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Resumen

Titulo: Evaluacion de la alteracion en las propiedades de un crudo pesado aplicando éxido de
grafeno magnético y microondas.
Autor: Elcy Mariana Pérez Rodriguez

Palabras Clave: Crudo pesado, 6xido de grafeno magnético, microondas, viscosidad, movilidad.

Descripcion: La explotacion de crudos pesados representa un reto técnico debido a su alta
viscosidad y baja movilidad, condiciones que limitan su produccion y el factor de recobro,
especialmente en yacimientos maduros como los presentes en Colombia. En este contexto, esta
tesis evalla el efecto combinado del Oxido de grafeno magnético (GO y GO@Fes04) y el
calentamiento electromagnético por microondas sobre la viscosidad y la movilidad de un crudo
pesado del campo Jazmin (12,2° API), empleando un equipo de cavidad modificado y ensayos en
medios porosos.

La investigacion se desarroll6 mediante un enfoque experimental en cuatro etapas: (i) sintesis y
caracterizacion de los nanomateriales, (ii) medicion reoldgica del sistema crudo—nanomaterial
mediante un viscosimetro de bola calibrado, (iii) evaluacion de su comportamiento térmico bajo
microondas, y (iv) analisis de movilidad en sistemas roca—fluido. El crudo present6 una viscosidad
inicial de 39.902 mPa-s sin irradiacion, la cual se redujo significativamente al aplicar microondas
(8.434 mPa-s). La incorporacién de nanomateriales potencio este efecto, destacandose el sistema
GO + MW, que alcanz6 6.212 mPa-s (=84 % de reduccion), con una respuesta reoldgica
reproducible y confiable respaldada por una calibracion lineal (R? = 0,99) y desviaciones del 3%
frente a un reébmetro comercial.

En ensayos de movilidad en roca, se evidencio que sin microondas los nanomateriales no mejoran
la movilizacion del crudo; en contraste, bajo irradiacion electromagnética los tiempos de caida de
la primera gota se redujeron en mas del 99 %, y el volumen desplazado aumento aproximadamente
20%. La impregnacion de GO en la matriz porosa mostré el mejor desempefio, confirmando que
la mejora en movilidad no depende Unicamente del aumento de temperatura, sino de la sinergia
entre microondas y la localizacion del nanomaterial en el sistema roca-fluido. Los hallazgos
obtenidos demuestran que la combinacion de nanomateriales y calentamiento electromagnético
representa una alternativa prometedora para procesos de recobro mejorado de crudos pesados, con
potencial aplicacion en yacimientos de crudo pesado.

* Trabajo de Grado para obtar al titulo de Maestria en Ingenieria de Materiales

™ Facultad de Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Metaldrgica y Ciencia de Materiales.
Director: Enrique Mejia Ospino - PhD en Ciencias Quimicas. Codirectores: Nicolas Santos Santos - Magister en
Ingenieria de Hidrocarburos y Nelson Gutiérrez Nifio - Magister en Ingenieria de Materiales.
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Abstract

Title: Evaluation of the alteration of heavy crude oil properties using magnetic graphene oxide
and microwaves.
Author: Elcy Mariana Pérez Rodriguez

Keywords: Heavy crude oil, magnetic graphene oxide, microwaves, viscosity, mobility.

Description: Heavy oil exploitation represents a technical challenge due to its high viscosity and
low mobility, conditions that limit production and recovery factor, especially in mature reservoirs
such as those found in Colombia. In this context, this thesis evaluates the combined effect of
magnetic graphene oxide (GO and GO@Fes;04) and microwave electromagnetic heating on the
viscosity and mobility of a heavy crude oil from the Jazmin field (12.2° API), using a modified
cavity equipment and porous media tests.

The research was conducted through an experimental approach in four stages: (i) synthesis and
characterization of nanomaterials, (ii) rheological measurement of the crude oil-nanomaterial
system using a calibrated falling-ball viscometer, (iii) evaluation of thermal behavior under
microwave irradiation, and (iv) mobility analysis in rock—fluid systems. The crude oil exhibited
an initial viscosity of 39,902 mPa-s without irradiation, which was significantly reduced after
microwave application (8,434 mPa-s). The incorporation of nanomaterials enhanced this effect,
with the GO + MW system showing the best performance, reaching 6,212 mPa's (=84%
reduction), with reproducible and reliable rheological behavior supported by linear calibration (R?
=0.99) and deviations of 3% compared to a commercial rheometer.

Mobility tests in rock samples demonstrated that, without microwave irradiation, nanomaterials
did not improve crude oil mobilization. In contrast, under electromagnetic irradiation, the first-
drop fall times decreased by more than 99%, while the displaced volume increased by
approximately 20%. GO impregnation within the porous matrix exhibited the best performance,
confirming that mobility improvement does not depend solely on temperature increase, but rather
on the synergy between microwaves and nanomaterial localization within the rock—fluid system.
The obtained findings demonstrate that the combination of nanomaterials and electromagnetic
heating represents a promising alternative for enhanced heavy oil recovery processes, with
potential application in heavy oil reservoirs.

* Degree Work submitted in partial fulfillment of the requirements for the degree of Master in Materials Engineering.
** Faculty of Physicochemical Engineering. School of Metallurgical Engineering and Materials Science. Advisor:
Enrique Mejia Ospino-PhD in Chemical Sciences. Co-advisors: Nicolas Santos Santos- Master in Hydrocarbon
Engineering and Nelson Gutiérrez Nifio- Master in Materials Engineering.
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Introduccion

En la actualidad, los procesos de extraccion de hidrocarburos constituyen una problematica
de alto interés politico, econémico, social y ambiental, particularmente en paises cuya matriz
energética depende de manera significativa de los combustibles fosiles. En Colombia, el
envejecimiento de los campos productores y la creciente demanda energética hacen indispensable
el desarrollo de estrategias que permitan incrementar la eficiencia de los procesos de produccion.
De acuerdo con (Ecopetrol, 2025), el factor de recobro promedio nacional se mantiene alrededor
del 19 %, mientras que las reservas probadas alcanzan aproximadamente 1.893 millones de barriles
equivalentes, de los cuales cerca del 70 % corresponden a crudos pesados y extrapesados. Esta
situacion evidencia la necesidad de implementar tecnologias que permitan mejorar la movilidad
de estos crudos y aumentar su recuperacion de manera técnica y econémicamente viable.

A pesar de la aplicacion de técnicas convencionales de recobro mejorado, tales como la
inyeccion ciclica de vapor, la combustion in situ y el uso de polimeros, los resultados obtenidos
en muchos yacimientos de crudo pesado han sido limitados, presentando ademas incrementos
significativos en los costos operacionales y restricciones asociadas a pérdidas térmicas,
degradacion de materiales y condiciones geoldgicas adversas (Delgadillo et al, 2020). En este
contexto, ha surgido un creciente interés por el desarrollo de tecnologias emergentes que permitan
superar estas limitaciones, entre las cuales se destacan el uso de nanomateriales y la aplicacion de
radiacion electromagnética como alternativas para mejorar la eficiencia de los procesos de
extraccion.

Los crudos pesados se caracterizan por presentar elevadas viscosidades, asociadas

principalmente a la presencia de asfaltenos, compuestos de alto peso molecular que tienden a
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agregarse, dificultando tanto la produccién como el transporte del hidrocarburo (Mohammed et al,
2021; Oscar Baigorria, n.d.). En los ultimos afios, el 6xido de grafeno funcionalizado con
nanoparticulas magnéticas ha adquirido relevancia debido a su capacidad para interactuar
selectivamente con los asfaltenos, favorecer la ruptura de agregados y contribuir a la reduccién de
la viscosidad del crudo (Corredor-Marin et al, 2024). Los grupos funcionales oxigenados del 6xido
de grafeno permiten interacciones electrostaticas y actian como sitios de nucleacion para la
formacion de nanoparticulas magnéticas, generando materiales hibridos con propiedades
sinérgicas (Corredor-Marin et al, 2024). Adicionalmente, se ha demostrado que los materiales
magnéticos presentan una respuesta eficiente frente a campos electromagnéticos, particularmente
en el rango de las microondas, generando calentamiento rapido y localizado que contribuye a la
disminucion de la viscosidad del crudo (Pérez-Rodriguez et al, 2024; Roa Ardila et al, 2020).

A partir de este contexto, surge la siguiente pregunta de investigacion: ¢La viscosidad y
movilidad de un crudo pesado se ven afectadas si se aplica sobre el sistema energia
electromagnética en presencia de 6xido de grafeno con adicion de nanoparticulas magnéticas? En
respuesta a este interrogante, el proposito de la presente investigacion es evaluar el efecto del 6xido
de grafeno con nanoparticulas ferromagnéticas sometido a radiacion electromagnética en el rango
de las microondas, analizando su comportamiento térmico y su impacto sobre la viscosidad y
movilidad del crudo pesado. La hipdtesis central plantea que la combinacién del 6xido de grafeno
magnético y la radiacion electromagnética permite generar un calentamiento eficiente y localizado,
capaz de disminuir las alta viscosidad del crudo pesado y, por ende, mejorar su movilidad.

La fundamentacién de este trabajo se sustenta en la necesidad de desarrollar estrategias
innovadoras que permitan incrementar el factor de recobro en yacimientos de crudos pesados y

reducir la dependencia de métodos térmicos convencionales de alto consumo energético. Desde el
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punto de vista tedrico, esta investigacion contribuye al entendimiento de la interaccion entre
nanomateriales y campos electromagnéticos en sistemas complejos como el crudo pesado,
aportando conocimiento sobre la modificacion reoldgica inducida por nanomateriales
modificados. En el ambito tecnoldgico, los resultados obtenidos pueden constituir una alternativa
viable para mejorar la movilidad del crudo en yacimientos maduros, favoreciendo procesos mas
eficientes y sostenibles. Desde una perspectiva social y econdmica, el desarrollo de métodos que
optimicen la produccion de crudos pesados puede contribuir a la seguridad energética del pais, al
aprovechamiento de recursos actualmente subexplotados y al fortalecimiento de la competitividad
de la industria petrolera.

El enfoque metodoldgico adoptado en esta investigacion es de tipo experimental. Este se
basa en la sintesis y caracterizacion de nanomateriales 6xido de grafeno y oxido de grafeno
funcionalizado con materiales magnéticos mediante técnicas espectroscopicas, microscopicas,
térmicas y estructurales, seguido de la evaluacion de su respuesta térmica bajo irradiacién
electromagnética, su efecto sobre la viscosidad y movilidad del crudo en sistemas roca—fluido,
empleando montajes experimentales bajo condiciones controladas de laboratorio.

El documento se estructura de la siguiente manera: el Capitulo 1 presenta los objetivos de
la investigacion. El Capitulo 2 desarrolla el marco tedrico El Capitulo 3 expone los antecedentes
relacionados con la aplicacion de microondas y nanomateriales en la reduccién de viscosidad y
mejora de movilidad de crudos pesados. El Capitulo 4 describe detalladamente la metodologia
experimental empleada, incluyendo la sintesis, caracterizacion de los nanomateriales y las pruebas
de viscosidad y movilidad. ElI Capitulo 5 presenta el analisis y discusion de los resultados

obtenidos. Finalmente, se exponen las conclusiones y recomendaciones derivadas del estudio.
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1. Objetivos

1.1 Objetivo General
Aplicar oxido de grafeno magnético y radiacion electromagnética en el rango de las

microondas para estimar los efectos en la viscosidad y movilidad de un crudo pesado.

1.2 Objetivos Especificos

Sintetizar y caracterizar 6xido de grafeno con adicién de nanoparticulas magnéticas de alta
absorcion de energia electromagnética.

Evaluar el comportamiento de la viscosidad en un crudo pesado en presencia del éxido de
grafeno magnético, cuando se incide radiacion electromagnética en el rango de las microondas
mediante un equipo de cavidad modificado.

