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OBJETIVOS

OBIJETIVOS:

Conocer el contenido de metales pesados existentes en los fluidos de perforacion utilizados en un
pozo petrolero.

Comparar la norma mexicana NOM-52, con las normas EPA 3050 y saber cual muestra una mejor
eficiencia en la determinacion del contenido de metales pesados en los lodos.

Conocer como varia la cantidad de metales pesados con respecto a la adicion de aditivos en los
lodos de perforacion.
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RESUMEN

RESUMEN DE LA TESIS.

El objetivo de la tesis es determinar de manera cuantitativa el contenido de metales pesados
existente en un fluido de perforacion base agua inhibido utilizado en operaciones de campo.

Este trabajo se encuentra dividido de la siguiente manera:

Andlisis Bibliogrifico. En esta etapa se presentan los resultados de una bisqueda de las

metodologias nacionales ¢ internacionales que regulan el contenido de metales.

Elecciéon de Ia norma. En esta pante se dan a conocer tres normas distintas referentes a técnicas
analiticas para determinar el contenido de metales en los lodos de perforacién y la razén por la cual

se selecciono una de ellas.

Adquisicién de muestras procedentes del campo para su evaluacién. En esta etapa se presenta la
organizacion de las muestras en base a 1a profundidad y procedencia de donde fueron tomadas.

Evaluacién en el laboratorio aplicando el método seleccionado. Las muestras son llevadas al
laboratorio de asfaltos del Instituto Mexicano del Petroleo, donde se les aplica una digestion de
acidos para la separacion de los metales y una absorcién atomica para la determinacion de éstos.

Resultados de los anilisis efectuados y conclusiones de la tesis en donde realizamos un anilisis
del recorrido del lodo para conocer los puntos donde se encontraron las acumulaciones de metales,
ademas se hace una comparacion contra la norma que se usa actualmente en los pozos mexicanos,
de tal manera que mostramos como la norma utilizada a lo largo de la tesis es mas precisa que la

que se utiliza en el campo.
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GENERALIDADES DE LOS FLUIDOS DE PERFORACION CAPITULO 1

CAPITULO 1.

1. Generalidades de los Fluidos de Perforacién.

Los fluidos de perforacién son la sangre de las operaciones de perforacién modernas.
Un pozo de aceite o gas simplemente no puede ser perforado sin una circulacién coniinua de
los fluidos de perforacidn que facilitan la perforacion del hoyo y preservan el hoyo hasta que
pueda ser protegido por el casing.

La tecnologia de los fluidos esta dominado por tres factores, el rendimiento, la
economia y el medio ambiente. Estos factores son los elementos de riesgo, una parte integral
de cada operacion de perforacion que se comprometen cuando sean requeridos. Claramente la
tarea principal de los fluidos de perforacion es para contribuir para contribuir en el proceso de
construccién del pozo, con un énfasis particular sobre la evaluacion del yacimiento, pozos de
produccion y por ultimo la recuperacion de los hidrocarburos. De todos modos los fluidos de
perforacion deben también ser econémicos y no deben daiiar el medio ambiente natural, ni la
salud y seguridad de los trabajadores.

Encontrar el balance adecuado entre estos factores es el gran reto para ambos, tanto
para la industria de los fluidos de perforacion el cual provee de la tecnologia, tanto para los
perforadores, quienes son los que los usan.

Al realizar una operaciéon de perforaciéon de un pozo se deben de tomar en cuenta
diferentes factores, que van desde clegir una barrena adecuada para poder perforar con mayor
eficiencia, hasta elegir el tipo y cantidad de tuberias que seran necesarios en la planeacion de
un pozo.

El realizar un plan eficiente o correcto de los fluidos, es de gran importancia, ya que ha
sido demostrado que un plan incompleto o deficiente nos costard muchas horas de tiempo de
operacion y de equipo, esto puede significar la diferencia entre tener un pozo productor y uno
que no produzca.

A continuacion se enlistan una serie de definiciones con el objeto de repasar algunas de
las definiciones basicas acerca de este tema.

1.1Definiciones:

Fluido de perforacion: Segin el AP], se puede definir como “Un fluido circulante, usada en la
perforacion rotatoria, para ejecutar alguna o todas las funciones requeridas.” (Operaciones de
perforacién)

Reologia: Es una rama de la‘ciencia que estudia el flujo y deformacién de la materia,
particularmente el flujo plastico de los solidos y el flujo de los liquidos no newtonianos.
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GENERALIDADES DE LOS FLUIDOS DE PERFORACION CAPITULO 1

Viscosidad: Resistencia interna de un fluido a fluir.

Flujo: Corresponde a la conversién de energia mecanica en calor, por lo que el trabajo
empleado en mantener el flujo es disipado como calor y no es mecanicamente recuperable.

Corte: Es un tipo de deformaciéon muy importante en donde el corte es un caso especial de una
deformacion laminar y puede ser considerado como un proceso en el cual planos paralelos
infinitamente delgados se deslizan una sobre otros, como en un paquete de naipes.

Esfuerzo cortante: Es la fuerza externa que se le aplica a un fluido para que tenga movimiento.
Se denomina a este esfuerzo comot= f(y)

Velocidad de Corte: Es la velocidad que adquiere un fluido a través de las capas adyacentes
cuando el flujo es laminar y ademdas con esta velocidad llega a cortarse el fluido. Y se

denomina como y

Punto de cedencia (Yield Point): La relacién que existe entre la velocidad de corte-Esfuerzo
cortante, se representa por una linea recta, cuando el fluido es no newtoniano, esta linea no
pasa por el origen ¢ intercepta el eje de los esfuerzos. La implicacion fisica de este
comportamiento es que el fluido requiere de un valor finito del esfuerzo de corte para iniciar el
flujo del fluido.

La medida del punto de cedencia (resistencia al flujo inicial) depende de la
combinacién de fuerzas que sec atraen y se repelen, las cuales tienden a sostener y orientar las
particulas individuales de arcillas en pérdidas, random structures. Cuando una fuerza de
afuera es aplicada, las fuerzas sostienen la estructura de la arcilla juntas.

Fisicamente se define como la medida de las fuerzas de atraccién electroquimicas del
lodo en condiciones de flujo, pero también la podemos definir como “una medida de
resistencia interna de un fluido al flujo inicial™.

Viscosidad Pldstica: . Al principio la viscosidad plastica fue definida como “una medida de
resistencia interna resultante del flujo al fluir debido a la interaccion de los sélidos presentes
en el fluido de perforacion™. Esto implica que la viscosidad plastica es una medida de friccion
resultante de la frotacion de las particulas entre ellas; como sea, el campo eléctrico y el grado
de hidratacion también influyen en la resistencia del flujo a fluir.

Se define como inclinacién o pendiente de la linea que parte del valor del punto de
cedencia, la cual es una medida de espesamiento del lodo y depende del contenido de sélidos,
su tamaifio y su temperatura.

Fisicamente se define como la resistencia del flujo a fluir causada por friccion
mecanica dentro del fluido. La accién mecanica es debida a la accién reciproca de particulas
solidas y liquidas en el lodo.

UNAM 2



GENERALIDADES DE LOS FLUIDOS DE PERFORACION CAPITULO 1

La viscosidad plastica es dependiente del grado de ionizacion e hidratacion, tanto
como de la friccion de las particulas.

Gelatinosidad (Esfuerzo gel): Es la medida de las fuerzas de atraccion entre el fluido de
perforacién en condiciones estiticas, estas medidas se toman después de 10 segundos y 10

minutos de reposo.
1.2 Clasificacion de los fluidos.

Antes de entrar a los tipos de fluidos, es necesario hacer una clasificacion de los fluidos. Los
fluidos pueden ser clasificados de acuerdo con su comportamiento bajo la accién de un
esfuerzo cortante y a la velocidad de corte inducida por dicho esfuerzo; resultante en un flujo
laminar y unidireccional a temperatura constante.

L Placa a una velocidad

»
.

——
————
F——b

L Placa a una velocidad I

Fig 1.1

Considerando un sistema de dos placas paralelas separados por un fluido, la placa superior se
mueve a una velocidad Uy + dUy, la placa inferior a una velocidad Uy. Por

lo tanto el fluido esta sujeto a una deformacion gﬁ lo cual es un gradiente de velocidad y.
'y

La fuerza cortante F por area unitaria impuesta sobre el fluido y tendiente a causar el
movimiento del mismo es denominada esfuerzo cortante (o de corte) y asi, para todos los
fluidos existe una relacion entre el esfuerzo cortante y la velocidad de corte resultante
© = f(y) . Estarelacién funcional entre el esfuerzo y la velocidad de corte es conocida como

la ecuacién reoldgica o constitutiva del fluido.

Los fluidos se clasifican de la siguiente forma:

UNAM 3



GENERALIDADES DE LOS FLUIDOS DE PERFORACION CAPITULO 1

- Plastico de Bingham

- Pseudovolastico.
Newtonianos B - Dilatantes.
Independientes
Puramente ( del tiempo - Pseudoplisticos
viscosos y dilatantes con
. No punto de cedencia
Fluidos newtonianos {
. L. - Tixotrdémiocos.
Viscoelasticos .
Dependientes
\_del tiempo
- Reopécticos.

A continuacién definiremos cada uno de éstos:
1.2.1 Fluido Newtoniano.

Son aquellos cuyo comportamiento reologico puede ser descrito de acuerdo con
PRIMERA LEY DE LA VISCOSIDAD DE NEWTON. Dicho de otra forma, es la
proporcionalidad directa entre el esfuerzo cortante aplicado y la velocidad de corte inducida,
como se muestra en la siguiente figura:

oNmmcTem
n<m0N mQ

VELOCIDAD DE CORTE
Fig. 1.2
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GENERALIDADES DE LOS FLUIDOS DE PERFORACION CAPITULO 1

1.2.2  Fluido no-Newtoniano

Son aquellos fluidos que no se comportan de acuerdo con la Ley de la viscosidad de
Newton. Por exclusion, en este grupo se incluye a todos los fluidos que no exhiben una
relacion directa entre el esfuerzo cortante y la velocidad de corte.

1.2.3  Fluido Pseudopldastico

Son aquellos fluidos para los cuales un esfuerzo cortante infinitesimal iniciara su
movimiento y para el cual el ritmo de incremento en el esfuerzo cortante decrece conforme
se incrementa la velocidad de corte, segiin se observa la siguiente figura:

E ¢

s o :

f r At

u t

e a

r nijA

z t

o ef &Y Ay

Velocidad de corte
Fig 1.3

1.2.4  Fluido Dilatante

Estos fluidos presentan un comportamiento similar a los Fluidos Pseudopldsticos, con
la diferencia de que en los Fluidos Dilatantes el ritmo del incremento del esfuerzo cortante
con la velocidad de corte se incrementa, como se observa en la siguiente figura.
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GENERALIDADES DE LOS FLUIDOS DE PERFORACION CAPITULO 1

ON=TTO6E =m0
0O "3pPper1o0n

Fig 1.4

1.2.5 Fluidos dependientes del Tiempo:

Se caracterizan por que sus propiedades reologicas varian con la duracion del corte
(esfuerzo cortante y velocidad de corte) dentro de ciertos limites.

1.2.6 Fluido Tixotropico

Son aquellos fluidos en los cuales el esfuerzo cortante decrece con la duracién del corte.

y1
yzk

Y3

vi<wv2<wv

ONROC U

O a1 00

Tiempo
Fig. 1.5
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GENERALIDADES DE LOS FLUIDOS DE PERFORACION CAPITULO 1

1.2.7 Fluido Reopéctico.

A diferencia de los fluidos tixotrépicos, los fluidos reopécticos el esfuerzo cortante se
incrementa conforme se incrementa la duracion de corte.
Ahora bien, ya que se realizo un repaso de las clasificaciones de los fluidos, entonces
podemos abordar la clasificacion de los tipos de fluidos de perforacién.

Y1/ vy2/ v3

O NP6 Su
O3 ~"T0O0

vi>v2>v3

Tiempo
Fig. 1.6

1.3 Tipos de fluidos de perforacion

Una gran diversidad de tipos de fluidos ha sido utilizada en la industria. Se pueden clasificar
de la siguiente manera:

o Neumaticos.

e Fluidos base agua.

» Fluidos base aceite.
Cada una tiene subcategorias basadas en la funcién, el aditivo o el tipo de arcilla. Debido a que
seria muy largo no nos es posible el dar una explicacion amplia de cada una de ellas, por tal
motivo solo hacemos referencia a los de base agua, puesto que el fluido que se utiliza en la
tesis es de este tipo .

Lodo base agua:

En lo referente a los sistemas de lodo, los fluidos base agua son los mas utilizados en la
industria. Cabe seiialar que el agua se encuentra en una fase continua, pero puede contener
aceite (lodos de emulsion) o aire (lodos neumaticos) como en una fase discontinua.
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GENERALIDADES DE LOS FLUIDOS DE PERFORACION CAPITULO 1

El agua fresca y clara es uno de los lodos que han sido usados desde hace mucho tiempo,
debido a que generalmente no se usan aditivos especiales, excepto tal vez algin inhibidor de
corrosion. Otro aspecto de este tipo de lodos es que se puede llegar a hidratar con las
formaciones de arcilla convirtiéndose asi mismo en un lodo “nativo”. Cuando se llegan a usar
aditivos especiales es con el propdsito de controlar las propiedades del lodo como la pérdida
de flujo, la viscosidad, su gelatinosidad, y el PH.

@ e <_F\
> A D ¥
p feua <0 <—— _Fase
< Q discontinua
< v
A .@
o Aceite
0 < o«
w Fase
P Q <—— continua
z (agua)

Fig 1.7 Un lodo base agua tiene agua en la fase continua;
puede

En los lodos base agua se pueden encontrar una gran variedad de ellos, entre éstos tenemos:

Lodos iniciales:

Los lodos iniciales se usan en la perforacion del agujero del tubo conductor. Generalmente se
fabrican de una mezcla viscosa de bentonita, dandole una capacidad de acarreo para limpiar
los agujeros de gran didmetro.  Estos lodos son desechados, debido ha que no se cuenta con
el equipo de recuperacion de fluido en este momento.

Lodo Bentonitico:
Este tipo de lodos, como su nombre lo indica, contiene bentonita y se usan en perforaciones

someras y en areas poco problematicas. La bentonita tiene la caracteristica de mejorar el
acarreo de recortes en el pozo.
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GENERALIDADES DE LOS FLUIDOS DE PERFORACION CAPITULO 1

Lodos Gel — Quimicos:

Un lodo gel-quimico consiste de bentonita y pequefias concentraciones de algun adelgazante
(reductor de viscosidad) como el quebrado o un lignosulfonato.  Este tipo de lodo puede ser
utilizado tanto en pozos someros como profundos siempre y cuando no existan problemas de
altas temperaturas.

Lodos Cdlcicos:

Los lodos calcicos son aplicables en la perforacion de capas de poco espesor de anhidrita y
también en aquellas zonas donde las lutitas deleznables y los flujos de agua salada son
comunes. Estos lodos difieren de otros lodos base agua en que la arcilla sodica (bentonita) se
convierte en arcillas calcicas a través de la adicion de cal y yeso.

e Con adicion de cal son preparados mediante la adicion de sosa cdustica,
adelgazantes organicos y cal hidratada, a un lodo bentonitico. Tienden a
solidificarse o desarrollar alta gelatinosidad a alta temperatura.

e Con adicion de veso se fabrican a partir de lodos naturales mediante la adicion de
yeso, y lignosulfonatos. Se han usado en la en la perforacion de formaciones
anhidricas y yeso, especialmente aquellas con intercalaciones de sal y lutita.

Lodos de polimeros de bajo contenido de sélidos no dispersos.

Estos lodos se elaboran mediante la adicidon de bentonita con polimeros floculantes, para usar
menos bentonita, o sea una concentracion menor de sélidos en su elaboracion. También se
prepara utilizando polimeros reductores, poco recubridores y floculantes, para su aplicacién en
formaciones bentoniticas.

Como ventajas se pueden mencionar que permite obtener altas velocidades de perforacion
debido a sus propiedades tixotrdpicas y filtrantes, ademds es mas estable a la temperatura
debido a su bajo contenido de sdlidos y puede ser densificante a cualquier valor.

La industria ha creado diversos tipos de lodos de polimeros de bajo contenido de sélidos no
dispersos, se han elaborado usando varios polimeros con o sin bentonita y evitando el uso de
dispersantes.

1.4 Funciones de los fluidos de perforacion.

Las funciones de los fluidos de perforacion se basan principalmente en tres aspectos,
eficiencia, seguridad y economia, siendo éste ultimo el mas importante, ya que el fluido podra
ser muy bueno pero si se encuentra fuera del presupuesto entonces no se va podra hacer uso de

él. A continuacion se muestran las funciones de los lodos en la tabla 1.1, para después
hacer una breve explicacién de cada uno de ellos.
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Funciones de los lodos
Enfriar y lubricar la barrena.
Transmision de potencia hidraulica a la barrena.
Transporte y acarreo de los recortes a la superficie.
Control de las presiones de la formacion.
Estabilidad de las paredes del pozo.
Ayuda en toma de registros eléctricos.
Sustentacion de la sarta de perforacion y de revestimiento.
Suspensién de los recortes.
Limpiar el fondo del pozo.
10. Minimizar el dafio a la formaci6n.
11. Minimiza la corrosién en la sarta de perforacién, tuberias de
revestimiento y la tuberia de perforacion.
12. 7Minimiza los problemas de contaminacion.
13. Minimiza el torque, drag and pipe sticking.
14. Mejora el rango de la perforacién.

Tabla 1.1

CONAUDLN—

El ingeniero debe procurar seleccionar un sistema de fluidos de perforacién que
pueda llevar a cabo las siguientes metas:

e Satisfacer los elementos cruciales como lo es el control de Ia presidn.
e Si cs posible, satisfacer todos las prioridades menores.
e Evitar sistemas que son plenamente insatisfactorios.

Un ejemplo de sistemas insatisfactorios puede ser el usar lodos base aceite en formaciones que
historicamente no llega a producir debido a un bloqueo por emulsién cuando se usan lodos
base aceite.

1.4.1 Enfriar y lubricar la barrena.

La barrena genera calor debido al contacto que hay entre ella y la formacién, dicho calor
puede llegar a dafiar severamente la barrena dejandola inservible para proseguir con las
operaciones de perforacién, es aqui donde los lodos actian, ya que el lodo ayuda a sacar el
calor a la superficie asi como de lubricar la barrena al mismo tiempo. El calor producido es
transmitido al lodo, donde con la ayuda del sistema circulatorio del pozo lo lleva a la
superficie para que al llegar ahi se disipe, al mismo tiempo lubrica la barrena reduciendo la
friccidon que existe entre la barrena y la formacion. Para poderle dar una adecuada
lubricacion a la barrena se usan aditivos.
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Fig 1.8 Acarreo de recortes

1.4.2 Transmision de potencia hidrdulica a la barrena.

La potencia hidraulica se le proporciona a la barrena por medio de los fluidos de perforacion,
esto se debe a que el fluido le debe proporcionar a la barrena una mayor o menor pérdida por
friccién. Por ejemplo si tenemos una viscosidad baja en el pozo entonces habra menos pérdida
por friccion en las paredes del pozo y como consecuencia se tendra una mayor facilidad de
movimiento, y por lo tanto aumentara el rendimiento de la potencia hidraulica disponible.

1.4.3 Transporte y acarreo de los recortes a la superficie.

Transportar los recortes que son removidos por la barrena es un aspecto importante del sistema
de lodos.

La velocidad de penetracion depende de la circulacién apropiada de los recortes en el pozo,
dicha circulacion dependera principalmente del tipo de barrena que se elija, peso, velocidad de
rotacion y programa hidraulico.

La barrena crea una turbulencia en el pozo para poder levantar los recortes hasta la superficie,
la turbulencia se disefia mediante un programa hidraulico eliminando los recortes en el pozo,
es por esto que la velocidad de penetracion depende de los recortes que existen en el pozo,
mientras mds recortes, mas lento serd la velocidad de penetracion.
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Fig 1.9 La velocidad anular debe exceder la
velocidad de los recortes

1.4.4 Control de las presiones de la formacion.

Se tiene que tener un control de las presiones y los fluidos de la formacion que puedan
invadir al pozo, para poder controlar adecuadamente el pozo necesitamos tener un buen diseiio
en la densidad de los fluidos de perforacion. Los fluidos no deben tener una densidad alta
puesto que de ser asi crearemos excesivas presiones diferenciales teniendo como consecuencia
la disminucién de la velocidad de penetracion, la pérdida de circulaciéon y poner en riesgo que
la tuberia se pegue.

En algunos intervalos de penetracion podemos encontrar presiones anormales en la
formacion, los lodos tienen que se capaces de igualar o exceder la presion de formacion; la
presion hidrostatica de éstos lodos nos ayuda a alcanzar estas presiones. Cuando no llegamos
a alcanzar las presiones requeridas, se pueden presentar un reventon.

1.4.5 Estabilidad de las paredes del pozo.

Al perforar un pozo nos encontramos con problemas de estabilidad resultados de la geologia
de las formaciones como son las zonas fracturadas, secciones no consolidadas, arcillas
hidratables y secciones presionadas. Los fluidos deben de controlar €stos problemas al ir
perforando el pozo.
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Para poder controlar dichos problemas necesitamos tener cuidado al diseiiar el lodo, sobre todo
en ciertas propiedades, como lo son la de enjarre, densidad, flujo y actividad quimica.

1.4.6 Ayuda en toma de registros eléciricos.

Para tomar los registros eléctricos se necesita que los lodos sirvan como un medio adecuado
para la conduccion de la electricidad, la cual usara como transporte las propiedades eléctricas
de los diferentes fluidos de perforacion.

La evaluacion adecuada de la formaciéon se puede volver extremadamente dificil si la fase
liquida del fluido de perforacion se ha desplazado al interior de la formacidn o si el fluido
altera las propiedades quimica y fisicas del agujero.  La seleccion de una serie de registros
debe coordinarse con los programas de fluidos de perforacién para permitir una adecuada
evaluacidn del pozo.

1.4.7 Sustentacidn de la sarta de perforacion y de revestimiento.

El fluido puede sustentar la sarta de perforacion y de revestimiento por medio de un empuje
ascendente que obra en la tuberia al estar sumergida en el fluido de perforacion. Este empuje
depende de la profundidad a la que se encuentra la tuberia y a la densidad del fluido
sustentante.

Cuando se usa un fluido sustentante como el aire, no hay gran problema, debido a la baja
densidad del aire, pero al usar un fluido liquido, digamos un lodo, entonces se

tienen que tomar todas las variables del pozo que dependen del empuje que el lodo puede
proporcionar a las sartas.

1.4.8 Suspension de los recortes.

Cuando se quiere realizar una operacion en el pozo que requiera que la circulacion del fluido
se detenga por cierto tiempo, entonces los recortes del pozo tiene que mantenerse en
suspension, para que éstos no se vayan al fondo del pozo, ya que de regresar al fondo del pozo
significa tiempo y costo extra, ademas de que reduciran al velocidad de perforacion y pudiera
producir un atascamiento en la barrena.

Para que esto no suceda necesitamos tener especial atencion en la gelatinosidad del lodo, la
cual provee el asentamiento al reducir e! grado de caida de las particulas; sin embargo altas
gelatinosidades requieren altas presiones de bombeo para iniciar la circulacion.
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1.4.9 Limpiar el fondo del pozo.

Remover los recortes que se encuentran debajo de la barrena es una de las funciones mas
importantes que tiene los fluidos de perforacion. Para efectuar adecuadamente la remocién de
los recortes se tienen que tomar en cuenta varios factores, como lo son el efecto chip hold-
down del lodo, cross flow del fluido, la viscosidad, velocidad y densidad del fluido, la
densidad de los recortes, asi como el tamaiio de éstos.

El fenomeno de chip hold-down se presenta cuando la barrena rompe un pedazo de la
formacion, este pedazo resistira a ser removido por la barrena debido a la diferencia entre la
presion hidrostitica del lodo y de la presion de formacién. Para quitar ese pedazo, los fluidos
deben penetrar por debajo de la roca. Este fenémeno ha sido llevado a cabo con éxito con
lodos que exhiben alta “spurt loss, filtracion inicial” ayudados por la igualacién de presiones
debajo o arriba del pedazo de roca. .

1.4. 10 Minimizar el dafio a la formacion.

La proteccion de la zona productora es importante para los fluidos de perforacion. La
deposicién de un filtro que permite que la perforacién continue y proteja al mismo tiempo la
zona productora es usualmente olvidado en el sistema de lodos.

El dafio en la formacidén es generalmente una reduccién en la permeabilidad cerca de la
barrena acompaiiado por la reduccién de porosidad, éstos problemas pueden ser severos
cuando estamos trabajando en yacimientos con baja permeabilidad o con alto contenido de
arcillas.

Muchos mecanismos pueden ser dafiados durante la perforacién (Ver figura 1.10), pérdidas de
filtrado del lodo pueden entrar a la zona productora haciendo que las arcillas se hinchen,
llevando como consecuencia la reduccion de la permeabilidad.

Solidos coloidales, barita o arcilla pueden ser perdidos dentro de la formacién y causar
taponamiento.

Lodos base aceite se pueden filtrar ocasionando un bloqueo debido a emulsién, ya que
éstos lodos contienen agentes emulsificantes. Este bloqueo se puede resolver de diferentes
maneras, podemos usar acidos, solventes, o trabajos de fracturamiento.

Sin embargo muchos yacimientos no pueden ser solucionados con los métodos anteriores, lo
cual enfatiza la importancia de minimizar el dafio original.

1.4 11 Minimiza la corrosion en la sarta de perforacion, tuberias de revestimiento y la tuberia
de _perforacién

Cada vez mas se perforan pozos en formaciones que contienen gases téxicos asi como el acido
sulfurico. Estos gases son daflinos para la salud del personal, sin mencionar que es
sumamente peligroso trabajar con ellos, también son peligrosos en los componentes mecanicos
ya que el hidrogeno agrieta, ampolla y debilita el metal.
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Los lodos de perforacion usualmente usan aditivos que los ayudan a remover esos
contaminantes, al mismo tiempo minimiza los problemas de corrosiéon aunque no ayuda a

controlar los problemas de salud.
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Fig 1.11 Presién diferencial --— . La tuberia esta atorada por
1,000 psi de presion diferencial.

1.4.12 Minimiza los problemas de contaminacion.

Los lodos tienen control en varios tipos de contaminacion, incluyendo los gases toxicos, el
contenido de soélidos, gases de hidrocarburos y la contaminacién idnica, debido a que la
industria se ha preocupado ampliamente en fabricar los lodos lo menos contaminantes

posibles.

1.4.13 Minimiza el torque, drag and pipe sticking.

Un exceso de torque y de drag se encuentran comiinmente en las operaciones de perforacion,
para poder evitarlos se necesita seleccionar un sistema de lodos apropiados asi como de

aditivos.
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El torque es la fuerza que se necesita para hacer girar la sarta de perforacién mientras que el
Drag es la fuerza que se incrementa por debajo del peso de la sarta para mover la tuberia en
forma vertical. El exceso de torque puede causar una rotura por torsion (twistoff) mientras que
una fuerza drag alta puede causar que la tuberia se pegue y se parta.
El sistema de lodos puede reducir los problemas de drag y de torque. Si el problema ocurre
por ¢l resultado de formaciones hidratadas o hinchadas (swelling) entonces ciertos quimicos
asi como lodos puedes inhibir la formacion. En menor escala los lubricantes pueden ser
usados para reducir el coeficiente de friccion a lo largo de las paredes del pozo.
El pegamiento de la tuberia es un problema costoso que puede ser evitado en muchos casos
por un sistema apropiado de seleccién y mantenimiento. Algunos pegaduras ocurren cuando
la tuberia llega a encajarse en los filtros.

La baja perdida de agua en los lodos pueden reducir la frecuencia y severidad de los
problemas antes mencionados, en muchos casos, los lodos base aceite son la eliminacidén
virtual del problema.

1.5 Materiales y aditivos empleados en los fluidos de perforacion.

La habilidad de los fluidos de perforacion de desarrollar importantes funciones e
exhibir las propiedades deseables dependen de la naturaleza coloidal de los materiales que son
usados en su formulacién. La quimica de los fluidos de perforacion coloidales que son
llamados “lodos™ se encuentra en constante cambio debido a que los aditivos los coloidales
comerciales empleados estan siempre variando.

El termino “Coloidal” es derivado de la palabra griega Kolle que significa
“pegamento”. El coloide incluye una larga variedad de materiales que pueden mantenerse
suspendidos en algin otro medio debido a los tamaifios extremadamente pequefios de las
particulas y las fuerzas en la superficie inusuales.

Una suspension coloidal es estable si las particulas permanecen suspendidas por largos
periodos de tiempo. Con particulas de tamaiio extremadamente pequeiias de coloides, se tiene
una gran cantidad de area superficial expuesta por una pequeiia cantidad de masa. Si la
combinacién de cargas eléctricas sin balancear y la absorcion de agua es mayor que la
atraccion de particulas en cada una, los coloides tienden a repelerse unos a otros, ayudados por
moléculas de liquido impactadas, manteniendo la suspension. Si las cargas eléctricas sin
balancear no producen no tienden a repelerse unos a otros v si la hidratacién no esta completa,
las particulas pueden tender a adherirse cuando estén en estado coloidal y podrian formar
agregados progresivamente y flocularse.

Lodos de Perforacion

La forma mas simple de los fluidos de perforacién consiste en una fase liquida y otra
solida, tipicamente agua y arcillas hidratables. La barita en algunas ocasiones se afiade para
incrementar el peso del fluido. Un ingeniero de perforacién esta interesado en dos tipos de
arcillas: bentonita, principalmente la arcilla mineral que conforma los fluidos de perforacion, y
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las otras arcillas hidratables que conforman las lutitas, que se atraviesan durante la
perforacion, del tipo de las esmectita.

Las bentonitas se convierten en componentes de los lodos de perforacidn de dos
maneras: Aquellos que se afiaden en la superficie y aquellos que se obtienen de la formacién
perforada. Algunas arcillas --- en gran medida la bentonita de Wyoming --- son aiiadidas a
agua fresca para obtener la viscosidad deseada y las propiedades necesarias para controlar las
pérdidas de fluido.

