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Resumen

Titulo: Evaluacion del flujo de emulsiones magnéticas y mezclas crudo ferrofluido en campo

estatico y oscilatorio®.
Autor: Luisa Fernanda Rodriguez Martinez**.

Palabras Clave: Ferrofluido, emulsion, crudo/ferrofluido, viscosidad, campo magnético, flujo

volumétrico.

Descripcion: La interaccion entre fluidos magnetizables y campos magnéticos externos permite
modificar activamente sus propiedades de flujo, abriendo nuevas posibilidades para el transporte
eficiente de fluidos complejos, como los crudos pesados. En este estudio, se evalud el
comportamiento del flujo de dos tipos de fluidos en un sistema a escala de laboratorio, disefiado
para generar campos magnéticos estaticos y oscilatorios con un gradiente linealmente creciente en
la direccion axial: (1) una emulsion magnética compuesta por un ferrofluido (Fe3O4 en queroseno)
disperso en una solucion acuosa de surfactante catidnico, y (i1) mezclas de crudo pesado con
ferrofluido. Las propiedades reologicas de los fluidos se caracterizaron mediante ensayos
oscilatorios de baja amplitud (SAOS) y pruebas rotacionales en ausencia y presencia de un campo
magnético (CM) estatico y uniforme (magneto-redmetro). Los resultados muestran un efecto
magnetoviscoso positivo, con un incremento relativo en la viscosidad de 207% para la emulsion
con una concentracion de surfactante de 3.5 % p/v y ferrofluido concentrado a 5000 ppm de
nanoparticulas, y del 126 % para la mezcla de crudo con ferrofluido a 7500 ppm, en presencia de
un CM estatico (0-796.73 mT) y velocidad de cizalla de 1 s™!. Posteriormente, en las pruebas
realizadas en el sistema de flujo, se observd que el incremento de la presion genera un
comportamiento analogo al producido por el aumento de la tasa de corte, lo cual atentia el efecto
inducido por el CM. Se evidencio6 que la aplicacion de un CM estético produce un incremento en
la viscosidad de ambos fluidos, lo que conlleva una disminuciéon del flujo volumétrico. En
contraste, la aplicacion de un campo oscilatorio gener6 una respuesta dual, logrando una
aceleracion del flujo inicamente bajo condiciones de baja frecuencia de CM (200 Hz y 0.226 A),
tanto en la emulsion magnética como en la mezcla crudo/ferrofluido.

*Trabajo de grado

**Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Director: Arlex Chaves
Guerrero, Doctor en Ingenieria Quimica. Co-director: Valentina Goémez Sanabria,
Ingeniera Quimica.
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Abstract

Title: Evaluation of the flow of magnetic emulsions and ferrofluid mixtures in a static and

oscillatory magnetic field*.

Author: Luisa Fernanda Rodriguez Martinez**.

Keywords: Ferrofluid, emulsion, crude oil/ferrofluid, viscosity, magnetic field, volumetric flow.

Description: The interaction between magnetizable fluids and external magnetic fields allows
their flow properties to be actively modified, opening new possibilities for the efficient transport
of complex fluids, such as heavy crude oils. In this study, the flow behavior of two types of fluids
was evaluated in a laboratory-scale system designed to generate static and oscillatory magnetic
fields with a linearly increasing gradient in the axial direction: (i) a magnetic emulsion composed
of a ferrofluid (Fe304 in kerosene) dispersed in an aqueous solution of cationic surfactant, and (ii)
mixtures of heavy crude oil with ferrofluid. The rheological properties of the fluids were
characterized by low-amplitude oscillatory shear (SAOS) tests and rotational tests in the absence
and presence of a static and uniform magnetic field (magneto-rheometer). The results show a
positive magnetoviscous effect, with a relative increase in viscosity of 207% for the emulsion with
a surfactant concentration of 3.5% w/v and ferrofluid concentrated at 5000 ppm of nanoparticles,
and 126% for the mixture of crude oil with ferrofluid at 7500 ppm, in the presence of a static
magnetic field (0-796.73 mT) and a shear rate of 1 s-1. Subsequently, in the tests carried out in the
flow system, it was observed a behavior analogous to that of a pressure increase with respect to
the growth in shear rate, which attenuates the effect induced by the magnetic field. It was shown
that the application of a static magnetic field produces an increase in the viscosity of both fluids,
which leads to a decrease in volumetric flow. In contrast, the application of an oscillatory field
generated a dual response: flow acceleration was achieved only under low magnetic field
frequency conditions (200 Hz and 0.226 A), both in the magnetic emulsion and in the crude
oil/ferrofluid mixture.

*Degree work

**Faculty of Physicochemical Engineering. School of Chemical Engineering. Director: Arlex
Chaves Guerrero, Doctor in Chemical Engineering. Co-director: Valentina Gomez Sanabria,
Chemical Engineer.



FLUJO DE EMULSIONES Y MEZCLAS CRUDO FERROFLUIDO 12

Introduccion

El creciente interés en el desarrollo de materiales inteligentes responde a su capacidad para
modificar de forma controlada sus propiedades frente a estimulos externos, ya sean fisicos o
quimicos, lo que los convierte en candidatos versatiles para satisfacer requerimientos técnicos
especificos o para optimizar tecnologias ya existentes. En este contexto, los fluidos magnéticos
(ferrofluidos, emulsiones magnéticas, fluidos magnetoreologicos etc.) se clasifican como
materiales inteligentes debido a la capacidad de modificar sus propiedades reoldgicas, como la
viscosidad y el comportamiento viscoelastico en funcidon de un campo magnético (CM) externo
(Genc & Derin, 2014). Estas caracteristicas los convierten en materiales prometedores para
diversas aplicaciones tecnoldgicas en areas como la mecanica, biologia y medicina, promoviendo
el avance en la ciencia e ingenieria de materiales y consoliddndose como un campo en constante
evolucion (Kole & Khandekar, 2021; Kudelcik & Kudelcikova, 2018; Odenbach & Stork, 1998).
Uno de los fluidos magnéticos de considerable interés son los ferrofluidos, cuyo comportamiento
superparamagnético permite el control magnético de su flujo y de sus propiedades reologicas. En
particular, la configuracion del CM aplicado (ya sea estatico o dependiente del tiempo), asi como
su intensidad, influyen directamente en la respuesta del sistema (L. Pop & Odenbach, 2006),
debido a que determinan el grado de alineacion de los momentos magnéticos de las nanoparticulas

(NPs) y la formacion de estructuras anisotropicas dentro del fluido (Yang et al., 2022).

Por ejemplo, se ha comprobado que, en presencia de un CM estatico y uniforme, un
ferrofluido experimenta un aumento en su viscosidad. En contraste, cuando el CM es no uniforme,
puede inducirse una fuerza de cuerpo magnético (fuerza tipo Kelvin) andloga a la ejercida por el

campo gravitacional (pg), que puede acelerar el flujo del fluido. Asimismo, bajo campos
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magnéticos dependientes del tiempo (campos alternantes) se ha observado una disminucién de la
viscosidad, e incluso, la generacion de flujo a velocidades del orden de milimetros por segundo,
mediante campos magnéticos rotativos y de onda viajera. Un aspecto relevante es que la magnitud
del CM requerida para inducir estos efectos magnetoreoldgicos se considera relativamente baja (0
a 29 mT) (Odenbach, 2003). Por otra parte, es importante resaltar que a pesar de la notable
estabilidad coloidal que presentan los ferrofluidos, su uso se restringe en sistemas donde se
requiera una respuesta magnetoviscosa de varios ordenes de magnitud, como en dispositivos de
amortiguacion de vibraciones que necesitan una disipacion de energia controlada (Olabi &

Grunwald, 2007).

En consecuencia, se han propuesto diversas estrategias para incrementar esta respuesta,
entre las cuales destaca la formulacion de sistemas complejos, como las emulsiones magnéticas.
Estas consisten en sistemas bifasicos en los que pequeias gotas de ferrofluido se dispersan en un
liquido portador, inmiscible y no magnético (H P Cunha, 2018). Se ha evidenciado que, en estos
sistemas, las gotas no solo se orientan en la direccion del CM, sino que también experimentan una
elongacion en dicha direccion (Cunha et al., 2020). En este contexto, en un trabajo previo en el
grupo de investigacion FIRST, se comprobo que emulsiones compuestas por un ferrofluido en base
keroseno disperso en soluciones acuosas de surfactante (O/W), presentan un mayor efecto
magnetoviscoso que el observado en un ferrofluido a la misma concentracién, con un cambio
relativo méximo en la viscosidad de 17 veces al estar expuestas a un CM estatico uniforme (0-

796.73 mT) y a una tasa de cizalla de 1 s™' (V. , Gomez-Sanabria & Lucas-Lancheros, 2022).

Por otra parte, los ferrofluidos también presentan un alto potencial de aplicacion en la
industria del petroleo, tanto en su produccion como en el transporte. En este contexto, Contreras—

Mateus et al., (2021) demostraron que la incorporacion de ferrofluidos en mezclas con crudos
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pesados permite inducir un comportamiento magnetoreoldgico, lo que representa una estrategia

prometedora para el control del flujo en medios altamente viscosos.