Evaluar preliminarmente el comportamiento de la viscosidad y movilidad de un crudo

pesado en presencia de 6xido de grafeno magnético y microondas en muestras de roca.
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2. Marco Teorico

2.1 Recobro mejorado.

El recobro mejorado es entendido como los métodos o técnicas en donde se afiaden energia
y/o materiales externos al yacimiento, con el fin de controlar la mojabilidad, la tension interfacial
0 propiedades del fluido como viscosidad y movilidad. Esto con el fin de establecer gradientes de
presion necesarios para vencer las fuerzas que retienen el hidrocarburo y desplazar el crudo
residual de manera controlada hacia un pozo productor (Ali et al, 2019; Kandiel et al, 2025; Ogolo
et al, 2012).

En la Figura 1 se observa un esquema de los métodos de recuperacién de hidrocarburos,
estos se pueden clasificar en tres grandes grupos, la recuperacion convencional, la recuperacion
secundaria y la recuperacion mejorada (EOR) (Okassa et al, 2010). Los métodos EOR que seran
el énfasis de esta investigacion se pueden clasificar en cuatro categorias: métodos de recuperacion
por quimicos, miscibles, térmicos y otros como: el calentamiento eléctrico las vibraciones en pozos
horizontales , la recuperacion microbiana, etc (Karimov & Toktarbay, 2024).

Sin embargo, los métodos convencionales presentan limitaciones importantes en
yacimientos de crudos pesados y extrapesados: la inyeccion de vapor implica elevados costos
energéticos y pérdidas térmicas significativas en formaciones de baja permeabilidad; los polimeros
pueden degradarse térmicamente o sufrir adsorcidn excesiva en la roca, reduciendo su eficiencia;
y los métodos quimicos presentan restricciones operacionales y econdmicas en ambientes salinos
o0 de alta temperatura (Ali et al, 2019). Estas limitaciones han motivado la busqueda de tecnologias
emergentes que ofrezcan mayor selectividad y eficiencia energética. Entre ellas, destacan los
nanofluidos, capaces de modificar propiedades interfaciales y adsorber selectivamente compuestos

como los asfaltenos (Mohammed et al, 2021) y el uso de campos electromagnéticos (Brady et al,
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2009), particularmente en el rango de microondas, los cuales permiten generar calentamiento
localizado mediante la interaccion con materiales con alta susceptibilidad dieléctrica 0 magnética
(Roa Ardila et al, 2020a). La combinacion de estos enfoques ha surgido como una alternativa
prometedora para disminuir la viscosidad del crudo y mejorar su movilidad, superando algunos de
los desafios asociados a los méetodos EOR tradicionales.

Figura 1

Mecanismos de recuperacion de hidrocarburos

— {-

. -
RECUPERACION
MHIORADA - FRS0-80%
(EOR) L

Nota. El grafico representa los mecanismos de recuperacion de hidrocarburos por métodos
convencionales y mejorados. Adaptado de: “Recuperacion mejorada de petroleo: técnicas,
estrategias y avances”(Karimov et al, 2024).

Los procesos de calentamiento utilizan electricidad y energia electromagnética para
estimular los yacimientos de petréleo pesado y extrapesado; las herramientas del calentamiento se

pueden dividir en tres categorias: Calentamiento por resistencia eléctrica (6hmica) de baja
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frecuencia, calentamiento inductivo cuando la corriente es alterna y calentamiento por microondas
de alta frecuencia que es el objeto de estudio de esta investigacion (Bera y Babadagli, 2015; Ledn
et al, 2025; Okassa et al, 2010)estudiaron el calentamiento eléctrico a yacimientos petroleros para
incrementar la produccion de hidrocarburos a nivel de simulacion y evidenciaron que cuando se
usan bajas frecuencias mediante el flujo de una corriente en el sistema roca fluido no se alcanzan
altas temperaturas.

2.2 Calentamiento por radiacion electromagnética en microondas (MW).

El calentamiento por radiacion electromagnética en el rango de las microondas ha ganado
relevancia como alternativa para procesos de recuperacion mejorada de petréleo (EOR) (Adil et
al, 2020); especialmente en yacimientos donde los métodos térmicos tradicionales presentan
limitaciones. Las microondas interactdan con los materiales mediante procesos de absorcion,
reflexion y transmision, y la fraccion absorbida se transforma en energia térmica. (H. Chen et al,
2023a). Esta capacidad de generar calor depende de las propiedades del material expuesto: algunos
compuestos responden intensamente, mientras que otros apenas interactlian con la radiacion. En
el caso del crudo pesado, su absorcién natural de microondas es baja; sin embargo, al mezclarse
con materiales que si responden eficientemente, como 6xidos de hierro (Khalil, 2015), carbén
activado o nanoparticulas magnéticas (Garcia et al, 2022; Harres et al, 2023), el sistema adquiere
la capacidad de calentarse de forma mucho mas rapida y uniforme.

A diferencia de la inyeccion de vapor u otros métodos térmicos convencionales, donde el
calor debe conducirse desde el exterior hacia el interior del yacimiento, las microondas permiten
un calentamiento volumétrico, es decir, el calor se genera directamente dentro de la mezcla o del
medio poroso que lo absorbe (Jang et al, 2018). Esto reduce pérdidas energéticas, evita la

disipacion térmica excesiva en formaciones de baja permeabilidad y permite actuar de forma mas
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selectiva sobre zonas problematicas (Boukadi et al, 2007). Ademas, las microondas pueden
calentar rapidamente fluidos que contienen agua o materiales con alta susceptibilidad magnética o
dieléctrica, lo que es favorable para sistemas que contienen nanoparticulas o fracciones polares
(Al-Asadi et al, 2022; Roa Ardila et al, 2020a). Esta combinacion de rapidez, selectividad y
eficiencia convierte al calentamiento por microondas en un método atractivo para disminuir la
viscosidad del crudo y mejorar su movilidad (Mai y Kantzas, 2009).

El interés cientifico en esta técnica ha aumentado en los Gltimos afios debido a resultados
experimentales prometedores. Shang y colaboradores demostraron que las microondas pueden
generar temperaturas suficientes para favorecer reacciones como la acuatermolisis, contribuyendo
a la reduccion de viscosidad en petréleos pesados (Shang et al, 2018a). Matteo, por su parte,
evidencid que las microondas pueden aplicarse en arenas petroliferas mediante antenas instaladas
cerca del pozo productor como se muestra en la Figura 2 lo que permite calentar zonas especificas
del yacimiento (Bientinesi et al, 2013). Otros trabajos, como el de Cheng, han mostrado que, al
incorporar materiales susceptibles a microondas, es posible calentar fluidos en condiciones de flujo
laminar y turbulento, abriendo la puerta a aplicaciones mas controladas (H. Chen et al, 2023b).
Finalmente, estudios recientes como los de Roa-Ardila et al han demostrado una clara sinergia
entre nanoparticulas magnéticas y microondas, logrando reducciones significativas en viscosidad
y mejoras en la movilidad del crudo pesado, lo que refuerza el potencial de esta tecnologia como

complemento o sustituto de métodos térmicos tradicionales (Roa Ardila et al, 2020a).
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Figura 2

Esquema de calentamiento por antena de microondas.
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Nota. El grafico representa el estudio de colocar una antena de microondas cerca a la cara
de un pozo productor de hidrocarburos. Adaptado de (Bientinesi et al, 2013).

2.3 Propiedades de los crudos pesados y extrapesados.

Los crudos pesados y extrapesados se caracterizan por su alta densidad y su limitada
capacidad para fluir en condiciones naturales de yacimiento, lo que genera desafios importantes
en los procesos de extraccion, manejo y transporte (Seidy-Esfahlan et al, 2024). Su clasificacion
se establece generalmente mediante la gravedad API, un pardmetro inversamente proporcional a
la densidad: los crudos extrapesados presentan valores menores a 10° API, mientras que los crudos
pesados se encuentran entre 10° y 22.3° APl como se observa en la Tabla 1. Esta clasificacion
permite anticipar el comportamiento del fluido y las estrategias necesarias para su produccion, ya
que valores bajos de API se asocian con mayores viscosidades y mayores costos operacionales
(APl MPMS Chapter 11.1, 2025). La Figura 3 muestra la diferencia de API de dos crudos uno

extrapesado (izquierda) y el crudo pesado (derecha).
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Tabla 1

Clasificacion de hidrocarburos de acuerdo con gravedad API.

Tipo de crudo Densidad (g/cm?d). Gravedad API
Extrapesado >1.0 10
Pesado 1.0-0.92 10-22.3
Mediano 0.92-0.87 22.3-31.1
Ligero 0.87-0.83 31.1-39
Superligero \ <0.83 > 39

Nota. Clasificacion por medio de Densidad y Gravedad API. Adaptado de (Guide for the
Use of the Joint APl and ASTM Adjunct for Temperature and Pressure VVolume Correction Factors
for Generalized Crude Oils, Refined Products, and Lubricating Oils: APl MPMS Chapter 11.1,
2025).

Desde el punto de vista composicional, los crudos pesados presentan una proporcion
elevada de fracciones polares y de alto peso molecular, identificadas mediante el analisis SARA:
saturados, aromaticos, resinas y asfaltenos (Gonzélez, 2006). Estas Ultimas dos fracciones,
especialmente los asfaltenos, juegan un papel fundamental en la estabilidad del crudo y en la
formacion de agregados que incrementan la viscosidad (Mohammed et al, 2021). En los crudos
extrapesados, la presencia de asfaltenos es aun mayor, lo que contribuye a su comportamiento
altamente no newtoniano, a la tendencia a formar depositos y a la dificultad para mantener un flujo

continuo en condiciones de produccién (Guerrero-Martin et al, 2023).
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Figura 3

Diferencia de API de dos crudos.

Nota: Extrapesado (izquierda) y pesado (derecha). Adaptado de Carrasco Granados,
Enrique. Caracterizacion PVT para aceites pesados y extrapesados en México. Ciudad de México,
2014, 22 p (Seidy-Esfahlan et al, 2024).

Los asfaltenos son moléculas arométicas de alta complejidad estructural que tienden a
agregarse debido a interacciones m—m, enlaces dipolares y efectos estéricos (Mohammed et al,
2021). Estos agregados aumentan de manera significativa la viscosidad del petrdleo y pueden
provocar problemas como taponamiento en lineas, alteracion de la mojabilidad y cambios en la
estabilidad del crudo. Su presencia en grandes cantidades es uno de los factores que mas limita la
movilidad de los crudos pesados, y por ello muchos métodos EOR se enfocan en disminuir su
efecto o en modificar las interacciones entre asfaltenos y resinas para mejorar la fluidez del sistema
(Gharbi et al, 2017; Guerrero-Martin et al, 2023; Pu et al, 2022).

Por otro lado, la viscosidad es la propiedad que indica la resistencia interna de un fluido a

fluir. En crudos pesados, esta resistencia es extremadamente alta debido a la abundancia de
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moléculas de gran tamarfio y a la presencia de asfaltenos y resinas que favorecen la formacion de
estructuras asociativas (Konoplev y Gerasimov, 2017). La viscosidad depende de factores como
la temperatura, la presion y la composicion del petrdleo, siendo la temperatura el parametro mas
determinante: a mayor temperatura, la viscosidad disminuye de forma significativa (Alomair et al,
2016). Esta relacion explica por qué muchos procesos de mejora de flujo y recuperacion mejorada
buscan generar calor o facilitar la ruptura de las asociaciones moleculares responsables del
comportamiento espeso del crudo.

Finalmente la movilidad describe la facilidad con la que un fluido se desplaza a través de
un medio poroso Yy esta directamente relacionada con su viscosidad. Cuando la viscosidad es alta,
la movilidad del crudo disminuye, lo que dificulta su desplazamiento incluso en condiciones donde
existen fuerzas de empuje externas (Zhou et al, 2016). La movilidad también depende de la
permeabilidad efectiva de la roca, pero en el caso de los crudos pesados, la viscosidad suele ser el
factor dominante que limita el flujo. Por esta razon, una de las metas principales de los procesos
EOR aplicados a crudos pesados es aumentar la movilidad del fluido, ya sea mediante
calentamiento, modificacién de sus propiedades reoldgicas o la incorporacién de aditivos que
reduzcan las interacciones moleculares responsables de la resistencia al flujo (Ghannam et al,
2012; Hasan et al, 2010).

