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Resumen 

Título: Estudio De Los Efectos De Nanofluidos De Óxido De Grafeno Modificados 

Estructuralmente Con Surfactantes Iónicos En La Formación De Emulsiones Crudo-Agua Y 

Su Composición Mediante Análisis Termogravimétrico TGA* 

Autores: Christian Camilo Ariza Ariza y José Tomás Peña Alacón**  

Palabras Clave: Nanofluidos, Tensión Interfacial, Grafeno, Surfactante, Termogravimetría.  

Descripción:  

Debido a las escasas reservas de crudo y a la falta de hallazgos de nuevos campos, una 

de las alternativas que se tiene para satisfacer la demanda de crudo es aumentar el recobro de 

los campos maduros, haciendo uso de diversos métodos de recobro mejorado entre los cuales 

se encuentra el recobro químico mediante inyección de surfactantes. La finalidad de este 

método es la de alterar las propiedades de los fluidos en el yacimiento, logrando así disminuir 

la tensión interfacial entre estos permitiendo la formación de emulsiones crudo-agua para 

extraer el aceite residual. 

Es por esto que en este trabajo se presentan los resultados de un estudio de laboratorio 

en el que se prueba la capacidad de un nanofluido para cumplir con el objetivo principal de un 

surfactante. Para esto se realizaron medidas de tensión interfacial entre un hidrocarburo y el 

agua, mediante el método de gota pendante, a diferentes concentraciones del compuesto. Este 

nanofluido es un compuesto de óxido de grafeno modificado estructuralmente con bromuro de 

cetiltrimetilamonio, un surfactante catiónico comercial también conocido como CTAB. 

Posteriormente se realizó un análisis termogravimétrico TGA y los resultados obtenidos 

revelan que el nanofluido logra una disminución de la tensión interfacial a concentraciones de 

20 ppm y su resistencia térmica se encuentra alrededor de los 200ºF, mostrando así el gran 

potencial de este compuesto para su aplicación en campo. 

  

 

*Trabajo de grado. 

**Escuela de Ingeniería de Petróleos. Facultad de Ingenierías Físico-químicas. Universidad 

Industrial de Santander. 

Director: Enrique Mejía Ospino, PhD en Ciencias Químicas. Codirectores: Nicolás Santos 

Santos. Magíster en Ingeniería de Hidrocarburos, Brayan Alberto Arenas Blanco, Físico.  
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Abstract 

Title: Study of The Effects of Structurally Modified Graphene Oxide Nanofluids With Ionic 

Surfactants on The Formation of Oil-Water Emulsions and Its Composition Through 

Thermogravimetric Analysis TGA. *  

Authors: Christian Camilo Ariza Ariza y José Tomás Peña Alacón ** 

Key Words: Nanofluids, Interfacial Tension, Graphene, Surfactant, Thermogravimetry.  

Description:  

Due to the low oil reserves and the lack of discoveries of new fields, one of the 

alternatives available to satisfy the demand for crude oil is to increase the recovery of mature 

fields, using various improved recovery methods, including chemical recovery by injection of 

surfactants. The purpose of this method is to alter the properties of the fluids in the reservoir, 

thus reducing the interfacial tension between them, allowing the formation of crude-water 

emulsions to extract the residual oil. 

This is why this work presents the results of a laboratory study in which the ability of 

a nanofluid to achieve the main objective of a surfactant is tested. For this, interfacial tension 

measurements were carried out between a hydrocarbon and water, through the pendant drop 

method, at different concentrations of the compound. This nanofluid is a structurally modified 

graphene oxide compound with cetyltrimethylammonium bromide, a commercial cationic 

surfactant also known as CTAB. Subsequently, a thermogravimetric TGA analysis was carried 

out and the results obtained reveal that the nanofluid achieves a decrease in interfacial tension 

at concentrations of 20 ppm and its thermal resistance is around 200ºF, thus showing the great 

potential of this compound for its application in field. 
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Director: Enrique Mejía Ospino, PhD in Chemical Sciences. Codirectors: Nicolás Santos 

Santos, Master in Hydrocarbon Engineering, Brayan Alberto Arenas Blanco, Physical.  
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Introducción 

  

Actualmente, según la ANH las reservas de petróleo en el país están destinadas para 

producirse en los siguientes 5 años, debido a que no se han podido incrementar las reservas de 

crudo existentes, afectando la economía del país.  

Una alternativa viable para aumentar el factor de recobro de los campos maduros, que 

en promedio es de un 18%, es mediante la implementación de técnicas de recobro mejorado. 

Entre estas técnicas se encuentra la inyección de surfactantes, la cual tiene como un fin 

principal la disminución de la tensión interfacial entre el crudo y la fase acuosa, facilitando la 

recuperación del crudo residual. Además los surfactantes pueden alterar la mojabilidad de la 

roca, modificando la interacción roca-fluido, la cual está relacionada con el desplazamiento del 

fluido a través del medio poroso. Sin embargo, estos surfactantes presentan ciertas 

limitaciones; Por ello se hace uso de las nanopartículas, las cuales tienen como objetivo mejorar 

las propiedades del surfactante, propiedades como la reducción de la tensión interfacial y la 

alteración en la mojabilidad de la roca, para así lograr una disminución en los costos y un 

aumento en la eficiencia del proceso de recobro mejorado.  