Considerando lo expuesto anteriormente, el presente trabajo tiene como objetivo evaluar
el impacto de campos magnéticos estaticos y dindmicos de intensidad linealmente creciente sobre
fluidos magnéticos, empleando un sistema de flujo a escala de laboratorio. Para ello se trabajara
inicialmente con una emulsion O/W de ferrofluido, utilizada como crudo modelo, y posteriormente
con mezclas de crudo/ferrofluido, con el fin de determinar si mediante la aplicacion de estas
configuraciones de CM es posible inducir modificaciones en el flujo volumétrico de estos fluidos,

contribuyendo a una mayor eficiencia en su transporte.
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1. Objetivos

1.1. Objetivo general
Evaluar experimentalmente el fluyjo de una emulsion magnética O/W y mezclas de
crudo/ferrofluido bajo campos magnéticos estaticos y oscilatorios no uniformes.
1.2. Objetivos especificos
Definir, basado en pruebas reoldgicas y magnetoreoldgicas, las proporciones de mezclas

crudo/ferrofluido aptas para ser usadas en un sistema de flujo restringido a bajas viscosidades.

Determinar el efecto de campos magnéticos estaticos y alternantes no uniformes sobre el

flujo volumétrico de una emulsion magnética O/W y de mezclas crudo/ferrofluido.

Establecer, basados en los resultados del objetivo especifico anterior, la conveniencia de
usar mezclas crudo/ferrofluido o emulsiones magnéticas, asi como el tipo de campo magnético

mas conveniente para implementar en el transporte de crudos pesados.
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2. Marco Tedrico

2.1.Ferrofluidos

Los ferrofluidos corresponden a suspensiones coloidales de particulas magnéticas de
tamafio nanométrico (3-15 nm) y monodominio, recubiertas por un surfactante/polimero, el cual
permite su suspension de manera estable en un liquido portador no magnético, como agua o un
hidrocarburo (Yang et al., 2022) (ver Figura 1a). Los ferrofluidos comerciales estdn constituidos
predominantemente por NPs de magnetita (Fe3O4), aunque también se han empleado NPs de ferrita
de cobalto (CoFe»04) y cobalto especialmente en contextos de investigacion (Bacri et al., 1995; L.

M. Pop & Odenbach, 2008).

En ausencia de CM (B = 0), los momentos magnéticos de las NPs presentan una orientacion
aleatoria dentro del fluido (Figura 1b). Sin embargo, estos sistemas exhiben un comportamiento
superparamagnético, lo que implica que, al aplicarse un CM externo, los momentos magnéticos
tienden a alinearse en la direccidon del campo aplicado (Philip, 2023) venciendo el movimiento

browniano, tal como se muestra en la Figura 1c.

Figura 1.

Ferrofluido. (a) Suspension coloidal, (b) Comportamiento en ausencia de CM, (c)
Comportamiento en presencia de CM
a)

Particula magnética b) 0 Q o

5-10nm ° 0

0

Q o0 )

c) @
Liquido 0 0 0

Sy portador o 0 0
Capa de surfactante 0 9 0
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No obstante, se ha comprobado que la alineacion del momento magnético con el campo se
puede dar por dos mecanismos de relajacion, el mecanismo browniano y el de Néel. En el primer
caso, el momento magnético se encuentra anclado a la particula, por lo que su alineaciéon con un
CM externo requiere la rotacion fisica de toda la particula dentro del fluido portador, movimiento
que depende directamente del tamafo hidrodindmico de la particula y la viscosidad del fluido
portador. En contraste, la relajacion de Néel ocurre cuando el momento magnético se reorienta
dentro del nticleo de la particula sin necesidad de la rotacion del cuerpo completo. Este mecanismo,
a diferencia del browniano, est4 influenciado por el volumen del nucleo magnético, ya que implica
superar una barrera de energia interna para lograr la reorientacion del vector de magnetizacion (Ilg

& Kroger, 2020; Koétitz et al., 1999; Odenbach, 2003).

Es importante destacar, que el mecanismo de relajacion importante en la interaccion
hidrodindmica entre las NPs y el fluido portador es el mecanismo browniano, el cual se asume
como base en los estudios tedricos relacionados con el fendmeno de magnetoviscosidad. Este

proceso se caracteriza por tener un tiempo de relajacion dado por la siguiente expresion:

_ 310 Vh

1
Tp kT (1)

donde V), representa el volumen hidrodindmico de la particula y n, la viscosidad del
liquido portador (Karpavicius et al., 2021). Por lo tanto, el superparamagnetismo, sumado a la
relajacion browniana, implica que las Nps en el ferrofluido bajo situacion de flujo podrian llegar
a mantenerse fijas o inmoviles generando un incremento en la viscosidad, sin embargo, si el CM
es alternante, la nanoparticula podria moverse oscilatoriamente; o en el caso de un CM rotativo,
girar en el fluido comportandose como pequefios molinos que empujan el fluido. Esto es lo que se

ha denominado como “rotacion interna”.
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2.2. Viscosidad negativa en fluidos con rotaciones internas

Es bien conocido que, un ferrofluido bajo un flujo por cizalladura (flujo de Couette), las
NPs rotan (w,) a la misma velocidad de rotacion local del fluido conocida como vorticidad Q =
§va. Sin embargo, cualquier alteracion en la velocidad angular de las particulas w, en
comparacion con la velocidad angular del liquido € resulta en una disipacion viscosa adicional
que se refleja en un incremento de la viscosidad. Como ya se menciono, esta alteracion es generada
por el comportamiento superparamagnético de las particulas que hace Q # @, (Bacri et al., 1995;

Shliomis & Morozov, 1994).

De manera similar, en un ferrofluido inmévil bajo un CM alternante y linealmente
polarizado (H = H - cos(ft)) de amplitud Hy, y frecuencia de oscilacion f, induce oscilaciones
rotacionales de los granos, pero sin una direccion preferida para su rotacion. Por lo tanto, un
promedio sobre un elemento fisicamente pequeio del volumen de ferrofluido resulta en un giro de
cero de las nanoparticulas (w,, = 0). Sin embargo, cualquier flujo con una vorticidad distinta de
cero es suficiente para hacer que la velocidad promedio angular de las particulas sea diferente de
cero. Cuando la frecuencia del campo alternante es lo suficientemente alta, los granos giran mas
rapido que el fluido (w, > Q) y entonces favorece el flujo. La aceleracion ocurre, naturalmente, a
expensas de la energia del campo de corriente alterna y se manifiesta en una reduccion de la

viscosidad total, es decir, en una viscosidad rotacional negativa (Odenbach, 2003).

2.3. Emulsion magnética

Una emulsion es un sistema disperso formado por dos liquidos inmiscibles, en el que uno
de ellos (fase dispersa) se encuentra distribuido en forma de pequefias gotas dentro del otro (fase

continua). De acuerdo con la configuracion de las fases, las emulsiones se clasifican como aceite
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en agua (O/W) cuando el aceite se encuentra disperso en una fase acuosa, o como agua en aceite
(W/O) cuando el agua se encuentra dispersa en una fase oleosa. Desde el punto de vista
termodindmico, las emulsiones son sistemas inherentemente inestables, debido a la elevada energia
libre interfacial entre ambas fases. Para mitigar esta inestabilidad y evitar fendmenos como la
coalescencia, es comun la incorporaciéon de agentes tensioactivos (surfactantes), que actiian
disminuyendo la tension interfacial y favoreciendo la estabilizacion del sistema (Derkach, 2009;

H P Cunha, 2018b; Piacentini et al., 2010).

La incorporacion de NPs magnéticas en sistemas emulsificados da lugar a las emulsiones
magnéticas, las cuales conservan la estructura de una emulsion convencional, pero adquieren la
capacidad de responder activamente a campos magnéticos externos. Estas se obtienen, al dispersar
un ferrofluido a base de aceite en un liquido portador inmiscible (Figura 2). La presencia de un
CM puede inducir la deformacién de las gotas, las cuales tienden a adoptar una forma elipsoidal
orientada en la direccion del campo. Esta respuesta se debe a la baja tension interfacial del sistema,
que permite que incluso campos de intensidad moderada generen deformaciones apreciables en

las gotas (A. R. Zakinyan & Zakinyan, 2020).

Figura 2.

Emulsion magnética de aceite en agua (O/W)

Emulsion
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3. Estado del arte

El estudio de fluidos magnéticos ha evolucionado considerablemente desde sus primeras
aplicaciones en la ingenieria aeroespacial en 1963, cuando Stephen Papell dispersé particulas
ferromagnéticas en un liquido portador (Arrighi, 2018), creando lo que mas tarde se conoceria
como "ferrofluido”. Este hallazgo marcé un precedente clave para el desarrollo de los ferrofluidos

y la investigacion de como los campos magnéticos afectan su flujo y propiedades fisicas.