2.4 Nanoparticulas magnéticas (Nps magnéticas).

Dentro del campo de la nanotecnologia, las Nps magnéticas han adquirido un interés
creciente debido a que, al reducir su tamafio a escala nanométrica, adquieren propiedades fisicas y
quimicas distintas de las que presenta el mismo material en estado macroscopico (Muthukumaran
y Philip, 2024). En particular, la disminucion del tamafio de grano modifica el comportamiento

magnético del material, que puede transicionar de un estado ferromagnético o ferrimagnético en



ALTERACION EN LAS PROPIEDADES DE UN CRUDO USANDO GO Y MW 29

el cual los momentos magnéticos se alinean de forma colectiva hacia un estado
superparamagnético, caracterizado por particulas individuales que actian como monodominios
magnéticos con respuesta intensa ante campos externos, pero sin magnetizacion remanente
significativa. Este cambio de régimen magnetico, asociado a la energia térmica y al tamafio de la
particula, es clave para su aplicaciéon en fluidos y suspensiones, pues evita la formacién de
estructuras permanentes y favorece su dispersion (Martins et al, 2025).

Entre las Nps magnéticas més estudiadas se encuentran las de magnetita (FesO4), debido a
su bajo costo, facilidad de sintesis, estabilidad quimica y capacidad de ser funcionalizadas
superficialmente (Lu et al, 2007). Estas Nps presentan propiedades atractivas para aplicaciones en
ingenieria, tales como un bajo campo coercitivo y niveles de magnetizacion adecuados para
interactuar con campos electromagnéticos sin generar efectos permanentes no deseados (Kolhatkar
et al, 2021). En el contexto de la industria petrolera, su incorporacion en crudos pesados se ha
estudiado como una estrategia para reducir la viscosidad, ya sea por adsorcion de fracciones
polares, por modificaciones reoldgicas o por su capacidad para absorber energia electromagnética
y generar calentamiento localizado. Sin embargo, un desafio recurrente es su tendencia a agregarse
debido a interacciones dipolares anisotropicas, lo que disminuye su dispersabilidad y limita su
eficiencia en medios complejos como el petréleo (Aristizabal-Fontal et al, 2018a).

Para evitar esta agregacion y preservar las propiedades magnéticas del material, diferentes
estudios han explorado el uso de soportes solidos que permitan inmovilizar las Nps. Entre estos,
el 6xido de grafeno se ha consolidado como uno de los materiales mas prometedores debido a su
estructura laminar, su alta area superficial y la presencia de grupos funcionales oxigenados que
facilitan la anclacidn de especies metélicas (Harres et al, 2023). La inmovilizacion de Nps de

magnetita sobre las laminas de 6xido de grafeno mejora la estabilidad coloidal del sistema y
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mantiene la actividad magnética mediante un efecto sinérgico entre ambos componentes. Ademas,
la reactividad superficial del 6xido de grafeno permite controlar la densidad y distribucion de las
Nps sobre la lamina, optimizando su respuesta a campos externos y su interaccion con compuestos
del crudo (Gémez Robayo, 2019).

Debido a estas propiedades, los nanomateriales basados en 6xido de grafeno magnético
han empezado a emplearse en procesos que requieren manipulacion magnética, dispersion estable
0 absorcion eficaz de energia electromagnética (Nwufoh et al, 2019). Las Nps de 6xidos de hierro,
tanto libres como inmovilizadas, también se han utilizado en reacciones de sintesis organica,
tratamiento de aguas, modificacién de propiedades interfaciales y remocion de contaminantes,
demostrando su versatilidad en diferentes campos de la ingenieria y la quimica (Garcia et al, 2022;
Sun et al, 2017; Wang, 2020). En el contexto del recobro mejorado de petréleo, estos materiales
ofrecen un potencial considerable como aditivos capaces de interactuar con microondas, promover
el calentamiento selectivo del crudo y favorecer la reduccion de viscosidad, abriendo la puerta a
tecnologias hibridas mas eficientes para el manejo de crudos pesados.

En términos de la configuracion electronica, los materiales clasificados como
ferromagnéticos, alinean todos sus momentos magnéticos en la misma direccion y sentido al
aplicarles un campo magnético, esta alineacion puede conferir una espontanea magnetizacion en
ausencia de un campo magnético aplicado (Masrour et al, 2015). Por otro lado, los materiales
clasificados como ferromagnéticos son aquellos cuyos atomos o iones tienden a asumir una
posicidn ordenada en la misma direccion, pero no en el mismo sentido, presentando, al igual que
los materiales ferromagnéticos, magnetizaciones permanentes y punto de saturacidn, aunque con
valores menores (Yan et al, 2024). Los ejemplos méas importantes dentro de esta clasificacidn son

los 6xidos de hierro como la magnetita (FesO4), que por encima de la temperatura de Curie se
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vencen las fuerzas de acoplamiento de los momentos magnéticos y se comportan como materiales
paramagnéticos, con momentos magnéticos desalineados (Liu et al, 2023).

En el caso de materiales nanométricos 0 nanomateriales, las particulas actdan como
monodominios dando lugar al efecto conocido como superparamagnetismo, donde cada particula
se comporta como un 4tomo paramagnético, pero con un gigantesco momento magnético, ya que

todavia hay un orden bien definido en cada nanoparticula (Sezer et al, 2021) como se observa en

el modelo de la Figura 4.
Figura 4

Modelo de momentos magnéticos segun clasificacion
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Nota: Adaptado de “Nanoarquitecturas superparamagnéticas: funcionalidades y aplicaciones

multimodales”(Sezer et al, 2021).
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2.5 Oxido de grafeno (GO).

El o6xido de grafeno (GO) es un material derivado del grafito que se caracteriza por su
estructura laminar compuesta por ldminas individuales de carbono altamente oxidadas (Dreyer et
al, 2009). Cada lamina conserva parte de la estructura hexagonal del grafeno, pero incorpora una
variedad de grupos funcionales oxigenados (Lerf et al, 1998). Estos grupos proporcionan
polaridad, aumentan la reactividad quimica y permiten que el GO sea facilmente dispersable en
agua o medios polares, lo que lo diferencia del grafeno puro, que es hidrofébico y dificil de
exfoliar. Esta combinacion de estructura bidimensional y funcionalizacion superficial convierte al
GO en un material versatil para aplicaciones quimicas, energéticas y ambientales (Hummers y
Offeman, 2002).

En la Figura 5 se puede observar un modelo estructural del GO puesto que su estructura
exacta ha sido dificil de determinar y ain no se ha dilucidado por completo; sin embargo, esta
claro que durante la oxidacién una fraccion de los atomos de carbono en las capas de grafito
establece nuevos enlaces con atomos de oxigeno. Esto da origen a los grupos funcionales
caracteristicos de este material: epoxido, hidroxilo, ceto y carboxilo (Lerf et al, 1998).

El método mas cominmente empleado para obtener GO es el método de Hummers
modificado, una técnica que consiste en la oxidacion controlada del grafito mediante una mezcla
concentrada de &cido sulfurico y agentes oxidantes como el permanganato de potasio (Hummers
y Offeman, 2002). Las mejoras introducidas al método tradicional permiten un proceso mas
seguro, una mayor eficiencia de oxidacion y una mejor exfoliacion de las laminas resultantes, lo
que produce materiales con mayor grado de dispersabilidad y uniformidad estructural. El uso de

ultrasonido o tratamientos mecanicos posteriores facilita la separacion de las ldminas, generando
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suspensiones estables de GO con caracteristicas adecuadas para su funcionalizacion o para la
formacion de nanocompuestos.
Figura 5

Modelo estructural del GO.

OH OH OH

Nota. Representacion del Modelo estructural del 6xido de grafeno de Lerf-Klinowski. Tomado de
“Estructura del 6xido de grafito revisada” (Lerf et al, 1998).

Las propiedades superficiales del GO son esenciales para su comportamiento en medios
liquidos y para su amplia utilidad como material de soporte. La presencia de grupos funcionales
permite que el GO interactie mediante enlaces de hidrégeno, electrostaticos o coordinados con
una variedad de moléculas y especies metalicas, facilitando su modificacion quimica (Zhu et al,
2010). Esta reactividad, sumada a su alta area superficial, otorga al GO una excelente estabilidad
coloidal, especialmente en soluciones acuosas, 1o que permite obtener dispersiones homogéneas y
duraderas. Por estas razones, el GO es ampliamente utilizado como plataforma para inmovilizar
Nps metalicas y o0xidos, ya que su estructura bidimensional evita la aglomeracion y favorece la

distribucion uniforme de las particulas en la superficie (Compton y Nguyen, 2010).
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Una de las aplicaciones mas destacadas del GO es su capacidad para formar ensamblajes
hibridos con Nps magnéticas, particularmente GO-FesO. (Shukla, 2019). En estos
nanocompuestos, las Nps de magnetita se anclan a los grupos funcionales del GO, creando un
material con estabilidad mejorada, mayor dispersion y propiedades magnéticas moduladas por la
estructura laminar. Este ensamblaje genera un efecto sinérgico: por un lado, el GO evita la
agregacion de las Nps y preserva su comportamiento superparamagnético; por otro, las Nps
aumentan la capacidad del GO para absorber radiacion electromagnética, especialmente en el
rango de microondas (Syahputra et al, 2024). Esta sinergia es particularmente ventajosa en
aplicaciones de recobro mejorado de petroleo, ya que los nanocompuestos GO—FesO4 pueden
calentarse rapidamente al interactuar con microondas, transfiriendo este calor al crudo,
disminuyendo su viscosidad y mejorando su movilidad (X. Chen et al, 2023).

2.6 Mecanismo esperado de accion GO-FesO. + microondas

El mecanismo de accion del nanocompuesto GO-FesOa bajo radiacion de microondas se
fundamenta en la capacidad que tienen tanto el GO como las Nps de magnetita para interactuar
con el campo electromagnético mediante procesos dipolares y fenémenos de relajacion magnética
(Cui et al, 2019). Las Nps magnéticas, debido a su caracter superparamagnético, responden
rapidamente a la alternancia del campo, generando movimientos de alineacion y desalineacion que
producen calentamiento localizado. Al mismo tiempo, los grupos funcionales oxigenados del GO
presentan dipolos eléctricos que oscilan frente a la radiacién incidente, contribuyendo también a
la absorcion de energia (Li et al, 2020). Esta combinacidén de mecanismos eléctricos y magnéticos
convierte al nanocompuesto en un receptor eficiente de microondas, incluso en sistemas donde el

crudo por si mismo no es capaz de absorber esta energia.
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El calentamiento generado en el nanocompuesto se transfiere directamente al medio
circundante, en este caso el crudo pesado, produciendo incrementos de temperatura localizados
que favorecen la ruptura parcial de asociaciones moleculares complejas, especialmente aquellas
formadas por asfaltenos y resinas (Hu et al, 2013). Esta accion térmica localizada, sumada al
posible efecto catalitico superficial de las Nps de magnetita, contribuye a la reduccion de la
viscosidad del crudo como se aprecia de manera conceptual en la Figura 6. A medida que la
viscosidad disminuye, la movilidad del fluido aumenta, facilitando su desplazamiento dentro del
medio poroso y mejorando su respuesta frente a procesos de recuperacion mejorada. Asi, el sistema
GO-Fes04 microondas actia como un modulador del flujo, capaz de modificar las propiedades
reoldgicas del crudo de forma rapida y eficiente (Leon et al, 2025).

Figura 6

Modelo conceptual calentamiento electromagnético en el crudo asistido con GO-Fe304

Sinergia GO+Fe304 asistida por MW
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3. Antecedentes

A lo largo de las Gltimas décadas, la explotacion y transporte de crudos pesados ha estado
limitado principalmente por su alta viscosidad, la cual reduce drasticamente la movilidad del fluido
en el medio poroso y genera grandes pérdidas de presion en sistemas de produccion y transporte.
En este contexto, las tecnologias térmicas han sido ampliamente estudiadas porque el incremento
de temperatura disminuye la viscosidad del crudo de manera exponencial y, por ende, mejora la
movilidad. Dentro de estas tecnologias, el calentamiento por microondas ha ganado interés debido
a su capacidad de producir calentamiento volumétrico y selectivo, logrando incrementos rapidos
de temperatura y reducciones significativas de viscosidad en comparacion con calentamientos
conductivos tradicionales (Shamsi Armandi et al, 2021).