Por lo tanto, este trabajo de investigación está enfocado en evaluar los efectos de de 

nanofluidos basados en óxido de grafeno para la formación de emulsiones crudo-agua y su 

análisis composicional mediante termogravimetría, sintetizados en el laboratorio de 

Espectroscopia Atómica y Molecular (LEAM) de la Universidad Industrial de Santander.  
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1. Alcance 

  

Realizar una evaluación del comportamiento de nanofluidos basados en óxido de 

grafeno modificado en emulsiones crudo-agua, con el fin de presentar un reporte de laboratorio 

del comportamiento de la tensión interfacial de las emulsiones y de su análisis 

termogravimétrico.  
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2. Objetivos 

  

2.1. Objetivo General  

  

Estudiar el efecto de los nanofluidos de óxido de grafeno modificado estructuralmente 

con bromuro de cetiltrimetilamonio (GO-CTAB) sobre la tensión interfacial en emulsiones 

crudo-agua y su composición mediante análisis termogravimétrico TGA.  

  

2.2. Objetivos Específicos   

  

i. Encontrar la concentración micelar crítica (CMC) del compuesto de óxido de grafeno 

modificado con bromuro de cetiltrimetilamonio (GO-CTAB).    

ii. Evaluar el efecto del compuesto basado en óxido de grafeno modificado con bromuro 

de cetiltrimetilamonio (GO-CTAB) sobre la tensión interfacial entre el tolueno y el 

agua.   

iii. Analizar el comportamiento del óxido de grafeno modificado con bromuro de 

cetiltrimetilamonio (GO-CTAB) al ser sometido a diferentes temperaturas mediante el 

análisis termogravimétrico TGA.  
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3. Marco Conceptual 

  

 

3.1.  Recobro Mejorado Químico  

  

El recobro mejorado es el proceso en que se involucra la inyección de fluidos externos 

al yacimiento. Esta inyección complementa la energía natural necesaria para desplazar el crudo 

que se encuentra en el yacimiento hacia un pozo productor.   

En estos métodos de recobro mejorado químico se encuentran la inundación alcalina, 

la inyección de polímeros micelares y la inyección de surfactantes, además de la combinación 

de estos. Esto con el fin de facilitar el desplazamiento de los fluidos presentes en el yacimiento, 

modificando sus propiedades en la interacción de fases. Interactuando con las propiedades de 

la roca y los fluidos, principalmente buscando la disminución de la tensión interfacial entre el 

crudo y el fluido desplazante, para generar una emulsión entre estos y adicionalmente 

cambiando la mojabilidad de la roca. (Green, 1998).  

Se ha encontrado que al utilizar surfactantes en la recuperación mejorada se podría 

reducir la tensión interfacial en 4 órdenes de magnitud; lo que disminuiría significativamente 

las fuerzas capilares. En proyectos piloto se han registrado recuperaciones hasta de un 70% en 

el volumen de barrido.   
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3.2.  Surfactantes  

Los surfactantes son sustancias químicas compuestas por una cabeza polar (hidrofílica) 

soluble en agua y una cola apolar (lipofílica o hidrofóbica) soluble en hidrocarburo. Estas 

sustancias se absorben o se concentran en bajas concentraciones en una superficie o interfaz 

fluido/fluido. Alteran significativamente las propiedades interfaciales del sistema, 

particularmente la reducción de la tensión superficial. (Green, 1998).  

3.2.1. Tipos De Surfactantes  

Los surfactantes usados en procesos de recobro mejorado están divididos en tres 

grupos: aniónicos, catiónicos y no iónicos, estos de carga opuesta.  

Aniónicos: Este tipo de surfactantes son los más utilizados en la industria debido a sus 

propiedades tenso activas, se comportan como estables y muestran una baja adsorción al 

contacto con la formación; además pueden fabricarse económicamente. (Green, 1998). Entre 

estos se encuentra el dodecil sulfato de sodio, tambien conocido como SDS, es un tensoacrtivo 

anfifilico pertneciente al grupo alquil-sulfato y uno de los surfactantes mas usados en la 

industria. (Cheguenizadeh, 2017) 

 Catiónicos: Este tipo de surfactantes se compone de u  grupo hidrofilico cargado 

positivamente, en el que se puede encontrar sales cuaternarias como el CTAB (Rosen, 2012), 

un tensoactivo con propiedades anfifilicas muy usado para el recobro mejorado en formaciones 

de carbonatos. (Cheguenizadeh, 2017)  

No iónicos: Este tipo de surfactante es utilizado principalmente como co-surfactante 

para mejorar las propiedades de una mezcla de surfactantes, debido a la tolerancia que tienen 

a la exposición de salmueras de alta salinidad; es un complemento ya que sus propiedades tenso 
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activas no son tan buenas. (Green, 1998). Uno de estos surfactantes es el polisorbato 80 tambien 

conocido como tween 80 (Zhenbao Zhu, 2018), un tensoactivo hidrofilico soluble en agua y 

etanol. 

 

3.2.2. Concentración Micelar Crítica   

La concentración micelar crítica CMC, se refiere a la zona de aparición de las primeras 

micelas, esto está relacionado directamente con la cantidad mínima de surfactante que se debe 

utilizar para lograr un recobro eficiente ya que al alcanzar esta concentración, la tensión 

interfacial no varía de manera significativa (Maria Camila Burgos Guerrero, 2019). 

Esta concentración se puede detectar mediante varios métodos; los más empleados 

hacen énfasis en la variación de la tensión superficial y la conductividad electrolítica de las 

soluciones como se muestra en la figura 1. A partir de la concentración micelar crítica podemos 

tener en cuenta lo siguiente: (Salager, 1993).  

 

Por encima de la CMC, toda molécula adicional de surfactante se incorporará dentro de 

las micelas, y la concentración en estado molecular queda prácticamente constante. (Salager, 

1993).  

