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RESUMEN

RESUMEN

Debido a la capacidad de las poliacrilamidas de hidrolizarse en soluciones alcalinas, (el grupo
amida se sustituye por un grupo alcohol), una caracteristica importante para la inhibicién de la
hidratacién de arcillas, se propuso el uso de un copolimero de acrilamida (AM), con otro monémero
que también contenga el grupo amida; N,N-Dimetilaminopropilacrilamida (DMAPA).

Se esperaba que dichos copolimeros mejoraran las propiedades reoldgicas del polimero en
solucién, y por lo tanto en el fluido de perforaciéon base agua.

Las concentraciones usadas en la sintesis de los copolimeros para el monémero DMAPA en la
alimentacion fueron: 5%, 2%, 1.5%, 0.5% y 0.25%. Como resultado se obtuvieron copolimeros de
AM-DMAPA. A los polimeros anteriores se les realizé la caracterizacion fisicoquimica que incluyé
las técnicas siguientes: (a) Andlisis Elemental, (b) Espectroscopia Infrarroja, (c) Andlisis Térmico
Diferencial (DTA), (d) Andlisis Termogravimétrico (TGA), (e) Calorimetria Diferencial de Barrido y (f)
Resonancia Magnética Nuclear de C*. La caracterizacién fiscoquimica realizada nos permitié la
confirmacion de que se obtuvo como producto de la reaccion de polimerizacion, el copolimero

deseado de AM-DMA, la temperatura de degradacioén y la temperatura de transicion vitrea de
cada uno de los polimeros.

Uno de los copoliméros que se sintetiz6 fue seleccionado en base a su rendimiento para emplearlo
como aditivo inhibidor de hidratacion de lutitas en un fluido de perforacién base agua. El polimero
seleccionado fue el que tenia el porcentaje de 5% en mol del monémero de DMAPA (el de mayor
composicion de DMAPA). Dicho copolimero fue comparado con un homopolimero comercial de
acrilamida para evaluar cual de los dos funcionaba mejor como inhibidor de hidratacién en un fluido
de perforacion base agua. Los resultados de las evaluaciones reallzadas con los otros copolimeros
no se presentaron en este trabajo, debido a que principalmente se hicleron para conocer cual era
la concentracién adecuada de polimero en la formulacién del fluido base agua, asi, se encontré
que la concentracién adecuada del polimero era de 3 g/l.

Las pruebas que se emplearon para conocer el funcionamiento de los fluidos de perforacion base
agua se basaron en el APl RP 13B1 “Recommended Practice Standard Procedure for Field Testing
Water-Based Drilling Fluids”, e incluyen la mediciéon de densidad, pH, capacidad de intercambio
cationico, pruebas de dispersion de arcilla, filtracion estatica (filtrado (API), prueba de expansion en
volumen, determinacién de propiedades reologicas y analisis quimico.




RESUMEN

A partir de los resultados que se obtuvieron de las pruebas de capacidad de intercambio catidnico,
dispersién y expansiéon en volumen, se obtuvo que los dos polimeros utilizados (Poliacrilamida
Comercial y copolimero de AM-DMA), tuvieron casi la misma capacidad de inhibir la hidratacién de
las arcillas. También a partir de los resultados de esas pruebas y lo reportado por la literaura se
propusieron los mecanismos por los cuales la poliacrilamida comercial y el copolimero de AM-
DMA, fueron capaces de inhibir la hidratacion de las arcillas.

Sin embargo, con el uso del copolimero de AM-DMA se obtuvo una mejora en todas las
propiedades reoldgicas y tixotropicas del fluido de perforacién, dichas propiedades incluyen la
viscosidad aparente, la viscosidad plastica, el punto de cedencia y los esfuerzos de gel. Las
propiedades anteriores son muy importantes para las funciones de extraccién de los recortes del
pozo; suspension de los recortes y del material densificante durante los periodos estaticos y la
separacion de sélidos, funciones que debe de cumplir un fluldo de perforacién para una exitosa
perforacion de un pozo.
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CAPITULO 1. INTRODUCCION

1.1 MOTIVACION Y ANTECEDENTES.

La perforacion de pozos petroleros en ciertos ambientes, particularmente en formaciones
arcillosas sensibles al agua, ha sido muy dificil y también muy costosa. Cuando las arcillas
sensibles estan expuestas a fluidos acuosos, absorben agua, o cual da como resultado que se
hinchen y/o desintegren llevando a otro problema que es el aumento en la inestabilidad del pozo
originado principalmente por la hidratacién de lutitas.

Las lutitas son un tipo especial de arcillas que se encuentran durante la perforacion, las cuales al
estar en contacto con el agua se hinchan, es decir el agua penetra en sus capas interlaminares y
provoca un aumento en la distancia entre estas, lo cual ocaslona que se derrumben las paredes, lo
que a su vez provoca por ejemplo, que las tuberias y la barrena se atasquen, causando grandes
pérdidas econémicas. Debido a que no estan disponibles fluidos de perforacion base agua lo
suficientemente inhibidos para eliminar 0 minimizar la hidratacién de las arcillas, se tiene como

unica alternativa la perforacién de esas formaciones sensibles con fluldos de perforacién base
aceite. ’

Aunque son mas caros que los fluidos base agua, los fluidos base acelte son muy efectivos en
controlar las formaciones sensibles al agua y generalmente permiten perforar sin afectar esas
formaciones sin dificultad, y por lo tanto aliviando el alto costo. Sin embargo, durante los ultimos
afios las regulaciones ambientales han restringido el uso de los fluldos base aceite en todo el
mundo, haciéndolos muchos menos atractivos que antes. Este Incremento en las demandas
ambientales, ha dado como resultado que se desarrollen nuevos sistemas de fluidos de perforacion

base agua que coritienen inhibidores de hidratacién, con la meta de reemplazar a los fluidos base
aceite.

En la basqueda de nuevas alternativas que permitan desarrollar un fluldo base agua que inhiba la
hidratacion de lutitas a lo largo de muchos afios se han propuesto el uso de diferentes fluidos de
perforacion base agua (también llamados lodos), los cuales contienen uno o varios compuestos
que son capaces de prevenir la hidratacion de las lutitas, dichos compuestos son conocidos como
inhibidores de hidratacion. De manera que se han propuesto diferentes tipos de lodos, como los
lodos tratados con calcio, lodos con cal y yeso; lodos con altas concentraciones de sales
inorganicas como NaCl, KCl y CaCl,; asfaltos modificados y gilsonitas; lodos con una variedad de
aditivos poliméricos, aniénicos como los PACs (Celulosa Pollaniénica) y PHPA (Poliacrilamida

Parcialmente Hidrolizada), polimeros con funcionamiento catiénico como las aminas cuaternarias,
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polimeros anfotéricos (los cuales exhiben caracteristicas tanto aniénicas como cationicas) como los
poliamino&cidos y polimeros no iénicos como los polioles, gliceroles, alcoholes polivinilicos (PVA),
y HEC (Hidroxietilcelulosa). Se ha eﬁcontrado también que copolimeros como acrilamida-
metilpropanosulfonato (AMPS), acetato de vinilo-anhidrido maleico y de alta viscosidad: metil vinil
éter-anhidrido maleico tienen una cierta efectividad para estabilizar a las arcillas'. Sin embargo el
uso de ninguno de estos lodos ha sido completamente satisfactorlo en la inhibicion de arcillas
altamente sensibles al agua, ademas el uso de muchos de estos materiales es también restringido
por consideraciones ambientales®.

A pesar de que se ha alcanzado cierto grado de éxito con el empleo de fluidos de perforacién base
agua inhibidos, el mecanismo de como los compuestos estabilizan a las arcillas todavia no esta
muy bien entendido, pero algunos autores piensan que es el resultado de moléculas de polimero

hidratadas que interaccionan con el agua y la superficie de las arcillas por un proceso de
adsorcion®.

Se han sugerido una variedad de razones y mecanismos para explicar porque los polimeros son
capaces de estabilizar a las arcillas, asi como de los factores que tienen influencia sobre estos. La
mayoria de los inhibidores poliméricos parecen adsorberse y/o absorberse sobre la superficie de la
arcilla. Algunos investigadores han descrito a este mecanismo como “encapsulacion de las arcillas
por el polimero”. Sin embargo, otros autores concluyen que la mera adsorcién sobre la superficie
de la arcilla no es suficiente para estabilizarla, por lo que esta Involucrado una combinacién de

adsorcion, puenteo y floculacién como el mecanismo capaz de prevenir la Inhibicion %3457,

Como ya se menciond, dentro de los polimeros que han maostrado una alta efectividad en la
inhibicién de Iutitas, se encuentran las poliacrilamidas, dentro de este grupo, la poliacrilamida
parcialmente hidrolizada (PHPA) ha resultado ser la mas efectiva para prevenir la hidratacién,
también se han propuesto copolimeros de acrilamida como acrilamida-metilpropanosulfonato
(AMPS) y acrilato-acrilamida que han resultado ser efectivos como estabilizadores de arcillas®.

Se han sintetizado copolimeros de acrilamida (AM) con sodio-2-sulfoetiimetacrilato (NaSEM) y AM
con sodio-2-acrilamido-2-metilpropano (AMPS). La caracterizacion de los copolimeros es realizada
mediante técnicas de Analisis Elemental, Espectroscopia Infrarroja y Resonancia Magnética
Nuclear de C" (C’S-NMR). Dichos copolimeros tienen la capacidad de Intercambiar hidrégenos y
muestran comportamiento de electrolitos en solucién acuosa, lo cual los hace de especial interés
para su uso en los fluidos de perforacion base agua como inhibidores de hidratacion de arcillas®.
Otro de los copolimeros que pueden emplearse son los de acrilamida(AM)-acido acrilico(AAc), los

cuales pueden sintetizarse de dos maneras, a partir de la hidrélisis de poliacrilamida de alto peso
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molecular, o por la copolimerizacién de los mondmeros correspondientes, dicho copolimero
también muestra un comportamiento de electrolito en solucién acuosa en pH alcalino®°.

Los copolimeros de acrilamida (AM) con N-alquilacrilamida (los mondmeros de alquil acrilamida
son de ocho, diez y doce carbonos) son capaces de formar dominios ordenados en soluciones
acuosas, ademas dichos compuestos tienden a proporcionar un Incremento muy marcado en la
viscosidad aparente a bajas fracciones mol del N-alquilacrilamida en el copolimero, dicha
viscosidad puede incrementarse ain mas empleando sales como el cloruro de sodio o el cloruro de
calcio. Dichos polimeros pueden tienen aplicaciones comerciales Importantes en los fluidos de
perforacion, floculacion, stper absorbencia y en formulaciones de pinturas’’.

Se han sintetizado y también caracterizado copolimeros de acrilamida (AM) con sodio 3-
Metacrilamido-3-metilbutanoato (NaAMB), los cuales tienen comportamiento de electrolitos en
solucién y ademas tienen la propiedad de ser estables aln con la presencia de sales como el
cloruro de calcio (CaCl,). Lo anterior es posible debido a que la Introduccién del grupo metilo en el
carbén-a de este. monémero promete dar rigidez a la cadena principal del polimero dando una
inhibicién de rotacién de los enlaces C-C'.

Los copolimeros de acrilato-acrilamida (AM), también han resultado efectivos como parte de un
fluido de perforacidn base agua, como inhibidores de hidratacién. Dichos copolimeros también
tiene comportamiento de electrolito en solucién acuosas y pueden emplearse en sistemas que
contengan cloruro de potasio o0 agua fresca'.

Ademas de su capacidad para inhibir a las arcillas los polimeros deben de ser compatibles con los
demas componentes que forman al fluido de perforacién, deben de ser estables bajo condiciones
de alta temperatura y presion y sobre todo ayudar a que se mantengan excelentes propiedades

reologicas durante todo el proceso de perforacion ain bajo condiclones de alto contenido de
s6lidos ™.

El copolimero que se propuso en el presente trabajo es el copolimero de Acrilamida-N-N-
Dimetilaminopropilacrilamida. Debido a la capacidad de las pollacrilamidas de hidrolizarse en
soluciones alcalinas (el grupo amida se sustituye por un grupo alcohol), una caracteristica
importante para la inhibicion de lutitas. Ademas dicho copolimero presenté una mejora en las
propiedades reoldgicas del fluido.
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1.2 OBJETIVOS

Sintetizar homopolimeros de acrilamida por medio de Polimerizaclén en Solucién.

e Sintetizar copolimeros de acrilamida (AM) y N,N-dimetilaminopropilacrilamida (DMAPA) por
medio de Polimerizacién en Solucién.

e Hacer la Caracterizacion Fisicoquimica de los homopolimeros y copolimeros.

e Analisis comparativo de las propiedades de los homopolimeros y copolimeros a partir de la
Caracterizacion Fisicoquimica.

e Realizar las pruebas en fluidos de perforacion que contengan los homopolimeros y
copolimeros para evaluar su eficiencia como inhibidores de hidratacién de lutitas.
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1.3 ESTRUCTURA DE LA TESIS.

En el Capitulo 2 de la presente investigacion, se presenta la teoria correspondiente a la sintesis y
caracterizacion fisicoquimica de los polimeros. Los polimeros que se sintetizaron fueron obtenidos
mediante polimerizacién por radicales libres empleando como iniciadores el par redox bisulfito de
sodio/persulfato de potasio. La caracterizacion incluyd técnicas como: (a) Andlisis Elemental, (b)
Espectroscopia Infrarroja, (c) Analisis Térmico Diferencial (DTA), (d) Analisis Termogravimétrico
(TGA), (e) Calorimetria Diferencial de Barrido y (f) Resonancla Magnética Nuclear de C'*; cuyos
principios basicos se resumen en este capitulo.

En el Capitulo 3 se describe de manera breve la teoria referente a las arcillas, lo cual nos permitio
conocer algunas propiedades como su composicion, su estructura y la interaccion roca-fluido. La
interaccion roca-fluido es la parte que nos permitid, proponer un mecanismo de inhibicion de
hidratacion de arcillas.

En el Capitulo 4, muestra la teoria referente a los fluidos de perforacién, para que el lector conozca
que es un fluido de perforacién, su clasificacion, sus funciones, sus propiedades reoldgicas,
composicion, etc. Dicha Teoria es de importancia ya que nos permiti6 obtener un fluido de
perforacion base agua, en la cual se integraron como un aditivo inhibldor de hidratacion de lutitas a
los polimeros que se sintetizaron.

En el Capitulo 5, se explica el trabajo experimental realizado, Incluyendo la manera de cémo se
sintetizaron en el laboratorio los homopolimeros y copolimeros de los monémeros de AM y
DMAPA, su purificacidn, la caracterizacion fisicoquimica reallizada a cada uno de ellos, ademas de
las pruebas de desempefio que son de rutina en un fluido de perforacién base agua. Dentro de las
pruebas de desempefio de los polimeros para determinar su capacldad de inhibicion de Iutitas se
encuentran el pH, filtrado a baja presién y baja temperatura (filtrado API), densidad, capacidad de
intercambio catidnico, reologia, hinchamiento lineal y dispersién.

En el Capitulo 6 se muestran los resultados obtenidos en la sintesis y caracterizacion de los
homopolimeros y los copolimeros sintetizados, asi como de una poliacrilamida comercial.

El Capitulo 7 se encuentran los resultados de la evaluacién de uno de los copolimeros de AM-
DMAPA y una poliacrilamida comercial empleados como aditivos Inhibidores de hidratacion en un
fluido de perforacion base agua.
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CAPITULO 2. POLIMERIZACION Y CARACTERIZACION DE
POLIMEROS™*"7,

2.1 POLIMERIZACION POR RADICALES LIBRES.

El proposito de esta seccién es dar una introduccion basica a la polimerizaciéon por radicales libres
para quienes no estan familiarizados con este tipo de reaccion.

2.1.1 Polimerizacién en cadena.

La polimerizacién involucra el enlace de pequefias moléculas de mondémero para formar una
molécula de cadena larga conocida como polimero o macromolécula. En la situacion mas simple,
la polimerizacién puede ser representada por:

xM - M]y
monémero polimero

donde M representa a la molécula de monémero y a la unidad de monémero en la cadena
polimérica. Se debe notar que la cadena de polimero esta representada por una unidad repetida (la
cual es la unidad de mondmero en este ejemplo) y el grado de polimerizacion el cual es el nimero
de unidades repetidas en la cadena del polimero (x en este ejemplo). La naturaleza quimica de la
unidad repetitiva y el grado de polimerizacion controlan las propledades de los polimeros.

Las polimerizaciones en las cuales la cadena crece exclusivamente por la reaccion de moléculas
de monémero con un grupo reactivo al final de la cadena son conocldas como polimerizaciones en
cadena. Estas reacciones usualmente requieren de una reaccion Inicial entre el monémero y un
iniciador para empezar con el crecimiento de la cadena. Una caracteristica de estas
polimerizaciones es que las moléculas con alto grado de polimerizaclon son producidas desde muy
al principio de la reaccion (es decir a bajas conversiones de monomero), el monémero es
consumido establemente a lo largo de toda la reacci6n tal como el nimero de moléculas de
polimero formadas se incrementa.

2.1.2 Quimica de la Polimerizacion por Radicales Llibres.

La polimerizacion por radicales libres es el método de polimerizacibn mas ampliamente usado en
la polimerizacion en cadena y es casi exclusivamente utilizado para la preparacion de polimeros de
mondmeros oleofinicos con la estructura general CH,=CR; R, en donde R; y R; son dos grupos

substituyentes los cuales pueden ser idénticos, pero cominmente son diferentes.
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La polimerizacién por radicales libres puede ser dividida en tres distintas etapas: iniciacion,
propagacién y terminacion. En la primera etapa un iniciador es utilizado para producir radicales
libres los cuales reaccionan con un monémero oleofinico para Iniciar la polimerizacién. Cada
cadena de polimero se propaga por una adicion secuencial de moléculas de mondémero con un
radical libre reactivo el cual es conocido como centro activo y es transferido para crear nuevamente
un sitio reactivo al.final de la cadena. La terminaciéon en el crecimiento de la cadena de polimero
resulta de las reacciones entre cadenas de polimero crecientes reactivas.

2.1.2.1 Iniciacion

Esta etapa de la reaccion involucra la creacion de un centro activo de radical libre y usualmente
tiene lugar en dos pasos. El primero es la formacion de los radicales libres a partir del iniciador y el
segundo es la adicién de uno de esos radicales libres a la molécula de monémero.

Hay dos principales formas en las cuales puede ser formado un radical libre: (1) Escision
homolitica (es decir homdlisis) de un solo enlace y (2) transferencla de un solo electrén para formar
un ién o molécula (es decir, reacciones redox).

La homolisis es alcanzada por la simple aplicacion de calor (A) ya que existen muchos compuestos
que sufren termdlisis en el rango de temperatura de 50-100°C. Los Inicladores mas importantes de
esta clase son los que poseen un grupo peroxido (-O-O-) o azo (-N=N-), a continuaciéon se
presentan algunos ejemplos:

CH, CHj CH,
| | A |
CH; -C-O0-O0-C-CH; —® 2CH,;-C-O°
| | |
CH;, CH; CHj
Peroxido de terbutilo radicales t-butoxi
CHs  CHs CH,
| | A I
CH3 -C-N=N-C-CH3; ——» 2CH3-C" + N3
I | |
CN CN CN
2,2'-azobis(2-cianopropano) radicales 2-clanopropil

(azobisisobutironitrilo)
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Las Reacciones Redox son utilizadas cuando es necesario reallzar la polimerizacion a bajas
temperaturas. Un ejemplo de importancia en las polimerizaciones es el siguiente:

(0] 0} 0] 0o (0] 0]
| Il Il Il I |
0-8-0-0-8-0° + HO-S-O —30-S-0° + 0-8-0" + HO-S-O°
Il Il Il Il
(0] (0] 0] (0]
lon persulfato ion bisulfito ion sulfato  radical-anion radical
sulfato bisulfito

Muchos de los radicales producidos por el sistema de iniciacién sufren adicional rompimiento antes

de reaccionar con el monémero, por ejemplo:

CH, CH,

I |
CH3 -c-0° - .CHg + oC=0

I
CH;
Radical t-butoxi radical metilo

Los radicales libres formados a partir de sistema de iniciadores son conocidos como radicales
libres primarios y deben reaccionar con el monémero para iniclar la polimerizacién. Esto involucra

el ataque del enlace n de la molécula de mondémero, una reaccién que puede proceder de dos

formas:
— (1) R-CHCH’
R* + CH;=CH Xl
)I( (2) R-CH-CH,
X

El ataque al mondmero en el carbén metileno es menos impedido estéricamente y da un radical
libre que es mas estable debido a que el grupo X substituyente establliza al sitio del radical libre
por impedimento estérico (los efectos inductivos no son importantes debido a que no hay carga en
el radical). Es decir la reaccién es regioselectiva con el modo de adiclon (1) predominante.

2.1.2.2 Propagacion

La etapa de propagacion involucra el crecimiento de la cadena de polimero por la adicidon rapida
secuencial de moléculas de monémero al centro activo. El tiempo requerido para cada adiciéon de

_ mondmero tipicamente es del orden de milisegundos y muchas miles de adiciones pueden tener
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lugar dentro de pocos segundos. Asi como en la etapa de iniciaclén también hay dos posibles
modos de propagacion:

(1) ~~CH; —-CH-CH,-CH"
| |
X X
Adicion cabeza-cola
~CH;-CH® + CH,=CH —
[ | (2) ~~CH; -CH-CH-CH;'
X X | |
X X
Adicion cabeza-cabeza

La etapa de propagacion también es regioselectiva, con el modo (1) predominando nuevamente la
adicion por las mismas razones que se describieron en la etapa de Iniciacion. Aqui las cadenas
poliméricas comprenden principalmente enlaces cabeza-cola y ocasionalmente se esperan enlaces
cabeza-cabeza. La proporcién de los enlaces cadena-cola dependen del grupo substituyente X.

2.1.2.3 Terminacién.

En esta etapa de la reaccion se termina el crecimiento de la reaccién. La combinacién y la
desproporcionacién son las dos mas comunes reacciones de terminacién, ambas involucran la
reaccioén entre dos cadenas de polimero crecientes.

La combinaciéon involucra el acoplamiento de dos cadenas para formar una sola molécula de
polimero:

R -{CH,-CH], ~CH,-CH®  + ‘CH-CH,-{CH-CH.},—R
I

I I I
X X X X

!

R-[CH,—CH],—CH>—CH-CH-CH>-{CH-CHgJp-R

| | I
X X X X

da como resultado un enlace cabeza-cabeza en el punto de acoplamiento. En la
desproporcionacion un atomo de hidrégeno es abstraido de una de las cadenas por ofra:

R -[CH,~CH], —CH,-CH® + °‘CH-CH,-{CH-CHg},—R
| | I
X X X X
\

R-[CH,~CH],~CH,~CH, + CH=CH,—[CH-CHg]s-R
|

I I I
X X X X

13
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Resultando en la formacién de dos moléculas de polimeros una con un grupo final saturado y la
otra sin un grupo final saturado. Note que las cadenas tienen fragmentos de iniciador sélo en uno
de los extremos en contraste con la combinacién que posee en ambos extremos fragmentos del
iniciador.

En general ambas de estas reacciones de terminacion contribuyen pero en diferente extension
dependiendo del monémero y de las condiciones de polimerizacion.

2.1.2.4 Transferencia de Cadena.

Ademas de la combinacion y la desproporcionacién hay un numero de otras reacciones que
contribuyen con la terminacion del crecimiento de la cadena radical. Estas reacciones son
conocidas como reacciones de transferencia de cadena y pueden ser representadas por

~CH,CH* + T-A - ~~CHyCH-T + A°®

l [
X X

En donde T y a son fragmentos ligados por un solo enlace en una molécula hipotética TA. La
cadena de radical abstrae T° (usualmente un atomo de hidrégeno o un halégeno) para dar una

molécula de polimero “muerto” y el radical A®, el cual puede reacclonar con una molécula de
monémero para iniciar el crecimiento de una nueva cadena:

A® + CH;=CH -  A-CHrCH’

I I
X X

En muchos casos esta reaccion es facil de manera que el crecimlento de una de las cadenas del
polimero es terminada prematuramente, la concentracion de las cadenas activamente propagantes
no es afectada.

2.1.3 Cinética de la Polimerizacion por Radicales Libres

La quimica descrita en la seccién anterior puede ser convenientemente generalizada en la forma
del esquema cinético 1 mostrado a continuacién. Debido a que las reacciones individuales en el
esquema son principalmente procesos quimicos, estas pueden ser anallzadas directamente para
obtener ecuaciones que describan la cinética de la polimerizaci6n por radicales libres.
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Iniciacion
I +—> xR*
R®* + M —» RM;
Propagacién
RM, + M —2, RM., (n>1)
Terminacién

RM,” +RM,"—* RM,-M,R (combinacién)

RM,” +RM,'—%% RM, + RM, (disproporcionacién)
Transferencia de cadena
RM,” + TA XA, RM,-T + A

Esquema 1. Esquema general de la cinética de polimerizacion por radicales libres: x es el niimero de
radicales libres primarios R* formados a partir de una molécula de iniciador 1 (usualmente x=1 o 2); M
representa al monémero ya sea en la unidad monémerica o en la molécula de polimero; RM,’ y RM,” son las
cadenas radicales propagantes con grados de polimerizacién igual a y p respectivamente; RM,, RM, y RM,-
RM, son las cadenas de polimero terminadas (“muertas™) con grados de polimerizacion n, p y n+p
respectivamente; T-A representan a las especies que sufren transferencia de cadena; los simbolos para cada
coeficiente de velocidad de reaccién estin dados arriba d las flechas de reaccién en cada proceso.

2.1.4 Rapidez de Polimerizacién.

La rapidez a la cual un monémero es consumido en la polimerizacién es una importante cantidad y
es conocida como la rapidez de polimerizacion, R,. Con base al esquema 1 y con la suposicion de
que el coeficiente de velocidad k,, para la propagacion es independiente de la longitud de la cadena
y que no hay reacciones de transferencia de cadena se puede escribir la siguiente expresién para
R;:
[}
R =—d[M--]=kp[£f—J/s[M] (.1)

" di 2k,

Donde k; es el coeficiente de velocidad para la reaccion de terminacién dada por ki=kic + K.

2.1.5 Grado de polimerizacion.

El nimero promedio del grado de polimerizacion, x, del polimero producido por una reaccioén en
cadena esta dado por:

moles de mondmero consumidas por unidad de tiempo

(1.2)

moles de p_m‘:_mero Jformadas p‘-)r unidad de tiempo
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2.2 CARACTERIZACION FISICOQUIMICA.

La caracterizacion fisicoquimica de un polimero permite conocer su estructura, propiedades
quimicas Yy fisicas, lo que a su vez nos ayuda a establecer las condiciones mas adecuadas de
proceso y uso.

Las propiedades fisicas de los polimeros dependen, principalmente, de su formulacion quimica,
peso molecular o distribucién de pesos moleculares, ordenamiento atémico (cristalinidad, dominios
de fases) y micro estructura (ramificacion, secuencia de mondmeros). Estos factores tienen una
gran influencia sobre los parametros de procesamiento y las propiedades finales. Por ejemplo, en
el polietileno las condiciones de sintesis modifican el grado de ramlificacion de las cadenas
poliméricas, lo que a su vez influye sobre la capacidad de cristallzacion, lo cual resulta en un
cambio de sus propiedades reoldgicas y resistencia mecanica.

La caracterizacién de polimeros comprende diferentes métodos y técnicas de evaluacién de
parametros, como lo son:

1. Analisis quimico.(composicién general y secuencia de mondmeros)
2. Peso molecular

3. Tamano y forma

4. Orden en estado sélido

5. Comportamiento térmico

Dentro de cada tipo existen diferentes métodos para llevar acabo la determinacion de parametros
de polimeros; enseguida se mencionan algunos equipos y su principal drea de aplicacion.
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1.- Composicién quimica y micro estructura.