1.5.1 Aditivos quimicos.

Para poderle dar cierto control a los lodos, hay que tratar que su relacién arcilla / agua sea
estable, esto lo logramos al remover materiales sélidos inertes afiadiéndole bentonita, si se
requiere, manteniendo asi la concentracion de sélidos estable. Sin embargo, no solo se debe de
hacer un ajuste en la eliminacién de solidos, también es necesario hacer otro tipo de ajuste en
los lodos, para esto necesitamos los aditivos quimicos, para realizar ciertos ajustes en los lodos
de perforacion, después de haber usado los métodos convencionales para la eliminacion de
solidos.
Los aditivos quimicos que encontramos con mas frecuencia en la preparacion de lodos base
agua, en la industria petrolera son:

s Control del pH

e Viscosificantes

e Dispersantes

e Controladores de filtrado

e Inhibidores de Hidratacién
Antes de entrar ampliamente al tema de los aditivos, es necesario que mencionemos ciertos
comportamientos que tienen los lodos a lo largo de su recorrido por la sarta de perforacién.

1.3.2 Floculacién.

Se refiere al grosor de las estructuras borde - borde y borde - cara asociada con las
plaquetas de las arcillas, como se muestran en la figura 1.12

La floculacién es causada por cargas eléctricas no balanceadas sobre la orilla y la
superficie de las plaquetas de arcilla. Cuando el lodo permanece estético o se baja una porcién
muy baja, la carga negativa y positiva comienza a formar una especie de estructura en forma
de una “mazo de cartas”.
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Orilla a cara Orilla a orilla
(edge to face) (edge to edge)
Figura 1.12

La floculacion es causada por cargas eléctricas no balanceadas sobre la orilla y la superficie de
las plaquetas de arcilla. Cuando el lodo permanece estatico o se baja una porcién muy baja, la
carga negativa y positiva comienza a formar una especie de estructura en forma de una “mazo
de cartas™.

De tal forma que cualquier cosa que sobrepase las fuerzas de repulsion entre las plaquetas de
arcilla incrementara la tendencia del lodo a flocular. Entre las causas mas comunes por las
cuales un lodo flocula encontramos las siguientes:

Una alta concentracion de sélidos activos.
Una concentracion alta de electrolitos.
Una temperatura alta.

W) N

La concentracion de particulas floculadas en el lodo es detectada primeramente por una
anormalidad en un alto punto de cedencia y en el esfuerzo de gel. Altos rangos en el esfuerzo
de corte, el “mazo de cartas” es destruido. La viscosidad plastica, la cual describe el
comportamiento del fluido en esfuerzos de corte altos, usualmente no sufre grandes cambios
por floculacion.

1.3.3 Defloculacion.

Son materiales que reducen la tendencia del lodo a flocularse el comportamiento se muestra
en la figura 1.8. La defloculacion se piensa que da ineficacia a las cargas positivas localizadas
sobre la orilla la de las plaquetas de arcilla y, entonces, destruir la habilidad de las plaquetas a
mantenerse unidas.

Ninguna de las defloculaciones son totalmente efectivas contra todas las causas de
floculacién. Ya que muchas defloculaciones son acidas y solo ligeramente solubles en su
forma acida, deben ser usadas con caustica (NaOH) al incrementar el pH.
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Cualquiera de las defloculaciones pueden ser usadas para bajar el punto de cedencia y
la dureza de la gel cuando la floculacidn es causada por un exceso de sélidos. Los fosfatos son
usados para aligerar el peso de los lodos arcilla / agua que no son expuestos a altas
concentraciones de sal y altas temperaturas. Los fosfatos ademas son usados para la
floculacién causada por iones de Ca?* o Mg?".

El pirofosfato de acido sédico (SAPP) es excelente para tratar la floculacién causada por
contaminacién de cemento.

El uso de fosfatos a grandes profundidades debe discontinuarse debido a que se
encuentran altas temperaturas (arriba de 80°C ), a altas temperaturas los fosfatos funcionan al
revés y en lugar de funcionar como defloculantes, realizan la funcién de flocular. Para lugares
donde la temperatura es alta se recomienda usar lignito o lignosulfatos. Por otro lado a altas
temperaturas se sigue usando el SAPP para tratar la contaminaciéon de cemento.

e
===

Defloculacion
Figura 1.8

1.5.4 Aditivos y quimicos en los fluidos de perforacion base agua:
A continuacién se muestra una clasificacién de los quimicos y aditivos que se usan en la
industria petrolera, segtn el uso de estos en el campo.

Viscosificantes:
Bentonita.
Atapulgita.
Polimeros.

Para darle peso a los materiales:
Barita

Quimicos para reducir la viscosidad.
Lignito. )
Lignosulfato.
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Reductores de pérdida de fluido:
Almidones.

CMC.

Polyanionic cellulose.

Bentonita.

Dispersantes.

Emulsificantes:
Agua en aceite.
Aceite en agua.

Materiales para evitar la pérdida por circulacion:
Granular

Fibroso

En hojuelas

Salmueras

Aditivos especiales:

Floculantes.

Control de corrosion.

Despumantes

Control de pH

Lubricante.

Despegadores de tuberia

Inhibidores de hidratacion de arcillas

1.6 Contaminacion por metales pesados.

En este capitulo se dan los antecedentes de los fluidos de perforacién de pozos, pero la otra

parte de la tesis son los metales pesados, a continuacién hacemos mencidén de lo ;Qué es un
metal pesado?, ;Donde se encuentran? y ;Qué efecto puede causar en el medio ambiente?.

En el suelo existen unos elementos minoritarios que se encuentran en muy bajas

concentraciones y al evolucionar la vida adaptandose a estas disponibilidades, ha ocurrido que

las concentraciones mas altas de estos elementos se han vuelto toxicas para los organismos.

Dentro de este grupo de elementos son muy abundantes los denominados metales pesados.
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Se considera metal pesado a aquel elemento que tiene una densidad igual o superiora 5 gr/em?®
cuando estd en forma elemental, o cuyo niimero atémico es superior a 20 (excluyendo a los
metales alcalinos y alcalino-térreos). Su presencia en la corteza terrestre es inferior al 0,1% y
casi siempre menor del 0.01%. Junto a estos metales pesados hay otros elementos quimicos
que aunque son metales ligeros o no metales se suelen englobar con ellos por presentar
origenes y comportamientos asociados; es este el caso del As, B, Bay Se.

Dentro de los metales pesados hay dos grupos:

Oligoelementos o micronutrientes que son los requeridos en pequeiias cantidades, o cantidades
traza por plantas y animales, y son necesarios para que los organismos completen su ciclo
vital. Pasado cierto umbral se vuelven toxicos. Dentro de este grupo estan: As, B, Co, Cr, Cu,
Mo, Mn, Ni, Sey Zn.

Metales pesados sin funcion biolégica conocida, cuya presencia en determinadas cantidades en
seres vivos lleva aparejadas disfunciones en el funcionamiento de sus organismos. Resultan
altamente toxicos y presentan la propiedad de acumularse en los organismos vivos. Son,
principalmente: Cd, Hg, Pb, Cu, Ni, Sb, Bi.

Las concentraciones anomalas que se presentan en un suelo pueden ser por causas naturales
(por ejemplo, los suelos desarrollados sobre serpentinas, con altos contenidos en elementos
como Cr, Ni, Cu y Mn); los metales pesados son muy estables en el suelo y en el proceso
natural de transformacion de las rocas para originar a los suelos suelen concentrarse, pero, en
general, sin rebasar los umbrales de toxicidad y ademas los metales pesados presentes en las
rocas se encuentran bajo formas muy poco asimilables para los organismos.

Las rocas igneas ultrabasicas (como las peridotitas y las serpentinas) presentan los mas altos
contenidos en metales pesados, seguidas de las igneas basicas (como los gabros y basaltos).
Las menores concentraciones se encuentran en las rocas igneas acidas (como el granito) y en
las sedimentarias (como las areniscas y las calizas). Los porcentajes mas altos se dan para el
Cr, Mn y Ni, mientras que el Co, Cu, Zn y Pb se presentan en menores cantidades, siendo
minimos los contenidos para el As, Cd y Hg.

En los suelos, los mas abundantes son el Mn, Cr, Zn, Ni y Pb (1-1.500 mg/kg; el Mn puede
llegar a 10.000 mg/kg). En menores concentraciones se encuentran el Co, Cu y As (0,1-250
mg/kg) y con minimos porcentajes el Cd y Hg (0,01-2 mg/kg), segun Bowen 1979.

El contenido de metales pesados en suelos, deberia ser inicamente funcion de la composicion
del material original y de los procesos edafogenéticos que dan lugar al suelo. Pero la actividad
humana incrementa el contenido de estos metales en el suelo en cantidades considerables,
siendo esta, sin duda, la causa mas frecuente de las concentraciones téxicas.
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Dindmica de los metales pesados en el suelo

Los metales pesados incorporados al suelo pueden seguir cuatro diferentes vias:
Pueden quedar retenidos en el suelo, ya sea disueltos en la solucién del suelo o bien
fijados por procesos de adsorcion, complejacién y precipitacion
= Pueden ser absorbidos por las plantas y asi incorporarse a las cadenas troficas
= Pueden pasar a la atmoésfera por volatilizacién
= Pueden movilizarse a las aguas superficiales o subterraneas

Riesgos y legislacion en materia de suelos contaminados por metales pesados

Los riesgos producidos son funcidn, fundamentalmente, de:
= La toxicidad
= El cardcter acumulativo de cada elemento, destacando aquellos metales que presenten
un indice de bioacumulacién superior a 1.

El concepto de bioacumulacién se refiere a la acumulacién de contaminantes en los
organismos y el indice de bioacumulacion se expresa por la relacién entre la cantidad de un
contaminante en el organismo y la concentracién de ese contaminante en el suelo.

Procedencias de los metales pesados en suelos
Origen natural

Los metales pesados contenidos en el material original, al meteorizarse, se concentran en los
suelos. Estas concentraciones naturales de metales pueden llegar a ser toxicas para el
crecimiento de las plantas, asi por ejemplo, el niquel puede aparecer en concentraciones
téxicas en suelos derivados de rocas ultrabésicas.

Concentraciones naturales muy altas en los suelos pueden ocasionar acumulaciéon de algin
metal en plantas y ocasionar efectos téoxicos para los animales que las consumen.

También hemos de considerar las actividades volcanicas, que emiten metales pesados tales
como: As, Hg, Se, .....

Fuentes antropogénicas.

Las actividades humanas han ejercido un efecto considerable en la concentracién y movilidad

de los metales en suelos.

=« Productos quimicos agricolas y lodos residuales.

= Actividades de mineria y fundicién. El proceso de mineria implica: la extraccién de las
menas, el procesado preliminar, la evacuacion de los residuos y transporte de los productos
semi-procesados. Todas estas operaciones pueden producir una contaminacion localizada
de metales. El polvo originado puede ser depositado en los suelos a muchos kilometros de
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distancia. En 4reas mineras, las capas superiores de suclos minerales presentan
concentraciones elevadas de cobre, niquel, arsénico, selenio, hierro y cadmio.

* Generacion de electricidad y otras actividades industriales. La combustién de carbén es
una de las principales fuentes de deposicién de metales en suelos. Las centrales térmicas
de combustion de petréleo pueden ser fuentes de plomo, niquel y vanadio.

= Las mayores fuentes industriales de metales incluyen fabricas de hierro y acero que emiten
metales asociados con las menas de hierro, como el niquel. Las fabricas de baterias,
pueden emitir cantidades considerables de plomo. Los metales asociados con dreas
altamente industrializadas, incluyen arsénico, cadmio, cromo, hierro, niquel, plomo, zinc y
mercurio.

* Residuos domésticos. Aproximadamente e! 10% de la basura estd compuesta de metales.
Uno de los problemas mas serios de las sociedades modernas es como deshacerse de este
volumen de basuras. Las dos alternativas son enterrar o incinerar. El enterramiento puede
contaminar las aguas subterrineas, mientras que la incineracion puede contaminar la
atmosfera al liberar algunos de los metales volatiles.

Estas son las razones por las cuales es importante tener un lodo que contenga una cantidad
baja de metales pesados. ya que de no tenerlo los lodos pueden contaminar al medio ambiente
en gran medida, de tal forma que a lo largo de la tesis damos alternativas para detectar los
metales pesados en los lodos de perforacion intentando que dicho lodo se encuentre con
cantidades bajas de este contaminante.
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CAPITULO 2.

2. Mctodologia de prueba para la determinacién de metales en agua y sélidos.

Cuando se realiza un proyecto o se encuentra un problema en la industria petrolera, ya
sea de perforacidn, yacimientos o produccidon no existe solo un camino para poder realizarlo,
normalmente se estudian diferentes vias para poder atacar el problema o realizar de una
manera mas eficiente el proyecto, teniendo como objetivos los de minimizar los costos y
aumentar las ganancias que se puedan obtener. De esta manera un grupo de ingenieros
trabajando de manera conjunta analizan todas las posibilidades para poder llegar a los
objetivos trazados.

De igual forma se intento elegir el método adecuado para poder realizar la
investigacion de una manera amplia, exacta y tratando que todos las herramientas que se
necesiten los tengamos siempre a la mano.

En este capitulo hacemos referencia a los métodos que se podian usar para cubrir de
manera amplia la investigacion de la tesis, indicando al final como seleccionamos el método
que utilizamos a lo largo de la tesis.

2.1 Normas API RP 13K. (Practica recomendada para el andlisis quimico de la barita.)

Introduccion

La barita es usada para incrementar la densidad de los fluidos en la perforacién de un
pozo. Este es un producto dispuesto que puede contener cantidades significantes de materiales
como bario, sulfatos, lo cual es el principal componente.

Composicion mineraldgica.

Una lista de algunos minerales cominmente asociados con los minerales de barita se
encuentran en la tabla 1 con la férmulas quimicas, nombres mineralégicos y las densidades de
las granos de minerales.

Comportamiento de los fluidos de perforacion.

El comportamiento de la barita en los fluidos de perforacion se observa en la parte del
porcentaje y el tipo de minerales que no se distribuyen en los minerales dela barita. Algunos
de estos materiales tienen pequeiios efectos en las propiedades de los fluidos, aunque otros no.
Pero otros pueda degradar estas propiedades e incluso ser daiiinos para el personal.
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Objetivo.

Este objetivo de esta publicacién provee una detallada comprension de la descripcion

de los procedimientos de los anilisis quimicos por cantidades determinadas de minerales y
quimicos constituidos de barita. Estos procedimientos son elaborados detenidamente y
normalmente se llevan a cabo de manera normal en un equipo de perforacion de pozos.

Tabla minerales asociados con los minerales de barita.

Mineral Formula quimica Nombre Gravedad Dureza
mineralégco especifica (MOHS)

Sulfato de bario BaSO,4 Barita, barytes 4.50 2.5-3.5
Sultato de SrSO4 Celestita 3.97 3.5
stroncio.
Carbonato de BaCO; Witherite 4.3 3.5
bario
Silicato de Bario BaSi,03 Sanbornite | = ceeee | eemem
Carbonato de CaCO; Calcita 2.72 3
calcio
Carbonato de CaMg(COs), Dolomita 2.87 3.5-4
calcio
magnesico
Carbonato de MgCO3 Magnesite 3 4
magnesio
Sulfato de calcio CaS04-2H,0 Gypsum 2.3 2
Fluoruro de CaF, Fluorita 5.2 55
calcio
Oxido ferroso Fe 03 Hematita 5.2 5.5
Oxido de fierro Fe;03-nH,O Geotita 3.5-4 5.5
Oxido férrico Fe3Qy4 Magnetita 5.16-5.17 5.5-6.5
Carbonato de FeCO; Siderita 3.7-39 3.5-4.0
hierro
Sulfuro de hierro FeS, Pirita 5 4
Sulfuro de hierro Fe)-xg Pirotite 4.6 4
Iron/copper CuFeS; Chalcopryte 4.2 4
sulfide
Sulfuro de PbS . Galena 7.5 2.5

lomo
Sulfuro de zinc ZnS Sphalerite 3.9 3.54
Titanio Ferrosos FeTiO; Ilmenite 4.7 5.5
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Dioxido de SiO; Cuarzo, 2.67 7
silicon arena,chert
Aluminosilicatos
Feldespatos (Na,K) AlSi;Os Albite,microlin 2.6 6

e
Micas Kal,{OH);AlSi30;0 | Muscovite 2.85 2.5
Arcillas Al2Sir0Os(OH)4 Kaolanite 2.85 2.5

(AlLLMg)(OH),Si4010 | Montmorillonit 2-3 1-2
e
_(NaCa)x 4H,O
Tabla 2.1

Procedimiento para el calcio magnesio, zinc, manganeso, cobre, plomo, cromo, sodio y
polasio. )

Use una muestra representativa de tierra de barita tal que el 100% de ella pase a través del
cedazo.

Pesar 100 +- 0.05 g de muestra de barita y transfiérelo a un recipiente Erlen Meyer de
250ml

Adherir 100 cm3 de agua des-ionizada.
Colocarlo en un revolvedor mecanico durante 30 minutos.

Filtrar la suspension usado un filtro celda de baja presion AP dentro de un cilindro
graduado

Transferir el filtrado a un recipiente volumétrico, lavar los lados del cilindro graduado,
transferir al recipiente lavado y subir el volumen, revolver bien.

Analizar el filtrado para calcio, magnesio, zinc, manganeso, cobre, plomo y cromo usando
en espectroscopia de absorcién atémica.

Analizar el filtrado para sodio y potasio usando un fotémetro de flama o un espectroscopio
de absorcién atdmica en el modo de emision de flama.

Calculos

Muestra de metal ppm =

100(AAvalor,mg/ L)
peso.muestra.gr
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2.2 Normas EPA 3050 Y 3051.

2.2.1 EPA 3050. Digestion dcida de sedimentos, lodos y tierra.

Alcance y aplicacion:

Este método ha sido elaborado para proveer dos procesos de separacién por digestion,
uno para la preparacion de muestras de sedimentos, lodos y tierra, por anilisis de absorcion
atémica espectroscopica por flama (FLAA, siglas en ingles de flame, atomic absorption
spectrometry) o la induccion de la unién de la emisién de plasma atomico espectroscopico
(ICP-AES, siglas en ingles de inductively coupled plasma atomic emission spectrometry) y
una para la preparacion de las muestras de sedimentos, lodos y tierra para el andlisis de
muestra por medio de absorcion atémica con horno de grafito (GFAA) o la induccién de la
unidn de la masa de plasma espectroscépica (ICP-MS).

Las extracciones de estos dos procedimientos no son intercambiables y solo se debe
usar con las determinaciones analiticas expuestas en esta seccion. Las muestras preparadas por
este método pueden ser analizadas por ICP-AES o GFAA para todos los metales listados con
tal de que los limites de deteccidon sean los adecuados para terminar el uso de los datos.
Técnicas alternativas pueden ser usadas si son cientificamente validas y el criterio QC del
método, incluyendo aquellos que tengan que ver con las interferencias, pueden ser alcanzados.

Otros elementos y matrices pueden ser analizados por este método si el rendimiento se
demuestra por el analisis de interés, en las matrices de interés, a los niveles de concentracion
de interés (vea la seccién 8). Las técnicas que se recomiendan usar para cada elemento se
listan a continuacion:

FLAANICP-AES GFAANICPMS
Aluminio Magnesio Arsenico
Antimonio Manganeso Berilio
Bario Mdlibdeno Cadmio
Berillium Niquel Cobdto
Cadmio Plata Cromo
Cddio Plomo Hiemo
Cromo Patasio Mdlibdeno
Caobalto Sodio Plomo
Cobre Taio Selenio
Cromo . Vanadio Tdio
Herro Zinc

Tabla 2.2
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Este método no es una técnica de digestion total para la mayoria de las muestras. Es
una digestion acida muy fuerte que disolvera casi todos los elementos que podrian ser
“ambientalmente avalados”. Por disefio, los elementos que limitan con estructuras de silicatos
no son normalmente disueltos por este procedimiento ya que no son usualmente moéviles en el
medio ambiente. Si se requiere la digestién total es necesario usar el método 3052.

Resumen del método.

a) Para la digestion de las muestras, una muestra de 1 a 2 gramos (peso hiimedo) o 1 gramo
(peso seco) es digerida con adiciones repetidas de acido nitrico (HNQOj3) y peroxido de
hidrégeno (H203).

b) Para los andlisis de GFAA o ICP-MS , los resultados de las digestiones se reducen en
volumen mientras que se calientan y se diluyen a un volumen final de 100 ml.

c) Para el analisis de ICP-AES o FLAA, &cido clorhidrico (HCl) se afiade a la digestion
inicial y la muestra se refluye. En un paso opcional se incrementa la solubilidad de
algunos metales, esta digestion es filtrada en un filtro de papel y los residuos son
enjuagados primero con HCI caliente y después con un agua caliente usado como reactivo.
El papel filtro y los residuos son regresados al matraz, refluidos con HCI adicional y
filtrados otra vez. La digestién es entonces diluida a un volumen final de 100 ml.

d) Si se requiere, una alicuota separada de la muestra debe ser secada por un porcentaje total
de sélidos determinado.

Interferencias.

Las muestras de lodo pueden contener diversos tipos de matrices, cada uno de los
cuales puede presentar su propio desafio analitico.

Aparatos y materiales.

e Vaso de digestién de 250 mL.

e Dispositivo de recuperaciéon de vapor (e.g., Lentes protectores, dispositivo apropiado
para el reflujo, apropiado sistema para manejar el solvente)

* Homo de secado —que mantenga 30° + 4 °C_, la temperatura.

e Dispositivos que midan la temperatura capaces de medir hasta 125° C con una aceptable

precisiéon y exactitud.

Papel filtro — Whataman No. 41 o equivalente.

Centrifuga y tubos centrifugos.

Balanza analitica — que tenga una exactitud de 0.01g

Fuente de calor — Capaz de mantener una temperatura de 90-95°C. ( e.g., plato caliente,

microondas, etc.)
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« Embudo o equivalente.
e Cilindro graduado o dispositivo equivalente para la medida del volumen.
e Matraz volumétrico — 100 ml.

Reactivos

a) Grado de quimicos reactivos debe ser usado en todas las pruebas. A menos que se indique
lo contrario, con esto se intenta que todos los reactivos puedan conformar las
especificaciones de el Comité sobre Reactivos Analiticos de la Sociedad Quimica
Americana, donde tales especificaciones son avaladas. Otros grados pueden ser usados,
proveyendo primero que se cerciore que los reactivos sca la pureza lo suficientemente alta
que permita que sea usada sin disminuir la precision en las determinaciones. Si la pureza
de un reactivo es cuestionable, analizar el reactivo para determinar el nivel de impureza.
El reactivo blanco debe ser menor que el MDL en orden de ser usado.

b) Reactivo agua. El agua del reactivo sera gratuitamente la interferencia. Todas las
referencias al agua en el método se refieren al reactivo agua a menos que se especifique lo
contrario. Referenciar el capitulo 1 para la definicion del reactivo agua.

¢) Acido nitrico (HNO;). El dcido debe ser analizado para determinar el nivel de impureza.
S:i el blanco es < MDL., el acido puede ser usado.

d) Acido clorhidrico (concentrado, HCI). El acido debe ser analizado para determinar el nivel
de impurezas, Si el blanco es < MDL, el acido puede ser usado.

e) Peroxido de hidrogeno (30%) H;0;. El oxidante debe ser analizado para determinar los
niveles de impurezas. Si el blanco es < MDL, el peroxido puede ser usado.

Preservacion de la muestra, coleccién y manejo.

e Todas las muestras deben ser colectadas usando un plan de muestreo que se indica en
las consideraciones del capitulo 9.

e Todos los contenedores de las muestras deben demostrar que se encuentran libres de
contaminacion o que se reportan bajo los limites.

e Las muestras no acuosas deber ser puestas bajo refrigeracion y deben ser analizadas tan
pronto sea posible.
e Puede ser dificil obtener una muestra con materiales himedos o lodosos. Las

muestras himedas deben secarse, romperse y puestas en sub-muestras tanto tiempo
como para que el secado no afecte 1a extraccion del anilisis de interés de la muestra.
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Procedimiento.

1.

Mezclar la muestra hasta llegar a la homogeneidad. Todo equipo usado para la
homogeneidad debe ser limpiado segin las normas de control de calidad de la seccién 6.0
para minimizar las posibilidades de contaminacién. Para cada proceso de digestion el peso
debe acercarse a los 0.01 g y transferir la muestra a los recipientes de digestion 1-2 g de
muestra cuando es himedo o 1 g cuando es seca. Para muestras con alto contenido liquido,
una muestra de tamaifio grande podria ser usada a lo largo de la digestién hasta que se
complete.

Nota: Todos los pasos que requiren el uso de acidos deben ser efectuados bajo una
campana de humo por el personal apropiadamente entrenado usando a el equipo de
seguridad del laboratorio.

Para las digestiones de las muestras por analisis de GFAA o ICP-MS, adherir 10 ml de
HNO; 1:1, mezclarlo y cubrirlo con un vidrio de reloj o un dispositivo que recobre el
vapor. Caliente la muestra a 95°C + 5°C y reflujar por 10 a 15 minutos sin hervir.
Después de que la muestra se enfria, adherir 5 mL de HNOj; concentrado, quitar la cubierta
y refluir por 30 minutos. Si se generan fumarolas color café, esto indican oxidacién de la
muestra por HNOj, repetir este paso (adhiriéndole 5 mL de HNO; concentrado) una y otra
vez, hasta que ya no aparezcan las fumarolas café, cuando no se presentan nos indican que
se ha completado la reaccién con HNOj3. Usando el vidrio de reloj u otro dispositivo de
recuperacion de vapor , dejar que la solucion se evapore por aproximadamente 5 mL sin
que hierva o calentar la muestra a 95°C + 5°C sin que hierva durante 2 horas. Mantener
cubierta la solucion sobre la parte de arriba del recipiente todo el tiempo.

2.1 Después de que el paso 2) haya sido completado y la muestra se haya enfriado,
adherir 2 mL de agua y 3 mL de H;0; al 30%. Cubra el envase con el vidrio de
reloj y regrese el envase cubierto a la fuente de calor para calentamiento y que
empiece la reaccion del peréxido. Se deben de tomar las precauciones para que no
ocurran pérdidas debido a la excesiva efervescencia.

2.2 Continué adhiriendo H;0; al 30% en alicuotas de 1 mL calentando el recipiente
hasta que la efervescencia sea minima o hasta que la efervescencia que aparezca no
cambie.

2.3 Cubrir la muestra con el vidrio de reloj y continué calentando la digestién de dcido-
peroxido hasta que el volumen se haya reducido a aproximadamente 5 mL o se
caliente a 95°C £ 5°C sin hervir durante 2 horas. Mantener la cubierta de la
solucion sobre la parte alta del recipiente durante todo el tiempo.
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2.4 Después de enfriar. Diluirlo a 100 mL con agua. Las particulas en la digestién
deben ser removidas por filtracion.  La muestra esta lista para ser analizada por
GFAA o ICP-MS. Para la filtracién filtre con papel Whatman No 41 o
equivalente.

3 Para el andlisis de FLAA o ICP-AESm adherir 10 mL de HCI concentrado a la muestra
digestiva desde el punto 7.2.3 y cubrirla con un vidrio de reloj. Colocar el recipiente en
una fuente de calor y refluir a 95°C = 5°C durante 15 minutos.

4 Filtre la digestion a través del papel filtro No41 o equivalente y colocar la filtracién a 100
mL en un embudo volumétrico. Hacer que el embudo se analice por FLAA.

5 Adherir 2.5 ml de HNO;3 y 10 m! de HCI a una muestra de 1-2 g (muestra huimeda)o 1 g
(muestra seca) y cubrirla con un vidrio de reloj. Colocar la muestra en la fuente de calor y
reflujar durante 15 minutos.

5.1 Filtrar la digestion a través de papel filtro Whatman No41 o equivalente y colocar
lo filtrado en un matraz de 100 mL. Lavar el papel filtro mientras este todavia en el
matraz con no mas de 5 mL de HCI caliente (~95°C), después con 20 mL de agua
caliente usada como reactivo (~95°C).

Cdlculos

¢ Las concentraciones determinadas son reportadas en base al peso actual de la muestra.
Si se desea un analisis de peso seco, entonces el porcentaje de sélidos de la muestre
debe también ser proporcionado.

e Si se desea el porcentaje de sdélidos, una determinacién separada del porcentaje de
s6lidos debe ser preparado en una muestra de alicuota homogénea.

Control de Calidad.

e Todas las normas de calidad descritas en el capitulo uno deben ser seguidas.

e Por cada serie de muestras procesadas, un método de blanco debe ser llevado a través
de la entera preparacién y el proceso analitico de acuerdo a lo descrito en el capitulo
uno.

e El duplicado de la muestra.debe ser usado para determinar la precision y el sesgo.

* Limitaciones para el proceso de digestion por FLAA y ICP-AES. El analisis debe ser
advertido que el rango sobrepase el limite para la plata, bario, plomo, y antimonio
podria ser excedido en algunas muestras. Si hay alguna razén. Si hay alguna
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posibilidad razonable para que este rango pueda ser excedido, o si el analisis de la
muestra excede la limite permisible, una pequefia muestra debe ser tomada a través del
proceso entero y re-analizada para determinar si los limites permisibles han sido
excedidos. Los rangos de los limites permisibles para una muestra de 2g se enlistan a

continuacién:
Ag 2,000 mg/kg
As 1,000,000 mg/kg
Ba 2,500 mg/kg
Be 1,000,000 mg/kg
cd 1,000,000 mg/kg
Co 1,000,000 mg/kg
cr 1,000,000 mg/kg
Cu 1,000,000 mg/kg
Mo 1,000,000 mglkg
Ni 1,000,000 mg/kg
Pb 200,000 mg/kg
Sb 200,000 mg/kg
Se 1,000,000 mg/kg
T 1,000,000 mg/kg
\ 1,000,000 mg/kg
Zn 1,000,000 mg/kg
Tabla 2.3

Presentacion del método

En un laboratorio sencillo, las muestras de 3 matrices presentadas en la tabla 2 fue
obtenida usando los procesos de digestion. Analizados anteriormente por analisis de absorcion
atémica espectroscopica por flama. Las muestras fueron analizadas por duplicado. Las tablas
3.5 representan los resultados de los analisis de NIST (siglas en inglés) referencias estandares
de los materiales que fueron obtenidos usando ambos presion atmosférica en la técnica de
microondas y procesos de digestion de plato caliente.
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METODO 3050b v
Digestion Acida de
Sedimentos, Lodos Y
Tierra.

