativo, chegou-se a um valor
aproximadamente igual a 18, um valor adequado para formacdo de microemulsdo do tipo
O/A. Pois, os tensoativos com BHL entre trés e oito sdo propicios a formacdo de uma ME
AJ/O, enquanto tensoativos com BHL entre oito e 18 sdo propicios a formacdo de uma ME
O/A (Lawrence e Rees, 2000). Porém, vale ressaltar que o valor determinado é apenas uma
mensuracdo e, portanto, recomenda-se 0 uso de cotensoativo para obtencdo de sistemas de
Winsor IV.

De acordo com a metodologia, foram feitos os procedimentos experimentais de modo
a determinar as regides de Winsor 1V. A partir dos resultados obtidos, elaborou-se trés
diferentes diagramas, conforme ilustra a Figura 2, 3 e 4, variando a razdo C/T em 1, 5 e 10,

respectivamente.

Figura 2. Diagrama de fases: n-butanol/OMQOS =1.

10




Research, Society and Development, v. 9, n. 2, 193922194, 2020
(CC BY 4.0) | ISSN 2525-3409 | DOI: http://dx.doi.org/10.33448/rsd-v9i2.2194

1

Agua Destilada
n-butanol/OMOS

0,00 .25 0,50 .75 1.00
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Fonte: Proprio autor.

Figura 3. Diagrama de fases: n-butanol/OMQOS =5.
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Fonte: Proprio autor.

Figura 4. Diagrama de fases: n-butanol/OMOS = 10.
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Fonte: Proprio autor.

O diagrama do sistema que usou menor quantidade de cotensoativo (C/T = 1) revela
que o tensoativo utilizado possui maior afinidade por &gua. A partir disso, pode-se afirmar

que o sistema é do tipo 6leo em &gua, ou seja, goticulas de dleo estdo dispersas no seio da fase
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aquosa. Esse fato comprova o que ja era esperado, pois, segundo estudos da se¢do anterior, 0
surfactante desenvolvido apresentava um BHL propicio a formagdo de ME do tipo O/A.

Ja os diagramas com maiores quantidades de cotensoativos (aumento da razdo C/T
para 5 e 10) mostraram uma mudanga no comportamento do tensoativo, que passou a ter uma
maior afinidade por 6leo. Esse fato pode ser explicado, pois a adi¢do de alcoois provoca a
diminuicdo do valor de BHL do tensoativo empregado e, consequentemente, favorecem a
formacéo de sistemas microemulsionados do tipo A/O (Ho, Hisiao & Sheu, 1996; Damasceno
et al., 2011). Assim, pode-se verificar que em alguns sistemas pode ocorrer inversdo de
microemulsdo O/A para A/O, em funcdo da alteracdo da composicao.

Conforme discutido nas secBes anteriores, a medida que aumenta a razdo C/T o
tensoativo passa a ter uma maior afinidade pela FO. Assim, de acordo com 0s critérios
levantados, 0 uso da razdo C/T = 10 é o mais interessante para aplicacdo na quebra de
emulsdes de petrdleo (Figura 4).

A partir do diagrama selecionado foi possivel determinar os pontos dentro da regido de
interesse (Winsor V), para que sejam aplicados na quebra da emulsdo do petréleo. Desta
forma, partiu-se para a determinacédo da rede Scheffé onde, inicialmente, foi-se adotado o grau

unitario (Figura 5).

Figura 5: Rede de Scheffé da microemulsdo usando n-butanol/OMOS = 10.

1

a2
[

Agua Destilada
o
Y
e
g8
n-butanol/OMOS

LN

0.00
0.00 0.75 1,00
Oleo de Moringa

Fonte: Proprio autor.

Na Figura 5 cada vértice do tridngulo equilatero representa um ponto do sistema
microemulsionado a ser devidamente preparado e estudado. J& o ponto central (Ponto 4) é
usado na validagdo do planejamento experimental (Tabela 4).

Tabela 4. Composigdo dos pontos avaliados na quebra das emulsdes.

