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INTRODUGAO:

A deposicao de parafina em oleodutos € um dos principais desafios enfrentados pela industria
petrolifera, pois, durante a extracao de petroleo, ha uma reducéo de temperatura devido a troca de calor
com o ambiente [1]. Quando a temperatura do 6leo estd abaixo de sua TIAC (Temperatura de
aparecimento dos cristais) ocorre a nucleacao, crescimento e precipitacdo dos cristais de parafina, que
se acumulam formando depdsitos na tubulacdo [2,3]. Como resultado, o fluxo de 6leo é prejudicado,
requerendo um aumento na frequéncia da limpeza, diminuindo a vida util dos equipamentos e
aumentando os gastos operacionais [1].

A morfologia dos cristais e a taxa de resfriamento sdo fatores que afetam diretamente a
viscosidade do fluido, e consequentemente na sua deposi¢ao [1]. A parafina costuma ser dividida em
duas classes - macro e microparafina. A macroparafina € composta por hidrocarbonetos contendo 18 a
40 carbonos, sendo constituida predominantemente por alcanos lineares, apresentando cristais de
aspecto fisico fino e alongado, com uma maior tendéncia para se aglomerar e formar depdsitos. Ja a
microparafina possui maior conteudo de isoparafinas e cicloalcanos, apresentando maior peso molecular
e cristalizando em temperaturas mais elevadas. O aspecto fisico dos cristais da microparafina é
caracterizado por serem esféricos e achatados, contribuindo para o aumento da viscosidade [4]. A taxa
de resfriamento do fluido também tem um impacto direto no tamanho e quantidade de cristais. Processos
com uma taxa de resfriamento mais rapida podem formar maior quantidade de cristais, porém de menor
tamanho, enquanto taxas mais lentas produzem cristais maiores, porém em menor quantidade [4,5].
Para entender melhor os mecanismos de deposicao, é fundamental analisar a razao de aspecto desses
cristais, isto é, a relagao entre suas dimensdes, altura e largura [6].

Diante disso, este trabalho tem como objetivo analisar morfologicamente o comportamento dos
cristais de parafina em diferentes composigbes e temperatura, desenvolvendo e aprimorando técnicas
de microscopia e de tratamento de imagens, visando obter imagens de maior qualidade e precisao, para
auxiliar no estudo e compreensao dos mecanismos de deposicao.

METODOLOGIA:

Para a metodologia, foram realizadas duas etapas experimentais e de tratamento de imagens,
ambas utilizando um microscopio 6ptico Leica DM-2700 M e o software ImagedJ. Primeiramente, foram
preparadas 3 solugbes contendo solvente E-75, sendo a primeira constituida de 10% (m/m) de
macroparafina, seguida da segunda constituida de 10% (m/m) de microparafina e da terceira solugéo
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sendo uma mistura de igual proporgéo de macro e microparafina a uma concentragao final de 10% (m/m).
Todas as amostras foram preparadas com uma quantidade total de 10g, sendo 1 g de parafinae 9 g de
solvente E-75. Apos o preparo das solugbes, as amostras foram acondicionadas em estufa a 70°C por,
pelo menos, 2 horas para eliminacao do histérico térmico e completa solubilizagdo dos cristais [6].
Aliquotas de 5uL foram coletadas e depositadas rapidamente em laminas, e cobertas com laminulas
previamente limpas com alcool etilico. Foram realizadas rampas de temperatura, variando de 70 até
15°C, para as taxas de 0.5, 1 e 3°C/min, com captura de imagens a cada 5°C. Esse experimento foi
realizado em ftriplicata e as imagens foram tratadas no ImageJ, com a conversao para a escala
micromeétrica.

Na segunda etapa, foram aprimoradas algumas técnicas experimentais, de microscopia e de
tratamento de imagens. Inicialmente foi escolhida uma amostra de 10% (m/m) de macroparafina para a
analise, em duplicata, seguindo o mesmo procedimento experimental anterior. Entretanto, as laminas e
laminulas foram submetidas a processos de limpezas rigorosos, sendo imersas por 20 minutos em
banho ultrassénico a 40°C com solugéo de 10% (m/m) de agua deionizada e detergente. Posteriormente,
foram mergulhadas em etanol e secas, as laminas com pano e as laminulas com ar comprimido. A
aquisicao de imagens foi realizada utilizando o método de iluminagéo de Kohler e cross-polarizagéo, que
proporcionam imagens com iluminagao uniforme e contraste entre o fundo e os cristais, ja que estes séo
birrefigentes e anisotropicos [7,8]. Além disso, a lamina foi posicionada de forma que a regi&do central da
laminula ficasse alinhada com o campo de visao da camera, evitando efeitos de borda que interferissem
na morfologia dos cristais [6]. J& no software ImagedJ, foram testados niveis de contraste e diferentes
filtros nas imagens, evidenciando o aparecimento de cristais para facilitar a utilizagdo da ferramenta
threshold na obtencao dos dados sem nenhuma interferéncia de sujeiras e ruidos.