7.1 Mezclar la
muestra

Seleccionar

Solo para Sb, Ba, Pby As
Si se requiere

analisis

Todos los elementos
con sus apropiadas
recuperaciones

7.2 Adhiera 10 ml
1:1 HNO3 y refluja cerca de 10 minutos

T

7.2 Adhiera 5 mL.
HNO3 concentrado
y refluya para
30 minutos: repita hasta
Que la digestion este completa
Evapore a 5 ml, enfriar

7.2.1 * 7.2.2 adhiera

7.3 Adhiera 10 ml conc.
De HCI a la digestion
desde

2 mL de agua y 3 ml al 30%
de H2O2 continué y adhiera
7.2.3 y cubra el reflujo 1 mL de alicuotas de.HZOZ
por Hasta que las burbujas se
15 minutos Mantengan estables

T

7.2.3 Reducir el volumen

7.4 Filtre, hacer un a Smi
volumen t
FLAA O GFAA O
L ICP-AES ICP-MS
7.5.3 Analice por Selecciona el
FLAA método analitico

7.2 4Filtrar /
centrifugar
Si es necesario, diluir
A 100 ml con agua

v

7.2.3 Analice por
GFAA o ICP-MS.

o I 7.6 Calculos. J|<
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2.2.1 EPA 3051. Microondas ayudadas por digestion de dcidos de sedimentos lodo, tierra y

aceiltes,
Campo y aplicacion.

Este método es aplicable a las microondas ayudadas por digestion de dcidos de lodos,
sedimentos, tierra y aceites para los siguientes elementos:

Acero Boro Cobre Mercurio Potasio
Alurinio Cadmio Estroncio Molibdeno Sodio
Antimonio Cdcio Hierro Niquel Talio -
Arsenico Cloro Magnesio Plata Vanadio
Bario Cobalto Manganeso Plomo Zinc
Berilio

Tabla 2.4

Este método se usa como una alternativa al Método 3050.  Se intenta proveer una
rapida dcido multi elementos lixiviando una digestion previa al andlisis haciendo que esta
decision pueda ser hecha a niveles de limpieza, la necesidad para una prueba TCLP de un
desperdicio y si un proceso BDAT es proveido de manera aceptable. Si una descomposicién
que incluye dcido clorhidrico es requerida para ciertos elementos, se recomienda que se use el
método de 3050A. La digestion producida por el método es aceptable para el analisis por
flama de absorcién atémica (FLAA), por medio de absorcién atomica con horno de grafito
(GFAA), la induccion de la union de la emision de plasma espectroscopico (ICP-ES) y la
induccion de la unién de la masa de plasma espectroscopica (ICP-MS).

Debido al rapido avance en la tecnologia de microondas, consulte las recomendaciones
en el instructivo del fabricante.

Resumen del mérodo.

Una muestra representativo de mas de 0.5 g es digerida en 10 mL de una concentracion de
acido nitrico por 10 minutos usando calor de microondas con una unidad de microondas de
laboratorio adecuada. La muestra y el acido son colocados en un recipiente de fluorocarbono
en el microondas. El recipiente se cierra y calienta en la unidad de microondas. Después de
enfriarlo, el contenido del recipiente es filtrado, centrifugado, o se coloca en reposo y después
es diluido el volumen y analizado por el método apropiado SW - 846.

UNAM 34



Metodologfa de prucba para la determinacion de metales en agua y sélidos. Capitulo 2

Interferencias.

Muchos reactivos o materiales volitiles que puedan crear altas presiones cuando el
calor pueda causar ventilacién en los recipientes con pérdidas potenciales de la muestra y del
analisis. La completa descomposicion de tanto los carbonatos, o el carbén basado en las
muestras, puede causar suficiente presién al ventilar el recipiente si el tamafio de la muestra es
mayor que 0.25 g cuando es usado en los recipientes de 120 mL con un dispositivo de alivio
de presidn, el cual tiene un limite que oscila entre las 7.5 +- 0.7 atm ( 110 +- 10 Psi).

Aparatos y materiales.
e Requerimientos del aparato de microondas.

— Launidad de microondas provee una fuente de poder programable con un minimo
de 574 W y puede ser programado con un + 10W de los que se requiere la fuente
de poder.

— Lacavidad de la unidad de microondas es resistente a‘la corrosién tan bien como la
ventilacion.

— Toda la electrénica esta protegida contra la corrosién para una operacion segura.

— El sistema requiere de recipientes de digestién Teflon PFA (Con una capacidad
del120 mL ) capaz de mantener la presién entre las 7.5 + 0.7 atm ( 110 +- 10 Psi).

— El plato giratorio es empleado para asegurar la distribucion homogénea de la
radiacion de las microondas dentro de la unidad. La rapidez del plato debe ser de
un minimo de 3 rpm.

» Polimeros volumétricos se usan en plasticos ( Teflon o Polietilenos ) de 50 o 100 mL
de capacidad.
Papel de filtro Whatman de N° 41.

» Filtro de polipropano.
Balance analitico, 300 g de capacidad, y un minimo de £ 0.001 g.

Se recomienda que se tengan las siguientes precauciones:

Estos laboratorios ahora usan o contemplan el uso de articulos de cocina tipo ollas de
microondas para este método debe de tomarse en cuenta significativamente la seguridad.
Primero, cuando un acido como el nitrico es usado para asistir la digestién en la muestra en las
unidades de microondas en recipientes abiertos, o recipientes cerrados equipados con
ventilacion, puede haber la posibilidad de que los gases se liberen corroyendo la seguridad del
aparato que provee el magnetrén del microondas apagandolo cuando la puerta se encuentra
abierta. Esto puede dar como resultado que el operador sea expuesto a la energia de
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microondas. El uso de una unidad con aparatos de seguridad con resistencia a la corrosién
previene que esto ocurra.

La segunda medida de seguridad relativo al uso de contenedores sellados sin una
valvula de presién de liberacion en la unidad. La temperatura es una importante variable que
controla la reaccion. La presioén es necesaria para atender elevadas temperaturas pero debe de
ser segura. De todos modos, muchos recipientes de digestién construidos por Teflones pueden
romperse, quemarse, o explotar en la unidad debajo de ciertas presiones. Solo los
contenedores de PFA Teflén con mecanismo para liberar la presién son considerados como
aceptables actualmente.

Por lo tanto a los usuarios no se les recomienda usar articulos de cocinas tipo ollas de
microondas o contenedores sellados sin valvulas de alivio de presion para microondas por
digestion de acidos por este método. Usar equipo de microondas con grado de laboratorio se
requiere para prevenir la seguridad. Para algun otro detalle consultar la referencia 2.

Reactivos.

o Todo los acidos debe de ser sub-ebullidos destilados donde sea posible minimizar los
niveles de blanco asi como la contaminacion metalica. En otro grado pueden ser usados,
proveyendo que la primera determinacion que el reactivo sea lo suficientemente puro que
permita que se use sin una menor cantidad de lo determinado. Si la pureza del reactivo es
cuestionable, analizar el reactivo para determinar el nivel de impureza. El reactivo blanco
debe ser menor que el MDL para ser usado.

e Acido nitrico concentrado, HNO3. El dcido debe ser analizado para
determinar los niveles de impurezas. Si el método de blanco es menor que el MDL, el
acido puede ser usado

e« Elaguacomo re agente. El agua como re agente podria ser un interferente gratis. Todas
lo referente al agua indica que se considerara como un re agente a menos que haya otra
especificacion que diga lo contrario.

Coleccién de la muestra, preservacion y el manejo.

e Todas la muestra deben de ser colectadas usando un simple plan de muestreo que se indica
en las consideraciones del capitulo 9.

e Todas los contenedores de las muestras deben de ser pre lavadas con detergentes, 4cidos y
agua. Tanto los contenedores de plastico y vidrio se pueden usar de igual manera durante
los procesos.

e Las muestras deben de ser refrigeradas en recipientes y analizados tan pronto como sea
posible.
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Procesos.
e Calibracion del equipo de microondas.

Las medidas de la fuente de poder por calor es evaluada asi como el poder
absoluto en watts puede ser transferida desde una unidad de microondas a otra. Para el tipo de
cavidad en el equipo de microondas, esto se consigue por l1a medicién de la temperatura que se
eleva en un kg de agua expuesta a la radiacién del microondas por un periodo determinado de
tiempo. El anilisis puede relacionar a la fuente de poder en Watts al preparar esta fuente de la
unidad. El formato de calibracidén requiere del laboratorio la unidad de microondas
dependiendo del tipo de sistema electrénico usado por la produccion al proveer de forma
parcial el poder del microondas. Pocas unidades tienen un actualizado y preciso relacion
lineal entre la preparacion del porcentaje de poder y la absorcion del poder. Donde circuitos
lineales han sido utilizados, la curva de calibracidn puede ser determinada por un método de
calibracién de tres-puntos, de lo contrario, el analisis debe usar el método de calibracién del
punto multiple.

La calibracion de maltiples puntos envuelve la medicién de la absorcion de poder sobre
un rango muy largo en la preparacién del poder. Tipicamente, para una unidad de 60W, los
siguientes niveles de medicién son medidos: 100, 99, 98, 97, 95, 90, 80, 70, 50, 60, 50 y 40 .
Estos datos son agrupados de la forma tradicional de trabajo de los rangos del poder. La no
linealidad ha sido cominmente encontrada en la parte final de la calibracion. Si la electronica
de la unidad se conoce que tiene desviaciones no lineales en cualquier region del control
proporcional de poder, serd necesario que se haga una preparacion de las mediciones que
catalogue ¢l poder que es usado. El punto de calibracion final debe estar en una posicién
parcial del poder que sera usado como prueba. Esta seccion debe ser revisada periédicamente
al evaluar la integridad de la calibracién. Si un cambio significativo es detectado (+- 10 W),
entonces la entera calibracion debe ser reevaluada.

La calibracion de tres puntos envuelve la medicion de la absorcién de poder a tres
preparaciones diferentes de poder. La medida del poder a 100% y 50% usando el proceso que
se describe en la seccion 7.1.4. Desde la linea de 2-puntos calcular la preparacion del poder
correspondiente al requerido en Watts especificado en el proceso. Medir la absorciéon de
poder en ese punto parcial. Si la medicion del poder de absorcidon no corresponde a el
especificado dentro de + 10W, use la calibraciéon de puntos multiples en 7.1.2. Este punto
debe también ser usado periddicamente para verificar la integridad de la calibracion.

Equilibrar un volumen grande de agua a una temperatura de (23 + 2 °C)
Un kilogramo de reactivo del agua es pesado (1,000.0 g + 0.1 g) dentro de un vaso de
precipitados de Teflon o un vaso fabricado de algin otro material que no absorba
significativamente la energia de microondas (El vaso absorbe la energia de microondas y no es

UNAM 37




Metodologia de prueba para la determinacién de metales en agua y sélidos. Capitulo 2

recomendado). La temperatura inicial del agua debe de ser de 23 + 2 °C medidos a + 0.05
°C. El contenido del vaso es circulado continuamente (en el grupo de muestreo normal ) a
través del campo de microondas durante dos minutos al nivel de poder deseado con la unidad
al mdximo ( como serd en las operaciones normales). El vaso es removido y el agua
vigorosamente quitada. Use una barra magnética insertada inmediatamente después de la
irradiacién de las microondas y grabe la temperatura maxima dentro de los 30 segundos a +
0.005 °C. Use una nueva muestra para cada medicion adicional. Si el agua es re usada tanto
el como el vaso deber estar regresando a 23 + 2°C. Tres mediciones de cada preparacion de
poder deben de ser hechas.

La absorcion de poder es determinada por la siguiente relacion:
Eq. 1

P = la aparente absorcién de poder por la muestra en Watts. (W) (W = joule sec)

K = El factor de conversién para termoquimicas calorias seg -1 a Watts (=4.184)

Cp = la capacidad de calor, la capacidad termal o el calor especifico. (cal g-1 c-1) deagua. m
= la masa de la muestra de agua en gramos (g)

DT = la temperatura final menos la temperatura inicial (°C)

t = el tiempo en segundos (s)

Usando la condiciéon experimental cada dos minutos y 1 kilogramo de agua destilada
(capacidad calorifica a 25°C es 0.9997 cal g-1 °C -1 ) la ecuacién de calibracion se simplifica

a
P =(DT) (34.85)

Nota: El voltaje lineal estable es necesario para la precision y reproduccion de calibracién y
operacion. El voltaje lineal debe ser dentro de las especificaciones de manufactura, y durante
la manufactura y operacion no debe variar mas de +- 2V. Una constante de poder puede ser
necesaria para el uso del microondas si la fuente de la linea de voltaje es inestable.

Los componentes electronicos en mas unidades de microondas son comparadas a la
funcién de las unidades y las que estin fuera. Cuando cualquier parte del circuito de alto
voltaje , de la fuente de poder, o de los componentes de control en la unidad han sido puestos
en servicio o reemplazados, esto sera necesario para re checar la unidades de calibracion. Si
el poder fuera ha cambiado significativamente ( £ 10 W ) entonces la calibracion total debe ser
re evaluada.

e Todos los recipientes de digestion y volumétricos usados deber ser cuidadosamente
lavados con acido y re enjuagados con re agentes de agua. Cuando el cambio entre
muestras de altas concentraciones y bajas , todos los recipientes de digestion deben ser
limpiados por una lechada de acido clorhidrico caliente (1:1) por un minimo de 2 horas
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seguidos de acido nitrico caliente (1:1) por otro minimo de 2 horas y enjugar con re
agenies de agua y secar en un ambienie limpio. Este proceso de himpiado debe tambien
ser usado antes de¢ que sean usados los recipientes de digestion o cuando se piense que los
recipientes  se  encueniran contaminados. Polimeros volumétricos usados y los
contencdores de almacenamiento deber de ser limpiados por una lechada con mas acido
diluido apropiado pro los plasticos especificados usados v después enjuagarlos con re
agentes de agua v secarlos en un ambiente limpio.

»  Muestra digestiva.

- El peso del recipiente digestivo de Teflon PFA. la valvula v en ensambie antes de
ser usado a 0.001 g.

— LI peso de una buena mezcla de la muestra cerca de los 0.001 g dentro del equipo
del recipiente de Teflon PFA con una tapa sencilla v una valvula de alivio. Para
tierra. sedimentos v lodos se usa no mas de 0.500 g. Para aceites use no mas de
0.250 g.

— Agregar 10 ~- 0.0 mL de acido nitrico concentrado en una cubiernta de gases. Si
una reaccion vigorousa ocurre. aceplar la reaceion al detenerse antes de taparse los
recipientes.  La tapa del recipiente v el torque de la tapa a 12 fi-lb (16 N-m) de
acuerdo a las direcciones de la unidad manufacturera.  La muestras de los
recipientes pueden estar conectados a un recipienie en sobre flujo usando las
conexiones de los tubos de Tetlon PFA. El peso de fos recipientss se acerca a
0.001 g. Colocur jos recipientes en le carrusel de microondas. Conectar los
recipientes en sobre flujo 2 el centro de la unidad.

PRECAUCION: Cuando las muestras digestivas contienen materiales volatiles
o facilmente oxidables compuestos organicos, inicialmente pesa no mas de 0.10
g y observa la reaccion antes de tapar el recipiente.  Si una reaccion vigorosa
ocurre, pernmitir que la reaccion cese antes de tapar ¢l recipiente. Si no se
aprecia que ocurra una reaccion, una muestra de peso por amba de los 0.25g
puede ser usada.

— Colocar el recipiente eventualmente distribuido en 12 torna mesa del microondas
usando grupos de 2 recipientes de muestreo a 6 . Cualquier recipiente contiene
10m{. de acido nitrico para analizar los blancos como proposito estan contados
como recipientes de muestreo.  Cuando menos que el nimero de muestras
recomendadas seran digestivas, 1.¢.. 3 muestras mas } en blanco. los recipientes
faltuntes deben de ser Henados con 10 ml. de 4cido nitrico para alcanzar e] llenado
completo de los recipientes. Esto proporciona un balance de energia desde el
poder de absorcién del microondas es proporcional a la masa total en la
cavidad (Ref'4)  Irradizndo cada grupo de 2 muestras a 334 W por 10 minutos y
cada grupo debe incrementar a 175 °C ¢n menos de 5.5 minutos v los faltantes
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entre 170-180 °C para el balance del periodo de radiacién de 10 minutos. La
presion méxima debe ser menor a 6 atm para la muestras de lodo, tierra y
sedimentos. La presion excedera esos limites en caso de altas concentraciones de
carbonatos o componentes orgénicos. En estos casos la presién serd limitada por
la presion de alivio del recipiente a 7.5 +- 0.7 atm (110 +- 10 psi).

Los unidades mas nuevas pueden ser capaces de un alto poder (W) que permita la
digestién de un niimero grande de muestras por grupo. Si los deseos del analista
de digerir mas que dos o seis muestras a la vez, puede usar diferentes valores de
poder tan largo como sus resultados en el mismo tiempo y temperatura segiin las
condiciones definidas en 7.3.4. Esto es, cualquier secuencia de poder que traiga la
muestra a 175 °C in 5.5 minutos y permita un incremento lento a 175-180°C
durante el tiempo restante de 4.5 minutos.

Capitulos de seguridad, estructura integral (ambas limitaciones de temperatura y
presion), pérdida de calor, compatibilidad quimica, absorcién de microondas de los
materiales del recipiente, y la energia del transporte seran consideraciones hechas
en escoger recipientes alternativos. Si todas las consideraciones estdn juntas y con
el poder al apropiado nivel provee la reproduccion la las condiciones de reaccion
definidas en 7.3.4 entonces estos recipientes alternativos deben ser usados. (Ref
1.2).

Al final del programa de microondas, permiten los recipientes enfriar por un
minimo de 5 minutos antes de removerlos de la unidad de microondas. Cuando los
recipientes estan enfriados a la temperatura del cuarto, pesar y anotar el peso de
cada recipiente ensamblado. Si el peso del 4cido mds la muestra ha decrecido por
mas del 10 por ciento del peso original, descartar ia muestra. Determine la razén
por la que perdi6 peso. Esto se le atribuye tipicamente a la perdida integral del
sello del recipiente, el uso de una digestion con un tiempo mayor a los 10 minutos,
demasiado tiempo, o condiciones de calor impropias. Una vez que la fuente de las
pérdidas ha sido corregida, preparar una muestra nueva o prepararlas como el inicio
de la digestién en 7.3.1.

Completar la preparacion de la muestra cuidadosamente destape y ventile cada
recipiente en una capucha de gases. Transfiera las muestra a una botella de
polietileno con #cido limpiador. Si la digestién de la muestra contiene particular
las cuales puedan obstruir el nebulizador o interfiera con la inyeccién de la muestra
dentro de los instrumentos, la muestra puede ser centrifugada, admitiendo asentarse
o filtrarse.
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— Centrifugacion: centrifugacion a 2,000 - 3,000 rpm por 10 minutos es
usualmente suficiente para limpiar el supemnatant.

— Asentarse : Permitir a la muestra mantenerse hasta que el supematant este
limpio.

— Filtrado: El aparato de filtrado debe mantenerse limpio y pre enjuagarse con
acido nitrico diluido. Filtrar la muestra a través del papel filtro cualitativo
dentro de un segundo contenedor con acido limpiador.

— Diluir la digestién a un volumen conocido asegurandose que las muestras y los
estiandares concuerden. La digestién se encuentra lista para que los elementos de
interés sean analizados usando el apropiado método SW-846.

— Cilculos: Las concentraciones determinadas seran reportadas en base al peso actual de
la muestra original.

Control de Calidad.

e Todos los datos del control de calidad debe ser mantenido y avalado por las referencias o
inspecciones por un periodo de 3 afios. Este método se restringe a ser usado o que se
encuentre bajo supervision de analistas expertos.

e Las muestras por duplicado deben ser procesadas sobre una rutina base. Una muestra por
duplicado es una muestra que es traida a través de la preparacién total y el proceso
analitico. Una muestra por duplicado debe ser procesada con cada grupo analitico o por
cada 20 muestras, el cual es el niimero mas grande. Una muestra por duplicado debe ser
preparada por cada tipo de matriz. (i.e. tierra, lodo, etc).

Funciones del método.

Precision: La precision en los datos para el método 3051, como la determinacién para la
examinacion estdtica de los resultados de las pruebas interlaboratorio, estan localizadas en la
tabla 1y 2.
Repetitibilidad: Si los resultados sucesivos son obtenidos por el mismo analisis con el mismo
aparato bajo condiciones constantes de operacion sobre pruebas de material idénticas, entonces
no habra diferencia entre estos resultados sucesivos, con 95% de probabilidad, excediendo el
valor repetitivo. Por cjemplo, en el caso del plomo, un porcentaje de solo 1 caso en 20 podrian
exceder:

0.206 x
en una corrida larga, donde x es uno de los resultados en pg/g.

Reproductibilidad: Si 2 medidas. exitosas son hechas de manera independiente por cada 2
diferentes analisis trabajados en diferentes laboratorios sobre pruebas de material idénticas,
entonces no habra diferencia entre los resultados promedio para cada anilisis, con 95% de
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probabilidad, excediendo el valor de reproductibilidad. Por ejemplo, en el caso del plomo, un
porcentaje de solo un caso en 20 posibles excesos.

0.303 x
en una corrida larga, donde X es el porcentaje de 2 medidas exitosas en pg/g.
Como se puede observar cn la tabla 1, repetitibilidad y reproductibilidad difieren entre los
elementos, y usualmente dependen de la concentracion de los elementos. La tabla 2 provee un
ejemplo de cémo los usuarios de el método pueden determinar los valores esperados por la
repetitibilidad y la reproductibilidad; valores nominales de plomo han sido usados por este
modelo.

Sesgo: En el caso de SRM 1085 — usando metales en aceite, el sesgo de este método de
prueba es diferente en cada elemento. Un estimado del sesgo, como se muestra en la tabla 3,
es:
Sesgo = cantidad encontrada — cantidad esperada.

De todas formas, la estimacion del sesgo hereda ambos la incertidumbre en las medldas hechas
usando el método 3051 y la incertidumbre sobre lo certificado, entonces si el sesgo es real o
solo debido al error en la medida debe ser solo considerada. Las concentraciones encontradas
para Al, Cr y Cu usadas en el método 3051 caen dentro de los rangos certificados en SRM
1085, y 95% de las intervalos confidentes para Fe y Ni traslapar con sus respectivos rangos
certificados; por lo tanto, los sesgos observados por estos elementos son probablemente debido
a la oportunidad y debe ser considerado insignificante. Los sesgos no deben ser estimados
como todos por Ag y Pb debido a que estos elementos no son certificados. Por lo tanto, de
solo 2 elementos considerados en esta tabla la cual estima el sesgo son significantes Mg y Mo.
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2.3 Técnicas analiticas.

2.3.1 Absorcidn atémica.

A continuacion se verd la forma en que la interaccion de la luz o radiacién ultravioleta
con idtomos gaseosos pueden emplearse en andlisis quimico. Aqui se presentardn dos métodos
analiticos de un vasto nimero de ellos que se basan en la excitacién de los dtomos gaseosos.
Puesto que en ambos métodos se mide la radiacién, ambos son tipos de espectrometria.

Los dos métodos espectrométricos son la espectrometria de emision de llama y la
espectrometria de absorcién atomica. La espectrometria de emision de llama inicialmente
recibio el nombre de fotometria de flama y ain se sigue empleando este nombre en mucha de
la literatura. El método se basa en la medicién de la cantidad de radiacién que emiten los
atomos en una llama. Se emplea bastante en laboratorios clinicos para la determinacion de lo
iones de sodio y potasio en liquidos corporales.

La espectrometria de absorcion atémica es un método mas reciente, y también es un
método mas general para la determinacion de iones metalicos que la espectrometria de emisién
de llama. No es aplicable a la determinacion de los iones de los metales alcalinos tales como
el sodio y el potasio. Se basa en la medicién de la cantidad de radiacién que absorben los
atomos gaseosos generalmente, aunque no siempre, en una llama.

Procesos de excitacion y emision en los dtomos.

Antes de empezar con el estudio de ambos métodos estudiaremos brevemente los
procesos de excitacidn y emision en los atomos. Debido a que la determinacién de los iones
de sodio es importante y es un anilisis que se usa comiinmente, a continuacién se describira la
excitacion y emision de los atomos de sodio.

Eventos que tienen lugar en una llama

Como la espectrometria de emisién de llama y la absorcion atdomica suelen involucrar
pulverizacion o atomizacién de una muestra acuosa en una llama antes del anilisis, se
describira la secuencia completa de eventos que tiene lugar en una llama para ambos métodos.
Como ejemplo supondremos que una solucién de cloruro de sodio se coloca en un atomizador
debajo de la flama, teniendo por consiguiente los siguientes eventos:

1. La solucion de cloruro de sodio se pulveriza dentro de la llama en forma de gotitas

diminutitas.
2. El agua se evapora, dejando una suspensién fina de cloruro de sodio sélido.
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3. El cloruro de sodio sélido se evaporiza parcialmente produciendo atomos de sodio
gaseosos y atomos de cloro gaseoso.

4. Parte de los atomos de sodio se ionizan y forman sélidos.

5. a.Parte de los dtomos de sodio se excitan térmicamente al estado excitado.
b. En la espectrometria de absorcidén atémica, parte de los atomos de sodio absorben
fotones a fin de alcanzar el estado excitado.

6. Los atomos de sodio excitados emiten fotones o calor y vuelven al estado basal.

Espectrometria de emision de llama.

A continuacion se haré referencia a la espectrometria de emision de llama, que pese a
que no es el método que se usa en esta tesis, vale la pena hacer mencién de ella, puesto que es
un método que va de la mano en todos los libros con absorcion atémica.

Conocida anteriormente como fotometria de llama es la medicién instrumental de la
cantidad de radiacion que emiten lo 4tomos excitados en una llama. En la actualidad es uno de
los métodos mas generales, debido a que se ha observado que las llamas excitan a los dtomos,
esencialmente de todos los metales, incluso los de las tierras raras. Al mismo tiempo, pueden
emplearse con instrumentacién muy sencilla para miles de determinaciones rdpidas diarias de
rutina de sodio y de potasio en los laboratorios clinicos.

El instrumento que se utiliza para medir la cantidad de emision generalmente se conoce
como espectrometro de emision atdmica de llama. El espectrometro consta de un nebulizador,
un mechero y dos gases, un monocromador, un sistema detector y un dispositivo de lectura.
La muestra se atomiza mediante el nebulizador dentro del mechero, llega a la llama, se
atomiza y se excita. La emision de los atomos excitados pasa hacia el monocromador donde
se selecciona la longitud de onda adecuada para la medicién. La intensidad de esta longitud de
onda emitida se mide mediante el sistema de deteccién y las unidades de intensidad aparecen
en el medidor de lectura.

Llama

=

Monocromador

Detector Medidor de
véalvula lectura
fotoeléctrénica

gas oxidante Gas

combustible . .,
Diagrama esquemadtico de un

espectrometro de emision de llama
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Espectrometria de absorcion atémica

La espectrometria de absorcidn atémica es la medicién instrumental de la cantidad de
radiacién que absorben los atomos no excitados en estado gaseoso. Al igual que la
espectrometria de emisién de llama, la absorcion atomica es uno de los métodos generales de
andlisis debido a que los dtomos de todos los metales, y de algunos no metales, absorben
radiacion cn estado gaseoso.  También puede emplearse con un manipuleo especial de la
muestra para la determinacion de trazas de mercurio en pescado y otros alimentos.

El instrumento que se emplea para medir la cantidad de absorcion se conoce con el
nombre de espectrometro de absorcion atdmica. Existen dos tipos muy distintos de
espectrometros con llama y sin llama. Por el momento se estudiara el espectrometro con
llama, mas adelante haremos mencién de como funciona el de sin llama.

El espectrometro de absorcion atomica de llama consta de un sistema quemador de
premezclado, una fuente de radiacion, un monocromador, un sistema detector y un dispositivo
de lectura. La mezcla se atomiza en gotas finas mediante el nebulizador en el mechero y
barrido al interior de la llama donde absorben parte de la radiacién de la fuente. La radiacion
restante de la fuente pasa al monocromador donde se selecciona la longitud de onda adecuada
para la medicion. El poder radiante de la radiacion transmitida se mide mediante el sistema
detector y la cantidad de radiacion absorbida es indicada en unidades de absorbencia en el
medidor de lectura. A continuacién se estudia con mas detalle cada componente.

Medidor
de lectura

(4]

Monocromador

Fuente
de
. Detector
catado
y
Gas Gas
combustible oxidante

Diagrama esquemitico del especirémetro de absorcion
Muestra
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Instrumentacion
Fuente de catodo perforado:

La fuente de luz que se requiere para realizar el andlisis es la lampara de catodo
perforado, la razén por la cual usamos esta lampara se debe a que los atomos de los metales
que van a ser probados se encuentran dentro de la lampara, y cuando la ldmpara esta
encendida, estos dtomos se les proporciona energia la cual causa que ellos eleven su estado al
de excitacién. Las longitudes de onda que emite la lAmpara para excitar los dtomos analizados
son con la energia exacta para poderlos llevar a estado requerido ( de excitacién) . Por dicha
razén todos los laboratorios cuentan con diferentes lamparas para poder analizar los distintos
metales, aunque existen lamparas multi-elementos, las cuales pueden analizar diferentes
metales con la misma lampara.

El mecanismo del proceso de excitacidon en la lampara es de nuestro interés, asi que
empezaremos con un diagrama de la tipica lampara que se usa en el analisis.

La lampara es un vidrio sellado el cual se encuentra ileno de gas argén (o0 nedn).
Cuando la lampara esta encendida, los atomos de argén se ionizan, con los electrones del
anodo (carga positiva +) mientras que los iones de argén Ar’, bombardean la superficie del
catodo (carga negativa -). Los atomos de los metales, M, en el citodo llegan al estado de
excitacion y son expulsados de la superficie como resultado del bombardeo. Cuando los
dtomos regresan a su estado original, una linea caracteristica del espectro se emite. Estaesla
luz que va directamente a la flama, donde los 4tomos que no se encuentra excitados del mismo
elemento absorben la radiacion y entonces ellos mismos van a llegar al estado de excitacion.

Flama.