Rosensweig et al., (1969) y McTague, (1969) fueron los primeros en reportar el aumento en la
viscosidad de un ferrofluido cuando se aplica un CM estatico uniforme en direccion perpendicular
al flujo. Sin embargo, mientras Rosensweig se centrd en ferrofluidos comerciales para usos
mecanicos y térmicos, McTague, (1969) utilizd una suspension diluida (0.05% v/v) de particulas
de cobalto, cuya concentraciéon se ajustan mas estrechamente a la definicidon cldsica de un
ferrofluido. Una primera explicacion tedrica a este fendmeno fue dada por Hall & Busenberg,
(1969), fundamentada en el efecto de la magnetizacion de las NPs como medio de interaccion con
el flujo. Sin embargo, pasaron por alto el impacto de la energia térmica (movimiento browniano)
sobre las NPs (Odenbach, 2003), lo que condujo a una subestimacion significativa del CM
necesario para inducir el maximo incremento de viscosidad. En particular, su prediccion arrojé un
valor de intensidad de campo dos 6rdenes de magnitud inferior al reportado experimentalmente

por McTague, quien observo un valor en torno a |H|~103 Oe.

En 1972, Shliomis, (1972) logré una explicacion satisfactoria de los resultados obtenidos
por McTague, al proponer un modelo tedrico conocido como “viscosidad rotacional” aplicable
exclusivamente a ferrofluidos diluidos donde la interacciones entre NPs es despreciable. Segiin

este enfoque, cuando estos fluidos se someten a un CM perpendicular al flujo, las NPs tienden a
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alinearse en la direccion del campo, lo cual impide su libre rotaciéon en el fluido portador, y da

como resultado un incremento de viscosidad aparente.

En el caso de ferrofluidos concentrados, Odenbach, (2003) y colaboradores estudiaron el
efecto magnetoviscoso usando tanto viscosimetros capilares como redmetros con dispositivos
generadores de campo especialmente disefiados para estos estudios. Los resultados mostraron que
el incremento en la viscosidad puede alcanzar varios 6rdenes de magnitud en comparacion con
ferrofluidos diluidos, y que dicha variacion presenta una fuerte dependencia respecto a la tasa de
deformacion. Este incremento fue atribuido a la formacion de agregados y cadenas de NPs,
alineadas con la direccion del campo aplicado, los cuales generan una mayor resistencia al flujo
(L. M. Pop & Odenbach, 2008). No obstante, pese a los avances significativos en la caracterizacion
experimental del efecto magnetoviscoso en ferrofluidos concentrados, atin no se dispone de un
modelo fenomenologico general que describa cuantitativamente la evolucidn de la viscosidad en
funcion de la intensidad del CM, debido a la complejidad y naturaleza dinamica de las estructuras

formadas.

Posteriormente, en 1994, Shliomis & Morozov, (1994) desarrollaron un modelo teodrico
donde analizaron el comportamiento de un ferrofluido bajo un CM oscilante, demostrando que la
viscosidad es positiva a bajas frecuencias del campo y negativa a altas frecuencias. Esto ocurre
debido a que el campo induce rotaciones en las particulas sin una direccion en especifico, y ante
un flujo con cizallamiento, las particulas giran en un sentido que favorece el movimiento del fluido,
reduciendo su resistencia interna. A este fenémeno lo denominaron “viscosidad negativa”. Poco
después, el grupo de Bacri et al., (1995) verific6 experimentalmente esta teoria, empleando una
suspension acuosa de particulas de ferrita de cobalto (CoFe»Os) estabilizadas electrostaticamente,

en un viscosimetro capilar ubicado dentro de un solenoide, el cual permitia aplicar un CM con una
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intensidad de hasta 80 kA/m y variaciones de frecuencia entre 0 y 1 kHz (Odenbach, 2003). Cabe
resaltar que, el comportamiento de flujo del ferrofluido no solo depende de la dindmica de las NPs,
sino también de las fuerzas inducidas por el CM sobre el fluido. La interaccion entre el CM no
uniforme aplicado y la magnetizacion del fluido da lugar a las denominadas fuerzas de Kelvin, las

cuales influyen en el control del flujo del fluido y estdn dadas por la siguiente ecuacion:
Fx = wo f MVHAV (2)

Donde M denota la magnetizacion del fluido, VH el gradiente del CM, pq la permeabilidad
en el vacio (ug = 1.2566 x 107 Vs/Am) y la integracion se realiza sobre el volumen de la
muestra V. Esta fuerza actiia de manera similar a la fuerza gravitacional sobre el fluido y es dirigida

en la direccion del gradiente del CM (Kamiyama et al., 1983; Odenbach, 2003).

Por otra parte, estudios realizados con emulsiones magnéticas han demostrado que la
dinamica de flujo de estos fluidos esta fuertemente influenciada por la aplicacion de un CM. Por
ejemplo, Bashtovoi & Yarmolchik, (1994), expusieron emulsiones compuestas por aceite de
transformador magnético y queroseno a un CM creciente (0 - 80 mT), observando un aumento
relativo de la viscosidad hasta de 15 veces, incluso con un tamafo de gota limitante (= 1mm) para
la estabilidad del sistema. A partir de estos resultados, concluyeron que estos sistemas son
prometedores como medios controlados magnéticamente. Ademas, estudiaron el flujo de la
emulsion en una tuberia con 0.1 m de longitud situada entre bobinas de Helmholtz, demostrando
que, al aplicar el CM estatico uniforme, las gotas de fluido magnético se alargan y se alinean en
estructuras en cadena orientadas al plano de corte como consecuencia de las fuerzas de interaccion
dipolo-dipolo, fenémeno que ha sido igualmente reportado por otros autores (Foglino et al., 2018;

Ivanov et al., 2013; A. Zakinyan & Dikansky, 2011; A. R. Zakinyan & Zakinyan, 2020).
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Tras abordar en detalle las propiedades fisicas, comportamientos reoldgicos y respuestas
de los ferrofluidos y emulsiones magnéticas frente a campos magnéticos, es pertinente mencionar
las investigaciones que constituyen los antecedentes directos para el desarrollo del presente
trabajo. En primer lugar, se ha demostrado que la adicion de ferrofluido a una muestra de crudo
pesado genera un efecto magnetoviscoso similar al de un ferrofluido convencional (Contreras—
Mateus, 2018). Asimismo, experimentos realizados en un sistema de flujo con ferrofluido en
presencia de campos magnéticos crecientes en la direccion axial, mostraron una aceleracion
significativa, donde la mayor aceleracion se obtuvo al aplicar CM generado por corriente alterna
(AC) (Saavedra-Nifio & Gelvis-Rodriguez, 2023). Finalmente, se ha reportado que es posible
potenciar el efecto magnetoviscoso de una emulsion O/W al incorporar ferrofluido como fase
dispersa, en presencia de un CM perpendicular, en comparacion con el ferrofluido puro a la misma
concentracion, evidenciando ademas una alta estabilidad coloidal que se mantiene a largo plazo

(V., Gémez-Sanabria & Lucas-Lancheros, 2022).

4. Metodologia
4.1. Materiales

4.1.1. Preparacion de la emulsion O/W

Para la fase continua de la emulsion se emple6 agua desionizada tipo I y como surfactante,
monohidrato de cloruro de hexadecilpiridinio (CPC), de naturaleza catidnica. Para el ferrofluido,
que corresponde a la fase dispersa, se empled como medio portador keroseno y NPs de 6xido de
hierro (EMG 1300M) con un didmetro nominal del orden de 10 nm con recubrimiento polimérico

(Contreras—Mateus et al., 2021). Los materiales fueron adquiridos del fabricante Sigma-Aldrich, a
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excepcion de las NPs que provienen de Ferrotec Corporation. Las propiedades de los materiales
se encuentran en el Apéndice A.
4.1.2. Mezclas crudo/ferrofluido
La mezcla crudo/ferrofluido se prepar6 utilizando crudo pesado cuyas caracteristicas se

muestran en la Tabla 1.

Tabla 1.

Fracciones de saturados (S), aromdaticos (A), resinas (R), asfaltenos (4) y gravedad API del crudo

Fracciones, %p/p
Muestra S A R A Gravedad API
Crudo 24,50 24,60 25,21 25,00 11,46

4.2. Descripcion de la metodologia

La metodologia del presente trabajo de investigacion se describe en la Figura 3.

Figura 3.
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4.2.1. Formulacion de la emulsion O/W

Inicialmente, se prepard la solucion surfactante/agua a una concentracion de 3.5% p/v
mediante agitacion magnética por 1 hora. Para el ferrofluido se empled una concentracion de NPs
de 5000 ppm las cuales se integraron al keroseno y se homogenizaron empleando un bafo
ultrasénico (CPX 5800 Branson) por 2 horas. La seleccién de esta concentracion se basd en
referencias de estudios previos que reportan condiciones Optimas de estabilidad y respuesta
magnetoviscosa de emulsiones magnéticas (V. Gomez-Sanabria et al., 2024). Para incorporar
ambas fases, se uso la técnica rotor-estator por medio de un Ultra-Turrax IKA T-25, con un Util de
dispersion S25N-25G, cuyo espacio entre rotor y estator es de 0,5 mm, por un tiempo de agitacion

de 5 minutos a una velocidad de cizallamiento que se aument6 progresivamente hasta alcanzar

22.0000 rpm.

Es importante mencionar que se verifico la estabilidad de la emulsion durante las pruebas
en el sistema de flujo, como se detalla en el Apéndice B. Para ello, se realizaron mediciones de
viscosidad antes, durante y después de cada prueba, y se analizo la evolucion de la distribucion del
tamafo de gota a lo largo del tiempo. A pesar de que se observo una disminucion en el tamafio de
las gotas, la emulsion conservo una distribucion monomodal con dimensiones similares entre si,

lo que evidencid una notable estabilidad.