Técnica o equipo

Analisis elemental

Composicién quimica

Resonancia magnética nuclear
de alta resoluciéon (HRNMR) y
de carbono trece

Micro estructura (ramificaciones y secuencia en copolimeros)

Espectroscopia infrarrojo

I
| Composicién quimica
| Ramificaciones y cristalinidad en algunos polimeros

Cromatografia de gases

Analisis de compuestos volatiles en polimeros y formulaciones
Caracterizacion por degradacion térmica, de polimeros

Pureza de monémeros y disolventes

Identificacién y cuantificacién de aditivos volatiles

2.- Pesos moleculares y su distribucién

Técnica o equipo

Aplicacién tiplca

Osmometria de membrana

Peso molecular nimero promedio

Dispersion de luz

Peso molecular peso promedio

Parametros estadisticos de tamafio (radio de giro y distancia

| de extremo a extremo)
|

Formas de macromoléculas en solucldn

Determinacion de ramificaciones

Ultracentrifugacién

Promedio de peso molecular
Mz y Mz +1

Viscosimetria de soluciones

l Peso molecular viscosimetro promedio
! Viscosidad intrinseca

Ramificaciones

Cromatografia de
permeacion en gel (GPC)

[ Distribucién de pesos moleculares
|

Correlaciones

| Diferentes promedios
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3.-Orden en estado soélido y estructura

Técnica o equipo

Aplicaclén tipica

Microscopia electrénica de
barrido (SEM)

Estructuras cristalinas
Estructuras de fracturas

| Estructuras en perfiles y peliculas

Estudio de inclusiones, aglomerados y huecos en matrices
poliméricas

Microscopia electrénica de

Estudio de la forma de cristales

transmisién (TEM) Estructuras fibriles
Difraccion de rayos X (SAXD | Porcentajes de cristalinidad
WAXD)

Medida de dimensiones de cristales
Estudio de fases en mezclas polimérica

Agregados moleculares
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4.-Comportamiento térmico

] PEE———

Técnica o equipo Aplicaclén tipica

Calorimetria diferencial de Temperaturas de transicion en polimeros
barrido (DSC) :

Determinacién de capacidades calorlficas
Estabilidad térmica
Cristalinidad

Evaluacion de antioxidantes

Andlisis termogravimétrico Cuantificacion de substancias volétiles
Estudios de termoestabilidad

Cuantificacion de cenizas

Andlisis térmico mecénico Cambios de volumen en funcién de la temperatura
(TMA) Transicién de fase
Médulo tensil

Punto de reblandecimiento

Analisis dinamico mecanico Estudios de propiedades viscoelasticas de polimeros
(DMA)

{ Determinacion de transiciones de segundo orden
|
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- CAPITULO 3. LUTITAS Y ARCILLAS 22122224,
3.1 LUTITAS.

La lutita es una roca sedimentaria compuesta en su mayor parte por arcillas minerales (caolinita,
montmorillonita, ilita y clorita) y cuarzo. Asi los 6xidos mas abundantes son: SiO, y AlbO;. Las
lutitas pueden contener algo de materia organica. Este tipo de roca es la mas susceptible a la
inestabilidad ya que es afectada facilmente por el agua.

La estabilidad de las Iutitas esta relacionada con los siguientes factores:

s Cantidad de arcilla presente
s Tipo de arcilla

¢ Profundidad de la formacion
e Cantidad de agua en la lutita

La siguiente tabla presenta la clasificacion general de las lutitas:

A Suave | 2040 | ibreyeniazada | 2570 | MoMmomlontae | 5435 1215
llita y laminas

B Firme 10-20 enlazada 15-25 mezcladas de 20-30 1.5-2.2

montmorillonita-ilita
trazas de
C Dura 3-10 enlazada 5-15 montmorillonita en 20-30 2225
llita
D Quebradiza 0-3 enlazada 2-5 llita, caolln y clorita 5-30 2526
mezclas de

E Firme-dura | 10-20 enlazada 2-10 laminas de 20-30 2327

montmorlllonita-ilita

3.2 ARCILLAS.

Las arcillas son cualquier sedimento o dep6sito mineral que es plastico cuando se humedece y que
consiste de un material granulado muy fino formado por particulas muy pequefias cuyo tamafio es
inferior a dos micras, y que se compone principalmente de silicatos y aluminatos hidratados.

Las arcillas estan formadas por una serie de ldminas apiladas, una encima de la otra, las cuales se

separan cuando se panen en contacto con agua y se contraen cuando se extrae el agua.

Existen basicamente dos unidades estructurales involucradas en las redes atomicas de la mayoria

de los minerales: los silicatos y los aluminatos.
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La unidad basica de los silicatos es un tetraedro de silicio, el cual esta compuesto por un atomo
central de silicio (Si) y cuatro atomos de oxigeno equidistantes de este (o hidroxilos si se necesita
balancear la estructura)(ver figura 3.1).

Los tetraedros se agrupan en una red hexagonal, la cual se repite indefinidamente para formar una
hoja tetraédrica (T) de composicién Si;Og(OH), (figura 3.2).

En el caso de los aluminatos la unidad basica es un octaedro de aluminio (en algunos casos el
aluminio puede ser sustituido por atomos de Fe o Mg) en esta unidad el aluminio esta en
coordinacién octaédrica con seis atomos de oxigeno o hidroxilos equidistantes al 4tomo central

(figura 3.2).

Los octaedros también se unen para generar hojas octaédricas (O), cuya formula es: Al,(OH)g.

(e}

@y @=Olgoncs O @ =Stiicios (Grim, 1968)

Figura 3.1 Dibujo esquematico mostrando (a) un tetraedro SiO; aislado y (b) capa de tetraedros dispuestos en
red hexagonal.

@ vy @~ Hidroxtle @ Aluminigs, magnosies, ate.  (Grim, 1968)

Figura 3.2 Dibujo esquematico mostrando (a) unidad octaédrica aislada y (b) hoja de unidades octaédricas

3.2.1 Estructura de las Arcillas.

Las arcillas mas abundantes en las lutitas son:
¢ Caolinita
+ Montmorillonita
+ llita

¢ Clorita
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Caolinita. La caolinita se forma cuando una hoja tetraédrica (T) se combina con una octaédrica
(O), generando una lamina tipo T-O o bien 1:1. Las hojas tetraédricas de silicio y las octaédricas de
aluminio se unen compartiendo oxigenos, mientras que la superficle Inferior de la hoja octaédrica
esta compuesta de iones hidroxilo (figura 3.3). Asi, cada atomo de aluminio esta unido a dos
atomos de oxigeno y a un grupo hidroxilo. Los atomos de silicio estan unidos a atomos de oxigeno,

uno en la hoja octaédrica junto con otros tres en lo alto de la estructura.

Figura 3.3. Estructura de la capa de caolinita. Esta compuesta de una hoja tetraédrica unida a una hoja
octaédrica.

Debido a que las hojas de silicatos y aluminatos estan covalentemente unidas (comparten los
mismos atomos de oxigeno), las fuerzas de solvatacion eléctricas, hidrodinamicas y de capilaridad
no seran suficientes para separar dos hojas que formen una ldmina. Sin embargo las particulas de
caolinita que existen estan compuestas de muchas laminas aplladas una encima de la otra (figura
3.4). Las fuerzas que atan las laminas manteniéndolas juntas son enlaces de hidrogeno aunados a
las fuerzas de Van der Waals. La fuerza de este tipo de enlaces es suficiente para prevenir la
penetracion del agua entre las laminas cuando las particulas de caolinita se sumergen en agua
evitando asi su hinchamiento.

Grupos
MHidroxilo

Enlace
Cudmico
Lamirias
wniday por
puenies de 4
hicrdgrno

Figura 3.4 Empacamiento de dos capas para formar cristales de caolinita.
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Montmorillonita. La montmorillonita (esmectitas) estdn compuestas de laminas tipo T-O-T, 2:1
(figura 3.5), cada lamina tiene tres hojas (dos de tetraedros de siliclo alrededor de una hoja central
de octaedros de aluminio), las cuales estan covalentemente unidas. Todas las puntas de los
tetraedros sefialan en la misma direccion hacia el centro de la unidad. Las hojas tetraédricas y
octaédricas estan combinadas, asi que las puntas de los tetraedros y los hidroxilos de la hoja

octaédrica forman una superficie comun.

|

A

L. . :
Figura 3.5. Enlace entre una hoja octaédrica y dos tetraédricas enlazadas a través de atomos de oxigeno.

En el apilamiento de las hojas de silicato-aluminato-silicato las capas de oxigeno de cada unidad
estan adyacentes a las laminas de oxigeno de las unidades vecinas, lo que da como resultado un
enlace muy débil y una excelente division entre ellas. Esto ocaslona que moléculas de agua
cationes, e incluso materia organica puedan penetrar entre las laminas separandolas vy
expandiendo la red (figura 3.6). Por lo tanto, el espacio entre las laminas no esta fijo, pero varia de
0.96 nm cuando las moléculas no polares estan entre las laminas hasta una completa separacion
de las laminas en ciertos casos (el espesor se incrementa cuando el momento dipolo del liquido
reaccionante se incrementa).

llita: La estructura basica de los minerales de ilita es similar a la red de la montmorillonita, excepto
por el reemplazo de algunos atomos de silicio por otros de aluminio, lo que origina una deficiencia
de carga que es balanceada por iones potasio que se posicionan entre las laminas. En algunas
ilitas naturales, la sustitucién de iones aluminio por silicio es menor y los iones potasio entre las
laminas pueden ser parcialmente reemplazados por otros cationes (posiblemente calcio, magnesio
o incluso hidrégeno).
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Clorita. La principal estructura de la clorita es la del tipo 2:1 o lamina tipo T- 0- T. Se caracteriza
porque las laminas estan unidas con hojas de brucita (Mg(OH),) y ademas por el reemplazo de
silicio por aluminio en las hojas tetraédricas. La composicién quimica de la clorita varia de ser rica
en Mg a ser rica en Fe (figura 3.7).

e el et e [-=C =o-]
CED  mpgum sscamimcon calorss P =} <= _
=5 -i.‘.‘“:vé E“ ): .:‘ ‘{‘ ::3 .‘_", _-:I:.-_‘ = ‘ e -

Figura 3.6 Seccion que muestra las tres capas de montmorillonita. Cada capa esta compuesta de tres hojas
separadas por agua asociada y cationes.

ALMINA 7
L SIOCAL T i i [

Figura 3.7 Diagrama de la estructura de una capa mezclada de la arcllla clorita. La capa de alimina es
muchas veces reemplazada por brucita (MgOH.).
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3.2.2 Propiedades de las arcillas.
3.2.2.1 Carga superficial.

La carga superficial se puede originar por diversos mecanismos, a continuacién se nombran tres
de ellos responsables de la carga superficial:

a) Sustitucién isomérfica: Consiste en la sustituciéon de un i6n por ofro, por ejemplo: la sustitucién
de un aluminio por un silicio dentro de la estructura tetraédrica. Puede originarse durante el
proceso de diagénesis, cuando el i6n "equivocado” se incorpora en los sitios de la estructura. Se
llama asi porque la morfologia del mineral no se altera. Sin embargo, la sustitucion del Al** por el
si* deja un exceso de carga negativa dentro de la estructura de la red. Sustituciones similares,
tales como Fe** y Mg®* por A, también dejaran un exceso de carga negativa dentro de la
estructura. Esta carga esta fija o congelada dentro de la estructura y no sera alterada por cambios
en la composicién de la solucion.

b) Enlaces rotos o dislocaciones a lo largo de las caras del cristal generan cargas positivas.

c) Hidroxilacion de 6xidos minerales y silicatos en agua: esta reaccidén tiene lugar sobre la
superficie expuesta del mineral y puede ser visualizada como sigue (figura 3.8):

HO+M +MO <> 2MOH

donde:

M* = lon metalico incorporado dentro de la red cristalina, cercano a la superficie y expuesto al
agua.

MO’ = lon éxido

MOH = sitio hidroxilado.

Romper un enlace metal-oxigeno produce dos superficies hidroxilicas. Estos sitios hidroxilicos son
anfotéricos y pueden recibir o donar un protén (H") dependiendo del pH del agua en contacto con
el mineral. A un pH bajo donde hay muchos protones es mas probable que los sitios hidroxilicos
(MOH) acepten un protén (MOH,") en lugar de donarlo. Por otra parte, a un pH elevado hay
muchos OH’, es decir en ambiente basico, por lo tanto, es mas probable que el sitio hidroxilico
(MOH) ceda un protén dejando un grupo MO'. Esto es de gran importancia ya que cierto tipo de
fluidos de perforacion presenta un pH elevado.
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INT ERFACE _— —
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e e

Figura 3.8 Representacion esquematica de una porcién de un 6xido mineral en la superficie mostrando el
mecanismo por el cual se forman los hidroxilos. Un enlace metal-oxigeno es roto durante el proceso.

3.2.2.2 Doble capa eléctrica.

Es una diferencia de potencial entre dos fases de diferente constituclén quimica que ademas va
acomparfiada de una separacion de carga, una cara de la interfase se carga positivamente y la otra
negativamente. En el caso de las arcillas, la cara cargada negativamente seria la superficie de la
arcilla y la cara cargada positivamente estaria constituida por los cationes intercambiables y los
cationes de la solucién electrolitica. Para este tipo fases (un sélido y una solucién electrolitica) son
posibles diferentes estructuras como a continuacién se indica (figura 3.9):

e La carga positiva esta totalmente localizada en un plano a pequefia distancia & respecto de la
superficie solida. Esto sucede cuando se adsorbe la cantidad suficiente de iones positivos para
neutralizar la carga negativa de la superficie. Esta doble capa flja se denomina doble capa de
Helmholtz (figura 3.9a).

e La capa fija de carga positiva a la distancia 3, no equilibra lo suficlente la carga negativa del
sélido, ocasionando una distribucion difusa del resto de la carga positiva. Esto quiere decir que
s6lo hay una leve adsorcion especifica de iones positivos, por lo que sélo algunos de ellos
estarian localizados dentro de la distancia & (aproximadamente igual al diametro molecular). La
parte difusa de la doble capa se denomina Capa de Gouy (figura 3.9b).

e La capa fija puede contener mas carga positiva que la necesarla para balancear la carga
negativa del sélido; lo que quiere decir que los iones positivos fueron adsorbidos fuertemente,
ocasionando un aumento considerable en la cantidad de iones positivos localizados dentro de

la distancia 8. En este caso la capa de Gouy esta cargada negativamente, ya que la mayor
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parte de los iones positivos se encontraran en la capa fija. Cualquier combinacién de capas fija
y difusa se denomina Doble Capa de Stern (figura 3.9c).

e La combinacion de capas fija y difusa puede ser completamente difusa (una capa pura de
Gouy) cuando los iones positivos no son adsorbidos especificamente en el sélido negativo. La
capa difusa se hace mas difusa cuando el seno de la solucion es agua pura (figura 3.9d).
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Figura 3.9 Variacién del potencial en diferentes tipos de capas dobles.

La distribucién de los iones en la doble capa da como resultados un gradiente de potencial que va
de un valor maximo en la superficie de la arcilla a un valor de cero en el seno de la solucién.

La diferencia de potencial del plano de corte al seno de la solucién es conocida como el "Potencial
Zeta", y es el factor mas importante en lo que se refiere al control del comportamiento de la
particula (figura 3.10).
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Figura 3.10 Diagrama de ilustracion del Potenclal Zeta.

El potencial zeta es maximo y la capa movil es mas difusa cuando el seno de la solucion es agua
pura. Sin embargo': la adicion de electrolitos extrafios a la solucién puede influir en él Potencial
Zeta disminuyendo su valor; ya que al agregar electrolitos a la soluclon la nube iénica se contrae
alrededor de la particula por efecto de la fuerza ionica. En consecuencia, los iones de signo
contrario a la carga de la particula estan ahora suficientemente cerca de ésta para ser atraidos, al

llegar asi a la superficie de la particula, se adsorben y neutralizan eléctricamente su carga. Los
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mas eficaces son, sobre todo, los iones que crean un campo eléctrico elevado, es decir, los iones
fuertemente cargados (polivalentes) o de pequefo radio (H',0H’). Después de lo anterior se puede
concluir lo siguiente (figura 3.10):

¢ La adicion de electrolitos a la suspension comprime la capa difusa, y reduce el potencial zeta.

e El potencial zeta disminuye rapidamente con el aumento en la valencia de los cationes
agregados, especialmente si iones de baja valencia son reemplazados por otros de mayor
valencia por medio de la base de intercambio.

e Los cationes polivalentes actGan fuertemente sobre las particulas negativas, pero no los
aniones que estan asociados con ellos.

e Los aniones polivalentes actian fuertemente sobre las particulas positivas, pero no los
cationes que estan asociados con ellos.

e Los iones H" (pequefio radio) se comportan como los cationes polivalentes.
¢ Los iones OH (pequeiio radio) se comportan como los aniones polivalentes.

* El potencial zeta es reducido también por la adsorcion de clertos cationes organicos de cadena
larga.

La diferencia de potencial entre la superficie de la particula y el seno de la solucién es conocida
como el Potencial de Nerst. En una suspension de arcilla este potencial es independiente de los
electrolitos en solucién (figura 3.10).

3.2.2.3 Capacidad de intercambio catidnico.

Se define como la maxima cantidad de un catién que puede ser adsorbido por la arcilla, debido a
una deficiencia en la carga positiva, 0 un exceso de carga negativa en los tetraedros u octaedros
que forman los silicatos. Estos cationes son los de la sustitucién isomorfica. Frecuentemente esta
propiedad se abrevia como: C.I.C. Para determinar la capacldad de Intercambio es necesario
efectuar una lixiviacion de la arcilla con cierto electrolito, para que de este modo la arcilla esté
constituida por un sélo tipo de catién intercambiable.

X-arcilla +Y" — Y-arcilla + X'

Un peso equivalente de "Y" reemplaza a un peso equivalente de "X". La reaccion anterior depende
de: (a) la naturaleza de los cationes, (b) sus concentraciones relativas, (c) la naturaleza de la arcilla
y (d) reacciones secundarias.

Para concentraciones equivalentes, algunos cationes son adsorbidos més fuertemente que otros. A
continuacion se presenta una serie de cationes en orden de facilidad de adsorcién:

H*>A1* > Ba? > 8% >Ca® > Mg® > NH* >K' >Na' > U’
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3.3 PROCESO Y MECANISMOS DE HIDRATACION DE ARCILLAS.

3.3.1 Hidratacion de Arcillas

La interaccion roca-fluido juega un papel fundamental durante la perforacién de un pozo,
especialmente en formaciones arcillosas sedimentarias donde el mecanismo predominante es la
hidratacion de lutitas.

El efecto producido por la hidratacién de lutitas se traduce en un Incremento en el espacio basal en
valores definidos desde 12.4 a 21 A, que corresponde a un nimero entero de moléculas de agua
que pueden ser desde 1 hasta 4 capas monomoleculares de agua dependiendo del cation de
saturacion, ya que dichos cationes tienen diferentes grados de hidratacion, por ejemplo si el cation
es Ca®* o Mg® la expansion de la esmectita anhidra sera de 10 A hasta un méaximo de 20 A, en
cambio si se tratara de Na* la expansién es ain mayor pudiendo llegar hasta 160 A. Lo cual
significa que el i6n Na' tiene un grado de hidratacién mayor al del Ca>* o Mg*

21.0A

. = AGUA

F-igura 3.11. Expansion de la red por absorcion de moléculas de agua.

3.3.2 Mecanismo de Hidratacion de Arcillas.

El proceso de hidratacién consta de las siguientes etapas:

Etapa 1. La arcilla se encuentra en estado deshidratado y sélo cuenta con cationes como Na*, K’,
Ca'" y Mg"" absorbidos en el espacio interlaminar. La funcién de tales cationes es balancear la
débil carga negativa que resulta de un pequefio grado de sustitucion Isomorfico en las hojas de la
arcilla. Estos cationes son los que posteriormente se intercambiaran con otros cationes.

Etapa 2. Electrostaticamente sus cargas se encuentran distribuidas de la siguiente forma: las
cargas negativas se acumulan en las superficies planas de las laminillas y en los bordes de estas
se ubican las cargas positivas.
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Etapa 3. Se lleva a cabo la hidratacién superficial o cristalina: Cuando el agua entra en contacto
con la arcilla, las moléculas de agua son atraidas fuertemente hacla las superficies planas de la
arcilla debido a la presencia de cationes (hidratacién o solvatacion de los cationes). De 1 a 4 capas
de agua pueden ser adsorbidas entre las laminas de esmectita dependiendo del tipo de cation
interlaminar. La primera capa de agua esta unida a la superficie por enlaces de hidrégeno a la red
hexagonal de atomos de oxigeno. Por lo tanto, las moléculas de agua estan también en
coordinacién hexagonal. Las siguientes capas estan unidas de modo similar a la primera y por lo
tanto también se coordinan de manera semejante (figura 3.11). La fuerza de los enlaces disminuye
con la distancia.

Anteriormente se mencioné que dependiendo del tipo de catién era la cantidad de capas de agua
adsorbidas; por ejemplo: esmectitas con cationes monovalentes tlenen una mayor tendencia a
adsorber agua que los que tienen cationes multivalentes. Este tipo de hidratacién es comin para
todas las arcillas, pero es mas fuerte en las esmectitas.

Este tipo de hidratacion genera presiones de hinchamiento elevadas, pero el aumento en el
volumen (“bulk”) es comparativamente pequefio.

Figura 3.12 Capas de agua combinadas entre capas de vermiculita parcialmente deshidratada.

Etapa 4. Hidratacion osmética o intercristalina: Este tipo de hidratacion se presenta sélo en cierto
tipo de arcillas del 'grupo esmectita, preferentemente en las que contlenen cationes interlaminares
monovalentes (notablemente en las esmectitas sddicas). El hinchamlento osmoético se presenta
cuando la concentracion de cationes entre las laminas es mayor que la del seno de la solucién. Por
lo tanto, el agua es atraida hacia dentro del espacio interlaminar ocasionando un aumento en el
espacio “c-espacio” y permitiendo el desarrollo de una doble capa difusa. Aunque no esta
involucrada una membrana semipermeable, el mecanismo es esenclalmente osmético porque es
gobernado por una diferencia en la concentracion de electrolitos. Por lo tanto si se quiere retardar
la hidratacion osmoética es necesario aumentar la concentracion de electrolitos del seno de la
solucién (figura 3.12).
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Las presiones de hinchamiento generadas por la hidratacion osmética son bajas, sin embargo, el
aumento en el volumen (“bulk™) es mucho mayor que el ocaslonado por la hidratacion cristalina. Por
ejemplo, la montmorillonita sédica adsorbe alrededor de 0.5 g de agua por gramo de arcilla seca,
duplicando el volumen, en la regién del hinchamiento cristalino, mientras que en la regién de
hinchamiento osmotico, adsorbe 10 g de agua por gramo de arcllla seca, incrementando su
volumen en 20 veces.

Por ofra parte, las fuerzas repulsivas entre las capas son mucho menores en la region osmética
que en la cristalina.

Figura 3.13 Representacion esquematica de una capa de arclila expandiéndose a tres capas.

Etapa 5. Hinchamiento de la arcilla: Se origina cuando las ldminas se repelen entre si como
resultado de un aumento en la carga negativa superficial produclda por un aumento en la
polarizacion de las moléculas de agua. Al repelerse aumenta el espaclo-c interlaminar ocasionando
el hinchamiento caracteristico de ciertas arcillas.

Etapa 6. Las moléculas de agua continGan entrando al espacio interlaminar, neutralizando
parcialmente las superficies expuestas, pero manteniéndolas separadas.

Etapa 7. Cuando el equilibrio de hidratacion se ha alcanzado, se forma una estructura interna
hidratada que hace coincidir los bordes cargados positivamente con las caras planas cargadas
negativamente, permitiendo que las moléculas de agua entren y salgan libremente. Si la arcilla esta
sometida a esfuerzos mecanicos puede derrumbarse, pero tiende a formarse nuevamente debido a
que las hojas mantienen una fuerte carga electrostatica que las atrae.

El proceso de hidratacién de las arcillas, puede dividirse segin el tipo de interaccién entre las
particulas en hidratacién superficial o cristalina e hidrataciéon osmotica.
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3.4 MECANISMOS DE INHIBICION DE ARCILLAS EMPLEANDO FLUIDOS DE
PERFORACION.

Los mecanismos de inhibicion de un fluido de perforacion son:
a) Adicion de electrolitos: ciertas sales solubles son usadas en los lodos base agua para controlar
el hinchamiento mediante dos mecanismos:
* Intercambio cati6nico: retarda el hinchamiento osmotico.
* Modificacion de la actividad del lodo: inhibe la hidratacién.
b) Encapsulamiento: adsorcion de polimeros de alto y bajo peso molecular.
c) Balance o equilibrio osmotico: Lodos base aceite como las emulsiones.
d) Fluidos que no mojan: Lodos 100% base aceite.
e) Taponamiento de microfracturas: como asfaltos dispersables en agua.
f) Control del pH.

La adicién de electrolitos y encapsulacién que son los principales mecanismos de inhibicién de
lutitas en fluidos de perforacién base agua.

3.4.1 Adicion de electrolitos.
3.4.1.1 Intercambio catidénico.

Durante las reacciones de intercambio catiénico los cationes més hidratables son reemplazados
por otros menos hidratables. Este tipo de reacciones reducen la cantidad de agua que puede ser

adsorbida por cationes hidratables en la superficie de las arcillas con gran tendencia a hincharse.
(Figura 3.13)

La capacidad de intercambio catidonico se ve influenciada por otros factores como: (a) la
concentracion de los iones a intercambiar, (b) el tamafio del i6n hidratado, (c) el tamafio del ién no
hidratado y (d) la energia de hidratacion.

Para concentraciones equivalentes algunos cationes son absorbidos mas fuertemente que otros,
esta facilidad de adsorcion puede observarse en la siguiente serie de cationes:

H'> A1%> Ba® > Sr** >Ca®* > Mg® > NH* > K' > Na" > U*

Sin embargo, cuando las concentraciones no son equivalentes las reacciones de intercambio son
reemplazadas o entran en competencia con las reacciones de acclon de masa. Por ejemplo: un
exceso en la concentracion de iones sodio en el filtrado del lodo puede afectar la productividad de

la formacién ya que las arcillas de la formacién base calcio pueden convertirse en arcillas base
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sodios mas hidratables como resultado de reacciones de accién de masa. Como resultado el
volumen de solido aumenta.

Los cationes con grandes didmetros y bajas energias de hidratacién como: K*, NHy, Cs” y Rb" se
adsorben mas selectivamente que el Na* y el Cs’. Por ejemplo, los iones de Ca’, con una
capacidad de intercambio elevada, reemplazaran a los cationes de Na' en la estructura de la arcilla
ocasionando que ésta se colapse y provoque una reduccion en el volumen de sélido. Sin embargo
iones como el Ca®* y el Mg”* debido a su gran tamafio y energlia de hidratacion, es l6gico suponer
que ocasionaran que las placas de arcillas se mantengan mas ablertas, lo que acelerara la
adsorcion de agua.

Elion K* es el mas efectivo debido a su pequefio tamafio y a su baja energia de hidratacién lo cual
hace posible que &l catiobn pueda penetrar entre las placas de arcllla sin abrirlas demasiado y
mantenerias juntas por medio de fuerzas de atractivas.

Dependiendo de la energia de hidratacién, el agua sera mas o menos retenida por los cationes.

Por lo tanto podemos concluir que los cationes con didmetros més pequefios y con energias de
hidratacién bajas seran los que deban usarse para reemplazar a otros mas grandes y con elevadas
energias de hidratacién ya que de esta manera las placas se abrirén lo menos posible y la cantidad
de agua que entre sera reducida considerablemente.

Este mecanismo es inefectivo cuando las arcillas que se hinchan tlenen pocos o ningin catién
intercambiable.

Figura 3.14 Representacion esquematica del intercamblo catinico.
3.4.2 Encapsulacion
La inhibicion por medio de polimeros no sélo consiste en el encapsulamiento empleando polimeros

de alto peso molecular, sino que también se pueden utilizar polimeros de bajo peso molecular los
cuales tendrian una funcion similar a la de los electrolitos.
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El mecanismo especifico por el cual los polimeros inhiben la hidrataclén en las arcillas no ha sido
estudiado a detalle, pero se sabe que esta basado en la adsorcion del polimero en la superficie. A
continuacion se mencionaran algunas de las variables que influyen en el mecanismo de inhibicion
asi como la modificacién al propio mecanismo.