Todas las flamas requieren tanto un combustible como un oxidante. Algunas
compaiiias utilizan gas natural como combustible y aire como oxidante, la maxima
temperatura para esta combinacion es de 1800 K. Para lograr una atomizacién y una
excitacion mayor de los iones de metal y alcanzar una sensibilizacién mayor para el analisis
cuantitativo, una flama mas caliente es necesaria. Por tal motivo mas flamas para la absorcién
atdmica han optado por la combinacién de aire-acetileno en la flama, acetileno es el
combustible mientras que el aire sigue siendo el oxidante. La maxima temperatura en esta
ocasion es de 2300 K. Idealmente la pura combinacién entre el aire y el acetileno alcanzan
una temperatura de 3100 K pero la flama se quema a una velocidad alta, lo cual decrece la
integridad de la atomizacién y por consiguiente baja la sensibilidad. El oxido nitroso (N20O)
usado como oxidante, produce una flama con temperatura alta (2900 K) mientras se quema
poco a poco (bajo rango). Sin embargo el N2O — acetileno es poco popular. La eleccién de
cual es la flama que se debe usar para cierto metal se toma al consultar la literatura
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correspondiente, ya que se ha analizado cada metal detalladamente analizando con cual flama

se detecta mejor, por lo cual los
libros correspondientes al tema deben de contar con las especificaciones correspondientes.

Quemadores.

Existen dos disefios de quemadores para la flama del atomizador que son de uso
comin. Estos disefios se llaman “total consumption bumer” (quemador de consumo total) y el
"burner premix”. En el primero el combustible, oxidante y la muestra se encuentran en la base
de la flama. El combustible (usualmente acetileno) y el oxidante (usualmente aire) son
forzados, bajo presion, dentro de la flama, considerando que la muestra es arrastrada en la
llama por la aspiracion. La prisa del combustible y ¢l oxidante a través de la cabeza del
quemador crea una vacuna en la linea de la muestra y arrastra la muestra desde el contenedor
dentro de la flama a un nebulizador o un efecto de mezcla.

El quemador premix es usado tipicamente en absorcién atomica. La muestra es
nebulizada y mezclada con el combustible y ¢l oxidante se introduce dentro de la flama, con el
uso de una serie de baffles.

Componente de lectura externa:

Como con espectrometria molecular, los lectores de absorbancia y los transmisores de
datos pueden consistir en un metro o un registrador o en ambos. El metro puede calibrarse en
% transmisién o de absorbancia, o posiblemente ambos. Si el %T o el % de absorbancia se
visualiza, entonces deben de convertirse a absorbancia antes de ser dibujado.

Si un registrador es usado, no es el espectro atémico el que es registrado, pero si se
muestra la longitud de onda, y la absorbancia es registrada vs el tiempo como varias
soluciones. Supongamos que una serie de estandares se registran podrian tener la apariencia
mostrada en la figura siguiente

Seguridad:

Hay consideraciones de seguridad importantes con respecto al uso de equipo de
Absrocién atémica. Primero que todo, el combustible que es usado debe ser usualmente
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acetileno. La flamabilidad del acetileno posee un problema de seguridad, como son la
presencia de los productos de combustion en el laboratorio. Por esta razén,

2.3.2 Fluorescencia de Rayos — X.

El espectro de emision de rayos — X de una muestra se puede excitar por impacto
electrénico o por irradiacién con rayos — X. El primer método, que se aplicé en quimica
analitica hace bastante tiempo (1939), se ha utilizado pocas veces, principalmente debido a los
inconvenientes que resultan de utilizar la muestra como un anticitodo (bombeo, etc.). La
irradiacion de la muestra con rayos — X no presenta las dificultades asociadas a los tubos
desmontables y la técnica es bastante sencilla. La radiacion de fluorescencia se estudia con un
espectrometro de rayos-X (1940-45), cuyo monocromador sea un cristal plano o curvado (fig.
111). El principal problema en el disefio de obtener una resolucion adecuada sin una gran
disminucién de la intensidad del haz difractado. Birks, Brooks y Friedman (1940) estudian
varios sistemas en los que se alcanza este fin con éxito variable. Se dispone de accesorios para
adaptar los espectrometros comerciales al método de fluorescencia de rayos-X (General
Electric, North American Philips. Co.)

1465

MoKa
2n order

WLB,

v LB,

MoKg

65 60 55 50 45 40 35 30 25 20
Valores de 20

Fig. Espectrograma de fluorescencia para rayos-X de una aleacidn a alta temperatura.
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Los elementos se identifican por el angulo 20 de sus lineas de fluorescencia, esto es,
por las correspondientes longitudes de onda, y la cantidad de cada elemento se determina a
partir de las intensidades de linea. Es esencial un calibrado con patrones que tengan una
composicién similar a la de la mezcla que se analiza. El porcentaje de un elemento en la
muestra se calcula entonces ficilmente a partir de la relacion del nimero de cuentas
registradas por el detector en un tiempo dado para el problema y para el patrén. Se debe hacer
una correccion para la radiacion de fondo (ver figura 2). Se observa frecuentemente una
desviacién de la proporcionalidad entre la respuesta obtenida y la composicién, pero se han
desarrollado algunos métodos (1946-48) para superar esta dificultad. El resultado se puede
obtener (1949) automaticamente, como sucede en el cuantémetro para espectrometria de
emision.

APLICACIONES.

Los métodos por rayos-X son, después de los métodos espectroscopicos,
probablemente los mas importantes del analisis instrumental. Tienen la caracteristica
insustituible de suministrar una informacién que no se puede obtener frecuentemente por otros
métodos. Se pueden identificar por difraccion de rayos-X los compuestos inter metalicos de
una aleacién, mientras que por otros métodos analiticos s6lo se puede obtener el porcentaje de
cada elemento; las cantidades de ciertos elementos de una muestra se pueden determinar sin la
destruccion de la muestras, etc. La difraccion de rayos-X encuentra mds aplicaciones que los
métodos de absorcion o fluorescencia, pero el Gltimo método esta empezando a competir con
la espectroscopia de emision de algunos analisis metalirgicos. El coste de una instalacion de
difraccion o fluorescencia de rayos-X es comparable al de un buen espectrografo de emision y
sus accesorios o al de un espectrometro infrarrojo de registro. Sin embargo, el ahorro de
manipulacion, especialmente en los laboratorios industriales, compensa ampliamente el coste
del equipo en los laboratorios industriales, compensa ampliamente el coste del equipo aun para
un corto periodo de tiempo.

Los fotémetros de rayos-X son algo mas baratos que los aparatos de difraccion.

a) Métodos de absorcidén.

Los métodos de absorcidon son muy ftiles en algunos casos determinados y en los ensayos
no
destructivos de materiales. Sin embargo, hay una tendencia a sustituir las fuentes de rayos-y
por tubos de rayos-x en esta aplicacion. El método de absorcién da resultados exactos, y los
errores pueden ser del orden de un 1 por 100, o ain menos, en trabajos cuidadosos. La
absorcion con radiacién policromatica no es selectiva, pero si lo es el método de absorcion
limite. La sensibilidad varia mucho con la composicion de la muestra. Un elemento con un
coeficiente de absorcién masica grande se puede determinar en presencia de un gran exceso de
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sustancias poco absorbentes. Un ejemplo limite es la determinacién de calcio y fésforo en
cantidades de orden de 107'¢ gramos en los tejidos bioldgicos (1950). Debido a la rapidez y
sencillez de las medidas, el método es ideal para trabajos de rutina y analisis continuos.
Aplicaciones tipicas son la determinacion de plomo tetraetilo en gasolinas, azufre en petréleos,
uranio en soluciones acuosas, etc.

b) Método de difraccién

Los métodos de difraccién se utilizan en primer lugar como métodos analiticos

cualitativos, aunque también se pueden hacer determinaciones -cuantitativas. Una
caracteristica muy util de estos métodos es la posibilidad de obtener informacién sobre los
compuestos presentes en una muestra. Hace unos afios las aplicaciones consistian

primariamente en la identificacién y estudio estructural de sustancias inorgénicas, pero
recientemente se han investigado numerosos derivados organicos, altos polimeros y materiales
biologicos. Se pueden estudiar frecuentemente sustancias gaseosas o liquidas a temperatura
ambiente cuando se enfrian a las temperaturas del aire liquido y de esta forma se aumenta el
numero posible de aplicaciones.

La difraccion de rayos-X es un método elegante para la determinacion del tamafio de
particulas pequefias que tengan diametros inferiores a 500 A. Las lineas de la figura de
difraccion se reaparecen mas anchas y mas difusas cuando diminuyen el tamaiio de la particula
y esto posibilita 1a determinacidn de tamarfios de particulas. La interpretacién de este efecto
fue estudiada primeramente por Scherrer y desde entonces se han publicado muchos trabajos
sobre este tema. El método del angulo pequefio de dispersion, introducido por Guinier, resulta
especialmente 1til en estos estudios.

La selectividad y sensibilidad de los métodos de difraccion depende mucho de la
composiciéon de la mezcla. La superposicion de figuras de difraccion puede limitar la
aplicacion a la determinacién de constituyentes en pequeiias cantidades. La exactitud de mas
bien pequeiia (5 a 10 por 100 de error) en el trabajo cuantitativo, aunque probablemente
podria mejorar aplicando un método de patrén intermno.

¢) Métodos de fluorescencia.

El método de fluorescencia de rayos-X es un particular conveniente en los analisis de

rutina de muestras cuya composicién varié dentro de estrechos limites. La aplicacién estd
limitada a los elementos con nimeros atdémicos mayores que 20, porque las longitudes de onda
en los espectros de emision de elementos mas ligeros son demasiados grandes para realizar el
analisis con los espectrometros de cristal generalmente disponibles.
El método es selectivo y bastante sensible. Se pueden determinar facilmente elementos cuya
proporcion en peso supera a 1 por 100 y el método se puede aplicar a analisis de trazas en
condiciones favorables (unas pocas partes por millon). La correccion de la radiacion de fondo
es critica en el analisis de trazas. Los errores son pequeiios (1 a 2 por 100, o ain menores) y
la exactitud se puede mejorar con el uso de un patrén interno.
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2.4 Seleccién dc la metodologia para determinar metales pesados en los fluidos de
perforacion base agua.

La norma API RP 13K nos habla de los metales pesados en la barita en si, siendo este el
objetivo de la norma, el de analizar los componentes de dicho material, por esta razén no nos
satisface completamente, puesto que no solo necesitamos saber la cantidad de metales en la
barita, sino en cualquier otro aditivo que se le afiade a los fluidos del pozo, lo que es lo mismo,
a los lodos de perforacion, en base a esto descartamos el uso de esta norma.

En lo que se refiere a las normas EPA, 3050 y la 3051, ambas proveen un proceso de
separacién por medio de una digestién de acidos, la diferencia cosiste en que la primera usa
para la digestion un pequeiio horno que encontramos en cualquier laboratorio, mientras que la
segunda usa un microondas.

La norma EPA 3051 se utiliza como un medio alternativo de la 3050, como ya mencionamos,
la diferencia radica en el uso del microondas, el cual es determinante para el proceso de
separacion, ya que a pesar de que el resultado tiende a ser el mismo, el proceso se hace de
diferente manera, debido a que el microondas hace que se omitan algunos pasos y se agreguen
otros en comparacién con el utilizado en la 3050.

Seleccionamos la norma 3050 debido a que en cualquier laboratorio de fluidos podemos contar
con un horno, en cambio un microondas no es tan facil de conseguir, es por esto que hacemos
mencién de la norma 3051, por que queremos indicar que ya hay otros métodos mas faciles,
rdpidos y con mayor precision gracias al uso de la tecnologia, en este caso el del microondas.
Sin embargo no siempre se puede contar con estos aparatos en todo momento, por tal razén
seleccionamos la norma 3050 para el desarrolio de este trabajo de tesis.
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CAPITULO 3.
Introduccion.

La ciencia de la reologia esta interesada en la deformacién de todas las formas de la
materia, pero que han tenido un gran desarrollo en el estudio del comportamiento de los
fluidos, de las suspensiones en los tubos y en otros conductos. El reologista esta interesado
primeramente en la relacion entre la presion del fluido y de la velocidad de éste y por lo
tanto en fa influencia de las caracteristicas de los fluidos. Existen 2 fundamentos diferentes
relacionados:

En este capitulo hacemos referencia acerca de las propiedades reolégicas del lodo,
las cuales no influyen directamente en la deteccion de metales en los fluidos de
perforacion, pero es importante mostrar que se llevo a acabo un analisis reoldgico del lodo
que se presenta en esia tesis.

De tal forma que en este capitulo no se analizan las propiedades reolégicas, solo se
presentan los resultados obtenidos de estos, puesto que lo importante en la tesis no son
estas propiedades sino el contenido de metales que existen en el lodo.

3. Evaluacién de los fluidos base agua inhibidos.

El analisis de datos que a continuacién mostraremos, se realizo en 2 etapas diferentes,
debido a que ¢l pozo que nos proporcionaba los lodos de perforacion para su analisis se
encontré con problemas en la perforacion del pozo, asi pues, tenemos que nos mandan los
primeros lodos que se perforaron desde la profundidad de 0 m hasta las 800 m de
profundidad con un intervalo de 50 en 50 m., dichos lodos fueron sacados de la entrada,
salida y del tornado del pozo.

La segunda etapa nos llego un mes después también con lodos a la entrada, salida y
tornado del pozo, ahora se nos enviaron los lodos desde las profundidades de 850 m hasta
1650 m tratando de mantener el mismo intervalo de 50m.

3.1 Modelos reoligicos.
Primero mencionaremos una pequefia introduccion acerca de los modelos reolégicos que

usamos en la fabricacion de esta tesis. para ser mas especifico lo referente a el modelo de
Bingham y ¢l de Ley de Potencias.
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3.1.1 Modelo de Bingham.

Este tipo de fluidos es el mas simple de todos los fluidos no-newtonianos, debido a que la
relacion entre el esfuerzo y la velocidad de corte exhibe una proporcionalidad directa, una
vez que un esfuerzo inicial finito, necesario para iniciar el movimiento, ha sido excedido.
A este esfuerzo inicial se le denomina punto de cedencia (ty), la cual forma una pendiente
de la porcién lineal del reograma que es conocida como coeficiente de rigidez o
simplemente viscosidad plastica (np). Asi pues el modelo de Bingham esta representado
como:

n
=L ly+1,
8.

donde:

v=0si 1<,

Yy#0 si t>1,

Aunque este modelo es un caso idealizado, las suspensiones de arcillas (20 a 60% de
arcillas calcicas en agua) y el fluyjo de fluidos de perforacién en espacios anulares,
asemejan su comportamiento del flujo a este modelo.

Por simplicidad, este modelo ha sido empleado extensivamente en la ingenieria petrolera,
aun cuando el comportamiento real del lodo de perforaciéon no presenta una relacion lineal

entre el esfuerzo y la velocidad de corte.

La determinacion de la viscosidad plastica y el punto de cedencia se basa en las lecturas a
600 y 300 rpm. Evaluando el modelo de Bingham en estas lecturas:

T ira Yoo +T
600 = 600 3
g Y

(=4

1,
T300 == Vw0 + 7T,

c
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y resolviendo las dos ecuaciones anteriores para la viscosidad plastica, se tiene:

T — T3
np = gc[—————’“ 200 }

(i)
Yeoo — 7300
= (32.17)1.067X8 00 100 )
r (100X1.703X300)
b,
N, = 0.000672(0 06 — 0300 ){—’—ﬂ—}
pie —seg

cambiando a unidades practicas tenemos:
M =000 — 300 {‘-'P} (ii)

El punto de cedencia se obtiene del modelo de Bingham evaluando a 300 rpm,
sustituyendo np de la expresién (i ) y resolviendo para 1y, asi :

8 Tew =T
T, =Tse — [Mjly}oo
e 17600 ~ 7300

Ty =T 300 — ( T 600 - T 300)

pero por la ecuacion ( ii ) finalmente resulta:

Ty = 0300 - Ne {——@1——-} .............................. (iit)

3.1.2 Modelo de ley de potencias.

El modelo de Ostwald de Waele, cominmente conocido como el modelo de Ley de
Potencias, es uno de los mas usados en el campo de la ingenieria y una de las primeras
relaciones propuestas entre el esfuerzo y la velocidad de corte. Esta relacion esta
caracterizada por dos constantes y expresada como:

t=ky"
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en donde el indice de consistencia K, es un término semejante a la viscosidad e indicativo
de la consistencia del fluido.

Es decir, si el valor de K es alto, el fluido es mas “viscosos” y viceversa. En tanto que el
indice de comportamiento de flujo n, es una medida de la no-Newtonianidad del fluido.
Entre mas alejado de la unidad sea el valor de n, mas no Newtonianidad es el caracter del
fluido.

Si el valor de n es mayor que cero y menor que la unidad el modelo representa a los fluidos
pseudoplasticos, en tanto que si n es mayor que la unidad, el modelo representa a los
fluidos dilatantes.

Notese que este modelo se reduce a la Ley de la Viscosidad de Newton (ecuacion 2), si n

es igual a la unidad, con K = B .

8¢

No obstante que el modelo de ley de potencias es eminentemente empirico, ha sido
ampliamente utilizado, debido a que a gradiente de velocidad intermedios reproduce
adecuadamente el comportamiento de flujo de muchos fluidos pseudoplésticos y dilatantes.

Otra ventaja en el uso de este modelo, la constituye el hecho de que es simple y posee sélo
dos constantes reologicas (n y k), ademas de que cuando ha sido empleado en problemas
de flujo en tuberias ha dado excelentes resultados.

A partir de la ecuacién constitutiva del modelo evaluada a 600 y 300 rpm. Resultan:

las cuales pueden ser resueltas simultineamente de la siguiente manera:
I y 1I se le aplican logaritmos simultdneamente con el objetivo de despejar la K

10g(T400) = 108(KY £o0)
log(7,00) = l0g(Ky 300)

Por propiedades de logaritmos IIi y IV quedan de la siguiente forma:
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108(T 00 ) = T08(K) +108(¥ 450 )
IOE(TJoo ) =log(K) + log(y ;'oo )

log(tepe) = 10g8(K) + n108(7 ¢g0 )-vverveevene W)
log(Ts00) = l0g(K) + nlog(y 300 )-vereverneas )

Como log(K) se encuentra tanto en V como en VI podemos despejar log(K) en ambas
ecuaciones, y por igualdad de ecuaciones obtenemos solo una ecuaciéon:

Despejo log(K)

log(K) = 10g(T 0 ) — 1108(¥ ¢g0 )--veverven i
log(K) = log(T 00 ) — 1108(Y 300 }-eervvevee- vin

Igualando ambas ecuaciones obtenemos:
108(T 00 ) = 1108(Y 600 ) = 108(T 300 ) — 1108(Y 300 )-eevvervees (LX)
Despejamos n:

log(teg ) —108(T100) = 7108(¥ 600 ) — 7108(¥ 100 )
log(t4e0) —108(T 100 ) = n{log(Y g00) ~ 108(¥ 100 )]
log(Teo ) — 108(T 100 ) =n

10g(¥ 400 ) —108(7 :00)

Aplicamos nuevamente propiedad de los logaritmos y obtenemos el indice de
comportamiento de flujo:

T 300
Y 300

y en base a las lecturas Fann y revoluciones por minuto:

n=
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log{_e_;‘oij
9300

log(2)

n=

n=3.32 log[zﬁ] (adim)

300

Ahora, despejando k del modelo:

k= 1:. y suponiendo que t=0:
k= Ben _ O30 Lb_,_ﬂ
1022 5117 100 pies?

3.2 Filtrado.

Las pruebas de filtrado que se llevaron a cabo a lo largo de la realizacién de la tesis las
vamos a dividir en dos partes, uno las pruebas fisicas, en las cuales se suelen incluir
pruebas como de viscosidad, densidad, retorta, etc., y las pruebas quimicas, donde se

incluyen pruebas como la dureza, los cloruros y el PH.

3.2.1 Quimicas

En lo que respecta a los quimico usados durante el proyecto mostramos a continuacién los

que fueron usados a lo largo de éste.

Alcalinidad.

Volumen de agua (Fw).
Contenido de cal.
Contenido de cloruros.
Dureza total.
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Para la alcalinidad:

Volumen de Agua:

OH- CO3= HCO3-
pPpm ppm ppm
(4] 0 1098
0 0 976
0 60 840
[\] 240 1200
[ 0 1342
0 60 1260
9248 8160 0
10608 5520 0
9622 5400 0
10710 5040 0
8194 9840 0
11900 11400 0
0 0 732
4] 60 1260
0 120 1380
[ 0 1403
0 60 1200
10676 5520 0
10608 5880 0
14348 7440 0
[Ubicacién Profundidad | % Volumen Fw
(m) de agua
IEntrada 150 88 0.88
[Entrada 250 88 0.88
[Entrada 300 86 0.86
[Entrada 500 88 0.88
IEntrada 650 86 0.86
IEntrada 850 84 0.84
[Entrada 950 34 0.84
ntrada 1200 4]
Entrada 1300 76 0.76
[Entrada 1500 72 0.72
[Entrada 1850 74 0.74
Salida 150 90 0.9
Salida 550 88 0.88
Salida 650 86 0.86
Salida 800 0
Salida 950 82 0.82
Salida 1500 72 0.72
Salida 1900 72 0.72
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Contenido de Cal.
Ubicacién Profundidad Pm Fw Pf Cal estimada
(m) (Kg/m3)
Entrada 150 0.55 0.88 ] 0.4081
Entrada 250 0.65 0.88 [o] 0.4823
Entrada 300 0.55 0.86 0.05 0.3762
Entrada 500 1.1 0.88 0.2 0.6856
Entrada 650 0.8 0.86 0 0.5936
Entrada 850 62 0.84 34 24.8125
Entrada 950 49.8 0.84 35.8 14.6382
Entrada 1200 38.3 0 32.8 28.4186
Entrada 1300 29.3 0.76 35.7 1.6087
IEntrada 1500 59 0.72 32.3 26.5220
Entrada 1850 58.8 0.74 44.5 19.1955
ISalida 150 0.55 0.9 0 0.4081
ISalida 550 1.2 0.88 0.1 0.8251
[Salida 650 0.85 0.88 0 0.6307
ISalida 800 0.75 [s] 0.05 0.5565
ISatida 950 29.2 0.82 36 -0.2374
ISalida 1500 33.8 0.72 36.1 5.7935
ISalida 1900 38.2 0.72 48.4 2.4872
Contenido de Cloruros:
Ubicaciéon | Profundidad | ml muestra | ml AGNO3 | Cloruros
(m) 0.0282 N mglL
Entrada 150 1 3.3 3300
Entrada 250 1 4.2 4200
Entrada 300 1 5 5000
Entrada 500 1 4.8 4800
Entrada 650 1 45 4500
Entrada 800 1 3.3 3300
Entrada 850 1 4.2 4200
Entrada 950 1 13.4 13400
Entrada 1200 1 12.8 12900
IEntrada 1300 1 11.5 11500
Entrada 1500 1 11.1 11100
Entrada 1850 1 4.4 4400
Salida 150 1 4.5 4500
[Salida 500 1 2.9 2900
Salida 550 1 3.2 3200
iSalida 650 1 3.6 3600
Salida 800 1 5.2 5200
Salida 950 1 6.6 6600
ISalida 1500 1 7.8 7800
ISalida 1900 1 21.5 21500
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Dureza total.

Ubicacién Profundidad | ml muestra] m! EDTA Dureza Total
{m) 0.01 M mg/L
Entrada 150 1 2 795
ntrada 250 1 2.3 915
IEntrada 300 1 2.1 835
[Entrada 500 1 1.6 635
ntrada 650 1 1.4 555
[Entrada 800 1 1.1 440
Entrada 850 1 [s] 0
[Entrada 950 1 [s] 0
Entrada 1200 1 [4] [+]
Entrada 1300 1 0 0
Entrada 1500 1 4] 0
Entrada 1850 1 [s] 0
Ubicacidn Profundidad ml muestra | ml EDTA [ Dureza Total
{m) 0.01 M mg/L.
Salida 150 1 2.05 815
Salida 500 1 1 395
[Salida 550 1 1.1 435
ISalida 650 1 1.2 475
[Salida 800 1 1.2 475
ISalida 950 1 4] [s]
[Salida 1500 1 [s] 0
[Salida 1900 1 0 0
Agua 4] 50 0.625 5

3.2.2 Fisicas

A continuacién mostraremos el comportamiento de los lodos a la entrada y salida del pozo
con respecto a los siguientes comportamientos:

Viscosidad aparente (Va)
Viscosidad plastica (Vp)
Punto de cedencia (Pc)
Gel 10’
Gel 107
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ENTRADA DEL POZO.
Entrada
Metros Va Vp Pc Gel 10° Gel 10"
150 21 6 30 20 27
250 20 8 24 20 21
300 21 6 30 22 22
500 20 10 20 25 60
650 25.5 12 27 20 27
800 28 15 26 18 52
850 65 45 40 9 30
950 47.5 33 29 5 26
1200 45 30 30 6 35
1300 45 29 32 42 77
1500 58 37 42 10 42
1850 66 42 48 17 18
Viscosidad Aparente, cp vs. Profundidad, m
Entrada
70 J
60 - Ir\\ "
& 20 =g
o
§ 30 J- ’ l ¢ Vi]
20 | —o—po—
10 f——
o T
0 500 1000 1500 2000
Metros
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Viscosidad Plastica, cp vs. Profundidad, m
Entrada
50
40 T\ i
[\ A
% 30 gy
© } —e—Vp
> 20
10
0
500 1000 1500 2000
Metros
Pc, Ib/100 ft2 cp vs. Profundidad, m
Entrada
60
50
40 - //
(=9
:. 30 «—p l\.__,_/ —e—Pc
> 20
10 _
s} T
500 1000 1500 2000
Metros
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Gel 10', Ib/100 ft2 vs. Profundidad, m
Entrada
45
40
35
_ 30 A
(=]
= x [=seri]
Q &
© 45 M
10 \
5 1 :
0 + T
o} 500 1000 1500 2000
Metros
Gel 10", Ib/100 ft2 vs. Profundidad, m
Entrada
=)
>
(5]
10 } I e
0 . : :
0 500 1000 1500 2000
Metros

UNAM

64



EVALUACION DE LOS FLUIDOS BASE AGUA INHIBIDOS

CAPITULO 3

SALIDA DEL POZO.

Metros Va Vp Pc Gel 10° Gel 10"
150 29.5 9 41 24 23
500 27 12 30 26 24
550 19.5 13 13 6 14
650 28.5 11 35 36 70
800 33.56 12 43 34 69
950 57.56 41 33 8 24
.1500 58 38 40 34 34
1800 65 40 50 156 33
Viscosidad Aparente, cp vs. Profundidad, m
Salida
70
60 Wh—,/‘
50 {—— -
&40 /
5 /'/ —e—-\Va
< 30 0\0\-/—
20 {- -~ v
10 {—-
0
(o} 500 1000 1500 -2000
Metros
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Viscosidad Plastica, cp vs. Profundidad, m
Salida
45
40 /’ y— -
a 30 ]
o 25
S 20 /I {—e—vp]
16
10 /”\0\_}
5
0
0 500 1000 1500 2000
Metros
Pc, I1b/100 ft2 cp vs. Profundidad, m
Salida
60 l
50 -
40 {—-* e e
e 30 / —e—PcC
= 20 U
10
0
0 500 1000 1500 2000
Metros
66
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Gel 10’
N
(]

Gel 10, Ib/100 ft2 vs. Profundidad, m
Salida

500 1000 1500 2000
Metros

—e—Gel 10’

Gel 10", Ib/100 ft2 vs. Profundidad, m
Salida

80

70
60

50

40

Gel 10"

20

10

—e—Gel 10"
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3.3 Ajuste de modelos reoldgicos para los fluidos bajo prueba.
Para el ajuste de los modelo reoldgicos nos basamos en la siguiente tabla:
Velocidad de Esfuerzo de corte en grados de lectura de dial
corte en rpm
Prof en metros 150 250 300 500 650 800
3 25 21 26 20 20 20
6 27 21 26 20 20 20
100 31 27 31 24 29 30
200 33 30 34 27 34 37
300 36 32 36 30 39 41
600 42 40 42 40 51 56 -
Tabla 3.3.1
Velocidad de Esfuerzo de corte en grados de lectura de dial
corte en rpm
Prof en metros 850 950 1200 1300 1500 1850
3 22 9 20 43 20 24
6 22 9 19 40 20 26
100 46 35 35 41 49 55
200 67 51 439 53 64 75
300 85 62 60 61 79 90
600 130 a5 90 90 116 132
Tabla 3.3.2

A continuacion se busca la viscosidad plastica y el punto de cedencia a las diferentes
profundidades a las que fue sometida, aplicando la reologia correspondiente a cada lodo.

Entrada_al pozo con el modelo de Bingham

Profundidades 150 250 300 500 650 800
Vp [ib/pic-seg] 0.00403 0.00538 0.00403 0.00672 0.00806 0.01008
Vp  fepl 6 8 6 10 12 15
Va 21 20 21 20 25.5 28
Pc 30 24 30 20 27 26
Tabla 3.3.3
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rofundidades 850 950 1200 1300 1500 1850
IVp_{lb/pie-seg] | 0.03024 | 0.022176 | 0.02016 | 0.019488 | 0.024864 | 0.028224
IVp__ [epl 45 33 30 29 37 42
Va 65 47.5 45 45 58 66
Pc 40 29 30 32 42 48
Tabla 3.3.4
Entrada al pozo con ¢l modclo de Ley de Potencias.
IProfundidades 150 250 300 500 650 800
n 0.2223 0.3218 0.2223 0.4149 0.3869 0.4497
k 8.9982 4.3004 8.8982 2.2562 3.4928 2.4826
Vp  [epl 600 800 600 1000 1200 1500
Pc 3000 2400 3000 2000 2700 2600
Tabla 3.3.5
rofundidadecs 850 950 1200 1300 1500 1850
In 0.6128 0.6155 0.5848 0.5610 0.5540 0.5524
i 1.8610 1.3349 1.5643 1.8453 2.4951 2.8721
Vp _ [cp] 4500 3300 3000 2900 3700 4200
IPc 4000 2900 3000 3200 4200 4800
Tabla 3.3.6
SALIDA DEL POZO.
De forma similar, tomamos los datos de la tabla tal para el analisis de resultados.
Velocidad de Esfuerzo de corte en grados de lectura de dial
corte en rpm
Prof en metros 150 500 550 650 800 950 1500 1900
3 30 27 9 31 43 18 43 16
6 35 27 8 31 45 15 39 16
100 45 36 15 40 50 48 48 54
200 47 39 20 42 50 58 65 74
300 50 42 - 26 46 55 74 78 80
600 59 54 39 57 67 115 116 130
Tabla 3.3.7
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.Salida del pozo con el modelo de Bingham.

rofundidades 150 500 550 650 800 950 1500 1900
IVp_[lb/pie-seg] 0.00604 |0.00806|0.00873) 0.00739| 0.00806 | 0.02755)| 0.02553| 0.0268
Vp 9 12 13 11 12 41 38 40
Va 29.5 27 19.5 28.5 33.5 57.5 58 65
IPc 41 30 13 35 43 33 40 50

Tabla 3.3.8
Salida del pozo con el modelo de Ley de Potencias.
[Profundidades 150 500 550 650 800 950 1500 1900
n 0.2387 | 0.3625 | 0.5848 | 0.3092 | 0.2846 | 0.6359 | 0.5724 | 0.5304
k 9.5621 | 3.4074 | 0.4519 | 53965 | 7.6511 | 0.9029 | 1.4772 | 2.2810
Vp 762.7 98933.3 866.7 887.7 985.1 2638.3 | 2555.2 | 2769.2
iPc 3474.6 | 2333.3 866.7 | 2824.6 | 3529.9 | 2123.5 | 2689.7 | 3461.5
Tabla 3.3.9
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CAPITULO 4.

