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RESUMEN

TITULO: METODOLOGIA DE LABORATORIO PARA DETERMINAR LA ADSORCION DINAMICA
DE SURFACTANTE DISPERSO EN FASE GASEOSA SOBRE MUESTRA DE ROCA".

AUTORES: ALBERTH LEONARDO HERRERA GUALDRON, YURLEY LOZANO REATIGA™.

PALABRAS CLAVE: ADSORCION DINAMICA, SURFACTANTE ANIONICO,
ESPECTROFOTOMETRIA, CONCENTRACION DE SURFACTANTE, ADSORCION
NORMALIZADA.

DESCRIPCION:

Cuando las compafiias de petroleo buscan recuperar mayor cantidad de hidrocarburos implementan
procesos de recuperaciéon mejorada de petréleo (EOR). En yacimientos sometidos a inyeccién de
gas, se inyectan surfactantes para formar espumas que controlen el frente de desplazamiento; esto
evita canales preferenciales de flujo que disminuyan la eficiencia del proceso. El problema operativo
surge cuando el quimico inyectado se adsorbe sobre la superficie de la roca en el medio poroso,
generando asi mayores costos a las compafiias operadoras.

En este trabajo, se evalu6 la adsorcion dinamica de un surfactante aniénico sobre una arenisca
Berea. Para esto se disefi6 e implementd un montaje experimental que permitiera inyectar
simultaneamente liquido y gas a la muestra a condiciones de Temperatura y Presion de yacimiento.
Posteriormente, se diluy6 el surfactante con salmuera y se envio a bajas velocidades dentro de una
corriente de gas Nitrégeno al medio poroso. En el efluente se adapt6é una trampa de liquido, que
atrap6 las gotas de solucion salmuera/surfactante que el gas arrastraba. Se analizé el efluente por
espectrofotometria y se midié la concentracion de surfactante a la salida para cuantificar la adsorcién.
Finalmente se inyecté gas seco, con la finalidad de evidenciar la desorcion del surfactante y se
construy6 la curva de adsorcién/desorcioén.

Se observo una curva de adsorcion similar a las obtenidas en estudios con espumas dispersas, pero
con un valor de adsorcion final considerablemente mayor. Se comprobé que surfactantes aniénicos
como el utilizado en este estudio son los mejores para evitar la adsorcion de medios porosos,
ademas de que los valores de retencion final con este método son mas bajos que en estudios de
adsorcion con inyeccidén en bache de agua. Esto permiti6 mostrar una de las ventajas operativas de
implementar estas técnicas de inyeccién y la importancia de profundizar en este tipo de estudios.

" Trabajo de Grado
“ Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria de Petréleos. Escuela de Ingenieria
Quimica. Directora Ph. D. Olga Patricia Ortiz Cancino. Codirector M.Sc. Hernando Bottia Ramirez.
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SUMMARY

TITLE: LABORATORY METHODOLOGY TO DETERMINE THE DYNAMIC ADSORPTION OF
DISPERSED SURFACTANT IN GASEOUS PHASE ON ROCK SAMPLE".

AUTHORS: ALBERTH LEONARDO HERRERA GUALDRON, YURLEY LOZANO REATIGA™.

KEYWORDS: DYNAMIC ADSORPTION, PETROSTEP SURFACTANT, SPECTROPHOTOMETRY,
DRX, NORMALIZED CONCENTRATION.

DESCRIPTION:

When oil companies seek to recover more hydrocarbons, they implement improved oil recovery
(EOR) processes. In deposits under gas injection, surfactants are injected to form foams that control
the displacement front; This avoids preferential flow channels that decrease the efficiency of the
process. The operational problem arises when the injected chemical is adsorbed on the surface of
the rock in the porous medium, thus generating higher costs to the operating companies.

In this work, the dynamic adsorption of an anionic surfactant on a Berea sandstone was evaluated.
For this, an experimental assembly was designed and implemented that would allow liquid and gas
to be simultaneously injected into the sample at conditions of temperature and reservoir pressure.
Subsequently, the surfactant was diluted with brine and sent at low speeds within a stream of Nitrogen
gas to the porous medium. In the effluent a liquid trap was adapted, which caught the drops of brine
/ surfactant solution that the gas carried. The effluent was analyzed by spectrophotometry and the
surfactant concentration was measured at the outlet to quantify adsorption. Finally, dry gas was
injected, in order to show the desorption of the surfactant and the adsorption / desorption curve was
constructed.

An adsorption curve similar to those obtained in studies with dispersed foams was observed, but with
a significantly higher final adsorption value. It was found that anionic surfactants such as the one
used in this study are the best to avoid adsorption of porous media, in addition to the fact that the
final retention values with this method are lower than in adsorption studies with water bump injection.
This allowed to show one of the operational advantages of implementing these injection techniques
and the importance of deepening this type of studies.

* Bachelor Thesis
” Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria de Petréleos. Escuela de Ingenieria
Quimica. Directora Ph. D. Olga Patricia Ortiz Cancino. Codirector M.Sc. Hernando Bottia Ramirez.
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INTRODUCCION

La necesidad energética del mundo ha llevado a la industria de los Hidrocarburos a
implementar técnicas con el fin de optimizar la extraccion de petréleo. Para esto se
implementan métodos de recobro secundario de hidrocarburos que contribuyen al
aumento del factor de recobro en los yacimientos. Sin embargo, la demanda
energética crece constantemente, por tanto, surge la necesidad de implementar

métodos de recobro mejorado con el fin de responder a esta creciente necesidad.

Un método para mejorar la eficiencia de barrido dentro del yacimiento es el uso de
espumas para el control de movilidad. Con el fin de formar espumas estables se
hace necesario la inyeccion de surfactantes. Estos pueden ser inyectados en
baches de solucién acuosa o dispersos en una corriente de gas y la interaccion con
los sustratos del yacimiento ocasiona su adsorcion sobre la superficie de laroca. Lo
anterior causa problemas de pérdida de quimico, taponamiento de la formacion,
ademas de altos costos por la compra de tensoactivos. Por lo tanto, estudiar la
adsorcion del surfactante sobre laroca es muy importante para disefiar operaciones

de inyeccién de espumas, que permitan tener resultados exitosos.

En el presente documento se plantea una tesis de validacion del método de estudio
de adsorciéon dinamica de surfactante cuando se inyecta mediante una técnica
conocida como espumas dispersas. De esta manera se hara un aporte importante
a la Universidad Industrial de Santander, la cual no cuenta con un método validado
pararealizar el estudio de este problema operacional. Finalmente se pretende hacer
una contribucion al estudio de los problemas operacionales existentes en una
técnica novedosa de inyeccion de espumas, ya que este estudio permitiria a futuro
realizar mediciones validadas de adsorcion dinamica de surfactante sobre muestras
de roca, con el fin de estudiar el efecto de las variables que influyen sobre esta

técnica.
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1 MARCO TEORICOY ESTADO DEL ARTE

1.1 GENERALIDADES

1.1.1 Descripcion del Proceso de inyeccién Convencional. Los procesos de
inyeccion de agua y gas son usados en la recuperacion secundaria de aceite. En
estos procesos se busca inyectar fluidos al yacimiento con el fin de desplazar aceite
hacia los pozos productores y obtener recobros adicionales. Debido a factores como
la heterogeneidad del yacimiento, que permiten la alta movilidad de los fluidos
desplazantes respecto al aceite, el factor de recuperacion no es el esperado. Como
alternativa para solucionar los problemas descritos, la inyeccién de espuma surge
como un método que busca mejorar la eficiencia de barrido, a través de la
disminucién de la movilidad de los fluidos de inyeccion o bloqueo de zonas. Sin
embargo, la resistencia de las espumas al agua es deficiente, por lo tanto, la

inyeccion de espumas es un método mejor aplicado a inyeccion de gas?.

Un proceso tipico de inyeccion de surfactantes consiste en inyectar previamente un
flujo de agua fresca para acondicionar el yacimiento, con el fin de reducir la salinidad
que puede afectar negativamente el proceso. Posteriormente, se procede con la
inyeccion del bache principal de surfactante, con el fin de reducir la tension
interfacial entre el agua y el aceite, con lo que se logra formar un banco de petréleo.
Puede ser seguido por otro bache post-flujo, que puede ser una solucién polimérica
con un bache de agua posterior, con el fin de reducir la digitacion viscosa del agua,
con lo cual se incrementa la eficiencia del proceso, este proceso se conoce como
2

método SAG (alternate surfactant and gas injection) de inyeccion de espumas
(Morales, 2007), (ver Figura 1).

! Kanicky, J. (2001). Surface chemistry in the petroleum industry. Center for Surface science and
engineering. USA.

2 Morales, L., 2007. Estudio del Proceso de Transferencia de Calor Convectivo en Nanofluidos.
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Figura 1 Esquema de inyeccion de surfactante convencional.

fi | L ‘
x Pozo Inyector Pozo productor ig’,“

Polimero  Surfactante Pet

Fuente: Ariza, |. and Bautista, L. (2017). Efecto de la concentracion del surfactante
y del tamafio de bache inyectado sobre la adsorcién dinamica de un surfactante.

UIS, Bucaramanga.

1.1.2 Inyeccién de espumas con el quimico disperso. El método SAG, junto con
el de co-inyeccién, son los métodos mas usados para la generacion de espumas.
Estos conllevan costos en facilidades de superficie y en pérdidas por adsorcion del
surfactante. Una forma de reducir costos en las operaciones de recobro mejorado
con espumas es mediante la inyeccién de surfactante disperso en la fase gaseosa

en un proceso llamado “Espumas Dispersas”.
El concepto principal de esta nueva técnica se basa en la transferencia del quimico

desde la fase dispersa al agua connata o residual presente en los reservorios bajo

explotacion, debido al gran potencial quimico por el contraste de concentracion de
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espumante entre la fase dispersa y el agua in-situ®. Valencia Londofio, 20164,
desarrolla un modelo matemético de generacién y flujo de espumas usando
inyeccion de espumante disperso en la fase gaseosa. El modelo desarrollado
considera la transferencia del tratamiento presente en lafase gas en forma de gotas
mediante el mecanismo de interceptacion. También toma en cuenta fendmenos de
adsorcion/desorcion de quimico espumante en condiciones dinamicas usando un
modelo cinético de primer orden, y la generacion, coalescencia y transporte de

espumas usando un modelo de balance de poblacion de lamelas.

1.1.2.1 Resultados de adsorcion dinamica con surfactantes dispersos.
Ocampo Florez, 2016° realiz6 pruebas de adsorcion dinamica con el fin de calcular
el efecto de la concentracién del surfactante con el gas disperso. Realizé una
comparacion entre la adsorcion dindmica que se da en una inyeccion convencional
con bache liguido y una inyeccién con el quimico disperso en gas. Las pruebas de
adsorcion dindmicas en bache liquido se realizaron a tres concentraciones distintas
de quimico activo: 1000 ppm, 2000 ppm y 5000 ppm, mientras que para el quimico
en fase dispersa solo se pudo realizar a una concentracion (700 ppm) debido a

limitaciones operativas durante las pruebas.

Los resultados de las pruebas de adsorcién dindamicas mostraron niveles de
adsorcion ligeramente menores para el caso de inyeccién de quimico disperso,
comparado con el bache liquido (Ver Figura 2 y Figura 3). Entonces, realizar la
inyeccion del quimico disperso reduce ligeramente los costos de este debido a la
adsorcion, ademas de que necesita de menor logistica en equipos de formacion e

inyeccion de espuma.

3 Ocampo Florez, A. (2016). Efecto de la Concentracién del Quimico Disperso en la Formacion de
Espumas en Medios Porosos.

4 valencia Londofio, J., 2016. Modelamiento del flujo y generacién de espumas en medios porosos
usando surfactante disperso en gas, s.l.

5 Ocampo Florez, A. Op. Cit.
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Figura 2 Adsorcién dinamica de espumante en bache liquido
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Adsorcion / Desorcién Espumante en Bache Liguido

0.1

Nads @1000 ppm

Lineas verticales = » =Nads @2000 ppm

indican inicio fase de === Nads @5000 ppm
1 2 3 4 5 6
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Fuente: Ocampo Florez A. (2016). Efecto de la Concentracion del Quimico Disperso

en la Formacion de Espumas en Medios Porosos. Universidad Nacional de

Colombia. Medellin.

Figura 3 Adsorcion dinamica espumante disperso en gas.
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Fuente: Ocampo Florez, A. (2016). Efecto de la Concentracion del Quimico

Disperso en la Formacién de Espumas en Medios Porosos.
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1.2 SURFACTANTES

El surfactante se usa como agente espumante, ya que, por la separacién de sus
componentes, la espuma tiende a romperse rapidamente®. El surfactante induce
gradientes de tension interfacial para evitar el colapso de la espuma y para
estabilizar las burbujas al disminuir la energia libre en la interfaz, esto debido a que
posee un cuerpo lipofilico (afin con el aceite) con una cabeza hidrofilica (afin al
agua). El tensoactivo se alinea sobre la interfase (Ver Figura 4), impidiendo la

separacion de la fase gaseosa y la fase liquida logrando asi, estabilizar la espuma’.

Figura 4 Orientacion de las moléculas de un Surfactante

~+— Pelicula Humeda
- Agua

+——G@Gas

Roca

Aceite

PN ,ﬁelicula asimetrica (o/w/gi\

- Surfactante

Fuente: Farajzadeh, R., Andrianov, A. and Krastev, R. (2012). Foam—oil interaction

in porous media: Implications for foam assisted enhanced oil recovery.

Los surfactantes empleados en recobro quimico forman simultaneamente tres fases

liguidas cuando son mezcladas con petréleo y agua dentro de un intervalo de

6 Eikemo, I. (2014). Mobility Control by CO2-foam Injection for Integrated EOR.
" Morales, L. (2007). Op. Cit.
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salinidad y temperatura bien definido. La fase intermedia, la cual contiene la mayor
concentracién de surfactante, es llamada microemulsion, que tiene la capacidad de
disminuir la tension superficial entre el agua y el petroleo. Se prefiere clasificar los
surfactantes de acuerdo con su tipo de molécula, mas particularmente en base al

tipo de disociacion de su molécula en solucion®.

1.2.1 Tipos de Surfactantes

1.2.1.1 Surfactantes Aniénicos. Se caracterizan por tener en su parte hidrofilica,
grupos funcionales que se ionizan en disoluciones acuosas; se disocian en un anion
anfifilo y un catién, el cual es en general un metal alcalino. La produccion de los
surfactantes aniénicos representa alrededor del 55% de los surfactantes producidos
anualmente en el mundo. En la industria petrolera son los mas utilizados en
operaciones de recobro mejorado debido a que la mayoria de los sustratos
presentan cargas negativas, por tanto, éstos se adsorben menos sobre la

superficie®.

1.2.1.2 Surfactantes catiénicos. Son aquellos que se disocian en un cation anfifilo
y un anion generalmente de tipo halogenado. Estos se usan solamente en
aplicaciones especiales donde la carga positiva del anfifilo produce ventajas como
en enjuagues o emulsiones asfalticas. En la mayoria de los casos corresponden a
un grupo amonio cuaternario. En la industria petrolera han sido utilizados
principalmente en yacimientos carbonatados, pues se ha encontrado que tienen la
capacidad de alterar la mojabilidad de estas rocas a preferencialmente mojadas por

agua, lo cual favorece el proceso de imbibicion™®.

8 Salaguer, J. & Fernandez, A., 2004. Cuaderno FIRP S301-PP, Surfactantes.

9 Salager, J. (2002). Cuaderno FIRP S300-PP, Surfactantes Tipos y Usos. Merida, Venezuela.

9 Dong, Y., Cui, L. & Ma, K., 2013. Adsorcién de tensioactivos catidnicos y anidnicos en materiales
de carbonato naturales y sintéticos. ELSEVIER.
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1.2.1.3 Surfactantes no I6nicos. Estan formados por una cadena hidrocarbonada
larga y un grupo polar sin carga y no forman iones en solucién acuosa, por esta
razon son compatibles con los demas tipos de surfactantes. Se usan junto con otros
surfactantes para fortalecerlos y brindarles resistencia a los diferentes esfuerzos a
los que son sometidos en el medio poroso, pues son bastante tolerantes a altas

salinidades®®.

1.3 ADSORCION DE SURFACTANTES

La adsorcién'? es un proceso en el que particulas de una sustancia denominada
adsorbato, se concentran sobre la superficie de otra denominada adsorbente
(Figura 5)*3. La adsorcion de tensioactivos en un medio poroso sigue fenémenos
complejos que incluyen tanto la transferencia de masa como la reaccion. Cuando la
superficie sdlida se ve favorecida energéticamente por el agente tensioactivo, tiene

lugar la adsorcion desde la solucién a la superficie solida*,

Figura 5 Adsorcion de Surfactante sobre Roca.

11 Salaguer, J. & Fernandez, A., 2004. Op. Cit.

12 Rouquerol, F. (2014). Adsorption by powders and porous solids. Amsterdam. Elsevier, Academic
Press.

13 Rouquerol, F. & Sing, K., 1999. Adsorption by Powders and Porous Solids. s.l.: Academic Press.
14 Haroonia, A. & Marghmaleki , A., 2016. Experimental and modeling studies on adsorption of a
nonionic surfactant on sandstone minerals in enhanced oil recovery process with surfactant flooding.

Journal of Molecular Liquids.
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Fuente: Choung, D. and Zhangxin, C. (2011). Development of isotherm
Polymer/Surfactant Adsorption Models in Chemical Flooding. SPE.

1.3.1 Tipos de Adsorcion. Los tipos de adsorcidon que se pueden presentar se dan
segun las diferentes atracciones que hay entre el adsorbato y el adsorbente, ya

sean eléctricas, de Van der Waals o de naturaleza quimica®®.

1.3.1.1 Adsorcion fisica. Este tipo de adsorcion tiene lugar debido a las fuerzas
de Van del Waals, donde el fenbmeno es facilmente reversible y es el resultado de
las fuerzas intermoleculares de atraccion entre las moléculas del sdlido y la
sustancia adsorbida. Es una interaccion relativamente débil con un delta de entalpia
(AH) alrededor de los 20 KJ/mol, en teoria es completamente reversible (desorcion
total). La naturaleza o identidad del adsorbato no cambia (no hay reaccion o

dilucion) y tiende a formar multicapas?®.

1.3.1.2 Adsorcion Quimica. También denominada como quimi sorcién, o
adsorcion activada, es el resultado de la interaccion quimica entre el solido y la
sustancia adsorbida. Se da cuando las moléculas adsorbidas reaccionan
guimicamente con la superficie, en este caso se forman y se rompen enlaces,
debido a que el adsorbato forma unos enlaces fuertes localizados en los centros
activos del adsorbente, el calor de adsorcion tiene intervalos de valores analogos a
los de una reaccion quimica hasta unas 100 Kcal. La formacién de enlaces durante
la adsorcion quimica hace que el proceso sea mas selectivo, es decir, que dependa
marcadamente de la naturaleza de las sustancias involucradas'’. El helio, por

ejemplo, no se adsorbe quimicamente sobre una superficie ya que no forma enlaces

15 pPerry, R. and Green, D. (2008). Perry's Chemical Engineers Handbook. 8th ed. McGraw-Hill.
6 Treybal, R., 1981. Operaciones de Transferencia de masas. Segunda ed. s.l.:McGrawHill.
17 Tubert, I. and Talanque, V. (1997). Sobre Adsoricion. UNAM, México.
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ni compuestos. Es comun que la interaccion quimica entre el adsorbente y el

adsorbato produzca cambios en la estructura de los compuestos involucrados?®.

1.3.2 Unidades de Adsorcién. En general, las unidades de adsorcion que se

emplean a escala en laboratorio son:

» Masa de adsorbato adherido por unidad de adsorbente (mg/g adsorbente).

» Masa por unidad de volumen poroso (mg/mL de VP).

Mientras que en aplicaciones a escala campo, las unidades usadas son:

» Masa por unidad de volumen poroso (mg/mL de VP).

1.4 ADSORCION DE SURFACTANTES EN LA INTERFASE SOLIDO LiQUIDO

En recobro quimico, las moléculas de tensoactivos son adsorbidas sobre la
superficie de las rocas del yacimiento. Si las pérdidas de surfactantes son elevadas,
el método de recobro resulta inviable técnica y econémicamente®®. La adsorcion de

los surfactantes en la interfase solido-liquido esta fuertemente influenciada por:

e La naturaleza de la estructura de los grupos en la superficie sdlida, que
comprende: la densidad de los sitios de adsorcion, de las heterogeneidades

superficiales y la carga eléctrica de las superficies.

e La estructura molecular del surfactante (idénica, no-idénica, naturaleza del

grupo hidrofilo, longitud de la cadena alifatica o aromatica).