3.4.2.1 Peso molecular.
Existen dos mecanismos de inhibicién de acuerdo con el peso molecular del polimero (figuras 3.14
y 3.15):

e Polimeros con bajo peso molecular: la adsorcion de polimeros con bajo peso molecular es
lenta porque las moléculas de polimero deben entrar a través de las laminas. Por lo que la
rapidez de adsorcion disminuye al aumentar el peso molecular. Esta adsorcion del
polimero es similar a las reacciones de intercambio de catlones comunes. Sin embargo, la
probabilidad de que los polimeros con carga pudieran ser Intercambiables con otras
especies es muy baja, esto se debe a que la cadena de polimero esta unida a la superficie
de la arcilla en varios puntos, por lo que es dificil qué el polimero se desorba de todos esos
puntos al mismo tiempo; ademas sus enlaces son muy fuertes teniendo un efecto similar al
de la fijacion del potasio, la cual es irreversible. (figura 3.14).

Placa de ardilla

Hoja tetradcrica
Hoja octaédrica
Hoja tetradécrica
Polimero de
bajo poso Placa de ardilia ::lf:’: i
Hoja tetraédrica peso

molecular

Hoja octeddrica
Hoja tetraédrica

Figura 3.15 Representacion esquematica del mecanismo de inhibicién con polimeros de bajo y alto peso
molecular.

s Polimeros con alto peso molecular: los polimeros con alto peso molecular no pueden penetrar
entre las laminas de la arcilla. Sin embargo, son capaces de adsorberse en las superficies
extenas de varias particulas de arcilla. Esta forma de adsorcién se denomina puenteo. El
puenteo mantiene juntas las particulas de arcilla evitando que las laminas se separen. La
adsorcion es rapida y aumenta con el peso molecular. Ademas disminuye la capacidad de
intercambio catidnico. (figura 3.15).
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3.4.2.2 Carga del polimero.

a)

b)

Polimeros no iénicos: la adsorcién de un polimero sin carga, flexlble y lineal sobre la superficie
de la arcilla generalmente se lleva a cabo mediante la desorcion de numerosas moléculas de
solvente (en este caso agua) y cationes de la superficie. Este es un proceso entropico, ya que
la entropia ganada da la fuerza conductora para la adsorcion. Este no es un proceso de
intercambio catiénico.

Polimeros con carga (figura 3.16).

Polimeros cationicos: la adsorcion de polimeros cargados positivamente se lleva a cabo
mediante interacciones electrostaticas (coulémbicas) entre los grupos catidnicos del polimero y
los sitios cargados negativamente en la arcilla. En este caso se llevan a cabo reacciones de
intercambio catidnico en las que una cantidad equivalente de cationes intercambiables y
moléculas de agua asociadas con éstos sé desorben para que el polimero pueda adsorberse.
El polimero se mantiene unido por medio de interacciones electrostaticas (coulémbicas) entre
los grupos catiénicos de polimero y los sitios cargados negativamente en la arcilla.

Polimeros anidnicos: los polimeros cargados negativamente tlenden a ser repelidos de la
superficie de la arcilla y la adsorcién sera muy pequefia. Sin embargo, la adsorcién también se
promueve por la presencia de cationes polivalentes, los cuales actian como puentes entre los
grupos aniénicos del polimero y los sitios cargados negativamente el la arcilla. A diferencia de
los polimeros catiénicos y los no cargados, los polimeros anlénicos no entran en el espacio
interlaminar de los silicatos.

FParriciiis oe arclila
Franfro

L— Polimero oe 4/fo

PES0 mofrcurier.

Parricirias o arciiie
DTl ren fe rectirrrs
Bor £ POy o /o
BRI RO ACL e

Figura 3.16. Inhibicion de arcillas por medio de encapsulaclén con polimeros.

Figura 3.17 Inhibicién empleando polimeros con carga.
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CAPITULO 4. FLUIDOS DE PERFORACIONz22m,

4.1 FLUIDOS DE PERFORACION Y SU FUNCION.

Originalmente, los fluidos de perforacion (también llamados lodos de perforacion) eran una
suspension de tierra, especialmente arcillas y agua.

Actualmente son una mezcla mas compleja que consta de arcillas, barita, aditivos quimicos y agua,
aire, gas o aceite, dependiendo del tipo de fluido. El lodo circula a través del pozo durante la
perforacion rotatoria y las operaciones de reparacion. Se espera que los fluidos de perforacion
tengan propiedades fisicas y quimicas que les permitan ser usados bajo un amplio rango de
condiciones del pozo.

Los fluidos de perferacion tienen varias funciones, pero a contlnuacién se presentan las mas
importantes:

¢ Retirar los recortes del pozo

e Controlar las presiones de la formacién

e Suspender y descargar los recortes

¢ Obturar las formaciones permeables

e Mantener la estabilidad del agujero

¢ Minimizar los dafos al yacimiento

¢ Enfriar, lubricar y suspender la barrena y el conjunto de perforacién
« Transmitir la energia hidraulica a las herramientas y a la barrena
e Asegurar una evaluacion adecuada de la formacién

e Controlar la corrosion

e Facilitar la cementacion y la terminacién

e Minimizar el impacto al medio ambiente

4.2 CLASIFICACION DE LOS FLUIDOS DE PERFORACION.

La clasificacion de los fluidos de perforacion puede realizarse en base a su densidad o a su fluido
base. De acuerdo al fluido base, los fluidos de perforacién se dividen en fluidos de perforacion
base aceite, fluidos de perforacion base agua y fluidos neuméticos.

Los fluidos de perforacion base agua, a su vez pueden dividirse en tres grandes grupos con sus
correspondientes subdivisiones como se indica a continuacion:
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Fluidos base agua.
a) No inhibidos
¢ naturales
e ligeramente tratados organicos
e inorganicos
b) Inhibidos
e iones como: Ca** ,Na**, K*, NH,"
e« encapsulamiento
e polimeros i6nicos con cierto peso molecular: aniénicos catiénicos anfotéricos
¢ surfactantes idnico y no ionicos.
c) Bajos sélidos

Fluidos base aceite:
a) Lodos base aceite
b) Lodos de emulsion inversa

Fluidos neumaticos:
a) Aire
b) Gas natural

c) Espuma

4.3 PROPIEDADES DE LOS FLUIDOS DE PERFORACION.

Existen tres propiedades basicas de los fluidos de perforacién para conseguir una exitosa
terminacion del pozo: (a) Densidad o peso especifico, (b) viscosidad y (c) pérdida de filtrado o
control de filtrado. '

Estas propiedades son cuidadosamente monitoreadas y controladas para mantener ciertos valores
especificos a lo largo de toda la operacion de perforacion.

4.3.1 Densidad.

El control de la densidad del lodo es muy importante ya que el uso de un fluido con una densidad
no adecuada puede causar el derrumbe de la formacion resultando en la pérdida de circulacion del
lodo o incluso en la pérdida del pozo.

La densidad de los fluidos de perforacién puede variar en un rango que va de 2.9 g/cm® (base aire)
hasta 2.6 g/cm® (lodos base agua densificados con barita).
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4.3.2 Viscosidad.

La viscosidad se define como la resistencia del fluido a fluir o a ser bombeado, esto es, la relacién
entre el esfuerzo de corte y la rapidez de la deformacién al corte.

La viscosidad es una propiedad muy importante de los fluidos de perforacién, ya que ésta influye
sobre la capacidad del lodo para acarrear los recortes hacia la superficie. La viscosidad de
cualquier fluido de perforacién es funcion de cuatro factores: (1) la viscosidad del liquido base, (2)
tamano, forma y numero de particulas de sélidos por unidad de volumen, (3) fuerzas entre

particulas y (4) grado de emulsificacion de aceite en agua o agua en aceite y la estabilidad de las
emulsiones (en fluidos base aceite).

4.3.3 Pérdida de filtrado o control de la pérdida de flitrado.

La capacidad de un fluido para sellar formaciones expuestas a la barrena con un enjarre de baja
permeabilidad, es otro de los requerimientos para una satisfactoria terminacion del pozo. Debido a
que la presion de la columna del lodo debe ser mayor que la presién de poro de la formacién, el
fluido podria invadir las formaciones permeables si el enjarre no fuera formado.

Para la formacién de un enjarre es esencial que el lodo contenga algunas particulas de tamafio
ligeramente menor que los poros abiertos de la formacién. Esas particulas las cuales son
conocidas como particulas “puente” son atrapadas en la superficie de los poros, mientras que las
particulas mas finas son al principio acarreadas hacia la formacién. La suspension de particulas
finas que entran a la formacion mientras que el enjarre esta siendo establecido es conocida como
“chorro de loda”. El liquido que entra subsecuentemente es conocido como filtrado.

La permeabilidad del enjarre depende de la distribucién de tamafio de particulas en el lodo y de las
condiciones electroquimicas. En general la mayoria de las particulas que estan en el rango de
particulas coloidales bajan la permeabilidad del enjarre. La presencla de sales en los lodos con
arcillas incrementan la permeabilidad del enjarre fuertemente, pero clertos coloides organicos son
capaces de bajar las permeabilidades del enjarre aln en soluciones saturadas. Los adelgazantes
usualmente disminuyen la permeabilidad del enjarre debido a que dispersan las arcillas agregadas
a particulas mas pequefias.

Las propiedades de filtracién requeridas para una satisfactoria terminaciéon de un pozo dependen
grandemente de la naturaleza de las formaciones a ser perforadas. Formaciones estables con
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bajas permeabilidades como son carbonatos densos, areniscas y lutitas pueden ser perforadas con
un pequerio control o sin control de las propiedades de filtracién. Pero muchas lutitas son sensibles
al agua, es decir en contacto con agua desarrollan presiones de hinchamiento y pueden ocasionar
cavernas y ensanchamiento del hoyo.

4.4 FLUIDOS DE PERFORACION BASE AGUA.

4.4.1 Definicion.

Los fluidos base agua son aquellos que cuya fase continua es el agua y generalmente constan de
cuatro fases basicas: (1) agua, (2) sélidos coloidales activos, (3) sélidos inertes y (4) quimicos.

Agua. Es la fase continua y puede ser fresca, dura o salada. La funcién principal de ésta consiste
en proveer la viscosidad inicial la cual podra ser modificada para las propiedades reolégicas
deseadas. La viscosidad del agua es funcion directa de la temperatura e indirecta de la presion,
también depende de la concentracién de sales.

La viscosidad de las aguas de salmuera aumenta con la concentraclén de sal y la saturacion puede
ser elevada como 1.7 veces la del agua fresca a la misma temperatura.

La segunda funcion de la fase continua es suspender los sélidos reactivos coloidales (como la
bentonita), sélidos inertes (como la barita) y otros sélidos perforados.

El agua también actia como:

(a) Un medio de solucion para todos los aditivos quimicos agregados al fluido de perforacion (las
propiedades del agua afectan el desempeiio de los aditivos quimicos)

(b) Un absorbente del calor generado durante la perforacion.

Sdlidos coloidales activos (Viscosificante). Los soélidos activos los forman las arcillas
agregadas a los lodos base agua. Las arcillas se agregan para aumentar la viscosidad, la fuerza de
gel, el punto de cedencia y disminuir la pérdida de fluido. Los Ingenieros de lodos dividen las
arcillas usadas en los lodos de agua fresca en tres tipos: (a) montmorillonitas, (b) caolinitas y (c)
ilitas. Montmorillonita (esmectita) es la mas comunmente usada por su gran habilidad para
hincharse uniformemente en agua fresca sobre la aplicacién al corte, dando como resultado una

mezcla mas homogénea de agua y arcilla. El tipo de arcilla montmorillonitica mas usada es la
bentonita.
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Para los lodos de agua salada se emplean arcillas como la atapulgita y la paligorskita, las cuales
son capaces de hincharse en medios salinos. La habilidad de la bentonita para hidratarse y
hacerse dispersa se reduce en presencia de electrolitos en el agua.

Sdlidos inertes (Materiales que dan peso). La principal funcion de estos materiales consiste en
dar al lodo la densidad necesaria para:

a) Prevenir el flujo de los fluidos de la formacién que esta siendo perforada hacia el lodo.

b) Mantener constante la presion del fondo del agujero, la cual debe ser ligeramente mayor que la
presion de la formacion.

¢) Mantener la presion hidrostatica de la columna del lodo un poco mas elevada que la presion de
la formacién.

Si el lodo no cuenta con la densidad adecuada durante la perforacién se pueden presentar
problemas como la pérdida de circulacion, succion de los fluidos de la formacion hacia el pozo y el

rapido incremento en la presion del fondo, al sacar o meter la tuberfa de perforacion y de
revestimiento.

A continuacién se mencionan algunos de los aditivos utilizados en fluldos de perforacion:

a) Sales solubles como cloruro de sodio, cloruro de calcio, cloruro de potasio, carbonato de sodio
y nitrato de sodio.

b) Sdlidos suspendidos, incluyen (1) carbonatos como CaCo; o dolomia, (2) barita (sulfato de
bario) y (3) Hematita (Oxido de hierro).

e Carbonatos: la caliza es un material inerte que esta compuesto de calcita (CaCQOs), tiene
una gravedad especifica de 2.71 mientras que la dolomfa CaMg(COs), tiene una gravedad
especifica de 2.87. La maxima densidad obtenida por usar callza es de aproximadamente
1.47 g/cm® en lodos base agua y de 1.40 g/cm® en lodo base aceite.

s Barita: la gravedad especifica de las baritas (BaSO,) varla de 4.2 a 4.3, la barita se usa en
fluidos de perforacion dando densidades de hasta 2.63 g/cm® (2630 kg/m®).

s Hematita: la gravedad especifica de la Hematina es del orden de 5.0, se emplea para
obtener densidades de hasta 3 g/cm® (3000 kg/m?).

Quimicos. Aunque tradicionalmente los lodos base agua consisten de los tres componentes
previamente mencionados, en la actualidad los quimicos forman parte de su formulacién. Estos
quimicos pueden ser tanto organicos como inorganicos. Cada grupo puede ser subdividido en
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subgrupos basados en sus funciones especificas: (1) adelgazantes (organicos e inorganicos), (2)
dispersantes y (3) defloculantes.

4.4.2 Clasificacion de los Fluidos de Perforacion base Agua.

Existen diferentes clasificaciones de los lodos base agua segun el parémetro que se tome de
referencia. En este caso la clasificacion se hara de acuerdo a su capacidad para inhibir la
hidratacion de las lutitas, dividiéndolos en: lodos no inhibidos y lodos inhibidos.

4.4.2.1 Lodos no inhibidos.

Naturales: estos lodos estan compuestos por agua y arcillas de las mismas formaciones
perforadas sin ningln aditivo. Se usan raramente ya que no poseen las propiedades adecuadas
para ser un buen fluido de perforacion.

Agua dulce: usualmente consisten de una mezcla acuosa de bentonita y agua o de una arcilla
bentonitica; contienen menos de 120 ppm de calcio y en ocasiones se les agrega un inhibidor de
corrosion. Este tipo de lodos es muy sensible a la contaminacién por cemento, alto contenido de
sélidos, sales monovalentes, cationes divalentes, yeso, aguas duras, temperaturas y gases. Como
resultado de esta contaminacion se han desarrollado numerosos aditivos para combatirla.

4.4.2.2 Lodos inhibidos.

Se desarrollan como resultado de la necesidad de minimizar los dafios a la formacion y mantener
la estabilidad del pozo cuando se esta perforando con base agua, ya que como sabemos existen
formaciones con lutitas altamente hidratables que al ser perforadas con lodos base agua pueden
danarse y ocasionar problemas tales como el derrumbe de las paredes del pozo.

Un lodo inhibido se define como cualquier fluido de perforacién que tenga una fase acuosa cuya
composicion quimica tienda a retardar e incluso a prevenir (inhibir) apreciablemente la hidratacién y
la dispersion de la arcilla a través de medios quimicos y/o fisicos.
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4.4.3 Ventajas y Desventajas de los Fluidos de Perforacién Base Agua.

Ventajas:

e Compatibilidad con la mayoria de los componentes del lodo, ya que el agua es un disolvente
universal.

e Bajo costo.

¢ Tienen bajo impacto sobre el medio ambiente, pues los recortes impregnados con el lodo no
tienen aceite.

Presentan tixotropia, dicha propiedad ayuda a suspender los recortes.

Existen diferentes tipos de formulaciones segun las necesidades.

Desventajas:

e« Se contaminan facilmente por la presencia de sal, yeso y cemento; por lo que es necesario
estar cambiando-de tipo de lodo.

¢ Inestabilizan el pozo, ya que el agua que penetra hacla la formaciéon hincha a las lutitas
provocando problemas como el derrumbe de las paredes del agujero. Por lo que requieren de
aditivos para minimizar los efectos de la inestabilidad.

e Se solidifican a elevadas temperaturas.

¢ Requieren agentes de lubricacién.
4.5 REOLOGIA DE LOS FLUIDOS DE PERFORACION BASE AGUA.

Las propiedades de flujo de un fluido deben controlarse si pretendemos que se comporten en
forma apropiada en cada una de sus funciones. Estas propiedades son en gran parte dependientes
de la relacion esfuerzo cortante -velocidad de corte.

Dentro de las propiedades reoldgicas y tixotrépicas, que permiten conocer el comportamiento de
los fluidos de perforacion se tienen a la Viscosidad Aparente, Viscosidad Plastica, Punto de
Cedencia y los Esfuerzos de Gel'. Dichas propiedades reoldgicas son monitoreadas para facilitar la
optimizacion del proceso de perforacion.

Los factores afectados por no tener un control adecuado de la reologia de lodo incluyen a: (a) la
limpieza del pozo, (b) la suspensién de lodos, (c) la estabilidad del pozo, (d) el control de sélidos
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4.5.1 Modelos Reolégicos empleados en fluidos de perforacién.

El comportamiento reolégico de los fluidos de perforacion puede ser representado por varios
modelos reolégicos. Los modelos comunmente empleados son: (a) Bingham, (b) Ostwald-de-
Waele, también llamado Ley de Potencias, (c) Herschel-Bulkley (ley de potencias con punto de
cedencia), (d) Roberston y Stiff y () Casson.

4.5.1.1 Modelo de Bingham.

Es el modelo mas simple en donde esta dada la proporcionalidad directa entre el esfuerzo y la
velocidad de corte, una vez que se ha excedido un esfuerzo Inicial para que empiece el
movimiento. Este modelo se representa por medio de:

. T-To = [y (dv/dr) obien 1-1o= gy
Donde:

1 = esfuerzo de corte
1o = esfuerzo requerido para iniciar el flujo (punto de cedencia)
W, = Vviscosidad plastica

y = rapidez de corte.

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

4.5.1.2 Modelo de Ostwald de Waele (Ley de Potencla).

Este modelo describe las caracteristicas del fluido de perforacién sobre los rangos de rapidez de
corte que se encuentran normalmente en él anulo del pozo. El modelo de la ley de potencia
describe la curva de consistencia del modelo de flujo pseudopléstico sin punto de cedencia y sus
curvas de consistencia pasan por el origen. Las curvas son no lineales, pero se aproximan a la
linealidad a altas rapideces de corte.

El modelo matematico que describe el modelo de la ley de potencia es el siguiente:

1=Ky
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Donde:

K = indice de consistencia, término semejante a la viscosidad y s un Indicativo de la consistencia
del fluido, es decir, si el valor de K aumenta, el fluido es més viscoso y viceversa.
n = indice de comportamiento del fluido. Es una medida de la no idealidad del sistema.

Dependiendo del valor de n la ecuacién de la ley de potencia describe los siguientes modelos de
flujo:

Tabla 4.1. Parametro “n” del Modelo reolégico de Ley de Potencia.

La viscosidad efectiva disminuye con la
rapidez de corte
Newtoniano n=1 La viscosldad no cambia con la rapidez

de corte
Dilatante n>1 La viscosidad efectiva aumenta con al
) rapldez de corte

Los valores correspondientes a n y K se pueden obtener a partir de la ecuacion de la ley de
potencia si se aplica el logaritmo base 10 quedando la expresion siguiente:

log T = n logy + logK

al realizar una gréfica de logt vs log v se obtiene una linea recta con pendiente n y ordenada al
origen K.

La n también puede ser calculada por la siguiente ecuacion en donde R,w y Ryw que corresponden
a las lecturas del dial 2w y 1w respectivamente:
N= (log10(Rw/R1w)/0.301)
Donde 1w puede ser 300 rpm y 2w puede ser 600 rpm.
El valor de K también puede ser calculado usando la siguiente ecuaclén:

K = (5.1*Ry /(51117
K se expresa en Ib/100ft>.

No obstante que este modelo es empirico, ha sido ampliamente utilizado debido a que gradientes
de velocidad intermedias, reproduce adecuadamente el comportamlento de flujo de muchos fluidos
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pseudoplasticos y dilatantes, ademas de que cuando ha sido usado en problemas de flujo en
tuberias ha dado excelentes resultados.

4.5.1.3 Modelo de Herschel-Buckley (Ley de potenclas con punto de cedencia}.

Este modelo también caracteriza a los fluidos pseudoplasticos y dilatantes, con la diferencia de que

en este, se incorpora un tercer parametro que representa a un esfuerzo de cedencia. Este modelo
se representa por medio de:

Donde : 1p=esfuerzo inicial o punto de cedencia

'nyK, tienen un significado similar a la constante del modelo de Ostwald-de-Waele.

Tabla 4.2. Parametros de la Ley de Potencia con Punto de Cedencia.

n=1y 1,=0 Ley de Newton
n=1y 150 Bingham
n#1 y 1,=0 Ley de potencias

4.5.1.4 Modelo de Robertson y Stiff.

Este modelo proporciona la descripcion de fluidos pseudoplasticos con punto de cedencia, ademas
describe adecuadamente la relacion entre el esfuerzo de corte y la velocidad de corte para la
mayoria de los fluidos en la perforacién de pozos petroleros.

Se expresa como:

r=Aly+C)

A y B, pueden ser consideradas en una forma similar a los parametros del modelo de la Ley de
Potencias (K y n).

C = factor de correccion a la rapidez de corte en lugar de correcclén del esfuerzo cortante.
(y+C) = velocidad de corte efectiva o la velocidad de corte que serla requerida por un fluido de la
Ley de Potencias para producir el mismo esfuerzo cortante.
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Tabla 4.3. Parametros del modelo Robertson y Stiff.

B=1y = ‘ Ley a Newtn

B=1y Cz0 Bingham
B#1y C=0 Ley de potencias

4.5.1.5 Modelo de Casson.

Fue desarrollado para el estudio reolégicos de sistemas heterogéneos, el cual es usado en la
industria del plastico, pintura, etc. Lausson y Reid aplicaron este modelo reoldgico a los fluidos de
perforacién, debido a que las viscosidades a velocidades de corte elevadas, pueden ser obtenidas
(extrapoladas) en el campo utilizando solamente datos a velocidades de corte bajas e intermedias.

El modelo desarrollado se representa por:

p' = plt vyt
Donde:
| = viscosidad

p.=viscosidad infinita (a valores muy altos de velocidades de corte).
C, puede ser considerada como el punto de cedencia.

En la ecuacién anterior se puede observar que existe una relacién funcional entre la viscosidad y la
velocidad de corte, a diferencia de los otros modelos en donde la relacién funcional es la velocidad
de corte con el esfuerzo cortante. Sin embargo, dicha ecuacién puede ser expresada también por
la siguiente relacion:

1
= ply 4 1)
En la cual el modelo de Casson ya esta representado como una relacién funcional entre el

esfuerzo y la velocidad de corte.

4.6 TIXOTROPIA.

Es conocido que el flujo no newtoniano constituye actualmente una parte de otra ciencia mas
amplia que es la reologia, es decir la ciencia del flujo y la deformaclién, que estudia las propiedades
mecanicas de los gases, liquidos, plasticos substancias asfélticas y materiales cristalinos. Por lo
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tanto el campo de la reologia se extiende desde la mecénica de fluldos newtonianos por una parte

hasta la elasticidad de Hooke por otra. La region comprendida entre ellas corresponde a la
deformacién.

El comportamiento reolégico en estado estacionario puede establecerse mediante una forma
generalizada de la ecuacion:

T=-17Y

En la que 7 (viscosidad intrinseca) puede expresarse a su vez en funcion de y rapidez de corte) o

de 1 (esfuerzo de corte) indistintamente.

En las regiones en que 1 disminuye al aumentar la velocidad de corte, el comportamiento se
denomina pseudopléstico; y dilatante en las que 1 aumenta con dicha rapidez de corte.

Si 1 resulta indepeﬁdieme de la velocidad de corte, el fluido se comporta como newtoniano y
entonces n=|.

Como se menciond en la seccién anterior se han propuesto numerosas ecuaciones empiricas o
“modelos” para expresar la relacion que existe entre Ty .

En estado no estacionario pueden existir otras formas de comportamiento no newtoniano. Por
ejemplo, los fluidos que presentan una disminucion limitada de 1 con el tiempo al aplicar
repentinamente un esfuerzo cortante 1, se denominan tixotrdpicos, recibiendo el nombre de
reopécticos los que dan lugar a un aumento de n con el tiempo en esas condiciones. Los fluidos

que recobran parcialmente la forma original al cesar el esfuerzo de corte se denominan
viscoelasticos.

Generalmente la mayoria de los fluidos de perforacién contienen arcillas que presentan
propiedades tixotropicas. La tixotropia es un fenémeno en el cual un fluido se comporta como
liquido cundo fluye y cambia a gel cuando esta en reposo. Es de gran importancia para los fluidos
de perforacion presentar esta propiedad, ya que se espera que los recortes en el fluido
permanezcan en suspension cuando se detenga la circulaclén de lodo. Si la fuerza de gel de un
lodo se mide inmediatamente después de haber sido “cortado” y repetidamente después de dejar
largos periodos de descanso, se encontrard generalmente que los valores obtenidos aumentan a
una rapidez decreciente hasta que se alcanza un valor maximo (este comportamiento es una
manifestacién del fendmeno tixotropia).
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En el caso de los fluidos de perforacion el fendmeno es causado por el lento rearreglo de las
placas de arcilla en las posiciones de minima energla libre para satisfacer las cargas
electrostaticas de la superficie (las cargas positivas tienden a unirse con las superficies negativas
generando contactos carga-superficie). Después de un periodo de descanso, un lodo tixotrépico no
fluirda a menos que el esfuerzo aplicado sea méas grande que la fuerza de la estructura de gel. En
otras palabras, la fuerza de gel se convierte en el punto de cedencla, 1,. La fuerza de la estructura
de gel formada es una funcién de la cantidad y tipo de sdlidos, tiempo, temperatura y
constituyentes quimicos del lodo. Las fuerzas de gel se clasifican normalmente como progresivos
(fuertes) y fragiles (débiles).

La fuerza de gel progresiva (es la menos deseable) se incrementa con el tiempo mientras que la
fragil (aunque puede tener un valor inicialmente alto) sélo se incrementa ligeramente con el tiempo.
Ya que el gel fragil se rompe facilmente, la presion de bombeo requerida para empezar la
circulacion es menor. Por su parte, los geles progresivos es el factor que mas influye en la presion
requerida para establecer la circulacién de la columna del lodo después de meter y sacar del pozo

la sarta de perforacién y en la magnitud de represionamiento y de la cantidad de fluido succionado
hacia la formacion.

La viscosidad de uri fluido tixotrépico depende del tiempo de corte, asl como de la velocidad de
corte debido a que los componentes estructurales cambian con el tiempo de acuerdo a la historia

de corte del fluido. Por esta razén se conocen a los fluidos tixotréplcos como “fluidos que tienen
memoria".
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CAPITULO 5. TRABAJO EXPERIMENTAL.

El trabajo experimental y metodologias realizadas en este trabajo se describen en el presente
capitulo y se dividen en las siguientes partes:

e Sintesis ‘de homopolimeros y copolimeros de Acrilamida(AM)-N,N-
Dimetilaminopropilacrilamida(DMAPA).

e Caracterizacion Fisicoquimica de los polimeros sintetizados.

e Aplicacion de una poliacrilamida comercial y un copolimero de Acrilamida(AM)-N,N-
Dimetilaminopropilacrilamida(DMAPA), como inhibidor de hidratacién de lutitas (en un
fluido de perforacion).