A lo largo de la planeacién de cualquier pozo es necesario contar con la informacién suficiente
para poder realizar la perforacién de manera adecuada, mientras contemos con una serie basta
de informacién tendremos una planeacién adecuada de cualquier pozo.

Esta informacién debe mostrarse de manera ordenada para hacer uso de ella lo mas
rapido y entendible posible, por tal motivo es necesario que dicha informacién se presente en
un mismo formato y de ser posible tratar de que se encuentre en el mismo software.

A continuacion mostraremos la informacion que se requirié para poder llevar a cabo esta tesis,
mostrandola de manera ordenada y en un mismo formato para su mejor uso y entendimiento.

4.1 Anilisis del contenido de Pb, Fe, Cd, Ni, Zn, Cu, Cr en muestras de campo.

Lo primero que mostraremos serd la serie de datos que obtuvimos del desarrollo del método
3050B, el cual se representa en la columna de lectura de absorcién atémica (“Lect. AA™); para
después pasarlo a partes por millén (ppm) por medio de la siguiente formula:

[Iecl.AA — Blco
ppm =| ————
Peso

j"‘ 100  donde
ppm = Partes por millon
lect. AA = Lectura del aparato de absorcion atémica

Blco = Blanco, el cual es la mezcla de los diferentes pasos del método 30508

Peso = Peso de la muestra que fue sometida al proceso de absorcion atémica

Como ya habiamos dicho antes, la elaboracion de esta tesis se realizo en dos etapas, a
continuacién mostramos la etapa N°1.
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Cuantificacidn de metales por Absorcion Atémica de Fluidos de Perforacion, Etapa 1 de los
metales de cadmio (Cd), cobre (cu) y cromo (cr).

Prof. | Ubicacién Peso Cd Cu Cr
m (g) [Lect. ALAl ppm_ {Lect. A.LA[ ppm _ |Lect. A.A ppm
Blanco 0 0.006 0.017 0.003

60 L.P. Entrada | 1.2274 | 0.021 1.2221 0.175 | 12.8727 | 0.127 10.1027

100 | £ P Entrada | 1.0596 | 0.022 1.5100 0.316 | 28.2182 | 0.051 4.5300

150 | L.pP. Entrada | 1.0889 | 0.019 1.1939 0.290 | 25.0712 | 0.089 7.8979

200 | [P Entrada | 1.0976 | 0.016 0.9111 0.253 | 21.5015 | 0.082 7.1975

250 | L.P. Entrada | 1.0284 | 0.021 1.4586 0.233 | 21.0035 | 0.079 7.3901

300 | L P Entrada | 1.0411 | 0.021 1.4408 0.254 | 22.7644 0.097 9.0289

350 ) L.P. Enirada | 1.0703 | 0.026 1.8686 0.205 | 17.5652 | 0.104 9.4366

400 | L p. Entrada | 1.0753 | 0.023 1.5810 0.199 [ 16.9255 | 0.096 8.6487

450 | L.P. Entrada | 1.0686 | 0.021 1.4037 0.252 | 21.9914 [ o.106 9.6388

500 L.P. Entrada | 1.0290 0.030 2.3324 0.200 17.7843 0.116 10.9815

550 | L P. Entrada | 1.0725 | 0.031 2.3310 0.223 | 19.2075 ] 0.129 11.7483

600 | L. P Entrada | 1.0181 | 0.025 1.8662 0.588 | 56.0849 | 0.115 11.0009
650 | L p. Entrada | 1.0267 | 0.025 1.8506 0.240 [ 21.7201 | 0.127 12.0775
700 | L P Entrada | 1.0441 | 0.024 1.7240 0.146 | 12.3551 0.114 10.6312

750 | L P Entrada | 1.0694 | 0.025 1.7767 0206 [ 17.6735 | 0.138 12.6239

800 | L. P. Entrada | 1.0477 | 0.016 0.9545 0.092 7.1585 0.065 5.9177

100 L.P.Salida | 1.0197 | 0.023 1.6672 0.256 ] 23.4383 | 0.041 3.7266

150 L.P. Salida | 1.0302 | 0.028 2.1355 0.169 | 14.7544 | 0.067 6.2124

200 L.P.Salida | 1.0452 | 0.028 2.1049 0.186 | 16.1692 | 0.072 6.6016

250 L.P. Salida 1.0625 0.017 1.0353 0.168 14.2118 0.117 10.7294

300 L.P. Salida | 1.0964 | 0.026 1.8242 0.238 | 20.1569 | 0.163 14.5932

400 L.P. Salida | 1.0551 | 0.027 1.9903 0.170 | 14.5010 | 0.205 19.1451

450 L.P. Salida | 1.0641 | 0.026 1.8795 0.158 |} 13.2506 | 0.109 9.9615

500 L.P. Salida | 1.0053 | 0.018 1.1937 0.154 | 13.6278 | 0.152 14.8214

550 L.P. Salida | 1.0720 | 0.024 1.6791 0.261 | 22.7612 | o0.114 10.3545

600 L.P. Salida | 1.0536 | 0.032 2.4677 0.163 | 13.8573 0.138 12.8132

650 L.P. Salida | 1.0438 | 0.031 2.3951 0.197 | 17.2447 [ o0.118 11.0174
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Prof Ubicacién Peso Cd Cu Cr
m (g) [Lect. AAAl ppm_ JLect. AA] ppm JLect. AAA] ppm
700 L.P. Salida | 1.0331 | 0.031 2.4199 | 0.167 | 14.5194 | 0.115 10.8412
750 L.P. Salida | 1.0739 | 0.027 1.9555 0.248 | 21.5104 | o0.114 10.3362
800 L.P. Salida | 1.0202 | 0.028 2.1564 0.294 | 27.1515 | 0.117 11.1743
100 Tornado E. | 1.0120 | 0.033 2.6680 | 0.224 | 20.4545 | 0.362 35.4743
150 Tornado E. | 1.0182 | 0.032 2.5535 0.223 | 20.2318 | 0.112 10.7052
200 Tornado E. | 1.0432 | 0.032 2.4923 | 0.184 | 16.0084 { 0.269 25.4985
250 Tornado E. | 1.0767 | 0.034 2.6005 0.222 | 19.0397 | 0.249 22.8476
300 Tornado E. | 1.0624 | 0.027 1.9767 0.275 | 24.2846 | 0.413 38.5919
350 Tornado E. | 1.0518 | 0.034 2.6621 0.171 14.6416 | 0.337 31.7551
400 Tornado E. | 1.0624 | 0.026 1.8825 | 0.170 | 14.4014 | 0.204 18.9194
450 Tornado E. | 1.0703 | 0.027 1.9621 0.172 144819 |  0.398 36.9055
500 Tornado E. | 1.0279 | 0.022 1.5566 | 0.154 | 13.3281 | 0.301 28.9911
550 Tornado E. | 1.0852 | 0.042 3.3174 0.136 | 10.9657 | 0.320 29.2112
600 Tornado E. | 1.0448 | 0.039 3.1585 0.107 8.6141 0.313 29.6708
700 Tornado E. | 1.0437 | 0.046 3.8325 0.132 | 11.0185 | 0.242 22.8993
750 Tornado E. | 1.0082 | 0.042 3.5707 | 0.137 | 11.9024 | 0.285 27.9706
800 Tornado E. | 1.0163 | 0.036 2.9519 0.157 ] 13.7755 | 0.295 28.7317
100 Tornado S. | 1.0185 | 0.033 2.6510 | 0.301 ) 27.8841 ] 0.187 18.0658
200 Tornado S. 1.0702 | 0.043 3.4573 0.142 | 11.6801 0.18 16.5390
450 Tornado S. | 1.0488 | 0.037 2.9558 | 0.131 10.8696 0.22 20.6903
500 Tornado S. 1.0110 | 0.043 3.6597 0.14 12.1662 | 0.323 31.6518
550 Tornado S. | 1.0665 | 0.039 3.0942 0.118 9.4702 0.271 25.1289
600 Tornado S. | 1.0991 | 0.040 3.0934 0.152 | 12.2828 0.23 20.6533
650 Tornado S. 1.0323 | 0.040 3.2936 0.141 12.0120 | 0276 26.4458
700 Tornado S. | 1.0219 | 0.039 3.2293 0.113 9.3943 0.213 20.5500
750 Tornado S. 1.0388 [ 0.045 3.7543 0.213 18.8679 0.28 26.6654
800 Tornado S. 1.0918 | 0.044 3.4805 0.175 | 14.4715 | 0.301 27.2944
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Ubicacién Peso G Cu r
® Lect. A.A ppm {Lect. AA|l ppm [Lect. AA{ ppm

60 Recorte 1.0775 0.041 3.2483 0.07 4.9188 0.18 16.4269
100 Recorte 1.0659 0.047 3.8465 0.109 8.6312 0.32 29.7401
150 Recorte 1.0158 0.039 3.2487 0.141 12.2071{ 0.479 | 46.8596
200 Recorte 1.0962 0.052 4.1963 0.086 6.2945 0.304 | 27.4585
250 Recorte 1.0331 0.044 3.6782 0.256 [23.1343| 0.276 | 26.4253
300 Recorte 1.0201 0.037 3.0389 0.166 14.6064 |  0.414 | 40.2902
350 Recorte 1.0413 0.044 3.6493 0.152 12.9646 | 0.274 | 26.0252
400 Recorte 1.0219 0.037 3.0336 0.148 12.8193 | 0.262 | 25.3449
450 Recorte 1.0956 0.035 2.6470 0.168 13.7824 | 0.269 | 24.2789
500 Recorte 1.0876 0.040 3.1261 0.17 14.0677! 0.275 |25.0092
550 Recorte 1.0364 0.052 4.4384 0.202 17.8503 | 0.284 | 27.1131
600 Recorte 1.0146 0.037 3.0554 0.168 14.8827 | 0.255 |24.8374
650 Recorte 1.0475 0.037 2.9594 0.159 13.5561 0.211 19.8568
700 Recorte 1.0714 0.032 2.4267 0.178 | 15.0271] o0.187 [17.1738
750 Recorte 1.0821 0.034 2.5876 0.145 | 11.8289| 0.143 12.9378

Cuantificacion de metales por Absorcion Atomica de Fluidos de Perforacion, Etapa 1 de los
metales del niquel (Ni), Plomo (Pb) y el Zinc (Zn).

Prof. Ubicacién Peso Ni Pb Zno
(m) (g) Lect. A.A ppm Lect. AAA{ ppm {Lect. A.A ppm
Blanco 0 0.041 0.039 0.089
60 L.P. Entrada ] 1.2274 0.279 19.3906 0.402 29.5747| _0.663 47.1729
100 | L.P. Entrada ] 1.0596 0.216 16.516 0.183 13.5900| 0.273 17.3650
150 | L.P. Entrada | 1.0889 0.213 15.7958 0.208 15.5202| 0.306 19.9284
200 | L.P. Emtrada | 1.0976 0.202 14.6684 0.182 13.0284 0.304 19.5882
250 | L.P. Entrada }| 1.0284 0.233 18.6698 0.206 16.2388]| 0.221 12.8355
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Andélisis cuantitativo del contenido de metales pesados en fluidos de perforacion y en recortes.

Capitulo 4

Prof. Ubicacién Peso Ni Pb Zn

(m) (g) Lect. A A| ppm Lect. ALAA] ppm | Lect. A.A ppm
300 | L.P. Entrada | 1.0411 0.288 23.7249 0.185 14.0236 0.350 25.0696
350 | L.P. Entrada | 1.0703 0.314 25.5069 0.230 17.8455 0.388 27.9361
400 | L.P. Entrada | 1.0753 0.322 26.1322 0.202 15.1586 0.634 50.6835
450 { L.P. Entrada § 1.0686 0.362 30.0393 0.197 14.7857 0.427 31.6302
500 | L.P. Entrada | 1.0290 0.338 28.8630 0.437 38.6783 0.210 11.7590
550 | L.P. Entrada | 1.0725 0379 31.5152 0.494 42.4242 0.766 63.1235
600 | L.P. Entradai 1.0181 0.340 29.3684 0.490 44.2982 0.940 83.5871
650 | L.P. Entrada § 1.0267 0.365 31.5574 0.468 41.7844 0.846 73.7314
700 } L.P. Entrada} 1.0441 0.324 27.1047 0.452 39.5556 0.796 67.7138
750 | L.P. Entrada | 1.0694 0.318 25.9024 0.598 52.2723 1.027 87.7127
800 | L.P. Entrada| 1.0477 0.182 13.4581 0.356 30.2568 0.672 55.6457
100 L.P. Salida 1.0197 0.227 18.2407 0.199 15.6909 0.307 21,3788
150 L.P. Salida 1.0302 0.202 15.6280 0.204 16.0163 0.339 24.2671
200 L.P. Salida 1.0452 0.213 16.4562 0.219 17.2216 0.982 85.4382
250 L.P. Salida 1.0625 0.240 18.7294 0.161 11.4824 0.201 10.5412
300 L.P. Salida 1.0964 0.558 47.1543 0.219 16.4174 0.355 24.2612
400 L.P. Salida 1.0551 0.444 38.1954 0.228 17.9130 0.362 25.8743
450 L.P. Salida 1.0641 0.369 30.8242 0.225 17.4796 0.357 25.1856
500 L.P. Salida 1.0053 0.308 26.5592 0.274 23.3761 0.466 37.5012
550 L.P. Salida 1.0720 0.070 2.7052 0.437 37.1269 0.793 65.6716
550 L.P. Salida 1.0720 0.070 2.7052 0.437 37.1269 0.793 65.6716
600 L.P. Salida 1.0536 0.327 27.1450 0.472 41.0972 1.063 92.4450
650 L.P. Salida 1.0438 0.346 29.2202 0471 41.3872 1.634 148.0169
700 L.P. Salida 1.0331 0.343 29.2324 0.442 39.0088 1.127 100.4743
750 L.P. Salida 1.0739 0316 25.6076 0.615 53.6363 1.172 100.8474
800 L.P. Salida 1.0202 0.321 27.4456 0.554 50.4803 1.158 104.7834
100 Tomado E. 1.0120 0.708 65.9091 0.291 24.9012 0.692 59.5850
150 Tomado E. 1.0182 0.321 27.4995 0.239 19.6425 0.631 53.2312
200 Tornado E. 1.0432 0.762 69.1143 0.265 21.6641 0.574 46.4916
250 Tomado E. 1.0767 0.577 497817 0.213 16.1605 0.558 43.5590
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Anélisis cuantitativo dcl contenido de metales pesados en fluidos de perforacién y en recortes. Capitulo 4

Prof. Ubicacién Peso Ni Pb Zn

_(m) [€3) Lect. A.A ppm Lect. A.A ppm_|Lect. A.A| ppm
300 Tornado E. 1.0624 0.726 64.4767 0.248 19.6724 0.596 {47.7221
350 Tornado E. 1.0518 0.758 68.1689 0.270 21.9624 0.558 144.5902
400 Tornado E. 1.0624 0.463 39.7214 0.113 6.9654 0.907 |76.9955
450 Tornado E. 1.0703 0.903 80.5382 0.154 10.7447 0.958 |81.1922
500 Tornado E. 1.0279 0.737 67.7109 0.128 8.6584 0.788 |68.0027
550 Tomado E. 1.0852 0.750 65.3336 0.338 27.5525 0.978 [81.9204
600 Tornado E. 1.0448 0.767 69.4870 0.252 20.3867 0.829 |70.8270
700 Tornado E. 1.0437 0.752 68.1230 0.392 33.8220 1.181 [104.6278
750 Tormado E. 1.0082 0.820 77.2664 0.388 34.6161 1.163  1106.5265
800 Tormado E. 1.0163 0.849 79.5041 0.335 29.1253 1.577 [146.4135
100 Tornado S. 1.0185 0.408 36.0334 0.178 13.6475 0.459 136.3279
200 Tornado S. 1.0702 0.518 44.5711 0.254 20.0897 0.528 ]41.0204
450 Tornado S. 1.0488 0.546 48.1503 0.221 17.3532 0.575 146.3387
500 Tornado S. 1.0110 0.783 73.3927 0.291 24.9258 0.686 [59.0504
550 Tomado S. 1.0665 0.622 54.4773 0.317 26.0666 0.754 [62.3535
600 Tornado S. 1.0991 0.628 53.4073 0.369 30.0246 0.987 ]81.7032
650 Tomado S. 1.0323 0.557 49.9855 0.435 38.3609 0.956 183.9872
700 Tornado S. 1.0219 0.673 61.8456 0.35 30.4335 0.84 73.4906
750 Tornado S. 1.0388 0.808 73.8352 0.482 42.6454 1.056 [93.0882
800 Tomado S. 1.0918 0.727 62.8320 0.559 47.6278 1.283 1109.3607
60 Recorte 1.0775 0.49 41.6705 0.293 23.5731 0.482 136.4733
100 Recorte 1.0659 0.772 68.5805| 0.3173 26.1094 0.59 47.0025
150 Recorte 1.0158 0.943 88.797¢C 0.28 23.7251 0.532 {43.6109
200 Recorte 1.0962 0.772 66.6849 0.318 25.4516 0.514 [38.7703
250 Recorte 1.0331 0.842 77.5336 0.302 25.4574 0.47 36.8793
300 Recorte 1.0201 0.893 83.5212 0.276 23.2330 0.582 }48.3286
350 Recorte 1.0413 1.104 102.0839| 0.351 29.9625 0.646 [53.4908
400 Recorte 1.0219 0.769 71.2398 0.288 24.3664 0.716 _ {61.3563
450 Recorte 1.0956 0.994 86.9843 0.29 22.9098 0.713 56.9551
500 Recorte 1.0876 1.018 89.8308 0314 25.2850 0.674 [53.7882
550 Recorte 1.0364 0.917 84.5234 0.332 28.2709 0.764 |65.1293
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Analisis cuantitativo del contenido de metales pesados en fluidos de perforacion y en recortes. Capitulo 4

Prof. Ubicacién Peso Ni Pb Zn

(m) () Lect. A.A ppm Lect. A.A ppm_ jLect. A.A ppm
600 Recorte 1.0146 0.98 92.5488 0.332 28.8784 0.72 62.1920
650 Recorte 1.0475 0.982 89.8329 0.322 27.0167 0.747 62.8162
700 Recorte 1.0714 0.966 86.3356 0.357 29.6808 0.74 60.7616
750 Recorte 1.0821 0.727 63.3952 0.32 25.9680 0.684 54.9857

Cuantificacion de metales por Absorcién Atémica de Fluidos de Perforacion, Etapa 1 de los
metales del niquel (Ni), Plomo (Pb) y el Zinc (Zn).

Prof. Ubicaciéon Peso Ba Fec
_(m) () Lect.A.A ppm Lect. A.A ppm
Blanco 0 0.140 0.000
60 L.P. Entrada 1.2274 34.300 {2783.1188] 45.900 13739.6122
100 | L.P. Entrada 1.0596 52.720 | 4962.250 38.100 | 3595.6965
150 } L.P. Entrada 1.0889 44.380 |4062.8157| 28.100 | 2580.5859
200 | L.P. Entrada 1.0976 23910 12165.6341{ 31.700 | 2888.1195
250 | L.P. Entrada 1.0284 54.400 |5276.1571| 35.700 |3471.4119
300 | L.P.Entrada 1.0411 39.780 [3807.5113] 41.600 |3995.7737
350 | L.P. Entrada 1.0703 53.250  {4962.1601| 57.600 | 5381.6687
400 | L.P. Entrada 1.0753 51.780 (4802.3807} 59.700 | 5551.9390
450 | L.P. Entrada 1.0686 47.220 ]4405.7646] 63.400 | 5932.9964
500 | L.P. Entrada 1.0290 60.000 |5817.2983| 46.200 | 4489.7959
550 | L.P. Entrada 1.0725 56.630 |5267.1329{ 51.900 | 4839.1608
600 | L.P. Entrada 1.0181 35.750 |3497.6918| 50.300 |4940.5756
650 | L.P. Entrada 1.0267 40.670  [3947.5991( 53.900 {5249.8296
700 | L.P. Entrada 1.0441 46.660 ]4455.5119] 50.000 | 4788.8133
750 | L.P. Entrada 1.0694 51.120 {4767.1592] 54.100 | 5058.9115
800 |} L.P. Entrada 1.0477 36.910 3509.5924| 33.000 |3149.7566
100 L.P. Salida 1.0197 52.950 {5178.9742| 38.100 |3736.3931
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Andlisis cuantitativo del contenido de metales pesados ¢n fluidos de perforacién y en recortes.

Capitulo 4

Prof. ] Ubicacién | Peso Ba Fe
(m) (g) [Lect.A.A ppm Lect. A.A ppm
100 JL.P.Salida]1.0197] 52.950 [5178.9742! 38.100 3736.3931
150 IL.P.Salida]1.0302] 62.330 [6036.6919! 26.000 2523.7818
200 JL.P.Salida}1.0452] 62.470 |5963.4520{ 28.100 2688.4807
250 |(L.P.Salida]1.0625] 32.780 [3072.0000{ 41.400 3896.4706
300 |L.P.Salida}1.0964] 51.740 {4706.3116] 61.600 5618.3874
400 |L.P.Salidaj1.0551{ 53.520 {5059.2361[ 55.500 5260.1649
450 |L.P.Salida]1.0641] 47.280 {4430.0348] 64.000 6014.4723
500 (L.P.Salidaj1.0053] 38.550 [3820.7500{ 49.900 4963.6924
550 {L.P.Salida]1.0720] 41.880 [3893.6567| 46.600 4347.0149
600 JL.P. Salida]1.0536] 61.790 {5851.3667| 47.900 4546.3174
650 JL.P.Salida]1.0438] 46.420 {4433.7996| 51.200 4905.1542
700 [L.P. Salida{1.0331] 49.530 {4780.7569; 47.600 4607.4920
750 |L.P. Salida{1.0739{ 41.610 {3861.6258{ 51.700 4814.2285
800 |L.P.Salida]1.0202{ 34.340 }3352.2839; 53.300 5224.4658
100 lTomado E.11.0120{ 54.190 {5340.9091; 125.500 | 12401.1858
150 lTomado E.}1.0182{ 42.440 |4154.3901] 66.900 6570.4184
200 |Tomado E.|1.0432] 53.090 ;5075.7285] 75.600 7246.9325
250 |Tornado E.|1.0767} 41.840 [3872.9451; 113.500 | 10541.4693
300 {Tornado E.{1.0624] 35.850 [3361.2575] 112.500 | 10589.2319
350 [Tornado E.{1.0518{ 36.590 {3465.4877] 91.500 8699.3725
400 [Tornado E.}1.0624] 35420 }3320.7831] 79.500 7483.0572
450 (Tornado E.{1.0703} 28.430 |2643.1842] 165.800 | 15490.9838
500 {Tornado E.{1.0279] 3.900 | 365.7943 | 124.200 | 12082.8874
550 lTornado E.{1.0852] 40.830 {3749.5393| 129.600 | 11942.4991
600 |Tornado E.}1.0448] 30.490 12904.8622] 122.800 | 11753.4456
700 [Tornado E.}1.0437) 41.860 |3997.3172] 124.200 | 11899.9713
750 {Tornado E.}1.0082} 37.470 ]13702.6384| 132.500 | 13142.2337
800 {TomadoE.{1.0163] 22.320 |2182.4264| 141.900 | 13962.4127
100 {Tomado S.{1.0185] 54.86 |5372.6068 713 7000.4909
200 {Tornado S.}j1.0702f 51.38 [4787.8901 81.9 7652.7752
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Andlisis cuantitativo del contenido de metales pesados en fiuidos de perforacién y en recortes. Capitulo 4

Prof. | Ubicacion | Peso Ba Fe
(m) (g) |Lect.A.A ppm Lect. A.A Ppm
550 [Tornado S.§1.0665] 51.61 14826.0666 107.3 10060.9470
600 (Tormado S.§1.0991{ 40.78 |3697.5707 113 10281.1391
650 [Tornado S.11.03231 18.05 ]1734.9608 97.7 9464.3030
700 {Tornado S.11.0219] 46.27 14514.1403 99.6 9746.5505
750 |Tormado S.]1.0388] 47.85 (4592.7994 134.8 12976.5114
800 |Tornado S.]1.0918] 33.44 {3050.0092 131.4 12035.1713
60 Recorte 11.0775f 14.78 |1358.7007 80.5 7470.9977
100 Recorte ]1.0659] 49.21 [4603.6214 123.4 11577.0710
150 Recorte |1.0158] 44.68 14384.7214 135.5 13339.2400
200 Recorte |1.0962] 23.96 |2172.9611 100.2 9140.6678
250 Recorte 11.0331{ 31.02 |2989.0620 99.8 9660.2459
300 Recorte [1.0201] 20.37 |[1983.1389 176.6 17312.0282
350 Recorte ]1.0413] 174 1657.5435 142.3 13665.6103
400 Recorte [1.0219] 10.78 (1041.1978 190.6 18651.5315
450 Recorte 11.0956{ 14.5 1310.6973 189.3 17278.2037
500 Recorte {1.0876] 14.23 {1295.5131 175.1 16099.6690
550 Recorte  §1.0364] 13.72 11310.3049 190.7 18400.2316
600 Recorte }1.0146} 13.72 }1338.4585 186.3 18361.9160
650 Recorte }1.0475} 114 1074.9403 190.7 18205.2506
700 Recorte §1.0714) 13.35 ]1232.9662 154 14373.7166
750 Recorte 11.0821} 8.93 812.3094 130.1 12022.9184

Para tener una idea mas clara del contenido de metales que hay en los lodos de perforacién a
continuacion mostraremos una serie de graficas que nos ayudaran a encontrar que tanto
contenido de metales existe en las diferentes etapas del pozo.
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Andlisis cuantitativo del contenido de metales pesados en fluidos de perforacion y en recortes.

Capitulo 4

Distribucién del contenido de metales en 1a entrada del pozo.

DISTRIBUCION DEL CONTENIDO DE METALES EN LA PRUEBA DE
ABSORCION ATOMICA, (ETAPA 1)
"LODO DE ENTRADA™
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Andlisis cuantitativo del contenido de metales pesados en fluidos de perforacién y en recortes. Capitulo 4

DISTRIBUCION DEL CONTENIDO DE METALES EN LA PRUEBA DE
ABSORCION ATOMICA, (ETAPA 1)
“LODO DE ENTRADA"
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Anidlisis cuantitativo del contenido de metales pesados en fluidos de perforacion y en recortes. Capitulo 4

DISTRIBUCION DEL CONTENIDO DEMETALES EN LA PRUEBA DE
ABSORCION ATOMICA, (ETAPA 1)
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Andlisis cuantitativo del ido de les pesados en fluidos de perforacion y en recortes. Capitulo 4

DISTRIBUCION DEL CONTENIDO DE METALES EN LA PRUEBA DE
ABSORCION ATOMICA, (ETAPA 1)
“LODO DE ENTRADA"
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Analisis cuantitativo del contenido de metales pesados en fluidos de perforacién y en recortes.

Capitulo 4

A continuacién mostramos las tablas cada metal, mostrandolo durante todo su recorrido para
poder analizar facilmente en donde se encuentra la mayor cantidad de metales.

DISTRIBUCION DEL CONTENIDO DE METALES EN LA PRUEBA DE ABSORCION ATOMICA,
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Andlisis cuantitativo del c

ido de

dos cn fluidos de perforacién y en recortes.

Capitulo 4
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Anilisis cuantitativo del contenido de metales pesados en fluidos de perforacién y en recortes. Capitulo 4

DISTRIBUCION DEL CONTENRIOO ODE METALES EN LA PRUEBA DEABSORCION ATOMICA,

CONCENTRACION, ppm
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Anilisis cuantitativo del contenido de metales pesados en fluidos de perforacion y en recortes. Capitulo 4

DISTRIBUCION DEL CONTENIDO DE METALES EN LA PRUEBA DE ABSORCION ATOMICA, FOZO LUNA.1S P
(ETAPA 1)
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Andlisis cuantitativo del contenido de metales pesados en fluidos de perforacién y en recortes.

Capitulo 4

Ademas de los lodos de perforacién también los aditivos que se les aplicaron a dichos lodos se
les aplico el método 3050B, para conocer el contenido de metales que éstos tenian y asi saber
si estos aditivos contaminan a los lodos de metales.