  

La dimensión de las micelas y el número de moléculas por micelas dependen del tipo 

de surfactante usado y de las condiciones físico-químicas presentes.  
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Las tensiones superficiales e interfaciales de un surfactante puro no varían por encima 

de la CMC. (Salager, 1993).  

Debajo de la CMC, las propiedades termodinámicas del surfactante siguen leyes 

ideales, esto es importante para realizar el control de estas propiedades, ya que por encima de 

la CMC el comportamiento es fuertemente no ideal. (Salager, 1993).  

Figura 1:  

Tensión superficial vs la concentración de surfactante para determinar la concentración micelar crítica. 

 

Tomado de: Jean Louis Salager, 1993. Surfactantes en solución acuosa. Laboratorio de formulación, interfaces, reología y 

procesos. 

 

3.3.  Tensión Interfacial  

La tensión interfacial una propiedad de la interfase de dos fluidos inmiscibles, se ve 

representada por la energía de Gibbs por unidad de área de interfaz a temperatura y presión 

constantes. La tensión interfacial juega un importante papel en muchos fenómenos y procesos 

interfaciales como por ejemplo en la elaboración de emulsiones y en la producción de petróleo. 
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Las moléculas surfactantes se sitúan en la interfaz, lo cual causa una disminución en la tensión 

entre estos. (Schlumberger, s.f.).  

En recobro mejorado, se busca incrementar el número capilar (ecuación 1) para 

aumentar el porcentaje de crudo recuperado (figura 2), este es un número adimensional que se 

utiliza en el análisis del flujo de fluidos, relacionando las fuerzas viscosas con las fuerzas 

superficiales o interfaciales. (Schlumberger, s.f.).  

 

𝑁𝑐 =  
𝜇∗𝑈

𝜎
    Ecuación 1. 

Para el incremento del número capilar (Nc), es necesario incrementar la velocidad de 

inyección (𝑢), incrementar la viscosidad del fluido (𝜇) y reducir la tensión interfacial (𝜎). Los 

números capilares son usualmente grandes para el flujo del fluido en el yacimiento y bajo en 

las tuberías de producción, debido a la velocidad con que este se mueve en estos medios. 

(Schlumberger, s.f.).  

Figura 2: 

Relación entre número capilar y recuperación de crudo. 

 

Tomado de Chuck Norman y Juan C. Trombetta, 2007. El uso de surfactantes en proyectos de recuperación terciaria. Notas 

Técnicas  Agosto 2007. 
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3.3.1. Factores Que Afectan La Tensión Interfacial  

La tensión interfacial de los fluidos del yacimiento tiene factores los cuales afectan sus 

características y propiedades, entre estas tenemos como la más importante la temperatura, la 

salinidad del agua de formación, el tipo de crudo del yacimiento y la concentración de 

surfactantes que se utilice.  

3.3.1.1. Temperatura. Las soluciones de surfactante tienen un punto de nube en donde 

la solución se vuelve turbia y la medición de la tensión interfacial de las emulsiones crudo-

agua no se podrían medir. Cuando este punto nube es alto, se ve afectado el desempeño del 

surfactante al ser inyectado al yacimiento. La temperatura de punto de nube se encuentra entre 

30 y 160°C dependiendo del tipo de surfactante utilizado. En la literatura se puede evidenciar 

que las temperaturas por encima de 120°C resultan en la degradación o precipitación del 

surfactante. (Cheguenizadeh, Saeedi, & Quan, 2017).  

 

3.3.1.2. Salinidad Del Agua De Formación. Las altas concentraciones de salinidad 

tienen un efecto negativo en el rendimiento de los surfactantes al ser inyectados al yacimiento, 

este es un factor importante al elegir el tipo de surfactante que será inyectado, ya que algunos 

tienen propiedades de resistencia a estas condiciones. La salinidad tiene efecto sobre la 

solubilidad de los surfactantes en la fase agua o aceite; en concentraciones altas de salinidad el 

surfactante tiende a diluirse en la fase aceite. En concentraciones bajas de salinidad el 

surfactante tiende a diluirse en la fase acuosa. (Cheguenizadeh, Saeedi, & Quan, 2017).  
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3.3.1.3. Concentración Del Surfactante. La concentración del surfactante debe estar 

por encima de la CMC para poder iniciar la micelización. Esta concentración debe ser óptima 

para que los efectos del surfactante cumplan su función de reducción de tensión interfacial y la 

generación de emulsiones, por otro lado conocer la cantidad suficiente y no usar más del 

necesario viéndolo del punto de vista económico. Apaydin y Kovscek demostraron que si la 

concentración de surfactante es demasiado alta puede provocar un gradiente de presión que va 

en contra de la dirección de flujo. (Cheguenizadeh, Saeedi, & Quan, 2017).  

 

3.3.2. Medición De La Tensión Interfacial  

Existen diversos métodos para la medición de la tensión interfacial como método de 

gota pendante, tensiómetro duNouy-método del anillo y el método de gota sésil. El método de 

gota para hallar tensión interfacial es basado en la formación de una gota de líquido en la punta 

de una aguja, la cual debe ser más pequeña en tamaño a una gota que se despegaría de la punta 

de la aguja; esto se hace de manera espontánea o se utiliza una jeringa hipodérmica para formar 

la gota. Se realiza una medición directa sobre la gota o mediante una fotografía de las 

dimensiones y se calcula la tensión interfacial mediante la siguiente ecuación: en donde (Δ 𝜚) 

es la diferencia de densidades entre la gota y el medio en que está inmersa, (𝑔 ) es la constante 

gravitacional, (𝑑𝑒) es el máximo diámetro ecuatorial de la gota y (𝐻) un factor de corrección 

de forma adimensional (American Petroleum Institute; API RP 42, 1977).  