18 Kanicky, J. (2001). Op. Cit.
19 Grigg Rbm, Bai B. (2005). Sorption of surfactant used in CO2 flooding onto five minerals and three
porous media. SPE.
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e Las caracteristicas de la fase acuosa (pH, temperatura, presencia de
electrolitos, etc.). Todos estos factores determinan el mecanismo por el cual

ocurre la adsorcion y la eficiencia de esta?.

1.4.1 Hipotesis de la Hemimicela. Segun este modelo, para concentraciones
bajas, los surfactantes i6nicos se adsorben como iones individuales, siendo fijadas
sus cabezas polares en la superficie por interacciones electrostaticas con la
superficie cargada hasta que en una concentracion critica se forma una doble capa.
Para concentraciones mas altas, el aumento agudo de la adsorcion marca el inicio
de asociacion de surfactantes en la superficie por interacciones laterales entre las
cadenas de hidrocarburo. Los iones adsorbidos se asocian en parches igual que se
asemejan a las micelas en el seno de la solucién, estructuras conocidas como
Hemimicelas, que son estructuras esféricas con grupos ionicos del surfactante que
apuntan tanto hacia el sustrato como hacia la solucién debido a la alta carga
superficial?®.

1.4.2 Formacion de micelas. Las micelas tensioactivas se forman en fase liquida
cuando la concentracién de tensioactivo esta por encima de su CMC (Concentracién
Miscelar Critica), que determina la densidad méaxima de adsorcion de tensioactivo
sobre soélidos?2. Ademas, los factores que influyen en la agregacion de tensioactivos
en solucion acuosa son los mismos que en los sodlidos. Por lo tanto, el
comportamiento de agregacion de los surfactantes en fase liquida tiene un efecto
importante en su adsorcion. En general, la formacion de micelas o agregados de

tensioactivos idnicos es un compromiso de atraccién hidrofobica entre la cola de

20 Fred, W. and Shuler, J. (1980). Convection, Dispersion, and Adsorption of Surfactants in Porous
Media.

2! Cases, J; Mielczarski, J. lonic surfactants adsorption on heterogeneous surfaces. C. R. Geoscience
334. (2002).

22 Koopal, L., Lee, E. & Bohmer, B., 1995. Adsorption of cationic and anionic surfactants on charged
metal oxide surfaces. J. Colloid Interface Sci. 170, p. 85-9
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tensioactivo que favorece la formacién de micelas o agregados y la repulsién
electrostatica entre los grupos de cabeza iénica que se opone a la formacion de

micelas o agregados?®

1.4.3Modelo de adsorcién de cuatro regiones. El proceso de adsorcion se puede
clasificar en términos generales en cuatro regiones que Sse muestran
esquematicamente en la Figura 624, En primer lugar, las moléculas de tensioactivo
se adsorben en la superficie sélida como mondmeros mediante atraccion hidréfoba
con las cadenas de alquilo en contacto con los sélidos, y los grupos de cabeza de

tensioactivo se orientan hacia la fase liquida como se muestra en la Figura 6a.

Figura 6 Modelo de Adsorcion de 4 regiones
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Fuente: Chang, Z. and Chen, X. (2018). The adsorption behavior of surfactants on
mineral surfaces in the presence of electrolytes — A critical review. ELSEVIER,

Minerals Engineering.

2 Chang, Z. and Chen, X. (2018). The adsorption behavior of surfactants on mineral surfaces in the
presence of electrolytes — A critical review. ELSEVIER, Minerals Engineering.

24 Zhang, J., Meng, Y., Tian, Y. & Zhang, X., 2015. Effect of concentration and addition of ions on
the adsorption of sodium dodecyl sulfate on stainless steel surface in aqueous solutions. Colloids
Surf. A 484, p. 408-415.
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Luego, la velocidad de adsorcion aumenta repentinamente debido a la formacion de
hemimicelas en la superficie sélida en la concentracion critica de hemimicelas
(HMC). Por encima de la HMC, las hemimicelas se compactan gradualmente con
un aumento adicional en la concentracion de tensioactivo hasta la saturacion en la
superficie sélida en la concentracién completa de hemimicelas (FMC) como se
muestra en la Figura 6b. Por encima de la FMC, la densidad de adsorcién no
aumenta notablemente con un aumento adicional en la concentracion de
surfactante. Las moléculas tensioactivas prefieren formar agregados en solucion
acuosa en lugar de adsorberse en superficies sélidas como se muestra en la Figura
6c. Por encima de la CMC, las moléculas de surfactante forman micelas en solucion
acuosa y, por lo tanto, la densidad de adsorcion se nivela como se muestra en la
Figura 6d?°. La Figura 7 muestra el comportamiento descrito en sus 4 regiones, pero

en forma de isoterma de adsorcion.

1.5 PARAMETROS QUE AFECTAN LA ADSORCION DE SURFACTANTES

1.5.1 Efecto de la Concentracidon del Surfactante y el Tamafio de Bache. La
adsorcion de surfactante es una funcion de la concentracion de surfactante. La
cantidad adsorbida tipicamente incrementa con un aumento de la concentracion de
surfactante en la solucion?. En general, cuando el tamafio de Bache se mantiene
constante, la adsorcion crece con el aumento de la concentracién. También, el
cambio de la adsorcién con la concentracion es mayor cuanto mayor es el bache

inyectado (Ver Figura 8) %' .

25 Chang, Z. & Chen, X., 2018. The adsorption behavior of surfactants on mineral surfaces in the
presence of electrolytes. A critical review. ELSEVIER, Minerals Engineering.

26 Choung, D. and Zhangxin, C. (2011). Development of isotherm Polymer/Surfactant Adsorption
Models in Chemical Flooding. SPE.

27 Ariza, . and Bautista, L. (2017). Efecto de la concentracion del surfactante y del tamafio de bache
inyectado sobre la adsorcion dinamica de un surfactante. UIS, Bucaramanga.
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Figura 7 Esquema de 4 regiones
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Fuente: Fennell Evans, D., Wennerstrom, H., Rajagopalan, R., 1995. The colloidal
domain: where physics, chemistry, biology, and technology meet. J. Colloid Interface
Sci. 172 541-541.

1.5.2 Efecto del Tipo de Surfactante. Las interacciones electrostéaticas
desempefian un papel de cuidado en la adsorcién de surfactante en sistemas donde
tanto los surfactantes como la superficie sdlida estan cargados. Las cargas que
presenta el medio permiten interaccion con los diferentes tipos de tensoactivos. A
continuacion, se describe el efecto que tienen en la adsorcién los surfactantes de

tipo aniénico como el que se uso en este proyecto.

33


https://bibliotecavirtual.uis.edu.co:2191/topics/chemistry/electrostatic-interactions

Figura 8 Adsorcion de Surfactante en funcién de la concentracion y el tamafio

de Bache
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Fuente: Ariza, I. and Bautista, L. (2017). Efecto de la concentracion del surfactante
y del tamafio de bache inyectado sobre la adsorcion dinamica de un surfactante.

Bucaramanga.

1.5.2.1 Surfactantes Anidnicos. Los minerales de la mayoria de las rocas del
yacimiento son cuarzo, caolinita, etc., que generalmente muestran una carga neta
negativa. Para disminuir la adsorcién, los surfactantes cargados negativamente se
consideran generalmente como la principal especie de surfactante de las soluciones
espumantes y se cree que los surfactantes anionicos son el tipo mas usado de
quimicos en la inundacion de reservorios de arenisca?.

La Figura 9ilustra la adsorcion de un tensoactivo anionico en una superficie cargada
positivamente. La primera capa adsorbida de surfactante se rige principalmente por
la atraccion electrostéatica. Una vez que este primer parche adsorbido se forma en
la superficie, una segunda capa de surfactante puede ser adsorbida por

interacciones surfactantes de cola y cola hidrofobas a altas concentraciones de

28 Lva, W., Bazinb, B. and Ma, D. (2011). Static and dynamic adsorption of anionic and amphoteric
surfactants with and without the presence of alkali. ELSEVIER.
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surfactante. La adsorciéon de esta segunda capa de tensoactivo aniénico ayuda a
cambiar la carga de la superficie neta a negativa, por tanto, repele mas moléculas

tensoactivas aniénicas de la superficie y satura la adsorcion?®,

Figura 9 Esquema de Adsorcidon de un surfactante aniénico
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Fuente: ShamsiJazeyi, H. (2014). Reduccion de la adsorcion de tensioactivo

anionico para la recuperacién mejorada de petroleo: Parte II. ELSEVIER.

1.5.3 Efecto de la Tasa de Inyeccion. Cuanto mayor es la tasa de inyeccion, y
especialmente, la velocidad de flujo radial, mayor es la tasa de adsorcion, lo cual se
explica por un aumento en la concentraciéon de mondémeros de surfactante en la
solucion. Sin embargo, tasas de inyeccién bajas producen mayor tiempo de
interaccion entre el surfactante y el medio, lo cual favorece la adsorcion®. Es
importante fijar un rango operativo para la tasa de inyeccion, pues mayores tasas
producen altas concentraciones, por tanto, favorecen la adsorcion, pero tasas muy
bajas aumentan el tiempo de contacto con la superficie, lo cual también resulta en

un aumento de la adsorcion.

29 ShamsiJazeyi, H. (2014). Reduccién de la adsorcién de tensioactivo anidnico para la recuperacion
mejorada de petréleo: Parte Il. Aspectos aplicados. ELSEVIER.

%0 Safarzadeh, M. and Tabatabaei, S. (2014). An Experimental Examination of Adsorption
Phenomenon in Foamassisted Water Alternative Gas: The Effect of Injection Rate. Iranian Journal of
Oil & Gas Science and Technology,
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1.5.4 Efecto del pH. La carga neta de la mayoria de las superficies
rocosas/minerales tipicas depende en gran medida del pH, es decir, por encima de
un determinado pH conocido como punto de carga cero, la carga neta de la
superficie es negativa y por debajo de este pH, la carga superficial es positiva®?, es
decir, el pH al que se desvanece la carga neta superficial. El mineral esta cargado
positivamente a valores de pH mas bajos, mientras que se carga negativamente a

valores de pH mas altos®2,

Usualmente los cambios en el pH de la fase acuosa pueden generar cambios
importantes en el proceso de adsorcion de surfactantes ionicos en superficies
soélidas. A medida que el pH de la solucién acuosa se va reduciendo, la superficie
soélida se vuelve mas positiva, 0 menos negativa, debido a la adsorcion de protones
desde el seno de la solucion hacia los sitios cargados. Como consecuencia se
producira un aumento en la adsorcion de surfactantes anionicos y una disminucion
en la adsorcién de surfactantes cationicos, ocurriendo lo contrario cuando aumenta
el pH en el seno de la solucién. Esto esta directamente relacionado con la fuerza
ibnica de la solucion, que al aumentar (por ejemplo, con la adicion de una sal
neutra), aumentara la adsorcion de surfactantes ionicos en general sobre
superficies cargadas. Este efecto probablemente se debe a la reduccion de la

repulsion entre las cabezas polares de los surfactantes®.

1.5.5 Efecto de la Mineralogia. Las caracteristicas de adsorciéon de surfactantes
se han estudiado extensamente hasta la fecha para varias combinaciones de

surfactantes y muestras de nudcleos de reservorios (rocas reservorio, arenisca y

31 Weifeng, L. and Brigitte, B. (2011). Static and dynamic adsorption of anionic and amphoteric
surfactants with and without the presence of alkali. ELSEVIER, Journal of Petroleum Science and
Engineering.

%2 Troughs, F. and Sophany, T. (1977). Static and Dynamic Adsorption of Anionic and Nonionic
Surfactants. Texas: SPE.

33 Rouquerol, F., Rouquerol, J. and Sing, K. (1999). Adsorption by Powders and Porous Solids.
Academic Press.

36



nlcleos de Berea, arcillas como caolinitas, mormorillonitas, etc)34. En general,
oxidos minerales y superficies de silica son usados para estudiar la adsorcion de
surfactantes en las superficies hidrofilas. La interfase solido-liquido, desarrolla una
carga superficial como consecuencia del equilibrio superficial que implica el
potencial determinado por los iones. Estos iones generan sitios superficiales
positivos, negativos y neutros®®. Los surfactantes i6nicos que poseen en su grupo
hidrofilico cargas contrarias al sustrato se adsorben mas rapido a la interfase solido-
liguido y se equilibran en un tiempo menor. Entonces, los sustratos cargados
positivamente atraerdn surfactantes anionicos, mientras que los surfactantes

cationicos seran adsorbidos por superficies con cargas negativas°.

1.5.6 Efecto de la Salinidad. En el proceso de adsorcion de surfactante en sélidos,
los electrolitos influyen en la densidad de adsorcion de los surfactantes al afectar
las interacciones surfactante-surfactante y las interacciones surfactante-solido®’. La
Figura 10 muestra la variacién de la densidad de adsorcién de surfactante (SDS)
con la concentracion de fase acuosa. Al aumentar la concentracion de NaCl, la doble
capa eléctrica en la superficie del adsorbente se refuerza y la repulsion
electrostatica entre las especies tensioactivas adsorbidas disminuye, aumentando

la adsorcion.
1.6 ADSORCION DINAMICA EN LABORATORIO
La adsorcidon dinamica se estima en laboratorio a través de desplazamientos. Estas

pruebas consisten en la inyeccion de una solucién en empaques, plugs sintéticos o

ndcleos tomados directamente de formaciones. Se monitorean los efluentes para

34 Ramgopal, R., Uppaluri, V. and Tiwari, P. (2017). Effect of mineralogy on the adsorption
characteristics of surfactant—Reservoir rock system. Colloids and Surfaces A.

35 Rouquerol, F., (1999). Op. Cit.

% Liu Q, Dong M, Ayub M. (2009). Improved oil recovery by adsorption-desorpition in chemical
flooding. Elsevier.

87 Chang, Z. & Chen, X., 2018. Op. Cit.
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determinar concentracion de surfactante. El andlisis comun de las pruebas se hace
en graficas de adsorcion normalizada vs Vp inyectados. La adsorcion normalizada
es la relacidon entre los miligramos de surfactante adsorbidos y el peso total de la

muestra seca en gramos=2.

Figura 10 Adsorcién en funcién de la salinidad
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Fuente: Safarzadeh, M. and Tabatabaei, S. (2014). An Experimental Examination of
Adsorption Phenomenon in Foamassisted Water Alternative Gas: The Effect of

Injection Rate. Iranian Journal of Oil & Gas Science and Technology,

1.7 ANTECEDENTES DE INVESTIGACION EN ADSORCION DINAMICA

Numerosos estudios de adsorcion® se han llevado a cabo durante las Gltimas
décadas. La mayoria de estos estudios, investigan el fendmeno de adsorcion en
procesos de inyeccion de surfactantes en fase acuosa con el fin de formar espumas.
Estos se describen a continuacion, ya que constituyen la fundamentacion teérica

para lograr el protocolo experimental propuesto en este estudio.

38 Ariza, . and Bautista, L. (2017). Op. Cit.
%% Rouqueral, F. (2014). Op. Cit.
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Fred & Shuler, 19804, realizaron estudios sobre adsorcion estética y dinamica en
surfactantes iénicos y anionicos. Saturaron con salmuera un ndcleo de arenisca
Berea, inyectando como minimo 100 Vp (Voliumenes porosos) previos ala inyeccion
de tensoactivo. Después de iniciar la inyeccion de surfactante en bache liquido,
monitorearon la concentracion hasta que su valor fue el mismo de la corriente de
entrada. Observaron que a mayores concentraciones la adsorcién aumento
bruscamente y luego se nivel6 a un valor casi constante a la concentracién micelar

critica.

Krumrine, et al., 1982%, en sus estudios sobre el efecto de aditivos alcalinos en la
adsorcion de surfactantes, usaron surfactantes Petrostep fabricados por Stepan
Corp. Para la medida de concentracion de surfactante usaron espectrofotometria
UV. Encontraron que los tensioactivos tenian una absorbancia maxima a 204 nmy
exhibian una respuesta lineal entre 1,5 y 15,0 ppm, lo que sirvié como referencia

para la concentracion a la cual debian diluir todos los tensoactivos.

Grigg, et al., 2014*? realizaron pruebas de adsorcion sobre cinco tipos de superficies
incluyendo areniscas, dolomitas y limolitas. Mostraron que la arenisca de berea de
porosidad 16.78 % es de las mejores para estudios de adsorcién. Los nucleos
utilizados median entre 5 y 8 cm de longitud, con diametros de 3,81 cm y un volumen
poroso de 11,86 cc. Encontraron que el tiempo al cual la adsorcion se equilibra es

mayor para areniscas que para limolitas.

40 Fred, W. & Shuler, J., 1980. Convection, Dispersion, and Adsorption of Surfactants in Porous
Media., s.l.: s.n.

4 Krumrine, P., Falcone, J. & Campbell, T., 1982. The effect of alkaline additves on IFT, surfactant
adsorption and recovery efficiency, s.l.: SPE, The PQ Corp.

42 Grigg, R., Bai, B. & Liu, Y., 2014. Competitive Adsorption of a Hybrid Surfactant System onto five
Minerals, Berea Sandstone and Limostone. SPE.
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Yu, et al., 2011%, realizaron estimaciones de la concentracién de surfactante
utilizada para recobro mejorado en un campo petrolifero. Utilizaron un surfactante
sintetizado anfétero de betaina llamado SY. A una temperatura constante, después
de la inundacion del agua, usaron 5 concentraciones diferentes (0,1%, 0,2%, 0,3%,
0,4% y 0,5%) de SY para la inyeccién. Sus resultados mostraron que la eficiencia
de desplazamiento del tensioactivo es diferente para las 5 concentraciones y
sentaron una base en la cual no tuvieran que usar demasiado surfactante buscando
el mayor factor de recuperacion, determinando una concentracion de 0,3% de

tensoactivo como la mejor concentracioén a utilizar.

Safarzadeh & Salehi, 2014** estudiaron el efecto de la tasa de inyeccién sobre la
adsorcion para un método de recobro con baches de espuma. Primero midieron la
porosidad y la permeabilidad. Posteriormente inyectaron solucion surfactante,
seguido de la inyeccion de fase acuosa y finalmente recolectaron muestras en
diferentes momentos para medir la concentracién de surfactante. Realizaron 5
pruebas y concluyeron que la tasa de inyeccion global no es un factor significativo
en la densidad de adsorcion usando FAWAG (Foam Asisted Alternate Water and

Gas injection).

Todos los estudios nombrados fueron realizados para inyeccién convencional de
quimicos, en cuyo caso el procedimiento para evaluar la adsorcién dinamica
consistidé en realizar una inyeccién continua, saturando primero la muestra con
salmuera y luego reemplazandola con solucion acuosa de surfactante.
Posteriormente monitorear el efluente para medir la concentracion y finalmente con

un balance de masa cuantificar la adsorcién total del tensoactivo.

43 Yu, H., Chen, T. & Liu, J., 2011. Estimates of surfactant concentration used for EOR in daquing
oilfeld low permeability oil reservoir, s.l.: SPE.
44 Safarzadeh, M. & Salehi, M., 2014. Op. Cit.
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Una técnica no convencional de formacion de espumas se propuso en el 2008. En
este concepto, la espuma puede ser generada in situ por la inyeccién de surfactante
disperso en lafase del CO2*, por lo que no requiere inyeccion de agua. Esta técnica
es la que mas se aproxima conceptualmente a una nueva técnica de generacion de
espuma propuesta en el 2016 por Alonso Ocampo en la Universidad Nacional de

Colombia en Medellin.

Ocampo Florez, 2016, propone la formacion de espuma in situ a través inyeccion
de surfactante disperso en la fase gaseosa. Desarroll6 un protocolo experimental
en el cual se pudo medir la adsorcion del surfactante Petro Step C1 (PSC1). Para
medir la adsorcion dinamica realizd inyeccion continua de gas con el quimico
disperso, para lo cual implementa un montaje experimental de inyeccion provisto de
una trampa de liquidos. Esta se adaptd para recuperar liquidos a la salida del
efluente y fue calibrada para posteriormente inyectar gas con surfactante. Monitore6
el efluente con un potencibmetro hasta que la concentracion en el efluente fue la
misma que en la entrada, con el fin de construir la curva de adsorcion. Las pruebas
se realizaron a una concentracion de 700 ppm (0.07%w), Los resultados de las
pruebas de adsorcion dinamicas mostraron niveles de adsorcion ligeramente
menores para el caso de inyeccion de quimico disperso, comparado con el bache

liquido.