Cuantificacion de metales por Absaorcién Atémica de los componentes y aditivos del Fluido
de Perforacion

Muestra| Peso Ccd Cu Cr Ni
(g} [Lect. A.LA| ppm Lect. AL Al ppm |Lect. AAA] ppm |]Lect. A Al ppm
Blanco 4] 0.000 0.021 [s] 0.036

1 1.0181] 0.022 | 2.1609 | 0.027 0.5893 0.014 1.3751 0.110 7.2684

2 1.0501| 0.029 |2.7616 | 0.071 4.7615 0.01 0.8523 0.283 23.5216

3 1.0074| 0.018 | 1.7868 | 0.055 3.3750 0.004 | 0.3971 0.127 9.0332

4 1.0421| 0.024 2.3030 0.036 1.4394 0.039 3.7424 0.162 12.0910

5 1.0700] 0.027 [ 2.5234 | 0.047 2.4299 0.017 1.5888 0.141 9.8131

6 1.0964] 0.051 4.6516 | 0.052 2.8274 0.038 | 3.4659 0.311 25.0821

7 1.0996| 0.027 |2.4554 | 0.036 1.3641 0.024 | 2.1826 0.138 9.2761

8 1.0376{ 0.013 | 1.2529 | 0.027 0.5783 [+] 0.0000 0.082 4.4333

9 1.0243| 0.052 | 5.0766 | 0.837 |79.6642| 0.026 | 2.5383 0.107 6.9316

10 1.0498| 0.094 | 8.9541 0.367 1329587 0.123 [11.7165] 0.174 13.1454

11 1.0608| 0.041 3.8650 | 0.101 7.5415 0.126_|11.8778 0.14 9.8039

Muestra| Peso Plb Zn Ba Fle

(q) Lect. ALA| ppm Lect. A.A ppm Lect.A.A pPpm Lect. A.A ppm
Blanco o] 0.043 0.04 0.365 0.331

1 1.0181 0.1710 | 12.5724 0.1100 6.8756 0.7840 | 41.1551 0.3420 1.0804
2 1.0501 0.1870 ] 13.7130 0.1010 5.8090 1.6710 |]124.3691 | 13.4900 |1253.1188
3 1.0074 0.1050 6.1545 0.0610 2.0846 0.3970 3.1765 0.4050 7.3456
4 1.0421 0.1200 7.3889 0.0580 1.7273 2.0350 |160.2533 ] 0.4430 10.7475
5 1.0700 0.1750 12.3364 0.0830 4.0187 0.3660 0.0935 0.6750 32.1495
6 1.0964 0.2050 | 14.7756 0.1100 6.3845 1.1320 | 69.9562 | 0.5680 | 21.6162
7 1.0996 0.1440 9.1852 0.0870 4.2743 4.9680 [418.6068 | 2.1160 |162.3318
8 1.0376 0.0970 5.2043 0.0670 2.6022 2.3090 |187.3554] 0.3330 0.1928
9 1.0243 1.5180 {144.0008| 4.2700 412.9650 | 40.1500 {3884.1160| 23.2100 [2233.6230
10 1.0498 2.709 |253.9531 10.87 1031.6251 | 46.580 |4402.2671| 48.62 14599.8285
11 1.0608 0.1850 | 13.3861 0.2580 20.5505 3.6800 | 312.5000] 16.8600 }1558.1637

Donde las muestras enumeradas corresponden a los siguientes componentes:
6.-SOSA CAUSTICA
7.-QM 11
8.-Q LUBE 100
9.-BARITA SILO 2

10.-BARITA SILO 4

11.-BENTONITA

1.-PAC UL
2.-SOLTEX
3.-STAR PAK IP
4.-BAR IV
5.-QNK
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Andlisis cuantitativo del contenido de metales pesados en fluidos de perforacion y en recortes.

Capitulo 4

Por ltimo mostraremos los resultados en la prueba de absorcién atémica en la segunda etapa
de los lodos de perforacion:

Prof. | Ubicacién |Peso (g) cd Cu Cr Ni
Lect. AA] ppm |Lect. AA ppm Lect. AA ppm Lect. AA m
0.033 0.063 Q 0.082
0.025 0.021 0 0.074
Blanco 1] 0.029 0.042 0.000 0.078

850 |L.P Entradal 1.062 0.041 1.1299 0.196 14.5009 0.048 4.5198 0.216 12.9944
800 IL.P Entrada| 1.0334 | 0.041 1.1612 0.161 11.5154 0.041 3.9675 0.255 17.12_8_*
950_|L..P Entrada] 1.0280 [ 0.043 1.3619 0.184 13.8132 0.060 5.8366 0.243 16.0506
1000 |L.P Entrada] 1.0568 | 0.043 1.3248 0.152 10.4088 0.032 3.0280 0.236 14,9508
1050 |L.P Entrada] 1.0806 | 0.045 1.4807 0.166 11.4751 0.041 3.7942 0.271 17.8604
1100 |L.P Entrada} 1.0082 | 0.046 1.6862 0.161 11.8032 0.037 3.6699 0.256 17.6552
1150 {L.P Entrada{ 1.0286 | 0.048 1.8472 0.159 11.3747 0.046 44721 0.288 20.4161
1200 [L.P Entrada| 1.0954 | 0.048 1.7345 0.175 12.1417 0.037 3.3778 0.298 20.0840
1250 [L.P Entrada| 1.0163 | 0.050 20663 0.154 11.0204 0.038 3.7391 0.275 19.3840
1300 |L.P Entrada| 1.0801 | 0.049 1.8517 0.194 14.0728 0.055 5.0921 0.305 21.0166
1350 |L.P Entrada| 1.0444 | 0.051 2.1065 0.236 18.5753 0.041 3.9257 0.296 20.8732
1400 |L.P Entrada] 1.0414 | 0.051 2.1125 0.207 15.8441 0.050 4.8012 0.343 25.4465
1500 [L.P Entrada] 1.0362 | 0.048 1.8336 0.194 14.6690 0.056 5.4044 0.321 23.451
1550 fL.P Entrada| 1.0648 | 0.051 2.0661 0.186 13.5237 0.110 10.3308 0.345 25.0751
1600 {L.P Entrada] 1.0359 | 0.050 2.0272 0.164 11.7772 0.062 5.9851 0.329 24.2301
1650 (L.P Entrada| 1.0045{ 0.048 1.8915 0.194 15.1319 0.048 4.7785 0.334 25.4853
1700 |L.P Entradal 1.099 0.045 1.4559 0.184 12.9208 0.032 29117 0.313 21.3831
1750 {L.P Entrada} 1.0159 | 0.046 1.6734 0.162 11.8122 0.033 3.2484 0.315 23.3291
1800 [L.P Entrada] 1.0711 | 0.052 2.1473 0.185 13.3508 0.028 26141 0.344 24.8343
1850 {L.P Entrada} 1.0144 ) 0.042 1.2815 0.152 10.8438 0.000 0.0000 0.232 15.1814
1900 |L.P Entrada| 1.0665| 0.048 1.7815 0.216 16.3150 0.014 1.3127 0.266 17.6278
1950 |L.P Entrada) 1.0242 | 0.045 1.5622 0.242 19.5274 0.016 1.5622 0.275 19.2345
2000 |L.P Entrada] 1.0502 | 0.037 0.7618 0.224 17.3300 0.062 5.9036 0.297 20.8532
2050 |L..P Entrada) 1.0452 ) 0.033 0.3827 0.182 13.3946 0.025 2.3919 0.260 17.4129
2250 |L.P Entrada] 1.0143 | 0.035 0.5815 0.176 13.2111 0.043 4.2394 0.303 22.1828
850 | L.P Salida ] 1.0322}| 0.036 0.6782 0.167 12.1101 0.040 3.8752 0.234 15.1134
900 | L.P Salida | 1.0229 | 0.034 0.4888 0.169 12.4157 0.034 3.3239 0.237 15.5440
950 | L.P Salida | 1.0732 | 0.037 0.7454 0.154 10.4361 0.049 4.5658 0.4198 31.7741
1000 | L.P Salida | 1.0095| 0.036 | 0.6934 0.143 10.0050 0.027 2.6746 0.249 16.9391
1150 | L.P Salida | 1.0104 | 0.040 1.0887 0.184 14.0538 0.037 3.6619 0.257 17.7158
1200 | L.P Salida | 1.0448 | 0.040 1.0528 0.163 11.5812 0.055 52642 0.280 19.3338
1250 | L.P Salida | 1.0829 | 0.041 1.1081 0.142 9.2345 0.128 11.8201 0.309 21.3316
1300 | L.P Salida | 1.0857 | 0.040 1.0132 0.172 11.9738 0.319 29.3820 0.314 21.7371
1350 ) L.P Salida | 1.0919 | 0.043 1.2822 0.198 14.2870 0.499 45.7002 0.356 25.4602
1400 | L.P Salida | 1.0205 | 0.047 1.7638 0.174 12.9348 1.195 117.0995 0.394 30.9652
1500 | L.P Salida | 1.0535| 0.041_ }'1.1391 0.163 11.4855 0.240 227812 0.320 22.9710
1550 | L.P Salida | 1.0341 | 0.045 1.5472 0.154 10.8307 0.175 16.9229 0.329 24.2723
1600 | L.P Salida { 1.0347 { 0.046 1.6430 0.169 12.2741 0.102 9.8579 0.341 25.4180
1650 | L.P Salida | 1.0505 | 0.042 1.2375 0.177 12.8510 0.129 12.2799 0.338 24.7501
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Andlisis cuantitativo del contenido de metales pesados en fluidos de perforacion y en recortes.

Capitulo 4

Prof. | Ubicaciéon (Peso (g)l Cd Cu Cr Ni
Lect. AAl ppm [Lect. AA ppm _llect AA ppm Lect AA ppm
0.033 0.063 [s] 0.082
0.025 0.021 [s] 0.074
Blanco [\] 0.029 0.042 0.000 0.078

1700 | L.P Salida | 1.0309 | 0.031 0.1940 0.158 11.2523 0.050 4.8501 0.215 13.2894
1750 | L.P Salida | 1.0254 | 0.033 0.3901 0.139 9.4597 0.039 3.8034 0.188 10.7275
1800} L.P Salida | 1.0068 | 0.033 0.3973 0.305 26.1224 0.074 7.3500 0.201 12.2169
1850 | L.P Salida 11.0032| 0.034 0.4984 0.129 8.6722 0.034 3.3892 0.217 13.8557
1900 | L.P Salida | 1.0544 ! 0.037 0.7587 0.147 9.9583 0.038 3.6039 0.186 10.2428
1950 | L.P Salida } 1.0186 | 0.033 0.3927 0.192 14.7261 0.037 3.6324 0.195 11.4864
2000 | L.P Salida { 1.0491 | 0.046 1.6204 0.181 13.2495 0.034 3.2409 0.221 13.6307
2050 ) L.P Salida ] 1.06451 0.039 0.9394 0.173 12.3062 0.039 3.6637 0.196 11.0850
900 | Tornado E. { 1.0584 | 0.050 1.9841 0.269 21.4475 0.204 19.2744 0.758 64.2479
950 | Tornado E. | 1.0158 | 0.044 | 1.4767 0.261 21 6594 0422 41.5436 0.740 65.1703
1150 | Tornado €. | 1.0831 | 0.048 1.7542 0.253 19.4811 0.230 21.2353 0.615 49.5799
1200 | Tornado E. | 1.0593 | 0.045 1.5104 0.241 18.7860 0304 28.6982 0.339 24.6389
1250 { Tornado E. | 1.0608 | 0.049 1.8854 0.185 13.4804 0.269 25.3582 0.742 62.5943
1300 | Tornado E. | 1.0641 0.046 1.5976 0.186 13.5326 0.142 13.3446 0.417 31.8579
1350 | Tomado E. | 1.0184 0.048 1.8657 0.267 220935 0269 26.4140 0.783 70.2082
1550 ] Tornado E. | 1.0582 | 0.050 1.9845 0.197 14 6475 0.314 296730 0615 50.7466
1600 | Tornado E. ] 1.0223 | 0.046 1.6629 0.152 10.7601 0.0896 9.3906 0.543 45.4857
1650 | Tornado E. § 1.0082 ] 0.048 1.8845 0.154 11.1089 0.097 9.6211 0.519 43.7413
1850 | Tornado E. | 1.0415 | 0.052 2.2084 0.194 14.5943 0.180 17.2828 0.764 65.8665
1900 | Tornado E. | 1.0606 | 0.055 2.4514 0.185 13.4829 0.147 13.8601 0.706 59.2118
1950 ] Tornado E. ] 1.0568 | 0.056 2.5549 0.228 17.6003 0.202 19.1143 1.005 87.7176
2000 | Tornado E. | 1.0139 | 0.059 2.9589 0.222 17.7532 0.238 23.4737 1.249 115.4946
900 | Tornado S. | 1.099 0.056 2.4568 0.208 15.1046 0119 10.8280 0610 48.4076
950 | Tornado S. | 1.0149 | 0.056 2.6604 0.204 15.9622 0.077 7.5870 0.360 27.7860
1150 { Tomado S. | 1.0524 | 0.055 2.4705 0.221 17.0087 0.316 30.0266 0.615 $1.0262
1200 } Tornado S. | 1.027 0.053 2.3369 0.186 14.0214 0.294 286271 0.560 46.9328
1250 | Tornado S. 1 1.0394 | 0.055 2.5014 0.226 17.7025 0.604 58.1104 0.630 53.1076
1300 { Tornado S. [ 1.0992 | 0.054 2.2744 0.255 19.3777 1.083 98.5262 1.140 96.6157
1350 | Tornado S. | 1.0669 | 0.056 2.5307 0.227 17.3400 0.305 28.5875 0.766 64.4859
1400 | Tornado S. | 1.0497 | 0.053 2.2864 0.231 18.0051 0.286 27.2459 0.746 63.6372
1500 | Tomado S. { 1.0297 | 0.054 2.4279 0.227 17.9664 0.226 21.9481 0.560 46.8098
1550 | Tornado S. | 1.0743 | 0.051 2.0478 0.208 15 4519 0.302 28.1113 0.685 56.5019
1650 | Tornado S. | 1.09751 0.034 2.5513 0.295 256036 0.268 24.1458 0.798 68.9749
1700 ) Tornado S. ] 1.0120 | 0.029 22727 0.262 24.2095 0.213 20.7510 0615 56.7194
1750 | Tornado S. | 1.0712 | 0.023 1.5870 0.205 17.5504 0137 12.5093 0.429 36.2211
1800 | Tornado S. [ 1.0288 { 0.032 25272 0.20. 17.9821 0.194 18.5653 0.66 60.1672
1850 | Tornado S. | 1.0308 | 0.034 2.7163 0.236] _21.2456 0.213 20.3725 0.786 72.2740
1900 | Tornado S. ] 1.0770 | 0.038 2.9712 0.245 21.4485 0.923 85.4225 0.729 63.8812
1950 { Tornado S. | 1.0174 ] 0.028 2.1624 0.265 2437586 0.349 34.008 0.728 67.52506
2050 { Tornado S. | 1.0463 | 0.039 3.1540 0.2 24.18045 0.67 63.7841 0911 83.15015
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Andlisis cuantitativo del contenido de metales pesados en fluidos de perforacion y en recortes.

Capitulo 4

Prof.{ Ubicacién | Peso cd Cu Cr Ni
Lect. AA m_| Lect. AA ppm Lect. AA _ppm Lect. AA ppm
850 Recorte 1.0669 0.046 3.7492; 0.26 23.0574 0.244 22.5888087) 0.71 63,5486
900 Recorte 1.0105 0.044 3.7605 0.258 23.849 0.294| 28.79762494] 0.77 72.63731
950 Recorte 1.0248 0.049 4.1959 0.2§ 25.66354] 0.2 24.10226386 0.767]_ 70.8430:
1000 Recorte 1.0827 0.045 3.6021 0.283  24.56821 0.314] 28.72448508 0.83 73.5199
1050 Recorte 1.0974 0.041 3.1894] 0.194] 16.12903 0.491 44.4687443 0.645 55.03918
1150 Recorte 1.0835 0.043 3.4149 0.258 22.24273 0.248 22.6119058! 0.966 85.37148
1250 Recorte 1.0663 0.037 2.9072 0.275  24.19582 0.215 19.88183438 0.808 _71.9309§
1300| Recorle 1.0132 0.038 3.1583 0.235  21.51599 0.301] 29.41176471 1.335 127.7142
1350} Recorte 1.0929 0.043 3.385 0.207] 17.38494 0.34 31.4758898 0.663 56.912
1400 Recorte 1.0726 0.041 3.253_3 0.201] 17.1545 0.29 27.2235689 0.986(  88.10367)
1500| Recorte 1.0712 0.048 39208 0.2 17.08364 0.45! 42.5690814) 0.739 65.16057|
1550| Recore 1.0907 0.045 3.5757] 0.181] 15.0362; 0.392] 35.6651691 0.585 49.87623
1600 Recorte 1.0501 0.042 3.4282 0.132]  10.95134] 0.2171  20.37901152 0.3 29.42577]
1650 Recorte 1.0905 0.041 3.2094 0.192 16.04764 0.31 28.15222375 0.461 38.51444]
1700| Recorte 1.0632 0.042 3.3860! 0.134] 11.00451 0.18 17.49435666 0.328 26.99398
1750 Reconte 1.0342 0.042 3.4810 0.122 10.1527. 0.127] 11.98994392 0.294] 24.46334
1800] Recore 1.0232 0.040 3.322 0.162] 14.17123 0.15 15.24628616 0.39 34.59734]
1850 Recorte 1.0847 0.045 3.5955 0.251] 21.57279 0.33: 30.33096709 1.759 158.3848
1950 Recornte 1.0777 0.050 4.082 0.219] 18.74362 0.191| 17.44455785 0.58 50.66344
2000| Recorte 1.0623 0.063 5.365 0.194] 16.66196 0.2 23.25143558 0.621F 54.59851
2050 Recorte 1.0394 0.046 3.84844{ 0.171 14.72003 0.12 11.83375024; 0.353  30.01732
Muestra | Prof. | Ubicacion Pb Zn Ba Fe
Lect. AA ppm Lect. AA ppm LectAA ppm Lect. AA _ppm
Blancol 0.149 0.103 [s] 0.4
Blanco2 0.118 0.054 0.11 0.1
Bco. Promy Blanco 0.134 0.079 0.055 0.250
70 850 |L.P Entrada 0.529 37.2411 1.217 107.2034) 58.68 5520.2448 31.9 2980.2260
7 900 jL.P Entrada 0.467 32.2721 0.951 84.4300 54.84 5301.4322 33.1 3178.8272
72 950 |L.P Entrada 0.474 33.1226 0.869 76.8969 60.89 5917.8016 342 3302.5292
73 1000 |L P Entrada 0.429 27.9618 0.824 70.5431 51.44 4862.3202 40.9 3846.5178
74 1050 |L.P Entrada 0.442 28.5480 0.892 75.2823 56.13 5189.2467 41.6 3826.5778
75 1100 |L.P Entrada 0.467 33.0788 0.949 86.3420 61.45 6089.5656 40.2 3962.5074
76 1150 _|L P Entrada 0.651 503111 1.412 129.6422{ 59.07 5737.4101 45 4350.5736
77 1200 |L.P Entrada 0.692 50.9859 2.015 176.7847 | 50.30 4586.9089 45.9 4167.4274
78 1250 |L.P Entrada 0.646 50.4280 1.327 122.8476) 56.54 5557.9061 438 4285.1520
79 1300 [L.P Entrada} 0.732 554115 1.557 136.8855) 65.65 6073.0488 51.2 4717.1558
80 1350 |L.P Entrada 0.718 55.9651 1.583 144.05401 54.37 5200.5936 48.6 4629.4523
81 1400 |L.P Entrada| 0.726 56.8946 1.572 143.4127| 56.55 5424.9088 48 4585.1738
82 1500 [L.P Entrada 0.632 AB.1085 1.305 118.3652]| 48.38 4663.6750 48.6 4666.0876
83 1550 |L.P Entrada 0.657 49.1642 1.290 113.7772 47.93 44961495 57.9 5414.1623
84 1600 |L P Entrada 0.598 44.8402 1.185 106.8153| 48.09 4637.0306 49.2 4725.3596
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Andlisis cuantitativo del ¢ ido de les pesados en fluidos de perforacién y en recortes. Capitulo 4
Muestra | Prof. | Ubicacioén Pb Zn Ba Fe
Lect. AA ppm Lect. AA ppm Lect AA ppm Lect. AA ppm
Blanco1 0.149 0.103 [¢] 0.4
Blanco2 0.118 0.054 0.11 0.1
co. Pr Blanco 0.134 0.079 0.055 0.250
85 1650 |L.P Entradal 0.577 44.1513 1.117 103.3848| 56.90 5659.0343 47.1 4664.0119
86 1700 [L.P Entrada| 0.592 41.7197 1.141 96.6788 38.49 3497.2702 45.9 4153.7762
;¥4 1750 |L.P Entrada] 0.559 41.8840 1.0686 97.2044 41.17 | 4047.1503 41.6 4070.2825
a8 1800 |L.P Entrada] 0.612 44.6737 1.127 97.8900 0.00 0.0000 42.8 3972.5516
89 1850 |L.P Entrada|{ 0.478 33.9610 0.865 77.5335 44.58 | 4389.2942 30.3 2962.3423
90 1900 |L.P Entradaj 0.589 42.7098 1.118 97.4684 46.53 | 4357.7121 43.1 4017.8153
91 1950 JL.P Entrada) 0.543 39.9824 0.966 86.6530 46.66 | 4550.3808 396 3842.0230
g2 2000 |L.P Entrada| 0.546 39.2782 1.015 89.1735 56.21 5347.0767 41.2 3899.2573
a3 2050 |L.P Entrada| 0.474 32.5775 0.865 75.2488 41.76 | 3990.1454 374 3554.3437
94 2250 |L.P Entrada| 0.419 28.1475 0.717 62.9498 41.62 | 4097.9000 31.7 3100.6606
85 850 L.P Salida 0.512 36.6693 0.874 77.0684 52.88 5117.7097 276 2649.6803
96 900 L.P Salida 0.471 32.9944 0.831 73.5654 42.23 4123.0814 30.5 2957.2783
97 850 L.P Salida 0.450 29.4912 0.756 63.1290 49.44 | 4601.6586 286 2641.6325
98 1000 | L.P Salida 0.425 28.8757 0.714 62.9520 45.58 4509.6582 32.2 3164.9331
99 1150 | L.P Salida 0.605 46.6647 1.286 119.5071] 42.22 4173.0998 42,4 4171.6152
100 1200 | L.P Salida 0.603 44,9368 1.145 102.0770| 48.26 | 4613.8017 40.2 3823.6983
101 1250 | L.P Salida 0.650 47.6960 1.263  1109.3822| 45.19 | 4167.9749 47.8 4390.8872
102 1300 { L.P Salida 0.720 54.0204 1.382 120.0608| 37.61 3459.0587 553 5070.4615
103 1350 | L.P Salida 0.767 58.0181 1.597 139.0695| 43.85 ] 4010.8984 59.9 5462.9545
104 1400 | L.P Salida 0.716 57.0799 1.461 135.4728| 40.63 3975.9922 62.2 6070.5537
105 1500 | L.P Salida 0.644 48.4575 1.295 |115.4722| 26.26 | 2487.4229 £5.4 5234.9312
106 1550 | L.P Satida 0.663 51.2039 1.243 |112.6100| 38.78 3744.8022 51.2 4926.9897
107 1600 | L.P Salida 0.655 50.4011 1.183 [1106.7459] 38.38 | 3703.9722 61 5871.2670
108 1650 |} L.P Salida 0.623 46.5969 1.177  |104.5693| 31.49 | 2992.3846 524 4964.3027
109 1700 | L.P Salida 0.495 35.0664 1.077 96.8571 43.58 | 4222.0390 46.7 4505.7717
110 1750 | L.P Salida 0.520 37.6926 1.034 93.1831 45.30 | 4412.4244 453 4393.4075
111 1800 | L.P Salida 0.490 35.4092 1.137_|105.1351| 45.81 4544.5967 44 6 4405.0457
112 1850 | L P Salida 0.531 39.6232 0.970 88.8656 47.84 | 4763.2576 42.8 4241.4274
113 1900 | L.P Salida 0.534 37.9837 1.046 91.7583 57.18 | 5417.771 430 4054.4385 |
114 1950 { L.P Salida 0.476 33.6246 0.925 83.1043 37.24 3650.5989 40.7 3971.1369
115 2000 | L.P Salida 0.547 39.4147 1.032 90.8874 64.82 | 6173.3867 42.2 3998.6655
116 2050 | L.P Salida 0.467 31.3293 0.884 75.6693 43.47 | 4078.4406 421 3931.4232
117 900 | Tornado E. 0.431 28.1085 0.927 80.1682 37.19_ | 3508.5979 155.7 14687.2638
118 950 | Tornado E. 0.388 25.0541 0.891 79.9862 36.40 | 3577.9681 141.1 13865.9185 |
119 1150 | Tornado E. 0.550 38.4544 1.279 |110.8393| 47.02 | 4335.1647 123.2 11351.6757
120 1200 ; Tornado E. 0.560 40.2624 1.693 ]152.4120] 44.13 | 4160.7665 754 7094.3076
121 1250 | Tomado E. 0.507 35.2093 1.208 |106.4762] 43.95 | 4137.9148 160.6 15115.9502
122 1300 | Tornado E. 0.585 42.4302 1.245 ]109.6232| 10.33 965.6047 89.4 8377.9720
123 1350 | Tornado E. 0.443 30.3908 0.993 89.7977 33.77 | 3310.5852 158.8 15568.5389
124 1550 | Tomado E. 0.546 38.9813 1.179 [103.9974| 43.74 | 4128.2366 114.4 10787.1858
125 1600 | Tornado E. 0.482 34.0898 0.964 86.6184 30.18 | 2946.7867 97.4 9503.0813
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Capitulo 4

Muestra | Prof. | Ubicacién Pb ZN BA Fe
Lect. AA ppm Lect AA| ppm |[ledtAA ppm Lect. AA ppm
126 1650 | Tomado E. | 0.468 33.1779 1,003 91.6981 35.63 | 3528.5658 92.9 9189.6449
127 1850 | Tomnado E. | 0.457 31.0610 1.054 93.6630 | 33.26 | 3188.1901 152.6 |14627.9405
128 1900 | Tommado E. | 0.530 37.3845 1119 98.1048 | 39.30__| 3700.2640 114.6 _ 110781.6330
129 1950 | Tomado E. | 0.450 29.9489 0.968 83.9799 | 34.07_ ) 3218.6790 144.7 113668.6223
130 2000 ) Tomado E. 0.471 33.2873 0.850 76.0923 | 40.60_ | 3998.9151 178.9 |17620.0809
131 900 | Tornade S.{ 0.438 27.7070 0.860 71.1101 37.39 | 3397.1793 119.6 _[{10859.8726
132 950 | Tornado S.| 0.404 26.6529 1.135 1104.0989( 4584 | 4511.2819 70.5 6921.8642
133 1150 [ Tornado S. 0.527 37.3907 1.464 131.6515] 49.49 4697.3584 123.9 11749.3349
134 1200 | Tornado S. | 0.463 32.0837 1.189 [108.1305] 54.09 | 5261.4411 101.6 9868.5492
135 1250 | Tornado S. 0.498 35.0683 1.156  [103.6656| 4532 | 4354.9163 121.9 111703.8676
136 1300 | Tomado S. | 0.573 39.9836 6.540_1587.8366] 40.10_ | 3643.1041 105.0 9529.6579
137 1350 | Tomado S. | 0.555 39.5070 1.310 [115.4279] 44.56 | 4171.4312 149.4 [13979.7544
138 1400 | Tornado S. 0.534 38.1538 2,522 [232.7808| 34.22 3254.7394 144.1 13703.9154
139 1500 | Tornado S. | 0.526 38.1179 1.330 _[121.5403) 41.21 3996.7952 95.8 9279.4018
140 1550 [ Tornado S. 0.431 27.6925 1.309 1114.5397| 27.46 2550.9634 121.3 11267.8023
141 1650 ) Tomado S. 0.377 30.7973 0.993 82.3690 | 19.82 1793.1663 151.8  [13831.4351
142 1700 | Tornado S. 0.428 38.4387 0.99 89.0316 | 17.71 1736.1660 1154  111403.1621
143 1750 | Tornado S. 0.481 41.2621 1.165 1100.4481] 2342 | 2173.2636 88.1 8224.4212
144 1800 ) Tornado S. 0.478 426711 1.062 94.5762 | 22.89 | 2211.3142 125.1 12159.7978
145 1850 | Tornado S. 0.469 41.7152 1.088 8698150 | 21.11 2034.3423 155.1 15046.5658
146 1900 | Tornado S. 0.546 47.0752 1.187 [101.9499] 24.21 22349118 136.9  12711.2349
147 1950 | Tornado S. 0.428 138.23472| 0.891 78.8284 15.14 1474.3464 1129 11096.914
148 2050 | Tornado S. 0.453 39.568 0.982 853484 | 52.51 5005.2566 97.7 9337.6661 |
149 850 Recorte 0.457 [39.17893)| 0.826 69.0786 [ 39.65_ | 3703.2524 151.6 14209.392
150 800 Recorte 0.418 [37.50619§ 0.791 69.4706 | 37.71 3717.9614 151.0 14943097
151 950 Recorte 0.434 ]38.54411| 0.751 64.598 40.54_ | 3942.2326 141.9 13846.604
152 1000} Recorte 02362 |29.83283! 0.838 69.1789 | 38.37 | 3530.9873 154.5 14269881
153 1050 | Recorte 0.289 2278112 0.68 53.8546 | 37.08 ) 3366.1381 174.6 15910.334
154 1150 | Recorte 0.439 36.9174 0.939 78.4495 | 44.90 | 4131.0568 165.3 15256.114
155 1250 | Recorte 0448 |38.35694| 0.981 83.6538 | 28.76 | 2684.0476 160.3 15033,293
156 1300 ) Recorte 0.562_  |51.61863) 1.005 90.4066 | 36.77 (36152783 97.8 9652.5859
157 1350 | Recorte 0.575_ [49.04383! 1.276 108.61 35.30 | 3217.1287 135.7 12416 507
158 1400 ] Recorte 0.453 38.5978 1.062 50.7142 | 3592 | 33358195 158.1 14739 884
159 1500 Recorte 0.44 37.43465| 0.982 B83.3645 | 43.68 | 4064.6004 140.7 13134 802
160 1550 | Recorte 0.498 142083071 1.053 88.3836 | 39.24 | 35848538 106.1 9727.6978
161 1600 | Recorte 0.501 43.99581 1.063 92.7531 58.25 | 5533.7587 59.1 5628.0354
162 1650 | Recorte 0.507 14291609 | 1.066 89.5919 | 41.54 | 3796.4237 83.3 7638.6978
163 1700 Recorte 0.418 35.6471 0.895 75.8089 | 53.64 | 50319789 57.0 5361.1738
164 1750 | Recorte 0.437 138.48385] 0.932 B81.5123 | 49.79 | 4800.8122 54.9 5308.457—1
165 1800 | Recorte 0.442 |39.38624 0.95 84.1478 | 39.18 | 3815.4808 69.4 6782.6427
166 1850 | Recorte 0.384 3272794} 0.859 70.9874 14.99 | 1369.0421 159.4 14695.307
167 1950] Recornte 0.539 46.3951 1.221 105.039 ] 43.16 } 3991.8345 112.3 10420.34
168 2000 Recorte 0.445 138.21896] 0.852 71.8253 | 4817 | 45213217 85.9 8086.228
169 2050 | Recorte 0.439_|38.48374| 0.829 71.1949 | 5427 | 5207.8122 555 5339.619
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Anélisis cuantitativo del contenido de metales pesados en fluidos de perforacién y en recortes.