 

𝝈 =
∆𝝔 ∗ 𝒈 ∗ 𝒅𝒆𝟐

𝑯
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3.4.  Termogravimetría  

El análisis termogravimétrico (TGA) mide la cantidad de masa de una muestra cuando 

ésta es sometida a un programa controlado de temperatura y manteniendo las mismas 

condiciones de presión. (Figura 3)   

El objetivo de la termogravimetría es determinar el porcentaje de pérdida de masa por 

descomposición, deshidratación, etc. Además de identificar la cantidad de materia altamente 

volátil, materia volátil media, material combustible y contenido de cenizas de los compuestos, 

los cuales se pueden observar en una gráfica de porcentaje de masa vs temperatura. (ASTM , 

2020) 

   

Figura 3:  

Gráfico de un análisis termogravimétrico. 

 

Tomado de: HATAKEYAMA, T and QUINN, F. X. Thermal analysis: fundamentals and applications to polymer science. 

National Institute of Materials and Chemical Research, Ibaraki, Japan (1995), p. 38. 
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3.4.1. Calorimetría Diferencial de Barrido (DSC) 

La calorimetría diferencial de barrido (Differential Scanning Calorimetry), está 

basada  en una técnica experimental dinámica que permite la determinación de la cantidad de 

calor que absorbe o libera una sustancia, se implementa de dos formas diferentes: aplicación 

de temperatura constante durante un tiempo determinado o adicionando temperatura a 

velocidad constante en intervalos de tiempo seleccionados. Esta técnica permite el estudio de 

procesos en los que se producen variaciones entálpicas, para determinar las temperaturas en 

donde ocurren cambios físicos o químicos, puntos de cristalización y ebullición y otras 

transiciones de primer y segundo orden. (Granados, 2015) 

3.4.2. Gradiente Geotérmico  

El gradiente geotérmico hace referencia a la tasa en que incrementa la temperatura en 

función de la profundidad existente en la Tierra. Este valor varía de un lugar a otro, en promedio 

este gradiente tiene un valor de 15 °F/1000 pies. Este dato es de particular importancia en los 

diseños de pozo para la selección de los fluidos de perforación e inyección a los campos. La 

temperatura de fondo de pozo puede calcularse sumando la temperatura del medio ambiente el 

producto de la profundidad y el gradiente geotérmico. ( Schlumberger, s.f.).  

3.5.  Nanotecnología   

Como se define la International Organization for Standarization (ISO) la 

nanotecnología es la aplicación del conocimiento científico para manipular y controlar la 

materia predominante en la nanoescala (1-100 nm) para hacer uso de sus propiedades y 

fenómenos dependientes del tamaño y la estructura.  
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3.5.1. Nanohojas De Óxido De Grafeno  

El grafeno se define como una monoplaca plana de átomos de carbono estrechamente 

empaquetados en una red bidimensional con forma de celdas de panal de abeja (Geim, 2007).   

El óxido de grafeno es considerado la forma más versátil de los derivados del grafeno. 

Este es producido mediante la oxidación del grafito; este proceso debilita los enlaces de Van 

der Walls entre los planos apilados de carbono y posteriormente se realiza una exfoliación para 

formar monocapas y un proceso de reducción para obtener el óxido de grafeno reducido como 

se ilustra en la figura 4. Esto le da al grafeno la propiedad de ser anfifílico, es decir, tiene la 

afinidad tanto a una fase acuosa como a una fase oleosa. (Castaldo, 2018). 

Figura 4:  

Ruta del óxido de grafito para la síntesis de grafeno. 

 

Tomado de: CienciAcierta revista cientifica, tecnologica y humanistica. Universidad de Coahuila-México, 2017. 
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3.5.2. Criterios Utilizados Para Determinar El Efecto De La Reducción 

Dado que la reduccion puede producir un gran cambio en la microestructura y las 

propiedades del GO, se pueden observar y medir directamente algunos cambios para juzgar el 

efecto de la reduccion. 

  

3.5.2.1. Características Visuales. La observación óptica es una forma directa de ver 

los cambios en GO antes y después de la reducción. Dado que un proceso de reducción puede 

mejorar drásticamente la conductividad eléctrica de GO, la mayor concentración y movilidad 

del portador de carga mejorará la reflexión de la luz incidente, lo que hace que una pelicula 

rGO tenga un brillo metálico en comparación con su precursor de película GO de color marrón 

y semi transparencia. Para mejorar la procesabilidad de rGO, se han propuesto algunas 

estrategias para mantener el estado del coloide agregando surfactantes o ajustando las 

propiedades del solvente, mientras que el cambio de color a negro puede ser una característica 

visible obvia del efecto de reducción. (Pei, 2012) 

3.5.2.2. Conductividad Eléctrica. El grafeno tiene una alta conductividad eléctrica. 

Una hoja de grafeno de pocas capas tiene una resistencia de hoja (Rs) de alrededor de 400 X/sq 

a temperatura ambiente. Dado que el propósito de la reducción es principalmente restaurar la 

alta conductividad del óxido de grafeno, la conductividad eléctrica de rGO puede ser un criterio 

directo para juzgar el efecto de diferentes métodos de reducción aproximadamente dos órdenes 

más alto que la del óxido de grafeno. (Pei, 2012) 

3.5.2.3. Relación atómica de carbono/oxígeno (relación C/O). La relación C/O de 

(4:1)-(2:1), se produce típicamente después de la reducción, la relación C/O se puede mejorar 
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aproximadamente (12:1) en la mayoría de los casos, pero existen valores reportados tan grandes 

como (246:1). (Pei, 2012) 