5.1 SINTESIS DE HOMOPOLIMEROS Y COPOLIMEROS BASE ACRILAMIDA.
5.1.1 Formulacion.

Como en todo trabajo de investigacion es necesario conocer la naturaleza fisica y quimica de los
monémeros (reactivos) que se utilizaran en dicho trabajo, por lo tanto en las Tablas 5.1 y 5.2 se
muestran algunas de las caracteristicas reportadas en la literatura de los monémeros de Acrilamida
y N,N-Dimetilaminopropilacrilamida.

Para el desarrollo de las formulaciones de copolimeros de AM-DMAPA se tomo como base el
articulo de McCormick & Nonaka'' “Synthesis and aqueous solution behaviour of associative
acrylamide/N-alkilacrylamide copolymers”, en donde se demostré que pequefas cantidades de
monémeros de alquilacrilamida en un copolimero con acrilamida tuvieron un cambio muy
significativo en la viscosidad de éste.

Asi, las formulaciones que se propusieron para la obtencién de copolimeros de AM-DMAPA se
muestran en la Tabla 5.3 y 5.4

5.1.2 Metodologia para Polimerizacién en Soluci6n'!#%30:31:32.33,34

5.1.2.1 Parte Experimental.

Para la sintesis de los homopolimeros de AM, homopolimeros de DMAPA y copolimeros de AM-
DMAPA en solucién se realizaron las siguientes actividades:
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Eleccion y preparacion de una técnica de polimerizacion en solucién para la sintesis a los
homopolimeros de PAM y PDMAPA, asi como su purificacién.

Preparacion de los copolimeros de AM-DMAPA a diferentes composiciones en mol.

Purificacion y secado de los polimeros obtenidos para su envio a caracterizacion.

5.1.2.2 Técnica de Polimerizacion en Solucion.

Los pasos que se siguieron para la sintesis de los polimeros se resumen a continuacién.

En un reactor de vidrio con 3 entradas de 500 mi de capacidad, equipado con un termémetro y
entrada de nitrégeno se introdujo agua desionizada la cual fue burbujeada con nitrégeno
durante 30 minutos con agitacién. El medio de agitacién que se empleo fue agitador magnético
empleando como medio de calentamiento aceite (figura 5.1).

Se introdujeron el(los) monémero(s) y se dejaron 15 minutos con burbujeo de nitrégeno y
agitacién continua.

Al término de este tiempo se introdujeron los iniciadores que son el persulfato de potasio y
bisulfito de sodio (par redox) (disueltos en agua).

La temperatura se elevo lentamente hasta alcanzar 50°C. Esta temperatura se mantuvo hasta
el término de la reaccion que fue de 2 hr.

Se permitié que la solucién se enfriara a temperatura amblente para su posterior precipitacion.

Las soluciones se concentraron eliminando agua mediante un Rotavapor BUCHI RE111 para
facilitar la posterior precipitacién del polimero.

5.1.2.3 Purificacion de Polimeros.

Para facilitar la obtencién de los copolimeros y que estos tuvleran la menor cantidad de
mondmeros residuales se realiz6 lo siguiente:
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1. Como las poliacrilamidas no son solubles en alcoholes, se empleo una mezcla de
metanol/agua 50:50 en volumen para precipitar el polimero, considerando que los monémeros
si son solubles en alcoholes. La mezcla de metanol-agua se agregé gota a gota a la mezcla de
reaccion con agitacion continua y temperatura ambiente.

2. Después de la primera precipitacion el polimero se volvié a disolver en agua y se realizé
nuevamente la precipitacion.

3. El producto fue secado en una estufa a vacio a temperatura ambiente y posteriormente pesado

para calcular el rendimiento de la reaccién. Los polimeros obtenidos se encuentran en forma
de granulos y peliculas.

5.2 CARACTERIZACION FISICOQUIMICA DE POLIMEROS.

La Caracterizacion Fisicoquimica de los homopolimeros y copolimeros obtenidos en los
experimentos de polimerizacion consistio en los andlisis que se presentan en la Tabla 5.5.

A partir de los resultados de la caracterizacién fisicoquimica aplicada a los polimeros se llegé a las

conclusiones correspondientes a cada andlisis, asi fue posible conocer las propiedades de dichos
polimeros.

Tabla 5.1. Propiedades fisicas de los monémeros.*

Peso molecular (g/mol) 71.08 156.23
Densidad a 20°C 1.122 0.957
Punto de Ebulliciéon (°C) 87 -
Punto de fusién (°C) 84.5 -
Indice de Refraccion 1.4085 s
Solubilidad en agua a 2155 Soluble
20°C (g/100q)

Soluble en Metanol, DMF EA, metanol

*Ref. Encyclopedia of Chemical Technology, Fourth Editlon, USA 1991
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B
)
‘u‘—'
Termometro —
Nitrogeno
Medio de calentamiento
{aceite)
—— Barra de agitacion magnétics ——

Figura 5.1 Sistema de Polimerizacién en Solucién.

Tabla 5.2. Estructura quimica de los monémeros.

. ‘MONOMERO
CH,=CH POLI(ACRILAMIDA) | -(CHp-CH),-
| |
CONH, CONH;
CH,=CH : POLI(N,N- ~(CHo-CH),-
| DIMETILAMINO-PROPIL- |
CONH(CH,)sN(CHa)» ACRILAMIDA) CONH(CH,)sN(CH),

Tabla 5.3. Formulacion: Relacién de monémeros de AM y DMAPA (porcentaje en moles).

. MUESTRA | = M-1 M2 | M3 4 M5
Acrilamida 95 98 99 99.75
DMA 5 2 1 0.25
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Tabla 5.4. Formulacion: Relacion de monémeros de AM y DMAPA (porcentaje en peso).

MUESTRA | M1 | M2 [~ N& 1 M4 | ™5
Acrilamida 89.63 95.71 97.83 98.37
DMAPA 10.37 4.29 217 1,63

Tabla 5.5. Caracterizacién Fislcoquimica.

|- PROPIE : ZARRRATE . /NOR)
IR Determinacion de grupos Espectrofotémetro IR -
funcionales Perkin Elmer 1320
TGA T de degradacion Analizador Térmico ASTM E-1131
TGA 7, Perkin Elmer,
empleando la norma
DTA Tm Analizador  Térmico ASTM E-794
Diferencial DTA Perkin
Elmer
DSC Tg DSC Perkin Eimer, ASTM E-1356
Modelo Pyris |
“C-NMR Informacién Jeol Modelo Eclipse -
configruracional. 300

5.3 EVALUACION DE LOS POLIMEROS DE ACRILAMIDA COMO INHIBIDORES DE
HIDRATACION DE LUTITAS EN FLUIDOS DE PERFORACION BASE AGUA™.

Para la evaluacién de los polimeros como inhibidores de hidratacién de lutitas en fluidos base agua
es necesario realizar las pruebas que se mencionan a continuacién.

+ Pruebas sobre muestras de nucleo (Capacidad de Intercamblo 16nico)

¢ Preparacion y pruebas sobre fluidos de perforacion (Determinacion y ajuste de densidad y
pH)

+ Anejamiento Dinamico de los fluidos

¢ Pruebas de aispersic‘m del nicleo

+ Filtracion API.

¢ Medicién de reologia a los fluidos recién preparados (AR), a los fluidos resultantes de la
prueba de dispersion (DR 4h) y a los fluidos que fueron rolados a 150°C durante 18 h (DR
18 h).

¢ Prueba de expansién en volumen (medicién de hinchamiento)

¢ Analisis quimicos para determinacion de cloro, calcio y alcalinidad de los filtrados
obtenidos. -

¢ Prueba de Tiempo de Succién Capilar.
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5.3.1 Formulacién y Procedimiento para la Preparaclén de Fluidos de Perforacion
Base Agua Inhibidos.

Formulacién.

La formulacién empleada para la obtencion del fluido de perforaciéon base agua se presenta en la
Tabla 5.6.

Tabla 5.6. Formulacion para Fluidos Inhibidos.

‘gu c:iéstiléda 1 000 m 30 i ‘ 6 I =
Bentonita 309/ 10 min 6 500 £+ 500
Lignito natural 8.09/ 10 min. 6 500 £ 500
NaOH 20% A pH=9-10 10in 6 500 + 500
Reductor de Filtrado’ 304g/ 10 min 6 500 £ 500
Inhibidor 109/ 10In 6 500 £ 500
Barita Ajustar a 1.3 g/cc 10in 6 500 £ 500
Procedimiento.

El procedimiento que se realizé en la preparacién de los fluidos es el siguiente:

1. En un recipiente de vidrio de capacidad aproximada de 4 lts se colocé la cantidad de agua
necesaria, la bentonita se mezcléd con el agua poco a poco empleando como medio de
agitacién un dispersor de laboratorio (Premier Mill Corporation Model 90a) a 6500-7000 rpm
durante 30 min. (hidratacién de bentonita).

2. Se tomd el pH del lodo empleando un potenciémetro ORION Model 720 A, cuando este fue
menor de 9, se agregaron gotas de la solucién de NaOH para alcanzar un pH de 9-10.

3. Se anadi6 la cantidad indicada de lignito natural, al agregarlo se bajo la velocidad de agitacion
lentamente, y posteriormente se subié al rango de 6500-7000 rpm durante 10 min.

4. Nuevamente se bajé la velocidad para agregar el reductor de filtrado y dispersar durante 10
min.

5. Se agreg6 el inhibidor (previamente disuelto en agua).

6. Se ajusté la densidad con barita. La densidad obtenida al final fue de 1.3 g/cm®. Se empleé una
balanza de lodos Baroid 14000 para la determinacién de la densidad®.
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5.3.2 Pruebas para Evaluacion de Fluidos de Perforaclén base agua.

'En esta seccion se describen brevemente las caracteristicas de cada una de las pruebas
realizadas para la evaluacion de los fluidos de perforacion base agua.

5.3.2.1 Capacidad de Intercambio Catiénico®.

La capacidad de intercambio catidnico (CIC) es una determinacién réapida de la cantidad de
montmorillonita presente en una arcilla. La prueba consiste en medir la cantidad de azul de
metileno que es adsorbido por la arcilla.

Esta prueba también llamada prueba de azul de metileno indica la cantidad de arcilla activa ya sea
en un lodo o en una muestra de Iutita. Los materiales organicos sl estan presentes en la muestra
son destruidos por oxidacién con peréxido de hidrégeno. La muestra es titulada con un estandar de
solucién de azul de metileno hasta que la capacidad de adsorcién sea satisfecha, esta es conocida
por la aparicién de un color azul en el agua en la cual est4 suspendida la muestra.

5.3.2.2 pH®.

La relativa acidez o"alcalinidad de un liquido es convenientemente expresada como pH. Definido
como el logaritmo negativo (base 10) de la concentracién de iones hidrégeno, la unidad de pH
disminuye cuando incrementa la acidez por un factor de 10. Arriba de pH 7 la concentracion de
iones hidroxilo aumenta en un factor de 10.

El control 6ptimo de los sistemas de fluidos de perforacién se basa en el pH, asi como la deteccién
y tratamiento de ciertos contaminantes. Por ejemplo un lodo formulado con bentonita y agua fresca
tiene un pH de 8 a 9. La contaminacién con cemento elevaria el pH de 10 a 11 y el tratamiento con
polifosfato acidificado nuevamente llevaria al pH entre 8 y 9. Otras razones por las que es
necesario el control de pH incluyen el mantenimiento de los lodos tratados con calcio, mitigacién de
la corrosion y el uso efectivo de adelgazantes. El procedimiento para medicién de pH de fluidos de
perforacion se describe en la Seccién 9 del APl RP 13B1.

5.3.2.3 Densidad®-.

Para la determinacién de la densidad de un fluido se emplea una balanza de lodos Baroid 14000,
la cual permite registrar la densidad del fluido en Ib/gal, Ib/ft’ y g/em®. La medicién de la densidad
se realiza de acuerdo al procedimiento descrito en el APl RP 13B-1 Seccién 3.
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La balanza de lodos esta disefada con una copa en donde se coloca el fluido en uno de los
extremos de un brazo, esta copa es balanceada por un contrapeso fijo en el otro extremo del
brazo, el brazo se coloca en un soporte en donde la aguja para determinar densidad puede
moverse libremente a lo largo de la escala graduada. Un nivel de burbuja estd montado en el
soporte para un balanceo exacto.

Figura 5.2 Balanza de lodos.

5.3.2.4 Afiejamiento Dinamico de los Fluidos™.

Muchos constituyentes del lodo se degradan lentamente con la temperatura. Esta degradacién
ocurre mientras circula el fluido, pero es mas severa cuando este llega al fondo del pozo debido a
que hay una temperatura mas alta. Por lo tanto es necesarlo evaluar el afiejamiento a
temperaturas elevadas para observar el comportamiento de los aditivos.

Esta prueba se realiza en celdas de aluminio o bronce resistentes a la presion, estas estan
comercialmente disponibles en tamanos de 260 o 500 cm®. Las celdas empleadas son de acero
inoxidable (Baroid No. 76012, capacidad 500 ml).

Para prevenir la ebullicion de la fase acuosa, las celdas son presurizadas con nitrégeno a través de
las conexiones dispuestas para este propésito. La presion aplicada debe ser al menos igual a la
presién de vapor del liquido a la temperatura de la prueba.

Para simular que el lodo esta circulando en el pozo, las celdas son roladas por al menos 16 horas
a la temperatura promedio del fluido circulante en el pozo en un horno de rolado con capacidad
para 16 celdas (Horno rolador 70100 proporcionado por Baroid). Las celdas son enfriadas a
temperatura ambiente y las propiedades reolégicas y de filtracion son medidas y comparadas con
las propiedades antes del afejamiento, de acuerdo al procedimlento descrito en el Manual de
Procedimientos para la prueba de dispersion y afejamiento dindmico del IMP (1998).
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5.3.2.5 Prueba de Dispersién del Nicleo® (DR 4h).

La prueba de dispersion involucra la interaccion entre el fluido y el nicleo (el nicleo es un trozo de
arcilla el cual es cortado en forma de cilindro durante la etapa de perforacion de un pozo). El fluido
y fragmentos o pastillas del nucleo son colocados en una celda resistente a la presion, dicha celda
se coloca en un horno durante 4 h, la celda es rolada a una temperatura de 180°C, de acuerdo al
procedimiento descrito en el Manual de procedimiento para la prueba de dispersién y afejamiento
dindamico a 18 horas (IMP 1998).

Después del termino de la prueba la celda es enfriada a temperatura ambiente, el nicleo es
recuperado en una malla o tamiz del numero 30 y posteriormente este es lavado con agua y
secado. Al fluido le son determinadas las propiedades reoldgicas y de filtracién y al nicleo se le
realiza la CIC (capacidad de intercambio catiénico).

Figura 5.3 Celda de Rolado.

Figura 5.4 Homo de rolado.
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5.3.2.6 Filtracién Estatica (Filtracién API)**,

La medicién del comportamiento de filtracién y caracteristicas del aglomerado (enjarre) de un fluido
de perforacion son fundamentales para el control y tratamiento del fluido, asi como las
caracteristicas del filtrado (determinacién del contenido de alcalinidad, cloro y calcio).

La prueba de filtracion se realiza a baja presién y temperatura ambiente durante un intervalo de 30
minutos empleando una celda resistente a la presion, de acuerdo al procedimiento descrito en la
Seccién 5 del APl RP 13B-1. La celda tiene una forma cilindrica hecha de materiales resistentes a
soluciones altamente alcalinas de manera que la presién puede ser admitida dentro de la celda y
liberada por la parte superior. El arreglo es de tal manera que un papel filtro Whatman No. 50
especial para la prueba de filtracién a baja presién y baja temperatura puede ser puesto en el
fondo de la cadmara justo arriba de un soporte. Debajo del soporte se encuentra un tubo de drenado
para descargar al filtrado en una probeta graduada.

5.3.2.7 Enjarre™®.

Es la propiedad que tienen los fluidos de control de formar una costra o pelicula sobre la formacién
para reducir el filtrado del fluido. Para que se pueda formar un enjarre o costra de sélidos en la
formacion se requiere:

> Que el yacimiento contenga un medio poroso y permeable.

» Una diferencial de presion.

> Un fluido de control con sélidos en suspension que sea capaz de formarlo.

Para determinar el enjarre de un fluido base agua (con material coloidal) se utiliza el sistema de
filtracion de la seccion anterior de baja presion y baja temperatura. El espesor del enjarre se

reporta en milimetros y se trata de explicar su apariencia de acuerdo a lo mencionado en la
Seccién 5.2 del API RP 13B-1.

Figura 5.5. Sistema para realizar la filtracién estatica (Baroid No. 31100, unidad de 6 celdas a presién).
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5.3.2.8 Expansion en Volumen®.

Esta prueba consiste en medir el porcentaje de expansion de una pastilla de nicleo en funcién del
tiempo. La pastilla de nicleo se encuentra en contacto permanente con el fluido que permanece
estatico durante toda la prueba. La medicion es realizada en una celda equipada con un sensor
que registra un aumento en el espesor de la pastilla, dicho registro es enviado a una computadora
en donde éste es procesado y finalmente puede ser interpretado en gréficas de % de expansion en
volumen en funcién del tiempo. La realizacién de dicha prueba se encuentra reportada en el
“Manual de operacién del medidor de hinchamiento”, IMP (1998) el equipo empleado es un
medidor de hinchamiento Swelimeter , Alkco Service, Computer Aided.

Figura 5.6. Equipo de Medicion de Expansion Lineal, Swellmeter, Alkco Service, Computer Aided.

5.3.2.9 Analisis Quimico®.

El agua se encuentra presente en los fluidos de perforacion ya sea como agua fresca, agua de mar
o soluciones de sal saturadas (la sal normalmente es cloruro de sodio o cualquier otro alcali). La
naturaleza de las sales disueltas afecta a las arcillas y a otros aditivos coloidales y deben por lo
tanto ser monitoreadas junto con las propiedades como dureza (dureza total o dureza impartida
sélo por calcio), alcalinidad y contenido de cloro.

La determinacién de los iones disueltos se realiza por medio de tltulaciones volumétricas en las
que se emplean soluciones valoradas que permiten analizar el contenido de cloruros, alcalinidad y
calcio.

62



CAPITULO 5. TRABAJO EXPERIMENTAL

Los procedimientos para determinar cada ion se reportan en la Seccién de Anélisis Quimicos del
“Recommended Practice Standard Procedure for Field Testing Water-Based Drilling Fluids”
publicado por el API (APl RP 13B-1, Seccion 10).

a) Determinacion de alcalinidad del filtrado (Seccion 10.1, APl RP 13B-1).

En ocasiones la alcalinidad de un fluido de perforacién varia a pesar de tener un pH constante
debido al efecto de la naturaleza y cantidades de los iones presentes. Es importante determinar
con precision la alcalinidad o acidez de un fluido ya que esta propiedad puede producir dafnos a
herramientas y equipos.

Para la determinacion del contenido de los iones OH’, CO;% y HCO, presentes en los filtrados de
los fluidos de perforacion base agua se emplean dos indicadores, fenolftaleina y anaranjado de
metilo y una solucién valorada de &cido sulfarico (H,S04) 0.02 N. El célculo de los iones hidroxilo,
carbonato y bicarbonato dependera de la cantidad consumida de 4cido sulfdrico con cada indicador
y se determina de acuerdo a las ecuaciones presentadas en la seccién mencionada del API.

b) Determinacion de cloruros (Seccién 10.3 APl RP 13B-1).

Este analisis es de mayor importancia en areas donde el agua salada de la formacién puede

contaminar al fluido de perforacion, o bien, cuando sea agua de tratamiento con alto contenido de
cloruros.

En la determinacion de cloro en las muestras de filtrados de los fluldos de perforacion base agua
se emplean un indicador de cromato de potasio y una solucién de nitrato de plata (AgNO;) 0.0282
N. El contenido de cloruros se calcula empleando la siguiente formula.

Para convertir las unidades:

3 o
Clorinag: e 1L = 1000 (cm " de nitrato 'de plata gastados ) (5.1)

cm’ de muestra de filtrado

Cloruros  mg /L

Cl o
oruros , ppm gravedad  especifica  del filtrado

Sal (NaCl ), mg /L = (1.65 ) Cloruros , mg /L
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c) Determinacion de calcio (Seccion 10.4, AP RP 13B-1).

El andlisis para saber el contenido de calcio, se efectia para determinar la dureza del agua y del
filtrado del fluido de perforacién. En la mayoria de los campos se dispone de aguas duras para la
preparacion de los fluidos. Cuando se requieren estos liquidos ofrecen dificultades para formar
espuma con el jabén. Se llaman aguas duras a aquellas que contienen sales de calcio y
magnesio.

También en la preparacion de los fluidos con materiales arcillosos se nota el bajo rendimiento de
éstos al mezclarlos con aguas duras. Entre mas dura sea el agua, mas arcilla se necesitara para
obtener un fluido satisfactorio.

Es necesario determinar el contenido de calcio sobre todo al estar perforando cemento al utilizar
fluido bentonitico, ya que el calcio se incorpora al sistema, ocasionando una contaminacion
excesiva. Lo anterior produce pérdida de agua y un incremento en la gelatinosidad.

Para este andlisis se empleo una solucién valorada de EDTA 0.01 M, el volumen empleado en
mililitros de esta solucién en la titulacion se utilizé para realizar él célculo de la cantidad de calcio
presente en la muestra empleando la siguiente ecuacion:

400 (cm’ de EDTA 0.01 M gastados )

Calcio ,mg /L = “
cm’ de muestra de filirado

(5.2)

5.3.2.10 Tiempo de Succién Capilar*®*'.

En la prueba de Tiempo de Succion Capilar se trata de medir el grado de interaccion que existe
entre el filtrado y la lutita, el filtrado se pone en contacto con un material poroso (celulosa) a través
del cual el filtrado puede difundirse por capilaridad y cuando la Interaccion entre fluido-arcilla crece,
aumenta el tiempo en que se difunde el filtrado.

El aparato en que se realiza esta prueba es un equipo Fann Modelo 44000 para determinacion de
Tiempo de Succion Capilar que tiene dos sensores para medir el tiempo en que tarda el filtrado o
fluido en difundirse a través de area anular del papel celulésico, se emplea una cantidad de 0.25 g
de nucleo previamente molido, tamizado y seco malla 200, esta arcilla se agita durante 4 minutos
en 5 ml de filtrado, la suspension resultante se coloca en el aparato de Succién Capilar.
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Figura 5.7 Equipo para realizar la Prueba de Tiempo de Succién Capilar

El procedimiento para la realizacién de esta prueba se encuentra reportado en el "Manual de
procedimiento y operacion del equipo para determinar el tiempo de succion capilar®, IMP (1998)

5.3.2.11 Reologia®"***,

Para la medicién de la viscosidad de los fluidos de perforacion a diferentes velocidades de corte
se emplea un viscosimetro de indicacién directa: Fann Modelo 35A (Figura 5.6). El fluido de
perforacion se encuentra dentro el espacio anular entre dos cilindros concéntricos. El cilindro
exterior o rotor se mueve a una velocidad rotacional constante (revoluciones por minuto). La
rotacion del rotor en el fluido produce un torque sobre el cilindro Interior o “bob". Un resorte de
torsion restringe el movimiento del "bob" y un dial registra los desplazamientos del "bob". El
procedimiento para realizar las mediciones reolégicas se describe en la Seccién 4.3 del APl RP
13B-1. La medici6n de la reologia se realiza a las velocidades de corte de 600, 300, 200,1006 y 3
rpm, ademas se mide la fuerza de gel a 10 segundos y a diez minutos.

Figura 5.8. Viscosimetro de indicacion directa FANN Modelo 35A de seis velocidades.
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CAPITULO 6. RESULTADOS Y SU ANALISIS. SINTESIS Y
CARACTERIZACION FISICOQUIMICA POLIMEROS

6.1 SINTESIS DE POLIMEROS.

Dentro del trabajo experimental se sintetizaron diferentes polimeros con base Acrilamida.
A dichas muestras se les realizé la caracterizacion Fisicoquimica mencionada en el capitulo
anterior.

Dentro de la sintesis se obtuvieron los siguientes polimeros:

¢ 3 Homopolimeros de Acrilamida (AM) (Variacion en la concentraclén de iniciador):

CH,=CH —2 4 -(CH,-CH),-

| |
c=0 C=0
| |
NHa NH2

e 2 Homopolimeros de DMAPA (N,N-Dimetilaminopropilacrilamida):

CH,=CH — A (CHyCH)~
I I
C=0 CHs C=0 CH;
I / I /
H- N-CH,-CH,-CH,-N-CH,4 H- N-CH;-CH,-CH,-N-CH;
¢ 5 Copolimeros de AM-DMAPA:
A .
CH,=CH + CHy=CH -~(CHz = CH - CHz = CH)~
I I Ee——— I [
C=0 C=0 CHs C=0 C=0 CHs
| I / I | /
NH, H-N-CH-CH,-CH,-N-CHg NHz  H-N-CH;-CHp-CHz-N-CHjy

En todos los polimeros sintetizados en el laboratorio se empled como iniciador el par redox:
persulfato de potasio/bisulfito de sodio. Los radicales producidos por este sistema de iniciacién, los
cuales reaccionan con el (los) monémero(s) son los siguientes:

0 0] 0 0 0 0
I [l I Il Il I
0-S-0-0-S-O° + HO-5-O —30-S5-0° + 0-8-0" + HO-58-O
I Il Il I
0 (0] o} 0
lon persulfato ion bisulfito ion sulfato  radical-anion radical
sulfato bisulfito
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Ademas, como es necesario comparar el desempefio de los polimeros en el fluido de perforacion,
se adquirieron dos poliacrilamidas comerciales, de diferente peso molecular:

¢ 2 Poliacrilamidas comerciales de pesos moleculares Mw = 1,500 y
Mw = 10, 000, proporcionadas por Sigma Aldrich.
6.1.1 Sintesis de Homopolimeros.

En las Tablas 6.1 y 6.2 se observan los reactivos y las cantidades empleadas de cada uno de ellos
en la sintesis de homopolimeros correspondientes a los monémeros de AM y DMAPA.

Tabla 6.1 Sintesis de Homopolimeros de Poll(Acrllamida).

| Acrilamida (g) 15 15
Persulfato de Potasio (g) 0.006 0.015 0.03
Bisulfito de Sodio (g) 0.006 0.015 0.03

Tabla 6.2 Sintesis de Homopolimeros de DMAPA.

DMAPA (g)
Persulfato de Potasio (g) 0.006 0.015
Bisulfito de Sodio (g) 0.006 0.015

Los resultados correspondientes al rendimiento de homopolimeros de acrilamida se resumen en la
Tabla 6.5 y en la Figura 6.1, en donde se observa que el rendimiento aumenta con el incremento

en la concentracion de iniciador. Las conversiones obtenidas son mayores al 50% en todos los
casos.

Tabla 6.5 Conversiones de los homopolimeros de Pollacrilamida

PAM-1
PAM-2
PAM-3
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Figura 6.1 Rendimiento de la Sintesis de
Homopolimeros de Acrilamida.

100
8
5 80
E 60
§ 40
T 2
* .

PAM-1 PAM-2 PAM-3
Muestra

B RENDIMIENTO |

Debido a que no se contaba con una cantidad suficiente del monémero DMAPA no se realiz6 una
serie de homopolimeros de este monémero empleando diferentes concentraciones de iniciador, sin
embargo se obtuvo un homopolimero de DMAPA, al cual se le realizé la caracterizacion
fisicoquimica correspondiente.

6.1.2 Sintesis de Copolimeros.

En la sintesis de los copolimeros se propusieron diferentes relaciones de alimentacién de cada uno
de los monémeros (ver Tablas 6.3 y 6.4). Como se mencioné en el capltulo anterior, la cantidad
empleada del monémero DMAPA es pequeiia (0.25 a 5% en mol), debido a que la introduccién de
este monémero a la cadena de polimero puede dar mejores propledades reolégicas en solucion
(aumento en viscosidad).

Tabla 6.3 Relacion de monémeros de AM y DMAPA (% en moles).

Acrilamida 95 98 99
DMAPA 5 2 1

Tabla 6.4 Relaciéon de monémeros de AM y DMAPA (% en peso)

MUESTRA | M1 M2 | M3 | P P | e
Acrilamida 89.63 95.71 97.83 98.91 98.37
DMAPA 10.37 429 217 1.09 1.63
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De los resultados obtenidos de la sintesis de los copolimeros de AM-DMAPA, se obtuvieron las
conversiones enunciadas en la Tabla 6.6 Dichas conversiones son mayores al 40% y se observa
su tendencia de manera grafica en la Figura 6.2

Tabla 6.6 Conversiones de los copolimeros AM-DMAPA.