RESULTADOS E DISCUSSAO:

Para o primeiro método experimental, foi possivel analisar o comportamento morfolégico dos
cristais de parafina em diferentes composi¢cbes e taxas de resfriamento. As imagens obtidas revelam
variagdes significativas na quantidade, tamanho e formato dos cristais. A seguir, sdo apresentadas
imagens de microscopia de cada condigao analisada no teste 2 das triplicatas.

-
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Figura 1: Imagens dos cristais de macroparafina 10% nas taxas de (A) 0.5 (B) 1 e (C) 3°C/min.
Ao observar as imagens da Figura 1, nota-se o inicio de formagéo de cristais entre 45-50°C. A

partir de 25°C, a morfologia da macroparafina 10% s&o mais evidenciadas, mostrando cristais com
aspecto fino e alongados [4].

(A)

:

Figura 2: Imagens dos cristais de microparafina 10% nas taxas de (A) 0.5 (B) 1 e (C) 3°C/min.

Para amostra de microparafina 10% (Figura 2), o inicio do crescimento de cristais foi observado
entre 60-65°C. Em temperaturas mais baixas, a morfologia dos cristais € evidenciada, mostrando formato
mais ovalado e achatados [4].

(A)
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Figura 3: Imagens dos cristais da mistura de macro 5% e microparafina 5% nas taxas de (A) 0.5 (B) 1 e
(C) 3°C/min.

Por fim, a mistura de parafinas (Figura 3), mostrou crescimento entre 60-65°C. Em temperaturas
mais baixas, a morfologia dos cristais tornou-se mais evidente, sendo possivel observar as
caracteristicas combinadas das duas parafinas.

Também é possivel observar que a taxa de resfriamento mostrou influéncia direta na morfologia
e densidade dos cristais formados. Em taxas mais lentas (0.5°C/min), observaram—se cristais maiores,
mais alongados e bem definidos, resultado do maior tempo disponivel para crescimento. Por outro lado,
em taxas mais rapidas (3°C/min), a nucleacao ocorreu de forma mais intensa, gerando maior nimero de
cristais, porém menores [4,5].

Dando continuidade a analise, o segundo modulo experimental foi desenvolvido com foco em
melhorias na qualidade e no tratamento das imagens de parafina, aplicando novos métodos de
microscopia e limpeza, juntamente com novos tipos de filtragem e niveis de contraste com o ImagedJ. A
seqguir, sdo apresentados os resultados obtidos a partir desse aprimoramento.

100 pm 100 pm

Figura 4: Imagens de cristais da amostra de macroparafina 10% com método de cross-polariza¢do e iluminagéo
de Kohler na taxa de 3°C/min.

Ao observar as imagens da Figura 4, nota-se o aparecimento de cristais entre 30-35°C. Em
temperaturas mais baixas, a morfologia do cristal de macroparafina se tornou mais evidente, sendo finos
e alongados. A comparagdo entre os dois métodos experimentais e de tratamento de imagens (Figura 1
e 4) para a macroparafina 10% na taxa de 3°C/min revela diferengas no comego do aparecimento de
cristais. Apesar disso, a morfologia dos cristais permanece semelhante, revelando o mesmo aspecto
fisico dos cristais. Além disso, a cross-polarizagdo mostrou eficaz na visualizagao dos cristais,
proporcionando maior contraste e detalhamento morfolégico da parafina.

CONCLUSOES:

O presente estudo permitiu analisar a formagdo dos cristais de parafina em diferentes
composigdes e taxas de resfriamento, evidenciando a influéncia desses paradmetros na morfologia e
quantidade de cristais. As analises mostraram que a macroparafina tende a formar cristais mais finos e
alongados, enquanto a microparafina apresenta cristais mais largos e achatados. A mistura das duas
proporcionou caracteristicas intermediarias, com o inicio do aparecimento de cristais similares com a
microparafina [4]. Além disso, foi possivel observar que taxas de resfriamento mais lentas favoreceram
o aparecimento de cristais maiores e mais definidos, enquanto taxas mais rapidas formam uma maior
quantidade de nucleos, porém com cristais menores [4,5].

A comparacgao entre os dois métodos experimentais utilizados revelou diferencas significativas.
O segundo método, com melhorias nos processos de limpeza, iluminagdo homogénea de Kohler e uso
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de cross-polarizacao, permitiu visualizar o aparecimento de cristais entre 30-35°C, enquanto o primeiro
método surgiu entre 45-50°C. Além disso, com a limpeza rigorosa das laminas e laminulas, aliada aos
ajustes de cross-polarizacédo, controle de contraste e utilizacdo de novos filtros, contribuiu para um
tratamento de imagens mais eficientes. Esses aprimoramentos facilitaram o uso da ferramenta threshold
do Imaged, favorecendo a extracdo de dados e reduzindo interferéncias de ruidos e sujeiras presentes
na amostra.

Portanto, os avangos metodoldgicos empregados foram fundamentais para aumentar a precisdo
das analises morfolégicas da parafina, possibilitando uma caracterizacdo mais detalhada e consistente
de seus cristais. Além disso, a adogao continua de novas técnicas e a melhoria dos métodos aplicados
sdo essenciais para garantir resultados cada vez mais confiaveis e aprofundar o conhecimento sobre os
fendbmenos envolvidos.
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