Valencia Londofio, 2016%', desarrolla un modelo matemético de generacion vy flujo
de espumas usando la técnica de espumas dispersas. EI modelo desarrollado
considera la transferencia del tratamiento presente en lafase gas en forma de gotas
mediante el mecanismo de interceptacion. También toma en cuenta fendmenos de

adsorcion/desorciéon de quimico espumante en condiciones dindmicas usando un

4 Le, V., Nguyen, . Q. & Sanders, A., 2008. A Novel Foam Concept with CO2 Dissolved Surfactants
Tulsa, OK (USA): s.n.

46 Ocampo Florez, 2016. Op. Cit.

47 Valencia Londofio, 2016. Op. Cit.
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modelo cinético de primer orden. Este modelo es de los méas simples, pero permite

modelar de forma efectiva la adsorcion de quimicos.

Finalmente, (Ocampo & Sanchez, 2017)*® realizaron el estudio de Adsorcion
Dinamica de Surfactantes Enfocados a Procesos de Recobro Mejorado. Los fluidos
gue usaron fueron gas hidrocarburo, salmuera de 5000 ppm de KCI y surfactante.
Saturaron la muestra al 100% con salmuera y luego inyectaron gas para reducirla a
Swr. Su montaje experimental estaba provisto con un condensador de liquidos a la
salida del nucleo, el cudl calibraron inyectando solucion de tensoactivo por un
baipas. Inyectaron tensoactivo para medir la adsorcion dinamica con respecto a la
corriente de gas. Como el micelar reemplazé parte del volumen poroso que ocupa
la Swr, hallaron la nueva saturacion residual, la cual se alcanza cuando solo hay
irrupcion de solucion tensoactiva. Cuando alcanzaron esa saturacion, continuaron
inyectando micelar hasta que las concentraciones de entrada y salida fueron las
mismas. Encontraron que la cinematica de adsorciébn es dependiente de la
concentraciéon de surfactante en la corriente de gas y su velocidad es directamente
proporcional a esta, ademas verificaron que al inyectar micelar el sistema roca-fluido
logra un nuevo estado al cual la Swirr es diferente de la que se tenia cuando no se

habia inyectado quimico.

48 Ocampo, A. & Sanchez, J., 2017. Adsorcion Dinamica de Surfactantes Enfocados a Procesos de
Recobro Mejorado, s.l.: ACIPET.
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2 METODOLOGIA Y DESARROLLO EXPERIMENTAL

Con base en los antecedentes de investigacion, la revision bibliografica y a través
diversos calculos que permitieron definir las ventanas operativas de las variables a
controlar en el laboratorio, se plante6 una metodologia que permiti6 medir la
adsorcion dinamica cuando el surfactante va disperso en el gas sobre muestra de
roca, buscando mostrar que con los equipos dispuestos en el Parque Tecnholbgico
Guatiguara se podian realizar de manera muy confiable estos estudios. A
continuacion, se presentan los materiales y los procedimientos utilizados para lograr

validar el método de medicion de la (ADGS).

2.1 MATERIALES

Los materiales descritos a continuacion, se pueden observar en el Anexo A.

2.1.1 Salmuera. Una salmuera de 5000 ppm de KCI se utilizé para saturar la
muestra y para preparar la solucion espumante que se envié al medio poroso a

bajas velocidades dispersa en la fase gaseosa.

2.1.2 Surfactante. EIl Quimico utilizado fue un surfactante tipo AOS (Alpha-Olefin-
Sulfonate)*® con cadenas de carbono C14-C16, denominado comercialmente

“Petrostep C1” desarrollado por la compania Nalco Champion.

2.1.3 Solucion Espumante. La solucion espumante que se inyecto fue elaborada
con un 0,5 % en peso de quimico activo. Se prepar6 1 litro de solucion disolviendo
el surfactante con la salmuera de 5000 ppm de KCI, dando como resultado una

solucion con una concentracion de 500 ppm de tensoactivo.

4 Verma, Amit & Chauhan, Geetanjali & Ojha, Keka. (2018). Characterization of a-olefin sulfonate
foam in presence of cosurfactants: Stability, foamability and drainage kinetic study. Journal of
Molecular Liquids. 264. 458-469
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2.1.4 Medio Poroso. El medio poroso se define como un arreglo de granos que
puede ser natural o sintético que presenta propiedades petrofisicas particulares®.
Se utilizé6 una muestra proporcionada por el laboratorio de Analisis Petrofisicos y

Dafio a la Formacion. Consistié en una Arenisca Berea virgen.

2.1.5 Gas de Inyeccién. Paralainyeccion de Gas en la prueba se utilizé Nitrogeno.
Se contd con un cilindro a una presion inicial de 1200 psi, y se inyectd a una
velocidad 1 I/min en todos los procedimientos. Este permitio llevar la muestra a
condiciones de Saturacion de Agua irreducible y también inyectar la solucién

espumante dispersa al medio poroso.

2.2 EQUIPOS

A través de los montajes experimentales encontrados en la revision del estado del
arte, se definieron los sistemas necesarios para lograr la inyeccion de la solucion
surfactante dispersa en la fase gaseosa. También se definieron los sistemas
necesarios para mantener la muestra a condiciones representativas de yacimiento.
Los equipos usados, su principio de funcionamiento y las ventanas operativas para
cada uno de ellos se describen en el manual operativo para el montaje experimental

en el Anexo B.

2.2.1 Sistema para Confinamiento de la muestra. Este sistema se adapté con la

finalidad de someter la muestra a altas presiones.

2.2.1.1 Coreholder. Con lafinalidad de almacenar la muestra de roca y someterla

a las condiciones de yacimiento se dispuso del Coreholder de acero inoxidable 316.

50 vidal, J. Factibilidad del uso de élcalis organicos como sustitutos de alcalis inorganicos para
recobro quimico de crudo de los campos Dina Cretaceo y San Francisco. Universidad Industrial de
Santander. 2014.
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Estd disefiado para soportar presiones de confinamiento de hasta 10.000 psi y

temperaturas de hasta 250°C.

2.2.1.2 Bomba ENERPAC. Una bomba hidraulica manual marca ENERPAC se
utilizé para inyectar aceite mineral a la manga interna que rodeaba la muestra dentro
coreholder. El aceite comprimié la manga y esto generd una presién sobre el nucleo

equivalente a la presion de confinamiento para la prueba.

2.2.2 Sistema de transferencia de Calor.

2.2.2.1 Manta de Calentamiento. Para llevar la muestra de roca a la temperatura
de yacimiento se utilizé una manta de calentamiento. Esta tiene una perilla para
ajustar la temperatura y se envuelve alrededor del Coreholder para calentarlo.

Dispone de un rango de temperaturas que va hasta los 300°C.

2.2.3 Sistema de Inyeccion de Gas. Este sistema se disefié para proveer altos

volumenes de gas a condiciones de flujo controladas y monitoreadas.

2.2.3.1 Cilindro de Nitr6geno. Las pruebas que involucren altos volumenes de gas
requieren cilindros que puedan almacenarlos a altas presiones. Para esto se utilizo
un cilindro de Nitrégeno con una presion inicial de 1200 psi y con capacidad de

almacenar 2 metros cubicos de gas.

2.2.3.2 Gasometro Wet Test Metter. En un desplazamiento que involucra gas es
importante controlar y conocer la velocidad de inyeccién de gas, ademas de
mantenerla constante. Para este fin se utilizd un gasémetro de camara humeda que
se instal6 aguas abajo del sistema de contrapresion y permitio medir el caudal del

gas a la salida del efluente.
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2.2.4 Sistema de Inyeccion de Liquidos. Pararealizar la inyeccion de la solucién
espumante al medio poroso se adaptd un sistema para inyectar liquidos que

aseguro una tasa de flujo constante.

2.2.4.1 Bomba de Desplazamiento Positivo. Para realizar inyeccién de liquidos
se instalé una bomba de desplazamiento positivo marca Gilson Ref. 305 de alta
precision para un rango de tasas de flujo entre 0,001-20 ml/min y presiones de hasta
8300 psi.

2.2.4.2 Cilindro de Desplazamiento. La bomba no inyecta directamente el fluido
de interés, en su lugar inyecta un fluido hidraulico (agua destilada) que llega al
cilindro de desplazamiento y a través de un pistdn flotante (free piston), desplaza de

manera controlada el liquido que previamente se ha cargado en él.

2.2.5 Sistema para establecer la Presién de poro. Paratener fluidos a presiones

de poro representativas de yacimiento, se utilizé un sistema de contrapresion.

2.2.5.1 Regulador de contrapresion (BPR). Con la finalidad de mantener una
presion aguas arriba de la salida de produccion se conté con un regulador de
contrapresion (BPR). Su funcion es impedir que los fluidos puedan salir del medio

poroso hasta tanto no superen una presion fijada en el sistema por medio de gas.

2.2.5.2 Cilindro de Aire. Se conecto una linea desde un cilindro de aire hasta el
BPR para establecer la presion que los fluidos deben superar al momento de
ingresar en el regulador de contrapresiéon. De esta manera se represento la presion

de poro.

2.2.6 Sistema de Recuperacion deliquidos. Alinyectar liquido de forma dispersa,

no todo se obtiene en el efluente, algunas gotas se van en arrastre en el gas. Se
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adapt6 un sistema para recuperar el liquido en arrastre, con la finalidad de no perder

volumen de solucién espumante.

2.2.6.1 Trampa de liquido. Se disefi6 un sistema de tubos concéntricos de vidrio
gue se adaptaron para recuperar liquidos. Al pasar el gas por el tubo central y con
el tubo exterior lleno de hielo, disminuye la temperatura del fluido y el liquido se

condensa. El fluido se recupera por la valvula inferior de la trampa.

2.2.7 Sistema de control de flujo. Para abrir o interrumpir flujo se configuré un

sistema de control de fluidos.

2.2.7.1 Vélvulas Autoclave 3 vias. El control de flujo se dio a través de valvulas 3
vias marca Parker Autoclave Engineers debidamente identificadas. Estas cuentan
con altas capacidades de flujo y permiten el manejo de presiones hasta los 15.000

psi y temperaturas que llegan a los 300°C.

2.2.8 Sistema de monitoreo de presion. Al realizar desplazamientos la variable
mas importante a monitorear es la presion, pues permite conocer como cambia la

permeabilidad de la roca a medida que se van inyectando tratamientos.

2.2.8.1 Estructura del equipo y mandmetros analogos. Se conté con una
estructura sobre la cual se fijaron los equipos principales que formaron el montaje
experimental. La estructura cuenta con manometros analogos de baja precision que
registran presiones de inyecciéon y produccion de hasta 5000 psi. También cuenta
con un mandmetro analogo (max. 5000 psi) que permite establecer la presion de

confinamiento.

2.2.8.2 Mandmetros digitales. La caida de presion provocada por la muestra de
roca dentro del coreholder es la diferencia entre la presion registrada en produccion

y la presion de inyeccion. Para lograr esa medida se utilizaron mandmetros digitales
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de alta precision que permitieron monitorear diferencias de presion con valores

relativamente bajos.

2.2.9 Sistema de medicién de Concentracion de Efluentes. Para caracterizar

los efluentes se utilizé un analisis por espectrofotometria.

2.2.9.1 Espectrofotometro UV-VIS. Se utiliz6 un espectrofotometro con capacidad
de absorber longitudes de onda en el rango Ultravioleta y Visible (UV-VIS). Cuenta
con una celda de cuarzo donde se almacena el efluente y por la cual se hace pasar

un rayo de luz (figura 11).

Figura 11 Espectrofotémetro UV-VIS propiedad del CICAT

2.3 MONTAJE EXPERIMENTAL

Con los materiales descritos se llevo a cabo el montaje experimental mostrado en
forma de esquema en la Figura 12. La Figura 13 muestra el montaje real en
laboratorio. El sistema de inyeccion de gas se conecto al coreholder a traves de
lineas de acero inoxidable y valvulas de control de flujo, al igual que el sistema de
inyeccion de liguido. Aguas abajo del BPR se adaptoé el sistema de recuperacion de

liguidos, desde el que se recuperaron los efluentes. Se registraron las presiones
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medidas por los mandmetros digitales y los efluentes se analizaron con un
espectrofotometro UV-VIS para determinar las concentraciones de surfactante en
los efluentes y asi cuantificar la adsorcion. Estas mediciones se realizaron en un
laboratorio del CICAT. Es importante sefialar que este montaje se puede adaptar a
las variaciones especificas de cualquier desplazamiento. Se disefié un manual
operativo que describe detalladamente los procedimientos necesarios para preparar

y manejar los equipos antes, durante y después de cualquier desplazamiento.

Figura 12 Esquema del montaje Experimental para prueba de Adsorcion

dindmica

CILINDRO DE CONVENCIONES

DESPLAZAMIENTO |

Linea por la que fluye liquido
Linea por la que fluye gas

Linea por la que fluye liquido/gas
Linea por la que fluye aire

Linea por la que fluye aceite mineral
Linea que va por detrds del equipo

TRAMPA PARA
------- LIQUIDOS

BOMBA CONFINAMIENTO EFLUENTE GASOMETRO

Figura 13 Montaje experimental real para prueba de Adsorcidon dinamica en

laboratorio

[Chikopos
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2.4 METODOLOGIA

El laboratorio de analisis petrofisicos y dafio a la formacion de la Universidad
Industrial de Santander donde se desarroll6 este proyecto de investigacion tiene
pruebas acreditadas por la ONAC. En el marco de lo descrito, los procedimientos
desarrollados se disefiaron y ejecutaron de forma que cumplieran los requisitos
exigidos por la norma ISO/IEC 17025:2005. Es decir, el protocolo experimental se
disefi6 de forma andloga a un proyecto de extension realizado por el laboratorio. Es
importante resaltar que los procedimientos previos al desplazamiento de fluidos en
el montaje realizado fueron supervisados por ingenieros expertos. Estos estan
detallados en el manual de procedimientos del laboratorio, pues algunas de las
pruebas estan acreditadas y su protocolo debe cumplirse paso a paso. Los
procedimientos que involucran al montaje experimental disefiado estan

consignados en el manual operativo (Anexo B).

Para cuantificar la adsorcion dinamica de surfactante en laboratorio®! es preciso
realizar un desplazamiento inyectando la solucion que contiene el tensoactivo a
traves de la muestra confinada a condiciones de presion y temperatura de
yacimiento (Focil Arias, 2017). Para lograr el objetivo principal del estudio se
modificé el método de inyeccién convencional en laboratorio y se adapt6 dentro del
montaje una linea que permiti6 combinar gas a velocidad normal con solucién
surfactante a baja velocidad. Esto dio como resultado una mezcla de nitrégeno con

tensoactivo disperso que posteriormente se inyecté al medio poroso.

Las variables operativas se definieron con la finalidad de asegurar experimentos
representativos a las condiciones de yacimiento®®. Esto se logré al abordar la

investigacion de diversos autores dentro de este mismo marco experimental y

51 Weifeng, L., & Brigitte, B. (2011). Op. Cit.
52 Malmberg, E., Smith, L. The adsorption losses of surfactants in tertiary recovery systems. En:
Science Direct, Academic Press, Inc. 1977.

50



algunos valores tipicos de yacimientos cuyo método de recobro principal es la
inyeccion de espumas. En la Tabla 1, se muestran los valores de las variables

operativas:

Tabla 1 Variables operativas parala prueba de adsorcién dinamica

Variable Operativa Valor Unidades
Presion de poro 400 psi
Presion de confinamiento 1800 psi
Temperatura 194 °F
Concentracion de surfactante 500 ppm
Tasa de inyeccion de salmuera 1;15;2 cm3/min
Tasa de inyeccion de gas a SC 1000 cm3/min
Tasa de inyeccion de solucion surfactante 0,1 cm3 /min

La temperatura se establecié usando el precepto de que la técnica de inyeccion de
espuma se aplica en mayor grado sobre yacimientos con inyeccion de gas. Los
criterios de seleccion para inyeccion de espumas se realizaron en base a
experiencias de campo reportadas alrededor del mundo®. De esta misma manera
se selecciond una profundidad que permitiera encontrar la presion de
confinamiento. Por recomendaciones de profesionales expertos que trabajan en el
laboratorio, se definio la magnitud de la presiéon de confinamiento como ¥ parte del
valor de profundidad del yacimiento del que proviene la muestra. De acuerdo con la
literatura revisada se eligié una profundidad de 7200 psi para el calculo del valor de
presion en este estudio. Respecto a la presién de poro a utilizar se establecié
inicialmente en base a los valores tipicos de campos con inyeccion de espuma, pero
por condiciones de seguridad, y ya que la ventana operativa del cilindro de aire no

superaba los 500 psi, se determind una presiéon de poro de 400 psi.

53 Sandoval Y. y Franco L. (2010). Analisis de la implementacion de la tecnologia de espumas como
método para aumentar el factor de recobro en campos petroleros. UIS, Bucaramanga.
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La concentracion micelar critica promedio para agentes tensoactivos Petrostep
registrada en la literatura esta entre 900 y 1100 ppm>¥°%%, Se optdé por una
concentracion por debajo de estas, pues segun el modelo de IV regiones cuando se
alcanza la concentracion micelar critica el medio poroso esta completamente
saturado. Sin embargo, también se busc6 una concentracion lo suficientemente alta

para evidenciar una adsorcién temprana del tensoactivo dentro del medio poroso.

Las tasas de flujo de salmuera para calcular la permeabilidad efectiva al agua se
eligieron bajo el criterio de velocidad de avance. Un rango de avance entre 1 y 10
pie/dia corresponde a las condiciones tipicas de flujo de espuma en Campo®’. Tres
velocidades dentro de este rango se utilizaron para desplazar la salmuera dentro
del medio poroso. Para la inyeccién de gas se realiz6 un promedio de las tasas
usadas en los trabajos realizados de ADGS®®*° sobre muestra de roca. Se eligio una
velocidad de 1000 cc/min a condiciones estandar. Con respecto a la tasa de

inyeccion de surfactante se realiz6 una analogia con estos mismos estudios.

El procedimiento que se desarrollo en el desplazamiento para determinar la ADGS

sobre muestra de roca se esquematiza en la Figura 14 y es descrito posteriormente.

54 Lva, W., Bazinb, B., & Ma, D. (2011). Op. Cit.

% Zhang, R., & Somasundaran, P. (2006). Advances in adsorption of surfactants and their mixtures
at solid/solution interfaces. Advances in Colloid and Interface Science..

56 Schulz, J., Warr, G., Butler, P., & Hamilton, W. (2001). Adsorbed layer structure of cationic and
anionic surfactants on mineral oxide surfaces. Langmuir 18, 3191-3197.

5" Mohammad, S., Yufei, D. and Andrianov, A. (2011). Novel Insight into Foam Mobility Control. IPTC.
%8 Ocampo A. (2016). Op. Cit.

% Ocampo, A., & Sanchez, J. (2017). Op.Cit.
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Figura 14 Protocolo experimental de las pruebas de ADGS sobre muestra de

roca.
Prueba de Adsorcion dinamica con el surfactante disperso en
fase gaseosa
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2.4.1 Seleccionar muestra de roca. La industria del petroleo utiliza mdaltiples
areniscas extraidas y rocas de carbonato como medios porosos estandar para
experimentos de laboratorio. Estas rocas se eligen porque son relativamente
baratas, facilmente disponibles y relativamente homogéneas. Los estandares de
roca utilizados definen a la arenisca Berea como la roca mas utilizada para pruebas
de laboratorio®. Dentro de este marco se eligid una arenisca Berea virgen sin

caracterizar que se perfild a partir del corte que se observa en la Figura 15.

Figura 15 Corte de muestra Nugger desde el que se perfil6 el ntcleo para los

desplazamientos

2.4.2 Cortar disco de muestra. EIl efecto de los minerales que componen la
muestra de roca es uno de los principales mecanismos que provocan la adsorcion
de surfactante®’. Se deben conocer los principales minerales que componen la
muestra antes de inyectar tratamientos quimicos a esta con el fin de saber que tanto
pueden afectar en la adsorcion del tensoactivo. Se cortd un disco de 1 centimetro
de espesor y con un mortero se macero hasta disgregarlo a particulas tamafo polvo
(Figura 16). Esta muestra se llevo al laboratorio de Rayos X y se sometid a

Difraccion para conocer su mineralogia.