G T MUESTRA 7 =
M-1
M-2
M-3
M-4
M-5

Figura 6. 2. Rendimiento de la Sintesis de
Copolimeros de AM-DMAPA

80 m=m

70 §

50
40
30
20
10

% Rendimiento

M-1 M-2 M-3 M-4 M-5

Muestra
[BRENDIMIENTO |

No se realizé la determinacién de los pesos moleculares de cada uno de los polimeros debido a
que no se contd con columnas adecuadas para fluidos base agua en el equipo de GPC
(Cromatografia de Permeacion en Gel).

6.2 CARACTERIZACION FISICOQUIMICA.

Como se menciond en el capitulo anterior la caracterizacion fisicoqulimica realizada a los polimeros
obtenidos incluye: Andlisis Infrarrojo, Andlisis Térmico Diferencial (DTA), Analisis
Termogravimétrico (TGA), Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC), Anélisis Elemental y
Resonancia Magnética Nuclear de C'™ (C'-NMR). A continuacién se muestran los resultados
obtenidos en cada técnica.

6.2.1 ANALISIS ELEMENTAL.
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El Andlisis Elemental ha sido durante mucho tiempo una herramienta Litil para la determinacién de
las composiciones de copolimeros y terpolimeros.

El andlisis elemental se realiz6 para determinar la composicién de los copolimeros (muestras M-1 a
M-5). Los resultados, obtenidos a partir de este analisis se muestran en la tabla 6.7

Tabla 6.7 Resultados del Andlisis Elemental.

89.63/10.37
M-2 95.71/4.29 0.046 50.25 7.34 19.11 23.25
M.3 97.83/2.17 0.036 49.5 7.33 18.93 242
M-4 98.91/1.09 0.08 48.5 74 18.64 25.37
M-5 98.37/1.63 0.01 49.42 7.32 18.97 24.28

Los resultados de la composicion de los copolimeros determinados a partir del analisis elemental
en % en peso Yy fracciones mol, se muestran en las Tabla 6.8.y 6.9 Los célculos realizados para la
obtencion de estas composiciones se describen en el Anexo A.

Tabla 6.8. Composicién de copolimeros obtenida a partir de Analisis Elemental
(% en peso).

94.47 5.53
86.12 3.88
95.71 4.29
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Tabla 6.9. Composicién de copolimeros en moles obtenida a partir de Analisis Elemental.

0.05

M-1 0.95 0.8259 0.0741
M-2 0.98 0.02 0.9620 0.0380
M-3 0.99 0.01 0.9740 0.0260
M-4 0.995 0.005 0.9819 0.0181
M-5 0.9975 0.0025 0.9800 0.0200

A partir de las relaciones de reactividad reportadas en la literatura* se calcularon nuevamente las
composiciones del copolimero empleando la ecuacién de composicién. Estos célculos se explican
en el Anexo A. De los resultados obtenidos con el calculo de composicién empleando lo anterior
(Tabla 6.9) observamos que los resultados en composicion son muy similares a los obtenidos por
medio de Andlisis Elemental, los resultados obtenidos de este anallsis muestran que se tiene una
mayor proporcién de unidades de AM en el copolimero. Esta proporclén es mayor del 90% para
todos los casos, por lo que se puede decir que todas las propledades obtenidas para los
copolimeros se asemejaran mas al homopolimero de AM.

Tabla 6.10. Composicién de copolimeros en moles obtenida a partir de la Ecuacién de

Composicion.

M-1 0.95 0.05 0.0407
M-2 0.98 0.02 0.9691 0.0309
M-3 0.99 0.01 0.8792 0.0208
M-4 0.995 0.005 0.9843 0.0157
M-5 0.9975 0.0025 0.8865 0.0105
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6.2.2 Analisis Infrarrojo (IR)*.

El analisis IR se realizd en un: Espectrofotometro FTIR 1605 Perkin Eimer. Los polimeros se
analizaron en forma de pastillas empleando bromuro de potasio y en pelliculas, utilizando placas de
bromuro de potasio.

De los espectros obtenidos por medio del Analisis IR, se observan las bandas que se describen en
las Tablas 6.11 para poliacrilamidas, las cuales al compararse con la literatura concuerdan
perfectamente, por lo que vemos que si se llevo a cabo la polimerizacién.

En las Figuras 6.3 a 6.5 se muestran los espectros de una pollacrilamida sintetizada y una
poliacrilamida comercial y los espectros correspondientes a los copollmeros.

Debido que las concentraciones empleadas en la sintesis del copolimero en la alimentacion son
muy pequefias, en el espectro infrarrojo sélo se observan las bandas correspondientes a los
grupos de acrilamida, en donde no se nota de manera importante la incorporaciéon de los grupos
metilo del monémero DMAPA.

Tabla 6.11. Asignacion de las principales bandas observadas en los espectros IR para
Poliacrilamidas***4,

2926 (W) 2812.67 2949 52
1450 (m) 1451.38 1429.01 1453.63
-CONH; 3330y 3190 (s) | 3433.7 y 3205.34 | 3353.97 y 3191 3434.37
1655 (vs) 1658.04 1673.42 1643.63
1620 (s) . 1612.72 ,
1420(m) 1413.26 1429.01 1425
-CH- 1350 (W) 1321.86 1362.62 1323.94

En la Tabla 6.12 se muestra la asignacion de las principales bandas observadas en los espectros

IR para los copolimeros de poli(AM-DMAPA).
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Figura 6.3 Espectro de IR para poliacrilamida sintetizada. Muestra PAM-1
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Figura 6.4 Espectro de IR para poliacrilamida comercial MW=1500
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Figura 6.5 Espectro de IR para copolimeros de AM-DMAPA.
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Tabla 6.12 Asignacion de las principales bandas del Anélisis IR para copolimeros de AM-

DMAPA®.
e L
w1 [ M2 [ W 3 w5
M1 gD Bt : :
2933.86 (W) 2932.28 2934.24 2929.75 2930.43
141.59 (m) 1451.18 1451.03 1455.24 1452.12
3392.79 y 3393.43y 3396.78 y 3409.92 y 3393.79y
3196.19 (s) 3198.19 3196.07 3198.91 3197.75
1666.26 (vs) 1664.25 1663.98 1668.05 1664.15
1618 (s) 1617.5 1617.1 1617 1617.5
1421.39 (m) 1419.13 1419.23 1420 1419.56
-CH- 1322.26 (W) 1322.39 1322.07 1320.54 1322.86

Debido a que no se encontr6 reportado en la literatura el espectro IR para el polimero (DMAPA) no

se realizé una comparacion entre espectros, pero en la Tabla 6.13 se muestra la asignacion de las
principales bandas de poli(DMAPA).

Tabla 6.13 Bandas del Andlisis IR para poll(DMAPA).

1465.42 (m)

3277 y 3079.11 (s)
1664.86 (vs)
1618
1465.42
1387.91
1230-1030 (m)

-CH-
-N-(CHy),-

Como se observa, en todos los espectros de IR, se cumplié la reaccién de polimerizacion tanto
para los homopolimeros de Acrilamida (AM) y N-N-Dimetilaminopropilacrilamida (DMAPA) como
para los copolimeros sintetizados de AM-DMAPA.

6.2.3 Analisis Térmico Diferencial (DTA) ASTM E-794%.

El Analisis Térmico Diferencial se realizé en un Analizador Térmico Diferencial DTA Perkin Elmer,
empleando la Norma ASTM E-794:

* El peso de la muestra varié de 3.3 mg hasta 6.3 mg
e Atmésfera: Nitrdgeno
« Flujo de Nitrogeno: 20 cc/min.

« Rapidez de calentamiento: 10 °C/min.
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En el Andlisis Témico Diferencial realizado a las muestras de polimeros se observan
generalmente tres transiciones, la primera transicion entre 80 y 115°C es ocasionada por la
pérdida de agua, ya que las muestras son muy higroscépicas, la segunda transiciéon que aparece a
aproximadamente 220°C se reporta como un punto de fusién, pero como se conoce, las
poliacrilamidas son polimeros amorfos, por lo que la transicion y la tercera transicion presente en
el intervalo de 260-345 °C deben de ser ocasionadas por la descomposicion del material.

Los resultados obtenidos a partir de los termogramas se resumen en las Tablas 6.13 a 6.15, y
algunos termogramas obtenidos se muestran en las Figuras 6.6 a 6.8.

Tabla 6.13. Andlisis Térmico Diferencial de Pollacrilamidas.

— T —

180-245 Endotérmica
275-340 Endotérmica
340-430 Endotérmica
PAM-2 200-225 Endotérmica 207.2
260-335 Endotérmica
335-430 Endotérmica
PAM-3 143-180 Endotérmica 219.2
210-250 Endotérmica
260-340 Endotérmica

MW1 115-185 Endotérmica 261.7
(Mw = 1500) 243-320 Endotérmica

Mw2 155-200 Endotérmica 263.3
(Mw=10000) 260-365 Endotérmica
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Tabla 6.15 Anélisis Térmico Diferencial ASTM E-794 para los Copolimeros de poli(AM-

DMAPA).
“MUESTRA | %MOLDE |  INTERVALODE | TRANBICION | T DESCOMP.
A e DMAPA (ALIM.) TEMPERATURA ("C) _ . {°C) -
M-1 5 89-110 Endotérmica 231.4
225-260 Endotérmica
M-2 2 440-490 Endotérmica 449.2
M-3 1 230-280 Endotérmica 238.3
285-350 Endotérmica
395-440 Endotérmica
480-510 Endotérmica
M-4 0.5 92-120 Endotérmica 213.9
200-230 Endotérmica
M-5 0.25 89-110 Endotérmica 241.5
170-195 Endotérmica
230-290 Endotérmica
ESTA TESIS NO SALE
DE LA BIBLIOTECA
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0

Figura 6.6. Termograma de DTA para Poliacrilamida muestra PAM-1.
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Figura 6.7 Termograma DTA para poliacrilamida comercial, Mw = 1,500.
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<ENDD

Figura 6.8. Termograma DTA para copolimero de AM-DMAPA, Muestra M-1.
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6.2.4 Andlisis Termogravimétrico (TGA). ASTM E-1131.

El aparato empleado para este andlisis fue el Analizador Térmico TGA 7, Perkin Eimer, empleando
la norma ASTM E-1131, bajo las siguientes condiciones:

e Atmosfera Nitrégeno a 20 cc/min,

e Rango de Temperatura: Tamb a 1 000°C.

¢ Rapidez de calentamiento: 10°C/min,

e Peso de la muestra: 6.4 mg para los homopolimeros de AM (Muestras PAM1 a PAM3) y 7.4
mg para los copolimeros de AM-DMAPA (Muestras M-1 a M-5).

Los resultados obtenidos para este andlisis se resumen en las Tablas 6.16 a 6.18. De la
observaciéon de los termogramas observamos que tanto las pollacrilamidas sintetizadas en el
laboratorio como los copolimeros presentan generalmente tres etapas en las que pierden peso.
Algo similar se presenta en las poliacrilamidas comerciales, la diferencia es que para los polimeros
sintetizados, la temperatura a la que se produce la degradacién (mayor pérdida de peso) es mayor

y aproximadamente igual a 370 °C. Algunos espectros obtenidos se presentan en las Figuras 6.9 a
6.11.

Tabla 6.16. Resultados del Andlisis Termogravimétrico de los Homopolimeros de Acrilamida.

"MUESTRA | INTERVALODE | %PERDIDADE | TEMPERATURADE
o TEMPERATURA(ZC) - - -| . REGRADAGION (°C). -
fhoas ob | SRR PRI PCORURLAN [ . (0. Eoa g
PAM-1 26-180 375
254-310
: 310-403
PAM-2 26-100 370
171-227
321-470
PAM-3 188-224 375
264-309
309-490
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Tabla 6.17 Resultados del Analisis Termogravimétrico Pollacrilamidas Comerciales.

~#| “ INTERVALODE |
'|  TEMPERATURA (°C)

o

=

182-297
(Mn = 1500) 297-370
370-510

MW2 193-295
(MN = 10 000) 295-335
335-353 7.20

Tabla 6.18 Andlisis Termogravimétrico de los Copolimeros de AM-DMAPA.

M-1 .5 180-258 11.73 350
351-373 7.07
494-690 19.16
M-2 2 169-256 14.34 350
256-467 30.63
467-710 26.79
M-3 1 186-250 11.05 360
332-399 31.22
533-755 22.51
M-4 0.5 250-328 8.69 365
328-398 17.89
. 540-700 11.13
M-5 0.25 193-254 8.21 360
327-386 24.55
520-716 17.85

Los tres eventos térmicos representados en los termogramas pueden explicarse de la manera
siguiente:

+ El primer proceso térmico se relaciona con la eliminacién de solvente.

¢ El segundo proceso térmico se relaciona con la eliminaciéon de agua y amonia.

+ EI tercer proceso térmico es ocasionado por la descomposicién del material junto con la
formacion de un grupo imida.

Estos eventos concuerdan con lo reportado por Silva (2000)* en donde se realiza el Andlisis TGA
para poliacrilamida y derivados de poliacrilamida, en este articulo se encuentran tres etapas de
pérdida de peso para poliacrilamida y dos etapas de pérdida de peso para poliacrilamida que ha
sido sometida a un tratamiento térmico.
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e ——

Figura 6.9. Termograma TGA de poliacrilamida, Muestra PAM-1.
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Figura 6.10. Termograma TGA de poliacrilamida comercial, Mw = 1,500.
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Figura 6.11. Termograma TGA de copolimero AM-DMAPA, Muestra M-1.
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6.2.5 Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC). ASTM E-1356

El andlisis DSC se realizé conforme a la norma ASTM E-1356. Este andlisis se realizd en un
equipo DSC Perkin Elmer, Modelo Pyris . El tamario de la muestra empleada varié entre 3 y 8 mg,
en un intervalo de 40° a 300°C a una rapidez de calentamiento de 10°C/min.

Por medio del andlisis DSC se pueden obtener las temperaturas de fusién y la temperatura de
transicion vitrea de los polimeros (T) para todos los polimeros.

Del andlisis de los termogramas se encontré que las Tg para los polimeros son:

Tg PAM = 185°C (458 K)

Tg" PAM = 188°C (461 K)

Tg PDMAPA = 238°C (511 K).

donde Tg* es la temperatura reportada en la literatura para poliacrilamida®.

De acuerdo con los espectros obtenidos por este analisis se encontré que los polimeros no

presentan ninguna temperatura de fusién y los puntos correspondientes a la T, presentada se
resumen en la Tabla 6.19.

Tabla 6.19 Temperaturas de Transicion Vitrea a partir del Anélisis DSC para copolimeros de

(AM-DMAPA).
T CMUESTRA & e O A e
M-1 200
M-2 205
M-3 213
M-4 217
M-5 225

Algunos de los espectros obtenidos se presentan en las Figuras 6.12 a 6.14 en donde se observan
los espectros para la poliacrilamida, para la poli(DMAPA) y para el copolimero AM-DMAPA.

Como se observa en los termogramas y en la tabla 6.19 las Tg's obtenidas se encuentran en un
valor intermedio entre la Tg de la poli(AM) y la Tg de la poli(DMAPA).
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Figura 6.12 Termograma DSC para Poliacrilamida Comercial, Mw=1500
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Figura 6.13 Termograma DSC para Poli(N,N-dimetilaminopropilacrilamida).
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Figura 6.14. Termograma DSC para el Copolimero de Poli(AM-DMAPA), Muestra M-1.
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6.2.6 Resonancia Magnética Nuclear de C-13%%%%',

El aparato empleado para este analisis fue un equipo Jeol, Modelo Eclipse 300

Las muestras se disolvieron en D,O a concentraciones de 3 %w/v y 5 %w/v. Se utilizé la sal sddica

del 4cido 2,2,3,3-d,-3-(trimetilsilil)propiénico (TSP) como referencla para el establecimiento de la
escala de desplazamiento quimico.

Las concentraciones de las muestras variaron entre 0.04 a 0.012 g/ml en D,0.

La asignacion de las bandas encontradas en los espectros de resonancia magnética nuclear de °C
para las muestras se realizé por medio de la comparacién de moléculas similares encontradas en

la literatura. Los resultados de la asignacion de bandas para los monémeros se muestran en las
Tablas 6.20 y 6.21.

Tabla 6.20. Asignacion de bandas del monémero DMAPA empleando el espectro de

NMR-C®.
=CH 132.73
CH,= 129.76
-CH,NH 40.16
-CH,- 28.55
-CH,N 58.73
-CHj 46.70

Tabla 6.21. Asignacion de bandas del mc‘igémero AM a partir del espectro de
NMR-C™*.

*Obtenido en la base de datos SDBS ‘Integrates Spectral Data Base Syﬁhm for Organic Compound.Direccion:
http://www.aist.go.jp/RIODB/SDBS/menu-e.htmi.

Para las muestras de poliacrilamida sintetizadas en el laboratorio y poliacrilamidas comerciales, la

asignacion de los valores de los distintos carbonos presentes, se muestran en las Tablas 6.21 y
6.22
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Tabla 6.22. Asignacion de bandas de poliacrilamida a partir de espectros de

NMR-C".
G ; AMUESTBA‘-H IR [ Bfuggh =0 ppm -~ ' N
PAM-1 -CONH, 182.31
-CH 44.96
-CH, 37.71
PAM-2 -CONH, 182.31
-CH 44 .81
-CH, 37.7
PAM-3 -CONH; 182.31
-CH 4497
-CH, 37.70

Tabla 6.23. Asignacion de bandas de poliacrilamida a partir de espectros de
NMR-C".

-CH 44.49
-CH, 37.711
Mw2 -CONH, 182.29
-CH 44.45
-CH, 37.66

Los resultados obtenidos para los polimeros anteriores concuerda con lo reportado en la literatura
perfectamente, por lo que se observa que hay la formacién del polimero ya que desaparecen las
bandas correspondientes al doble enlace y ademas ya se observan bandas con los carbonos con
hibridacion SP.

Como puede observarse en la estructura de los dos mondmeros el Unico grupo funcional que

puede servir para identificar la presencia de los dos monémeros en la polimerizacion es la banda
correspondiente al grupo -CH,, por lo tanto se buscé dicha banda en los espectros de los
copolimeros encontrandose esta banda presente en cada uno de las muestras (ver Tabla 6.24).

Tabla 6.24. Resultados de la espectroscopia NMR-C', para copolimeros de

poli(AM-DMAPA).

~  MUESTRA | GRUPOFUNCIONAL |~ Jppm
M-1 -CH, 45.91
M-2 -CH, 45.95
M-3 -CH; _ 45.96
M-4 -CH, 45.00
M-5 -CH, 45.89
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Ejemplos de los espectros obtenidos por esta técnica son las Figuras 6.15 a 6.19.

Figura 6.15. Espectro de C'>-NMR para Acrllamida.
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Figura 6.16. Espectro de C'>-NMR para N,N-dimetilaminopropilacrilamida.
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o n

Figura 6.19 (Cont.). Espectro de C.NMR para poli(AM-DMAPA), Muestra M-4.
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CAPITULO 7. RESULTADOS Y SU ANALISIS.
EVALUACION DE POLIMEROS EN FLUIDOS
DE PERFORACION BASE AGUA COMO
INHIBIDORES DE HIDRATACION DE
LUTITAS.
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CAPITULO 7. RESULTADOS Y SU ANALISIS. EVALUACION DE POLIMEROS
EN FLUIDOS DE PERFORACION BASE AGUA COMO INHIBIDORES DE

HIDRATACION DE LUTITAS.

7.1 FORMULACION.

Después de preparar diferentes fluidos de perforacién que contenlan a los polimeros sintetizados,
se logro obtener un fluido base agua cuya formulacion se presenta en la Tabla 7.1. A dichos fluidos
también se les realizaron los andlisis fisicos y quimicos que se describieron en el Capitulo 5, para
evaluar la capacidad de los polimeros como inhibidores de hidrataclén de arcillas.

Empleando como base la formulacién descrita en la Tabla 7.1, se realiz6 la evaluacion de 3 fluidos
de perforacion, la cual se describira en el presente Capitulo, para determinar si el copolimero de
AM-DMAPA es capaz de inhibir la hidratacién de lutitas. Dicho copolimero fue comparado con una
poliacrilamida comercial. Los fluidos preparados se describen a continuacién:

a) Fluido bentonitico sin inhibidor de hidratacion de lutitas, Identificado como Fluido Testigo,

b)

este fluido serd la base de comparacién para saber sl los polimeros empleados son
capaces de inhibir la hidratacion de Iutitas.

Fluido bentonitico con inhibidor. El inhibidor empleado fue la Poliacrilamida comercial con
Mw=1500. Se decidi6 emplear una poliacrilamida comercial, ya que el uso de ésta dentro
de los fluidos de perforacion como inhibidor de hidrataciéon de lutitas se tiene ya
estudiado®******, El fluido se identificé como Fluido Pollacrllamida

Fluido bentonitico con inhibidor. El inhibidor empleado fue el copolimero de AM-DMAPA
Muestra M-1. Este fluido se identificé como Fluido AM-DMAPA.

Se eligidé este copolimero debido a que después de realizar el Analisis Elemental, se
encontré que este polimero contiene mayor cantidad del monémero DMAPA dentro de su
estructura, (ver Tabla 6.8). Ello nos permitio comprobar que sl se tiene un copolimero base
acrilamida ﬁue contiene unidades monoméricas de cadena larga se obtienen un
incremento en las propiedades reolégicas del polimero en solucién y por lo tanto en el
fluido de perforacion, ademas de comprobar si dicho copolimero es capaz o no de inhibir la
hidratacién de lutitas. Dicho copolimero tiene una composicién final de 85.05% en peso de
AMy 14.95% en peso de DMAPA (0.9259% en mol de AM y 0.0741% en mol de DMAPA).
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Tabla 7.1 Formulacién de Fluidos Bentoniticos.

_-GGMP@NE ok "WNGEHTR&GIUN G b

| Agua destilada 1 000 il
Bentonita 30.0 g/l

| Lignito Natural 8.09/
NaOH (20%) A pH 9-10
Reductor de filtrado 3.09/
Viscosificante 49/
Inhibidor 3g/
Barita Ajustar a 1.2 g/lem”®

Dentro de las propiedades fisicas importantes que deben controlarse en un fluido de perforacion
se encuentran la densidad y dentro de las quimicas el pH. Por lo tanto dichas propiedades fueron
controladas durante toda la preparacién del fluido.

Densidad
La densidad del fluido es medida al término de la preparacién de la formulacion. La densidad inicial
de los tres fluidos preparados fue del orden de 1.0 +0.1 g!cm3 a 26°C. Posteriormente la densidad

se ajusta a 1.2 g/cm®, empleando barita. Como se mencioné en el Capftulo 5 (Seccién 5.3.2.3), la
densidad es medida-empleando una balanza de lodos.

La cantidad de barita necesaria para ajustar la densidad se calculé mediante la siguiente ecuacion:

V-’(p_{ - pr)
L 0
4.23

pr = densidad final del lodo en g/cm® =1.2 g/cm®

Masa de barita (g)=

donde: V, = volumen de lodo en cm®

p; = densidad inicial del lodo en g/cm® = 1.0 g/cm®
4.23 es la densidad de la barita utilizada

Para tener una densidad de 1.2 g/cm® se necesita la siguiente cantldad de barita, por litro de fluido:

1000 cm3[|.2g/ ,-1.08 ,]
- S oem cm
Masa de barita (g) = : - =279 2¢g
. g P
[I V& o ]
4 23 &
3 //cm
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Después de agregar la barita se mide nuevamente la densidad. Si todavia no se tiene la densidad
deseada debe de emplearse la férmula anterior para determinar la cantidad de barita a agregar.
Cada vez que se agregue barita se tiene que agitar el fluido durante 10 minutos para lograr su
incorporacion adecuada al fluido. Para realizar todas las pruebas fisicas'y quimicas, se prepararon
2 Its de cada fluido.

pH.

Como se mencioné anteriormente el pH es un parametro importante para el comportamiento del
fluido (Seccion 5.3.2.2). El pH debe de medirse y ajustarse al valor asignado en la formulacion,
empleando NaOH al 20% durante todo su tratamiento. La medicién del pH se realiz6 empleando un
potenciémetro Orion Modelo 720 A. La medicion del pH inici6 después de la dispersion del lignito y
al término de la adicién de cada aditivo. Como se describié en la formulacion, el pH debe de estar
dentro de un intervalo de 9 a 10.

El pH es un paréme'tro muy importante ya que dependiendo de su valor se pueden detectar casos
de contaminacién del fluido y sobre todo el correcto funcionamiento de algunos aditivos empleados
en la formulacion, ya que su eficiencia depende del valor del pH.

Por ejemplo, la contaminacién por cemento puede elevar el pH de 10 a 11. El tratamiento del fluido
con polifosfato acido baja el pH nuevamente entre 8-10. Otras razones por las que es importante
controlar el pH incluyen el mantenimiento de fluidos tratados con cal, mitigacién de la corrosién y el
uso efectivo de adelgazantes®’.

7.2 PRUEBAS DE EVALUACION DE FLUIDOS DE PERFORACION.

7.2.1 Capacidad de Intercambio Catiénico (CIC).

La prueba de CIC se realiz6 al nlcleo de roca seleccionado®. En este caso se seleccioné un nucleo
proveniente del pozo SEN 71, ubicado en Villahermosa, Tabasco.

El nucleo fue lavado con diesel y xileno para retirar el aceite mineral que contiene y posteriormente
puesto a secar, este nicleo fue molido y tamizado a malla 100.

* El nlcleo es un trozo de roca de la formacién cortado en forma de cilindro durante la etapa de de perforacion de un pozo
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Como ya se mencioné en el Capitulo 5 (Seccién 5.3.2.1), la Capacidad de Intercambio Catiénico
(CIC) es una determinacion rapida de la cantidad de montmorlllonita presente en una arcilla. La
prueba consiste en medir la cantidad de azul de metileno que es adsorbido por la arcilla.

El nucleo seleccionado tuvo una CIC de aproximadamente 42 meqg/100 g arcilla (Pozo Sen 71).

La CIC se evalu6 también en la arcilla después de las siguientes pruebas de evaluacion del fluido:
a) Arcilla del niicleo empleado en la Pruebas de Dispersion (DR 4 hr)
b) Arcilla del nicleo empleado en la Prueba de expansion en Volumen. En dicha prueba se
emplearon los Fluidos recién preparados (AR) y los fluidos rolados durante 18 h (DR 18

hr).

CIC Arcilla Prueba de Dispersion (DR 4hr).

Los resultados de la CIC para la arcilla empleada en la Prueba de Dispersion (DR 4hr) obtenidos
fueron los siguientes:

Tabla 7.2 CIC . Prueba de Disperslén (DR 4hr)
T P AP A I 1-15F

estlgo
Poliacrilamida 42
AM-DMAPA 40

De acuerdo a la Tabla 7.2, se observa que la CIC para la arcllla que estuvo en contacto con los
fluidos Testigo y Poliacrilamida permanece sin variacion, 42 meq/100 g arcilla, lo que significa que
la poliacrilamida no-esta inhibiendo el intercambio de cationes entre la arcilla y el azul de metileno.
El Fluido Testigo no contiene ningun inhibidor de hidratacion.

Para el Fluido AM-DMAPA se observa una disminucién en la CIC de 42 meqg/100 g arcilla a un
valor de 40 meqg/100 g de arcilla, lo que significa que el copolimero de AM-DMAPA en el fluido
puede estar recubriendo la superficie de la arcilla. La adsorcién del copolimero en la superficie,

impide que las moléculas de azul de metileno puedan penetrar, lo cual es indicio que la arcilla esta
siendo estabilizada.

En la Figura 7.1 se observa de manera Gréfica los resultados de la CIC para los nicleos
empleados en la prueba de dispersion.
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Figura 7.1. Resultados Capacidad de Intercambio Catlénico de Nucleos recuperados
en la Prueba de Dispersién (DR 4hr)

Figura 6.1 CIC. Nucleos de Prueba de
Dispersion (DR 4h)

Testigo Poliacrilamida AM-DMAPA

[BCIC meq/100 g arcilla

}
S5 — SV

CIC Nucleos Prueba de Expansién en Volumen.