12




Research, Society and Development, v. 9, n. 2, 193922194, 2020
(CC BY 4.0) | ISSN 2525-3409 | DOI: http://dx.doi.org/10.33448/rsd-v9i2.2194

n-butanol/OMOS= 10

Xerr Xo Xa
Pontol 81,50% 9,50% 9,00%
Ponto2 77,50% 9,50% 13,00%
Ponto3 77,50% 13,50% 9,00%
Ponto4 78,83% 10,83% 10,33%

Fonte: Proprio autor.

Na continuidade dos procedimentos experimentais, 0s pontos selecionados foram testados

e os resultados da quebra de emulsdo A/O foram acompanhados por 30 minutos e a cada 3

minutos foram feitas leituras do volume da fase aquosa separada. Na Figura 6, observa-se o

comportamento da eficiéncia de separacdo para o0 BSW de 24% em fungéo do tempo.

Figura 6. Eficiéncia da quebra da emulsdo de petroleo versus o tempo.

o T

—=— Ponto 1
- | —e—Ponto 2§ - -
—i— Ponto 3
—w— Ponto 4

10

T
20 20
Tempo (min}

Fonte: Proprio autor.

O modelo linear da rede Scheffé (Equacdo 3) consiste no primeiro estudo do

comportamento das respostas obtidas. Os coeficientes do sistema representam os pontos 1, 2 e

3, enquanto que as solucBes equivalem aos valores determinados experimentalmente para

eficiéncia de quebra de emulsdo do petroleo. Desta forma, tem-se para cada microemulsdo

analisada, um sistema linear de trés equac@es e trés incognitas, cujas respostas indicam 0s

modelos matematicos representativo da separacdo de adgua analisada. A validacdo do modelo
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se d& com a aplicagdo dos seus respectivos pontos 4, admitindo-se um intervalo de erro de 0 a
10% para a aceitacdo (Souza et al., 2016).
A Equacdo 5 representa 0 modelo matematico de quebra de emulsdo de petroleo para a

microemulsdo usando n-butanol/OMOS = 10.

Q =0,65.Xcrr- 0,39.X0- 1,02.Xa (5)

Usando-se a Equacdo 5, dada pela resolucdo do sistema, aplicou-se o ponto 4 da
microemulsdo, resultando em uma eficiéncia de 36,48 %. Desta forma, ao comparar com o
valor obtido experimentalmente para o ponto em estudo, obtém-se um erro de 0,51 %,
indicando que o0 modelo apresentado é valido para o sistema analisado.

A partir dos resultados obtidos, pode-se observar que a ME produzida a partir do C/T
= 10 teve uma eficiéncia de separacdo de fases considerada razoavel (40%), por se tratar de
um petroleo com pequena quantidade de agua e sedimentos (BSW). O sistema
microemulsionado desenvolvido neste trabalho apresentou uma eficiéncia de separacdo quase
duas vezes maior que nossos estudos anteriores, visto que Santos et al. (2019) utilizando
tensoativo a base de 6leo de babacu, e com um petréleo com mesmo °API e percentual de
agua, obteve uma eficiéncia de separagdo de 21,68%. Esse fato pode ser justificado, pois o
dado sistema é rico em 6leo, o que favorece a formacdo de estruturas do tipo diretas que ao
entrarem em contato com a emulsdo de petréleo, tendem a solubilizar as goticulas de agua.
Além do mais, a Equacédo 5 indica que os pontos com grandes quantidades de tensoativos em
combinacdo com ME do tipo A/O sdo mais favoraveis a quebra emulsbes do tipo A/O. Ja

microemulsdes ricas em agua possui baixa eficiéncia na separacao agua/dleo.

Diante de todo o cenario, buscou-se verificar a influéncia da variagdo de concentracéo
do ponto mais eficiente (Ponto 1) na quebra das emulsfes. A Figura 7 mostra que grandes
concentracOes desse aditivo provocam a rapida separacdo das fases, como pode ser notado na
concentracdo de 17% que obteve uma eficiéncia de quebra de 70,83 % em 12 minutos.
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Figura 7 - Eficiéncia de quebra de emulsfes com a adigdo de diferentes concentracdes

de microemulsGes correspondente ao Ponto 1.
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Fonte: Proprio autor.