80 Churcher, P., French, R., Shaw, J., & Schramm, L. (1991). Rock Properties of Berea Sandstone,
Baker Dolomite, and Indiana Limestone. SPE.
61 Ramgopal, R., Uppaluri, V. and Tiwari, P. (2017). Op. Cit.
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La difraccion es esencialmente un fendbmeno de dispersién en el que cooperan un
gran niumero de atomos. Cuando los rayos X interactian con la materia desvian
fotones del haz de luz incidente sin pérdida de energia y con la misma longitud de
onda (L) que este. El &ngulo al que todos los planos difractan se denomina 26 y se
mide respecto al rayo de luz incidente®2. El concepto principal aplicado para estas
pruebas se basa en el hecho de que una fase cristalina produce un patron de
difraccion caracteristico bien esté en estado puro o como constituyente en una
mezcla®®. Los rayos de luz difractados se capturan en un detector de RX ubicado a
un angulo 26 que se varia en forma continua alrededor de un circulo de medida. Los
datos obtenidos se representan en difractogramas, que grafican la intensidad con la
que se difractan los rayos X dependiendo la variacion del angulo 26%*. El laboratorio
cuenta con una base de datos de los perfiles de diferentes minerales con el fin de
compararlos con los perfiles obtenidos de la prueba de difraccién realizada sobre la
muestra de interés. Los picos de minerales que mas se ajusten a la intensidad de
dispersion de rayos X encontrados en la muestra corresponden a minerales

presentes dentro de esta.

Figura 16 Disco de Arenisca Berea disgregado para prueba de DRX

62 Guinier, A., 1994. X-ray Diffraction in crystals, imperfect crystals, and amorphous bodies. New
York: Dover Publications, INC.

53 Moore, D. and Reynolds, R. (1989). X-ray diffraction and the identification and analysi s of clay
minerals. Oxford University Press.

64 Klug, H. P. & Leroy , A., 1974. X-Ray Diffraction Procedures: For Polycrystalline and Amorphous
Materials. 2nd Edition ed. s.1.
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2.4.3 Preparacion de Fluidos de prueba. Salmuera de 5000 ppm de Cloruro de
Potasio (KCI) fue preparada para saturar la muestra y para inyectarla antes del
tratamiento quimico, con el fin de calcular la permeabilidad efectiva al agua. La
solucion espumante se prepar6 a una concentracién de 500 ppm de quimico activo

correspondiente al 0,5% en peso.

2.4.4 Pruebas de caracterizacion y compatibilidad de fluidos. Con el aumento
en la salinidad, los niveles de adsorcion aumentan notoriamente, y la dureza
impacta la salinidad total, por tanto, la adsorcion®. En este contexto, es muy
importante que la salmuera no cambie sus propiedades, razon por la cual se
caracterizo con la finalidad de calcular TDS (Sélidos Totales Disueltos), indice de
refraccion, pH, resistividad y conductividad. Estas propiedades son especificas para
cada salmuera, por lo que estas pruebas permiten controlar y monitorear la solucion
utilizada. También se determiné la viscosidad de la salmuera pues es un parametro
especifico dentro de la ecuacion de permeabilidad. El surfactante se caracterizé con
el fin de identificar sus propiedades. Se realiz6 la prueba de pH para hacer una
comparacion con el pH de la salmuera. Si el pH del surfactante es mas bajo que el
de la salmuera la solucién final tendra un pH menor®. También se determin6 su
solubilidad, densidad e indice de Refraccion, propiedades Unicas de cada sustancia.
Cuando la salmuera dentro de la muestra y la solucion surfactante entran en
contacto a condiciones de temperatura de yacimiento esta puede actuar como
catalizador de reacciones quimicas entre los iones de las sustancias, por estarazon
se pueden generar precipitados que causan un dafio a la formacion, es decir,
obstruyen la interconectividad de los poros disminuyendo la permeabilidad®’. Para

estar seguros de que este problema operacional no se presentara al momento del

% Londorio, A. and Paternina, C. (2017). Op. Cit.

% Rougquerol, F., Rouquerol, J. and Sing, K. (1999).0p. Cit.

57 Antuiian Y, Arévalo J, y Lysandrou M. (2014). Pruebas de laboratorio, una fuente elemental en el
diagnéstico y éxito de la estimulacién de pozos.

57



desplazamiento se realizan pruebas de compatibilidad fluido-fluido a la temperatura
de prueba. Esta prueba se realiz6 a una temperatura de 90°C en tres proporciones

volumétricas distintas de surfactante/salmuera (25/75; 50/50; 75/25).

2.4.5 Curva de Calibracion de Surfactante. Durante la revision de la literatura
referente a pruebas de adsorcion dinamica se identificaron tres métodos principales
para caracterizar efluentes. La titulacion potenciométrica, el uso de sustancias
activas al azul de metileno y la espectrofotometria. Para cuantificar la concentracion
en los efluentes se utilizé este Gltimo método, ya que en el complejo tecnoldgico de

Guatiguara distintos laboratorios cuentan con espectrofotometros UV-VIS.

A partir del principio de que las moléculas absorben las radiaciones
electromagnéticas y que la cantidad de luz absorbida a su vez depende de forma
lineal de la concentracién de las moléculas, nace la técnica analitica conocida como
espectrofotometria. Para realizar este tipo de medidas se utiliza un
espectrofotometro. Se usa para medir la cantidad de luz que pasa a través de un
material de muestra y, en comparacion con la intensidad inicial de la luz que llega a

la muestra, mide indirectamente la cantidad de luz absorbida por esa muestra®®,

Debido a que otros compuestos en una solucién (o el propio solvente) pueden
absorber las mismas longitudes de onda que el compuesto que se analiza, se
compara la absorbancia de la solucién de prueba con un blanco de referencia.
Idealmente, el blanco de referencia debe contener todo lo que se encuentra en la
soluciéon de muestra, excepto la sustancia que esta tratando de analizar o medir®°.
Se debe determinar un espectro de absorbancia (un grafico de la absorbancia en

funcién de la longitud de onda) para seleccionar la longitud de onda Optima para

68 Marieta, L., & Saraiva, L. (2018). Detection in UV-visible spectrophotometry: Detectors, detection
systems, and detection strategies. ELSEVIER.
8 Diaz Abril, E. y otros, 2014. Espectrofotometria: Espectros de absorcion y cuantificacion
colrimétrica de biomoléculas. En: Cordoba: s.n.
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analizar un compuesto dado’®. La longitud de onda Optima para medir la
absorbancia es la longitud de onda que es mas absorbida por el compuesto en
cuestion. Esto proporciona la maxima sensibilidad para las mediciones’. Para
poder utilizar la técnica como método de cuantificacion de concentracion, se debe
construir una curva de calibracion preparando la solucién a analizar a diferentes
concentraciones conocidas y sometiéndola a espectrofotometria para saber la
absorbancia a estas concentraciones. Posteriormente se analizan los efluentes y se
comparan las absorbancias encontradas con la curva de calibracion para obtener la

concentracion.

Figura 17 Espectro de Absorbancia de solucién salmuera/surfactante a una

concentracion de 300 ppm

Absorbancia a 300 ppm de Surfactante

©
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Se calculd la longitud de onda de maxima absorcion y se construyo la curva de
calibracion a concentraciones de 10, 50, 100, 200, 300, y 500 ppm. La Figura 17

° Diaz Abril, E., Barcena Ruiz, A., Fernandez, E., Galvan , A., & Jorrin Jesls. (2014).
Espectrofotometria: Espectros de absorcion y cuantificacion colrimétrica de biomoléculas. Cordoba.
" Marieta, L., & Saraiva, L. (2018). Op. Cit.
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muestra el espectro de absorbancia arrojado por la solucion salmuera/surfactante
con una concentracién de 300 ppm. Estos mismo se realizaron para todas las
concentraciones utilizadas en la curva de calibracion y la longitud de onda de

maxima absorbancia que se encontré fue de 207 nm.

2.4.6 Limpiezay caracterizacion delamuestra. La muestra se someti6 alimpieza
usando el método de extraccion por solventes. Algunas muestras pueden sufrir
contaminacion, provocando un cambio en su permeabilidad, por lo que este es un
procedimiento fundamental en proyectos de desplazamiento de fluidos. El equipo

utilizado para realizar este procedimiento se muestra en la Figura 18.

Figura 18 Equipo para limpieza de muestras por el método de extraccion por

solventes

Se midié la longitud y el didmetro de la muestra. Se pes6 y se calculd su
permeabilidad y porosidad. Usando la ley de Darcy y con la permeabilidad calculada
se pudo estimar la caida de presion aproximada esperada durante el
desplazamiento. Conociendo la porosidad se calculd el volumen poroso de la
muestra, esto a su vez permitio definir los volimenes totales de fluidos a inyectar,
la cantidad de volumenes porosos inyectados tanto de gas como de salmuera al

momento del desplazamiento, el tiempo de total de inyeccién, entre otros.
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2.4.7 Saturacion de la muestra. Con la finalidad de tener una muestra a
condiciones de yacimiento se saturo la muestra con salmuera para simular agua de
formacion. Para este fin se utiliza una bomba de vacio que extraiga todo el aire que
contienen los poros de la muestra, espacio que se ocupa con la salmuera que rodea
la muestra (ver Figura 19). Esta, se satur6 al 100%, se pes0 y se almacend en un

recipiente para mantener la saturacion intacta.

Figura 19 Sistema para saturacién de la muestra

Para comprobar la correcta saturacion se realizo la diferencia de masas entre la
muestra saturada y la muestra seca, y con la densidad de la salmuera se comprobé

qgue el volumen de salmuera correspondia al volumen poroso.

2.4.8 Inyeccién de Salmuera al medio poroso. Con la muestra sometida a una
presion de confinamiento de 1800 psi, a una temperatura de 90°C y a condiciones
de saturacion de agua irreducible (Swirr), se procedio a calcular la permeabilidad
absoluta al agua inicial”. Esta se utiliz6 como la permeabilidad de referencia para
calcular el dafo final de la muestra después de la inyeccion del quimico, pues es la

permeabilidad de la muestra cuando solamente fluye salmuera a través de esta y

2 Zhou, W., & Dong, M. (2005). Experimental Investigation of Surfactant Adsorption on Sand and
Oil-Water Interface in Heavy Oil/Water/Sand Systems. California.
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no se ha inyectado ningun tratamiento. Se inyect6 salmuera al medio poroso con
una contrapresion de 400 psi a velocidades de 1,1,5y 2 cc/min, pues son necesarias

3 velocidades para corregir el calculo de permeabilidad a través de la ley de Darcy.

245 QxpxL Ecuacion 1
AP xA

Donde:

Q, tasa de inyeccion (cm3/s)

U, viscosidad de la salmuera (cP)
L, Longitud del nucleo (cm)

AP, Caida de presion (psi)

A, Area de la seccion transversal de la muestra (cm?)

La norma API RP 40, establece que la constante que aparece en la Ecuacion 1

permite que esta sea dimensionalmente constante.

Esta correccidon permite tener en cuenta el concepto de threshold pressure, que es
el umbral de gradiente de presiéon, es decir, la diferencia de presion minima
necesaria para que el fluido penetre dentro de un capilar, lleno de fluido
humectante’. Este efecto depende del cambio de tasa, por lo que se usan tasas
diferentes para encontrar un dato de permeabilidad mas preciso. Para observar el
efecto del cambio de caudal sobre el gradiente de presion, se grafica el AP (mbar)
vs el caudal de inyeccion (cc/min) y se obtiene una linea recta. Si se extrapola esta
linea al origen se encuentra que su intercepto con el eje (y) esta desplazado con

respecto al origen, por tanto, estas compensaciones deben ser corregidas usando

® Lago, M. & Araujo, M., 2001. Threshold Pressure in Capillaries with Polygonal Cross Section.
Journal of Colloid and Interface Science.
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la ley de Darcy’™. Si se calcula el intercepto de la linea obtenida, esta se puede

desplazar al origen.

Este valor se calculo, se incluyd en la ecuacion de Darcy y se opero con el dato de
caida de presion para obtener la permeabilidad corregida. Para comprobar que el
céalculo del valor de correccion fue exitoso, se calcularon los valores de caida de
presion corregida; esto reemplazando los nuevos valores de permeabilidad en la
ecuacion de Darcy, despejando la caida de presion y posteriormente graficando

caudal vs AP corregido.

Se inyectdé salmuera hasta que la caida de presién se estabiliz6 durante 5
volimenes porosos seguidos para cada velocidad de inyeccion, los efluentes se
recogieron en recipientes aforados de alta precision y se registraron las presiones
de entrada y de salida cada 3 minutos. La permeabilidad calculada se usé como

referencia para establecer el dafio causado por el tensoactivo inyectado.

2.4.9 Inyeccion de Gas hasta Swirr. Con la muestra 100% saturada se inyecto
gas hasta saturacion de agua irreducible, esto con el fin de representar las
condiciones de yacimiento, que siempre cuentan con un porcentaje de agua que no
se puede desplazar. La velocidad de inyeccion utilizada fue de 1000 cc/min a
condiciones estandar. Se inyectd gas hasta que no se recuperd salmuera en el
efluente durante 10 volimenes porosos, esto dejo en claro que el recobro de agua
se agotd y que la muestra ya se encontraba en condicion de Swirr. Se monitoreo la
caida de presion en intervalos de tiempo de 2 minutos y se colectaron los efluentes

en frascos para muestra aforados con alta precision.

7 Civan, F., & Prada, A. (1998). Madification of Darcy’s law for the threshold pressure gradient.
Journal of Petroleum Science and Engineering.
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2.4.10 Inyeccién de Gas/Surfactante por el baipas. El sistema de recuperacion
de liquidos disefiado se probo¢ inyectando la solucion gas surfactante a través de un
baipas instalado en el montaje experimental. Se inyect6 el surfactante a una
velocidad de 0,1 ml/min durante un tiempo de 60 minutos. El gas se inyecté a una
velocidad de 1 I/min a condiciones estandar. Esta velocidad se establecid
previamente (Ver manual operativo en seccion de anexos) configurando la valvula

principal del regulador del cilindro de nitrogeno hasta % de vuelta.

2.4.11 Inyeccién de Gas/Surfactante al medio poroso. La base fundamental del
desplazamiento fue lograr inyectar la solucion espumante dispersa en el Nitrégeno.
Para esto se configuré una tasa lo suficientemente baja para asegurar que el
tensoactivo no fuera arrastrado en forma de bache y lograr una inyeccién uniforme
y dispersa, pues la transferencia de masa desde los elementos dispersos se
presenta cuando las pequefias gotas colisionan contra la formacion o contra las
fases liquidas™, vy si la solucion llega al medio poroso en forma de bache, este
comportamiento cambiara. El caudal de inyeccién de solucién espumante utilizado
fue de 0,1 cc/min y para el gas fue de 1000 cc/min, relacién equivalente a una
concentracién de 100 ppm, esto a 1800 psi de confinamiento, una presion de poro
de 400 psi y una temperatura de 90°C. La solucién liquida irrumpié en el efluente
pasados 10 volumenes porosos de gas inyectados y los efluentes se recolectaron
desde la trampa de liquido a partir de una valvula de teflon adaptada para este fin
cada 16 volumenes porosos aproximadamente. Esta inyeccion se realizé hasta que
no se adsorbié méas solucion surfactante en el medio poroso, este analisis se

describe a continuacion.

2.4.12 Medicidon de Concentracion en el efluente y cuantificacién de adsorcion
dinamica. Este procedimiento se ejecuto a la par con el anterior. A medida que se

recolectaron los efluentes, se sometieron a pruebas de espectrofotometria para

S Valencia Londofio, J. (2016). Op. Cit.
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medir su absorbancia y calcular su concentracion a partir de la curva de calibracion
construida previamente. La inyeccion fue continua hasta que la concentracion en el
efluente igualo a la de la solucion inicial en la entrada’®, en este punto laroca ya no
adsorbié mas surfactante por lo que todo el surfactante que se inyect6 se recupero
en el efluente, en ese momento se suspendid la inyeccién. Para cuantificar la
adsorcion se realizé un balance de masa entre la cantidad de surfactante inyectado

y la cantidad de surfactante total recolectado en los efluentes.

Surf.adsorbido = Surf.inyectado — Surf.Recuperado Ecuacion 2

La cantidad de surfactante recuperado en cada efluente se calculé multiplicando la
concentracién encontrada atraves de espectrofotometria en cada frasco de muestra
con el volumen de solucion en cada uno de estos. En la literatura revisada el andlisis
comun de las pruebas se hace en gréficas de adsorcion normalizada (unidades de
miligramos de surfactante/miligramos de roca) vs Vp de gas inyectados’’, razon por
la que cada valor hallado se dividid en el peso total de la muestra seca. Para
cuantificar la adsorcién total basté con realizar la sumatoria de los valores de esta
encontrados en cada uno de los efluentes. La ecuacién de adsorcién normalizada

en cada efluente con el fin de construir la curva de adsorcion fue la siguiente:

Ecuacién 3

. m
Viny * 500 (Tg) Vefl *[C]
Wm seco Wm seco

Adsorcion normalizada =

Donde:
Viny = Volumen de solucién surfactante inyectada en litros durante cada recoleccion
de efluente.

Wm seco = Peso de la muestra seca en gramos.

6 Troughs, F., & Sophany, T. (1977). Static and Dynamic Adsorption of Anionic and Nonionic
Surfactants. SPE.
7 Londofio, A., & Paternina, C. (2017). Op. Cit.
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Vefl = Volumen medido en cada efluente hasta suspension de inyeccion en litros.

[C] = Concentracion de cada efluente en ppm (mg/l).

Los resultados revisados en el estado del arte sirvieron para validar los valores de
adsorcion encontrados en el desplazamiento. A continuacién, se muestran los
resultados reportados por algunos autores que han abordado este estudio de la
forma convencional, es decir, inyectando el surfactante en bache liquido. 1)
{Ocampo Florez, 2016}, 2) {Austad , et al., 1996}, 3) {Zhou & Dong, 2005}, 4) {Grigg,
et al., 2014} y 5) {Grigg, et al., 2000}.

Figura 20 Valores de adsorcion tipicos reportados en la literatura

ADSORCIONES TIPICAS EN DESPLAZAMIENTOS
CONVENCIONALES

1.2

0 1 2 3 4 5 6
Autores de los estudios

Concentracion Normalizada (mg/g de
roca)
=

Adsrocién minima Adsrocion maxima

En cuanto a los valores de adsorcion para estudios que implican el tensoactivo
disperso en la fase gaseosa se encontro en el estudio de Ocampo Florez, 2016, que
el valor maximo en la concentracion normalizada fue de 0.025 mg/g de roca, un

valor muy por debajo de las adsorciones en inyecciones convencionales.
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2.4.13 Inyeccién de Gas Seco. Con la finalidad de evidenciar una curva de
desorcion y evaluar el dafio final al medio poroso se inyecto nitrégeno a 1 L/min. Al
igual que la inyeccion de gas con surfactante disperso, se colectaron los efluentes
cada 16 Vp de gas inyectados aproximadamente. Esta inyeccion se realiz6 de
manera continua hasta que el efluente fue solamente gas durante 32 volumenes
porosos seguidos aproximadamente. También se monitoreo la concentracion de los
efluentes resultantes, se cuantifico el surfactante que se recuperé en cada efluente
y se normalizaron estos datos para construir la curva de desorcién. Para calcular la

desorcion normalizada en cada efluente se utilizé la siguiente ecuacion:

., . mg Vefldes * [C]
Desorcion normalizada ( ) =

Ecuacion 4
groca Wm seco

Donde:
Vefldes = Volumen en cada efluente en etapa de desorcion en litros.
Wm seco = Peso de la muestra seca en gramos.

[C] = Concentracion de cada efluente en ppm (mg/L).

Para graficar desorcién se tuvo en cuenta la diferencia entre la cantidad total de
surfactante adsorbido y la desorcién normalizada en cada efluente. El surfactante
recuperado en desorcién es la suma del tensoactivo en todos los efluentes

analizados en fase de inyeccion de gas seco.

Surf.en desor = Surf.adsorbido — Surf.en efluentes fase desor  Ecuacion 5

2.4.14Inyeccion de Salmueray desmontaje de la muestra. Paraconocer el dafio
total, se calculé la diferencia entre la permeabilidad absoluta al agua inicial y la
permeabilidad efectiva al agua después de inyectado el surfactante. Esta

permeabilidad se calculé de la misma manera que la permeabilidad absoluta. Se
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despresuriz6 el equipo, se desactivo el sistema de temperatura y se desmonté la
muestra (Ver manual operativo en seccion de anexos para verificar procedimiento).
Finalmente, se peso6 la muestra para verificar la retencién final de surfactante por
diferencia de masas, con la finalidad de comprobar los célculos de adsorcion y
desorcion, pues ambos métodos deben indicar la cantidad final de surfactante

retenido.

Surf.retenido = Wfm — Wm@Swirr Ecuacion 6

Donde:
Wfm = Peso de final de la muestra en miligramos.
Wm@Swirr = Peso de la muestra a condiciones de Saturacion de agua irreducible

en miligramos.