Para los ntcleos empleados en las pruebas de Expansion en Volumen se obtuvieron los resultados
de la Tabla 7.3

Testigo
Poliacrilamida

40
AM-DMAPA 36 38

CIC. Fluido Recién Preparado.

Como puede observarse en la Tabla 7.3 para los niicleos obtenidos en la prueba de expansién en
volumen con el fluido recién preparado se observa lo siguiente para cada fluido:

* En el fluido testigo, no hay variaciéon en la CIC, ya que no contiene ningtin inhibidor de
hidratacion y el valor permanece igual, es decir 42 meq/100 g arcilla.

e Para el Fluido Poliacrilamida, hay una disminucién en la CIC de 42 a 40 meq/100 g arcilla,
lo que significa que el inhibidor, poliacrilamida, se adsorbe en la superficie de la arcilla,
impidiendo que haya intercambio de cationes entre la arcilla y el azul de metileno.
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e Para el Fluido AM-DMAPA también hay una disminucion de la CIC de 42 a 36 meq/100 g
arcilla, por lo que también se impide un intercambio de catlones entre la arcilla y el azul de
metileno lo cual es indicio de que la arcilla esta siendo estabilizada.

En la figura 7.2 se muestran de manera gréafica los resultados obtenidos para la CIC del nicleo
empleado en la prueba de expansion lineal empleando los fluidos recién preparados.

Figura 7.2. Resultados Capacidad de Intercambio Catiénico de Nucleos recuperados
de la Prueba de Expansién en Volumen. Fluidos AR.

—_— — —

Figura 7.2 CIC. Nucleos de Prueba de ‘
Expansion en Volumen. Fluido AR

Testigo Poliacrilamida AM-DMAPA

; [BCIC meq/100 g arcilla 1
L : S e ——— |

CIC Fluido después de Rolar 18 hr.

A partir de la Tabla 7.3 observamos los siguientes resultados de la CIC para los nucleos
resultantes de la prueba de expansién en volumen, empleando los fluidos rolados a 120°C durante
18 h:
e En el nlcleo que estuvo en contacto con el Fiuido Testigo no hay variacion en la CIC (42
meqg/100 g arcilla), ya que este no contiene ningun polimero o compuesto capaz de inhibir
la hidratacién de arcillas.

e En el nicleo que estuvo en contacto con el Fluido Pollacrilamida, se observa una
disminucion de la CIC de 42 a 40 meqg/100 g arcilla, esta disminucion nuevamente se debe
a la adsorcion del polimero en la superficie de la arcilla.

e En el nucleo con el Fluido AM-DMAPA también hay una disminucion de la CIC de 42 a 38
meqg/100 g arcilla, por lo que nuevamente esta disminucién se debe al copolimero de AM-
DMAPA.
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En la Figura 7.3 se muestran de manera gréfica los resultados de la CIC para el nicleo que estuvo
en contacto con los fluidos después de rolar 18 hr (DR 18hr).

Figura 7.3 Resultados Capacidad de Intercambio Catiénico de Nucleos recuperados
de la Prueba de Expansion en Volumen. Fluidos rolados 18 hr.

Figura 7.3 CIC. Nucleos de Prueba de |
Expansién en Volumen. Fluido DR 18h I
|
|

Testigo Poliacrilamida AM-DMAPA

1 |BCIC meg/100 g arcilla

Conclusiones:
A partir de todos los resultados obtenidos para la CIC de los nicleos que estuvieron en contacto
con los 3 fluidos preparados, se concluye lo siguiente:

¢ Los nuicleos que estuvieron en contacto con el Fluido Testigo no tuvieron variacién en la
CIC, debido a que dicho fluido no contiene ningun inhibidor de hidratacion.

« Los nucleos que estuvieron en contacto con el Fluido Pollacrilamida, tuvieron en general
una ligera disminucién en el valor de la CIC, cuando estuvieron en contacto con el fluido
durante mayor tiempo, ya que en la prueba de dispersién que dura 4 hr no se observa un
cambio en la CIC, en cambio en las pruebas de 48 hr (Expansién en volumen) ya mostré
una disminucién en el valor de la CIC.

e Para los nucleos que estuvieron en contacto con el Fluido AM-DMAPA, siempre
presentaron una disminucion en el valor de la CIC, lo que significa que el copolimero de
AM-DMAPA esta recubriendo la superficie de la arcilla. Lo anterior indica que la arcilla fue
estabilizada por el copolimero.
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7.2.2 Prueba de Dispersion.

Como se mencioné en el Capitulo de Trabajo Experimental (Seccion 5.3.2.5), la prueba de
dispersién involucra la interaccion entre el fluido y el nucleo. La prueba consiste en colocar en una
celda tanto el fluido como el ntcleo en ella, la celda se presuriza empleando nitrégeno (100 psi), a
una temperatura de 120°C. Posteriormente la celda es colocada en un horno de rolado durante 4 h
a 120 °C. El nucleo empleado se encuentra en forma de pastilla con un peso aproximado de 5 g (el
nlcleo debe estar limpio, seco y tamizado a malla 200).

Los Fluidos Testigo, Poliacrilamida y AM-DMAPA, fueron colocados simultaneamente en las celdas
y el horno de rolado después de que fueron preparados.

Una vez que la celdas salieron del horno se dejaron enfriar a temperatura ambiente, el nicleo fue
recuperado en un tamiz del nimero 30, lavado con agua y posterlormente fue secado en una
estufa. La cantidad recuperada se determiné pesando el nicleo recuperado ya seco y esta
cantidad es comparada con el nicleo que se tenia al inicio de la prueba. Los nicleos fueron
pesados empleando una Balanza Analitica Ohaus Modelo AP2108S.

Al nucleo que se recuperé se le determiné la CIC, y al fluido recuperado se le determinaron sus
propiedades reolégicas y la prueba de filtrado API.

En la Tabla 7.4 se muestran los resultados obtenidos para la prueba de dispersion, para los
nucleos que estuvieron en contacto con los tres fluidos recién preparados.

Testigo | 4.7787 | 3.7440 — 7834
Poliacilamida 4.8245 3.8998 80.83
AM-DMAPA 4.7716 4.0339 84.54

En la Figura 7.4, se observan de manera grafica los resultados anteriores y en la Tabla 7.5 se
realiza un resumen de la apariencia que tuvieron los nucleos recuperados al término de la prueba
de dispersion. A partir de los resultados de esta prueba se observé que hay un mayor porcentaje
de recuperacion de nucleo cuando éste se encuentra en contacto con el Fluido AM-DMAPA. El
tener un mayor porcentaje de recuperacién en la prueba de dispersion, significa que el nicleo esta
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siendo estabilizado por el copolimero AM-DMAPA y que dicho copolimero tiene una mayor
efectividad como inhibidor de hidratacién de lutitas comparado con el Fluido Poliacrilamida y el
Fluido Testigo. Sin embargo debemos decir que el inhibidor Poliacriiamida también esta
previniendo la dispersién ya que el porcentaje recuperado es mayor comparado con el Fluido
Testigo.

Figura 7.4 Resultados de la Prueba de Dispersién (DR 4hr).

i Figura 7.4 Resultados prueba de dispersion }

Testigo Poliacrilamida AM-DMAPA l

| 'B% Recuperacion |

Por la apariencia que se obtuvo en los diferentes ntcleos recuperados, observamos que en todos
los nucleos quedé una capa de fluido. Después de lavar dichos nticleos, se observé que sélo el
ntcleo que estuvo en contacto con el Fluido AM-DMAPA no se dividié en fragmentos, por lo que

decimos que el polimero AM-DMAPA esta recubriendo o encapsulando a la arcilla, de una manera
mas eficiente.
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Tabla 7.5 Observaciones de los nticleos recuperados después de la Prueba de Dispersién.

Testigo

Pastilla completa
fluido. La

pastilla tuvo una consistencia

totalmente por el

suave y se rompi6 al momento de
sacarla de la celda.

Se observdé que hubo un
incremento en el espesor de la
misma

cuberta -

Al momento de Iar a pastill se

rompié en varios fragmentos. Los
fragmentos tuvieron una consistencia
méas dura. No es posible quitar
completamente el lodo de la superficie

de la pastilla.

Poliacrilamida

Al sacar la pastilla, esta salié
completa, la consistencia fue
suave y también se observé un
incremento en el espesor de la

misma.

Al momento de lavar con agua, la
pastilla adquiri6 una consistencia mas
dura y quebradiza, se dividi6 en
fragmentos y quedd cubierta con
fluldo

AM-DMAPA

La pastilla sali6 completa de
consistencia un poco mas dura
comparada con
La pastila estaba

las pastillas
anteriores.

Al lavar con agua, la pastilla no se
dividi6 en fragmentos,
cambio en
pastilla.

no hubo
la consistencia de la

cubierta por el fluido.

7.2.3 Anejamiento Dinamico de los Fluidos.

Un fluido de perforacion circula a través del pozo durante la perforacién. Durante ese proceso el
fluido esta expuesto a altas temperaturas en especial cuando se encuentra en el fondo del pozo en
donde la temperatura puede afectar de manera perjudicial las propledades fisicas y quimicas del
fluido. El afiejamiento durante 18 h permite simular el proceso de circulacion del fluido dentro del
pozo, ya que el fluido se expone a condiciones de alta temperatura y en movimiento continuo
durante todo el tiempo de duracion de la prueba.

Después del término de la prueba el fluido es nuevamente evaluado para determinar si sus
propiedades reologicas, el filtrado, etc, han sido afectadas de manera tal que algunos de los
aditivos dejen de funcionar y por lo tanto sea necesario darle algtn tratamiento al fluido para que
funcione de manera adecuada dentro del agujero.
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La prueba de afiejamiento dindmico (también llamada rolado de fluldos, ver 5.3.2.4) se realiz
empleando celdas de acero inoxidable, a una temperatura de 120°C y presurizadas a 100 psi.
Después del término de la prueba, la celda se deja enfriar a temperatura ambiente y a los fluidos
se les determinan sus propiedades reoldgicas, filtrado APl y son puestos en contacto con el nicleo
en la Prueba de Expansion en Volumen. Los resultados de esta prueba se muestran en este

Capitulo en las secciones de las pruebas de Filtrado, Reologla y Expansién en Volumen.

7.2.4 Filtracion Estatica (Filtrado API).

La medicion del comportamiento de filtracién y caracteristicas del enjarre de un lodo son
fundamentales para el control y tratamiento del fluido de perforacién. Dentro del comportamiento
de filtracién a analizar se encuentra el volumen de filtrado y los anélisis quimicos como alcalinidad,

cloruros y contenido de calcio. Dentro de las caracteristicas del enjarre debe de observarse su
espesor y su consistencia.

La prueba de filtrado se realizé a baja presién y temperatura amblente durante un intervalo de 30
minutos (ver seccion 5.3.2.6). La presion que se aplicé durante la prueba fue de 100 psi y el papel
filtro empleado fue el Whatman No. 50. Este papel es empleado ya que el tamario de poro que
tiene permite simular las condiciones de interaccién roca-fluido en el pozo.

La prueba de filtracion fue realizada a los Fluidos Testigo, Poliacrlilamida y AM-DMAPA que se
encontraban en las siguientes condiciones:

e Fluidos recién preparados (AR),
¢ Fluidos resultantes de la prueba de dispersion (DR 4h),
e Fluidos después de la prueba de rolado (DR 18h).

A los filtrados resultantes de cada prueba se les realizaron los andlisis quimicos correspondientes
para determinar su alcalinidad, contenido de cloruros y contenido de calcio; adicionalmente a los
filtrados se les realizé la prueba de Tiempo de Succién Capilar (TSC). Los resultados obtenidos en
cada una de las pruébas de filtrado se resumen en la Tabla 7.6.
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Tabla 7.6 Resultados Prueba de Flitrado API.

—
FLUIDO AR DR 4h DR 18h
Testigo T 7 10

Poliacrilamida 7 55

AM-DMAPA 7 55 7

En la Figura 7.5 se muestra de manera gréfica la tendencia de los valores obtenidos para el
Filtrado API.

Figura 7.5 Resultados de Flitrado API

-—t

ml de Filtrado
oON A OD®O

AR DR 4h DR18h

(B Testigo MPoliacrilamida [JAM-DMAPA |

De acuerdo con la literatura, para que un fluido base agua se considere aceptable en cuanto a su
volumen de filtrado, este debe de presentar valores inferiores a los 156 ml. Como se observa en la
Tabla 7.5 y en la Figura 7.5, el valor del Filtrado API no rebasa los 10 ml, en todos los casos por lo
que podemos decir que el reductor de filtrado empleado esta cumpliendo su funcién®.

Para el caso los fluidos recién preparados (AR), en los 3 fluidos (Testigo, Poliacrilamida y AM-
DMAPA) el valor del filtrado fué el mismo (7 ml), por lo que no hubo ningin efecto en el filtrado
debido a la presencia de los inhibidores de hidratacion.

En los fluidos resultantes de la prueba de dispersion se observé una disminucién en los filtrados
correspondientes a los fluidos Poliacriiamida y AM-DMAPA de aproximadamente 2 ml, para este
caso, los polimeros inhibidores de hidratacién ayudaron a la disminucion del filtrado ademas
demostraron ser compatibles con el reductor de filtrado bajo condiciones de alta temperatura.
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Para los fluidos que se obtuvieron después de la prueba de afiejamiento dindmico (rolado), se
observé que para el fluido Testigo, el reductor de filtrado perdié un poco su eficacia ya que
aumenta el valor de su filtrado en 3 ml, si lo comparamos con el valor obtenido en los fluidos recién
preparados, esto fue ocasionado por la temperatura a la que se sometié el fluido, sin embargo
todavia el valor de filtrado registrado esta dentro de los limites de aceptacion.

Para el Fluido Poliacrilamida, el valor del filtrado no cambia atn cuando se sometio el fluido a las
condiciones de temperatura de las pruebas de rolado, si se compara con el fluido resultante de la
prueba de dispersion.

Para el Fluido AM-DMAPA se observa que al término de la prueba de rolado el filtrado obtenido fue
igual al mismo fluido cuando esta recién preparado, aqul el polimero no contribuyé a la
disminucién del volumen de filtrado posiblemente por el mayor tlempo de exposicion a alta
temperatura (18 hr), pero demostré si ser compatible con el reductor de filtrado.

En cuanto al enjarre se obtuvieron los valores de espesor y consistencia descritos en la Tabla 7.7.
El comportamiento en general para el enjarre en cuanto al espesor es el siguiente:
" Fluido AM-DMAPA >Fluido Testigo >Fluido Pollacrilamida

El incremento en el espesor de la retorta para el Fluido AM-DMAPA, significa que el polimero AM-
DMAPA se floculd, dando como resultado el incremento en el espesor del enjarre.
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Tabla 7.7 Resultados del Enjarre en la Prueba de Flitracién API.

g i FLUIDO GRS af PESOR (mn 5 BONSIST
rh_;.blx'elsti‘go e—r — Coﬁ‘n;;acta. sulae —
Poliacrilamida 1 Compacta, suave y viscosa
AM-DMAPA 4 Muy viscosa comparado con los demas
fluidos y no se observé compacta pero
si muy flexlble
ENJARRE FLUIDOS PRUEBA DE DISPERSION (DR 4h)
FLUIDO ESPESOR (mm) CONSISTENCIA
Testigo 2 Compacta, suave
Poliacrilamida 1 Compacta, suave y viscosa
AM-DMAPA 4 Muy viscosa comparado con los demas
' fluldos y no se observé compacta pero
si muy flexlble
ENJARRE FLUIDOS PRUEBA DE ANEJAMIENTO DINAMICO (DR 18h)
FLUIDO ESPESOR (mm) CONSISTENCIA
Testigo 3 Compacta, suave
Poliacrilamida 2 Compacta, suave y viscosa
AM-DMAPA 5 Muy viscosa comparado con los demas
fluidos y no se observo compacta pero
si muy flexible

7.2.5 Prueba de Expansién en Volumen.

La prueba se realizé de acuerdo a lo descrito en la secci6n 5.3.2.8.

Los fluidos se compararon en las siguientes etapas:

Fluidos Tesfigo, Poliacrilamida y AM-DMAPA, recién preparados (AR).

Fluidos Testigo, Poliacrilamida y AM-DMAPA después de la prueba de Afejamiento

Dinamico (DR 18hr)

El tiempo de permanencia de los fluidos en contacto con el nucleo dentro de la camara depende de
su comportamiento, es decir, si no hay variacién apreciable del % de expansion en determinado
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tiempo, la prueba debe darse por terminada. En este caso el tiempo de contacto ntcleo-fluido fue
de 48 h. )

Los resultados que se obtuvieron de la Prueba de Expansion Lineal se muestran en la Tabla 7.8 y
en la Figuras 7.6 y 7.7. Dichos resultados fueron los desplegados por la computadora asociada al
equipo.

Testigo

Poliacrilamida 32.444 38.686
AM-DMAPA 31.764 35.713

" Figura 7.6. Expansion en Volumen. Fluldos
Recién Preparados
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Figura 7.7 Expansion en Volumen. Fluldos Después
de rolar 120°C, 18 h.

60

%Expansién en volumen

0 500 1000 1500 2000 2500 3000
Tiempo

——TESTIGO —— Poliacrilamida —&— AM-DMAPA

De los resultados obtenidos en la prueba de Expansién en Volumen se tlenen las tendencias en el
porcentaje de Expansion en Volumen que se presentan en las Tablas 7.9 y 7.10.

Tabla 7.9 Porcentaje de Expansion (%E) provocada por los Fluldos Recién Preparados (AR).

Menor hinchamlento de la arcilla —
%E Testigo > %E Poliacrilamida > %E AM-DMAPA
< Mayor hinchamiento de la arcilla

Tabla 7.10 Porcentaje de Expansién (%E) provocada por los Fluidos Rolados
(DR 18 hr).

Menor hinchamiento de la arcilla —»
%E Testigo > %E Poliacrilamida > %E AM-DMAPA
+ Mayor hinchamiento de la arcilla

El comportamiento que presentaron los fluidos ante esta prueba demuestra que los inhibidores -
tuvieron un efecto positivo en la estabilizacion de Iutitas.

De las Figura 7.6, con los fluidos recién preparados, observando la pendiente de las curvas
obtenidas en la prueba de expansion lineal, vemos que la pendiente inicial del fluido testigo fue
mayor comparada con la de los fluidos que contenian a los inhlbidores de hidratacion, lo que
significa que la adsorcién de agua en el fluido testigo fue mas répida. Comparando las pendientes
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de los dos fluidos que contenian inhibidores tenemos que la adsorclén de agua fue mas réapida en
el Fluido Poliacrilamida independientemente del valor final de expansién obtenido (%E = 32.444),
que fue muy similar al del Fluido AM-DMAPA (%E = 31.764).

Observando las pendientes de la prueba de expansién en volumen para los fluidos rolados (Figura
6.7), el nucleo que estuvo en contacto con el Fluido Testigo es el que se hidraté mas rapido
comparado los otros dos fluidos que contienen inhibidores de hidratacién. Las pendientes de los
Fluidos Poliacrilamida y AM-DMAPA fueron muy similares, por lo que los nuicleos adsorben el agua
al inicio de la prueba y ese valor de expansion casi no se incrementa a lo largo de la prueba.
Nuevamente el porcentaje de expansién para ambos fluidos fue muy similar, Fluido Poliacrilamida
%E = 38.683 y para el Fluido AM-DMAPA el %E = 35.713.

A partir de estos resultados se pueden obtener las siguientes conclusiones:

e Los Fluidos Poliacrilamida y AM-DMAPA que son los fluidos inhibidos muestran un
porcentaje de expansién menor al que presenta el fluido testigo, en los dos tipos de fluido:
recién preparados y rolados. Lo anterior quiere decir que los dos polimeros de acrilamida si
tuvieron capacidad de inhibir el hinchamiento de la arcllla.

¢ El inhibidor, copolimero de AM-DMAPA resulté ser el polimero que tiene mayor capacidad
de inhibicion.

7.2.6 Propiedades Reologicas.

La reologia involucra a un conjunto de propiedades importantes de los fluidos de perforaciéon que
deben ser monitoreadas para optimizar el proceso de perforacién. Estas propiedades contribuyen
en varios aspectos importantes para la perforacién exitosa de un pozo, incluyendo:

e Suspender los recortes y el material densificante durante los periodos estaticos.
e Extraer los recortes del pozo.
e Permitir la separacién de los sélidos.

La medicion de las propiedades reolégicas fue realizada en los Fluidos Testigo, Poliacrilamida y
AM-DMAPA, para poder predecir su comportamiento en el pozo, es decir conocer la manera en

que dichos fluidos fluiran bajo diversas condiciones, incluyendo la temperatura, la presién y la
velocidad de corte.
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Algunas de las propiedades que se utilizan para describir la viscosidad y las propiedades
reologicas del fluido de perforacién (ver 5.3.2.11) se mencionan a continuacion:

Viscosidad aparente (cP 6 mPa*seq)
Viscosidad plastica (cP 6 mPa*seg)
Punto de cedencia (Ib/100 pies’ o Pa)
Esfuerzos de gel (Ib/100 pies® o Pa).

H W~

A cada uno de los fluidos se les realizd la evaluacién de sus propiedades reolégicas en las
siguientes etapas, a una temperatura de 50°C:

e Fluidos recién preparados (AR).
e Fluidos resultantes de la prueba de dispersion (DR 4hr).
+ Fluidos afnejados dinamicamente (DR 18hr).

La medicion de la gelatinosidad se realizé a los 10 segundos y a los 10 minutos. Los resultados
que se obtuvieron en todos los fluidos se muestran en las Tablas 7.11 a 7.13.

Tabla 7.11 Propiedades Reolégicas de Fluidos Reclén Preparados (AR), T = 50°C.

Laoo 40 94 95
L2oo 32 74 : 79
Lioo 21 51 60
Ls 4 10 19
Ls 3 7 16
Gel, 10 seg 3 7 9
Gel, 10 min 4 11 12
PROPIEDADES REOLOGICAS
PROPIEDAD TESTIGO POLIACRILAMIDA AM-DMAPA
Va, cP 29 62.5 56.5

Vp, cP 18 31 18
Pc, Ib/100 ft* - 22 63 77
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Tabla 7.12 Propiedades reolégicas. Fluidos Prueba de Dispersién (DR 4 hr), a una
T =50°C.

2 4
1 3
Gel, 10 seg 2 4
Gel, 10 min 3 5 10

Vp, cP
Pc, Iby/100 ft*

SEE:
B[ 8| 8}
3

Tabla 7.13 Propiedades reolégicas. Fluidos Anejados Dindmicamente (DR 18 hr)
auna T =50°C.

L1oo 4 18 32

Le 1 3 6

L; 0.5 2 4
Gel, 10 seg 1 2 4
Gel, 10 min . 1 2 6

33 45
25 24
Pc, Ib/100 ft° 2 16 42
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Donde Lggo = Lectura a 600 rpm.
Lago = Lectura a 300 rpm.
L2go = Lectura a 200 rpm.
Ligo = Lectura a 100 rpm.
Lg = Lecturaa 6 rpm.
L3z = Lectura a 3 rpm.

Viscosidad Aparente (cP).

Cualitativamente la viscosidad se define como “La resistencia interna de un fluido a fluir”.
Los fluidos de perforacion son Fluidos No Newtonianos por lo que presentan caracteristicas de flujo

no lineales y requieren de mas de un término de viscosidad para definir su comportamiento
viscoso.

La viscosidad de un fluido de perforacion puede expresarse en medidas relativas o absolutas. Una
de las medidas relativas en la Viscosidad Aparente. Las medidas absolutas son valores de las
caracteristicas No Newtonianas, como la Viscosidad Plastica, el Punto de Cedencia y el Esfuerzo
de Corte. La Viscosidad Efectiva es llamada algunas veces Viscosidad Aparente (la viscosidad
efectiva es la viscosidad de un fluido bajo condiciones especilficas, las cuales incluyen la velocidad
de corte, la presion y la temperatura).

En la Tabla 7.14 se muestran las tendencias de los resultados de Viscosidad Aparente de los
diferentes fluidos de perforacién en sus diferentes etapas de tratamiento.

Tabla 7.14 Resultados de Viscosidad Aparente de Fluidos de Perforacion Base Agua.

ETAPA Mayor Va —»
AR Va Testigo < Va AM-DMAPA < Va Poliacrilamida
DR 4hr Va Testigo < Va Poliacrilamida < Va AM-DMAPA
DR 18 hr Va Testigo < Va Poliacrilamida < Va AM-DMAPA
« Menor Va

En la Figura 7.8 se muestra de manera gréfica el comportamiento de la Viscosidad Aparente de los
Fluidos de Perforacién Testigo, Poliacrilamida y AM-DMAPA.
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A partir de los resultados de la Viscosidad Aparente (Tablas 7.11 a 7.14 y Figura 7.9) podemos
concluir lo siguiente:

El fluido testigo tuvo el valor menor de Va durante todas las etapas de tratamiento del
fluido. El valor de la Va cuando el fluido es recién preparado se mantuvo durante las 4 hr
de tratamiento del fluido a 120°C (Prueba de Dispersién) y disminuye drasticamente
cuando se expone a dicha temperatura durante mas tiempo (Afiejamiento Dinamico).

El fluido Poliacrilamida tuvo una Va mayor, (Va = 62.5 cP) que los Fluidos Testigo (Va = 29
cP) y DMAPA (Va = 56.5 cP), cuando fue recién preparado. Cuando el fluido
Poliacrilamida se sometié a tratamiento térmico (Prueba de Dispersion y de Afiejamiento
Dinamico), su Va disminuyo de forma lineal (ver Fig. 7.9).

El fluido AM-DMAPA tuvo un ligero descenso en su valor de Va cuando es sometido a la
prueba de dispersion (Va = 56.5 cP, recién preparado y Va = 48, prueba de dispersion) y
nuevamente su valor disminuye durante la prueba de afiejJamiento dinamico (Va = 45 cP),
sin embargo dicha disminucién fue baja comparada con la calda en el valor de Va que
sufren los fluidos testigo y Poliacrilamida.

El fludo AM-DMAPA es el que sufri6 menor modificaciéon en su Va al ser sometido a
tratamiento térmico, por lo que es mas estable.

Al tener el fluido AM-DMAPA una viscosidad aparente sin mucha variacién adn cuando fué
sometido a una temperatura de 120°C (Prueba de Disperslién y de Afiejamiento Dinamico),
indica que dicho fluido permitirda mantener el pozo limpio, es decir podria suspender a los
recortes, durante la circulacién por diferentes partes del sistema.

Figura 7.8 Resultados de Viscosidad Aparente, Fluldos de Perforacién Base Agua.

Viscosidad Aparente (cP) !
|
|

100 - I S
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> |

0 4 e . 8 |
| AR | DR 4 hr ‘ DR 18 hr
—e— Testigo 29 i 29 i 10
—=— Poliacrilamida 62.5 46.5 | 33
—&— AM-DMAPA 56.5 48 . 45
Etapa
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Viscosidad Plastica (cP).

La viscosidad Plastica se describe generaimente como la parte de resistencia al flujo que es
causada por friccién mecanica.

La viscosidad plastica es afectada principalmente por la concentracién de sélidos; el tamafio y
forma de los sdélidos; la viscosidad de la fase fluida y la presencia de algunos polimeros de cadena
larga (Hidroxietilcelulosa HEC,Carboximetilcelulosa CMC).

En la Tabla 7.15 se muestran las tendencias de los resultados de Viscosidad Plastica de los
diferentes fluidos de perforacion probados, en sus diferentes etapas de tratamiento. Los valores de

la Vp, se encuentran en las Tablas 7.11 a2 7.13.

Tabla 7.15 Resultados de Viscosidad Plastica de Fluldos de Perforacion Base Agua.

ETAPA Mayor Vp —
AR Va Testigo = Va AM-DMAPA < Va Poliacrilamida
DR 4hr Va Testigo < Va AM-DMAPA < Va Poliacrilamida
DR 18 hr Va Testigo < Va AM-DMAPA < Va Poliacrilamida
« Menor Vp

Los resultados de la Viscosidad Plastica que se obtuvieron en log Fluidos de Perforacion Base
Agua se muestran de manera gréfica en la Figura 7.9 durante las etapas de Recién Preparado
(AR), Prueba de Dispersion (DR 4hr) y Prueba de Anejamiento Dinamico (DR 18hr).