Capitulo 4

Gréficas de la segunda etapa de los lodos de perforacién:
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Capitulo 4

DISTRIBUCION DEL CONTENIDO DE METALES EN LA PRUEBA DE
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Andlisis cuantitativo del contenido de metales pesados en fluidos de perforacion y en recortes.

Capitulo 4

CONCENTRAGION, ppm
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Andlisis cuantitativo del contenido de metales pesados en fluidos de perforacién y en recortes. Capitulo 4

Ahora mostraremos la distribucién del contenido de metales en la prueba de absorcién atémica
para la etapa 2:

DISTRIRUCION DEL CONTENIDO DE M ETALES EN LA PRUEBA DEABSONCION ATOMICA
(eTAPA 1)
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DISTRIBUCION DEL CONTENIDO DEM ETALES EN LA FPRUEBA DEABSORCION ATOMICA
(ETAPA 3)
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Con esto se concluye la ultima parte del analisis cuantitativo del contenido de metales pesados
en fluidos de perforacion y recortes.
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ANALISIS DE RESULTADOS Y CONCLUSIONES CAPITULO 5

CAPITULO 5
Anilisis de resultados para la scleccién de un fluido.

A continuacion se presenta el analisis de resultados experimentales del trabajo que se
ha realizado a lo largo de la tesis, puesto que este proyecto de fluidos de perforacién tiene
que basarse en los resultados obtenidos en el laboratorio para conocer las concentraciones de
metales en el fluido de perforacion a lo largo del pozo.

Recordemos que el sistema de los fluidos de perforaciéon se consideran como el
aparato circulatorio del ser humano, por tal motivo si no hay una circulacién éptima del fluido
a lo largo del pozo entonces se encontraran un gran niimero de problemas en la perforacién, el
analisis de resultados nos ayuda a tener una comprension de los fendmenos involucrados y asi
obtener un conocimiento que nos permitird optimizar las operaciones en campo o planearlas
con mayor eficiencia.

Debido a que se tiene una cantidad de muestras amplia, el andlisis de resultado se hace
complejo, por tal motivo se realizé la seleccion de un fluido en la primera y segunda etapa de
muestreo para poder tener un andlisis mas claro sobre la cantidad de metales que existen en
los lodos de perforacion.

Para hacer una seleccion adecuada de un fluido que represente a un conjunto en
especifico de valores tenemos que hacer uso de la estadistica, para ser mas preciso usaremos
el coeficiente de correlacién ( r ), dicho coeficiente nos ayuda a conocer la linealidad de un
conjunto “X" de valores siendo lineal siempre y cuando el valor se acerque mas a uno. Con la
ayuda de esta herramienta de las matematicas se selecciond el fluido cuyo comportamiento
tendio a ser mas lineal que las otras.  *

Al encontrar dichos valores analizamos las profundidades que muestreamos a lo largo
del pozo, basandonos en las tablas de absorcion atdmica y de los modelos reolégicos, para asi
hacer una comparacion enire cllos y definir a que profundidades se encuentra el
comportamiento que estamos buscando.

En base a esto usamos una comparacion de los dos modelos reolégicos, tanto con el
modelo de ley de potencias como con el de Bingham, dicha comparacion se muestra en el
capitulo 3 de esta tesis.

En lo que respecta a las tablas de absorcién atémica no se le realizo una calculo de r,
puesto que los valores de absorcion atémica no son lineales, ya que dependen de diferentes
factores como lo son el peso de la muestra, la cantidad, la profundidad en el pozo, el lugar
donde fue muestreada ( entrada, salida del pozo, tornado ). Asi que en lugar de calcular el
coeficiente de correlacion, solo mostraremos lo limites inferiores y superiores, asi como el
calculo del valor promedio, con el objetivo de darnos cuenta cuales son las cantidades de
metales en los lodos.
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ANALISIS DE RESULTADOS Y CONCLUSIONES

CAPITULO 5

Absorcién atomica. Ppm a Entrada del Pozo.

Prof Cd Cu Cr Ni Pb Zn Ba Fe
60 1.22 12.87 10.10 19.39 29.57 47.17 | 2783.12 { 3739.61
100 1.51 28.22 4.53 16.52 13.59 17.37 | 4962.25 | 3595.70
150 1.19 25,07 7.90 15.80 15.52 19.93 | 4062.82 | 2580.59
200 0.91 21.50 7.20 14.67 13.03 19.59 | 2165.63 | 2888.12
250 1.46 21.00 7.39 18.67 16.24 12.84 | 5276.16 | 3471.41
300 1.44 22.76 9.03 23.72 14.02 25.07 | 3807.51 | 3995.77
350 1.87 17.57 9.44 25.51 17.85 27.94 4962.16 | 5381.67
400 1.58 16.93 8.65 26.13 15.16 50.68 | 4802.38 | 5551.94
450 1.40 21.99 9.64 30.04 14.79 31.63 | 4405.76 | 5933.00
500 2.33 17.78 10.98 28.86 38.68 11.76 5817.30 | 4489.80
550 2.33 19.21 11.75 31.52 42.42 63.12 | 5267.13 | 4839.16
600 1.87 56.08 11.00 29.37 44.30 83.59 | 3497.69 | 4940.58
650 1.85 21.72 12.08 31.56 41.78 73.73 3947.60 | 5249.83
700 1.72 12.36 10.63 27.10 39.56 67.71 4455.51 | 4788.81
750 1.78 17.67 12.62 25.90 52.27 87.71 4767.16 | 5058.91
800 0.95 7.16 5.92 13.46 30.26 5565 | 3509.59 | 3149.76
850 1.13 14.50 4.52 12.99 37.24 107.20 | 5520.24 | 2980.23
900 1.16 11,52 3.97 17.13 32.27 84.43 | 5301.43 | 3178.83
950 1.36 13.81 5.84 16.05 33.12 76.90 | 5917.80 | 3302.53
1000 1.32 10.41 3.03 14.95 27.96 70.54 4862.32 | 3846.52
1050 1.48 11.48 3.79 17.86 28.55 75.28 | 5189.25 | 3826.58
1100 1.69 11.80 3.67 17.66 33.08 86.34 | 6089.57 | 3962.51
1150 1.85 11.37 4.47 20.42 50.31 129.64 | 5737.41 | 4350.57
1200 1.73 12.14 3.38 20.08 50.99 176.78 | 4586.91 ) 4167.43
1250 2.07 11.02 3.74 19.38 50.43 122.85 | 5557.91 | 4285.15
1300 1.85 14.07 5.09 21.02 55.41 136.89 ] 6073.05 | 4717.16
1350 2.11 18.58 3.93 20.87 55.97 144.05_| 5200.59 | 4629.45
1400 2.11 15.84 4.80 25.45 56.89 143.41 | 5424.91 | 4585.17
1500 1.83 14.67 5.40 23.45 48.11 118.37 | 4663.68 | 4666.08
1550 2.07 13.52 10.33 25.08 49.16 113.78 | 4496.15 | 5414.16
1600 2.03 11.78 5.99 2423 44 .84 106.82 | 4637.03 | 4725.36
1650 1.89 15.13 4.78 25.49 44.15 103.38 | 5659.03 | 4664.01
1700 1.46 12.92 2.91 21.38 41,72 96.68 | 3497.27 { 4153.78
1750 1.67 11.81 3.25 23.33 41.88 97.20 | 4047.15 | 4070.28
1800 215 13.35 2.61 24.83 44 .67 97.89 0.00 3972.55
1850 1.28 10.84 0.00 15.18 33.96 77.53 | 4389.29 | 2962.34
1900 1.78 16.32 1.31 17.63 4271 97.47 | 4357.71 | 4017.82
1950 1.56 19.53 1.56 19.23 39.98 86.65 | 4550.38 | 3842.02
2000 0.76 17.33 5.90 20.85 39.28 89.17 5347.08 | 3899.26
2050 0.38 13.39 2.39 17.41 32.58 75.25 | 3990.15 | 3554.34
2250 0.59 13.21 4.24 22.18 28.15 62.95 | 4097.90 { 3100.66
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CAPITULO 5

Absorcion Atomica. Ppm a la Salida del Pozo.

Prof. Cd Cu Cr Ni Phb Zn Ba Fe
100 1.67 23.44 3.73 18.24 15.69 21.38 5178.97 | 3736.39
150 2.14 14.75 6.21 15.63 16.02 24.27 6036.69 | 2523.78
200 2.10 16.17 6.60 16.46 17.22 85.44 5963.45 | 2688.48
250 1.04 14.21 10.73 18.73 11.48 10.54 3072.00 | 3896.47
300 1.82 20.16 14.59 47.15 16.42 24.26 4706.31 ] 5618.39
400 1.99 14.50 19.15 38.20 17.91 25.87 5059.24 | 5260.16
450 1.88 13.25 9.96 30.82 17.48 25.19 4430.03 ) 6014.47
500 1.19 13.63 14.82 26.56 23.38 37.50 3820.75 | 4963.69
550 1.68 22.76 10.35 2.71 37.13 65.67 3893.66 | 4347.01
600 2.47 13.86 12.81 27.15 41.10 92.45 5851.37 | 4546.32
650 2.40 17.24 11.02 29.22 41.39 148.02 | 4433.80 | 4905.15
700 2.42 14.52 10.84 29.23 39.01 100.47 | 4780.76 | 4607.49
750 1.96 21.51 10.34 25.61 53.64 100.85 | 3861.63 | 4814.23
800 2.16 27.15 11.17 27.45 50.48 104.78 | 3352.28 | 5224.47
850 0.68 12.11 3.88 15.11 36.67 77.07 5117.71 | 2649.68
900 0.49 12.42 3.32 15.54 32.99 73.57 4123.08 | 2957.28
950 0.75 10.44 4.57 31.77 29.49 63.13 4601.66 | 2641.63
1000 0.69 10.01 2.67 16.94 28.88 62.95 4509.66 { 3164.93
1150 1.09 14.05 3.66 17.72 46.66 119.51 | 4173.10 | 4171.62
1200 1.05 11.58 5.26 19.33 44.94 102.08 | 4613.80 | 3823.70
1250 1.11 9.23 11.82 21.33 47.70 109.38 | 4167.97 | 4390.99
1300 1.01 11.97 29.38 21,74 54.02 120.06 | 3459.06 | 5070.46
1350 1.28 14.29 45.70 25.46 58.02 139.07 | 4010.90 | 5462.95
1400 1.76 12.93 117.10 30.97 57.08 135.47 | 3975.99 | 6070.55
1500 1.14 11.49 22.78 22.97 48.46 115.47 | 2487.42 | 5234.93
1550 1.55 10.83 16.92 24.27 51.20 112.61 | 3744.80 ] 4926.99
1600 1.64 12.27 9.86 2542 50.40 106.75 | 3703.97 | 5871.27
1650 1.24 12.85 12.28 2475 46.60 104.57 | 2992.38 | 4964.30
1700 0.19 11.25 4.85 13.29 35.07 96.86 4222.04 | 4505.77
1750 0.39 9.46 3.80 10.73 37.68 93.18 4412.42 | 4393.41
1800 0.40 26.12 7.35 12.22 35.41 105.14 | 4544.60 | 4405.05
1850 0.50 8.67 3.38 13.86 39.62 88.87 4763.26 | 4241.43
1900 0.76 9.96 3.60 10.24 37.98 91.76 5417.77 | 4054.44
1950 0.39 14.73 3.63 11.49 33.62 83.10 3650.60 | 3971.14
2000 1.62 13.25 3.24 13.63 39.41 980.89 6173.39 | 3998.67
2050 0.94 12.31 3.66 11.09 31.33 75.67 4078.44 | 3931.42
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Calculo de los limites superior e inferior y promedio a la Entrada y Salida del Pozo:

Entrada del Pozo

Cd Cu Cr Ni Pb Zn Ba Fe
Limite Inferior 0.38 7.16 1.31 12.99 13.03 11.76 | 2165.63 | 2580.59
Limite Superior 2.33 56.08 12.62 31.56 56.89 176.78 | 6089.57 | 5933.00
Promedio 1.58 16.59 6.24 21.62 36.16 79.83 | 4692.10 | 4159.25
Tabla 5.3
Salida del Pozo.
Cd Cu Cr Ni Pb Zn Ba Fe
Limite Inferior 0.19 8.67 2.67 2.71 11.48 10.54 2487.42 | 2523.78
Limite Superior 2.47 27.15 117.10 47.15 58.02 148.02 | 6173.39 | 6070.55
Promedio 1.32 14.43 13.20 21.18 36.71 84.27 | 4371.80 | 4390.25
Tabla 5.4

Estos datos estadisticos nos ayudan a poner limites en base a la cantidad de de metales que
hay en los lodos, dichos limites nos sirvieron al haber hecho la comparaciéon con los lodos
fabricados en el laboratorio y los lixiviados (de los cuales se hablara con maés detalle mas
adelante) y asi conocer si la cantidad de metales de estos Ultimos entra en el rango que se
muestra en las tablas 1 y 2.

Debido a que tenemos una cantidad considerable de datos, necesitamos escoger un niimero X
de éstos, para asi no tener que hacer la explicacion de cada uno de ellos por separado, por tal
motivo realizamos el calculo del coeficiente de correlacion en las curvas de consistencia, las
cuales como ya vimos en un capitulo anterior, se les aplico la reologia correspondiente.

Calculo del coefiiente de correlacion(r) para las curvas de consistencia a la entrada del pozo.

Velocidad de corte en rpm Esfuerzo de corte en lectura de dial.
150 m 250 m 300m 500m 650 m 800m
3 25 21 26 20 20 20
] 27 21 26 20 20 20
100 31 27 31 24 29 30
200 33 30 34 27 34 37
300 36 32 36 30 3g 41
600 42 40 42 40 51 56
Calculode r 0.977363 | 0.9809101 | 0.9762954 | 0.9990805 | 0.9844003 | 0.9850072
Tabla 5.5
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Velocidad de corte en Esfuerzo de corte en lectura de dial
850 950 1200 1300 1500 1850

3 22 9 20 43 20 24

] 22 9 19 40 20 26
100 46 35 35 41 49 55
200 67 51 49 53 64 75
300 85 62 60 61 79 90
600 130 95 90 90 116 132

Calculode r 0.9933379 | 0.9793067 | 0.893669 | 0.9823772 | 0.9825135 | 0.9841436
Tabla 5.6

Calculo de r para las curvas de consistencia a la salida del pozo.

Velocidad de corte en rpm Estuerzo de corte en grados de lectura dial. .
150 500 550 650 800 950 1500 1800
3 30 27 9 31 43 18 43 16
6 35 27 8 31 45 15 39 16
100 45 36 15 40 50 48 48 54
200 47 39 20 42 50 58 65 74
300 50 42 26 46 55 74 78 90
600 59 54 a9 57 67 115 116 130
Calculo de r 0.9285826 | 0.9814065 | 0.9955614 | 0.980349 | 0.9872769 { 0.9839985 | 0. 0.9711001
Tabla 5.7

Basandose en las graficas anteriores. marcamos con negritas las profundidades que
tienen el valor de correlacion mas cercano a uno, seleccionando las profundidades en donde
la reologia del lodo es mas lineal.

Para elegir la profundidad no solo tomamos en cuenta el coeficiente de correlacidn,
también existe una limitante, la cual no nos va a permitir elegir el valor del coeficiente que se
indico en la tabla anterior; como ya hemos visto a lo largo de la tesis, el muestreo se realizo en
diferentes puntos del sistema circulatorio del pozo, entrada y salida tanto del pozo como del
tornado, asi como los recortes, pero no se tomo de manera uniforme, de tal manera tenemos
por ejemplo que a la profundidad de 200 m existe una muestra en todos los puntos que hemos
mencionado, mientras que a 350 m no existe la muestra tanto a la salida del pozo como a la
salida del tornado. Dicho esto tenemos que la profundidad que escojamos debe de existir en
todos los puntos de muestreo a lo largo del sistema circulatorio del pozo, de no ser asi no nos
sirve.

La tabla 5.5, 5.6 y 5.7 nos indican que las profundidades en donde el valor del
coeficiente de correlacion es el mas alto son las de 550 y 1550 metros, ademas de ser las mas
altas, existen el muestreo en todos los puntos del pozo, solo a 500 m en la entrada del pozo es
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superior a estas dos, pero su valor a la salida no es tan aito, por tal motivo escogemos estas
dos para analizar el contenido de metales en el pozo.

Anailisis del contenido de metales pesados cn el fluido de control.

A continuacién haremos el andlisis del contenido de metales a lo largo del pozo, en las
profundidades clegidas, para asi saber donde se produce el contenido de metales y cuales son
las causas que lo originan.

Salida del hY

S Entrada al J
- pozo oo p020~> _____.’| Tornado l ________________ » 7

ONO™

El diagrama anterior nos muestra el recorrido del lodo a lo largo del pozo, indicando asi que
es un sistema circulatorio. En base a esto se haremos una pequefio planteamiento que nos
dice lo siguicnte:

Me = Fluido Entrada del pozo.

Ms = Fluido Salida del pozo.

Met = Fluido Entrada del tornado.

Mst = Fluido Salida del tornado.

Me < Ms = Met < Mst

Analicemos la hipotesis etapa por etapa no sin antes hacer mencién que es valida sobre todo
para el Hierro (Fe) , debido a lo siguiente:

En esta etapa el fluido que entra al pozo es menor debido a el desgaste de la
Me<Ms =—»| barrena mientras se encuentra perforando asi como la recoleccién de los
recortes que también pueden tener algun metal que ya exista en la formacién
en su forma natural.

Es casi igual pues debe pasar integro el lodo de perforacion del pozo al

Ms=Met = | ;, nado.

Aqui se presenta la parte mas complicada de la planteamiento, al entrar el
fluido al tornado se produce una oxidacion dentro de él debido a la
Met < Mst —| naturaleza del lodo ( el lodo tiene sal, inhibidores de hidratacion tales como
NOj;. nitrato y silicato ) y la presencia de aire, haciendo asi que se
incremente el Hierro y el Bario.
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Ahora veamos que tanto se parece el planteamiento a la realidad, mostrando las pruebas de
absorcién atomica de los metales a la entrada y salida tanto del pozo como las del tornado en
las profundidades que ya hemos escogido con anterioridad.

Andlisis a 550 metros.
El andlisis tiene que ser de todos los metales, de tal forma que vamos a presentarlos en forma
de tabla, para asi poder ver que tanto se incrementan o decrecen a lo del sistema circulatorio

del pozo.

Entrada del pozo:

[ cd [ Cu | Cr I Ni | Pb I Zn | Ba | Fe
{10725 | 0.031 | 2331 | 0223 | 19.2075 | 0.129 | 11.7483 | 1.0725 |
Salida del pozo:
[ cd ]| Cu ] Cr ] Ni ] Pb | Zn | Ba Fe ]
[ 1072 | ©0.024 | 16791 | 0.261 | 22.7612 | 0.114 | 103545 | 1.072 |
Entrada al tornado:
[T cd ] Cu i Cr [ Ni [ Pb [ Zn [ Ba | Fe ]
{ 1.0852 | 0.042 | 33174 | 0.136 | 109657 | 032 | 292112 | 1.0852 |}

Salida del tornado:
[ cd [  cu [ Cr Ni [ Pb | Zn | Ba | Fe |
[ 10665 | 0.039 | 3.0942 | 0.118 | 9.4702 | 0.271 | 25.1289 | 1.0665 |

Andlisis a 1550 metros.

Entrada del pozo:
[ ed 1 _ cu
[ 2.0661 | 13.5237

cr | Ni | pPb | 2zn | Ba |  Fe |
10.3306 | 25.0751 | 49.1642 | 113.7772 | 4.496.15 | 5414.16 ]

Salida del pozo:
(T ed ] cu | cr_ | Ni I e | zn | Ba | Fe |
| 15472 | 10.8307 | 16.9229 | 24.2723 | 51.2039 | 112.61 | 3,744.80 | 4,926.99 |

Entrada al tornado:
[[Ted | cu | e T "Ni I pop | zZn | Ba | Fe |
[ 10845 | 146475 | 29673 | 50.7466 | 38.9813 | 103.9974 | 4,128.24 | 10,787.19 |

Salida del tornado:
[ Ted T cu [ cr ] Ni [ b | zn ] Ba | Fe |
[ "2.0478 | 15.4519 | 28.1113 | 56.5019 | 27.6925 | 114.5397 | 2,550.96 | 11,267.80 |
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De las tablas anteriores tenemos las siguientes conclusiones empezando por el Fe:

= De la entrada a la salida del poze su contenido en practicamente el mismo, debido a que
el lodo no acarrea Hierro del pozo quedando el contenido de metales casi igual, como
sucede a 550m. Mientras que a 1550 m. acontece un decremento, debido a que el hierro se
queda en los recortes, y no en ¢l lodo de perforacion, que es el que estamos muestreando.

= De la salida del pozo a la entrada del tornado se presenta un incremento del hierro, segin
nuestro planteamiento el incremento o decremento no debe ser significativo, sin embargo
se presenta un cambio bastante grande debido al arreglo del pozo, ya que los lodos no
entran directamente del pozo al tornado, pasan antes por las temblorinas presentaindose
una oxidacion al estar en contacto el fluido con el hierro de las temblorinas aumentando
asi el contenido de metales.

*= De la entrada a la salida del tornado. E|tornado separa el exceso de sélidos de los lodos,
basandose en el principio de la fuerza centrifuga, cuando el lodo se encuentra dentro del
tornado se lleva a cabo una oxidacion dentro de el, debido a la naturaleza del lodo (sal,
inhibidores de hidratacién tales como NQjs, nitrato y silicato), aumentando el contenido de
metales en el lodo, pero al ser separada la parte solida la parte liquida no cuenta con la
misma cantidad que al entrar, puesto que fue separado en dos, haciendo que la cantidad de
metales se concentre en una cantidad menor. Esto tiene varias consecuencias, existe un
aumento de metales debido a la oxidacion dentro del tornado, pero también una reduccién
puesto que una cantidad de metales que contenia el lodo se va en la parte sélida.

A 550m ocurre un decremento y a 1550 m una incremento; el decremento se debe a que
solo es muestreada la parte liquida de los lodos y el incremento debido a la oxidacién que
ocurre en el tornado. Pero en ambos casos la diferencia no es significativa.

El analisis del hierro se realizo por separado debido a la oxidacion que existe en el tornado. A
continuacidn realizamos el analisis del Bario, puesto que este metal esta ligado con la barita,
i1a cual como ya hemos analizado a lo largo de la tesis es un material que es muy importante
para mantener el peso del fluido y por consiguiente mantener la densidad del fluido estable.

= De la entrada a la salida del pozo, tenemos un pequeiio decremento, la baja de
metales no es muy grande pero tampoco es despreciable, esta baja ocurre por que el
lodo deja barita en las paredes del pozo para mantenerlas estables, este fenémeno se le
llama depositacién de enjarre.

» 'De la salida del pozo a la entrada del tornado vemos un incremento notable de que?,
aqui nuevamente vuelven a aparecer las temblorinas, estos aparatos se encargan de
separar los excesos de solidos de los lodos, pero estos recortes no acarrean la barita,
esta se queda siempre en los lodos, por tal razon la muestra que entra a las temblorinas
sale en menor cantidad ¢, de tal forma que tenemos la misma cantidad de bario pero
diluido en una porcion menor de fluido.
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De la entrada a la salida del pozo con lo que respecta al bario la oxidacién que ocurre
dentro del tornado no lo afecta directamente, pero si la disolucién que hay al separar
las partes sélidas del lodo, habiendo asi una cantidad “x” de bario en una muestra mas
pequeiia, por tal motivo podriamos tener las misma cantidad de bario a la entrada y

salida.

Otra cosa que podemos observar de estas dos tablas es como la cantidad de metales se va

incrementando durante

la perforacion. Para poder analizarlo mejor, a continuacién

realizaremos una breve descripcion del sistema circulatorio del lodo a lo largo del pozo.
Comenzando con una descripcién grafica:

Tubo vertical

Manguera del Lodo

_'I —— Unidn Giratoria

Barra cuadrada

(Kelly)
Linea de Retorno ]
L/ del Lodo i
\ Tuberia de
Bombas perforacién
Succion
Vibradores
recorte
Espacio anular
Tanque de ( T
productos Presa Lastra Barrena
quimicos / asentamiento Wﬂ/ de perforacion
Presa de
desperdicio
\ Barrena
UNAM
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Sistema de circulacion del lodo. En las operaciones usuales de perforacion rotatoria, se
utiliza mas potencia en la circulacién del lodo de perforaciéon que en cualquier otra operacién.
En la circulacién normal, el lodo se bombea hacia adentro por la tuberia de perforacién,
descarga por la barrena y regresa a la superficie por el espacio anular afuera de la tuberia de
perforacion y dentro del agujero perforado y de la tuberia de revestimiento colocada en el
pozo.

En la superficie se requieren presas y tanques para almacenar el exceso de lodo. El volumen
asi conservado en el sistema de circulacion oscila entre 300 a 700 barriles. Las presas pueden
ser hechas de acero pueden ser transportadas por los caminos publicos en camiones, o presas
excavadas en la tierra con un tractor de cuchilla, las primeras tienen la ventaja de que hay
menos oportunidad de que el lodo se contamine con arena o con otros materiales. Las presas
de acera se colocan a nivel del suelo a modo de que puedan proporcionar cierta presion en la
succién de la bomba. Los recortes de perforacion y derrumbes y cualquier cantidad de lodo
que se retire del sistema generalmente se descarga o se lanza en chorros en la presa de reserva.

Las bombas de lodo. Las bombas son de pistones y bombean lodo por los dos lados del
piston. En un lado del piston la capacidad por embolada se calcula por el didmetro del
cilindro y la carrera del émbolo, mientras que del otro lado el volumen del vastago del piston
que corre de adentro a afuera por el prensaestopas, debe descontarse para calcular la
capacidad por embolada. Los cilindros de las bombas de lodo estdn hechos con camisas
intercambiables, porque el lodo contiene arena abrasiva y las superficies cilindricas ser rayan
tarde o temprano, a tal grado, que se tiene que cambiar.

Las bombas movidas por motor son aquéllas en las cuales los pistones se mueven desde un
cigliefial. pueden fabricarse con cualquier nimero de cilindros y pueden ser de accion sencilla
o doble. Las bombas de accién sencilla son las que bombean lodo s6lo por un lado del piston
mientras que las de doble accion lo hacen por ambos lados.

Las lineas de succién de lodo de las presas o tanques a la bomba, deberan ser por lo menos
una vez y media, en didmetro, mayores que los cilindros de la bomba para que se puedan
llenar completamente en cada embolada. Se acostumbra tener una cdmara de amortiguacion,
con un poco de aire comprimido en la parte superior, cerca de la descarga de la bomba. El
aire comprimido sirve de colchén para suavizar parcialmente las variaciones de presion en la
descarga de la bomba.

La manguera giratoria conduce el lodo del extremo superior del tubo regulador vertical que
se extiende hasta la mitad de la altura de la torre, hasta la union giratoria que soporta la parte
superior de la columna de perforaciéon. Las caracteristicas de flexibilidad permite elevar y
bajar la tuberia de perforaci6n, durante las operaciones de perforacién mientras que el lodo se
esta bombeando a través y hacia abajo de la tuberia.
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La unién giratoria desempefia dos funciones. Permite que gire la tuberia y conduce el lodo
hacia ella. La unién giratoria estd soportada por la polea viajera en la torre, y a su vez la
unién giratoria sostiene el vastago Kelly que es girado por la mesa rotatoria.

Después de que el lodo sea dirigido por el Kelly hacia las tuberias de perforacién, sigue su
circulacion por las lastra-barrenas hasta llegar a la barrena.

El lodo de perforacién se descarga en el fondo del agujero a través de ductos o boquillas en la
barrena. Para ayudar a la perforacion, las boquillas tienen una seccién transversal
relativamente pequefia para que el lodo se descargue a alta velocidad. La energia cinética de
la corriente de lodo que fluye fuera de las boquillas se disipa en friccion del fluido en el
fondo del agujero y se convierte en calor, ademas de la pérdida de energia cinética, también
hay una pérdida de entrada al fluir el fluido en el drea restringida. La magnitud de esta
pérdida puede controlarse hasta cierto punto con el disefio de la entrada a las boquillas.

Los diametros interiores de la tuberia de perforacion, las uniones para tuberia y lastra-barrenas
y las secciones transversales de las boquillas de descarga en las barrenas, determinan la mayor
parte de las pérdidas de presion en el flujo de los fluidos de perforacion, las que a su vez fijan
la presion que debe suministrar la bomba del lodo.

El flujo de fluido de perforacién regresa a la superficie por el espacio anular fuera de la
tuberia. El didmetro mayor en el espacio anular en la seccion baja del agujero, generalmente
lo fija el tamaiio de la barrcna y en la seccién superior por el didmetro mas pequeiio de la
tuberia de revestimiento que se haya colocado y cementado en el pozo. El flujo ascendente del
lodo pasa por el preventor de reventones y luego por la linca de flujo casi horizontal que se
esta debajo del piso de la torre que lleva el lodo otra vez a las presas de lodo.

La cibra vibratoria, que por lo general se esti colocada encima de la primer presa de lodo,
recibe el lodo que regresa de la linea de circulacién. La cibra vibratoria es esencialmente un
tamiz que se usa para separar el detritus de la perforacion y los derrumbes del lodo. La cibra
vibratoria es el lugar favorita para agregar agua al lodo, porque ahi el lodo que regresa del
pozo es mds fluido se si compara con el lodo que se mueve lentamente en las presas. Una
pequeiia corriente de agua distribuida por un tubo con perforaciones se usa para lavar el lodo
adherido a los recortes antes de que €stos lo hagan por el extremo del tamiz.