A Figura 7 mostra ainda que a concentracdo desempenha um papel significativo no
processo de quebra de emulsbes. Portanto, na aplicacdo industrial desses sistemas
microemulsionados, o usuério pode adotar o equilibrio adequado entre 0 aumento do custo de
usar uma concentragdo maior para economizar tempo e uma menor concentracdo, que

resultara em um tempo maior de separagéo.

J& a Figura 8 trata a relagdo de concentracdo de microemulsdo e a eficiéncia de quebra
para um tempo de 30 minutos. Nela pode-se observar que a separagdo das fases aumenta com
a gquantidade de microemulsdo. Porém, nota-se que a partir de determinado ponto (5% de
concentracdo) o aumento de concentragdo ndo tem impacto significativo na melhoria da
eficacia do processo, pois altas concentracdes ocasionam a rapida separacdo agua-6leo,

levando a ligeira reducgéo da fase dispersa e, consequentemente, estabilizacdo da emuls&o.
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Figura 8 - Eficiéncia de separacdo das fases em fungédo da concentragdo de

microemuls&o para um tempo de 30 minutos.
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Fonte: Proprio autor.

Diante de todo contexto, pode-se notar que a eficiéncia de quebra de emulsdo tem
uma relacdo entre a composicdo do sistema microemulsionado e sua concentracdo no
processo de desemulsificacdo. Assim, em operacdes em campo, 0 processo de separacao no
tanque ocorre com um grande tempo de residéncia, sendo muitas vezes, no caso de pogos de
baixa producdo, de dias. Logo, do ponto de vista econdmico seria interessante utilizar

concentragfes menores para obter uma melhor eficiéncia de separacdo em um tempo maior.

4. Consideracdes finais

Neste trabalho foi realizada a sintese de um tensoativo a base de 6leo de Moringa
Oleifera Lam saponificado (OMOS) para formulacdo de sistemas microemulsionados para
utilizacdo na quebra de emulsdes do tipo A/O. De acordo com os resultados obtidos foi
possivel constatar que o surfactante produzido é formado basicamente por oleato de sddio e
que seu uso e favoravel a formacéo de sistemas microemulsionados do tipo A/O (BHL=18). O
tensoativo produzido foi utilizado na formulagdo de sistemas microemulsionados e, a partir
dos diagramas obtidos, verificou-se que essa molécula anfifilica i6bnica possui uma grande
afinidade por agua, justificado pelo seu valor de BHL. A alteracdo da composicao do sistema,
tal como o0 aumento da concentracdo de cotensoativo, acarretou na inversdo de ME O/A para
A/O. Ainda de acordo com os testes realizados foi possivel verificar que o sistema
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microemulsionado obtido com n- butanol/OMOS=10 favoreceu a quebra de emulséo de O/A,
apresentando separacdo da fase aquosa de 40%, para um petréleo de BSW de 24% em um
tempo de 30 minutos. Esse fato mostra que as ME’s ricas em 6leo, apresentam potencial para
o0 tratamento de emulsdo de petroleo, pois promovem a formacéo de estruturas diretas que ao
entrarem em contato com a emulséo de petroleo, tendem a solubilizar as goticulas de &gua e
assim proporcionar uma maior separacdao de fases. Além disso, foi possivel verificar que a
partir de uma determinada concentracdo de microemulsdo (cerca de 8%) o aumento no
percentual de separacdo agua/Oleo deixa de ser significativo, sendo assim menores
concentragdes devem ser utilizada para garantir a uma otimizacdo do processo. O estudo
mostrou que a eficiéncia de separagdo foi limitada, pois os sistemas microemulsionados
obtidos foram ricos em agua, e estes possuem baixa eficiéncia na separacdo agua/éleo. Foi
possivel constatar ainda que eficiéncias de separacdo em torno de 70% podem ser obtidas,
mas seriam necessarias concentracoes elevadas de microemulsdo o que pode ndo ser viavel ao

processo.
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