A partir de los resultados obtenidos para la Viscosidad Plastica podemos concluir lo siguiente:

« El Fluido Testigo es el que presentdé una menor viscosidad plastica, en todas las etapas de
tratamiento térmico (Antes de rolar(AR) Vp = 18 cP; Después de rolar 4 hr (DR 4h) Vp =
20 cP, Después de Rolar 18 hr (DR 18 h)Vp =9 cP).

e El Fluido Poliacrilamida en todos los casos es el que tuvo la mayor viscosidad plastica.
(AR:Vp=31cP;DR4 hr: Vp=32cP yDR 18 hr: Vp=25cP).

e La viscosidad plastica del Fluido AM-DMAPA aumenté cuando se realizé la prueba de
dispersion y dicho valor disminuyé ligeramente en la prueba de afiejamiento dinamico, éste
comportamiento fue ocasionado por la presencia del polimero. En las pruebas de
Dispersion y de Anejamiento Dinamico no se observé una gran variacion en el valor de la
viscosidad plastica ya que pasé de 26 a 24 cP, respectivamente.
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¢ Para los fluidos Testigo y Poliacrilamida, la viscosidad pléastica se mantuvo casi constante
en la prueba de dispersion y disminuy6 en la prueba de afiejJamiento dinamico. Lo anterior
quiere decir que dichos fluidos resisten la temperatura de 120°C durante un tiempo de
exposicion corto (4 hr), a mayores tiempos de exposicidn, sus propiedades. no se
mantienen y puede ser necesario agregar algun aditivo que aumente dicha viscosidad.

e La viscosidad plastica también esta relacionada con la presién de bombeo necesaria para
inyectar el fluido al pozo. A mayor viscosidad plastica es necesaria mayor presion de
bombeo, por lo que en el Fluido Poliacrilamida, al tener la mayor Viscosidad Plastica,
requerira una mayor presion de bombeo, comparada con los Fluidos Testigo y AM-
DMAPA.

e El valor de la viscosidad plastica debe de ser monitoreado durante toda la perforacion ya
que al haber acumulacion de sélidos perforados, la adicién de barita y la presencia de
material quimico contaminante aumentan su valor y por lo tanto puede ser necesaria una
dilucién con agua, control mecénico de los sélidos y floculacién en la linea de salida, todo
ello con el fin de disminuir la viscosidad plastica.

Figura 7.9 Resultados de Viscosidad Pléstica (cP), Fluldos de Perforacién Base
Agua.

Viscosidad Pléstica (cP)
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Punto de Cedencia.

El punto de cedencia es una medida de las fuerzas electroquimicas o de atraccion de un fluido.
Estas fuerzas son el resultado de cargas negativas o positivas ubicadas en o cerca de las
superficies de las particulas. El punto de cedencia es una medida de estas fuerzas bajo las
condiciones de flujo y depende de (1) las propiedades superficiales de los solidos del fluido, (2) la
concentracién volumétrica de los sélidos y (3) el ambiente eléctrico de estos sélidos (concentracion
y tipos de iones en la fase fluida del fluido).
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Los resultados obtenidos para punto de cedencia de los Fluldos de Perforacion Base Agua se
muestran de manera gréfica en la Figura 7.10.

El comportamiento del punto de cedencia en los fluidos preparados y tratados térmicamente se
muestra en la Tabla 7.16.

Tabla 7.16 Resultados del Punto de Cedencia de Fluldos de Perforacion Base Agua.

ETAPA ) Mayor Pc —»
AR Pc Testigo < Pc Poliacrilamida < Pc AM-DMAPA
DR 4hr Pc Testigo < Pc Poliacrilamida < Pc AM-DMAPA
DR 18 hr Pc Testigo < Pc Poliacrilamida < Pc AM-DMAPA
« Menor Pc

De los resultados del punto de cedencia se concluye lo siguiente:

« El Fluido Testigo es el que tuvo el valor menor de punto de cedencia, en las diferentes
etapas de tratamiento Recién preparado (Pc = 22 Ib/1 00ﬂ2). Prueba de dispersion (Pc = 18
Ib/100ft?) y Afiejamiento dindmico (Pc = 2 Ib/100ft?).

e Para el fluido testigo su valor de punto de cedencia disminuyé drasticamente después de la
prueba de Anejamiento Dinamico, lo que significa que dicho fluido no funciona a alta
temperatura.

e El Fluido AM-DMAPA es el que tuvo los valores mayores del punto de cedencia: Recién
preparado (Pc = 77 Ib/100ft* ), Prueba de dispersién ((Pc = 44 Ib/100ff® ) y Afejamiento
dinamico (Pc = 42 Ib/100ft? ). Los altos valores en el punto de cedencia son ocasionados
por la presencia del inhibidor AM-DMAPA.

e Para el Fluido AM-DMAPA el valor del punto de cedencia en las pruebas de dispersién y
Anejamiento Dinamico no sufrié una gran variacién a pesar de que el tiempo de exposicion
es mayor en la Gltima prueba, por lo que el fluido es estable a alta temperatura.

* En la etapa de recién preparado el Fluido AM-DMAPA presenta un punto de cedencia muy
alto (Pc = 77 Ib/100f® ), lo que implica que pudo haber floculacién dentro del fluido lo cual
puede tener efectos indeseables sobre el control de la pérdida de los fluidos, las presiones
de circulacion y los esfuerzos de gel. Para disminuir dicho valor puede ser necesario el
tratamiento del fluido con lignosulfonatos.

e Elfluido Poliacrilamida sufrié una gran variacion en el valor del punto de cedencia cuando
fue sometido a las pruebas de Dispersion (Pc = 29 Ib/100ft? ) y Afejamiento Dinamico (Pc
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= 16 Ib/100ft ), si lo comparamos con su valor inicial cuando el fluido es recién preparado
(Pc = 63 Ib/100ft’ ). Un alto punto de cedencia es ocasionado por la presencia del inhibidor
polimérico cuando el fluido es recién preparado, pero cuando el fluido es sometido a
temperatura, dicho inhibidor se esta degradando, por lo que no es capaz de mantener sus
propiedade's;.

Figura 7.10 Resultados del Punto de Cedencia (Ib/ft’), Fluldos de Perforacién Base
Agua.
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Gelatinosidad®.

El esfuerzo de Gel es la medida de las fuerzas de atraccién entre el fluido de perforacion en
condiciones estaticas. Los esfuerzos de gel reducen la velocidad de sedimentacion de los recortes
cuando se interrumpe la circulacién del fluido. Las fuerzas de gel son dependientes del tiempo y se
rompen después de que el flujo se ha iniciado. El esfuerzo de gel es medido después de
transcurridos 10 segundos del fluido en reposo y nuevamente a los 10 minutos de que el fluido se
encuentra en reposo.

Los esfuerzos de gel son cualitativamente clasificados de la sigulente manera a 10 segundos/10
minutos:

Gel fragil. Son esfuerzos de gel muy bajos e idénticos a 10 segundos y 10 minutos semejantes a
1/1 6 2/2 de acuerdo a 10 seg/10 min.

Gel de buena calidad. Son aquellos con bajo o medio esfuerzo de gel a 10 segundos el cual
aumenta a valores medios a intermedios en 10 minutos (2/4, 4/8, 5/10)
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Gel progresivo. Muestran valores bajos e intermedios a 10 segundos y valores que suben a niveles
muy altos en 10 minutos (2/25,6/35,15/60). '

Gel Plano. Son esfuerzos de gel muy semejantes a 10 segundos y 10 minutos de medios a altos
niveles (14/15, 22/24).

Empleando la clasificacién anterior a los resultados obtenidos en la evaluaciéon de los fluidos de
perforacion base agua, se tienen los resultados mostrados en la Tabla 7.17.

En las Figuras 7.11 a 7.13 se muestran de manera gréafica los resultados de los Esfuerzos de Gel,
en cada una de las etapas de tratamiento del fluido.

En las Figuras 7.14 a 7.16, se muestra el cambio de cada fluido durante las etapas: Fluido Recién
Preparado, Fluido de la Prueba de Dispersion y Fluido de la prueba de Afiejamiento Dindmico.

Tabla 7.17 Resultados de Gelatinosidad 10 seg /10 min de Fluldos de Perforacion Base
Agua.

AR | 3/4 Fragil 711 una 9 Buena
calldad calidad

DR 4 hr 2/3 Fragil 4/5 Fragil 7110 Buena
calidad

DR 18 hr 11 Fréagil 2/2 Fréagil 4/6 Buena
calidad
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Figura 7.11 Esfuerzos de Gel para Fluidos Reclén Preparados, T= 50°C.
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Figura 7.12 Esfuerzos de Gel para Fluidos de la Prueba de Dispersién, T= 50°C.
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Figura 7.13 Esfuerzos de Gel, Fluidos Prueba de Afiejamiento Dinamico, T= 50°C.
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Figura 7.14 Esfuerzos de Gel, Fluido Testigo, T=50°C.
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Figura 7.15 Esfuerzos de Gel, Fluido Pollacrilamida, T=50°C.

Esfuerzos de Gel. Fluido Poliacrilamida.
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Figura 7.16 Esfuerzos de Gel, Fluido AM-DMAPA, T=50°C.
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Modelos Reolégicos

Las Figuras 7.17 a 7.19 se muestran de manera grafica los resultados de la Rapidez de corte vs.
Esfuerzo de Corte para los fluidos AR, DR 4hr y Dr 18 hr, respectivamente.

Empleando los modelos Reoldgicos descritos en la Seccién 4.5, se realizaron nuevamente las
graficas de Rapidez de Corte vs Esfuerzo de Corte, para obtener cual de los modelos se ajustaba a
los datos experimentales de cada fluido.

En las Tablas 7.11 a 7.13, se muestran los valores experimentales que se emplearon en cada uno
de los modelos.

El criterio que nos permitié elegir algin modelo de flujo es el coeficiente de correlacion (r), donde
se eligié el modelo que tenia dicho coeficiente mas cercano a la unidad.

Los resultados obtenidos para los parametros de cada uno de los Modelos Reoldgicos se muestran
en las Tablas 6.18 a 6.20. La manera en que se calculé cada uno de los parametros de los
modelos se describe en el Anexo B. Las curvas de consistencia (Rapidez de corte vs. Esfuerzo de
corte) que se obtuvieron de la utilizacion de los modelos reolégicos a los resultados
experimentales, se muestran en su totalidad en el Anexo B.

Figura 7.17 Curva de Consistencia T=50°C, Fluldos Reclén Preparados (AR)
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Figura 7.18 Curva de Consistencia T=50°C, Fluidos Prueba de Dispersion (DR 4hr).
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Figura 7.19 Curva de Consistencia T=50°C, Fluldos Prueba de Afiejamiento
Dinamico (DR 18 hr).
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De acuerdo a los resultados de la aplicaciéon de los modelos reolégicos para cada uno de los
fluidos en las diferentes etapas de tratamiento se concluye lo siguiente:

El fluido testigo es un fluido que presentd diferente patrén de flujo en cada una de las
etapas: Ley de potencias cuando es recién preparado, Robertson y Stiff en la etapa de
dispersion y Bingham cuando fue sometido a la prueba de afiejamiento dinamico, por lo
que concluimos que presenté un patrén de flujo inestable y para que mantenga sus
propiedades es indispensable agregar algln viscosificante para mantener también sus
propiedades no sélo reoldgicas sino también tixotrépicas.

El Fluido poliacrilamida presenté en todas las etapas de tratamiento un comportamiento de
flujo que sigue el Modelo de Ley de potencias, debido a la presencia del inhibidor
poliacrilamida.

El fludo AM-DMAPA también tuvo el comportamiento de flujo del Modelo de Ley de
Potencias en sus diferentes etapas de tratamiento, ademés con respecto a los otros dos
fluidos es el que presenté mejores propiedades, tanto reolégicas como tixotrépicas. Es
decir, los valores de viscosidad aparente, viscosidad pléstica, punto de cedencia y
esfuerzos de gel son los adecuados para cumplir con las funciones requeridas para un
fluido de perforacion.

Dichas funciones incluyen la suspensién de los recortes y del material densificante (barita),
extraer los recortes del pozo y permitir la separacién de los sélidos.
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Tabla 7.18 Parametros obtenidos para los Modelos Reolégicos.
FLUIDO TESTIGO.

; 0.98917

7, (Ib/100 ft) 7.87 2.3760

n (cP) 27.377 Ley de
i (cP) 21.2407 .

N 05705 Potencias
K 1.5272

A 1.8472

B 0.5366

C -0.9175

R 0.97959 0.98917 0.99899 0.99978

T (Iby100 ft°) 4.9169 2.3760

1 (cP) 28.6586 Robertson &
u (cP) 21.2407 :

N 07673 =

K 0.4714

A

B

C

ity dia.

0.99780 0.99200
1 (Iby/100 ft°) 0.6947 0.2211
1 (cP) 9.7592 _
u (cP) 7.8197 Bingham
N 0.6472
K 0.2601
A 0.3300
B 0.6046
C -1.0006

"Al final de las Tablas se describen los pardmetros de cada modelo
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Tabla 7.19 Parametros obtenidos para los Modelos Reol6gicos.
FLUIDO POLIACRILAMIDA.

R 0.95114 0.98167

1o (Ibg100 ft) 20.5320 6.3910

1 (cP) 50.0068

i (cP) 45.3120

N 0.5570

K 3.7862

A 4.4264
B 0.5292
C

o (Iby100 ft) 9.2756 1.9272

T (OP) 45.2454 Ley de
u (cP) 38.6321 .

N 0.6682 Potencias
K 1.3345

A 1.6896

B 0.6250

C -0.9814

R 0.98969 0.99706 0.99951 0.99838

1o (Ib#100 %) 5.0701 1.1601

i (cP) 26.7668 .

N 0.6585 Potencias
K 0.9334

A 1.1896

B 0.6152

C -0.9959

Ley de
Potencias

"Al final de las Tablas se describen los parametros de cada modelo
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Tabla 7.20 Parametros obtenidos para los Modelos Reolégicos.

FLUIDO AM-DMAPA.

0.91553 0.97179
1o (Iby100 ft) 31.2224 15.7483
1 (cP) 48.3011
u (cP) 27.6841
N 0.3853
K 10.0879
A 10.5410
B 0.3775
C

1o (Ib/100 ft°) 17.5637 7.0146

u (cP) 30.0658 ,

N 04795 Potencias
K 4.4863

A 5.2069

B 0.4528

C -0.8569

R 0.9629 0.99786 0.99964 0.99934

7o (Ibg100 ft°) 12.1995 0.2220

1 (cP) 43.3736 Ley de
u (cP) 7.8070 :

N 05972 Potencias
K 2.0739

A 2.5528

B 0.5603

C -0.9591

Ley de

Potencias

"Al final de las Tablas se describen los parametros de cada modelo
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‘'RESUMEN DE MODELOS REOLOGICOS.

Modelo de Bingham: 1 - 15 = iy
Parametros:
1 = esfuerzo de corte
1o = esfuerzo requerido para iniciar el flujo (punto de cedencia)
Wy = viscosidad plésfica

v = rapidez de corte.

Modelo de Ostwald de Waele (Ley de Potenclas): 1 = K"
Parametros:
K = indice de consistencia
n = indice de comportamiento del fluido.

Modelo de Robertson & Stiff

7= A(y+C)
Parametros:

A y B, pueden ser consideradas en una forma similar a los pardémetros del modelo de la Ley de
Potencias (K y n).

C = factor de correccién a la rapidez de corte en lugar de correccién del esfuerzo cortante.

(y+C) = velocidad de corte efectiva o la velocidad de corte que serla requerida por un fluido de la
Ley de Potencias para producir el mismo esfuerzo cortante.

Modelo de Casson

| 1/ =1
"=yl vcy
Parametros:
| = viscosidad
p.=viscosidad infinita (a valores muy altos de velocidades de corte).

C, puede ser considerada como el punto de cedencia.

Ecuacion de la Recta
R = Coeficiente de correlacion.
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7.2.7 Analisis Quimico.

El agua se encuentra presente en los fluidos de perforacion ya sea como agua fresca, agua de mar
o soluciones de sal saturada (la sal es normalmente cloruro de sodio o cualquier otro alcali). La
naturaleza de las sales disueltas afecta a las arcillas y a otros aditivos coloidales y deben por lo
tanto ser monitoreadas junto con propiedades como la dureza (dureza total: calcio y magnesio o
dureza impartida sélo por calcio), alcalinidad y contenido de cloruros.

La determinacion de los iones disueltos, presentes en los fluidos de perforacion base agua, se
realizé por medio de titulaciones volumétricas para analizar el contenido de cloruros, alcalinidad y
contenido de calcio, lo anterior de acuerdo a lo indicado en la Seccién de Andlisis Quimico
recomendado por el APl RP 13-B1.

7.2.7.1 Determinacion de Cloruros.

En esta prueba se conoce la concentracion de iones cloruros empleando una solucién de nitrato de
plata por medio de titulacion volumétrica. El andlisis de cloruros se realizé en los filtrados
correspondientes a los fiuidos AR, DR 4hr y DR 18 hr. Los resultados de los andlisis de muestran
en la Tabla 7.21.

A partir de los resultados obtenidos observamos que no hubo una gran diferencia entre los valores
obtenidos para los fluidos en las diferentes etapas, sin embargo el conocer que valores de cloruros
se tienen cuando se esta perforando es muy importante porque dicho anélisis nos permitira saber
si el fluido esta siendo contaminado con alguna salmuera de la formacién, ya que si esto pasara se
observaria un incremento marcado en los valores obtenidos en la determinacion de cloruros.

7.2.7.2 Alcalinidad del Filtrado.

Siguiendo el procedimiento descrito en el APl RP 13B-1, se determind la alcalinidad de los filtrados
empleando &cido sulfurico 0.02 N, e indicadores fenolftaleina y naranja de metilo.

La determinacion de la alcalinidad nos permitié conocer las concentraciones de los iones hidroxilo
(OH), carbonato (COs?) y bicarbonato (HCO3), presentes en el fluido de perforacién. Los
resultados que se obtuvieron para cada uno de estos iones se muestran en la Tabla 7.22.
Nuevamente observamos que no hubo cambios en los fluidos en las diferentes etapas a las cuales
se sometieron, pero es muy importante conocer sus valores cuando se esta perforando para
conocer de inmediato cuando hay una contaminacién por carbonatos o bicarbonatos.
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7.2.7.3 Determinacion de Cailcio.

La dureza del agua de un filtrado se debe principaimente a la presencia de iones calcio y
magnesio. Cuando el EDTA (acidoetilendiamintetraacético o su sal) es afadido al agua o al filtrado
de un fluido que contiene iones calcio y magnesio, el EDTA se combina primero con el calcio, por
lo que este puede ser determinado con EDTA cuando el pH de la muestra es lo suficientemente
alto para que el magnesio sea precipitado como hidréxido y cuando se utiliza un indicador
especifico para calcio. El procedimiento para la determinacién del contenido de calcio se encuentra
descrito en el APl RP 13-B1, dicha técnica no permite analizar el contenido de magnesio. Si se
requiere determinar la concentracion de magnesio es necesarlo aplicar otra técnica, que también
se reporta en el API RP 13B-1.

Los resultados que se obtuvieron de la determinacion de la Dureza Total como Calcio de los
filtrados de los fluidos Testigo, Poliacriiamida y AM-DMAPA, en las etapas Recién Preparados

(AR), Prueba de Dispersion (DR 4hr) y Afiejamiento Dinamico (DR 18hr) se resumen en la Tabla
7.23.

Para los fluidos observamos que no hubo variaciones en las cantidades de calcio con el
tratamiento térmico, sin embargo es muy importante conocer la cantidad de calcio presente en el
fluido en la etapa de perforacion

Tabla 7.21 Resultados de la Determinaclén de Cloruros

'--, Ty

AR 1.1 1100
DR 4 hr 1.1 1100
DR 18 hr 1.1

1100

DR 18 hr

L

AR

AH A -..-'..:-- SR
DR 4 hr 0.9 900
0.9 900

08 800
DR 4 hr 08 800
DR 18 hr 08 800
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Tabla 7.22 Resultados de la determinacion de Alcalinidad del Filtrado.

DR 4 hr

0.7

DR 18 hr

0.6

DR 18 hr

08

AR 0 0.6 720
DR 4 hr 0 0.7 840 0
0.6 720

DR4Tr 08 960
DR 18 hr 08 960 0

Tabla 7.23 Resultados Dureza Total como Calcio de los Fluldos de Perforacion.

DR 4 hr

DR 18 hr

520

DR 18 hr

"

AR 1
DR 4 hr 1 1.3 520
1 1.3 520

] 520
DR 4 hr 1 13 520
DR 18 hr 1 13 520

139



CAPITULO 6. EVALUACION DE POLIMEROS COMO INHIBIDORES DE HIDRATACION

7.2.8 Tiempo de Succién Capilar (TSC).

El equipo de Tiempo de Succion Capilar, mide el tiempo que toma a una cantidad de agua de una
dispersion pasar radialmente entre dos electrodos, a través del espesor de un papel filtro poroso.
La prueba de TSC mide las propiedades de hidratacion y dispersién de las arcillas por medio de la
simulacion del esfuerzo y fuerzas quimicas presentes durante la perforacién. En la prueba de TSC,
el contenido de sélidos (arcilla) y el tiempo de mezclado se mantienen constantes. El valor de TSC
da una indicacién de la permeabilidad del enjarre. Particulas altamente dispersadas dan baja

permeabilidad y altos valores de TSC. Particulas floculadas dan alta permeabilidad y bajos valores
de TSC.

Los datos que se obtuvieron de la determinacién del tiempo de succién capilar para los Fluidos
Testigo, Poliacrilamida y AM-DMAPA, en las diferentes etapas de tratamiento se resumen en la
Tabla 7.24. En las Figuras 7.20 a 7.22, se muestran los valores de TSC de manera gréfica.

Tabla 7.24 Resultados de la prueba de Tiempo de Succlén Capllar. Fluidos Testigo,
Poliacrilamida y AM-DMAPA.

Testigo T | B 2.5

Poliacrilamida 513.2
AM-DMAPA 375.9

Test R 1 93.9

Poliacrilamida 200.0
AM-DMAPA 273.7

Poliacrilamida 712.4

AM-DMAPA 1824.5

140



CAPITULO 6. EVALUACION DE POLIMEROS COMO INHIBIDORES DE HIDRATACION

Figura 7.20. Evaluacion de TSC, Fluidos Reclén Preparados.

Tiempo de Succién Capilar (seg).

Fluidos Recién Preparados |
|
500 ¢ :
| & 400 |
8
- B 200
!| 100
| 0
! Testigo Poliacrilamida AM-DMAPA
i Fluido

Figura 7.21. Evaluacién de TSC, Fluidos Prueba de Dispersion (DR 4h).

Tiempo de Succién Capilar (seg). |
Fluidos Prueba de Dispersién (DR 4 h) !

300
250
| ?200 i i
5 150
e 100 1
50 f
0
Testigo Poliacrilamida AM-DMAPA
Fluido
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Figura 7.22. Evaluacién de TSC, Fluidos Prueba de Rolado (DR 18h).
© Tiempo de Succién Capiler (sog), 1
. Fluidos Prueba de Rolado (DR 18 h) |

TSC (seg)

Testigo Poliacrilamida AM-DMAPA
Fluido

De los resultados obtenidos de la prueba de tiempo de succién capilar se tiene lo siguiente:

e Para los fluidos recién preparados, el fluido poliacrilamida es el que tuvo un mayor TSC. Lo
anterior implica que hubo una mayor dispersién de las arclllas y una menor permeabilidad,
cuando se compara con los otros dos fluidos. Debido a los resultados anteriores, podemos
ver que la poliacrilamida nos da un enjarre de baja permeabilidad y por lo tanto las
particulas se estan compactando mas, ademas el espesor del enjarre es pequefio por lo
tanto este fluido es el que dejara pasar menor cantidad de flitrado hacia la formacién.

e Para los fluidos de la prueba de dispersion (DR 4 h) el fluido AM-DMAPA es el que tiene un
mayor valor de TSC, lo que implica una mayor dispersién y un enjarre de baja
permeabilidad y por lo tanto el fluido AM-DMAPA permite el menor paso del filtrado hacia la
formacion. Para los tres fluidos el valor de TSC comparado con el de fluidos recién
preparado disminuye, por ejemplo para el fluido testigo, disminuye su valor de 266.5 s a
193.9 s, para el fluido poliacrilamida pasa de 513.2 s (AR) a 200 s (DR 4h) y para el fluido
AM-DMAPA pasa de 375.9 s a 273.2 s, esto puede ser Indicaciéon de que hubo una
floculacion.

e Después del rolado el fluido testigo es el que da un valor de TSC mayor comparado con los
otros dos fluidos y por lo tanto una mayor dispersion y menor permeabilidad (Testigo: 2574
s, Poliacrilamida: 712.4 s y AM-DMAPA 1824.5 s). Sin embargo, se muestra un incremento
muy grande’ entre el TSC de los fluidos recién preparados y el de la prueba de rolado en
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los fluidos testigo y AM-DMAPA pasando de 266.5 s a 2574.5 s para el fluido testigo y de
375.9 a 1824.5 s para el fluido AM-DMAPA.

7.3 MECANISMO DE INHIBICION.

De acuerdo a los resultados de las pruebas de Capacidad de Intercambio Catinico (CIC),
Dispersion y de Expansion en Volumen se proponen los siguientes mecanismos por el cual los
inhibidores de hidratacion probados son capaces de estabilizar a la lutita.

POLIACRILAMIDA. A condiciones de pH alcalino, la poliacrilamida sufre hidrélisis,

quedando la estructura de la Figura 7.23, sin embargo en el presente trabajo no se
determind el grado de hidrdlisis. El grado de hidrdlisis controla la distribucion de las cargas
en la molécula de polimero y aparentemente tiene influencla en la posibilidad de que el
polimero se adsorba en los sitios positivos de la arcilla. El mecanismo de inhibicion

propuesto es el siguiente:

a) Debido a la naturaleza aniénica de la poliacrilamida, se tiene la adsorcién de dicho
polimero en los sitios cargados positivamente de las particulas de arcilla, a través
de la formacién de un enlace de hidrégeno.

b) La poliacrilamida tiende a formar una estructura de un serpentin (es decir, se
enrolla), permitiendo que el enlace de hidrégeno se mantenga y que las cadenas
de polimero permanezcan juntas, recubriendo o encapsulando a la arcilla.

El mecanismo de hidratacion propuesto para la poliacrilamida se realizé en base a lo
descrito en la literatura®. Dicho mecanismo se muestra esquematicamente en la Figura

7.24.

Figura 7.23 Hidrdlisis de la Pollacrilamida.

CH,=CH
!
C=0
\
NH.

Acrlanuda

~——~ CH, - CH—— -~
!
—_—— e C=0
\
NH,
Polacailasida (o idetion)

A —~_.CH-CH,-CH-CHy~ "~

! !
C=0 C=0
! !
NH- OH

Poliacrlanuda Hidrolizad a (aridrmica)
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Figura 7.24 Mecanismo de Inhibicién de la Pollacrilamida.

SUPERFICIE BE ARCILLA

¢ El copolimero AM-DMAPA también estabiliz6 a la arcilla, por ello se propuso el siguiente

mecanismo de inhibicién:

a)

b)

c)

La presencia del monémero DMAPA en la cadena del copolimero, muestra un
comportamiento amfotérico en solucion (presenta tanto cargas positivas como
negativas), ademas la presencia de este grupo en solucién hace que se aumente la
viscosidad. Ademas, el grupo NH, también puede sufrir una hidrdlisis en un pH
alcalino, formando puentes de hidrégeno. La representacién esquematica de lo
anterior, se muestra en la Figura 7.25.

El comportamiento que tiene el copolimero con cargas tanto positivas como negativas
en interaccion con la arcilla es el siguiente: cuando el polimero es agregado al lodo, los
grupos catidnicos pueden adsorberse en las particulas de arcilla que tienen carga
negativa, mejorando las propiedades de encapsulacién ya que la cargas de arcilla son

neutralizadas por esos grupos cationicos y por lo tanto se reduce la desintegracion del
recorte.