2.4.15 Calcular laincertidumbre de la medida. Segun Perez Hernadez, 2012, “la
incertidumbre es el parametro asociado al resultado de una medida, que caracteriza
la dispersion de los valores que razonablemente pueden ser atribuidos al
mensurando”. La incertidumbre se relaciona directamente con el término duda. Esta
busca aumentar la confianza en el resultado obtenido. Proporciona un intervalo de
confianza dentro del cual se puede encontrar el valor real de las medidas
encontradas en un procedimiento experimental. Para proporcionar mayor validez al
resultado de los datos obtenidos se cuantificd su incertidumbre utilizando guias
generadas por laboratorios de renombre internacional. Apoyados en las
metodologias para célculo de incertidumbre generadas por (Eurachem, 2012)78,
(Perez Hernadez, 2012)”° y (JGCM, 2008)%°, se desarrollaron los calculos de

incertidumbre para las medidas obtenidas desde el montaje disefiado. Las medidas

8 Eurachem, 2012. Cuantificacién de la incertidumbre en medidas analiticas. CITAC.

™ Perez Hernadez, M., 2012. Estimacién de incertidumbres. Guia-GUM. Centro Espafiol de
Metrologia.

8 JGCM, 2008. Evaluation of measurement data - Guide to the expression of uncertainity in
measurement. BIPM.
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obtenidas de equipos externos al montaje experimental disefiado, no se tuvieron en
cuenta para estos calculos, pues estas se llevaron a cabo en laboratorios
especializados con algunas de estas pruebas acreditadas, por lo que los resultados

arrojados son confiables.

La incertidumbre calculada se realizé en torno al dafio final en la muestra, que se
relaciona directamente con las permeabilidades calculadas, es decir, se calculo la
incertidumbre asociada a los valores de permeabilidad absoluta y efectiva
obtenidas. Con respecto a la adsorcién dinamica total, su incertidumbre no se pudo
calcular por falta de datos reportados en estudios con espumas dispersas a las

mismas condiciones de medida.

El proceso para calcular la incertidumbre de una medida se esquematiza en la

Figura 21.

Figura 21 Procedimiento para calculo de incertidumbre

. _Idemiﬁcar 2 i

El desarrollo de la teoria para llevar a cabo este proceso se puede observar en el

Anexo E.
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3 ANALISIS Y DISCUSION DE RESULTADOS

Sedebe resaltar que el disefio inicial del equipo contemplaba un sistema transductor
de presion diferencial de alta precision. El laboratorio contaba con un transmisor con
un rango de 0 a 32 psi, pero su diafragma interno estaba deformado y sus lecturas
por tanto eran erréneas. Se optd por acudir a mandmetros digitales a la entrada y
salida del coreholder, sin embargo, esto disminuyé la precision de la lectura del delta
de presion, aumentando la incertidumbre de las medidas. En el marco de lo descrito,
al inicio del proyecto se contaba con una muestra de arenisca con una
permeabilidad de 125 mD, pero se determind que produciria una caida de presion
muy baja que no seria registrada por los mandmetros, por tanto, se optoé por trabajar

con una arenisca virgen de una permeabilidad mucho mas baja.

El analisis se realizo seccionando las pruebas en 3 enfoques principales, pruebas
anteriores a la inyeccién, pruebas que involucran inyeccion y pruebas de
caracterizacion de los efluentes. Finalmente, se muestra el desarrollo del calculo de

la incertidumbre de los datos obtenidos durante los desplazamientos.

3.1 RESULTADOS DE LAS PRUEBAS PRELIMINARES A LA INYECCION DE
FLUIDOS.

En lo referente a la muestra, se caracterizd6 tanto mineralégicamente como
petrofisicamente a través de pruebas de Difraccion de rayos X y de analisis
petrofisicos respectivamente, para finalmente someterla a saturacion. Los fluidos
fueron sometidos a pruebas de caracterizacion y compatibilidad y se utilizaron con

la finalidad de construir la curva de calibracion.

3.1.1 Mineralogia de la roca. Un perfil ampliado de la muestra arrojado por la
prueba de DRX se observa en la Figura 22 (linea azul continua). Al cotejar los

perfiles de los minerales mas comunes se encontraron los que mejor se ajustan a
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la grafica obtenida. Se evidencia que el cuarzo se ajusta perfectamente a los picos
mas altos de intensidad de rayos difractados por la muestra que indican que esta
presente dentro de la muestra. También se identifica la presencia de microclina,
pues sus picos de menor intensidad que la del cuarzo a diferentes posiciones de
angulo 26 se ajustan al perfil de la muestra. De esta misma forma se encontraron
Kaolinita, Feldespatos de potasio y moscovita en la muestra. Los difractogramas

individuales de cada mineral identificado se encuentran en el Anexo C.

Figura 22 Ajuste de los picos de Cuarzo y Microclina al perfil de la muestra

correspondiente ala presencia de estos minerales
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El analisis de estas pruebas se realiz6 antes de iniciar la inyeccion del surfactante.
Teniendo en cuenta el tipo de surfactante a inyectar y el conocimiento de los
minerales que componen el sustrato, se pudo estimar si el tensoactivo utilizado iba
a favorecer la adsorcion o no. Los sustratos cargados positivamente atraeran
surfactantes anionicos, mientras que los surfactantes catidonicos seran adsorbidos

por superficies con cargas negativas®’.

8 Liu, Q., Dong , M., & Ayub , M. (2009). Op. Cit.
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La estructura cristalina de un cuarzo estd compuesta exclusivamente por [SiO4]*
con todos los Oz unidos en una red tridimensional. Por lo tanto, la féormula es SiO2y
los &tomos estan dispuestos en una simetria trigonal 2. En este contexto, el cuarzo
en el medio poroso puede presentar iones negativos, pero en general es estable,

entonces, en ningun caso favorece la adsorcion.

La microclina se clasifica como un tectosilicato con valores de pH que oscilan entre
2y 6 con formula quimica KAISisOs que se puede disociar en iones positivos de K+,
Al+ gque interactian con los iones negativos del surfactante y provocan adsorcién, y
silicatos con carga negativa que repelen las moléculas de tensoactivo y por tanto
evitan la adsorcién. La moscovita tiene una estructura T-O-T y la union de sus capas
se realiza mediante cationes como Fez+, Mgz+, Als+ y otros. Si Sia+ se reemplaza
por Als+ en tetraedros de silice, aparece una carga negativa fija que se compensa
con cationes monovalentes como K+&, Esta carga negativa repele las cadenas de

tensoactivo que buscan adsorberse en el sustrato.

Este analisis muestra que la mayor parte de minerales presentes repelen a las
moléculas del tensoactivo anionico utilizado. Esto complementa las afirmaciones
realizadas por diversos autores como Lva, et al.,, 2011, que declaran a estos
surfactantes como los mas utilizados en inundaciones quimicas para formacion de

espumas.

3.1.2 Propiedades de la salmuera y el surfactante. La Tabla 2 muestra los
resultados de caracterizacion de la salmuera. Se puede observar que los valores de
salinidad y TDS son aproximados y evidencian que la salmuera se prepard

correctamente.

82 Gotze, J., 2009. Chemistry, textures and physical properties of quartz-geological interpretation and
technical application. Mineralogical Magazine.

83 Roberto de Magalh&es , P. (2006). Flotagdo de espoduménio, microclina, muscovita e quartzo com
coletores anidnicos, catidnicos, anfotéricos e mistura de coletoreS. Belo Horizonte, Brasil.
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Tabla 2 Propiedades de la Salmuera para Medicion de ADGS sobre muestrade

Roca
Propiedad Valor Unidades
Salinidad 4,47 Partes por mil
TDS 4,33 gll
indice de Refraccion 1,337 N/A
pH 5 N/A
Conductividad 7,99 mS/cm
Resistividad Resistividad Q*cm
Viscosidad 0,338 Cp
Densidad 1,0021 glcc

Las propiedades del surfactante se calcularon de la misma manera. La Tabla 3
muestra las propiedades calculadas. El surfactante resulté acido y completamente
soluble en la salmuera. Se pudo identificar que el pH del surfactante contrasta con
el de la salmuera acidificando la solucion resultante, disminuyendo el pH. A medida
gue el pH de la solucién acuosa se va reduciendo, la superficie solida se vuelve mas
positiva, debido a la adsorcién de protones desde el seno de la solucion hacia los
sitios cargados®*. En este contexto, la solucion produce un sustrato cargado mas
positivamente y favorece la adsorcion, pues el tensoactivo es de naturaleza

anionica.

Tabla 3 Propiedades del Surfactante Petro Step C1 para medicion de ADGS

sobre muestrade roca

Propiedad Valor Unidades
pH 9

Solubilidad Soluble en la Salmuera

Densidad 1,04644 g/ml

indice de Refraccion

1,394 a 20°C

84 Troughs, F., & Sophany, T. (1977). Op. Cit.
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3.1.3 Compatibilidad Salmuera/Surfactante. Durante el desarrollo de estas
pruebas se observaron pequefas trazas de contaminante en forma de pelusa, pero
solo en el frasco Schott con menor concentracion de surfactante y con una
observacion detallada se comprob6 que era suciedad. Es importante resaltar que
inicialmente se trabajé con una salmuera sintética del campo Cusiana, pero el
surfactante present6 precipitado y por tanto incompatibilidad. Debido a la dificultad
para acceder a otro surfactante se opté por cambiar la salmuera a una mucho mas
simple. Los resultados de esta prueba se muestran en el Anexo F y permiten concluir

que los fluidos son compatibles.

3.1.4 Curva de Calibracion para linea base de medida de concentracion. El
término curva de calibracion puede ser confuso, pues en realidad con los datos que
se recolectan por espectrofotometria se extrapola una linea recta. La longitud de
onda de maxima absorbancia para la solucion salmuera surfactante fue de 207 nm
y las concentraciones utilizadas llegaron hasta las 500 ppm. La curva de calibracién
mostrada en la Figura 23 permitié obtener la ecuacién de una linea recta donde la
variable independiente (x) corresponde a la concentracion y la variable dependiente
(y) corresponde a las absorbancias obtenidas al analizar los efluentes por

espectrofotometria.

3.1.5 Dimensiones, permeabilidad y porosidad de la muestra. La muestra fue
sometida a limpieza con el método de extraccion por solventes. Al desmontar la
muestra del extractor Soxhlet, el condensado de solvente no mostré cambios en su
tono, por lo que se concluyo que la arenisca no presentaba contaminantes de ningun
tipo. Las dimensiones de la muestra, los valores de porosidad y permeabilidad se

muestran en la Tabla 4 y Tabla 5.
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Figura 23 Curva de Calibracién para prueba de ADGS
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Tabla 4 Resultados Calculo de la Permeabilidad de la muestra para prueba de
ADGS

Medidas de la muestra _ PROMEDIO
Muestra Equipo K [mD]
D(mm) L(mm) P (9) (K) [mD]
A 30,447
Berea Pecr:n;reeaggttro 29,198
Nugger 37,95 63,59 165,61 27,949
SISteernh? Key 25,727 25,727

Tabla 5 Resultados Calculo de Porosidad de la muestra para prueba de ADGS

Muestra Medidas de la muestra EqUibo POROSIDAD
D(mm) L(mm) P (g) auip (%)

Berea Nugger 37,95 63,59 165,61 Sistema Key Phi 13,439

Con los datos obtenidos se estimo la caida de presion al flujo de Nitrégeno, pues

fue el fluido que se inyect6 en mayor proporcion al medio poroso. La viscosidad del
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Nitrégeno a condiciones de presion y temperatura de prueba se calculd utilizando
las férmulas para tal fin encontradas en la norma API RP 40 y se calcul6 el caudal
a estas mismas condiciones. El dato de permeabilidad utilizado fue el arrojado por
el sistema Key Phi, pues es un equipo mucho mas preciso y automatizado que el
permeametro Core Pet.

cc
min

245 + 10,58348 () + 0,02341(cp) * 6,359cm

3,7952
)

AP =

25.727(mD) *  * (

AP = 1,3264 psi

Este valor sirvio como indicador de que la caida de presion que la muestra podia
ocasionar si se llevaba a condiciones de Swirr era suficientemente grande para que
el sistema de mandmetros digitales laregistrara. La porosidad hallada se utilizo para

calcular el volumen poroso de la muestra:
0.37952
Vp =1 Y (cm?) % 6,359¢m * 0,13439 = 9,67 cc

3.1.6 Saturacién de la muestra con salmuera al 100%. Se saturd la muestra con
salmuera de 5000 ppm de KCI hasta que no se observé una sola burbuja de aire en

el sistema de saturacion. Se retird cuidadosamente para luego pesarla (Figura 24).

Figura 24 Peso muestra saturada con salmuera al 100%
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Peso muestra saturada: 174,74 g
Peso muestra seca: 165,61 g

Amasa = 9,13 g

Volumen ocupado = (9.13 g) * ( ) = 9,11 cc de Salmuera

1.0021g

Un valor muy aproximado al del volumen poroso y por tanto un indicador confiable

de que la saturacion fue exitosa.

3.2 RESULTADOS DE PRUEBAS DE INYECCION DE SALMUERA, GAS Y
SOLUCION SALMUERA SURFACTANTE

3.2.1 Permeabilidad absoluta al agua. En la Figura 25 se muestra el
comportamiento de la permeabilidad. Los cambios abruptos de permeabilidad se
presentan especialmente cuando el AP disminuye por debajo del valor promedio,
sin embargo, la tendencia no es tan marcada cuando este se encuentra por encima
del valor promedio. Cuando la caida de presion se estabiliza a un valor constante
se observan valores de permeabilidad que forman una linea recta, se toman estos
datos durante cinco o0 mas volimenes porosos continuos y se usan como los
referentes para calcular la permeabilidad, pues en este momento es en el que se
estabiliza el flujo en el medio y se puede calcular la permeabilidad de manera

confiable.

Cuando aumenta el caudal la caida de presion se desestabiliza generando una zona
irregular que da como resultado una variacién en los valores de permeabilidad hasta
gue se vuelve a estabilizar. Esto se produce debido al cambio de tasa, por el

fenémeno conocido como threshold pressure®. Este depende del caudal al que se

8 Civan, F., & Prada, A. (1998). Modification of Darcy's law for the threshold pressure gradient.
Journal of Petroleum Science and Engineering.
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inyecta el fluido, por lo que cada que aumenta la tasa existe una zona en la que el
AP se desestabiliza hasta que se supera este limite dentro del medio poroso en

general.

Figura 25 Permeabilidades absolutas a 3 tasas de inyeccidon diferentes
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La
Figura 26 muestra la linea generada por los datos de caudal y presién con la que

se calcul6 el factor de correccion por efecto del threshole pressure.
La Figura 1Figura 27 muestra como la grafica se desplaz6 hasta el origen después

de incluir el factor de correccion dentro de la ecuacion de Darcy y permitio

comprobar que la correccion de la permeabilidad fue correcta.
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Figura 26 Linea de tendencia de la caida de presién para encontrar intercepto

con el ejey

Intercepto para corregir Kw

y = 133.46x + 6.9973

Figura 27 Desplazamiento de la linea de caida de presion hasta el origen
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La Tabla 6 muestra los datos obtenidos al aplicar la correccion de la permeabilidad.
Con la muestra saturada, la permeabilidad calculada fue de 15,761 mD, una

disminucion considerable comparada con la permeabilidad inicial que fue de 25,727
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mD. Esto demuestra que al instante exacto en que se satura la muestra con
salmuera parte de esta se adhiere inmediatamente al medio poroso provocando una

saturacion de agua inicial que disminuye la permeabilidad.

Tabla 6 Datos de correccion de la permeabilidad absoluta a la salmuera

Q (cc/min) AP (psi) (mAbF;r) l;g;p k corr APcorr threshold
1 3,024 208,531 15,191 16,669 190,042 -0,731
1,5 4,6103 317,880 14,948 14,471 328,350 -0,731
2 5,93 408,873 15,495 16,144 392,453 -0,731
Promedio Permeabilidades 15,211 15,761 mD

3.2.2 Factor de recobro de la salmuera. Con la muestra saturada 100% con
salmuera se procedio a inyectar nitrégeno para llevarla a condiciones de Saturacién
de Agua irreducible. Antes de colectar los efluentes, se desplazé el volumen muerto
de salmuera que quedo en las lineas debido a la anterior inyeccién. Estas iban
desde la salida del coreholder hasta el efluente, un total de 15,438 cc. Con los
efluentes colectados se construyo el perfil de recobro que se muestra en la Figura
28.

Figura 28 Perfil del recobro de salmuera hasta Swirr




Se puede notar que el recobro maximo se da cuando se alcanzan los 100 Vp de gas
inyectados aproximadamente, logrando asi un factor de recobro del 78%, que
resulta en un porcentaje de saturacion de agua irreducible del 22%. Un resultado
muy aproximado a los valores obtenidos en estudios anteriores de adsorcion como
el de Ocampo & Sanchez, 2017.

3.3 RESULTADOS DE ADSORCION/DESORCION DINAMICA CON EL
SURFACTANTE DISPERSO EN FASE GASEOSA Y DANO FINAL SOBRE LA
MUESTRA

Se inyecto la solucién salmuera/surfactante a una velocidad de 0,1 cc/min. En este
punto el cilindro de desplazamiento se cargo con la solucién espumante (Ver manual
en anexos) y se desplazé la salmuera que habia quedado dentro de las lineas
producto de anterior inyeccion. Un volumen muerto total de 30,558 cc de salmuera
fue desplazado. Inmediatamente después de finalizar la prueba de adsorcién se
procedi6 a inyectar gas seco al medio poroso con el fin de evidenciar la desorcion

de tensoactivo.

3.3.1 Concentracién de efluentes en adsorcién y desorcion. La Figura 29
muestra el comportamiento de la concentracion, se observa una disminucion
acelerada de la concentracion en los efluentes, es decir, al comienzo de la inyeccion
el surfactante tiene mas facilidad de adsorberse sobre la superficie,
aproximadamente hasta los 200 Vp de gas inyectados. Esto obedece al modelo de
adsorcion de 4 regiones, especificamente a la Region |, donde las moléculas
tensoactivas se adsorben electrostaticamente sobre la superficie sdlida con amplia

area en forma de mondémeros con alta facilidad para adsorberse®.

8 Chang, Z., & Chen, X. (2018). Op. Cit.
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Cuando se alcanza este punto, la concentracion en el efluente se mantiene casi
constante con una ligera variacién entre 250 y 300 Vp, es decir, inicia un proceso
de adsorcion donde el surfactante satura parte de la roca y se alcanzan puntos de
adsorcion maxima hasta los 400 Vp. Esto se explica por la formacion de
hemimecelas debido a las interacciones laterales de las cadenas formadas por los
monomeros iniciales y las cadenas del tensoactivo que ingresa, lo que corresponde
a las regiones Il y Il del modelo de IV regiones®’. Por esta razén se produce una

adsorcion maxima, que termina cuando el medio se satura de tensoactivo.

Figura 29 Concentracion de los efluentes en etapa de adsorcién
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Después de los 400 Vp de gas inyectados inicia un aumento abrupto en la

concentracion registrada en los efluentes, lo que equivale a una disminucion

87 Fennell Evans, D., Wennerstrom, H., & Rajagopalan, R. (1995). The colloidal domain: where
physics, chemistry, biology, and technology meet . J. Colloid Interface Sci. 172, 541-541.
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acelerada de la adsorcion del surfactante sobre la superficie. Esta tendencia se
debe al hecho de que la muestra ha adsorbido una cantidad importante de
surfactante y la superficie ha perdido capacidad de adsorcién. En este punto, se ha
logrado una concentracion critica de micelas, que termina por nivelar la adsorciéon
(Region 1IV). Finalmente, cuando la roca pierde por completo su capacidad de

adsorcion la concentracion se nivela casi a la concentracion inicial.

Antes de iniciar el andlisis de adsorcion dinamica, es importante analizar el
comportamiento de la concentracién en la etapa de desorcion, esto debido a que la
curva de adsorcion dinamica se estudia en conjunto con la curva de desorcion. La
concentracibn en desorcion tiene una tendencia menos compleja. Su
comportamiento es casi lineal y se puede observar que a los 180 Vp de gas
inyectados no se obtiene mas tensoactivo en el efluente (Ver Figura 30), el gas
arrastra cantidades de surfactante en forma de mondmeros libres que no

interactuaron lo suficiente para formar cadenas estables de tensoactivo.

Figura 30 Concentracion de los efluentes en etapa de desorcion
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3.3.2 Curva de adsorcién/desorcién dindmica. Esta curva se construyo
graficando la adsorcién normalizada acumulada vs los volimenes porosos de gas
inyectados. La curva de adsorcion inicia en el punto (0,0) y como se observa en la
Figura 31 disminuye en los volumenes porosos iniciales. Esto se debe a que se
presenta un fenémeno en el que el tensoactivo reemplaza parte del volumen poroso
ocupado por la salmuera, generando un recobro adicional®, por lo que el volumen
recuperado en el efluente es mayor que el inyectado y el valor de adsorcién resulta
negativo. En esta parte se observa una razén de cambio mucho menor al resto de

la curva.