El uso de microondas en crudos pesados se sustenta en que ciertos componentes del
petréleo, especialmente las fracciones polares (resinas y asfaltenos) y el agua asociada, pueden
absorber energia electromagnética y transformarla en calor (Fan et al, 2023). Sin embargo, se ha
demostrado que el efecto final no siempre es exclusivamente positivo: dependiendo de la
composicién quimica del crudo, la irradiacion por microondas puede inducir reacciones como
polimerizacion u oxidacion de ciertas especies, generando incluso incrementos de viscosidad. Un
estudio molecular usando ESI FT-ICR MS report6 que crudos con alta proporcion de compuestos
oxigenados tipo O: pueden experimentar polimerizaciébn bajo microondas, aumentando la
viscosidad posterior al tratamiento, lo cual evidencia la necesidad de evaluar no solo la temperatura
alcanzada sino también la alteracidn quimica y la estabilidad de las fracciones pesadas durante el
proceso (Fan et al, 2023; Shang et al, 2018b).

Para mejorar la eficiencia del calentamiento por microondas en crudos pesados Que en

ocasiones presentan baja absorcion electromagnética se han incorporado absorbentes y Nps que
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actian como ‘‘susceptores” de microondas. Estos materiales convierten la energia
electromagnética en calor de forma mas eficiente y aceleran la disminucién de viscosidad
(Avristizabal-Fontal et al, 2018b). En particular, Nps magnéticas como FesOs han mostrado una
capacidad destacada de incrementar la tasa de calentamiento y reducir la viscosidad en menor
tiempo respecto a microondas sin aditivos, debido a pérdidas magnéticas y dieléctricas que generan
calentamiento localizado, mejorando directamente la movilidad del crudo (Hong et al, 2006).

Adicionalmente, el uso de FesOs no se limita a su capacidad térmica, sino que se ha
investigado como nanocatalizador para apoyar procesos de reduccion de viscosidad y mejora de
recuperacion. Una evaluacion reciente publicada compar6 FesOs sintetizada por diferentes rutas y
su desempefio bajo microondas, mostrando que la sintesis influye directamente en propiedades
electromagnéticas del nanomaterial y, por ende, en su efectividad para disminuir la viscosidad y
favorecer la produccion de crudos pesados. Estos hallazgos son relevantes porque sustentan que
no solo el uso de Nps importa, sino su forma, tamafio y método de sintesis para maximizar la
eficiencia del tratamiento (Torkaman et al, 2023).

En paralelo a la ruta térmica, la nanotecnologia ha impulsado el uso de nanomateriales
basados en carbono para modificar la estructura coloidal del crudo y disminuir la viscosidad sin
requerir incrementos extremos de temperatura. Entre estos materiales, el GO ha mostrado un alto
potencial por su elevada area superficial y su capacidad de interactuar con asfaltenos mediante
fuerzas m—m y enlaces por grupos oxigenados, promoviendo la dispersion de agregados y
reduciendo la resistencia al flujo (Kang et al, 2025). En un estudio elaborado por Afeez y
colaboradores se reportaron reducciones de viscosidad entre 40% y 60% en crudo pesado usando

Nps de GO a concentraciones bajas (0.01-0.5% p/p), evidenciando que el material puede alterar
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significativamente las propiedades de transporte del crudo y aumentar su movilidad, especialmente
cuando se evalla el efecto a distintas temperaturas (Yusuff et al, 2021).

Mas alla de la viscosidad en volumen, el interés por GO también se ha extendido a su efecto
sobre la movilidad del petroleo en escenarios de recuperacion mejorada. Una investigacion
elaborada por Thancy analizé el impacto de particulas basadas en grafeno sobre la movilidad del
aceite y su interaccion con superficies rocosas, clasificando lineas de estudio orientadas tanto a la
reduccién de viscosidad como al entendimiento de mecanismos de adsorcion y alteracion de
propiedades fisicoquimicas que condicionan el flujo en el medio poroso. Este tipo de
investigaciones sustenta que la mejora en movilidad asociada a nanomateriales de grafeno puede
estar mediada no solo por cambios reoldgicos, sino por modificaciones interfaciales que reducen
fuerzas capilares y favorecen el desplazamiento del crudo (Thancy Minotta Perea et al, 2022).

Un desarrollo mas reciente y directamente alineado con el objetivo del presente trabajo es
la funcionalizacion magnética del GO, que produce compositos tipo GO@Fe:O. o “Oxido de
grafeno magnético”. Estos compositos combinan las interacciones superficiales del GO con la
respuesta magnética y la alta capacidad de absorcion electromagnética de FesOa, actuando como
absorbentes eficaces para calentamiento por microondas y reduciendo viscosidad por
calentamiento localizado. Un estudio publicado por Springer describio la sintesis y caracterizacion
de GO@FesOa con el proposito especifico de aplicarlo como reductor de viscosidad de crudos
pesados mediante calentamiento electromagnético, resaltando su estabilidad térmica y su
capacidad de absorber energia de manera eficiente (Pérez-Rodriguez et al, 2024; Roa Ardila et al,
2020a).

Mediante la literatura se puede evidenciar que (1) las microondas son efectivas para reducir

viscosidad y mejorar movilidad por calentamiento rapido, pero sus efectos dependen fuertemente
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de la composicion del crudo y pueden inducir alteraciones quimicas no deseadas; (2) la
incorporacion de Nps absorbentes como FesO4 incrementa la eficiencia del calentamiento y acelera
la reduccion de viscosidad; y (3) el GO y su version magnética GO@FesOs emergen como
materiales prometedores al combinar mecanismos reologicos e interacciones coloidales con mayor
absorcion electromagnética (Shamsi Armandi et al, 2021b; Taheri-Shakib et al, 2017). Por ello,
evaluar la alteracion de la viscosidad y la movilidad del crudo pesado bajo tratamientos
combinados de oOxido de grafeno magnético y microondas constituye una linea investigativa

interesante y justificada con literatura.

4. Metodologia Experimental

Esta investigacion se realizé en las instalaciones del Laboratorio de Espectroscopia
Atomica y Molecular (LEAM) y el Grupo de Investigacion en Tomografia (GIT), ubicados en el
parque tecnoldgico Guatiguara de la Universidad Industrial de Santander. El trabajo de
investigacion se dividid en 4 etapas, que se describiran y mostraran de manera grafica a
continuacion:

Figura7

Flujo de trabajo Metodologia experimental

1. Sintesis GO y 2. Caracterizacion 3. Pruebas de 4. Pruebas de
GO@Fe304 GO magnético viscosidad en horno Movilidad en roca

« Viscosidad
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4.1 Primera etapa: Sintesis de 6xido de grafeno (GO) y 6xido de grafeno magnético (GO@
Fes04).
4.1.1 Sintesis de GO.

Se sintetizo GO por el método de Hummers modificado (Marcano et al, 2010) asi: Se
tomaron 2g de grafito previamente tamizados en un vaso precipitado y se afiadieron lentamente
130 ml de &cido sulfurico al 98% y 14.6 ml de acido fosférico; la mezcla se sometid a agitacion
constante a 50°C luego, se afiadio lentamente 12 g de permanganato de potasio en dosis de 0,25
g/min, manteniendo la temperatura en 50°C, estas condiciones se mantuvieron durante 72 horas.
Después de esto de detuvo la temperatura y se dejo durante 3 horas hasta alcanzar la temperatura
ambiente, se afiadié gota a gota 50 ml peroxido de hidrdgeno al 30% para detener la oxidacion,
luego se adiciono 500 ml de agua desionizada y se dejé decantar durante 24 horas a temperatura
ambiente. Finalmente, los &cidos residuales en el GO se eliminaron mediante lavados en
centrifugacion a 8500 rpm hasta obtener un pH de 5; la dispersién obtenida fue llevada a
ultrasonido siguiendo los siguientes parametros:

Tiempo: 0 h-30 min-0 seg

Pulsacion: 1seg on- 1seg off

Amplitud: 40%

La dispersion se sometié a tres ciclos de sonicacion en un procesador de liquidos
ultrasonico Sonics Vibra-Cell VCX750 con sonda CV334 con refrigeracion constante, con el
proposito de convertir el 0xido de grafito en GO, ademas de favorecer la exfoliacion del material,
romper las hojuelas de mayor tamafio y reducir el tamafio de particula del GO (Gomez, 2012).
Posteriormente, se determind la concentracion utilizando una alicuota de 5 ml de muestra que se

Ilevd a un horno a 60 °C durante 24 horas con la siguiente ecuacion:
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_ WGO Seco (despues del horno)mg
"~ WGO liquido ( antes del horno)ml

Ecuacion 1. Concentracion de GO.
Por otro lado, una fraccion del GO se llevé a un liofilizador durante 96 horas con el fin de
obtener el material seco para su posterior caracterizacion. En la Figura 8 se presenta de forma

esquematica el procedimiento descrito.

Figura 8

Ruta de Sintesis de GO

Grafito
H,SO, + HiPO,
KMNO4

8500, RPM 3 ciclos .
5 ciclos t: Oh:30min
pH:S 1 01‘11 -1 off

0

4.1.2 Sintesis de GO@Fe30s.

Para la obtencion del GO@Fes0s, se utilizd un mecanismo de oxidacion parcial de Fe*?
previamente adsorbido por el GO y la formacion in situ de las Nps de magnetita partiendo del
método descrito por el PhD. Ivdn Gomez (GOomez Robayo, 2019) con modificacion de la
temperatura asi: Se tom¢ la cantidad requerida de GO y se diluy6 en agua previamente burbujeada
con nitrégeno hasta alcanzar una concentracion de 2000 ppm. La dispersion se sometio a

ultrasonido durante 10 minutos, empleando un pulso de 10 s-on /10 s-off y una amplitud del 60 %.
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Posteriormente, toda la solucion se burbujed nuevamente con nitrégeno y se colocé sobre una
plancha de calentamiento a 35 °C y 200 rpm. Una vez alcanzada la temperatura de 35°C, se pesé
la cantidad correspondiente de sulfato ferroso (FeSO.-7H20) y se disolvié en 30 ml de agua bajo
agitacion a 500 rpm durante 5 minutos. Esta disolucién se adicion6 a la dispersion de GO y la
mezcla se mantuvo bajo agitacién durante 20 minutos. En un recipiente aparte, se pesaron las
cantidades requeridas de hidroxido de sodio (NaOH) y nitrato de potasio (KNOs), las cuales se
disolvieron en 30 ml de agua y se agitaron durante 10 minutos a 500 rpm. Transcurrido este tiempo,
la solucidn se adicioné lentamente a la mezcla GO-FeSO. y la reaccion se mantuvo durante 30
minutos adicionales, incrementando la velocidad de agitacién a 1000 rpm.

Nota: Se realizo la misma sintesis, pero reemplazando el GO por agua con el fin de obtener
un material (Blanco 0 Fez0Oa) y poder caracterizarlo y comparar el efecto de la incorporacion de
GO en el estudio. En la Figura 9 se presenta de forma esquematica el procedimiento descrito.
Figura 9

Ruta de sintesis de GO@Fe304

NaOH+KNOs
+H20

FeSQa-7H20

[ e

8500 RPM
10 min
pH:8-9

10 Min__
1 on-1 off
60%

T; 35°C
200 RPM

Las cantidades de GO y las sales fueron proporcionales a la cantidad de FeSO4y se pueden

observar en la Tabla 2 la reaccion se detuvo al completar 30 min y cada composito se purifico a
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través de multiples centrifugaciones con agua destilada hasta obtener pH neutro en el
sobrenadante; cada material se disperso en 25ml de agua y se llevo a liofilizar.
Tabla 2

Cantidades empleadas en la sintesis de compositos GO@ Fe304

Composito (GO@ Cantidad de GO NaOH FeSOs Y
Fes0a4) (mL) KNOs
1:2 500 2,9 7,2
1:4 300 3,48 8,64
1:6 214 3,73 9,27
FesO4 500 2,9 7,2

4.2 Segunda etapa: Caracterizacion de los nanomateriales obtenidos.

La caracterizacion del GO y GO@Fe30s4, es importante para la validacion y verificacion
de las sintesis desarrolladas y describir de manera precisa y especifica las diferentes propiedades,
estructuras y composicion para esto se utilizaron las siguientes técnicas:

4.2.1 Espectroscopia infrarroja (FTIR).

Se realiz6 para comparar las variaciones en las bandas de absorcion del material; los
espectros se obtuvieron mediante un espectrometro transformado Fourier Nicolet 1S50 (FTIR,
Thermo Scientific) en modo de reflexion atenuada total (ATR) en el rango de 4000-400 cm™. Para
esto se tomaron aproximadamente 5 mg de GO vy los diferentes compositos de GO@FesO4 en
estado solido, con 100 mg de KBr cada uno. Se homogenizd en un mortero, luego se comprimid
en una prensa manual hasta obtener una pastilla traslicida que se ubicé en el porta muestra del
equipo.