 

3.5.3. Aplicaciones del grafeno en la industria del petroleo y gas 

En la industria del petróleo y gas el grafeno y óxido de grafeno tienen aplicaciones en 

perforación controlando la pérdida de fluidos y la reología del lodo de perforación, un estudio 

de (Xuan, 2013) concluyó que, aunque el grafeno es lo suficientemente pequeño, su tamaño 

lateral conduce a una floculación y una mala dispersión en los fluidos de los pozos; en 

cementación el grafeno se utiliza como aditivo para el cemento para agregar estabilidad 

estructural y evitar colapso de pozo (Mangadlao, 2014); en desalinización  el grafeno y sus 

derivados han demostrado ser extremadamente efectivos en el rechazo de sal como se evidencia 

en el articulo de (You, 2015);  en recobro mejorado inyectando óxido de grafeno y óxido de 

grafeno modificado con surfactantes para reducir la tensión interfacial en emulsiones 

crudo/agua e impactar en la mojabilidad de la roca, limpieza de derrames de petróleo y 

estabilización de emulsiones actuando como un buen estabilizador ya que es una molécula 

anfótera que se comporta de manera similar a un tensoactivo coloidal. (Neil Neuberger, 2018) 

 

 

3.5.4. Óxido De Grafeno Reducido Modificado Con Bromuro De Cetil-Trimetilamonio (GO-

CTAB) 

Como se dijo anteriormente el óxido de grafeno es un material muy versátil y por ello 

se han realizado varios estudios sobre sus aplicaciones en diferentes ramas incluyendo la 
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ingeniería de petróleos encontrando posibles aplicaciones en áreas como perforación, 

desalinización, capas anticorrosivas, cementación, separación de emulsiones crudo agua, 

limpieza de derrames, entre muchos otros. (Neil Neuberger, 2018) 

Por esta razón, en este estudio se quiso probar el potencial del grafeno como surfactante 

al modificarlo con surfactantes usados en la industria de entre los cuales se eligió el Bromuro 

de Cetiltrimetilamonio CTAB. Buscando encontrar nuevas propiedades en el nuevo compuesto 

resultante. 

 

4. Metodología Y Diseño Experimental 

  

4.1. Materiales Y Equipos  

La selección de los equipos, los surfactantes y las muestras que se usaron para las 

mediciones de la tensión interfacial y termogravimetría son descritas a continuación:  

4.1.1. Bromuro De Cetiltrimetilamonio  

El bromuro de cetiltrimetilamonio, también conocido como CTAB por sus siglas en 

inglés, es una sal de amonio cuaternario con propiedades anfifílicas, muy usado en procesos de 

recobro mejorado en formaciones de carbonatos. (Cheguenizadeh, 2017).  

4.1.2. Tolueno  

Debido a que este estudio se realizó en época de pandemia y el acceso a los laboratorios 

era limitado se decidió hacer uso del tolueno, el cual es un hidrocarburo aromático incoloro, 

insoluble en agua, con una densidad de  0.867 g/ml y una viscosidad de 1.165 mPa-s a 25ºC.  
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4.1.3. Óxido De Grafeno  

La nanopartícula de óxido de grafeno usada fue desarrollada en el laboratorio LEAM 

del parque tecnológico Guatiguará usando el procedimiento descrito en la figura 5. Con el fin 

de lograr una partícula anfifílica.   

Figura 5:  

Obtención del óxido de grafeno. 

 

Adaptado de: Gomez, I. D. (2012). Sintesis y caracterización de grafeno quimicamente reducido (CRG), empleando tecnicas 

espectroscopicas y microscopía electronica de barrido. Bucaramanga: Univesidad Industrial de Santander. 

  

4.1.4. Tensiometro  

Las medidas de tensión interfacial fueron tomadas con un tensiómetro Krüss DSA25E 

(Figura 6) ubicado en el centro de investigaciones en catálisis CICAT-UIS en el parque 

tecnológico Guatiguará. Este equipo está diseñado para realizar medidas de ángulo de contacto 

de una forma rápida y sencilla gracias a sus componentes de alta calidad y su software intuitivo.  
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Figura 6: 

KRÜSS Drop Shape Analyzer DSA25E. 

 

Tomado de kruss-scientific.com 

  

   

4.1.5. Instrumento De Análisis Termogravimétrico  

El análisis termogravimétrico se realizó en el laboratorio instrumental de análisis 

químico ubicado en la Universidad Industrial de Santander, haciendo uso de un STA 449 F5 

(Figura 7. El cual permite realizar medidas de TGA y DSC con alta precisión y 

reproductibilidad en temperaturas que van desde la atmosférica a los 1600ºC.  
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Figura 7: 

STA 449 F5 Júpiter. 

 

Tomado de www.netzsch-thermal-analysis.com 

  

4.2. Metodología Experimental  

La metodología experimental comprende la síntesis y preparación de nanofluidos, la 

selección de concentraciones de prueba, la preparación de las muestras y el desarrollo de las 

pruebas de laboratorio.  

  

4.2.1. Preparación De Los Nanofluidos.  

Se realizó la preparación de dos tipos de nanofluidos, el óxido de grafeno reducido y el 

óxido de grafeno reducido modificado con bromuro de cetiltrimetilamonio.   