Figura 31 Curva de adsorcion/desorcion dinamica de la solucién

salmuera/surfactante inyectado a 500 ppm
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Cuando se han inyectado 40 Vp de gas hay un cambio de tendencia en la gréfica,

en este punto finaliza el reemplazo de salmuera por surfactante, es decir termina el

88 Ocampo, A., & Sanchez, J. (2017). Op. Cit.
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recobro incremental y la adsorcion aumenta de manera uniforme hasta los 500
volimenes porosos de gas inyectados. Como se puede observar la gréfica de
adsorcion obedece a la forma del modelo de adsorcién de IV regiones, esto explica
la formacion de hemimicelas que interactian con otras para formar cadenas que
aceleran la adsorcion®, produciendo el comportamiento de adsorcion uniforme.
Después de los 500 Vp, se produce otro cambio importante en la razén de cambio
de la grafica donde la adsorcion se nivela a un valor casi constante, esto debido a
gue se alcanza la concentracion micelar critica que satura el medio poroso de

tensoactivo, obedeciendo a la regién IV del modelo de IV regiones.

La fase de adsorcion finaliza aproximadamente a los 750 Vp de gas inyectados con
un valor maximo de adsorcion de 0,103 mg surf/g roca. Un valor aproximadamente
4 veces mayor que el reportado por Ocampo Florez, 2016. Esto se debe a que la
velocidad de inyeccion utilizada fue 5 veces mayor, o que ocasion6 un aumento de
monomeros de surfactante atravesando la superficie, favoreciendo asi la adsorcion.
La desorcién se da de manera mas acelerada. Después de inyectar 180 volumenes
porosos de gas seco ceso la recuperacion de surfactante. Se evidencia una caida
drastica en la concentracion de surfactante reportado en el efluente hasta los 50 Vp
de gas seco inyectados, cuando los mondémeros de tensoactivo que no se asociaron
en cadenas estables de surfactante salen del medio poroso®. Se puede observar
que la fase de desorcién es mucho mas corta que la fase de adsorcién; esta en
realidad depende de la capacidad adsortiva de la superficie de roca y de la tasa de
gas en la fase adsorcion. Finalmente, se observa una retencion final de surfactante

de 0,088 mg surf/g roca.

La Figura 32 permite observar y comparar la cantidad total de surfactante adsorbido

en el presente proyecto y el promedio de los valores reportados en estudios de

8 Chang, Z. & Chen, X., 2018. Op. Cit.
% Fennell Evans, D., Wennerstrom, H., & Rajagopalan, R. (1995). Op. Cit.
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adsorcion inyectando el surfactante en bache liquido. Esto permite inferir en la
ventaja de inyectar el surfactante disperso en la fase gaseosa, pues la diferencia en

los valores de adsorcion es muy notable.

Figura 32 Grafico comparativo entre la adsorcion total de surfactante con el

método de espumas dispersas y el método de inyeccion en bache liquido
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3.3.3 Permeabilidad efectiva final al agua, dafio final en la muestray retencidn
final de surfactante. Se procedi6 a realizar una inyeccion final de salmuera a tres
caudales de inyeccion distintos (3; 1,5 y 2 cc/min) para conocer la reduccion de la
permeabilidad después de inyectado el tratamiento. En este caso las caidas de
presion son mas marcadas antes de que la presién se estabilice como se evidencia
en la Figura 33, un indicador de los efectos ocasionados por la inyeccion de la
solucion espumante. Se puede observar que a tasas de 1 cc/miny 1,5 cc/min la
permeabilidad promedio es la misma, hecho que se debe a la baja precision del
sistema de manometros digitales y a la relacion que existe entre la caida de presion
y el caudal en la férmula para calcular la permeabilidad, pues al aumentar ambas

su valor se mantiene constante.
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Figura 33 Permeabilidad efectiva a la salmuera después de inyeccion de

solucién salmuera/surfactante
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La Tabla 7 muestra el valor de la permeabilidad promedio corregida. El valor
obtenido es un dato de permeabilidad efectiva pues el medio poroso se encuentra
saturado con salmuera, tensoactivo y gas. El valor calculado de permeabilidad
efectiva (9,832 mD) esté por debajo del valor de permeabilidad absoluta calculado

anteriormente (15,761 mD), resultado del tratamiento inyectado en el medio poroso.

Tabla 7 Correccion de la permeabilidad efectiva a la salmuera

Q AP (psi) AP kK sin k corr AP corr  threshold
(cc/min) (mbar) corr
1 4,170 287,571 11,015 9,557 331,471 -0,636
1,5 6,090 419,968 11,314 10,243 463,867 -0,636
2 8,84 609,518 11,894 9,696 653,417 -0,636
Permeabilidad Promedio 11,406 9,832 mD

El dafio ocasionado por la inyeccion del quimico se calculé como sigue:

87



Reduccién de K = (9,832 — 15,761) mD = —5,929 mD

La permeabilidad se redujo en 5,929 mD, esto traducido en porcentaje equivale a

una reducciéon de:

)

2
* 100%

%Red ionde K = 100% —
YoReduccion de Y% 15 761

%Reducciéon de K = 37,62%

Es importante resaltar que esta reduccion no se debe solamente a la inyeccion del
quimico, pues al finalizar los desplazamientos, el medio poroso también presenta

saturaciones de agua y gas que contribuyen a esta reduccion.

Finalmente, se verifico la retencién final de surfactante con diferencia de masa, con
el fin de cotejar con los resultados obtenidos mediante la curva de

adsorcion/desorcion.

Surf.retenido = 167,8275g — {161,61g + [9,67cc £ 0,22 * 1,0021 (;q_c)]}

Surf.retenido = 0,01957 g

Para estos calculos se us6 el valor de saturacion de agua irreducible, el volumen
poroso y la densidad de la salmuera para calcular la masa de la muestra a
condiciones de Swirr. Es importante resaltar que este calculo se utiliza solamente
como un valor comparativo, pues en realidad después de condiciones de Swirr se
presento un recobro incremental de salmuera. La masa de la muestra en saturacion
de agua irreducible se calcula asi debido a que en el momento en que se inician las
pruebas no es recomendable desmontar la muestra para pesarla, pues ya se tiene

a condiciones de presion y temperatura. Se evidencia un valor de retencién muy
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aproximado al obtenido en la curva de adsorcién/desorcion (0,088 mg surf/g roca)

gue al ser convertido a gramos de surfactante es equivalente a 0,01457 g.

3.4 INCERTIDUMBRE DE LAS MEDIDAS REALIZADAS EN EL MONTAJE
EXPERIMENTAL DISENADO

Se llevo a cabo el procedimiento encontrado en las metodologias dictadas por la
JCGM (Joint Committe for Guides in Metrology).

3.4.1 Desarrollo de la especificacion del mesurando. Se calcularon las
permeabilidades tanto absoluta como efectiva con la finalidad de conocer el dafio
en la muestra después de la inyeccion del quimico. Por definicién la permeabilidad

es:

245« Q*u*L
AP xA

Ecuacion 7

3.4.2 Fuentes de incertidumbre asociadas.

Tabla 8 Tipos de fuentes de incertidumbre identificados

MAGINITUD DE ENTRADA FUENTE DE INCERTIDUMBRE
Incertidumbre tipo B, por calibracién
y resolucion de la bomba de
inyeccion. Se obtiene del certificado
de calibracion.

u Viscosidad No genera incertidumbre.

Incertidumbre tipo B por calibracién y
resolucion del instrumento de medida

Q Caudal de inyeccion

LyA Longitud y area (Pie de Rey), se obtiene del
certificado de calibracion.
Pi Presién de inyeccion Incertidumbre tipo A, debido a
., , medidas obtenidas de n
Pp Presion de Produccion observaciones.
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Las fuentes de incertidumbre tipo B no se pudieron calcular falta de registros de

calibracion y datos de resolucion de los equipos.

3.4.3 Componentes de incertidumbre. Solamente se utilizaron los datos de
presion obtenidos cuando la caida de presion se estabilizd. Con los datos obtenidos
se procedio a calcular la desviacion estandar de la media de cada serie de datos
arrojados a los 3 caudales de inyeccion, es decir, la incertidumbre tipo A de cada

fuente para Kabs Yy Kefe.
La Tabla 9 muestra los resultados de los componentes de incertidumbre en el
célculo de permeabilidad absoluta a la salmuera a las tres tasas de inyeccion

escogidas.

Tabla 9 Componentes de incertidumbre tipo (A) a1l cc/min en kabs

Magnitud

Fuente de Incertidumbre Valor Estimado

de Entrada
Pi . . 0,0746202 (psi)
Py Incertidumbre tipo A 0.0725293 (psi)

La estimacion de las demas componentes de incertidumbre tanto en el calculo de
permeabilidad efectiva como en el de permeabilidad absoluta se pueden ver en el
Anexo D.

3.4.4 Incertidumbre combinada. Para poder aplicar la ley de propagacion de la
incertidumbre, se calcularon los coeficientes de sensibilidad. La Tabla 10
Coeficientes de sensibilidad para las componentes de incertidumbre tipo A de la
presion a 1 cc/min en KefeTabla 10 muestra los coeficientes de sensibilidad para la
incertidumbre tipo A producida por la presion en el célculo de permeabilidad

efectiva. Los demas coeficientes se encuentran en el Anexo D.
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Tabla 10 Coeficientes de sensibilidad paralas componentes de incertidumbre

tipo A de la presion a 1 cc/min en Kefe

Mesurando Modelo Coeficiente de

Evaluado matematico Sensibilidad Valor
OK _ _245+Qpxl 30,19902022
< oo 2@ url G T T T (pi— pp)2 i
(Pi—Pp)*A OAP  245% Q * p x|l

= 30,19902022
oPp __ (Pi— Pp)? !

Con estos coeficientes se calcularon las incertidumbres asociadas a las medidas de

permeabilidad encontradas. El modelo utilizado fue el siguiente:

2 2
U(K) = \/<§Ii * U(Pi)) + (;}fp * U(pp)> Ecuacion 8

Para el célculo de permeabilidad absoluta la incertidumbre obtenida fue:

Tabla 11 Intervalo de confianza donde se puede encontrar el valor real de las

permeabilidades absolutas calculadas

Q (cc/min) U(K) mD Limite Superior (mD)  Limite Inferior (mD)
1 13,20652249 29,87552249 3,462477506
1,5 5,297076921 19,76807692 9,173923079
2 4,301368352 20,44536835 11,84263165

Para el célculo de permeabilidad efectiva la incertidumbre obtenida fue:

Tabla 12 Intervalo de confianza donde se puede encontrar el valor real de las

permeabilidades efectivas calculadas

Q (cc/min) U(K) mD Limite Superior (mD)  Limite Inferior (mD)
1 3,769065549 13,32606555 5,787934451
1,5 2,368308512 12,61130851 7,874691488
2 2,259345824 11,95534582 7,436654176
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Se puede observar que las incertidumbres de las primeras permeabilidades
estimadas (absolutas) tienen altas magnitudes, en especial la primera. La
incertidumbre de las permeabilidades finales es mucho menor y mas uniforme, sin
embargo, se estimaron valores altos, esto se debe a que la resolucion de los

manometros no es Optima para este tipo de medidas.
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4 CONCLUSIONES

El montaje experimental que se implementd y el manual operativo disefiado,
servirdn de apoyo a estudiantes que quieran realizar investigaciones que
contemplen desplazamientos de fluidos en medios porosos a condiciones de

presion y temperatura.

La metodologia disefiada le permite a la UIS realizar nuevas investigaciones
para profundizar en estudios de adsorcion en la técnica no convencional
conocida como espumas dispersas. Esta metodologia permite conocer la
forma de disefiar un equipo para lograr estas mediciones, el desarrollo de las
pruebas y el analisis detallado de los resultados necesarios para lograr la
medida de ADGS.

Se comprobé que los surfactantes anionicos como el Petro Step C1 utilizado
en este proyecto son los mejores para disminuir la adsorcién al inyectarlos
en medios porosos. Si este se inyecta por el método de espumas dispersas,
la cantidad adsorbida resulta muy por debajo del promedio de valores de

adsorcion reportados en estudios con inyeccion en bache liquido.

La resolucion de los equipos utilizados en este tipo de estudios debe ser lo
mas alta posible, pues con instrumentos sin certificados de calibracion y con
resoluciones pobres, el valor de incertidumbre obtenido es estrechamente

apreciable.
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5 RECOMENDACIONES

Seredact6 un manual operativo para el montaje experimental realizado. Este
repara en los principios de funcionamiento de cada componente del equipo,
en sus variables operativas y finalmente en la forma de realizar
desplazamientos que involucren salmuera y gas. Es importante revisarlo
detalladamente antes de iniciar cualquier prueba, pues especifica paso a

paso como se realiza un desplazamiento y las operaciones previas a este.

El equipo cuenta con mandmetros digitales a la entrada y salida del
coreholder para poder calcular el diferencial de presion. Sin embargo, su
resolucién no es la mas adecuada para estas medidas. Esto ocasiona
incertidumbre al momento de calcular la permeabilidad. Se puede aumentar
la precision de la medida si se adapta un transmisor de presion diferencial de
alta precision que una las lineas de entrada y la salida del coreholder y arroje

directamente el dato de diferencial de presion calculado.

Siempre es importante tener en cuenta la mineralogia de la muestra a utilizar.
Dependiendo de los minerales detectados y su carga neta, se debe
determinar el tipo de surfactante a utilizar. Si se identifica que el quimico a

inyectar favorece la adsorcién la mejor opcion es cambiar el tratamiento.

Siempre se deben realizar las pruebas de compatibilidad. En caso de
identificar que a la temperatura de yacimiento se van a presentar
precipitados, lo méas indicado es cambiar el quimico a inyectar, pues en

realidad los fluidos del yacimiento no cambian su naturaleza.

Es importante realizar las pruebas para el calculo de permeabilidad usando

tres tasas de inyeccion diferentes como minimo, esto para mejorar el dato de
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permeabilidad calculado al corregir el efecto ocasionado por el diferencial de

presiéon umbral.

En lo posible es importante obtener certificados de calibracion de los equipos
utilizados y su resolucién, con el fin calcular la incertidumbre tipo B, que esta

relacionada con la calibracién instrumental.
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ANEXOS

Anexo A. Materiales utilizados

Surfactante Soluciéon Espumante y Muestra de Arenisca
Salmuera Berea
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Anexo B. Manual Operativo del montaje experimental disefiado

SEGURIDAD Y ELEMENTOS DE PROTECCION PERSONAL

Antes de iniciar con cualquier procedimiento dentro del laboratorio debe tener en

cuenta portar los elementos de proteccion necesarios para la manipulacion de los

equipos Y las sustancias dispuestas dentro del laboratorio. A continuacion, los EPP

con los que debe contar:

v

NN

Botas de Seguridad punta de acero dieléctricas.

Bata antifluido manga larga.

Gafas de Seguridad Industrial.

Guantes de Nitrilo para manipular sustancias quimicas.
Guantes Térmicos Reforzados.

Mascara antigases doble filtro para proteccioén industrial.

NOTA: Tenga en cuenta las fichas técnicas paratodos los equipos y sustancias que

se encuentran dispuestas en el laboratorio, antes de manipular cualquier equipo o

sustancia, se debe revisar cada ficha técnica y conocer los riesgos y precauciones

para tener en cuenta.
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PARTES DEL EQUIPO DE DESPLAZAMIENTO

EQUIPO

DESCRIPCION Y VENTANA
OPERATIVA

CILINDRO DE NITROGENO

El equipo cuenta con un sistema
para inyeccion de gas, por tanto, se
dispone de un cilindro de Nitrogeno
para inyeccion.

Los condiciones y aspectos a tener
en cuenta en el cilindro son los
siguientes:

v" Presion inicial del Cilindro
3000 psig.
Temperatura
medio 54°C.
COMPONENTE Nitrogeno.
MOLAR % 99.9 — 99.999%.
NUMERO CAS 7727-37-9
LIMITES DE EXPOSICION
TLV: Gas asfixiante simple.

<

maxima del

AN NI NN

Verifique que el cilindro este sujeto
de manera segura por la cadena en
el lugar fijo para cilindros.

BOMBA ENERPAC

105

Se dispone de una bomba hidraulica
manual para generar la presién de
confinamiento. Cuando se acciona la
palanca se incrementa la presion del
fluido, imprimiéndole velocidad para
desplazarlo a través de las lineas.
Se recomienda el uso de aceite
mineral como fluido principal.

Tenga en cuenta las siguientes
condiciones operativas:

v" Presion méaxima: 10.000 psi.



v Capacidad de deposito:

327,741 cc.

v" Volumen de aceite util:
327,741 cc.

v' Esfuerzo maximo de

bombeo: 78 libras.

VALVULAS 3 VIAS

El control de flujo se da a través de
valvulas 3 vias marca Parker
Autoclave Engineers. Estas estan
debidamente identificadas para
facilitar la manipulacién del equipo y
el entendimiento de los
procedimientos.

Las condiciones operativas a tener
en cuenta son las siguientes:

v' Maxima Presién: 15000 psi

v' Rango de Temperatura: -
75°C a 350°C

v Altas capacidades de flujo.

MANTA DE CALENTAMIENTO

Para llevar el nucleo de muestra de
roca a la temperatura de yacimiento
se dispone de una manta de
calentamiento. Esta posee un
sistema de cierre flexible (hebillas
ajustables), ya que se puede instalar
y desensamblar de forma facil y
répida por medio de unas correas
gue permiten adaptar la manta al
contorno de la superficie.

Condiciones Operativas

v’ Control de  temperatura
ajustable (300 °C maximo).
Longitud del cable 3 m.
Alimentacion 220 V.
Distribucién de temperatura
uniforme

ANRNIN
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v Instalacion sencilla y rapida.

v' Posee un elemento resistivo
espiral con aislamiento en
silicona

SISTEMA PORTA NUCLEOS

Con la finalidad de almacenar las
muestras de roca y someterlas a las
condiciones de yacimiento se
dispone de un Core Holder de acero
inoxidable 316, con puertos 1/8 NPT
en los cabezotes. Los cabezotes
estan provistos de agujeros para la
llave de ajuste.

Este cuenta con una manga interna
dentro de la cual se ajusta la
muestra. Las lineas que vienen de la
bomba ENERPAC llenan el espacio
libre dentro de la manga y la
encogen, presionando la muestra,
simulando asi la presion de
confinamiento.

Condiciones Operativas:
v’ Soporta presiones de hasta

10000 psi.
v' Temperatura maxima 250°C.

MANOMETROS DIGITALES

El equipo cuenta con mandmetros
digitales marca ASCHCROFT con
especificacion ASME B40.7 en
inyeccion y en produccion, esto con
la finalidad de medir dichas
presiones y calcular el diferencial de
presion causado por el nucleo de
muestra. Estan provistos de baterias
AA para su funcionamiento en su
parte trasera.

Condiciones operativas:
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v' Tamafio de Conexion: Y
NPT.

v' Rango de Presion: Vacio
hasta 10000 psi.

v Incluye 10 unidades de
ingenieria.

v/ Salida de 4 mA.

CUERPO DEL EQUIPO

El cuerpo del equipo permite fijar
todos los componentes que permiten
realizar los desplazamientos.
Cuenta con abrazaderas resistentes
para fijar el cilindro de
desplazamiento y con conexiones
NPT de 1/8 para las lineas de
Confinamiento, inyeccion y
produccion.

Esta provisto de una linea de 1/8”
adaptada como baipas en caso de
ser necesario el aislamiento del
nicleo de muestra dentro del
coreholder.

Cuenta con manometros analogos
que registran presiones de inyeccion
y produccién (méax. 5000 psi, no muy
precisos, solo como medida de
seguridad). También cuenta con un
manometro analogo (max. 5000 psi)
gue permite establecer la presion de
confinamiento.

Las lineas de acero inoxidable
soportan hasta 10000 psi y cuenta
con una linea de drenaje para la
presion de confinamiento.
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CILINDRO DE DESPLAZAMIENTO

Se dispone de un cilindro con pistén
libre en acero inoxidable para alojar
los fluidos que se quieren desplazar.
Tiene unatapa superior por laque se
puede purgar ajustandola.

El pistén libre se mueve cuando se
inyecta agua destilada por la parte
inferior a través de la linea de
inyeccion de 1/8” que esta
conectada directamente a la bomba
de desplazamiento positivo. Al subir
el piston empuja de forma uniforme
el fluido alojado dentro del cilindro.