4.2.1.1. Formulacion de las mezclas crudo/ferrofluido

Inicialmente, se prepararon tres mezclas de 100 ml cada una, en proporciones de 50/50,
60/40 y 70/30 % p/p, sin NPs, con el fin de identificar aquellas cuya viscosidad fuera igual o
inferior a la de la emulsion magnética (30.85 mPa-s), valor considerado como limite operativo del
sistema de flujo. Dado que la mezcla 50/50 superaba este valor, fue descartada, y se formul6 una

proporcion intermedia de 55/45 % p/p.
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Para la preparacion de las mezclas con NPs, se adiciono el ferrofluido al crudo manteniendo
la concentracion de NPs en el ferrofluido en 5000 ppm para garantizar una comparacion entre los
fluidos. Con el fin de asegurar una dispersion homogénea de las NPs en la mezcla, se siguid el
protocolo propuesto por Contreras—Mateus et al., (2021), el cual consiste en someter la suspension
a sonicacion en un bafio ultrasonico CPX 5800 Branson durante 6 horas, seguido de agitacion

orbital a 400 rpm por 15 horas y una segunda etapa de sonicacion durante 6 horas adicionales.

La notacion que se adopta en este documento para las mezclas en ausencia y presencia de

NPs es: Mg_x,y para las mezclas sin NPs (crudo/keroseno) y Mp_x,y para las mezclas
crudo/ferrofluido, donde K corresponde al keroseno, F representa el ferrofluido, )—; la relacion %p/p

entre el componente liquido (keroseno o ferrofluido) y el crudo presente en la mezcla.

4.2.2. Caracterizacion reologica

La caracterizacion reologica de la emulsion y de las mezclas se llevo a cabo en un redémetro
MCR 302 Anton Paar. Para las pruebas reologicas de la emulsion se us6é una geometria de cono-
plato (@ =50 mm) con una separacion de 101 pm, mientras que para las mezclas, se optd por una
geometria de platos paralelos con una separacion de 500 pm. Se realizaron curvas de flujo (n vs y)
donde se aplico un cizallamiento previo (pre-shear) de 10 s™ durante 3 minutos, seguido de un
tiempo de reposo de 10 minutos para permitir la recuperacion del sistema y posteriormente, un
barrido logaritmico de y de 100 — 0.01 s~ 1. Por otro lado, con el propdsito de determinar la regién
de comportamiento viscoelastico lineal (LVE), se realizé un barrido de amplitud a una frecuencia
angular constante de 10 rad/s, evaluando los modulos dinamicos (G’ y G’”) en funcién de la

deformacion (y). Primero, se aplico un pre-shear de 15 s durante 3 minutos, seguido de un reposo
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de 10 minutos. El rango de deformacion aplicado fue de 0.01 — 100 %. Todas las pruebas se

ejecutaron a temperatura ambiente.

4.2.3. Caracterizacion magnetoreologica

La caracterizacion magnetoreoldgica de los fluidos se llevo a cabo utilizando un magneto-
reometro MCR 302 Anton Paar acoplado con una celda magnetoreologica MRD 170/1T de platos
paralelos de 20 mm de didmetro. Las pruebas se realizaron a una temperatura constante de 15 °C,
controlada mediante un sensor PT-100 integrado al bafio termorregulado (Julabo F32). Previo a
cada ensayo, se establecid un tiempo de acondicionamiento térmico de 10 minutos, seguido de un
pre-shear de 10 s durante 3 minutos. Se realizaron dos pruebas principales: (i) evaluacion del
efecto magnetoviscoso bajo un CM estatico uniforme, aplicando una deformacion constante de
10 s! en tres intervalos secuenciales (sin campo, con pulso magnético de 328.13 mT por 5 minutos,
y recuperacion sin campo); y (ii) andlisis del efecto magnetoviscoso a diferentes tasas de

cizallamiento (1, 10 y 25 s™"), con rampas de densidad de flujo magnético entre 0 y 796.73 mT.

En particular, la muestra Mp_7(,30 presentd un incremento significativo en la viscosidad
durante el tiempo de exposicion al campo (véase Apéndice C), en comparacion con las demas
formulaciones. Dado que fue la inica muestra que evidencié un aumento considerable, se decidid
incrementar la concentracion de NPs de 5000 a 7500 ppm, obteniéndose la muestra
Mg _70,30 7500 ppm cON €l objetivo de intensificar el efecto magnetoviscoso, considerando que la

mezcla se evaluara posteriormente en un sistema de flujo con intensidades de CM mas bajas.

4.2.4. Evaluacion de la emulsion y la mezcla crudo ferrofluido en el sistema de flujo

Se realizaron inicialmente ensayos con la emulsion, utilizada como crudo modelo, con el

fin de identificar las condiciones en las que el CM generaba una mayor aceleracion o
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desaceleracion del flujo y emplearlas posteriormente para evaluar la mezcla en el sistema de flujo.
La proporcion crudo/ferrofluido que presentd el mayor efecto magnetoviscoso en las pruebas
reoldgicas y magnetoreologicas fue seleccionada para su evaluacion en el sistema de flujo. El
objetivo fue analizar las diferencias en el comportamiento de ambos fluidos y establecer las
condiciones bajo las cuales es posible inducir modificaciones en el flujo mediante la aplicacion
del CM. En el Apéndice D, se describe de manera detallada el sistema de flujo que se us6 para el

desarrollo de esta parte experimental.

4.2.4.1. Pruebas en ausencia de CM

Se realizaron ensayos en ausencia de CM para determinar el flujo volumétrico bajo
diferentes presiones de entrada al sistema de flujo (2, 1.5 y 1 bar), con el fin de establecer una linea
base que permitiera evaluar posteriormente el efecto del CM sobre el comportamiento de los
fluidos. Ademas, se garantizod la reproducibilidad del sistema mediante una segunda prueba en las
mismas condiciones (réplica). Durante las pruebas, se registraron los valores de presion a lo largo
del tiempo y el caudal volumétrico se determind midiendo el tiempo necesario para recuperar

volumenes de 5 ml hasta vaciar el sistema de flujo.

4.2.4.2. Pruebas en presencia de CM

Con el proposito de evaluar la posibilidad de inducir modificaciones en el flujo volumétrico
de los fluidos por la accion de un CM, se empled un CM estatico linealmente creciente a diferentes
intensidades de corriente directa (DC) y un CM oscilatorio linealmente creciente en la direccion
de flujo generado por una senal sinusoidal de corriente alterna (AC) con distintas configuraciones
de frecuencia e intensidad. Al igual que en los ensayos anteriores, se registraron los valores de

presion y se siguid el mismo protocolo para la medicion del caudal volumétrico. Los valores de



FLUJO DE EMULSIONES Y MEZCLAS CRUDO FERROFLUIDO 29

frecuencia e intensidad del CM se establecieron con base en resultados previamente reportados en

pruebas realizadas con ferrofluido (Saavedra-Nifo & Gelvis-Rodriguez, 2023).

5. Resultados y discusion

5.1. Caracterizacion reologica

5.1.1.

Caracterizacion reologica de la emulsion

En la Figura 4a se observa una disminucion progresiva de la viscosidad de la emulsion a

medida que incrementa la tasa de cizallamiento (y), lo que indica un comportamiento

reofluidizante. Este comportamiento concuerda con lo reportado en la literatura para sistemas

emulsificados por Langevin, (2022) y Laurencio Alfonso & Delgado Drubey, (2008) y se atribuye

a la deformacion de las gotas inicialmente esféricas que conforman la emulsion, las cuales adoptan

geometrias elipsoidales bajo cizalla, reduciendo su area de contacto en la direccion del flujo y, en

consecuencia, la resistencia viscosa del sistema (Barnes, 1994; Foglino et al., 2018).

Figura 4.
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Con el objetivo de caracterizar el comportamiento viscoelastico del sistema, se realizaron
barridos de amplitud en los que se evaluaron las respuestas del modulo de almacenamiento (G) y
del mddulo de pérdida (G). De acuerdo con la Figura 4b, la emulsién se comporta como un
solido viscoelastico, evidenciado por un modulo eléstico mayor que el médulo viscoso (G’ > G”),
con una diferencia cercana a un orden de magnitud (Jager-Lézer et al., 1998; Tadros, 2013). No
obstante, el sistema exhibe un punto de fusion identificado por la interseccion entre los médulos
elastico (G’) y viscoso (G”’), a partir del cual predomina el comportamiento viscoso, como

resultado del rompimiento de la microestructura interna de la emulsion.