Esta descripcidn del recorrido del lodo a lo largo del pozo nos permite darnos una mejor idea
de todos los puntos donde el lodo puede acarrear materiales pesados, sobre todo hierro y le
bario, el primero debido a la gran cantidad de partes metdlicas que se gastan en la perforacion,
que va desde el desgaste de las bombas, hasta el desgaste de la barrena, acarreando asi todas
esas partes metilicas; mientras que la cantidad de bario se debe a que constantemente se le
esta afiadiendo barita para la mejor consistencia del lodo.
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Eventos por las cuales se presenta un incremento de metales pesados en los lodos de
perforacion:

1. La bombas son la fuente de poder para que el flujo pueda fluir al pozo, presentando
un desgaste continua en las camisas de los cilindros incrementando asi la cantidad de
hierro en los lodos de perforacién, dicho desgaste sucede cada vez que el lodo pase a
través de las bombas.

2. Al salir por las boquillas de las barrenas, ¢l desgaste de la barrena también hace que
los lodos acarreen mas hierro.

3. El pasar por el espacio anular parte del lodo se queda pegado en las paredes (enjarre)
para poder mantener la estabilidad del pozo, quedandose asi parte de los sélidos del
fodo.

4. En los sistemas de separacion ocurre la oxidacion, debido al contacto con el aire y las
partes metilicas de los mismos sistemas. Habiendo asi otro incremento de metales en
los lodos.

Debido a estos factores ocurre un incremento constante de metales en los lodos, nétese como
incrementan todos los metales mientras mas se perfora, debido a la naturaleza del sistema
circulatorio. se quitan los recortes de los lodos, pero a pesar que se quedan algunas partes
metalicas en ellos no es suficiente para reducir la cantidad de metales pesados en los lodos, asi
que cada vez que el lodo se vuelve a introducir al pozo, va con una cantidad mayor de metales
que la anterior, debido al aumento de metales va desde el desgaste de la barrena, hasta la
oxidacion existente en el ECS tornado, el aumento de metales lo podemos observar en las
pruebas de absorcion atémica.

Entrada del pozo a 550 m.
cd ) cu | _ cr ] Ni ] Pb I Zao__ | Ba | Fe__ |
{ 10725 | 0.031 | 2331 | 0223 [ 192075 | 0.129 | 11.7483 | 1.0725 |

+ + +
v v v | R N |+
Entrada del pozo a 1550 m
[ Ted | cu | e 1 Ni | Pb | zn | ®Ba | Fe

| 20661 | 13.5237 | 10.3306 | 25.0751 | 49.1642 | 113.7772 | 4.496.15 | 5.414.16 |

Comparacion con los limites permisibles.

La técnica de absorcion atémica por medio de la digestion usando el acido nitrico es completa
haciendo que la muestra quede totalmente solubilizada manifestando asi la cantidad de
metales que contiene por completo y no solo una parte de ella.

UNAM 113



ANALISIS DE RESULTADOS Y CONCLUSIONES CAPITULO 5

Otro método de preparacion es la de la norma ecolégica NOM-052, esta técnica es parecida a
la digestion que se realizé en la absorcion atémica, pero es una digestion ligera.

Las muestras que fueron sometidas a esta técnica las llamaremos lixiviados, dichos lixiviados
tienen como unica diferencia con respecto a la técnica EPA 3050 que en lugar de acido nitrico
se usa acido acético. Este es un acido débil, hace que a la muestra se le extraiga una cantidad
menor de los metales que la que realmente contiene. Esta norma cuenta con una serie de
tablas que nos indican la cantidad de metales que deben de contener los lodos, por tal motivo
a continuacién mostraremos los resuitados de las pruebas de lixiviados que se llevaron a cabo.

Los lixiviados tienen que ser menores que los limites maximos permisibles que nos indican la
norma mexicana ecolégica NOM-052.

La siguiente tabla nos muestra los lixiviados comparados con los limites maximos

permisibles:
Muestra Cd Cu Cr Ni Pb Zn Ba Fe
Lect. A.A Lect A.A Lect. A.A Lect. A.A Loct. A.A Lect. A.A Lect.AA Lect. A.A

Lodo Entrada 0.042 0.067 0.061 0462 0311 0.275 0.412 0.708
Lodo Salida 0.041 0.064 0.058 0445 0295 0.329 0.453 0.81
[Tornado Entrada 0.048 0.051 0.059 0716 0 256 0203 0.495 1.016
[Tornado Salida 0.019 0.037 0.048 0246 0.167 0.346 0.797 4.268
Recortes 0.040 0.044 0.062 0735 0.296 0.172 0.492 1.118
Limites maximos* 1.000 N/A 5.000 5.000 5.000 5.000 100.000 N/A

Tabla 5.8

* Los valores que se indican en la tabla todos estan en ppm.

Es evidente que todos y cada uno de los metales cumple con los valores permisibles, debido a
que la cantidad de metales que se extrae es mucho menor, hagamos esta comparacién con los
valores de la EPA 3050 en la cual se uso acido nitrico en lugar del acético que se usa en los

lixiviados.
Muestra cd Cu Cr Ni Pb Zn Ba Fe
Lect. A.A Lect. A A Lect. A.A Lect. AA Lect. A A Lect. AA Lect.A.A Lect. A A
Lodo Entrada 2.3 19.20 11.74 3151 42.42 63.1235 5267.13 4839.16
Lodo Salida 1.67 22.76 10.35 270 37.12 65.6716 3893.65 4347.01
[Tornado Entrada i 10.96 29.21 6533 27.55 81.9204 3749.53 1194249
Tornado Salida 3.09 947 25.12 54.47 0.317 62.3535 4826.06 10060.94
Recortes 443 17.85 2711 84.52 28.27 65.1293 1310.30 18400.23
Limites maximos* 1.000 N/A 5.000 5.000 5.000 5.000 100.000 N/A

Tabla 5.9
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En este caso también es evidente que la cantidad de metales es mucho mayor que los limites
permisibles, debido a que la digestion es mucho mas agresiva ¢ indica una la cantidad mas
exacta de metales que contiene la muestra.

Por medio de esta comparacién se observa que la técnica de absorcion atémica con el epa
3052 para determinar metales permite un extracciéon mas completa de los metales que la
norma mexicana NOM-CRP-001-ECOL/93, debido a que esta tiltima usa acido acético y el
EPA 3052 usa el acido nitrico.

Recomendamos que para hacer un analisis mas exacto de la cantidad de metales en los lodos
de perforacion se use la norma EPA 3050, ya que es una norma que nos muestra una cantidad
mas clara del contenido de metales en los lodos que la NOM, que es la que se usaen la
industria para el analisis de metales en los pozos.

REOLOGIA DEL POZO VS CONTENIDO DE METALES.

Se realiza un analisis de la reologia del pozo con el contenido de metales, en estas
observaciones haremos énfasis de como se comporta el contenido de metales en los lodos
cuando las viscosidades aumentan o disminuyen, asi como su gel, punto de cedencia, etc..., en
sintesis cuando la reologia cambia.

El andlisis se basan en las tablas del capitulo 3 y 4 las primeras nos indican la reologia
que se hizo a lo largo del pozo mientras que las segundas el contenido de metales en los lodos
segiin la norma EPA 3050. Estas tablas solo muestran la entrada y salida del pozo, de tal
forma que el analisis se basara explicitamente alrededor de estos dos puntos de muestreo.

Entrada del pozo.

El desarrollo del tema a la entrada del pozo se basa las siguientes tablas extraidas de los
capitulos 3 y 4.

Reologia del pozo.

Metros Va vp Pc Gel 10* Gel 10"
150 21 6 30 20 27
250 20 8 24 20 21
300 21 6 30 22 22
500 20 10 20 25 60
650 25.5 12 27 20 27
800 28 15 26 18 52
850 65 45 40 9 30
950 47.5 33 29 5 26
1200 45 30 30 6 35
1300 45 29 32 42 77
1500 58 37 42 10 42
1850 66 42 48 7 18
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Absorcién atémica del pozo.

Prof Cd Cu Cr Ni Pb Zn Ba Fe
150 1.19 25.07 7.90 15.80 15.52 19.93 4063 2581
250 1.46 21.00 7.39 18.67 16.24 12.84 5276 3471
300 1.44 22.76 9.03 23.72 14.02 25.07 3808 3996
500 2.33 17.78 10.98 28.86 38.68 11.76 5817 4490
650 1.85 21.72 12.08 31.56 41.78 73.73 3948 5250
800 0.95 7.16 5.92 13.46 30.26 55.65 3510 3150
850 1.13 14.50 4.52 12.99 37.24 107.20 5520 2980
950 1.36 13.81 5.84 16.05 33.12 76.90 5918 3303
1200 1.73 12.14 3.38 20.08 50.99 176.78 4587 4167
1300 1.85 14.07 5.09 21.02 5541 136.89 6073 4717
1500 1.83 14.67 5.40 23.45 48.11 118.37 4664 4666
1850 1.28 10.84 0.00 15.18 33.96 77.53 4389 2962

Comportamiento de metales cuando Ia reologia cambia.

Metros|{ Va |Vpi{Pc|{Gel 10'|Gel 10| Cd | Cu Cr Ni Pb Zn Ba | Fe
150 21 1 6 |30] 20 27 1.19{25.07| 7.9 | 15.8 {15.52] 19.93 |4063]|2581
250 20 | 8 (24 20 21 1461 21 7.39 118.67]16.24| 12.84 5276|3471
300 21 |6 ]30] 22 22 1.44122.761 9.03 [23.72[14.02] 25.07 |3808]3996
500 20 |10{20f 25 60 2.33]17.78[10.98|28.86|38.68] 11.76 {5817]{4490
650 125511227 20 27 1.85121.72]12.08]|31.56|41.78] 73.73 {394815250
800 28 | 15126 18 52 0.95] 7.16 | 5.92 |13.46|30.26 [ 55.65 {3510{3150
850 65 145140 9 30 1.13[ 14.5 | 4.52 112.99]57.24} 107.2 15520{2980
950 47513329 S 26 1.36[13.81] 5.84 |16.05]33.12 76.9 {5918]3303
1200 45 |30(30 6 35 1.73112.14] 3.38 |20.0850.99[176.78[4587|4167
1300 { 45 [29]32]| 42 77 1.85{14.07] 5.09 {21.02|55.41[136.89[607314717
1500 58 137142 10 42 1.83114.67] 5.4 {125.45]48.11{118.37{4664|4666
1850 66 |42 148 7 18 1.28110.84] 5.3 |15.18]33.96] 77.53 [4389[2962

Tabla 5.10
Observaciones:

Un aumento de viscosidades y el punto de cedencia significativo se presentan a la
profundidad de 850 m observemos como el Cd, Cu, Pb, Zn v Ba se incrementan en su
contenido.

Metros|Va|{Vp[Pc| Cd [ Cu{ Pb Zn | Ba
800 |28115]|2610.95(7.16130.26{55.65|3510
850 [65[45[40(1.13{14.5{37.24{107.2]5520
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A 650 m aumentan significativamente las viscosidades y Pc con respecto a 150 m, en este
caso el Cd, Cr, Ni, Pb, Zn y Fe. Aunado a la adicién de aditivos para mantener estables las
propiedades reologicas, existe oxidacion generando un incremento en el contenido de metales,
el lodo presentando una oxidacion en ciertos puntos, dicha oxidacién se refleja en los
viscosidades, puesto que aumenta o disminuye segun sea el caso. Examinemos otro aumento
en las viscosidades y el PC.

Metros|ValVp|Pc| Cd | Cr Ni Pb | Zn | Fe
150 12116 130|1.19{7.9 | 15.8 |15.52|19.9]2581
650 [26{12]27/1.85]12.1]31.56]/41.78}73.7)5250,

En 1850 existe otro aumento significativo, en este caso tenemos que todos los metales
decrecen a esta profundidad. Observamos asi como un aumento considerable es el que nos
indica cuando se presenta la oxidacion y no cualquier incremento en las viscosidades y los Pc,
en este caso se presenta un decremento considerable en las Geles, llegando a la conclusién
que ¢l lodo es diluido de 1500 a 1850 m, presentando una cantidad menor de todos sus
metales.

Metros|Va|VpiPc|Gel 10'{Gel 10| Cd Cu | Cr | Ni Pb Zn Ba | Fe
1500 |58137]|42] 10 42 1.83 [14.67] 5.4 {23.5]48.11]118.37[4664|4666
1850 {66{42]48 7 18 1.28 [10.84] 5.3 |15.2]33.96] 77.53 (4389[2962

Un decremento similar se presenta a los 800 m, cuando las Geles decrecen se observa que
todos los metales decrecen con respecto a los que teniamos en 500 m.

Metros|Va|VplIPc|Gel 10']1Gel 10"} Cd | Cu | Cr | Ni Pb Zn Ba | Fe
500 [20[10(20} 25 60 2.33 117.78] 11 |28.9138.68} 11.76 |5817{4490
800 |28|15[26] 18 52 0.95 ] 7.16 15.92]13.5]30.26] 55.65 |3510{3150

Ahora observemos que cuando se presentan aumentos en las Geles no todos los metales
aumentan, pero si la gran mayoria de ellos, por lo menos la barita y el hierro presentan un
aumento considerable, en los dos puntos donde la Gel aumenta considerablemente.

Metros{Va|Vp|Pc|Gel 10'{Gel 10| Cd | Cu | Cr | Ni | Pb Zn Ba | Fe

300 |21] 6 30| 22 22 1.44 [22.76[9.03[23.7[14.02] 25.07 |3808[3996
500 _J20[10j20] 25 60 233 117.78] 11 }28.9(38.68]| 11.76 |5817]|4490
Metros|Va|VpiPciGel 10'|Gel 10"} Cd | Cu | Cr|{ Ni | Pb Zn Ba | Fe
1200 |45]30)30 6 35 1.73 112.1413.38/20.1{50.99|176.78{4587]|4167
1300 [45]29(32] 42 77 1.85 114.07]15.09| 21 {55.41[136.89]/6073]|4717
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Observaciones:

= Un aumento de viscosidades por la adicién de aditivos entre los que se encuentran
inhibidores de hidratacion del tipo nitratos y silicatos, hacen asi que haya un aumento

en los metales, debido a la mayor oxidacién.

= En el caso que se present6 una dilucién se disminuyo el contenido de metales con lo
que se observo en las pruebas reolégicas.

Ahora hagamos una comparacién del comportamiento de los metales pero a la salida del pozo.

Cuantificacion de metales por Absorcion Atémica de los componentes y aditivos del Fluido

de Perforacion.

La siguiente tabla se encuentra en el capitulo 4, de donde tenemos que:

Muestra| Peso Cd Cu Cr Ni Pb Zn Ba Fe
(9) ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm
Blanco (4]
1 1.0181 2.2 0.6 1.4 7.3 12.6 6.9 41.2 1.1
2 1.0501 2.8 4.8 1.0 23.5 137 5.8 124.4 1253.1
3 1.0074 1.8 3.4 0.4 9.0 6.2 2.1 3.2 7.3
4 1.0421 2.3 14 3.7 12.1 7.4 1.7 160.3 10.7
5 1.0700 2.5 2.4 1.6 9.8 12.3 4.0 0.1 32.1
6 1.0964 4.7 2.8 3.5 25.1 14.8 6.4 70.0 21.6
7 1.0996 2.5 1.4 2.2 9.3 9.2 4.3 418.6 162.3
8 1.0376 1.3 0.6 0.0 4.4 52 26 187.4 0.2
9 1.0243 5.1 79.7 25 6.9 144.0 413.0 3884.1 22336
10 1.0498 9.0 33.0 11.7 131 254.0 1031.6 4402.3 4599.8
11 1.0608 3.9 7.5 11.9 9.8 13.4 20.6 312.5 1558.2
Donde las muestras enumeradas corresponden a los siguientes componentes:
1.-PACUL 6.-SOSA CAUSTICA
2.-SOLTEX 7.-QM 11
3.-STAR PAK IP 8.-Q LUBE 100
4-BAR IV 9.-BARITA SILO 2
5.-QNK 10.-BARITA SILO 4
11.-BENTONITA
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Comparemos las tablas anteriores con los limites maximos permisibles para poder visualizar
si los aditivos tenian también una concentracion alta de metales pesados.

Limites MaAximos Permisibles.
Cd Cu Cr Ni Pb Zn Ba Fe
Limites maximos | 1.000 - 5.000 | 5.000 | 5.000 ---- 1100.000]| 930.0

Observaciones:

+

Se observa que tanto la Barita como la Bentonita rebasan todos los limites maximos
permisibles.

Todos los aditivos utilizados en la preparacion de los blancos rebasan el limite
maximos permitido de Cadmio. Sin embargo, en cuanto a la cantidad de Cromo
estin por debajo de del limite establecido

En cuanto a la cantidad de Niquel, los tinicos que no rebasan el limite maximo es el
Q lube 100.

En lo que se refiere al Plomo, todos rebasan los limites maximos, con excepcion del
Q Lube 100 que se encuentra en el limite.

En lo que respecta al Bario, el Bar IV, Q lube 100, QM-11 y Soltex rebasan el
limite maximo.

El Soltex es el inico que rebasan el limite maximo de Fierro permitido.

De acuerdo a los altos contenidos de Plomo, Bario y Fierro presentes en la barita,
se puede concluir que esta siendo beneficiada en peso con esos metales.
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Comparacion del Lodo usado en el pozo Vs Lodos inhibidos base agua.

Se preparo una serie de lodos en el laboratorio para poder realizar una comparacion de éstos
con el lodo que se uso en el pozo y poder corroborar que las diferencias sean significativas,

puesto que el lodo preparado en el laboratorio no ha sido expuesto a un pozo.

Cabe seiialar que este lodo fue preparado con los mismos componentes y aditivos que se

usaron en el fluido de perforacion que estamos analizando.

Se analizaron 6 lodos en partida doble, con ¢l objetivo de tener mis datos y verificar que se

llevaron a cabo de manera correcta.

uestra Pesos de Cd Cu Cr Ni Pb Zn Ba Fe
los lodos (g)] ppm _ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm
Bco 0.022 0.129 0.155 0.073 0.111 0.927 0.12 2.315
1A 1.0352 0.0193 0.0116 0.1736 |0.0039| 0.0165 | 0.7187 25.46 0.9235
B 1.0435 0.0038 0.0182 0.1723 10.0038| 0.0029 | 0.0268 27.21 1.1279
RA 1.0593 0.0028 0.0057 0.1695 10.0000| 0.0028 0.1388 28.32 1.5642
28 1.0931 0.0046 0.0320 0.1642 10.0046 | 0.0348 | 0.2324 32.70 1.6933
BA 1.0301 0.0019 0.0107 0.1746 |0.0000| 0.0282 | 0.1890 38.37 1.8901
38 1.0439 0.0316 0.1035 0.1721 10.0019{ 0.0307 | 0.1791 25.03 1.8287
KMA 1.0245 0.0059 0.0420 0.1015 |0.0644 | 0.0420 | 0.0381 27.12 2.3777
4B 1.0499 0.0076 0.0438 0.1706 [0.0343 | 0.0676_| 0.1372 31.02 1.8830
SA 1.0481 0.0000 0.1307 0.0343 10.1689| 0.0506 | 0.1994 22.46 2.5208
5B 1.0607 0.0085 0.1273 0.0688 10.0311] 0.0999 | 0.2395 28.91 2.8689
A 1.0912 0.0082 0.0037 0.0687 |0.0339| 0.0669 | 0.1329 27.48
8 1.0123 0.0069 0.0405 0.0553 [0.0573| 0.0820 | 0.0375 32.30
{ Tabla 5.11
Con respecto a la reologia de los lodos tenemos que:
Lodos 1A 2A 3A 4A S5A 6A
Vv 300 9 13 12 9 7 9
V 600 17 24 24 18 15 19
Den lodo 1.1 1.21 1.16 0.97 1.11 1.24
Tabla 5.12
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Modelo de Bingham.
Lodos 1A 2A 3A 4A 5A 6A
Vp [Ib/pie-seg] | 0.005376 |0.007392|90.0081| 0.006 |0.005376| 0.00672
Vp Icp] 8 11 12 9 8 10
Va 8.5 12 12 9 7.5 9.5
Pc 1 2 4] V] -1 -1
Tabla 5.13
Modelo de Ley de Potencias.
Lodos 1A 2A 3A 4A SA 6A
0.917 0.884 0.9997 { 0.9997 1.099 1.078
K 0.030 0.052 0.024 | 0.018 0.007 0.011
Vp [cp] 800 1100 1200 900 800 1000
Pc 100 200 [s] 0 -100 -100
Tabla 5.14

Observaciones

¢ La diferencia en viscosidad aparente entre el fluido de campo y los preparados en el
laboratorio es del 86 %, teniendo valores de 58 cp para el lodo de campo y de 8 cp
para los fluidos de laboratorio, en cuanto a Viscosidad Plastica, se tienen diferencia
del 45% con respecto al fluido #1, del 89% para el fluido #2 y del 78% para el fluido
#1 sin barita, esto debido a la baja viscosidad generada en los fluidos preparados en
el laboratorio.

¢ En cuanto a las propiedades tixotropicas, la gel a 10 segundos y a 10 minutos tienen
una diferencia del 98% con respecto a los fluidos muestreados en campo.
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L 4

Asimismo, es importante hacer notar que aun cuando se tuvo sumo cuidado en la
preparaciéon de los sistemas, dandoles una velocidad y tiempos de agitacion
adecuados para la integracién de cada uno de los materiales y aditivos que
conforman el fluido bajo estudio, los fluidcs resultantes mostraban separacién de
fases, con asentamiento total de barita en el caso de los fluidos densificados y con
material disperso en la fase acuosa.

Con la finalidad de integrar el sistema se realizaron mas de diez ensayos variando
las condiciones de preparacién, en tiempo y velocidad de agitacion, asi como el
orden de adicién de los aditivos, sin lograr mejorar la mezcla de los fluidos.

RECOMENDACIONES

*

Se recomienda realizar pruebas mecanicas al material sintético, asi como de pérdida
de peso ocasionadas por cada uno de los aditivos del fluido de control del pozo. Lo
anterior para definir que aditivo propicia la alteracién del material sintético y
establecer parametros de seleccién de este tipo de juntas.

Se debe realizar control de calidad en cuanto al contenido de metales pesados en la
barita utilizada en los fluidos de control.

Se debe promover el desarrollo de una norma mexicana basados en ia EPA 3050 y
Toxicidad para definir los limites maximos de metales pesados en fluidos y aditivos
utilizados en perforacidn, terminacién y reparaciéon de pozos.
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APENDICE

En este apéndice mostraremos algunas tablas que enlistamos a lo largo de la Tesis que no son
de gran relevancia en el proyecto en si, pero si podrian servir para despejar cualquier duda de
los métodos que fueron utilizados.

CAPITULO 2.

Mectodologia de prucba para la determinacién de metales en agua y sélidos.

EPA 3050. Digestion dcida de sedimentos, lodos y tierra.

Las tablas que enlistamos a continuacion son poder comparar los resultados de las muestras
de la absorcion atomica al ser terminada, sirviéndonos de referencia para saber si nuestros
resultados son los correctos o para saber si el método se llevo a cabo de manera deficiente.

TABLA 1

COMPARACION DE LA RECUPERACION ESTANDAR PARA
LOS METODOS 3050 A Y 3050B*

Analizar Método 3050 A® Método 3050B w/option®
Ag 9.5 98
As 86 102
Ba 97 103
Be 96 102
Cd 101 99
Co g9 105
Cr 98 94
Cu 87 94
Mo 97 96
Ni o8 92
Pb 97 95
Sb 87 88
Se o4 91
Tl 96 96

\"4 93 103
Zn 99 95
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TABLA 2
COMPARACION DEL PORCENTAJE DE RECUPERACION PARA

LOS METODOS 3050 A Y 3050B

Porcentaje de recuperacion
Analisi Muestra 4435 Muestra 4766 Muestra HJ Porcentaje
3050A | 30508 | 3050A | 3050B | 3050A | 3050B | 3050A | 3050B
Ag 9.8 103 15 89 56 93 27 95
As 70 102 80 95 83 102 77 100
Ba 85 94 78 95 b b 81 94
Be 94 102 108 98 99 94 99 97
Cd 92 88 91 g5 95 97 93 94
Co 90 94 87 95 89 93 89 94
Cr 90 95 89 94 72 101 83 97
Cu 81 88 85 87 70 106 77 94
Mo 79 92 83 98 87 103 83 98
Ni 88 93 93 100 87 101 92 98
Pb 82 92 80 91 77 91 81 91
Sb 28 84 23 77 46 76 32 79
Se 84 89 81 96 99 96 85 94
Tl 88 87 69 95 66 67 74 83
vV 84 97 86 96 90 88 87 93
Zn 96 106 78 75 b b 87 99
TABLA 3

Resultados del andlisis de referencia standard Nist material 2704
“Sedimentos de rio” usando ¢l método 3050B (ng/g +SD)

Presion Atm. | Presidn Atm. | Presion Atm. Valores NIST
Método Método Método certificados
asistido por asistido por asistido por parala
microondas microondas microondas Plato caliente | digestion total.
Elemento con control con control de | con control de ( ng/g £ 95%
De poder temperatura temperatura Cl)
__{gas-bulb) (IR-sensor)
Cu 101 +£7 89 %1 98 +1.4 1002 98.6 £ 5.0
Pb 160 £ 2 145 +6 145+7 146 + 1 161 £ 17
Zn 427 £ 2 41143 405 + 14 427 + 5 438 + 12
Cd NA -3.5 + 0.66 3.7+0.9 NA 3.45+0.22
Cr 82+3 79+2 85+4 89 + 1 1355
Ni 42 £ 1 361 38+4 44 + 2 44.1+3.0
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TABLA 4

Resultados del anilisis de referencia standard Nist material 2710

traci

“Lodos Montana (El

tos con ¢

altamente elevadas)” usando el métode
3050B (png/g +£SD)

Presion Atm. | Presién Atm. Presion Atm. Concentracio | Valores NIST
Método Método Método n de lechada | certificados
asistido por asistido por asistido por NIST usando Para la
Elemento| microondas microondas microondas Plato caliente el método digestion
con contro! Con control Con control 3050 total.
De poder de de ( ng/g + 95%
temperatura temperatura Cl)
{gas-bulb) {IR-sensor)
Cu 2640+ 60 | 2790 % 41 2480 + 33 2910 + 59 2700 2950 + 130
Pb 5640 + 117 | 5430+ 72 5170 + 34 | 5720 + 280 5100 5532 £ 80
Zn 6410+ 74 5810 £ 34 6130 £+ 27 | 6230+ 115 5900 6952 + 91
Cd NA 20.3+1.4 202+ 0.4 NA 20 21.8+0.2
Cr 20116 19+2 18+ 2.4 23+ 0.5 19 39"
Ni 7.8+0.29 10+1 9.1+1.1 7 +0.44 10.1 14.3+1.0
TABLA 5

Resultados del anilisis de referencia standard Nist material 2711
“Lodos Montana (Elementos con concentraciones moderadamente elevadas)” usando el

método 3050B

(nglg +5D)
Elemento | Presidn Atm. Presion Presion Concentraci Valores
Método Atm. Atm. 6n de NIST
asistido por Método Método lechada certificados
microondas | asistido por | asistido por Plato NIST Para la
con control | microondas | microondas caliente usando el digestion
De poder Con control | Con control metodo total.
de de 3050 (ng/g £
temperatura | temperatura 95% Cl )
{gas-bulb) (IR-sensor
Cu 107+46 | 98+5 98+ 3.8 111 +6.4 1100 114 +£2
Pb 1240+ 68 |[1130+20 (1120 £29{1240+ 38| 1100 1162 =
31
Zn 330+17 |312%2 307 +£12 |340+13 [310 3504 ¢
4.8
Cd NA 39.6+3.9 409+ 1.9 NA 40 41.7 ¢
0.25
Cr 223035 | 21+1 15+ 1.1 23+0.9 20 47"
Ni 15+0.2 172 15+ 1.6 16+ 04 [16 20.6+ 1.1
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CAPITULO 2.

Metodologia de prueba para la determinacién de metales en agua y sélidos.
EPA 3051. Microondas ayudadas por digestion de dcidos de sedimentos lodo, tierra y aceites.

Tabla 1

Ecuaciones relacionadas con la repetibilidad y reproductibilidad para conocer la concentracién
de la determinacion por duplicado con 95% de confiabilidad.

Elemento Repetibilidad Reproductibilidad
Ag 0.195Xx* .314X
Al 0.232X .444X
B 2.9° 2.6"°
Ba 0.238% .421X
Be 0.082 0.082
Ca 0.356X 1.27X
cd 0.385X 0.571X
Co 0.291X 0.529X
Cr 0.187X 0.195X
Cu 0.212X 0.322X%
Fe 0.257X 0.348X
Mg 0.238X 0.399X
Mn 1.96X1/2 4.02X1/2
Mo 0.701X 0.857X
Ni 0.212X 0.390X
Pb 0.206X 0.303X
Sr 0.283X 0.368X
v 1.03X1/2 2.23X1/2
an 3.82X1/2 7.69X1/2

*Log variable transformada basado sobre el analisis de un solo camino de varianza.
PRepetibilidad y reproductibilidad eran independientes de la concentracién.
“Raiz cuadrada transformando variable basadc sobre el analisis de un camino de la varianza.
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Average Value |

Tabla 2.
Repetibilidad y reproductibilidad para el plomo
Por el método 3051

Repeatability |  Reproducibility
S0 10.3 15.2
100 20.86 30.3
200 41.2 60.6
300 61.8 90.9
400 82.4 121
500 103 152

Todos los resultados se encuentran expresados en mg/Kg

TABLA 3.
Recuperacién y datos de sesgo para SRM 1085 - usando metales en
aceite.
Elemento Cantidad Cantidad Sesgo Sesgo |[Significancia
esperada encontrada*|absoluto|relativo| (debido a mas
(rango (95% de una
certficado) intervalo opoxtunidad)
confiable)
Ag (291) ** 234+16 -- - .
Al 296+4 29512 -1 o] No
Cr 29845 293110 -5 -2 No
Cu 295410 28919 -6 -2 No
Fe 300+4 311+14 +11 +4 No
Mg 29743 270411 -27 -9 Yes
Mo 292+11 238+11 -54 -18 Yes
Mi 3037 293+9 -10 -3 No
Pb (305) ** 279+8 -- - .-

Todos los valores expresados en mg/Kg
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