4.2.2 Espectroscopia Raman.
Se realiz6 con el fin de analizar la variacién en la relacidn entre las bandas D, G y medir el

desorden estructural del material; los espectros se obtuvieron mediante un espectrémetro LabRAM
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HR Evolution (Horiba) con microscopio con focal acoplado, empleando el objetivo de 50x y el
laser de 532 nm al 5% de potencia. Para ello se tomo aproximadamente 2 mg de GOy los diferentes
compositos de GO@Fe304 en estado solido y se colocaron en un slide de vidrio, se
homogeneizaron y luego se colocaron en el porta muestras del equipo a la salida del laser.

4.2.3 Analisis termogravimétrico (TGA).

Se realizo en el sistema TGA 5500 de TA Instrument en un rango de 32 a 600°C a una tasa
de 15°C/min operado bajo una atmosfera de nitrégeno con un arrastre de (30 ml/min). Previo al
analisis se tomo aproximadamente 2 mg cada una de las muestras en estado solido y se llevaron 2
dias a liofilizar con el fin de dejarlas libres de agua, luego se depositaron sobre un crisol de
alimina, se ubicé en la porta muestra del equipo y se peso, por ultimo, se procedid a hacer la toma
de las medidas.

4.2.4 Dispersién dinamica de la luz (DLS).

Se realizo para conocer informacion sobre el tamarfio de las particulas, potencial zeta, la
concentracion, el peso molecular e indicar el didmetro hidrodinamico promedio en la suspension
liquida del GO y GO@Fes0s; esta prueba fue realizada con un analizador de dispersion de luz
dindmica (DLS) Zetasizer Nano ZS90, la correccidon de linea base se realizd6 tomando agua
destilada como blanco y se analizé en modo de absorcion utilizando una celda de cuarzo. Para la
prueba se prepararon diluciones acuosas de 10 ml de GO y los diferentes compositos de
GO@Fe304 con una concentracion de 0.5 mg/ml, luego se llevaron cada uno durante 2 min en
ultrasonido a 40% de amplitud para lograr una dispersion estable, por Gltimo, se introdujo una a

una en una celda de propileno y se llevo al equipo para la medida.
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4.2.5 Microscopia electronica de barrido (SEM).

Esta técnica brinda informacion morfoldgica y topografica sobre la superficie de los
materiales y se realizo en un microscopio electrénico de barrido FEI Quanta 650 FEG ambiental
(ESEM) que proporciona imagenes de alta resolucion a alto vacio, bajo vacio y vacio extendido
(ambiental), con un voltaje de aceleracion de 18 kV y una distancia de trabajo de 9.4 mm, se
registraran los analisis de composicion microelemental empleando un analizador de energia
dispersiva de rayos X (EDS). Para realizar esta caracterizacion se tomo aproximadamente 1 mg
cada una de las muestras en estado solido y se depositaron sobre una cinta conductora, se
recubrieron con oro. Luego la cinta se ubico en la porta muestra del equipo y se espero que llegara
a un ambiente de vacio y se procedié a hacer la toma de las medidas.

4.2.6 Analisis por difraccion de rayos X (DRX).

Se realiz6 para la identificacidn cualitativa y cuantitativa de las fases cristalinas presentes
en las muestras de GO y compositos GO@FesOs. Los difractogramas se registraron en un
difractometro de polvo marca Bruker modelo D8 Advance con geometria DaVinci, equipado con
un detector lineal LynxEye y empleando radiacion Cu Ko (A = 1,5406 A) filtrada con niquel. El
registro se efectué mediante un barrido por pasos en el rango de 4° <20 < 70°, con un tamafo de
paso de 0,02035°, tiempo de conteo de 1,2 s por paso y rendijas Soller primarias y secundarias de
2,5°. El equipo operd a 40 kV y 40 mA, bajo condiciones controladas y con uso de anti-dispersor
de aire. Los difractogramas obtenidos ayudaron a determinar la estructura cristalina, el grado de
cristalinidad y la presencia de magnetita en los diferentes compositos sintetizados. Para realizar
esta caracterizacion, las muestras en estado sélido fueron previamente pulverizadas hasta obtener
un polvo fino y homogéneo, el cual fue pasado a través de un tamiz con el fin de asegurar una

distribucion uniforme del tamafio de particula. Posteriormente, el material pulverizado se colocé
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en el portamuestras del equipo de difraccion de rayos X (DRX), procurando una superficie plana
y compacta. Finalmente, el portamuestras se introdujo en el equipo y se procedio a la adquisicion
de los difractogramas bajo las condiciones experimentales establecidas.

4.2.7 Espectrometria de emision dptica con plasma acoplado inductivamente (ICP-OES).

Esta técnica permite el andlisis elemental de las muestras mediante la identificacion y
cuantificacion de los elementos presentes a partir de sus lineas caracteristicas de emision. Los
experimentos se llevaron a cabo utilizando un espectrometro ICP-OES Avio® 220 Max
(PerkinElmer), operado con una potencia de plasma de 1500 W. El flujo de gas del plasma se
ajusté a 10 L/min, mientras que el gas auxiliar y el nebulizador se fijaron en 0,2 y 0,6 L/min,
respectivamente. El flujo de muestra fue de 1 ml/min y las mediciones se realizaron en modo de
vista axial. La adquisicion y el procesamiento de los datos se efectuaron mediante el software
Syngistix. Como preparacion las muestras fueron sometidas a un proceso de digestion organica
empleando 1 ml &cido nitrico al 65 %, 3 ml &cido clorhidrico al 37 % y 4 ml agua destilada.
Posteriormente, las soluciones obtenidas se llevaron a digestion hasta la completa solubilizacion
de la muestra, se filtraron y se aforaron a un volumen final de 25 ml con agua destilada. Finalmente,
las muestras fueron diluidas hasta alcanzar concentraciones inferiores a 30 ppm, adecuadas para
su analisis instrumental.

4.3 Tercera etapa: Pruebas de Viscosidad en horno del sistema crudo-nanomaterial asistido
por calentamiento electromagnético (MW):
4.3.1 Seleccion y caracterizacion de muestra de crudo.

Se seleccion6 una muestra de crudo pesado del campo Jazmin y se caracterizd

petrofisicamente (ASTM International,2001). La densidad y gravedad APl se determinaron

mediante el método del hidrémetro conforme a ASTM D1298, registrando la lectura del
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hidrometro y la temperatura del fluido, y corrigiendo los valores a las condiciones estandar (15°C
para densidad y 60°F para API) usando las Petroleum Measurement Tables utilizando los
procedimientos de ASTM 1298(Guide for the Use of the Joint APl and ASTM Adjunct for
Temperature and Pressure Volume Correction Factors for Generalized Crude Oils, Refined
Products, and Lubricating Oils: API MPMS Chapter 11.1, 2025). Para ello, se tomaron 250 ml de
crudo previamente deshidratado y se transfirieron a una probeta (cilindro hidrométrico).;
posteriormente se introdujo un termometro calibrado para registrar la temperatura inicial de la
muestra y luego se insert6 cuidadosamente un hidrometro de vidrio, permitiendo su libre flotacion
y evitando el contacto con las paredes del recipiente. Debido a la alta viscosidad del crudo, la
muestra se dejo en reposo durante tres (3) dias con el fin de estabilizar la lectura, obteniéndose un
valor hidrométrico como se aprecia en la Figura 10. Finalmente, esta lectura se corrigio utilizando
las tablas estandar de correccion por temperatura (Medicion de La Gravedad APl Para La Norma
ASTM D-1250, n.d.) empleando como referencia la temperatura registrada, con lo cual se obtuvo
la densidad y la gravedad API corregidas a condiciones estandar.

Figura 10

Medicion de API a crudo seleccionado.
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4.3.2 Modificacion del horno microondas.

Existen diversos métodos para la medicion de la viscosidad de los fluidos, entre los que se
incluyen los viscosimetros capilares, rotacionales y de caida de bola, cada uno con aplicaciones y
limitaciones especificas segun las condiciones de operacion (Bhattad, 2023). Los metodos
capilares y rotacionales suelen requerir equipos sensibles a la temperatura y a interferencias
externas, lo que dificulta su uso dentro de sistemas cerrados. Por esta razon, en la presente
investigacion se eligio el método del viscosimetro de bolas, ya que por su disefio este permite su
integracion dentro de una cavidad (Vargas-Solano y Abril Valencia, 2008), posibilitando la
medicion de la viscosidad en presencia de radiacion electromagnética.

Los ensayos de medicion viscosidad asistidos con exposicion a radiacion electromagnética
se realizaron en una cavidad resonante modificada, el horno usado fue un microondas de
laboratorio marca Pallomaro, referencia Tornado TMO-1000E, equipado con una placa ceramica
fija y sin plato giratorio. Este equipo opera con una alimentacion de 110 V monofésico, una
potencia de entrada de 1.5 kW y una potencia de salida de 1.0 kW, con una corriente nominal de
9 A. La placa ceramica del horno contribuye a mantener una distribucion térmica mas uniforme
dentro de la cavidad, favoreciendo una conservacién del calor mas homogénea en todo el sistema
durante el proceso de irradiacion. Debido a la ausencia de plato giratorio, el montaje experimental
se mantuvo en una posicion fija durante cada ensayo con el fin de asegurar condiciones
reproducibles de calentamiento, con el propdsito de medir la viscosidad del crudo directamente
durante el tratamiento, se realiz6 una modificacion, que consistié en realizar un orificio en la parte
superior del equipo para introducir y fijar verticalmente y suspendido el tubo del viscosimetro de
bola dentro de la cavidad quedando expuesta la parte superior del tubo para introducir la esfera

durante el experimento tal como se muestra en la Figura 11
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Figura 11

Modificacion superior del horno microondas

Adicionalmente, se retird la lampara interna del horno, ya que generaba un calentamiento
adicional que podia alterar la reproducibilidad de los ensayos; en su lugar, se utilizé una ldmpara
externa para mejorar la visibilidad durante la prueba. Para registrar de manera continua el
movimiento de la esfera, se ubicd un celular en posicion frontal y se grabd toda la prueba,
permitiendo obtener con precision el tiempo que tarda la esfera en recorrer una distancia definida
de 10 cm, estas modificaciones externas se pueden observar en la Figura 12.

Figura 12

Modificaciones externas a horno para prueba de viscosidad.
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Por otro lado, el viscosimetro de bola opera mediante el deslizamiento o caida de una esfera
de acero inoxidable dentro de un tubo de cuarzo el cual es transparente a las ondas
electromagnéticas colocado con una inclinacion de 10°, llenandose previamente con la sustancia a
evaluar (Fisher Scientific, n.d.). Con el fin de facilitar el cronometraje, el tubo fue marcado con
pintura para generar dos referencias separadas de 10 cm entre si; de esta manera, el tiempo de caida
se determin0 registrando inicialmente el instante en que la esfera cruzaba la marca superior y
finalizo cuando la esfera atravesaba la marca inferior como se observa en la Figura 13
adicionalmente se le adapto un soporte para que mantuviera siempre su inclinacion de 10° al
interior del horno y no tocara la base del horno, dicho soporte va anclado a la cavidad mediante
tornillos removibles como se observa en la Figura 11.

Finalmente, la temperatura de la muestra se midié mediante el sensor infrarrojo Fluke 568
antes y después de la exposicion a microondas, con el objetivo de relacionar la variacion de
viscosidad con el efecto térmico generado durante el calentamiento.

