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INTRODUGAO:

A deposicao de parafina € um grande obstaculo no escoamento de 6leos parafinicos, pois
causa a obstrucdo em dutos, podendo gerar prejuizos financeiros e operacionais. Para o controle
desse fenbmeno é importante um entendimento detalhado dessa deposicdo, sendo caracterizada pela
formacéo de cristais de parafina.

A microscopia 6ptica com luz polarizada é uma técnica eficiente para a visualizagdo desses
cristais, por possuirem uma estrutura birrefringente, o que permite uma analise qualitativa e
quantitativa, utilizando de recursos computacionais para o processamento das imagens. [2]

Essa pesquisa tem como objetivo o desenvolvimento de uma metodologia experimental para a
obtengdo de imagens dos cristais de macroparafina em 6leo modelo, a fim de analisar se a variagao de
volume da amostra influencia a morfologia dos cristais formados. Observando o efeito de borda
presente e o comportamento da amostra durante o resfriamento.

Esse tipo de estudo é fundamental para o entendimento do processo de deposi¢cao e para a
posterior modelagem computacional que usa de entrada dados como o tamanho e nimero de cristais

formados.

METODOLOGIA:

Para este trabalho foi preparada uma amostra de 6leo modelo composta por 10% (m/m) de

macroparafina (C1s—C40) € 90% (m/m) do solvente E-75 (~ C,,) , fazendo o calculo por base méassica e
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reservando-a em uma estufa a uma temperatura de 70°C. Foram usados volumes de 4, 6 e 8 pyL para o
preparo das laminas.

Para o uso das laminas e laminulas é necessario higieniza-las, a fim de reduzir contaminagées
e variagbes experimentais. As laminas e laminulas foram armazenadas em um recipiente com agua e
detergente, em uma proporc¢ao de 10:1, e levadas a um sonicador por 20 min em uma temperatura de
40°C. A secagem da lamina foi feita com um pano limpo. Para a laminula a secagem & mais rigorosa, a
fim de reduzir ao maximo sujeiras no campo de visao, ela foi mergulhada em alcool 70% para ser
levada a um soprador de ar comprimido.

As amostras foram submetidas a rampas de resfriamento de 70 a 15°C com uma taxa fixa de
3°C/min, garantindo uma analise em condigbes iguais para os 3 volumes diferentes. A analise foi
realizada usando o microscépio 6ptico com polarizagado cruzada e iluminagdo Kohler, a camera foi
ajustada a uma exposicéo de 240 ms, garantindo uma visualizacdo nitida. [1],[3]

Foram obtidas imagens do centro da laminula e da borda, para discutir os efeitos de

espalhamento e crescimento dos cristais nas diferentes regibes.

RESULTADOS E DISCUSSAO: Observou-se que um volume menor (4 pL) resulta no

espalhamento mais uniforme e controlado da amostra (Figura 3), mudando a concentracao de cristais
na laminula de forma gradual e chegando nas bordas da mesma sem ultrapassa-la de maneira
significativa, enquanto que para volumes maiores (6 e 8 uL) ocorreu um espalhamento despadronizado
para as rampas de resfriamento e constantemente transbordaram dos limites da laminula. No volume
de 6 L, verificou-se uma reducido na concentragcdo de cristais na regiao central, um comportamento
improvavel, dado o padrao de distribuicdo observado para os outros volumes testados (Figura 4), o

que pode ser causado pela forma despadronizada que a amostra espalhou.

Figura 3 - Borda da laminula de macroparafina resfriada em uma rampa de 3°C/min em 15°C e lente de 20x com os seguintes

volumes das amostras: (a) 4uL, (b) 6uL e (c) 8uL.
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Figura 4 - Centro da laminula de macroparafina resfriada em uma rampa de 3°C/min em 15°C e lente de 20x com os seguintes

volumes das amostras: (a) 4uL, (b) 6uL e (c) 8uL.

Comparacdo Qualitativa - Volume da Amostra x Efeito

Concentragao | Concentracao
Espalhamento
no Centro na Borda

Segue padrao
4 uL Moderado Intensa
e Nao transborda

Ocorre desordenado
6 uL Leve Intensa
e Transborda

Ocorre desordenado
8 uL Moderado Intensa
e Transborda

Tabela 1 - Comparagéo qualitativa dos resultados para os diferentes volumes da amostra testados.

Foi observado o efeito de borda (concentragédo maior de cristais nas bordas da laminula) em
todos os volumes utilizados, em consonancia com a literatura, como em Soedarmo et. al. (2016), que
também verifica esse efeito.* O tamanho dos cristais para cada volume utilizado variou, tanto para o
centro como a borda.

O método de iluminagao utilizado, assim como a polarizagdo cruzada garantiram uma imagem
nitida durante o estudo, destacando nitidamente os cristais (brancos) sobre o fundo escuro. Isso € algo
significativo para futuramente o processamento ser mais assertivo.

Apesar das imagens nitidas, a cristalizacdo da amostra durante o preparo da lamina foi uma
dificuldade relevante para o trabalho, causada pela diferenga de temperatura entre a amostra, o

ambiente e o tempo de manipulagio.

CONCLUSOES:

Concluiu-se que o volume da amostra influencia significativamente o aspecto da distribuicdo da
amostra (Tabela 1) e também a regularidade das estruturas formadas. Isso afirma a importancia da
padronizagdo do volume, para evitar o transbordamento dos limites da laminula e garantir uma

concentragao de cristais mais previsivel no campo de observagao. Implicando na reprodutibilidade de
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futuros estudos.

A metodologia utilizada demonstrou ser eficaz para a reprodutibilidade de imagens dos cristais
de macroparafina em 6leo modelo e destacou como a variacédo do volume é significativa para os
resultados, se tratando tanto da facilidade do controle sobre a amostra durante o resfriamento, quanto
da morfologia do cristal.

Este tipo de pesquisa permite expandir o conhecimento do impacto da preparagédo da amostra
nos resultados de microscopia e auxilia na geragdo de dados com maior controle, repetibilidade e que

tenham uma maior representatividade do fenémeno estudado.
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