Debido a que también se tienen grupos anidnicos, estos pueden formar una capa
hidratada alrededor de dichos grupos, evitando que el agua llegue hasta los sitios
activos de la arcilla. Por lo tanto, el comportamiento del copolimero permite que haya
una mayor inhibicion de las arcillas, ademas de mantener propiedades reolégicas

excelentes. La representacion esquematica del mecanlsmo se esquematiza en la
Figura 7.26.
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Figura 7.25 Copolimero de AM-DMAPA, en solucién.
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Figura 7.26 Inhibicién de Arcillas, empleando el Copolimero AM-DMAPA.
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CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES.

CONCLUSIONES.

El presente trabajo de investigacion se dividi6 en dos partes fundamentales: (1) La sintesis y
caracterizacion de polimeros inhibidores de hidratacion de lutitas y (2) La evaluacion de dichos
polimeros en la formulacién de un fluido de perforacion base agua inhibido.

Con respecto a la parte de sintesis y caracterizacion de polimeros se obtuvieron las siguientes
conclusiones:

e Mediante la polimerizacién de radicales libres se obtuvieron los polimeros siguientes: 3
muestras de poliacrilamida, 1 muestra de poli(N,N-dimetilaminopropilacrilamida) y 5
muestras  de copolimeros de Acrilamida-N,N-dimetllaminopropilacrilamida. Dichos
polimeros fueron purificados empleando una mezcla de metanol/agua.

e Por medio de la Técnica de Andlisis elemental se obtuvieron las composiciones de los
copolimeros de AM-DMAPA, independiente del contenido de agua. Las composiciones
determinadas por esta técnica concuerdan con el modelo descrito por la ecuacion de
composiciébn de copolimeros, empleando las relaclones de reactividad para ambos
mondmeros, reportadas en la literatura.

* Mediante el Analisis de Infrarrojo y la Resonancia Magnética Nuclear de c®, fue posible la
determinacion de la estructura de los homopolimeros y copolimeros, lo cual indica si
realmente existid polimerizacion. Sin embargo en los resultados de la Resonancia
Magnética Nuclear de los copolimeros se observa una mezcla de monémero Acrilamida y
copolimero de AM-DMAPA, por lo que es necesario realizar una mejor purificacion de los
polimeross obtenidos, posiblemente mediante el uso de una membrana.

e El Analisis Térmico, cuyas técnicas empleadas fueron DTA, TGA, y DTA, realizado a los
polimeros sintetizados, nos permiti6 conocer propledades como la temperatura de
descomposicién de las muestras y temperatura de transicléon vitrea, lo cual indica si es
posible la aplicacién de los polimeros a altas temperaturas, sin que estos sufran
degradacion.
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¢ Debido a que comercialmente no se disponen de copolimeros de AM-DMAPA, se obtuvo
una poliacrilamida, a la cual se le realizaron las técnicas de analisis siguientes: IR, DTA,
TGA y DSC asi como la NMR-C", con el fin de compararla con los copolimeros como
inhibidores de hidratacion.

Como ya se menciond, se emplearon tres diferentes fluidos para evaluar el funcionamiento de los
polimeros poliacrilamida y copolimero de AM-DMAPA como inhibidores de hidratacién, con
respecto a un fluido testigo el cual no contiene ningtn inhibidor de hidratacién. La experimentacion
realizada permite concluir lo siguiente:

e Las pruebas de filtrado API, en cada una de las etapas de tratamiento térmico, muestran
que el filtrado obtenido en los tres fluidos es aceptable (es decir no es mayor a los 10 ml),
lo que implica que ni la poliacrilamida ni el copolimero de AM-DMAPA interfieren con la
funcion del reductor de filtrado, es decir son compatibles con este. Sin embargo al
comparar los enjarres obtenidos, el fluido que contiene al copolimero de AM-DMAPA, este
muestra un espesor mayor, lo que implica que puede haber un recubrimiento muy
importante no solo de las paredes del pozo, sino tamblén en los recortes, causando el
adelgazamiento del lodo durante la operacion de perforacién. Dicho comportamiento es
ocasionado por la floculacién del copolimero de AM-DMAPA.

« A partir de los resultados de las pruebas reoldgicas y tixotréplcas se concluye lo siguiente:
para el Fluido Testigo, sus propiedades reolégicas (Viscosldad aparente y viscosidad
plastica) y tixotropicas (punto de cedencia y esfuerzos de gel) disminuyen drasticamente
cuando es 'sometido a tratamiento térmico en las pruebas de dispersion y rolado, ademas
no existe un Unico modelo reolégico que permita conocer sus propiedades reoldgicas ya
que recién preparado sigue el modelo de Ley de potencias, en la prueba de dispersion,
sigue el modelo de Robertson & Stiff y en la prueba de rolado el de Ley de potencias. El
Fluido poliacrilamida, presenta mejores propiedades reolégicas y tixotrépicas que el fluido
testigo, lo que significa que el polimero poliacrilamida estd actuando también como un
viscosificante, en las pruebas de tratamiento térmico como dispersion y rolado, mantiene el
mismo patrén de flujo (Ley de Potencias), el cual también se presenta cuando esta recién
preparado.. El Fluido AM-DMAPA es el que comparado con los otros dos fluidos presenta
las mejores propiedades reoldgicas y sus esfuerzos de gel y punto de cedencia permitiran
suspender los recortes y el acarreo de éstos, el patron de flujo que sigue ain después de
tratamiento térmico es el de Ley de Potencias, lo anterior es ocasionado por el copolimero
AM-DMAPA que esta actuando como un viscosificante que resiste mejor la temperatura.

147



CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

e El andlisis quimico realizado a los tres fluidos nos permitid conocer la alcalinidad, el
contenido de cloruros y el contenido de calcio de cada uno de ellos. Dicho analisis también
se les realiz6 a los fluidos que fueron sometidos a las pruebas de dispersion y a las de
rolado. Este andlisis es muy importante, ya que nos permite detectar sefiales de
contaminacion, por ejemplo de cemento o de sosa céustica. Dichas contaminaciones
ocasionan una extensiva hidrolisis de la poliacrilamida, ocasionando un fuerte olor a
amonio, debido a la formacion de hidréxido de amonio.

e La capacidad de intercambio catidnico (CIC) de los nicleos en contacto con el fluido
Testige, no tuvo ninguna variacion permaneciendo slempre su valor en 42 meg/100 g
arcilla. Lo anterior es debido a que dicho fluido no cuenta con ningln inhibidor de
hidratacién. Para los nicleos en contacto con el fluido Poliacrilamida, el valor de la CIC
diminuy6 a un valor de 40 meg/100 gr de arcilla, lo que Implica que la poliacrilamida esta
inhibiendo a la arcilla. El fluido AM-DMAPA disminuyé el valor de la CIC hasta un valor de
38 meq/100 g de arcilla, por lo que el copolimero de AM-DMAPA esta actuando como un
inhibidor de hidratacién de arcilla.

¢ Los resuitados de la prueba de dispersion muestran que el fluido AM-DMAPA es el que da
una menor dispersion de la arcilla, recuperando el 84.54% de la cantidad inicial de
arcilla,.Con el fluido poliacrilamida, se recuperé el 80.83% y con el fluido testigo el 78.34%.
Los resultados de esta prueba nuevamente indican que los polimeros poliacrilamida y
copolimero AM-DMAPA estan actuando como inhibidores de hidratacion.

e La prueba de expansion lineal da los siguientes valores de expansion en los fluidos recién
preparadoé: Fluido Testigo 48.650%, Fluido poliacrilamida 32.444%, Fluido AM-DMAPA,
31.764%. Para los nicleos en contacto con los fluidos que fueron sometidos a la prueba de
rolado: Fluido Testigo: 50.653%, Fluido poliacrilamida: 38.686% y Fluido AM-DMAPA
35.713%. Los resultados anteriores demuestran que hay una Inhibicion de las arcillas
ocasionada por la adicion de polimero, en este caso la adicién de una poliacrilamida y de
un copolimero de AM-DMAPA. Los valores obtenidos para dichos polimeros son muy
similares, aunque es ligeramente mayor la inhibicion en los dos casos cuando se emplea el
copolimero de AM-DMAPA.

e A partir de los resultados de las pruebas de capacidad de Intercambio catiénico, dispersion
y expansion lineal, se propuso un mecanismo de Inhibicion para los polimeros que
consisten en lo siguiente:
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CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

POLIACRILAMIDA se propuso un mecanismo de adsorclén y encapsulacion, donde se
involucra la formacién de un puente de hidrégeno entre el polimero y la arcilla.

AM-DMAPA. El mecanismo consta de lo siguiente: cuando el polimero es agregado al lodo,
los grupos catiénicos pueden adsorberse en las particulas de arcilla que tienen carga
negativa, mejorando las propiedades de encapsulacion ya que la cargas de arcilla son
neutralizadas por esos grupos cationicos y por lo tanto se reduce la desintegracion del
recorte, ya que el polimero en solucidbn muestra un comportamiento anfotérico. Debido a
que también se tienen grupos anidnicos, estos pueden formar una capa hidratada
alrededor de dichos grupos, evitando que el agua llegue hasta los sitios activos de la
arcilla. Por lo tanto, el comportamiento del copolimero permite que haya una mayor
inhibicion de las arcillas, ademas de mantener propiedades reclégicas excelentes. Ademas
como cuenta con el grupo NH, este grupo también puede hidrolizarse en pH alcalino, lo
que hace que se formen puentes de hidrégeno. Asl el encapsulamiento de la arcilla es
mejorado en comparacion con la poliacrilamida hidrolizada.

RECOMENDACIONES.

e El presente trabajo debe de tomarse como una metodologla para la evaluacién de
polimeros como inhibidores de hidratacion de arcillas, dentro de un fluido de perforacion
base agua.

e Como propuesta también es necesario realizar una serle de polimeros a concentraciones
mayores del mondmero DMAPA, para conocer cual concentracién es la 6ptima, para que
funcione mejor el copolimero dentro de un fluido de perforaclén base agua.

+ Sin embargo, al polimero propuesto, deben de realizarse pruebas adicionales como la
determinacién de sus pesos moleculares y la influencla que tienen estos pesos en su
funcionamiento como inhibidores de hidratacién.

e Ademas como las propiedades en solucién de los polimeros es muy importante, es
necesario realizar mediciones reoldgicas de los polimeros sintetizados.
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ANEXO A.

A.1 ANALISIS ELEMENTAL.

Los resultados del Andlisis Elemental que se efectud en las muestras de copolimeros se muestran
en la siguiente tabla.

Tabla A.1 Resultados Anadlisis Elemental.

MUESTRA - %C %N %0 %H - %S
M-1 50.62 18.82 23.13 7.39 0.039
M-2 50.25 19.11 23.25 7.34 0.046
M-3 49.5 18.93 24.2 7.33 0.036
M-4 48.5 18.64 25.37 7.4 0.08
M-5 49.42 18.97 24.28 7.32 0.01

Los resultados anteriores se emplearon con ayuda de la estequiometrfa, para obtener la
composicién de los copolimeros de la siguiente manera:

1.

¢

L 4

*

2.

L

* & 9

Se realizé la suposicién de que la muestra estaba compuesta de las siguientes moléculas:
Acrilamida (AM).
N,N-Dimetilaminopropilacrilamida (DMAPA)
Agua.

Grupos sulfatos presentes en cada extremo de las moléculas de polimero.

Los subindices empleados para cada molécula son:
AM para acrilamida
DMAPA para N,N,-dimetilaminopropilacrilamida
HoO para agua y

S04 para los grupos sulfatos.

Los pesos moleculares correspondientes son:
Mam = 71.08 g/mol
Mpmapa =156.23 g/mol
Miz20 = 18.02 g/mol
Msos = 96.04 g/mol

4. Dos definiciones que seran de gran importancia en la determinacién de la composicion de los
copolimeros son las siguientes:




ANEXO A

¢ Fraccién peso: w = % peso del componente X

w = masa del componente x

% masa total

+ N, numero de moles de moléculas del componente x presente en la muestra.

m masa del componente x

N, o o e e e

* " M, peso molecular del componente x

Por ejemplo para AM tenemos que way ¥ Nay estan dadas por:

masa AM

masa total

Wam =

m
= AM
NAM

M

De manera similar se puede encontrar w y N para DMAPA, agua y sulfato

5. Para cada 4tomo presente en dichas moléculas: C, N, H, O y §, también contamos con Ila
definicién de w (porcentaje en peso) en donde i representara a cada dtomo. De modo que:

= T
In‘toial
Como ejemplo tenemos que para el C:
m
W, = —F—
My

Una expresioén similar es necesaria paraelN,H, Oy S.

6. Debido a que en los resultados del andlisis elemental nos dan como resultados los porcentajes
en peso de C, N, O y S estos pueden relacionarse con los porcentajes en peso de los monémeros
de interés (AM y DMAPA), para esto se desarrollan las expresiones correspondientes al porcentaje
en peso para atomos paraC,N,0OyS

Para carbono (C):

w = M _m. (pre_seme en AM )+ m,_(presente en DMAPA)

mmm.‘ m:mm‘
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De la definicion de N tenemos que m¢ = McNg, sustituyendo esto en la ec. anterior tenemos que:

_ M (N. en AM )+ M (N, en DMAPA)
m

We
total

123N 4, +8N pirs)

m total

We

Ademas sabemos que Nay = maw/Mam

Mafy Moy
wa=19] 3L 540 4 8 DMAPA
m m

toial total

y de la definicién de porcentaje en peso: Mam = Wam Myl

W, ., .m w m
wC=12[3 AM """ total +8 DMAPA sqml]

MM 4 M it M prsapa

AM MDMHPA

we = 12(3 L J 1)

de manera similar se determinan las fracciones en peso paraN,H,0Oy S:

0y :14(1@_”&%_] @
MAM" MDMAPA

Wy = 16[ Wa  Womara | Whao +4_“f,sq_«t_] 3)
My Mpgps My Mg,

W, =[6M—+l7 M”A_.,.g_fi!!)_) 4

AM MDM'AP;{ MHZO

w

ws =32 ﬂ) (5)

’ [ Mg,

A partir de las 5 ecuaciones anteriores podemos conocer los porcentajes en peso de AM y DMAPA
en la muestra de polimero. Sustituyendo los valores de pesos moleculares simplificamos dichas
ecuaciones teniendo que:

A-4
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we =0.5064w ,,, +0.6144w ., (6)
wy =0.1969w ,,, +0.1792W 10, ()
w, =0.225w ,, +0.1024w,,,,5, +0.888w,,,, +0.6663w,,, (8)
wy =0.0844w ., +0.1088W,, ., +0.1109w,,,, ©)
wg =0.3332w,,, (10)

Asi de las ecuaciones (6) y (7) podemos conocer Wam Y Wpmara:

Wy = 6.5133w, —16.75w,, 1)
W =20.371w, —5.928w, (12)

De la ecuacion (8) podemos conocer Wyo:

Wyao = o_slﬁ (w, —0.4443w,. +0.1705w,,,,,, —0.6663w,,)  (13)

en donde a partir de (10):

Wen, = W
S04 T 0.332

(14)

Las fracciones peso encontradas con estas ecuaciones estédn en base himeda ya que se debe
considerar el agua porque las muestras son muy higroscépicas, ademas el secado no puede ser
realizado a mayor temperatura ya que la muestra se descompone.

Para calcular las fracciones en peso de AM y DMAPA en base seca se emplean las ecuaciones
(15) y (16):

. W pnara
Wi = A 1s)
W ¥ Wonapa
- w‘w
W = (16)

W+ Worapa

Los resultados obtenidos para las fracciones en peso de cada molécula se presentan en las Tablas
A-2 y A-3.
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Tabla A-2. wy obtenidas a partir de Andlisis Elemental. Base himeda.

MUESTRA Wan WpMAPA Wigo | ‘Wios
M-1 0.8229 0.1446 0.03468 0.0117
M-2 0.9037 0.72 0.2388 0.0138
M-3 0.9116 0.533 0.347 0.0108
M-4 0.9124 0.3675 0.4949 0.024
M-5 0.9245 0.4139 0.3403 0.03

Tabla A-3. Fracciones peso de AM y DMAPA en base seca.
MUESTRA Wau Wpmapa
M-1 0.8505 i 0.1495
M-2 0.9262 0.07378
M-3 0.9447 0.0553
M-4 0.9612 0.0388
M-5 0.9571 0.0429

Tabla A-4. Fracciones mol de AM y DMAPA en el copolimero.

- MUESTRA" |
M-1
M-2 0.9691 0.0309
M-3 0.9792 0.0208
M-4 0.9843 0.0157
M-5 0.9895 0.0105

A.2 ECUACION DE COMPOSICION.

Empleando la ecuacion de composicion y las relaciones de reactividad reportadas en la literatura,
se calcularon las composiciénes de los copolimeros sintetizados.

Donde ray =0.47 Y romapa = 0.95 .

_ nfitfufs
4 ?'Afj"'zf,af"'rsf;

__ nfstfifs
=
rAf;+2f4,,)‘"‘,‘,-Mr‘ﬁfﬁ2

Los resultados de la composicién se resumen en la Tabla A-5.

A-6



ANEXO A

Tabla A-5. Composicién del copolimero AM-DMAPA empleando la Ecuacién de composicion

y relaciones de reactividad reportadas en la literatura.

MUESTRA |  f(AM) f (DMAPA) F (AM) F (DMAPA)
M-1 0.98 0.02 0.8503 0.0407
M-2 0.985 0.015 0.0691 0.0309
M-3 0.99 0.01 0.9792 0.0208
M-4 0.9925 0.0075 0.9843 0.0157
M-5 0.995 0.005 0.9895 0.0105

"Enciclopedia of Chemical-Technology, Kira-Othmer, Fourth Edition, Vol. 1 pp. 267-287
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ANEXO B. ECUACIONES EMPLEADAS
EN LA EVALUACION DE LOS FLUIDOS
DE PERFORACION BASE AGUA.

B-1



ANEXO B

B-1. ECUACIONES EMPLEADAS EN LA EVALUACION DE LOS
FLUIDOS DE PERFORACION BASE AGUA.

1. Calculo de la Capacidad de Intercambio Catiénico (CIC)

CIC = Vam # C‘am x Cte.
grnucleo

Vam = Volumen de solucion de azul de metileno gastado.
Cam = Concentracion de la solucién de azul de metileno (0.01 meg/lt).
Cte = Constante volumétrica = 100.

2. Cdlculo del por ciento de recuperacién de niicleo. Prueba de Dispersion.
%recuperacbn = |:l - [Pi_;_inJ] *100

Pi = peso inicial del nucleo.
Pf = peso del ntcleo recuperado.

3. Célculo de Propiedades Reoldgicas y Tixotrépicas.

L 600

Va= - [cP]

Vp=L600-L300 [cP]
Pc=01300-Vp _ (Ib/100f)

En donde:

L300 = lectura del viscosimetro Fann 35 A a 300rpm.
L600 = lectura del viscosimetro Fann 35 A a 600 rpm.
Va = viscosidad aparente en cP.

Vp = viscosidad plastica en cP.

Pc = punto de cedencia en Ib/100 ft>.
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4. Calculo de la Rapidez de Corte y del Esfuerzo de Corte.

Este calculo se realiza para pasar la rapidez de corte en rpm a s™' y el esfuerzo de corte en grado
de lectura de dial a esfuerzo de corte en dina/cm®. Esto se aplica a las lecturas obtenidas en el
Viscosimetro Fann 35A.

Rapidez de corte = rpm*1.7034 = velocidad de corte en s™.
Esfuerzo de corte = grado de lectura de dial*5.11 = esfuerzo de corte en dina/cnt’.

5. Modelos Reoldégicos.

En esta parte se muestra como se obtuvieron los valores representados por las curvas de
consistencia de los modelos tedricos evaluados y los parametros que distinguen a cada modelo.

Se muestra la secuencia de calculo para el fluido testigo antes de rolar (AR). La determinacion de
los parametros para cada modelo se realizé en los tres fluidos: antes de rolar, después de rolar y al
fluido recuperado de la prueba de dispersion.

Fluido testigo AR.

¢ Bingham 7t =ny + 1

y=bx + a

Este modelo tiene la forma de la ecuacién de la linea recta por lo tanto realizando una gréfica de

Texperimental VS Y podemos obtenerla ordenada al origen (1) y la pendiente (n), a través de una
regresion lineal.

Con los valores de 1, y Y podemos calcular un nuevo esfuerzo de corte (Teaicuiada). ESte Teaicuiada tiene
unidades de grado de lectura de dial por lo que es necesario pasarlos a dina/cm?® y la rapidez de

corte en rpm debe pasarse a s~ para poder obtener la curva de consistencia correspondiente a
éste modelo. ‘

Rapidez de corte = rpom*1.7034 = velocidad de corte en s™'.
Esfuerzo de corte = grado de lectura de dial * 5.11 = esfuerzo de corte en dina/cm’.
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En la siguiente tabla se muestran todos los valores de la rapidez y el esfuerzo de corte.

(rpm) (° lectura dial) (° lectura dial) (s) | (dina/em?)
3 5 6.6678 5.110 34.0725
6 6 6.8315 10.220 34.9091
100 13 11.9611 170.340 61.1212
200 19 17.4181 340.680 89.0065
300 24 22.8751 511.020 ~ 116.8918
600 38 39.2461 1022.040 200.5476

Los valores obtenidos a partir de la regresion lineal son:

a

b
r =0.99359

1, = 6.5041 Ib/100ff%.
7 = 0.05457 grado de lectura de dial / rpm = 16.37 cP

Lan en cP se obtiene por medio de:

nencP=nen

¢+ Ley de Potencias:

Aplicando logaritmos en ambos lados de la ecuacion tenemos:

1 rpm

rpm

o=KY"

logt=logK+nlogy

‘ °lecturade dial " [

1.7034

y=a

+ bx

.| Sitdinajen? | ( 1cp
s ) |1°lecturadedial | { 0.01 poise

De esta manera obtenemos la forma de la ecuacion de la linea recta, por lo tanto se puede graficar

l0g Texperimental VS 10g 7, @l aplicar una regresion lineal en donde la ordenada al origen es log K y la

pendiente n. Con los valores de K y n se puede calcular un nuevo esfuerzo de corte (Tcacuiada)-

Nuevamente es necesario tener la rapidez de corte en s™ y el esfuerzo de corte en dina/cm? para

obtener la curva de consistencia.

Los valores de la rapidez de corte y el esfuerzo cortante se muestran a continuacion:

log 7.

log ¥ Texperimental Tealculada = Y Tealculada
(rpm) {° lectura de dial) (° lectura de dlal) (s") (dina/cm?)
0.4771 6.999 4.6154 5.110 23.5849
0.7782 0.7782 5.9146 10.220 30.2234
2.0000 1.1139 16.1845 170.340 82.7029
2.301 1.2788 20.7400 340.680 105.9813
2.4771 1.3802 23.9781 511.020 122.5279
2.7782 1.5789 30.7272 1022.040 157.0158
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Los valores obtenidas de la regresion lineal son:

log K = 0.4935 K =03.1153
n=0.3578
r =0.98286

¢ Robertson & Stiff: 7=A(y+ C)®

Aplicando el logaritmo a la ecuacion anterior obtenemos:

log t=1log A + B log(y + C)

Nuevamente obtenemos la ecuacién de una linea recta, por lo tanto podemos graficar 10g Texperimental
vs log (y + C), al aplicar la regresion lineal se conoce la ordenada al origen (log A) y la pendiente
(log(y + C)). Con estos valores podemos calcular un nuevo esfuerzo de corte (Tcaicuada)- Finalmente

se convertiran los valores de rapidez y esfuerzo de corte calculado a unidades de s y dina/cm?®
respectivamente.

Para poder realizar lo anterior primero debemos obtener C empleando la siguiente ecuacion:

_ (¥ min *"f_;ﬂa_ﬂg___)t_sz

2Yp = (Ymin *Ymax )

A su vez C depende de v, (rapidez de corte promedio), que se calcula a partir de un 1, (esfuerzo de
corte promedio):

)
Tp = (Tmin+Tmax)

Tmin = €sfuerzo de corte minimo
Tmax = €sfuerzo de corte maximo.
Conociendo este valor, se puede conocer la rapidez de corte promedio correspondiente, esto se
consigue mediante la interpolacién de los valores de la rapidez de corte y el esfuerzo de corte
obtenidos experimentalmente. De manera que:

Y, = 133.404
Asi podemos calcular C:

_ (x600)-(133.402F _ |/ 4o
" (2*133.404)-(3%600)
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Los valores obtenidos para la rapidez de corte y el esfuerzo de corte son:

{rpm) ( lectura de dial) (¢ lectura de dial) (8 | (dinalem?
1.1282 0.699 5.0278 5.110 25.6923
1.2157 0.7782 5.5632 10.220 28.4279
2.0431 1.1139 14.4825 170.340 74.0058
2.3231 1.2788 20.0199 340.680 102.3014
2.4920 1.3802 24.3379 511.020 124.3665
2.7826 1.5798 34.0582 1022.040 174.0374

De la regresion lineal:

log A = 0.1348
B = 0.5022
r =0.99498

A =1.3640

¢ Casson: 1= (up'"? + 1,'?
1‘"2:”"“2 Y‘lﬂ + to‘lﬂ
y=Dbx + a
Este modelo también tiene la forma de la ecuacién de una linea recta, por lo tanto podemos
graficar 1'% xpermental VS Y2 @l aplicar una regresién lineal se puede obtener la ordenada al origen
(t') y la pendiente 2. Con estos valores podemos calcular un nuevo esfuerzo de corte (Teacuado)-

Finalmente los valores de rapidez y esfuerzo de corte calculado deben estar en s™ y dina/cm?
respectivamente para obtener la curva de consistencia que corresponde a este modelo.

Los valores de la rapidez y el esfuerzo de corte son:

(rpm) (¢ lectura de dlal) {2 lectura de dial) _(s) . | (dinalcm?)
1.7321 2.2361 5.1092 5.110 26.1080
2.4495 2.4495 5.6766 10.220 29.0076

10 3.6056 13.4601 170.340 68.7811
14.1421 4.3589 19.1355 340.680 97.7823
17.3205 4.8990 24.1656 511.020 123.4860
24.4949 6.1644 37.6751 1022.040 192.5198

De la regresion lineal:

a=1,"=1.9653
b=u"?=0.17035

To = 3.8624 Ib/100ft°
1 =0.029

°lectura dial/rpm = 8.6996 cP

B-6




ANEXO B

La i en cP se obtiene mediante la siguiente ecuacion:

o 2
e d =m lectura de dial *[ | rpm ]‘( 5.11 dina /cm }*{ 1cp ]

rpm 1.7034 s ) | 1°lectura de dial | | 0.01 poise

En las siguientes figuras se muestran las curvas de consistencia obtenidas empleando los model6s
reolégicos para los Fluidos Testigo, Poliacrilamida y AM-DMAPA.
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Figura B-1. Curvas de Consistencia obtenidas a partir de Modelos Reologicos.
Fluido Testigo Recién Preparado.
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Figura B-2. Curvas de Consistencia obtenidas a partir de Modelos Reolégicos.
) Fluido Testigo, Prueba de Dispersién.
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Figura B-3. Curvas de Consistencia obtenidas a partir de Modelos Reolégicos.
Fluido Testigo, después de Rolar 18 hr.
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Figura B-4. Curvas de Consistencia obtenidas a partir de Modelos Reoldgicos.

Fluido Polacrilamida. Recién Preparado
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Figura B-5. Curvas de Consistencia obtenidas a partir de Modelos Reolégicos.

Fluido Poliacrilamida, Prueba de Dispersién.
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Figura B-6. Curvas de Consistencia obtenidas a partir de Modelos Reolégicos.

Fluido Poliacrilamida, después de Rolar 18 hr.
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Figura B-7. Curvas de Consistencia obtenidas a partir de Modelos Reolégicos.
Fluido AM-DMAPA. Recién Preparado
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Figura B-8. Curvas de Consistencia obtenidas a partir de Modelos Reolégicos.
Fluido AM-DMAPA, Prueba de Dispersion.
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Figura B-9. Curvas de Consistencia obtenidas a partir de Modelos Reolégicos.

Fluido AM-DMAPA, después de Rolar 18 hr.
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