5.1.2. Caracterizacion reologica de las mezclas crudo/ferrofluido

En la Figura 5a, se observa que la viscosidad de las mezclas se mantiene constante a
medida que la velocidad de cizallamiento aumenta, lo cual indica un comportamiento newtoniano
de todos los casos. Este comportamiento contrasta con el observado en la emulsion y puede
atribuirse a la naturaleza homogénea de las mezclas crudo/ferrofluido, las cuales carecen de
estructuras internas deformables que puedan alterar la resistencia al flujo. Adicionalmente, y como
se espera, se observa una disminucidn progresiva en la viscosidad de las muestras a medida que
aumenta el contenido de keroseno en la mezcla. Esto se debe a la diferencia de viscosidades entre
ambos fluidos, ya que el keroseno, al ser considerablemente menos viscoso que el crudo, actiia
como agente diluyente. Este comportamiento también fue reportado por Contreras—Mateus et al.,
(2021), quienes observaron que la inclusion de KBF (ferrofluido a base de queroseno), redujo la
viscosidad entre un 98-99% para dos muestras de crudo pesado, donde, ademas, atribuyeron el

comportamiento newtoniano de los modelos diluidos a la presencia de los KBF.
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Posteriormente, al comparar ambos sistemas (ver Figura Sb), se observd que la
incorporacion de NPs al liquido portador gener6 un ligero incremento en la viscosidad en todos
los casos. Este comportamiento puede atribuirse a que, al agregar las NPs, el sistema se comporta
como una nanosuspension, en la cual la viscosidad tiende a aumentar con la concentracion de

particulas debido a interacciones con los componentes del crudo (Patel et al., 2018).

Figura 5.

Curvas de flujo. Viscosidad en funcion de la velocidad de cizalla. (a) Mezclas en ausencia de NPs,
(b) Comparacion entre mezclas en ausencia de NPs y crudo/ferrofluido
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En la Figura 6a, se presentan los resultados del barrido de amplitud para las mezclas, en
las que, a diferencia de la emulsion, predomina un comportamiento marcadamente viscoso (G >
G’). Posteriormente, en la Figura 6b, se observa que la relacion entre los mddulos viscoelasticos
se mantiene inalterada, con G’>>G’, lo que indica que la adicion de NPs no modifica el
comportamiento predominantemente viscoso del sistema. No obstante, se evidencia un aumento
moderado en los valores absolutos de ambos modulos, atribuible a la incorporacién de las NPs,
aunque este aumento no resulta suficiente para alterar su orden de magnitud ni para inducir un

cambio en la naturaleza viscoelastica del sistema.
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Figura 6.

Barrido de amplitud de las mezclas. (a) En ausencia de NPs, (b) Crudo/ferrofluido
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5.2. Caracterizacion magnetoreologica
5.2.1. Caracterizacion magnetoreologica de la emulsion

La Figura 7 muestra la evaluacion del efecto magnetoviscoso de la emulsion en presencia
de un CM estatico bajo distintas condiciones experimentales. En primer lugar, en la Figura 7a, se
presenta la respuesta magnetoviscosa de la emulsion en una prueba de tres intervalos: los intervalos
[ y III en ausencia de campo, y el intervalo II en presencia de una densidad de flujo magnético de
328.13 mT, durante 5 minutos. En ausencia de CM (intervalo I), la viscosidad permanece estable
y constante. No obstante, al inducir el CM (Intervalo II), se genera un aumento inmediato y

progresivo en la viscosidad de la emulsion, que llega a ser del 117% respecto a su valor inicial

A . . . ., . .
(n—n) Finalmente, al retirarse el CM en el tercer intervalo, la emulsion requiere aproximadamente
0

los 600 segundos restantes para retornar a su estado inicial, lo que indica que no se produjeron
cambios irreversibles en las gotas de la emulsion, y que la accidon del campo no afectd de forma

permanente las propiedades reologicas del fluido.
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En este contexto, el incremento evidenciado en la viscosidad por la accion del CM, puede
atribuirse a la interacciones dipolo-dipolo entre gotas que, dependiendo de la intensidad del CM,
diametro de gota y fraccién volumétrica de estas, tienden a formar estructuras complejas como
son: agregados de dos o tres gotas, cadenas cortas, cadenas largas y hasta estructuras columnares
conformadas principalmente por cadenas de gotas, pequefios agregados de gotas y gotas
individuales a intensidades del CM en el rango de 15 a 60 Gauss. La formacion es estas estructuras
fue documentada por Ivey et al., (2001) en emulsiones magnéticas de KBF (Fe3Os, 14 nm) en agua,
con fracciones volumétricas de particulas (¢p) entre 0.3 y 10%v/v, y didmetro de gota de

aproximadamente 0.3 pm con la emulsion en reposo (inmovil).

Por otra parte, se evalud el efecto magnetoviscoso como funcion de la intensidad del CM
a diferentes valores de y (1, 10, 25 s') . En la Figura 7b, se observa que la viscosidad esta
influenciada por la intensidad del CM y la velocidad de deformacion (y) aplicada. En relacion con
la intensidad del campo, se observa un incremento progresivo de la viscosidad conforme aumenta
la magnitud del campo aplicado, con un aumento relativo maximo de 207% posiblemente generado
por la formacion de cadenas y/o columnas de gotas (Chernobai & Yarmol’chik, 2025; A. R.
Zakinyan & Zakinyan, 2020). Por otro lado, al analizar el efecto de y , se observa que el incremento
en la viscosidad inducido por el CM es mas pronunciado a bajas tasas de cizallamiento que a altas.
Este comportamiento se explica por el predominio de las fuerzas hidrodindmicas a mayores valores
de v, las cuales superan las interacciones entre gotas, dificultando su alineacién en la direccion del
campo y promoviendo la ruptura de cadenas o agregados. Como resultado, la viscosidad disminuye

a medida que la tasa de cizallamiento aumenta (Qiao et al., 2012).
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Figura 7.

Caracterizacion magnetoreologica de la emulsion. (a) Curva de flujo transitorio. (I) En ausencia
de campo, (Il) En presencia de un pulso magnético a 328.13 mT, (III) En ausencia de campo, (b)
Efecto magnetoviscoso para tazas de cizallamiento de 1, 10y 25 s/
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5.2.2. Caracterizacion magnetoreologica de la mezcla crudo/ferrofluido

De acuerdo con la Figura 8a, se observa un incremento del 13% en la viscosidad respecto
a su valor inicial, atribuido a la posible formacion de cadenas generadas por la reorganizacion de

las NPs de mayor tamafio presentes en el fluido (Masoud Hosseini et al., 2010).

Figura 8.

Caracterizacion magnetoreolégica de la mezcla My _7¢/30 7500 ppm- (@) Curva de flujo transitorio.

(1) En ausencia de campo, (1) En presencia de un pulso magnético a 328.13 mT, (IlI) En ausencia
de campo, (b) Efecto magnetoviscoso para tazas de cizallamiento de 1, 10y 25 s
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Por otro lado, en la Figura 8b, se evidencié un aumento méximo del 126% en la viscosidad

a la menor tasa aplicada, comportamiento magnetoviscoso dependiente de la tasa de cizalla



FLUJO DE EMULSIONES Y MEZCLAS CRUDO FERROFLUIDO 35

evidenciado también con la emulsion. Este efecto se explica por la formacién de estructuras
lineales inducidas por el CM, producto de las atracciones dipolares entre particulas, las cuales son

progresivamente destruidas al aumentar la tasa de corte (Contreras—Mateus, 2018).

5.3. Evaluacion de la emulsion y la mezcla crudo/ferrofluido en el sistema de flujo

Se llevaron a cabo ensayos en un sistema de flujo disefiado para evaluar el efecto de un
CM, tanto estatico (asociado a las fuerzas de Kelvin) como alternante de intensidad linealmente
creciente en la direccion del flujo. Cabe resaltar que estas configuraciones experimentales de CM
no pueden ser evaluadas en el redmetro disponible. El procedimiento consistié en realizar pruebas
a diferentes presiones de entrada, tanto en presencia como en ausencia de CM, con el objetivo de
analizar las variaciones en el flujo volumétrico, a partir de las cuales es posible inferir cambios en
la viscosidad efectiva del fluido evaluado. Cabe resaltar que durante las pruebas realizadas con la
mezcla, fue necesario reemplazar el resorte que sostiene el piston debido a una deformacion
permanente que afectaba la estabilidad del sistema de flujo. Tras su sustitucion, el sistema no
respondid adecuadamente a presiones bajas (1.5 y 1 bar), por lo que fue necesario evaluar este

fluido a presiones de 2 y 2.5 bar.

5.3.1. Pruebas en ausencia de CM (B=0)

Como etapa inicial, se realizaron pruebas en ausencia de CM, aplicando distintas presiones
de entrada con el proposito de establecer una linea base del comportamiento de la emulsion y de

la mezcla crudo/ferrofluido sin influencia magnética.

La Figura 9 muestra una relacion lineal entre el volumen de fluido acumulado y el tiempo
para la emulsion y la mezcla. Conforme a lo estimado, se observd que una mayor presion genera

un mayor caudal del fluido, reflejado en pendientes més pronunciadas como es predicho por la
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ecuacion de Hagen Poiseuille, la cual establece que el caudal volumétrico es directamente
proporcional a la diferencia de presion aplicada, dado que esta proporciona un mayor impulso al
desplazamiento del fluido (Zhang & Hoshino, 2014). Por otra parte, se evidencia que, a todas las
presiones de entrada evaluadas, el sistema atraviesa una fase inicial de estabilizacion caracterizada
por fluctuaciones de presion que se extiende por aproximadamente 300 segundos hasta alcanzar
un régimen estacionario. La alta concordancia entre las curvas de las réplicas y las pruebas
originales confirman la reproducibilidad de los resultados obtenidos en el sistema de flujo. Cabe
resaltar que los volumenes se registraron una vez era alcanzada la presion de entrada deseada,

garantizando condiciones controladas y repetibles.