  

4.2.1.1. Preparación Del Óxido De Grafeno Reducido (rGO). Para preparar este 

nanofluido se parte del óxido de grafeno el cual se reduce al mezclarlo con ácido ascórbico por 
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tres horas a una temperatura de 100ºC y 250 rpm. Luego de transcurrido el tiempo se centrifuga 

la mezcla a 8000 rpm durante 20 minutos y se retira el agua. Por último se seca por liofilización. 

  

4.2.1.2. Preparación del Óxido De Grafeno Reducido Modificado Con Bromuro 

De Cetil-Trimetilamonio (CrGO). Para preparar este compuesto se mezcla el óxido de 

grafeno con ácido ascórbico y bromuro de cetil-trimetilamonio a 90ºC y durante 24 horas a 165 

rpm. Luego de transcurrido el tiempo se deja reposar la mezcla 1 hora y se le extrae el agua 

para secar el compuesto por liofilización.   

  

4.2.2. Selección De Concentraciones De Los Compuestos 

Al comienzo del estudio se tomaron concentraciones con rangos variados las cuales 

fueron: 0 ppm que sirvio como control, 62.5 ppm, 125 ppm, 187.5 ppm, 250 ppm, 312.5 ppm, 

375 ppm, 437,5 ppm y 500 ppm. Sin embargo estas concentraciones no se podían medir con el 

tensiómetro ya que la cámara no alcanzaba a detallar la gota de tolueno debido a la opacidad 

del fluido. Se logró determinar la tensión interfacial hasta 125 ppm. Luego se determinaron 

nuevos rangos de concentración los cuales fueron: 10 ppm, 20 ppm, 30 ppm, 40 ppm, 50 ppm 

y 62,5 ppm. (Figura 8)    
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Figura 8:  

Selección de concentraciones para medidas de tensión interfacial. 

 

4.2.3. Determinación De La Concentración Micelar Crítica Del GO-CTAB (CMC)  

La determinación de la concentración micelar crítica se obtuvo midiendo la tensión 

interfacial de una gota de tolueno en diferentes concentraciones del GO-CTAB a condiciones 

de temperatura ambiente (tabla 1). Estas medidas se realizaron con un tiempo de estabilización 

de la gota de 3 minutos y fueron tomadas 3 veces.  

Tabla 1: 

 Concentraciones medidas para hallar la concentración micelar crítica del GO-CTAB 

Medida 

Concentración 

(ppm) 

1 0 

2 10 

3 20 

4 30 

5 40 

6 50 

7 62,5 
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Encontrando así la curva de tensión interfacial en función de la concentración de GO-

CTAB, en la cual se ubica el punto de inflexión de discontinuidad para hallar el valor de la 

concentración micelar crítica el cual es 20 ppm. (Figura 9)   

Figura 9:  

Concentración micelar crítica del GO-CTAB. 

 

  

4.2.4. Análisis Termogravimétrico Del  GO-CTAB  

Se seleccionó una muestra de 5g de GO-CTAB introducida en un vial para llevar al 

laboratorio de análisis instrumental químico en el cual se realizó el análisis termogravimétrico 

con el equipo STA 449 F5 Júpiter. Además de la muestra de GO-CTAB se llevaron muestras 

de GO, rGO y CTAB para realizar una comparación en los resultados obtenidos. (Figura 10)   
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Figura 10:  

Muestras para análisis termogravimétrico TGA. 

 

  

  

4.2.5. Medición De La Tensión Interfacial  

La medición de la tensión interfacial se realizó para cada uno de los fluidos preparados 

GO-CTAB, GO, rGO y CTAB, en las diferentes concentraciones, con tolueno como fase oleosa 

utilizando el tensiómetro Krüss DSA25E del parque tecnológico Guatiguará de la UIS. Este 

procedimiento se realizó con el método de la gota pendante descrito en la norma API-RP 42. 

El cual consiste en formar una gota del líquido de la fase dispersa, el tolueno en el caso de este 

estudio, en la punta de una jeringa sumergida en 20 ml del líquido de la fase continua, el agua 

desionizada y el agua desionizada con el nanofluido, para determinar la tensión interfacial al 

evaluar las dimensiones de la gota. (Figura 11) 
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Figura 11:  

Medición de la tensión interfacial según el método gota pendante de la norma API-RP 42. 

 

 

 

5. Análisis De Resultados 

  

 

5.1. Análisis De Resultados Para La Tensión Interfacial  

Se realizó inicialmente la medida de la tensión interfacial al agua desionizada con el 

propósito de tener un valor de referencia. El valor de la tensión interfacial al agregar el GO-

CTAB en una concentración inicial de 10 ppm mostró una disminución del 40.5% y al agregar 

GO-CTAB a la concentración micelar crítica (20 ppm) una disminución del 51.7% respecto al 

agua desionizada como se evidencia en la tabla 2.  
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Tabla 2:  

Cambio en la tensión interfacial usando como valor de referencia el agua desionizada. 

Compuesto 

Tensión 

interfacial 

(mN/m) 

Varianza (%) 

Agua 

desionizada 
33,37 -- 

Agua 

desionizada + 

10 ppm GO-

CTAB 

19,85 40,50% 

Agua 

desionizada + 

20 ppm GO-

CTAB 

16,13 51,70% 

 

  

En la figura 12 se muestra la gráfica de los resultados obtenidos en las pruebas de 

tensión interfacial para los 3 nanofluidos y se observa claramente como el compuesto GO-

CTAB tiene una disminución en la tensión interfacial de hasta 15 unidades y logró alcanzar la 

concentración micelar crítica en concentraciones tan bajas (entre 0 y 25 ppm), mientras los 

otros compuestos aunque lograron una disminución en la tensión, esta no es tan significativa y 

no alcanzan la concentración micelar crítica.  
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Figura 12:  

Gráfica de resultados de tensión interfacial. 