Figura 13

Marcas en el tubo
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4.3.3 Curva de calibracién tiempo de caida Vs Viscosidad.

Con el fin de asignar valores de viscosidad asociado a los tiempos de caida obtenidos en el
viscosimetro de bola, se desarroll6 una curva de calibracion especifica para el montaje
experimental. La calibracion se realiz6 utilizando 7 diferentes muestras que se nombran en la
Tabla 3 con viscosidades dentro del rango esperado para el crudo Jazmin, de modo que la relacion
obtenida fuera representativa del comportamiento del fluido de estudio. Estas mediciones de
calibracion se llevaron a cabo con el horno microondas cerrado, pero sin encender, y a temperatura
ambiente, con el propdsito de evitar cualquier efecto térmico o electromagnético que pudiera
modificar el tiempo de caida que seria relacionado con la viscosidad del fluido de estudio (crudo
Jazmin).

Tabla 3

Muestras calibracion

Muestra Nombre API
1 Eni 25,9
2 Caracara 22
3 Yarigui 19
4 Miel N/A
5 Teca 16,4
6 Jazmin 11,3
7 Castilla 8,6

Para cada crudo seleccionado, se registré la temperatura inicial, la temperatura final y el
tiempo de recorrido de la esfera en el viscosimetro (distancia de medicién de 10 cm entre marcas),
realizando la medida en tres ocasiones con tres esferas de pesos y diametros similares, como se
observa en la Tabla 4 y en la Figura 15, para un total de 67 valores de tiempos de caida medidos.
A estas muestras se les determinaron viscosidades mediante el redmetro comercial MCR 302 -

ANTON PAAR, con la geometria plato-plato, usando un GAP de 0.8 mm, bajo condiciones
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controladas de cizalla (100 s™'). Se eligio esta cizalla para efectos de disminuir variables
dependientes en el disefio experimental parametrizandola a una tasa contaste y la temperatura en
el rango de 25 a 30 °C, que son los valores aproximados de pruebas a temperatura ambiente,
obteniéndose pares de datos tiempo de caida vs. viscosidad. Con estos datos, se construy6 una
curva de calibracion que permite convertir los tiempos medidos en el sistema en valores de
viscosidad; este proceso se resume en la Figura 14. En consecuencia, el objetivo experimental no
fue calcular la viscosidad mediante constantes tedricas asociadas a la esfera, sino obtener tiempos
reproducibles y transformarlos en viscosidad mediante una correlacion experimental previamente
calibrada y validada para el sistema.

Figura 14

Flujo de trabajo para curva de calibracion

Tabla 4

Peso de las esferas

Clasificacion Peso (9)
Abajo 11,2139
Centro 11,2841

Arriba 11,2754
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Figura 15

Esferas usadas para el disefio experimental

4.3.4 Medicion de viscosidad del sistema crudo-nanomaterial asistido por calentamiento
electromagnético.

Para la medicion de la viscosidad del crudo Jazmin modificado, se empled la curva de
calibracion descrita previamente, replicando el mismo procedimiento para cada uno de los sistemas
evaluados nombrados en la Tabla 5. Las mediciones se realizaron bajo un disefio experimental
1x3, correspondiente a una medicion con las tres esferas.

Tabla 5

Muestras de estudio Viscosidad

Sistema Detalle
Jazmin + MW
Jazmin + GO+ MW
Jazmin+ Fe304 +MW
Jazmin+1:2 +MW
Jazmin+1:4 +MW
Jazmin+1:6 +MW
Jazmin sin MW
Jazmin + GO sin MW
Jazmin+ Fe304 sin MW

10 Jazmin+1:6 sin MW
* MW: Calentamiento electromagnético (Horno encendido).

[
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Los nanomateriales fueron pasados por un arreglo de 3 tamices (apertura de 500,300 y 38
micras) con el fin de lograr unificar su tamafio, para cada ensayo se preparé una muestra de 60 ml
de crudo con 1000 ppm de concentracion de nanomateriales, esta concentracion se eligio por ser
un valor ampliamente reportado en la literatura para ensayos de laboratorio, el cual favorece una
adecuada dispersion del nanomaterial sin inducir fendmenos de aglomeracion. Asimismo, su uso
permitid mantener constante este parametro y evaluar de manera controlada el efecto de los
materiales y la radiacion de microondas sobre los sistemas. Adicionalmente, esta concentracion se
considera técnicamente viable desde una perspectiva de aplicacion, evitando el uso de
dosificaciones excesivas que resulten poco realistas a escala de campo. Con el fin de garantizar
una dispersion homogénea de nanomateriales en el crudo, se implementé un montaje adicional de

preparacion.

4.3.5 Dispersién homogénea de nanomateriales en crudo.

Todas las mezclas se elaboraron pesando 60 mg de nanomateriales, las cuales se
incorporaron en cinco fracciones dentro de una jeringa, intercalandolas con el crudo de la siguiente
manera: inicialmente se afiadi6 una porcién de crudo, seguida por una fraccion de nanomateriales,
repitiendo esta secuencia (crudo—nanomaterial) hasta completar los 60 mg de material en 60 ml de
crudo. Posteriormente, la mezcla se trasvaso siete veces utilizando dos jeringas conectadas entre
si como se aprecia en la Figura 16 , con el proposito de favorecer la homogeneizacién y
distribucion uniforme de las Nps en el fluido. Finalmente, el crudo modificado se deposito en el
tubo experimental y se dejé en reposo durante 24 horas en posicidn vertical, con el objetivo de

permitir la liberacién del aire incorporado durante el proceso de mezcla.
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Figura 16

Montaje homogenizacion nanomateriales en crudo

Con el fin de evaluar el grado de homogeneizacion de los nanomateriales en el crudo, asi
como la cantidad incorporada y la facilidad de recuperacion de los mismas, se realizé un
experimento adicional. Este consisti6 en preparar una muestra de 50 ml de crudo Jazmin
modificado con composito 1:2, la cual fue sometida al mismo procedimiento de preparacion
descrito previamente. Posteriormente, la mezcla se transfirié al tubo experimental. El tubo
preparado se sometio a MW en el horno microondas, realizando tres irradiaciones diarias de 5
minutos cada una, durante tres dias consecutivos, para un total de 15 irradiaciones. Después de
cada sesién de irradiacion, el sistema se dejé en reposo con el objetivo de observar posibles

fendmenos de sedimentacidn o precipitacion de las Nps.
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Finalizado el tratamiento, el crudo fue retirado del tubo y dividido en cinco frascos, cada
uno con un volumen de 10 ml. A cada frasco se le adicionaron 10 ml de Varsol y se agit6 la mezcla
durante 20 minutos con el fin de facilitar la separacion de las Nps. Posteriormente, se empled un
iman de neodimio para atraer las Nps, dejandolo actuar durante 10 minutos en el fondo de cada
frasco. Luego se descarto el liquido y se repitieron los ciclos de lavado hasta obtener un residuo
de color claro, indicando la remocion del crudo residual. Los nanomateriales recuperados de cada
frasco fueron sometidos adicionalmente a dos lavados con diclorometano para eliminar trazas de
hidrocarburos. Finalmente, se secaron en un horno a 40 °C durante una hora. Una vez secas, se
procedio a pesar las Nps recuperadas de cada frasco.

Una vez garantizada la homogenizacion del nanomaterial el tubo se ubicd dentro de la
cavidad del sistema de calentamiento electromagnético y se ajusté adecuadamente el soporte. Se
midid y registrd inicialmente la temperatura ambiente del crudo, correspondiente a la temperatura
inicial del experimento. A continuacion, se introdujo la esfera sobre la muestra y se activo el
sistema de grabacién junto con la iluminacidn externa. En el momento en que la esfera alcanzo la
primera marca del tubo, se encendi6 el microondas, manteniéndolo en funcionamiento hasta que
la esfera alcanz6 la marca inferior. Al finalizar este recorrido, se registré nuevamente la
temperatura del sistema, considerada como temperatura final del ensayo y se registro el tiempo de
caida, que como ya se indico antes es el tiempo que tarda la esfera en recorrer la distancia de 10
cm entre las marcas del tubo.

Posteriormente, el sistema se dejo enfriar durante 24 horas, y se repitio el procedimiento
utilizando la siguiente esfera, hasta completar el conjunto de 3 mediciones, luego estas esferas
fueron retiradas del sistema. Adicionalmente, se realizaron pruebas de viscosidad para diferentes

condiciones de comparacion sin usar calentamiento electromagnético (MW) como se observa en
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la Tabla 5. Finalmente, la confiabilidad del método se verifico comparando los valores estimados
a partir de la curva de calibracion mediante la correlacion, con las mediciones directas realizadas
en el redbmetro a la temperatura alcanzada durante el experimento, validando asi el procedimiento.
Con el fin de presentar de manera explicita el disefio experimental, a continuacién, se
muestra la Tabla 6 en la que se describen las variables dependientes e independientes consideradas
durante el experimento de medicion de la viscosidad en horno del sistema crudo—nanomateriales,
asistido por MW.
Tabla 6

Variables del disefio experimental segundo objetivo

Variables
Independientes Dependientes
Cantidad crudo Con/Sin MW
Concentracion de Np Temperatura final
Tiempo de reposo Tiempo de caida
Inclinacion del tubo Viscosidad
Distancia recorrida Relacion de GO@ Fez04

Peso y tamafo de esferas

4.3.6 Eficiencia térmica en funcién del tiempo de irradiacion en crudo Jazmin modificado con
nanomateriales.

Se realiz6 un ensayo de eficiencia térmica con el objetivo de medir de manera directa el
incremento de temperatura en el crudo Jazmin modificado con nanomateriales. Para ello, se
prepararon muestras de 15 ml de crudo con una concentracion de 1000 ppm de material, siguiendo
el procedimiento de dispersion homogénea. A diferencia de los ensayos anteriores, en los cuales
la temperatura se registré mediante un termémetro infrarrojo sobre el tubo de cuarzo, en este caso
la medicidn se efectud directamente en el crudo. Las muestras se introdujeron simultaneamente en

el horno microondas y se registré la temperatura inicial; posteriormente, el sistema fue irradiado a
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diferentes tiempos, entre 0 y 5 minutos, permitiendo el enfriamiento del horno antes de cada
irradiacion. Finalmente, la temperatura alcanzada (final) en cada muestra se midié directamente
en el crudo utilizando una termocupla acoplada al termometro, se dejaron 3 minutos como tiempo
de reposo y se volvid a tomar la temperatura del crudo, lo que permitio una evaluacion mas precisa
del comportamiento térmico del sistema. Las muestras que fueron sometidas a este ensayo fueron:

Jazmin, Jazmin + 1:6, Jazmin + Fe304 y Jazmin + GO.

4.4 Cuarta etapa: Pruebas de movilidad en sistema roca-fluido- nanomateriales asistido por
calentamiento electromagnético.
4.4.1 Seleccion de muestras de roca.

La muestra seleccionada como medio poroso fue arena Ottawa 40, debido a que es uno de
las mas usadas en estudios de laboratorio para la simulacién de medios porosos arenosos. Esta
arena presenta propiedades comparables a las de la roca tipo Berea, tales como una distribucion
granulométrica homogénea, alta permeabilidad y porosidad relativamente uniforme, lo que
permite reproducir condiciones controladas y representativas de un medio poroso tipo yacimiento.
Adicionalmente, su uso facilita la reproducibilidad experimental y la comparacion de resultados
con estudios previos reportados en la literatura (Green y Willhite, 1998).