Condiciones Operativas:

v" Volumen total: 1000 ml.

v" Volumen del pistén: 100 ml

v" Volumen maximo de fluido
recomendado: 850 ml.

v" Presion maxima: 10000 psi

v' Temperatura maxima
recomendada: 250°C.

REGULADOR DE CONTRAPRESION

(BPR)

Con la finalidad de mantener una
presion aguas arriba de la salida de
produccion se cuenta con un
regulador de contrapresion.

Cuando la presion del fluido excede
el punto de ajuste, la valvula se abre
mas para aliviar el exceso de
presion. Entonces se obtiene una
produccion a presion atmosférica y
de manera controlada.

Esta presion se ajusta a través de un
cilindro de aire conectado
directamente al dispositivo a través
de una linea de acero inoxidable de
1/8”, esta linea llega por la parte
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superior. En la parte inferior
izquierda estd conectada la linea
gue llega de produccion, cuando la
presion en esta linea excede la
presion de la linea que llega por la
parte superior, la valvula se abre
para dar paso al fluido producido por
la linea inferior.

Este se puede ajustar a 500 psi de
presion maxima debido a las
condiciones del regulador del
ciindro de aire, que presenta
algunos problemas operativos.

SISTEMA DE RECUPERACION DE
LIQUIDOS

Se disefid un sistema para recuperar
liquidos que se pueden ir en arrastre
en la corriente de gas. Consiste en
dos tubos conceéntricos de vidrio que
se adaptaron para que el gas pase
por el tubo central. El tubo exterior
estara lleno de hielo, de forma que al
pasar el gas su temperatura
disminuya y el liquido se condense.

En su parte inferior se adaptd un
desagule para retirar del tubo exterior
el hielo que se vuelve ligquido y en la
parte superior un tubo conectado
directamente al gasometro, al cual
pasara el gas seco para medir su
velocidad de flujo. Esta provista de
una valvula de teflén adaptada en la
parte inferior, con la finalidad de
recuperar los efluentes
periodicamente.

Condiciones Operativas:

v' Rango de Temperatura -20°C

a 30°C.
v" Presion méaxima: Presion
atmosférica.
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GASOMETRO

Para saber el caudal de flujo del gas
ala salida del sistema se cuenta con
un gasémetro de camara humeda
(wet test meter).

Estd compuesto por un tambor
interno hueco de varios
compartimentos que puede girar
libremente y que previamente se ha
llenado de agua. El paso del gas a
través de él hace que el agua pase
de un compartimento para llenar otro
a medida que este hace girar el
tambor. El volumen de cada
compartimento es conocido por lo
que la medida del giro del tambor es
una medida de la cantidad del gas
que pasa.

En la parte izquierda tiene una
camaracon un nivel que indica hasta
donde se debe llenar con agua. En
Su parte superior esta constituido por
otro nivel que indica si el gasémetro
estd completamente horizontal,
también tiene un termdmetro que
indica la temperatura de entrada del
gas y de un sistema para calcular la
presion por diferencia de altura. Una
aguja que gira en el sentido de las
manecillas del reloj permite
contabilizar la cantidad de gas que
pasa cada determinado tiempo y 3
agujas de menor tamafio indican la
cantidad de gas acumulado que ha
pasado a través de él.

Condiciones Operativas

v" Presiéon de Trabajo: Presion
atmosférica.
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v Rango de Temperaturas: 10-
50°C.

Unidades: Litros por minuto.
Unidades acumuladas: Litros.
Maximo Caudal acumulado:
3000 Litros.

ANENEN

BOMBA GILSON

Se instal6 una bomba de
desplazamiento  positivo  marca
Gilson Ref. 305 para inyectar los
liquidos de interés al medio poroso.
Tiene la capacidad de inyectar atasa
constante, a presion constante y
permite definir restricciones de
maxima presion y maximo caudal
para trabajar de forma mas segura.

La bomba debe acumular la presién
suficiente para vencer la que se
configura en el Regulador de
Contrapresion y aun asi mantener el
caudal constante. Se recomienda
utilizar agua destilada como fluido de
inyeccion.  Siempre se  debe
asegurar que la bomba no succione
aire, para  evitar el mal
funcionamiento, por tanto, siempre
se debe purgar por el conector
superior. El cable de alimentacion
siempre debe estar conectado a una
toma de corriente con conexién a
tierra.

Ventana Operativa:

v' Rango de Caudales:
0,001-20 ml/min.

v' Maxima  Presion:
8700 psi.

Con la finalidad de mantener la
presion de inyeccion del fluido, se
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CILINDRO DE AIRE

T LIRS

conecta una linea que alimenta al
regulador de contrapresion y le
imprime una presién que debe ser
vencida por la bomba de
desplazamiento positivo.

Esta presiéon se configura a través
del cilindro de aire, cuando la bomba
sobrepasa la presion que indica el
manometro del cilindro el fluido
podrd  producirse a  presion
atmosférica.

Para este cilindro las siguientes
variables operativas recomendadas
son:

Presién Maxima por configurar: 500

psi
Temperatura maxima: 30°C.

REGULADORES DE PRESION

Los reguladores SR4  estan
disefiados para aplicaciones de
servicio pesado y para cilindros
grandes, son ideales para pruebas
de recipientes a presion, estan
hechos de latén.

Estos reguladores cuentan con un
manémetro de alta presion, que va
conectado directamente al cilindro y
lee la presion en su interior. El otro
manometro lee la presion ala cual se
estd inyectando el gas, esto
dependiendo de que tanto se abra
su valvula.

Ventana de operacion

v" Presion maxima: 4500 psi.
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CONDICIONES INICIALES DEL EQUIPO

El equipo cuenta con un sistema que permite inyeccion de gas e inyeccion de liquido

a condiciones de Presion y Temperatura; sin embargo, al iniciar con el desarrollo de

pruebas de desplazamiento, la configuracion del equipo debe ser la siguiente:
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PROCEDIMIENTOS PARA PREPARAR EL EQUIPO DE DESPLAZAMIENTO

Antes de iniciar con la ejecucion de procedimientos para desplazar fluidos en el
equipo, se deben efectuar operaciones previas que garanticen el correcto
funcionamiento de cada uno de los componentes de este. A continuacion, se

describen cada una de las actividades preparatorias que se deben ejecutar:
Prediccion de efluentes

Se deben realizar los respectivos calculos previo a iniciar los desplazamientos con
la finalidad de conocer los volimenes que se esperan recuperar y la cantidad a
inyectar. Se debe hacer una revision de los antecedentes de la investigacion con la
finalidad de conocer la cantidad de volumenes porosos de fluido de interés, que se
han inyectado en estudios del mismo tipo. Conociendo el volumen poroso de la
muestra y apoyandose en la revision bibliografica se puede calcular el volumen total

de fluido a desplazar.

Después de calcular el volumen total a inyectar, habiendo definido las velocidades
de inyeccién, se puede definir el tiempo estimado de inyeccion con la bomba y los
recipientes adecuados para colocar en el efluente. Es importante tener en cuenta
qgue se deben escoger recipientes que faciliten la recuperacion de volumenes de

manera precisay en su totalidad.
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IDENTIFICACION Y PREPARACION DE VALVULAS
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PRUEBA DE SOBREPRESION DEL EQUIPO

Antes de iniciar a desplazar fluidos, se debe asegurar que el equipo no presenta
ningun tipo de fugas, especialmente cuando se quiere manejar gas a alta presion.
En ese contexto, esta prueba se realiza inyectando Nitrogeno a 3 presiones
diferentes. Para el montaje experimental realizado la presién méxima permitida en
el cilindro de aire es de 500 psi, entonces se debe probar el equipo de manera que
se simule una presion baja, una presion media y una presion alta que debe ser

mayor a la maxima permitida.

Repita el procedimiento
para 400 y 600 psi

118



CALCULAR VOLUMENES MUERTOS

Cuando se finaliza el desplazamiento de un liquido, las lineas quedan llenas de
éste. Al iniciar a desplazar otro fluido, el efluente inmediatamente comenzara a
producir el anterior, entonces, se debe conocer el volumen de fluido que quedo
atrapado en el tubing, para saber el momento exacto en que inicia la produccion del
gue se esté inyectando. En este contexto es importante conocer el volumen total de

las lineas que componen el equipo de la siguiente manera:

'$ E]

: <

Mida el tubing restante que
va desde la salida del Core
Holder hasta el BPR, sin
incluir el By-pass. Calcule el

volumen con la distancia

total y el diametro del tubing
(1/8”). NOTA: Volumen

muerto total: 17,932 cc.

7
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PREPARAR FORMATOS DE REGISTRO DE DATOS

Cuando serealizan desplazamientos siempre se mide el cambio en la permeabilidad
inicial de la muestra con la finalidad de calcular el dafio final ya sea positivo o
negativo. Para calcular esta permeabilidad se utiliza la ley de Darcy, la cual involucra
una caida de presion, un caudal, el area de seccion transversal y la longitud del
ndcleo. Esta permeabilidad se corrige a través de gréficas generadas a partir de
tablas de datos, por lo que es necesario tomar datos en intervalos de tiempo
determinados. Para esto se cuenta con el formato FO30 (Ver Anexos), en el cual se

pueden registrar los siguientes datos:

Tiempo.

Temperatura.

Presién de Inyeccidn.
Presion de Produccion.
Delta de Presion.

Presion de Confinamiento.
Contrapresion.

Volumen Desplazado.
Caudal.

NS N N N N N R NN

Se recomienda tomar datos cada 2 minutos, pero si se desea mas precision se

puede elegir un intervalo de tiempo mas corto.
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DESCARGA DEL CILINDRO DE DESPLAZAMIENTO

Cuando se realiza inyeccion de liquidos, por lo general queda liquido en el cilindro
de desplazamiento y el piston en la parte superior. Es importante tener en cuenta

qgue el piston no debe llegar al tope del cilindro, con la finalidad de proteger su

integridad. Es importante descargar el cilindro y bajar el piston al fondo de este.

Cologue nuevamente

la tap
unci

para bajar el pistén




CARGA DEL CILINDRO DE DESPLAZAMIENTO

El equipo cuenta con un cilindro de desplazamiento con piston libre en el cual se
carga el liquido que se desea desplazar. Este cuenta con una capacidad de albergar
900 ml de liquido a tope, pero se recomienda cargar con 850 | como maximo, pues

cuando la tapa del cilindro se coloca, esta desaloja una parte.

Llene el cilindro con el

fluido, coloque la tapay

montelo.
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PRUEBA DE TASA DE LA BOMBA DE INYECCION

Se cuenta con una bomba de desplazamiento positivo marca GILSON Ref. 305 para
inyectar liquidos al medio poroso. Es importante, previo a darle uso en
desplazamientos, probar si mantiene la tasa de inyeccidén constante, pues la
velocidad de inyeccion es un parametro que no puede variar para evitar
incertidumbre en las medidas experimentales. A continuacion, la prueba de tasa

para la bomba:

0o
OO0
Do0)
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Se busca probar que la bomba inyecte a tasa constante, por tanto, se debe medir el

caudal inyectado en un intervalo de tiempo a una tasa definida.

\

* En el tablero de control, configure la bomba para que inyecte a
caudal constante.

* En un recipiente aforado de alta presicion mida el volumen en
intervalos de tiempo deteriminados.

» Con el tiempo y el volumen recogido determine si la bomba esta
inyectando a un caudal constante.

- C-K-C

4
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LLENADO Y NIVELACION DEL GASOMETRO

Con la finalidad de medir la velocidad de flujo de gas se cuenta con un gasometro
tipo camara humeda. Este debe llenarse con agua hasta un determinado volumen

y cuenta con una burbuja de nivel para lograr una posicion totalmente horizontal,

esto a través de soportes inferiores ajustables.

Con el gasOGmetro en
posicién totalmente
horizontal, vierta agua
hasta que el menisco
formado esté sobre la
punta del nivel como
muestra la imagen vy

vuelva a colocar la tapa.
L J
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AJUSTE DE LA TRAMPA DE LIQUIDO

El principio de funcionamiento de la trampa disefiada es disminuir la temperatura
del gas con la finalidad de recuperar posibles gotas de liquido que vayan dispersas.
Teniendo en cuenta este principio se debe agregar hielo a la trampa previo a iniciar
los desplazamientos, ademas de un recipiente para recoger el hielo que se vuelve

liquido.
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CONFIGURACION DE LOS MANOMETROS

Los manometros son digitales y funcionan con baterias AA. Como la lectura de
presion no puede ser interrumpida, es importante que las baterias estén bien
cargadas para que los manémetros no se apaguen en ninglin momento. También,

se deben configurar de forma que estén en ceros.

Cada manometro

tiene un botén de

Encienda los )
encendido, en el

manometros .
mismo lugar el

botdn de apagado.
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MONTAJE DEL PLUG DE ROCA EN EL COREHOLDER

En este punto es importante contar con una muestra 100% saturada con salmuera,

con la finalidad de llevarla condiciones de Swirr.

Inserte el nldcleo dentro

del core holder

Instale los cabezotes

de inyeccion

Instale los

tornillos

S con una | de iny

, que indican el orde
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INSTALACION DEL COREHOLDER

En este punto se cuenta con una manta de calentamiento para envolver el porta

nucleos.

/\/

Envuelva el

coreholder con la

manta

Lleve el coreholder
envuelto al equipo y

ajuste los acoples

f\/

NOTA: La manga

indica el orden de

) inyeccion y produccion
para lograr su correcta

Ajuste los acoples de

inyeccién y produccion

instalacion.
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PROCEDIMIENTO PARA APLICAR PRESION DE CONFINAMIENTO

Con la finalidad de llevar la muestra a presiones representativas de yacimiento, el
equipo dispone de un sistema para confinar. Este esta compuesto por una bomba
ENERPAC, linea acoplada a la parte inferior del coreholder, manémetro analogo
para lectura de presion de confinamiento y una valvula para drenaje y alivio de

presion. El procedimiento para confinar es el siguiente:

* Verifigue que el conector superior del coreholder este suelto y que
V.3. este abierta.

* Inyecte aceite mineral con la bomba ENERPAC hasta purgar por la
parte superior del Coreholder.

N\

* Ajuste el acople superior por completo, verifigue que no haya fugas.

N
» Continle inyectando aceite mineral hasta purgar en drenaje de

J confinamiento.
J

-
» Cierre V.3. y continle bombeando verificando continuamento la

lectura en el manémetro de confinamiento.

« Bombeé manualmente hasta la presion de confinamiento deseada.

oD
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PROCEDIMIENTO PARA AJUSTAR TEMPERATURA

Para llevar la muestra a la temperatura de Yacimiento durante una prueba de
desplazamiento, el equipo cuenta con una manta de Calentamiento ajustable con
un rango de temperatura entre 50 y 300°C. Es muy importante evitar el exceso de
humedad y verificar la integridad del cable de la manta, pues la instalacion eléctrica

debe ser trifasica a 220 V.

» Conecte la manga de calentamiento a una fuente de 220 V.

* Ajuste la perilla circular de la manga a la temperatura de
yacimiento que desea simular.

« Con ayuda de un termometro verifiqgue la temperatura.

* Al aumentar la temperatura, la presion de confinamiento
aumentara, entonces es importante desalojar aceite mineral al

/ drenaje de confinamiento con V.3. )

\

* Purgue con V.3. constantemente hasta que la presion de
confinamiento se estabilice, en ese punto la temperatura también
sera estable.
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PROCEDIMIENTO PARA LLEVAR LA MUESTRA A Swirr

Se busca obtener una muestra que permita simular lo mejor posible las condiciones
de yacimiento, para esto se debe llevar la muestra a condiciones de Saturaciéon de
aguairreducible. El equipo cuenta con un sistema para inyeccion de gas que permite

desalojar la salmuera de la muestra que previamente fue saturada 100% con esta.

Abrir valvulas V.5.,V.8. y
V.10.

 [CILINDROS)

VPC

Abrir completamente la vélvula
principal del cilindro (VPC) de
nitrégeno y la vélvula del regulador
(VPR) lenta y controladamente. (NOTA
2)
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Monitorear la trampa de liquido

cuando se supere la presion del

BPR y recolectar el efluente.
(NOTA 3).
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NOTA 1: La configuracién de la presion en el BPR se realiza abriendo la valvula del
regulador del cilindro de aire de manera controlada, esto hasta que el manémetro

del regulador indique la presion deseada en el BPR (méax. 500 psi).

NOTA 2: Se debe abrir lenta y controladamente la valvula del regulador del cilindro
de Nitrégeno de manera que se puede registrar con un cronémetro el tiempo de
vuelta en el gasémetro, esto con la finalidad de calcular la velocidad de inyeccion
del gas. Cuanto mas se abra la valvula del regulador mayor sera la velocidad de

inyeccion del gas.

NOTA 3: Se dispone de un gasémetro (Wet Test Meter) para medir la velocidad de
flujo del gas, esto permite cuantificar y controlar la cantidad de gas que se va a
inyectar; esto depende directamente de las variables operativas que se definan para

la prueba que se va arealizar y de la cantidad de gas existente en el laboratorio.

NOTA 4: Para cuantificar el volumen de liquido recuperado se debe disponer de
recipientes aforados de alta precision. De no ser asi, se puede tomar un recipiente,
conocer su peso seco, su peso con liquido recolectado y calcular la diferencia;
finalmente calcular su densidad y de esta manera conocer el volumen de liquido

recuperado.

NOTA 5: Para calcular la Saturacién de agua irreducible se realiza la diferencia
entre el Volumen poroso y el volumen de salmuera recuperado, de manera que se
conozca el volumen de agua que quedo contenido dentro de la muestra para usarlo

en la siguiente ecuacion:

. Vwen la muestra
Swirr = * 100
Vp de la muestra
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PROCEDIMIENTO PARA DESPLAZAR LIQUIDO

El equipo esta configurado de manera tal que permite desplazar liquido. En este
punto es importante tener en cuenta que se va a desplazar un liquido, el cual debe
ser cargado previamente en el cilindro de desplazamiento como se indica en las
actividades preparatorias, cada vez que se quiera cambiar el fluido de inyeccién se

debe repetir el procedimiento de carga como se indic6 con anterioridad.

N
* Verifique que todas las valvulas se encuentren cerradas y el sistema

este despresurizado (excepto confinamiento).
/

» Abra completamente la valvula del cilindro de aire conectado al BPR)
y posteriormente la valvula del regulador de este hasta que el
manometro indique la presién de inyeccion de la prueba que se
desea (Méx. 500 psi). )

~
» Configure la velocidad de la bomba de desplazamiento sin ponerla
en funcionamiento.

/

N
» Suelte el conector que va ajustado al coreholder en la entrada de
) inyeccion.

J

» Abra las vélvulas V.1., V.5. y V.8. y ponga en funcionamiento la)
bomba de desplazamiento hasta purgar por el conector de
inyeccion. )

 Abra la valvula V.10 y ajuste el conector de inyeccion al coreholder,
monitoree la presién en los manometros hasta que llegue a la
presion configurada en el BPR, en este momento debe iniciar la
produccion.
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* Se debe iniciar a contabilizar el tiempo de produccion en el
momento exacto en que inicia la produccion en el efluente.

J

* Monitoree la presion en los mandmetros y registrela en intervalos\
de tiempo definidos (Recomendacion: cada 2 minutos, Ver formato
F030). |

» Cuando la diferencia entre la presion de entrada y de salida sez;
constante, contabilice entre 5 y 10 Volumenes porosos registrando
los datos y suspenda la inyeccion. |

~

* Con los datos consignados en el Formato FO30 construya los
graficos de permeabilidad para conocer su valor.

J

. R

* Recuerde que dentro de las lineas queda un volumen del liquido
que se desplazo, si desea inyectar otro tratamiento debe tener en
cuenta que primero debe desplazar ese volumen muerto. |

~
» Despresurice el sistema.

NOTA: La suspension de la inyeccion depende del tipo de desplazamiento que se

esté realizando y de los fendmenos que se deseen experimentar. El procedimiento

consignado y descrito en este item da a entender la manera de inyectar liquidos a

condiciones de presion y temperatura de yacimiento hasta que se tienen datos

suficientes

para calcular la permeabilidad de la roca. Después de conocer la

permeabilidad en la roca, se procede a inyectar tratamientos quimicos siguiendo el

mismo procedimiento (sin despresurizar el sistema) y se recalcula la permeabilidad

para conocer el dafio. Al final de todos los desplazamientos se debe despresurizar

el sistema.
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PROCEDIMIENTO PARA DESPLAZAR GAS

El equipo cuenta con un sistema para inyeccion de gas. Este cuenta con un
gasometro a la salida del efluente provisto con una camara hiumeda que permite
medir la velocidad con la que se esta inyectando el gas. Si se va a desplazar gas
por primera vez tenga en cuenta que el sistema debe estar despresurizado y sin

fluido en las lineas, pero si se va a inyectar después de un liquido inyéctelo a las

condiciones de la prueba.