Figura 9.

Pruebas en el sistema de flujo en ausencia de CM (B=0) para: (a) la emulsion a 2, 1.5y 1 bar, (b)
la mezcla crudo ferrofluido a 2.5 y 2 bar. Se evaluo el volumen y la presion en funcion del tiempo.
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5.3.2. Pruebas con CM estatico no uniforme

En la Figura 10 se muestra la distribucion de la densidad del flujo magnético a lo largo del
embobinado al aplicar una corriente directa (DC) ( Figura 10a) y una corriente alterna (AC) (ver
Figura 10b), que permite identificar las zonas de mayor influencia magnética. Los resultados

demuestran que, para ambas configuraciones de campo, se identifica una zona de comportamiento
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lineal creciente en la direccion axial dentro del intervalo comprendido entre 15 y 30 cm,

demostrando la presencia de un CM creciente no uniforme.

Figura 10.

Distribucion de la densidad de flux magnético proporcionado por 6 bobinas en la tuberia con aire.
(a) Corriente directa (DC), (b) Corriente alternante (AC).
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Para evaluar el comportamiento del flujo de la emulsion en presencia de un CM estatico se
aplicaron las tres intensidades de corriente mas altas caracterizadas en el sistema (ver Figura 10a).
Estas pruebas se realizaron a una presion intermedia de 1.5 bar con el objetivo de registrar un
cambio significativo en el flujo volumétrico inducido por la accion del CM, ademas de un ajuste

lineal a los datos experimentales con el fin de determinar la pendiente de cada curva, la cual

representa el caudal volumétrico (dV/dt) en cada caso.

De acuerdo con la Figura 11, se puede observar que, a medida que aumenta la intensidad
del CM, el flujo experimenta una desaceleracion progresiva en comparacion con la prueba en
ausencia de campo (B=0) para ambos fluidos. Este comportamiento contrasta con lo teéricamente
esperado, ya que un CM creciente en la direccion del flujo deberia inducir fuerzas de Kelvin que
actien como un impulso adicional, favoreciendo asi un aumento del flujo volumétrico. Sin

embargo, este efecto también ha sido observado por Kamiyama et al., (1983), quien evalu6 el
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comportamiento del flujo de fluidos a base de agua y keroseno (WBF y KBF) con nanoparticulas
de magnetita con una fraccion masica de 20% en peso de NPs en un sistema de flujo similar al
usado en este trabajo, pero con intensidades del CM en el rango de 0.05 y 0.6 T. Ademas, evaluaron
el factor de friccion (f) y encontraron que, para el WBF bajo el CM no uniforme, el valor de f
incrementaba en comparacion del valor esperado para un fluido Newtoniano en régimen laminar;
sin embargo la desviacion de f respecto al calculado sin campo disminuia en régimen turbulento.
Ellos también observaron que para el KBF tanto en flujo laminar como turbulento, habia una menor
desviacion del valor de f en comparacion al WBF. Aunque el presente estudio se evalué mediante
variables distintas, reflejan una misma tendencia, donde el CM modifica las propiedades de flujo

del sistema, desacelerando su flujo.

Asimismo, estos resultados concuerdan con los de Yang et al., (2022), quienes simularon
el flujo de Couette-Poiseuille en un micro canal para ferrofluidos bajo CM no uniformes que
generaban fuerzas de Kelvin en favor y en contra del flujo. Ellos encontraron, que existe un valor
critico de la intensidad del CM a partir del cual la fuerza de cuerpo incrementa el flujo, destacando
que esto sucede tanto para fuerzas de Kelvin dirigidas en la misma direccion y contraria a la
direccion del flujo. Valores inferiores de la intensidad del campo, por el contrario, generan una
disminucion del flujo. Sus simulaciones predicen que, para las condiciones mas favorable, se
podria lograr hasta un méximo valor de 24% en el incremento del flujo. Sin embargo, se debe
verificar si las suposiciones que realizaron en su simulacion, que incluyen el gradiente de CM, son
alcanzables experimentalmente. De acuerdo con este trabajo, podria pensarse que no se pudo ver
el incremento del flujo por las bajas intensidades del CM que se pueden alcanzar en el sistema de

flujo utilizado.
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Figura 11.

Pruebas en el sistema de flujo en presencia de CM estatico no uniforme para: (a) la emulsion a
1.5 bar, (b) la mezcla crudo ferrofluido a 2.5 y 2 bar. Se evaluo el volumen en funcion del tiempo
v se muestra el flujo volumétrico para la mezcla en funcion del tiempo.
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De igual forma, la aplicacion del CM para la emulsion a las demas presiones evaluadas
ocasion6 una reduccion del flujo volumétrico del 7 % a 2 bar y del 37 % a 1 bar, en comparacion
con las pruebas sin campo (Figura 12). Esta diferencia podria relacionarse con la velocidad de
deformacion, ya que una menor presion implica un flujo més lento y, por tanto, una mayor

exposicion al CM, lo que intensifica su efecto sobre el comportamiento del fluido.

Figura 12.

Efecto del CM estatico (DC) sobre el flujo de la emulsion. (a) Volumen en funcion del tiempo a
una presion de 2 bar, (b) Volumen en funcion del tiempo a una presion de 1 bar
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5.3.3. Pruebas con CM oscilatorio no uniforme

Finalmente, se evalu6 el efecto de un CM oscilatorio generado por una corriente alterna
(AC). Debido al desgaste inherente del cilindro-piston, fue necesario restablecer el sistema de
referencia sin CM para estas pruebas, con el fin de asegurar la validez y comparabilidad de los

resultados con ambos fluidos.

En la Figura 13 y Figura 14 se evidencia que, tanto para la emulsion como para la mezcla
de crudo con ferrofluido, la mayor aceleracion del flujo se presenta a una frecuencia de 200 Hz e
intensidad de corriente de 0.226 A. En el caso de la emulsion, se registrd un aumento del 4 % en
el flujo volumétrico a 2 bar y del 9% a 1,5 bar, en comparacién con la condicién sin CM. Un
comportamiento analogo se observo en la mezcla, donde Ginicamente las frecuencias de 200 y 300
Hz produjeron un incremento del flujo, siendo mas pronunciado a 200 Hz, atribuible a la mayor

intensidad del CM aplicado.

Figura 13.

Efecto del CM oscilatorio no uniforme (AC) sobre el flujo de la emulsion. Se evaluo el volumen en
funcion del tiempo a una presion de: (a) 2 bar, (b) 1.5 bar
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Figura 14.

Efecto del CM oscilatorio no uniforme (AC) sobre el flujo de la mezcla crudo ferrofluido. Se evaluo
el volumen en funcion del tiempo y flujo volumétrico a una presion de: (a) 2.5 bar, (b) 2 bar
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No obstante, con el fin de facilitar la comparacion con las pruebas en ausencia de campo y
campo alterno de la mezcla, se analizdé el volumen recuperado tras 2500 segundos bajo la
configuracion de 200 Hz y 0.226 A, que representa el limite superior del sistema a las dos presiones
evaluadas. Como se muestra en la Tabla 2, esta condicion produjo un aumento del volumen del
5% a 2.5 bar y del 18% a 2 bar, en relacion con las pruebas sin CM, demostrando la influencia de
la presion en la interaccion del fluido con el CM, siendo mas pronunciada la aceleracion del flujo

a menores presiones cuando se emplean frecuencias bajas y altas intensidades de corriente.

Tabla 2.

Volumen recuperado de la mezcla crudo ferrofluido a un tiempo de 2500 segundos para las
pruebas realizadas a una frecuencia de 200 Hz e intensidad de 0.226 A en comparacion con las
pruebas en ausencia de campo, bajo diferentes presiones de entrada

2.5 bar B=0 2.5 bar AC 2 bar B=0 2 bar AC

Prueba (Guia AC) 200 Hz(0.226 A)  (Guia AC) 200 Hz (0.226 A)

Volumen

recuperado [ml] 400 420 195 230
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Los resultados obtenidos podrian atribuirse al fendmeno de viscosidad negativa, descrito
en los trabajos tedricos de Shliomis & Morozov, (1994), donde las NPs, bajo campos magnéticos
alternantes, se reorientan de forma que favorecen el flujo y reducen la resistencia interna del fluido.
Asimismo, Bacri et al., (1995), observaron disminuciones en la viscosidad (asociadas al fendémeno
de viscosidad negativa) pero Unicamente a frecuencias relativamente altas. Aunque este efecto se
ha observado principalmente en ferrofluidos diluidos y campos magnéticos uniformes, en el
presente trabajo podria estar asociado a la capacidad del campo alterno, pese a su no
homogeneidad, de inducir reordenamientos estructurales que modulan la respuesta reologica de

los fluidos evaluados.

No obstante, resultados similares han sido observados a frecuencias mas bajas. En el
trabajo realizado por Saavedra-Nifio & Gelvis-Rodriguez, (2023), utilizando el mismo sistema de
flujo del presente trabajo con un ferrofluido a una concentracion de 0.87 %v/v, obtuvieron la mayor
aceleracion del flujo al aplicar una corriente alterna (AC) con frecuencia de 400 Hz e intensidad
de 0.117 Ay presion de 1 bar. Este comportamiento fue atribuido no solo a la accion de la fuerza

de cuerpo magnético, sino también al efecto “negativo” de la viscosidad.