4.4.2 Pruebas de movilidad en sistema roca-fluido- nanomateriales.

En esta etapa se evalu6 de manera preliminar la movilidad y el comportamiento viscoso
del crudo en un sistema roca—fluido bajo diferentes condiciones experimentales, considerando la
presencia de Nps (1:2- 1:4- 1:6), GO y la aplicacién de calentamiento electromagnético. Para ello,

se diseflaron 13 sistemas experimentales, los cuales se resumen en la Tabla 7.
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Tabla 7

Sistemas para pruebas de movilidad

Sistema Composicion Irradiacion

1 Arena + Crudo No

Arena + Crudo Si
3 GO en Crudo + Arena Si
4 1:6 en Crudo + Arena Si
5 GO en Arena + Crudo Si
6 GO en Arena + Crudo No
7 1:6 en Arena + Crudo Si
8 1:6 en Arena + Crudo No
9 GO en Arena + GO en Crudo Si
10 1:6 en Arena + 1:6 en Crudo Si
11 GO en Crudo + Arena No
12 Arena + 1:4 en Crudo Si
13 Arena + 1:2 en Crudo Si

Los sistemas 1 y 2 corresponden al sistema base arena + crudo, evaluado sin y con
irradiacion, respectivamente, y permiten analizar el efecto exclusivo del calentamiento
electromagnético sobre la movilidad del crudo en el medio poroso.

Los sistemas 3 y 4 incorporan GO y GO@ Fe3O4 (1:6) dispersos en el crudo,
respectivamente, manteniendo la arena como medio poroso Yy aplicando irradiacion
electromagnética. Estos sistemas permiten evaluar la interaccion del calentamiento
electromagnético con nanomateriales dispersos en la fase fluida.

Los sistemas 5y 6 corresponden a la incorporacion de GO en la arena y mantienen el crudo
como fase desplazante, evaluados sin y con irradiacion electromagnética, respectivamente, lo que
permite analizar el efecto de la impregnacién del medio poroso con GO.

Los sistemas 7 y 8 corresponden a la incorporacion de GO@ Fesz04 (1:6) en la arena y

mantienen el crudo como fase desplazante, evaluados sin y con irradiacion electromagnética,
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respectivamente, lo que permite analizar el efecto de la impregnacién del medio poroso con GO@
FesO4 (1:6).

Los sistemas 9 y 10 corresponden a montajes en los que el GO y GO@ Fesz04 (1:6),
respectivamente, se encuentran presentes tanto en el crudo como en el medio poroso, bajo
irradiacion electromagnética, permitiendo evaluar el efecto combinado de los nanomateriales en
ambas fases del sistema.

El sistema 11 consiste en GO disperso en el crudo, manteniendo la arena como medio
poroso Yy sin aplicacién de irradiacion electromagnética con el fin de obtener un blanco del sistema
con presencia de GO.

Finalmente, los sistemas 12 y 13 corresponden a la incorporacion de GO@ Fez04 (1:2) y
(1:4) en el crudo, manteniendo la arena como medio poroso bajo irradiacion electromagnética.
Estos sistemas permiten evaluar la interaccién del calentamiento electromagnético con las Nps
dispersas en la fase fluida.

Para la evaluacién de la movilidad y el desplazamiento del crudo se emplearon dos montajes

experimentales que se observan en la Figura 17 y Figura 18 los cuales se describen a continuacion:

Montaje 1: Ensayo sin calentamiento electromagnético (Este montaje se utiliz6 para los

sistemas sin aplicacion de irradiacion).
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Figura 17

Ensayo sin calentamiento electromagnético
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Montaje 2: Ensayo con calentamiento electromagnético (Este montaje se utiliz6 para

los sistemas con irradiacion).

Figura 18

Ensayo con calentamiento electromagnético
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Los sistemas (arena + crudo), (GO en Arena + Crudo), (1:6 en Arena + Crudo) y (arena +
GO en crudo), todos sin irradiacion se evaluaron utilizando el Montaje 1 descrito en la Figura 17
mientras que el resto de sistemas con irradiacion se evaluaron utilizando el Montaje 2 descrito en

la Figura 18.

Consideraciones:

Los sistemas 1, 6, 8 y 12 establecen una linea base para la comparacion de resultados y
permiten evaluar el comportamiento del crudo en el medio poroso sin la influencia del
calentamiento electromagnético.

Los sistemas 3,4,5,6,7,8,11,12 y 13 que incorporaron NP o GO fueron preparados a una
concentracion total de 1000 ppm. El sistema 9y 10 donde el material se encontraba presente tanto
en el crudo como en el medio poroso, se utilizdé una concentracion de 500 ppm en cada fase,
manteniendo constante la concentracidn total del sistema y evitando sesgos en la comparacion de
resultados. La seleccion de esta concentracion se baso en los resultados obtenidos en el segundo
objetivo de la investigacion.

Los sistemas 3,4,9,10,11,12 y 13 que requirieron homogenizacion del GOy NP en el crudo
se empled el procedimiento descrito en la seccién 4.3 Tercera etapa inciso E) Dispersion
homogénea de nanomateriales en crudo.

Para todos los sistemas, los montajes se realizaron en jeringas, en cuyo interior se dispuso
una malla de tela, tal como se muestra en la Figura 19 con el fin de evitar la salida de arena por
el orificio inferior y permitir inicamente el paso del crudo. Esta configuracidon permitié minimizar

pérdidas de material sélido y evitar sesgos en la medicion de masa del fluido desplazado.
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Figura 19

Montaje de malla al interior de jeringas

En todos los sistemas la arena fue compactada mediante la aplicacion de una carga de
plomo durante un tiempo de 10 minutos como se observa en la Figura 20, garantizando
condiciones reproducibles de empaquetamiento del medio poroso.

Figura 20

Compactacion de arena
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Para todos los experimentos se retir0 el tubo originalmente dispuesto para mediciones de
viscosidad y se sell la parte superior con un aislante de aluminio, con el objetivo de evitar pérdidas
de radiacion electromagnética. La jeringa se introdujo dentro de un tubo de cuarzo para aislarla
posibles transferencias de calor por parte de la placa inferior del horno y evitar calentamientos
adicionales, como se observa en la Figura 21.

Figura 21

Montaje en horno para pruebas de movilidad.

Para la impregnacion de GO y Nps en la arena, se sell6 previamente el extremo inferior de
la jeringa y se colocaron 3 g de arena Ottawa 40 sin compactar. Posteriormente, se adicioné 1 ml
del nanofluido correspondiente y se realizo el pesaje de la jeringa. El sistema de arena con GO/Nps
fue sometido a un proceso de secado en horno a 40 °C durante 48 horas, con el fin de evaporar
completamente el liquido que hubiese en medio poroso. Una vez finalizado el secado, se efectuo
un nuevo pesaje para verificar la evaporacion y, posteriormente, la arena impregnada fue

disgregada suavemente para asegurar una distribuciéon homogénea del material.
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La preparacién del nanofluido se realizo calculando la masa de GO y Np necesario para
alcanzar una concentracion de 1000 ppm. Se prepararon 10 ml de nanofluido empleando material
previamente disperso en agua de concentracion conocida y agua como diluyente. Posteriormente,
la suspension se sometio a un proceso de ultrasonido durante 3 minutos, con una amplitud del 20%
y un ciclo de trabajo 1 ON — 1 OFF. Los valores de volumenes utilizados se presentan en la Tabla
8.

Tabla 8

Valores para preparacion de nanofluidos

] Concentracion Volumen Material
Material Conocida (ppm) (ml) Volumen Agua (ml)
GO 4400 2,274 7,726
1:6 4340 2,304 7,696

Con el fin de presentar de manera explicita el disefio experimental, a continuacion, se
muestra la Tabla 9 en la que se describen las variables dependientes e independientes consideradas
durante el experimento de Pruebas de movilidad en sistema roca-fluido- nanomateriales asistido
por calentamiento electromagnético
Tabla 9

Variables del disefio experimental tercer objetivo

Variables
Independientes Dependientes
Cantidad crudo Temperatura final
Concentracion de Np Tiempo de caida de la primera gota
Tiempo de reposo Volumen desplazado

Tiempo de irradiacion
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5.Andlisis y discusion de resultados.

En esta seccion se presenta el desarrollo y cumplimiento del primer objetivo de la
investigacion, el cual consistio en la sintesis y caracterizacion de 6xido de grafeno con la adicion
de nanoparticulas magnéticas de alta absorcidn de energia electromagnética. Para ello, se llevaron
a cabo los procesos de sintesis de GO y la posterior sintesis de GO@Fe304; seguida por la
caracterizacion fisicoquimica mediante diferentes técnicas analiticas, con el fin de verificar la
incorporacion de las Nps e identificar las propiedades estructurales, térmicas y morfoldgicas de
los materiales obtenidos.

5.1 Sintesis de GO.

Utilizando la metodologia de sintesis descrita en el Capitulo 4.2, inciso a), se logré la
obtencion de 1 L de GO, el cual se presenta tanto en forma de dispersion acuosa como en estado
solido, tal como se muestra en la Figura 22. La dispersidn obtenida presentd una concentracion
final de 4280 ppm.

Figura 22

Presentaciones de GO

Nota: Ala derecha liofilizado, a la izquierda en estado liquido.
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Una de las principales evidencias de la formacion de GO fue el cambio progresivo de
coloracion observado durante el proceso de oxidacion del grafito (Dreyer et al., 2009b; Hummers
y Offeman, 2002b). Inicialmente, el material se encontraba como un sélido de color negro; tras la
adicion de los reactivos oxidantes, la dispersion adquirio una tonalidad verdosa. Posteriormente,
al iniciar el proceso de oxidacion, la mezcla presenté una coloracion morada, la cual fue
evolucionando gradualmente hacia un tono marrén oscuro conforme avanzé el tiempo de reaccion
hasta completar las 72 horas de oxidacion.

Una vez detenida la reaccion mediante la adicion de peroxido de hidrégeno, se observo un
cambio inmediato de coloracion hacia un amarillo intenso, caracteristico del 6xido de grafito
altamente oxidado. Finalmente, después de los ciclos de sonicacién, se obtuvo una dispersion
homogénea de color marron claro transldcido, lo que indica una adecuada exfoliacion del 6xido
de grafito y la formacion de ldminas de GO (Dreyer et al., 2009b; Hummers y Offeman, 2002b).

La dispersion de GO obtenida mostro una alta estabilidad, manteniéndose homogénea por
mas de 24 horas sin evidencia de sedimentacion visible, como se aprecia en la Figura 23, lo cual
confirma una eficiente exfoliacion y dispersion del material. Adicionalmente, tras el proceso de
liofilizacion, se obtuvo un sélido de color café con estructura laminar, adecuado para su posterior

caracterizacion estructural, morfoldgica y quimica.
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Figura 23

Estabilidad del GO a diferentes concentraciones

Nota. Se ordenan de izquierda a derecha: 100,200,300,400,500 ppm

Se determind la concentracion para el GO de 72 horas utilizando la Ecuacién 1 asi:
Peso de la Petri vacia: 7.0221 g
Peso después de salir del horno: 7.0435 g

_ (7.0435 —7.0221)g
B (5)ml

0.0214g = 1000 mg
= = 42
5 ml/1000L = |C=4280ppm

5.2 Sintesis de GO@Fes0a.
Utilizando la metodologia de sintesis descrita en el Capitulo 4.2, inciso b), se logré la
obtencion de 3 compositos de GO@Fe304, visualmente tras la reaccion de formacion in situ de las

Nps de magnetita, la dispersion de GO presentd un cambio evidente en la coloracion hacia tonos
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negro intenso como se muestra en la Figura 24 donde se ve el material tanto en estado liquido
como en estado solido tras el proceso de liofilizacion, este cambio de tonalidad esta asociado a la
formacion de 6xidos de hierro. Adicionalmente, el material GO@Fe3O4 mostrd una clara respuesta
frente a la aplicacion de un campo magnético externo, evidenciandose la migracion del material
hacia el iman y la consecuente clarificacion del sobrenadante como se observa en la Figura 25,
este comportamiento confirma cualitativamente la incorporacion exitosa de Nps magnéticas sobre
la matriz de GO.