 

 Adicionalmente se hizo una revisión bibliográfica para tomar los valores de 

concentración micelar crítica y tensión interfacial de diferentes surfactantes con el propósito 

de hacer una mejor comparación de las propiedades del GO-CTAB. Los datos encontrados se 

presentan a continuación: 

La concentración micelar crítica para el SDS fue de 2087,8 ppm y la tensión interfacial 

vario de 66 mN/m a 33,5 mN/m en el estudio de (Tong Zhang, 2015). 

El valor de la concentración micelar crítica del CTAB fue de 349,5 ppm y la tensión 

interfacial bajó de 73,3 mN/m a 41 mN/m según el estudio de (M. C. Carrera, 2013). 

En la tabla 3 se aprecian la concentración micelar crítica (CMC) de cada uno y la 

reducción porcentual de la tensión interfacial que logran. 
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Tabla 3: 

 Comparación de distintos tipos de surfactantes comerciales con el nanofluido de estudio GO-CTAB. 

Surfactante 
CMC 

(ppm) 

Reducción de 

la Tensión 

Interfacial (%) 

GO-CTAB 20 49 

SDS 2087,8 49,25 

CTAB 349,5 44,07 

 

 

5.1.1. Análisis Estadístico De Los Resultados De Tensión Interfacial  

En este estudio se tomaron medidas para el GO-CTAB (tabla 1), para el óxido de 

grafeno reducido rGO y Para el CTAB (tabla 4) en concentraciones que van de 0 ppm a 125 

ppm y su comportamiento está registrado en la gráfica. Mediante el uso del software 

STATGRAPHICS Centurion se realizó un análisis estadístico de los resultados para determinar 

la influencia de los factores sobre la variable respuesta.  

Tabla 4: 

 Resultados de tensión interfacial del óxido de grafeno modificado con CTAB, el óxido de grafeno reducido rGO y el 

surfactante CTAB. 

Concentración(ppm) 
TSF (mN/m) 

GO-CTAB rGO CTAB 

0 33,37 33,4 33,37 

10 19,85 31,5 31,53 

20 16,13 29,8 29,79 

30 14,73 27,8 28,63 

40 14,03 26,1 27,81 

50 13,32 24,5 26,98 

62,5 12,76 23,3 26,21 

125 11,97 22,1 25,54 

  



 

NANOFLUIDOS PARA RECOBRO MEJORADO 

 

 

40 

  

En la tabla 5 está el análisis de varianza ANOVA para los datos del GO-CTAB. Este 

procedimiento realiza varias pruebas y gráficas para determinar qué factores tienen un efecto 

estadísticamente significativo sobre los datos. Las pruebas-F en la tabla ANOVA le permitirán 

identificar los factores significativos. La tabla ANOVA descompone la variabilidad de los 

datos en contribuciones debidas a varios factores. La contribución de cada factor se mide 

eliminando los efectos de los demás factores. Los valores-P prueban la significancia estadística 

de cada uno de los factores. Puesto que el valor-P es menor que 0,05, ninguno de los factores 

o interacciones tiene un efecto estadísticamente significativo sobre los datos de GO-CTAB con 

un 95% de nivel de confianza.   

Tabla 5:  

Análisis de varianza ANOVA para la tensión interfacial del GO-CTAB. 

Análisis de varianza para el GO-CTAB    

Suma de cuadrados Tipo III 

Fuente Suma de cuadrados Gl Cuadrado medio Valor-P 

A: concentraciones 347,648 7 49,664 0,0000 

RESIDUOS 0 0     

  

Por último en la tabla 6 se descompone la varianza de los datos en dos componentes: 

un componente entre-grupos y un componente dentro-de-grupos. La razón-F, que en este caso 

es igual a 13,4021, es el cociente entre el estimado entre-grupos y el estimado dentro-de-

grupos. En síntesis, puesto que el valor-P de la prueba-F es menor que 0,05, existe una 

diferencia estadísticamente significativa entre las medias de las 3 variables y se demuestra que 

la variable que más afecta el cambio en la tensión interfacial es la concentración de los 

surfactantes.  
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Tabla 6:  

Análisis de varianza ANOVA para la comparación de resultados de tensión interfacial entre el GO, rGO y GO-CTAB. 

ANÁLISIS DE VARIANZA ANOVA     

Origen de las 

variaciones 

Suma de 

cuadrados Gl 

Promedio de los 

cuadrados F Valor-P 

Entre grupos 653,4120438 2 326,7060219 13,4011 0,0001775 

Dentro de los grupos 511,9606358 21 24,37907789   

      

Total 1165,37268 23       

 

 

5.2.Resultados Análisis TGA  

Se realizó el análisis TGA para cuatro compuestos con la finalidad de comparar su 

comportamiento y determinar su viabilidad de aplicación en campo. Estos fueron óxido de 

grafeno reducido, óxido de grafeno, óxido de grafeno con CTAB y CTAB.  

Para realizar el análisis termogravimétrico TGA los compuestos fueron puestos a 

prueba aplicando un rango de temperatura de los 25 a los 850 grados Celsius con presión 

constante y controlada con una duración de 273 minutos. El aumento de temperatura fue 

aproximadamente de 2ºC / 40 seg.  

Las regiones horizontales perfectamente definidas muestran un cambio en la 

clasificación de los componentes. La Figura 13 la degradación térmica del material. La tabla 7 

facilita la comparación del porcentaje de masa que alcanzó cada compuesto.  
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Tabla 7:  

Comparación entre el GO-CTAB, rGO y GO para analizar la variación de los resultados de la prueba TGA. 