6. Conclusiones

Se realiz6 la caracterizacion reoldgica de los fluidos, donde la emulsion presentd un
comportamiento no-newtoniano y de tipo reofluidizante al esfuerzo de cizalla, mientras que las
mezclas crudo ferrofluido mostraron un comportamiento newtoniano y un aumento en la

viscosidad con la adicion de NPs en el liquido portador.

A partir de la caracterizacion magnetoreoldgica, se selecciono la formulacion 70/30 % p/p

de crudo/ferrofluido con 5000 ppm de NPs, debido al incremento significativo en la viscosidad
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observado bajo la aplicacion de CM, lo que la hizo adecuada para su uso en el sistema de flujo.
No obstante, la concentracion de NPs fue posteriormente ajustada a 7500 ppm con el fin de
intensificar la respuesta magnetoviscosa, optimizando asi el desempefio del sistema frente a

condiciones de menor intensidad de campo.

Se observé el efecto de aplicacion de un CM estatico y oscilatorio no uniforme sobre ambos
fluidos, donde un CM estatico provocod un aumento en la viscosidad, lo que se tradujo en una
desaceleracion del flujo volumétrico, evidenciando el efecto magnetoviscoso en estos sistemas. En
el caso del CM estatico no uniforme, no se observo el efecto de la fuerza de cuerpo magnética
(fuerza de Kelvin) esperado, posiblemente por un requerimiento de mayor intensidad y gradiente
de campo magnético. En contraste, bajo la accién de un campo oscilatorio, se observo una
aceleracion del flujo, tnicamente bajo condiciones especificas, correspondientes a la frecuencia
mas baja e intensidad mas alta evaluadas. Esto indica que, mientras los campos estaticos tienden a
estabilizar las estructuras internas del fluido, incrementando su resistencia al movimiento, los
campos alternos inducen la reorientacion dinamica de las particulas que, bajo ciertas condiciones,

favorecen la movilidad del fluido.

De acuerdo con los resultados experimentales obtenidos al evaluar el comportamiento del
flujo en la emulsion magnética y la mezcla crudo ferrofluido, se observd que ambos fluidos
experimentan un incremento en la viscosidad y, en consecuencia, una desaceleracion del flujo al
ser sometidos a un CM estético, independientemente de la intensidad aplicada. No obstante, bajo
la accion de un CM oscilatorio no uniforme, se evidenci6 una mayor aceleracion del flujo en ambas
formulaciones, siendo mas pronunciada bajo la configuracion de 200 Hz y 0.226 amperios. Estos
hallazgos permiten establecer que, para el transporte de crudos pesados, resulta méas conveniente

la aplicacién de un CM oscilatorio, siendo aplicables tanto a las emulsiones magnéticas como la
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inclusion del ferrofluido al crudo. No obstante, se debe realizar una investigacion mas profunda
en relacion a la logistica que implicaria el uso de NPs magnéticas y campos magnéticos alternantes
como posible tecnologia que pudiera competir econémicamente con tecnologias como la dilucion.
Esto implicaria el desarrollo de equipos generadores de campos magnéticos alternantes
especialmente disefiados para esta potencial aplicacion y de alternativas para la generacion de
material magnético dentro del crudo que pueda ser usado en remplazo de las NPs magnéticas
comerciales usadas en el presente trabajo. No obstante, los resultados obtenidos en este trabajo

también pueden ser extendidos a otras aplicaciones.
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Apéndices

Apéndice A. Propiedades de los materiales

Tabla A1.

Propiedades fisicoquimicas del monohidrato de cloruro de hexadecilpiridinio (CPC)

Propiedad Descripcion/Valor
Estado fisico Soélido
Punto de fusion 80°C — 84°C
Punto inicial de ebullicion a 0,09 hPa 120°C — 124°C
Ph a 20°C 5a5,4
Solubilidad en agua a 20°C 111 g/L

Tomado de: https://www.sigmaaldrich.com/CO/en/sds/sigma/c9002

Tabla A2.

Propiedades fisicoquimicas del Keroseno

Propiedad Descripcion/Valor
Estado fisico Liquido
Punto de inflamacion 82°C
Densidad 0,800 g/cm?
Presion de vapor a 20°C 0,31 hPa
Tension superficial a 20°C 32 mN/m

Tomado de: https://www.sigmaaldrich.com/CO/es/sds/sigald/329460



https://www.sigmaaldrich.com/CO/en/sds/sigma/c9002
https://www.sigmaaldrich.com/CO/es/sds/sigald/329460

FLUJO DE EMULSIONES Y MEZCLAS CRUDO FERROFLUIDO

Tabla A3.

Especificaciones y propiedades fisicas de nanoparticulas magnéticas secas EMG 1300M

Propiedad Descripcion/Valor
Apariencia Polvo negro
Tipo de tensioactivo Polimero
Solubilidad en agua Insoluble
Densidad 4,8 g/cm®
Contenido de 6xido de hierro (Magnetita) (68,4 —76,7) %V/V
Contenido de Dispersante polimérico/anhidrido

) (23,3-31,6) %V/V
maleico

Tomado de: https://ferrofluid.ferrotec.com/products/ferrofluid-emg/powder/emg-1300/



https://ferrofluid.ferrotec.com/products/ferrofluid-emg/powder/emg-1300/
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Apéndice B. Evaluacion de la estabilidad de la emulsion

Seguimiento del tamafio promedio de gota

Se empled microscopia optica (Leica DM500) con una ampliacion de 100x para capturar
imagenes semanales de la emulsion. Las iméagenes obtenidas fueron analizadas mediante el
software ImagelJ, midiendo 400 gotas por imagen con el propdsito de determinar el tamafio
promedio de gota. Adicionalmente, se elaboraron histogramas semanales utilizando el software

OriginLab, con el fin de evaluar la distribucion del tamafio de gota a lo largo del tiempo.

La evolucion visual se presenta en las microscopias opticas de las Figuras B1 a B7 junto
con la distribucion de tamafo de gota realizadas durante las 7 semanas que se evalud la emulsion
en el sistema de flujo, las cuales presentan una notable estabilidad a lo largo del tiempo,
manteniendo una distribucion monomodal a pesar de que la emulsion presentd una reduccidon en
el diametro promedio de gota de 4.1015 (= 0.0504) um a 2.8325 (= 0.1187) um al finalizar las

pruebas en el sistema.
Figura B1.

Microscopia y distribucion de tamarnio promedio de gota. Semana 1

[Model LogNormal
y0 -1,65241 + 2,34652
XC 4,10152 + 0,05044
w 0,29456 + 0,01563
T A 216,56103 + 8,53987
Adj. R-Square 0,98299

0 0 0 0 Vo VO 0 V4 i B
0 1 2 3 4 5 6 7 8
Diametro promedio [um]
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Figura B2.

Microscopia y distribucion de tamario promedio de gota. Semana 2

0,9488

LogNormal
-0,21215 + 3,79537
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Figura B3.

Microscopia y distribucion de tamarno promedio de gota. Semana 3

LogNormal
2,30888 + 6,86759
3,80283 + 0,15472
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Figura B4.

Microscopia y distribucion de tamario promedio de gota. Semana 4

100

80

60

Counts

Figura BS.

Model LogNormal

yO -2,30576 + 5,35882
XC 3,08177 £ 0,08106
w 0,33641 + 0,03203
A 219,84642 + 16,41626
Adj. R-Square 0,9562

Diametro promedio [um]

Microscopia y distribucion de tamario promedio de gota. Semana 5
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Figura B6.

Microscopia y distribucion de tamario promedio de gota. Semana 6

Model LogNormal
1201 v0 1,1656 + 1,52022
xc 2,87651 +0,01783
1001 W 0,24812 £ 0,00735
A 197,87381 + 4,37635
801 \ |Adj. R-Squar 0,954

Counts

Diametro promedio [um]

Figura B7.

Microscopia y distribucion de tamarnio promedio de gota. Semana 7

Model LogNormal

yo 0,05354 + 11,12351
Xc 2,83253 +0,11876
w 0,28145 + 0,05358
A 201,98722 + 27,2962
Adj. R-Squar 0,869

Diametro promedio [um]

Medicion de viscosidad entre pruebas
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La viscosidad se midi6 utilizando un viscosimetro rotacional ViscoQC 100 Anton Paar.

Para cada muestra, el tiempo de medicion fue de 5 minutos con una velocidad de deformacion de

12 rpm. Las mediciones se realizaron antes, durante y después de cada ensayo en el sistema de
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flujo con la emulsion. En la Figura B8 se observa que, en ausencia de CM, la viscosidad de la
emulsion se mantiene constante a las diferentes presiones de entrada, indicando que no hubo
alteraciones en el tamafio ni en la distribucion de gotas de la emulsion. Sin embargo, bajo la
aplicacion de un CM estatico, se registro un incremento transitorio de la viscosidad, mas
pronunciado a 1 bar debido a un mayor tiempo de exposicion al campo. En este caso, el sistema
no recuperd su valor inicial (B=0), sugiriendo una modificacion estructural de la emulsion. Por
otra parte, las pruebas con CM alterno mostraron que, a bajas frecuencias y altas intensidades, la
viscosidad disminuye; mientras que, a frecuencias elevadas e intensidades menores, esta se
incrementa independientemente de la presion aplicada. No obstante, estos efectos fueron
reversibles, ya que al finalizar las pruebas la viscosidad retorno a valores similares a los medidos

antes de cada prueba.