’ Abrir valvulas V.5., V.8. y V.10.

Inyecte los volimenes porosos de
gas calculados para la prueba.
(Ver NOTA 2).

/\_/
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NOTA 1: Se debe abrir lenta y controladamente la valvula del regulador del cilindro
de Nitrégeno de manera que se puede registrar con un cronémetro el tiempo de
vuelta en el gasometro, esto con la finalidad de calcular la velocidad de inyeccion
del gas. Cuanto mas se abra la valvula del regulador mayor sera la velocidad de

inyeccion del gas.

NOTA 2: Los volumenes porosos de gas inyectados se deben calcular llevando el
caudal de gas medido en el gasometro, a las condiciones de presion de
confinamiento y temperatura de la prueba, para después hacer la relacion con el

volumen poroso de la muestra.
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PROCEDIMIENTO PARA DESPLAZAR LIQUIDO Y GAS SIMULTANEAMENTE

Basicamente este procedimiento se utiliza en pruebas especiales, en las que se

necesite enviar un liquido disperso en la corriente de gas.

* Verifique que todas las valvulas se encuentren cerradas y el sistema
este despresurizado (excepto confinamiento).

» Abra completamente la valvula del cilindro de aire conectado al BPR
y posteriormente la valvula del regulador de este hasta que el
manometro indique la presion de inyeccion de la prueba que se
desea (Méx. 500 psi).

» Configure la velocidad de la bomba de desplazamiento sin ponerla
en funcionamiento.

<
» Suelte el conector que va ajustado al coreholder en la entrada de

) inyeccion.
-

» Abra las valvulas V.1., V.5. y V.8. y ponga en funcionamiento la
bomba de desplazamiento hasta purgar por el conector de inyeccion

» Abra la vélvula principal del cilindro de Nitrégeno completamente,\
posterirormente abra la valvula del regulador hasta igualar la presién
0 configurada en el BPR.

 Abra la vélvula V.10 y ajuste el conector de inyeccion al coreholder,
monitoree la presion en los manometros hasta que llegue a la
presion configurada en el BPR, en este momento debe iniciar la
produccion
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» Abra la valvula V.5. Si el gasometro no indica paso de fluido, es
porque la presion no es suficiente para superar el BPR, por tanto
se debe abrir méas la valvula del regulador.

» Se debe iniciar a contabilizar el tiempo de produccion en el
momento exacto en que inicia la produccién en el efluente

» Monitoree la velocidad de vuelta en el gasometro para ajustar la
veolcidad del gas a las condiciones calculadas previamente, esto
con la vélvula del regulador.

. . , . . A

* Monitoree la presion en los manometros y registrela en intervalos
de tiempo definidos (Recomendacién: cada 2 minutos, Ver formato
F030). )

~

» Cuando la diferencia entre la presion de entrada y de salida sea
constante, contabilice entre 5 y 10 Volumenes porosos registrando
los datos y suspenda la inyeccion.

\

* Con los datos consignados en el Formato FO30 construya los
graficos de permeabilidad para conocer su valor.

~

* Recuerde que dentro de las lineas queda un volumen del liquido
que se desplazo, si desea inyectar otro tratamiento debe tener en
cuenta que primero debe desplazar ese volumen muerto.

» Despresurice el sistema.
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DESMONTAJE DE LA MUESTRA'Y LIMPIEZA DEL EQUIPO

Cuando se finalizan los desplazamientos es importante limpiar las lineas y todas las

partes que componen el equipo. En ocasiones se inyectan tratamientos que

producen incrustaciones y pueden contaminar otros desplazamientos, produciendo

incertidumbre al momento de realizar las mediciones.

N

v

* Cierre la perilla de control de temperatura de la manta de

calentamiento y desconéctela. Espere hasta que el sistema
disminuya su temperatura.

* Con las lineas de inyeccion y produccion despresurizadas, abra la

valvula V.3. para aliviar la presion en el porta nucleos por la linea de
drenaje de confinamiento.

» Suelte los conectores superior e inferior del porta nucleos y los de

inyeccion y produccion.

- Baje el Core Holder, tenga presente que tiene parte de aceite)

mineral, por tanto, debe tener un recipiente para desalojarlo.
Desenvuelva la manta.

» Suelte parcialmente los cabezotes del Core Holder, suelte por

\

completo los tornillos de inyeccion y produccién y termine de soltar
los cabezotes. Esto en un lugar apto para la limpieza de los
accesorios.

* De manera cuidadosa, empuje el nacleo de muestra fuera del cuerpo

del Core Holder y almacenelo en una Tara para evitar contaminacion.

* Lave todos los accesorios del Core Holder, estos presentaran

guemaduras debido a las altas temperaturas a las que se exponen,
pero con un adecuado lavado estas manchas desapareceran.
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» Cargue el cilindro de desplazamiento con agua destilada siguiendo
el procedimiento descrito en el manual.

» Configure la Bomba de desplazamiento para inyecciébn a una
velocidad media (Recomendacion 3 ml/min) sin ponerla en
funcionamiento.

* Verifique que todas las vélvulas se encuentren cerradas y abra V.6,
V.7 y V.9. Esto para inyectar agua destilada a través del baipés.

N
* Ponga la bomba en funcionamiento e inyecte agua destilada por 1

hora, recolectando el efluente.
J

~

» Oprima Stop en la bomba, apaguela y termine la inyeccion.

* Vuelva a instalar el Core Holder, pero sin manta de calentamiento,
limpie el lugar de trabajo y organicelo adecuadamente.
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Anexo C. Resultados de la prueba de DRX
e Perfil DRX de la muestra 19131001 correspondiente a Arenisca Berea
Nugger

- | 1313100
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N
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Il‘ ‘ _ﬂ# 1 I J. L. AA JI
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ZTheta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1,54060

e Ajuste de los picos del mineral Quartz 65-0466, correspondiente a la
presencia de Cuarzo en la muestra
g | Te13100]
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e Identificacion de la Caolinita dentro del perfil de la Berea Nugger
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] 19131001
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Ajuste de la moscovita al difractograma de la muestra Berea Nugger
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Anexo D. Tablas de céalculo de laincertidumbre
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e Componentes de incertidumbre tipo (A) a 1,5 cc/min en Kabs

Magnitud Fuente de Incertidumbre Valor Estimado
de Entrada
Pi : . 0,07855452 (psi)
Py Incertidumbre tipo A 0.07741317 (psi)

e Componentes de incertidumbre tipo (A) a 2 cc/min en Kabs

Magnitud Fuente de Incertidumbre Valor Estimado
de Entrada
P; _ _ 0,072201952 (psi)
Po Incertidumbre tipo A 0,071665624 (psi)

e Componentes de incertidumbre tipo (A) a 1 cc/min en Kefe

Magnitud

Fuente de Incertidumbre Valor Estimado
de Entrada
Pi . . 0,079662751 (psi)
Py Incertidumbre tipo A 0.096076892 (psi)

e Componentes de incertidumbre tipo (A) a 1,5 cc/min en Kefe

Magpnitud Fuente de Incertidumbre Valor Estimado
de Entrada
Pi . . 0,083333333 (psi)
Py Incertidumbre tipo A 0.075757576 (psi)

e Componentes de incertidumbre tipo (A) a 2 cc/min en Kefe

Magnitud Fuente de Incertidumbre Valor Estimado
de Entrada
P, _ _ 0,12489996 (psi)
Py Incertidumbre tipo A 0,11944315 (psi)

e Coeficientes de sensibilidad para las componentes de incertidumbre

tipo A de la presion en Kabs

0 Mesurando Modelo Coeficiente de valor
Evaluado matematico Sensibilidad
245« Q * u* L 0K 245 % Q * u x|
1 K _ H5xQxp 2 Qrprl 69113
cc/min (Pi—Pp)xA  0Pi (Pi — Pp)?
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6AP_245*Q*;1*I

_ 126,911
oPp _ (Pi— Pp)? oS
0K 245+ Qxpxl 48.0291
1,5 K K_245*Q*#*L oPi  (Pi—Pp)? o
. = T OAP 245 % Q * u * 1
cc/min (Pi — Pp) * A _ A5 0xp 48,0291
dPp __ (Pi— Pp)?
oK 245 % Q x p * 1
K = _ -42,2820
2 k= 2Rl Gp T T (P ppy? ’
. Pi—Pp)*A QAP 245 xQ*px1
cc/min ( P) — Qx4 42,2820

0Pp  (Pi — Pp)?

e Coeficientes de sensibilidad para las componentes de incertidumbre

tipo A de la presion en Kefe

0 Mesurando Modelo Coeficiente de valor
Evaluado matematico Sensibilidad
oK _ _245xQxi+l - o) 1900
1 K o A5 QxpsL gpi (Pi-Pp)2 T
i - P OAP 245 Q *u * 1
cc/min (Pi — Pp) * A _ . Q*pu 30,1990
doPp (Pi — Pp)?
oK _ 25 xQrpxl 21,0288
1,5 K P A oPi ~  (Pi—Pp)? 7
i - P O0AP 245 l
cc/min (Pi—Pp) A B rQrrrl ) hoss
doPp (Pi — Pp)?
0K 245« Q * u*1
K - _ _
2 K= 245 % Q *x u * L 3Pi (Pi — Pp)? 13,0734
i Pi—Pp)* A OAP 245+« Q xu =1
cc/min ( ) 3 Qxu 13.0734

oPp  (Pi — Pp)?
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Anexo E Procedimiento para calcular la incertidumbre de medida

Especificacion del Mesurando

El dafio ocasionado por la inyeccion de surfactante depende de la permeabilidad,

por lo que el mesurando utilizado fue la permeabilidad.

Identificar las fuentes de incertidumbre

La fuente hace referencia a la definicibn misma del mesurando. Se define a partir

de un modelo matematico.

Calcular cada componente de la incertidumbre

El componente permite definir en qué cantidad afecta cada fuente a la incertidumbre
de la medida realizada. Existen dos tipos de evaluacion de incertidumbre. La
evaluacion tipo A obtiene la incertidumbre a partir de una dispersion de los datos
obtenidos de observaciones repetidas bajo condiciones de medida constantes.

Para este caso el mejor estimado de la componente de una fuente de incertidumbre

es la media aritmética g de las magnitudes obtenidas de diferentes observaciones
(qk).

n
1
7=5 0,k
n
k=1
En el caso del célculo de permeabilidad gk se refiere a los datos de presion
obtenidos en las pruebas. La medida de adsorcion dinamica es diferente, pues los
datos usados en su calculo no varian en un rango especifico, es decir, no tienen
comportamiento lineal entonces no existe componente tipo A de incertidumbre.

Las observaciones de los datos obtenidos tienen variaciones aleatorias, presentan

una dispersion de datos o desviacion estandar y esta dada por:
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1 n
S(ak) = |—= ) (@~ )
j=1

Finalmente, la desviacion estandar de la media de los datos se conoce como

componente de incertidumbre tipo A y se define asi:

sy = [P0 st
q) = n - \/ﬁ

La incertidumbre tipo B no contempla datos obtenidos de observaciones repetidas.

Esta se establece a través de informacion cientifica basada en toda la informacion
disponible ya sea en datos de otros estudios 0 en textos asociados acerca de la
variabilidad posible de la fuente de incertidumbre. Su calculo se realiza a través de
distribuciones de probabilidad (normal, rectangular, triangular, tstudent, entre otras).
Este tipo de incertidumbre si puede ser aplicado a la medida de la adsorcion
dinamica, pues se cuenta con valores de esta reportados en la literatura. Sin
embargo, estos valores deben estar reportados a condiciones de medida
equivalentes. Los estudios de adsorcion dinamica con el tensoactivo disperso son
recientes, razon por la cual, en la literatura estudiada, se encontraron medidas de
adsorcion dindmica a condiciones de presion y temperatura mas altas, por lo que
no se pudo estimar la incertidumbre tipo B asociada a la medida obtenida en el

desarrollo de este proyecto.

Los certificados de calibracion y la resolucién de los equipos son otra fuente de
incertidumbre tipo B. En el caso de los equipos usados para el montaje
experimental, no contaban con estos certificados, por lo que esta incertidumbre no

se pudo asociar al desarrollo experimental.

Calcular la incertidumbre combinada

Todas las componentes calculadas aportan a la incertidumbre final. Se deben tener

en cuenta todas las magnitudes que contribuyen al resultado final.
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Teniendo en cuenta el desarrollo en serie de Taylor de primer orden en torno al valor
esperado, gracias a las propiedades de la varianza se puede obtener la ley de

propagacion de incertidumbres.

=S eSS Lo

i=1 j=i+1

u§<qk>—2[cu<ql>]2+zz Z culau(a;)r(a:, ;)

i=1 j=i+1

Los términos c;, ¢j se refieren al peso que supone cada una de las magnitudes en el
resultado final de incertidumbre (coeficientes de sensibilidad). ElI segundo término
correlaciona la influencia de unas magnitudes sobre otras a través de la covarianza.
Si las magnitudes de entrada son independientes puede simplificarse la ecuacién,
desapareciendo el segundo término.

Los coeficientes de sensibilidad se obtienen derivando parcialmente el modelo
matematico del mesurando con respecto a cada una de las magnitudes que aporten
incertidumbre en el desarrollo de los ensayos para el caso de magnitudes

independientes entre si.
af
a(x;)
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Anexo F. Resultados de la prueba de compatibilidad de Fluidos

e Resultados compatibilidad de Surfactante/Salmuera a 90°C en una proporcion de 25/75 en volumen

FECHA 2019/04/24 PROYECTO Tesis Adsorcion
MUESTRA POZO t0 8:59 | OBSERVACIONES | COMENTARIOS
Petro Step C1 %Rompimiento fases | No se observa
%Emulsion| 100%
CRUDO SALMUERA Aspecto solucion| Transparente
5000 ppm KCI Interfase | No se observa
Detergencia| Buena
« Turbidez | Baja
PROPORCION 25:75 Precipitado NIIJ\IGUNO Se formo espuma
t1 (30 min) 9:29 | OBSERVACIONES | COMENTARIOS | t2 (1 hora) ’ 9:59 | OBSERVACIONES | COMENTARIOS
%Rompimiento fases | No se observa %Rompimiento fases | No se observa
%Emulsién | 100% %Emulsién| 100%
Aspecto solucion | Transparente Aspecto solucién| Transparente
Interfase | No se observa Interfase | No se observa
Detergencia| Buena Detergencia| Buena
Turbidez | Baja Turbidez | Baja
Precipitado| NINGUNO Precipitado| NINGUNO

t3 (2 horas) | 10:59

OBSERVACIONES

COMENTARIOS

t4 (4 horas) \ 12:59

OBSERVACIONES

COMENTARIOS

%Rompimiento fases

No se observa

%Rompimiento fases

No se observa

%Emulsion | 100% %Emulsion| 100%
Aspecto solucion | Transparente Aspecto solucion| Transparente
Interfase | No se observa Interfase | No se observa
Detergencia| Buena Detergencia| Buena
Turbidez | Baja Turbidez | Baja
Precipitado| NINGUNO Precipitado| NINGUNO
t5 (6 horas) \ 14:59 | OBSERVACIONES | COMENTARIOS | t6 (24 horas) \ 8:59 | OBSERVACIONES | COMENTARIOS

%Rompimiento fases

No se observa

%Rompimiento fases

No se observa
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%Emulsion

100%

Aspecto solucion

Transparente

Interfase

No se observa

Detergencia

Buena

Turbidez

Baja

Precipitado

NINGUNO

%Emulsion

100%

Aspecto solucion

Transparente

Interfase

No se observa

Detergencia

Buena

Turbidez

Baja

Precipitado

NINGUNO

No se presentaron
precipitados a la
temperatura de
prueba, por lo que
se determiné
compatibilidad.

e Resultados compatibilidad de Surfactante/Salmuera a 90°C en una proporcion

de 50/50 en volumen

FECHA \ 2019/04/24 PROYECTO Tesis Adsorcion
MUESTRA POZO t0 9:03 | OBSERVACIONES | COMENTARIOS
Petro Step C1 %Rompimiento fases | No se observa
%Emulsion| 100%
CRUDO SALMUERA Aspecto solucion| Transparente
5000 ppm Interfase | No se observa
Detergencia| Buena
, Turbidez | Baja
PROPORCION 50:50 Precipitado NIIJ\IGUNO Se formé espuma
t1 (30 min) 9:33 | OBSERVACIONES | COMENTARIOS | t2 (1 hora) \ 10:03 | OBSERVACIONES | COMENTARIOS
%Rompimiento fases | No se observa %Rompimiento fases | No se observa
%Emulsién | 100% %Emulsion| 100%
Aspecto solucion | Transparente Aspecto solucion| Transparente
Interfase | No se observa Interfase | No se observa
Detergencia| Buena Detergencia| Buena
Turbidez | Baja Turbidez | Baja
Precipitado | NINGUNO Precipitado| NINGUNO

t3 (2 horas) \ 11:03

OBSERVACIONES

COMENTARIOS

t4 (4 horas) \ 13:03

OBSERVACIONES

COMENTARIOS

%Rompimiento fases

No se observa

%Emulsion

100%

Aspecto solucion

Transparente

%Rompimiento fases

No se observa

%Emulsion

100%

Aspecto solucion

Transparente
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Interfase | No se observa Interfase | No se observa
Detergencia| Buena Detergencia| Buena
Turbidez | Baja Turbidez | Baja
Precipitado| NINGUNO Precipitado| NINGUNO

t5 (6 horas) | 15:03

OBSERVACIONES

COMENTARIOS

t6 (24 horas) | 9:03

OBSERVACIONES

COMENTARIOS

%Rompimiento fases

No se observa

%Rompimiento fases

No se observa

%Emulsion | 100% %Emulsion| 100%
Aspecto solucién | Transparente Aspecto solucién| Transparente glr%c?p?ta%fsen;arcig
Interfa;e No se observa Interfa;e No se observa temperatura de
Detergencia | Buena Detergencia| Buena prueba, por lo que
Turbidez | Baja Turbidez | Baja se determiné
Precipitado | NINGUNO Precipitado | NINGUNO compatibilidad.

e Resultados compatibilidad de Surfactante/Salmuera a 90°C en una proporcion

de 75/25 en volumen

FECHA \ 2019/04/24 PROYECTO Tesis Adsorcion
MUESTRA POZO t0 9:08 | OBSERVACIONES | COMENTARIOS
Petro Step C1 %Rompimiento fases | No se observa
%Emulsion| 100%
CRUDO SALMUERA Aspecto solucion| Transparente
5000 ppm Interfase | No se observa
Detergencia| Buena
- _ Turbidez | Baja
PROPORCION 79:25 Precipitado NIIJ\IGUNO Se formé espuma
t1 (30 min) 9:38 | OBSERVACIONES | COMENTARIOS | t2(1hora) ] 10:08 | OBSERVACIONES | COMENTARIOS
%Rompimiento fases | No se observa %Rompimiento fases | No se observa
%Emulsion | 100% %Emulsion| 100%
Aspecto solucion | Transparente Aspecto solucién| Transparente
Interfase | No se observa Interfase | No se observa
Detergencia| Buena Detergencia| Buena

154




Turbidez | Baja Turbidez | Baja
Precipitado | NINGUNO Precipitado | NINGUNO
t3 (2 horas) | 11:08 | OBSERVACIONES | COMENTARIOS | t4 (4 horas) | 13:08 | OBSERVACIONES| COMENTARIOS

%Rompimiento fases

No se observa

%Rompimiento fases

No se observa

%Emulsién | 100% %Emulsion| 100%
Aspecto solucion | Transparente Aspecto solucion| Transparente
Interfase | No se observa Interfase | No se observa
Detergencia| Buena Detergencia| Buena
Turbidez | Baja Turbidez | Baja
Precipitado| NINGUNO Precipitado| NINGUNO
t5 (6 horas) \ 15:08 | OBSERVACIONES | COMENTARIOS | t6 (24 horas)\ 9:08 | OBSERVACIONES | COMENTARIOS

%Rompimiento fases

No se observa

%Rompimiento fases

No se observa

%Emulsién | 100% %Emulsion| 100%
Aspecto solucién | Transparente Aspecto solucién| Transparente No ,S?t zresentaroln
Interfase | No se observa Interfase | No se observa preciprtados —a - 'a
: : temperatura de
Deterge_nma Buena Detergepma Buena prueba, por lo que
Turbidez | Baja Turbidez | Alta se determiné
Precipitado | NINGUNO Precipitado | NINGUNO compatibilidad.
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