Compuesto  mínimo %masa  máximo %masa  

GO-CTAB  38  100  

rGO  41  100  

GO  27  100  

CTAB  0,309  100  

  

 

Figura 13:  

Curva TG para el GO-CTAB. 
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La figura 14 corresponde a la derivada de la curva de descomposición térmica para el 

GO-CTAB, esta curva proporciona información que no es detectable en una curva de 

descomposición térmica normal, en este caso se evidencia el pico a 210ºC el cual muestra la 

temperatura crítica que determina la resistencia térmica del material.  

Figura 14:  

Curva DTG para el GO-CTAB. 

 

La figura 15 muestra la gráfica derivada del análisis termogravimétrico TGA para el 

óxido de grafeno reducido rGO, en la que se evidencia una reducción en la masa del 59%. sin 

embargo en la gráfica de su derivada (figura 16) no se observa un pico significativo por lo que 

se puede concluir que este compuesto no tiene una temperatura de degradación en el rango de 

20ºC a 850ºC. Además se observa una rápida disminución de la masa a bajas temperaturas lo 

que se le puede atribuir a los grupos funcionales oxigenados que quedaron luego de la 

reducción química 



 

NANOFLUIDOS PARA RECOBRO MEJORADO 

 

 

44 

Figura 15:  

Curva TG para el rGO. 

 

Figura 16:  

Curva DTG para el rGO. 
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En la figura 17 se encuentra la gráfica TGA del óxido de grafeno,en la que se observa 

una rápida disminución de la masa a bajas temperaturas lo que se le puede atribuir a los 

componentes volátiles y en la figura 18 se observa la gráfica de su derivada y el pico a los 

200ºC que indica su estabilidad térmica. 

 

Figura 17:  

Curva TG para el GO. 
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Figura 18:  

Curva DTG para el GO. 

. 

  

  

La figura 19 muestra la gráfica del análisis termogravimétrico TGA del CTAB y se 

aprecia cómo se comporta de manera estable hasta alcanzar los 250ºC temperatura a la cual el 

material alcanza su resistencia térmica y se degrada. Lo cual se puede corroborar en la gráfica 

de su derivada Figura 20.   
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Figura 19:  

Curva TG para el CTAB. 

 

Figura 20:  

Curva DTG para el CTAB. 
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Finalmente en la tabla 8 se muestran diferentes campos petroleros en Colombia y la 

profundidad y temperatura máxima de sus yacimientos con el fin de dar una idea de los rangos 

en los que puede ser usado cada compuesto.   

De esta manera se puede apreciar que el surfactante CTAB, el cual es estable hasta 

250ºC (482ºF), El GO-CTAB, estable hasta los 210ºC (410ºF), el óxido de grafeno, estable 

hasta los 200ºC (392ºF) y el óxido de grafeno reducido, cuya estabilidad es superior a las 850ºC 

(1562ºF), son estables termicamente en estos yacimientos. 

Tabla 8:  

Profundidad y temperatura de los campos colombianos. Adaptado de la ANH. 

Campo  

Profundidad 

(ft) 

Temperatura 

(ºF) 

Infantas 2560 98 

Moriche 2700 100 

Casabe 2800 102 

Quifa 2900 103 

Rubiales 3200 108 

Caño Limón 7500 172 

Chichimene 9300 200 

Campo Rico 11287 229 

Floreña 12250 244 

Cusiana 14000 270 
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6. Conclusiones 

  

  

i. Con este estudio se demostró que el compuesto  de óxido de grafeno modificado con 

bromuro de cetiltrimetilamonio (GO-CTAB) puede reducir de manera efectiva, hasta un 49% 

la tensión interfacial agua/tolueno y alcanza la concentración micelar crítica a 20 ppm, baja en 

comparación  con los surfactantes utilizados comercialmente para recobro mejorado SDS que 

reduce la tensión interfacial un 49,25% y su CMC es de 2087.8 ppm y el CTAB que reduce la 

tensión interfacial un 44,07% con una CMC de 349.5ppm  

 

ii. Con el análisis térmico TGA se pudo evidenciar que el compuesto estudiado  óxido de 

grafeno con  bromuro de cetiltrimetilamonio (GO-CTAB) se puede considerar térmicamente 

estable hasta una temperatura de 210ºC (410 ºF), lo que permitiría un amplio rango de 

implementación en yacimientos.  

  

iii. Los resultados obtenidos en este estudio muestran el gran potencial de aplicación de los 

nanofluidos en la industria del petróleo y por ello es de gran importancia que se continúen 

estudiando sus propiedades y aplicaciones en los diversos campos de la industria.  
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7. Recomendaciones 

  

Llevar a cabo pruebas de interacción roca-fluido para conocer el efecto en la 

mojabilidad que pueda tener el compuesto de óxido de grafeno modificado con bromuro de 

cetiltrimetilamonio.  

  

Estudiar compuestos de óxido de grafeno modificados con surfactantes aniónicos como 

el SDS.  

  

Realizar un análisis más profundo de las curvas TGA incluyendo mediciones FTIR o 

MS de gases y vapores liberados.  

  

Revisar otras propiedades del compuesto como compatibilidad y resistencia a sales 

disueltas en agua. 

 

Evaluar el comportamiento del nanofluido en uno o más tipos de crudo para tener un 

mejor registro de los campos en los que se podría implementar el nanofluido. 

 

Hacer un estudio económico para determinar si es rentable usar este nanofluido en 

campo.  
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Apéndices 

 

Apéndice A: Cuadro de resultados análisis TGA para el GO-CTAB. 
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