Figura B8

Viscosidad de la emulsion magnética en: (a) Ausencia de campo, (b) Presencia de un CM generado

por una corriente directa (DC), (¢) Presencia de un CM generado por una corriente alterna (AC)
a una presion de 2 bar, (d) Presencia de un CM generado por una corriente alterna (AC) a una
presion de 1.5 bar
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Prueba 2 - 2 bar B=0 réplica Prueba 2-15barDC 3,30 A
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Prueba 5 - 2 bar AC 1000 Hz (0,051 A) Prueba 3 - 1.5 bar AC 800 Hz (0,063 A)
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Apéndice C. Caracterizacion m

Apéndice C1.
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Apéndice D. Sistema de flujo y protocolo de operacion

Descripcion del sistema

El sistema consta de una camara tipo cilindro-piston, donde el movimiento del ferrofluido,
emulsion magnética o mezcla de crudo ferrofluido es impulsado por el desplazamiento del piston,
el cual esta conectado a una bomba hidraulica Azura que usa etanol para desplazar el piston. El
control de la presion del sistema (relacionada a la velocidad de deformacidn) se realiza mediante
un sistema PLC. La camara estd acoplada a una tuberia de acero inoxidable (1/4"-SCH 10), la cual
precede al dispositivo generador del CM, compuesto por seis bobinas con didmetros linealmente
crecientes en la direccion axial (Figura D1). Para generar los campos magnéticos (Figura D2), se
emplea un conjunto de equipos electronicos que incluye un generador de senales, dos
amplificadores, un osciloscopio y dos multimetros digitales, lo que permite operar bajo diversas

configuraciones de CM.

Figura D1.

Sistema de flujo
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Figura D2

Equipos electronicos

Protocolo de operacion
Procedimiento inicial y venteo del sistema:

Conecte tanto la bomba (7) como el controlador (6) a la corriente eléctrica. Una vez
encendidos, aparecera una alarma en el panel del controlador, la cual debe ser desactivada. Para
ello, seleccione la opcion “Ver alarma”, luego presione “Reset alarma” y regrese al panel

principal.

Figura D2

Panel de control (6), Bomba (7), Frasco de etanol (8)

6. Panel de control
7. Bomba
8. Frasco de etanol
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Posteriormente, realice el proceso de venteo del sistema durante aproximadamente 15
minutos para eliminar impurezas y residuos del liquido de la prueba anterior. Esta accion previene

el taponamiento del capilar.

Para realizar el venteo, conecte las mangueras correspondientes a la valvula trasera (4) y a
la valvula de conexion del capilar (5). Luego, coloque el acople en la camara de carga del fluido
de estudio (1) y conecte a este la manguera de aire. Abra la valvula automatica (9) desde el panel
de control y la valvula trasera manualmente, y a continuacion, abra completamente la valvula de
aire. Una vez transcurridos los 15 minutos, desconecte las mangueras y retire el acople de la cdmara

del fluido, junto con la manguera de aire.

Figura D3

Valvula trasera (4), Valvula de conexion del capilar (5), Valvula automatica (9)

1
::k Valvula trasera 9. Valvula automatica
5. Valvula de conexion

del capilar

Capilar:
Nota: Verifique que el capilar esté destapado y limpio antes de colocarlo en el sistema.

Enrolle teflon hacia el lado contrario de la rosca que se encaja al sistema y solo hasta la

mitad de la rosca del capilar. Asegurese de colocar el suficiente para evitar fugas.
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Carga de fluidos:

Figura D4

Camara cilindro-piston

1. Entrada del fluido de estudio

2. Entrada de etanol
3. Salida de etanol

1 —

Llene el frasco de etanol conectado a la bomba (8) sobre el aforo. Luego, cargue el etanol
en la camara (2) hasta que rebose, cerrando y abriendo la valvula para eliminar burbujas y asegurar

el llenado completo de la cdmara. Una vez llena, cierre la valvula.

Ahora, ingrese el fluido de estudio por la cdmara (1), cerrando y abriendo la valvula para

eliminar burbujas y asegurar el llenado completo de la camara. Una vez llena, cierre la valvula.

En el panel de control, seleccione la apertura automatica de la valvula hasta que salga la
primera gota de fluido por el capilar. Si al hacer la primera apertura de la bomba el fluido no sale,
se cierra la valvula y se vuelve a llenar por la cdmara (1), repitiendo el procedimiento hasta que se
vea la primera gota. Después de verificar el nivel y que el fluido esté pasando por el capilar, cierre

la valvula de la camara (1).
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Inicio de la prueba:

En el panel de control (6), ajuste la presion verificando que el valor de presion de apertura de
valvula y el valor deseado de presion sean iguales. Una vez configurada la presion, Abra la

compuerta del panel y conecte la memoria USB.

Figura DS

Panel de control

Active el modo automatico de la bomba en el panel de control. Tome nota de la hora del
controlador para verificar posteriormente que el inicio de los datos de presion coincida con el inicio

de la prueba, ya que estan desfasados con la hora mundial.

Inicie la toma de datos de flujo una vez el sistema haya alcanzado la presion deseada y esta
se mantenga constante (durante este periodo de estabilizacion, se estima que se llene
aproximadamente una probeta y media). Para registrar los tiempos con precision, se recomienda
utilizar el cronémetro en linea disponible en el siguiente enlace: https:/reloj-

alarma.es/cronometro/#.

Mida el volumen de flujo de salida cada 5 ml en probetas de 25 ml cambiandolas

manualmente de forma répida una vez lleguen al tope.


https://reloj-alarma.es/cronometro/
https://reloj-alarma.es/cronometro/
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Cuando el piston alcance su posicion maxima en la cdmara (1) y se observe un aumento de
presion en el panel de control, el caudal de la bomba disminuird hasta cero, lo que indica la
finalizacion de la prueba. Una vez concluida la toma de datos, retire la memoria del panel de

control.

Fin de la prueba:

Al finalizar la prueba, abra simultdneamente la valvula de salida de etanol (3) y la valvula
de entrada (2) con el fin de despresurizar el sistema y facilitar la recuperacion del etanol. A
continuacion, abra la valvula trasera (4) para drenar el fluido restante por accion de la gravedad.
Asimismo, puede abrir la valvula de la camara (1) e introducir una pipeta para extraer la mayor

cantidad posible de fluido residual.

Retire el capilar para recuperar la muestra con un vaso de precipitado y coloque el acople
con la manguera azul corta. Inmediatamente, realice la limpieza del capilar empleando tolueno y
una jeringa, con el fin de evitar su obstruccion. Posteriormente, ventee el capilar utilizando la
pistola de aire comprimido. Si lo considera necesario, repita la limpieza con una segunda pasada

de tolueno y, nuevamente, realice el venteo del capilar.

Retroceso del piston:

Conecte la manguera del suministro de aire a la valvula trasera (4) y, de manera simulténea,
abra lentamente tanto la llave de aire como la valvula (4) hasta que se perciba el sonido de que el
piston se retrocedio. A partir de este punto, proceda con precaucion para despresurizar el sistema.
Para ello, cierre la llave de aire y conecte la manguera azul corta, junto con el acople, a la valvula
de conexion del capilar (5). Coloque un vaso de precipitado al final de la manguera para recolectar

el liquido descargado. Active el modo manual desde la parte posterior de la valvula (9) y abrala
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lentamente hasta un angulo de 45° o hasta que la presion en el mandémetro descienda a cero. Una
vez despresurizado el sistema, restablezca el modo automatico en la bomba. Use nuevamente la

pipeta para recuperar la totalidad del fluido de estudio que quedo en la camara (1).

Recomendacion: Antes de iniciar la prueba, se recomienda tomar una fotografia del nivel inicial
del fluido de estudio. Al finalizar, verifique nuevamente dicho nivel, teniendo en cuenta que, por
lo general, se pierde un volumen aproximado de 100 ml por prueba debido a residuos que no

pueden ser recuperados del sistema.

Limpieza del equipo:

Nota: Para limpiar el equipo, se utiliza isopropanol y tolueno. Se recomienda hacer 2 pasadas de
isopropanol y luego 1 de tolueno, sin embargo, se pueden realizar 2 pasadas de tolueno si es

necesario.

Cargue el isopropanol o el tolueno en la cdmara (1) y abra la valvula en modo manual desde
el panel de control para que salga el fluido. Cierre la valvula automatica y recupere por la valvula
trasera (4). Nuevamente, use la pipeta para recuperar el fluido que quedo en la camara (1). Repita

el procedimiento hasta que se observe la menor cantidad de fluido posible.

Finalmente, realice el venteo del sistema nuevamente por 15 minutos o hasta que no se vea
rastro de liquido. Al terminar, cierre todas las valvulas y desconecte la bomba y el controlador de

la corriente.