Figura 24

Presentacion de GO@ Fes3Oq4

Nota. A la derecha seco, a la izquierda en estado liquido.
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Figura 25

Formacion de Np de GO@FesOq y respuesta a iman

Con el fin de evaluar el efecto de la presencia del GO en la formacion y estabilidad de las

Nps magnéticas, se sintetizo un material blanco (FesOs) bajo las mismas condiciones
experimentales, pero en ausencia de GO. En este caso, se observo la formacion de particulas
magnéticas con una mayor tendencia a la aglomeracién y sedimentacion rapida, lo cual contrasta
con el comportamiento observado en los compositos de GO@Fe30a. Estos ultimos presentaron
una mejor dispersion en medio acuoso, lo que sugiere que la presencia del GO favorece la
estabilizacion de las Nps de magnetita, posiblemente a través de interacciones superficiales con
los grupos funcionales oxigenados del GO. En la Figura 26 se presentan los compositos de
GO@Fes04 obtenidos, asi como la comparacion visual con el material FesO4 decantado, donde se

evidencia el efecto del GO en la estabilidad del sistema.
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Figura 26

Compositos GO@FesOq4

Nota. Arriba a Oh y abajo 24 horas después de sintesis

Los resultados obtenidos durante la sintesis del GO y los compositos de GO@Fe:O4 se
muestran en la Figura 27 evidencian la formacién exitosa de los nanomateriales.
Figura 27

Muestras para caracterizacion de GO, FesOq4y compositos GO@Fes;Oq
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5.3 Caracterizacion de GO, FesO4y compositos de GO@ Fe3Oa4,

Con el fin de confirmar estructural, morfolégica y quimicamente los nanomateriales
obtenidos fueron sometidos a diferentes técnicas de caracterizacion, cuyos resultados se presentan
a continuacion:

5.3.1 Espectroscopia infrarroja (FTIR):

La espectroscopia infrarroja fue empleada con el fin de identificar los grupos funcionales
caracteristicos del GO y confirmar la incorporacion de magnetita (FesO4) en los compositos de
GO@Fes0:4 sintetizados en diferentes relaciones (1:2, 1:4 y 1:6). Los espectros mostrados en la
Figura 28 obtenidos evidencian la presencia simultdnea de bandas asociadas a los grupos
oxigenados superficiales del GO y a las vibraciones metal-oxigeno propias de la fase magnética,
observandose variaciones sistematicas en la intensidad de las sefiales conforme aumenta el
contenido de FesOa.

En la Tabla 10 se observa un resumen de las posiciones y el modo vibracional asociado a
cada sefial que evidencia la formacion de los diferentes nanomateriales, en la region de alta energia,
por ejemplo, se observa una banda ancha centrada alrededor de 3400 cm™!, atribuida al estiramiento
O-H de grupos hidroxilo y al agua fisicamente adsorbida sobre la superficie del GO. La
disminucion progresiva en la intensidad de esta banda al incrementar la proporcion de magnetita,
puede asociarse a la interaccion de los grupos hidroxilo con los sitios metalicos superficiales del
oxido de hierro, lo cual reduce la cantidad de grupos —OH libres disponibles en la matriz de GO
puesto que estos grupos se convierten en los puntos de nucleacién para la formacién de las Nps de

magnetita (Gémez Robayo, 2019).
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Figura 28

Espectros FTIR de GO, Fe;0,y compositos de GO@ FezO4
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Tabla 10

Grupos funcionales de GO, FesO4y compositos de GO@ Fe304

Posicion (Cm™) Modo Vibracional
3400 O-H (hidroxilos / agua adsorbida)
1720 C=0 (carboxilos / carbonilos)
1620 C=C (esqueleto aromaético)
1220-1250 C-O-C (epdxidos)
1050-1100 C—O (alcohol / alcoxido)
1050-1250 Fe-O-C
780-820 Fe—O en sitios octaédricos
630-650 Fe—O en sitios tetraédricos

570-590 Vibracién Fe-O (magnetita)
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En la region cercana a ~1720 cm™, correspondiente al estiramiento del grupo carbonilo
(C=0) presente en grupos carboxilo del GO, se observa una disminucién progresiva de la
intensidad al pasar de la muestra 1:2 a la 1:6. Este comportamiento puede atribuirse a la interaccién
de los grupos carboxilo y oxigenados del GO con los iones Fe*/Fe*" durante la formacion in situ
de FesO4, lo que conduce a una reduccion en la cantidad de grupos carbonilo libres. Dicha
interaccion sugiere la participacion de estos grupos funcionales en procesos de coordinacion y
anclaje de las Nps de FesOa sobre la superficie del GO, favoreciendo la formacion de interacciones
del tipo Fe—O-C, las cuales constituyen una evidencia indirecta de la integracién efectiva entre
ambas fases. De manera complementaria, se evidencian modificaciones en las bandas localizadas
entre 1050 y 1250 cm™, asociadas a las vibraciones C—O y C—-O-C de grupos hidroxilo y epoxido
del GO. La disminucién y ensanchamiento de estas sefiales conforme aumenta el contenido de
magnetita refuerzan la hipétesis de la formacion de enlaces interfaciales Fe—O-C, confirmando la
interaccion quimica o fisicoquimica entre la matriz de GO y la fase magnética.

Asimismo, se identifica una banda alrededor de ~1620 cm™!, atribuida a la vibracion del
esqueleto aromatico C=C del grafeno parcialmente oxidado. La presencia de esta sefial en todas
las formulaciones analizadas indica que la estructura basal del GO se conserva tras el proceso de
incorporacion de FesOa, evidenciando que el anclaje de la fase FesOs ocurre sin una alteracion
significativa del GO. Esta conservacion estructural resulta relevante, ya que permite la
coexistencia de las propiedades intrinsecas del GO, asociadas a su red carbonosa, con las
propiedades magnéticas de FesO., favoreciendo una interaccion sinérgica entre ambos materiales
y contribuyendo a la obtencion de un nanocompuesto con propiedades combinadas en una Unica
fase funcional. Otras bandas caracteristicas del GO se observan en la regién comprendida entre

1220-1250 cm™, atribuida a la vibracion C—O-C de grupos epdxido, y entre 1050-1100 cm™,
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correspondiente al estiramiento C—O de grupos hidroxilo o alcoxido. Estas sefiales se encuentran
presentes en todas las muestras; sin embargo, su intensidad relativa disminuye conforme aumenta
el contenido de magnetita, lo cual refuerza la hipotesis de una interaccion quimica o fisica entre
los grupos oxigenados del GO y la superficie de FesOa.

Por otro lado, la banda caracteristica méas representativa de FesOa se observa en la region
de baja energia, alrededor de 570-590 cm™!, asociada a la vibracion de enlace Fe—O. Esta sefial
muestra un incremento significativo en intensidad al pasar de la muestra 1:2 a la 1:6, confirmando
el aumento progresivo de la fraccion de magnetita en los nanocompuestos y respaldando la relacion
de composicién establecida experimentalmente, siendo la muestra 1:6 la que presenta el mayor
contenido magnético.

Finalmente, el analisis FTIR confirma la coexistencia de sefiales correspondientes al GO y
Fe304, asi como modificaciones sistematicas en las bandas asociadas a los grupos oxigenados del
GO conforme se incrementa el contenido de FesOa. Estos resultados sugieren una interaccion
efectiva entre ambas fases y confirman la formacion exitosa de los nanocompuestos GO@FesO4
lo que muestra que la sintesis de nuevos nanomateriales es exitosa.

5.3.2 Espectroscopia Raman:

La espectroscopia Raman se emple6 para la caracterizacion estructural del GO, FesOay los
compositos de GO@Fe:0s4 (1:2, 1:4 y 1:6), debido a su alta sensibilidad a los cambios en el orden
estructural, la densidad de defectos y las interacciones entre fases carbonosas y 6xidos metalicos.
Los espectros obtenidos se presentan en la Figura 29 y los parametros estructurales obtenidos a
partir del analisis Raman se presentan en la Tabla 11. En el caso del GO, el espectro Raman
muestra claramente las bandas D (<1350 cm ') y G (=1580 cm '), asociadas al desorden estructural

inducido por defectos y a las vibraciones del enlace C=C en dominios sp?, respectivamente. El
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cociente AreaD/AreaG obtenido para el GO es cercano a la unidad (=0.97), valor caracteristico de
materiales altamente oxidados, con dominios sp? relativamente pequefios, pero aun bien
distribuidos dentro de una matriz rica en defectos. Por otro lado, el espectro Raman de FesO4 no
presenta las bandas D y G, lo cual es consistente con la ausencia de una red carbonosa en este
material, la sefial observada corresponde principalmente a contribuciones de fondo y a modos
vibracionales de baja intensidad tipicos de 6xidos metalicos, lo que confirma que las bandas D y
G observadas en los compositos de GO@Fe3O4 provienen exclusivamente de la fase carbonosa
(GO).

Al incorporar FesOa4 en el GO en una relacion 1:2, el valor del cociente AreaD/AreaG se
mantiene practicamente constante respecto al GO, lo que indica que, a bajas concentraciones de
Fes;0s4, la perturbacion estructural inducida sobre la red sp? del GO es limitada. En este régimen, la
magnetita parece interactuar principalmente con defectos preexistentes o grupos funcionales
oxigenados, sin generar una fragmentacién significativa adicional de los dominios sp2 Sin
embargo, al aumentar la proporcién de magnetita a una relacion 1:4, se observa un incremento
marcado del parametro AreaD/AreaG (=1.69), acompafiado por una disminucion significativa del
tamafio promedio de los dominios sp? (L. = 11.4 nm) y de la distancia interdefectos (L D ~ 9.2
nm), asi como un aumento notable de la densidad de defectos (n_D = 3.7 x 10'' cm2). Este
comportamiento sugiere que, a esta concentracion, la interaccion entre el GO y FesO4 es méas
efectiva, promoviendo el anclaje de Nps sobre la superficie del GO y la generacion de nuevos
bordes, defectos y discontinuidades en la red sp?, lo que se traduce en un mayor grado de desorden
estructural.

Finalmente, para la muestra con mayor contenido de magnetita (1:6), el valor de

AreaD/AreaG disminuye ligeramente respecto al observado para la relacion 1:4 (=1.58), aunque
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permanece significativamente por encima del GO y del composito 1:2. Este comportamiento puede
atribuirse a un efecto de cobertura o agregacion de las Nps de FesOa sobre la superficie del GO, lo
cual reduce el volumen efectivo de material carbonoso iluminado por el laser Raman. En este caso,
la FesO4 puede actuar como una fase parcialmente dominante que recubre o sombrea las laminas
de GO, limitando la contribucion espectral del carbono sp? y atenuando el incremento aparente del
desorden estructural.

Los resultados obtenidos mediante espectroscopia Raman confirman que la modificacion
del GO con magnetita fue exitosa y que el grado de perturbacion estructural de la red carbonosa
no depende de la relacion GO@FesOa. El maximo nivel de desorden estructural se alcanza para la
relacion 1:4, lo que sugiere un equilibrio éptimo entre interaccion efectiva y exposicion del GO al
laser, mientras que a concentraciones mas altas de magnetita se presentan efectos de agregacion y
cobertura.

Tabla 11

Parametros estructurales obtenidos a partir del analisis Raman

Muestra  AreaD AreaG AreaD/areaG  La(nm) Ld(nm)  Nd(cm?)

GO 8566,38 8808,61 0,9725 19,77 12,18 2,15E+11
1=2 4769,77 4936,11 0,9663 19,9 12,22 2,13E+11
1=4 5638,73 3339,12 1,6887 11,38 9,24 3,73E+11
1=6 5236,55 3315,87 1,5792 12,17 9,56 3,49E+11
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Figura 29

Espectros Raman de GO, Fes;O.y compositos de GO@Fe304
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5.3.3 Anélisis termogravimétrico (TGA).

El TGA fue empleada para evaluar el comportamiento térmico, la estabilidad y los
mecanismos de degradacion del GO, Fes0a y los compositos GO@FesOs, con el fin de analizar el
efecto de la incorporacion de magnetita sobre la respuesta térmica del material carbonoso. Esta
técnica permite identificar las diferentes etapas de pérdida de masa asociadas a la eliminacion de
grupos funcionales, la descomposicion de la estructura carbonosa y la estabilidad de la fase
inorganica, proporcionando informacién sobre la viabilidad del material en aplicaciones que
involucran condiciones térmicas elevadas, como los procesos de recobro mejorado quimico. En

este contexto, la Figura 30 presenta las curvas de pérdida de masa acumulada (TGA) y de derivada
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de pérdida de masa (DTG), respectivamente, en funcion de la temperatura para GO, FesOsy

compositos GO@ Fe30a.

Figura 30

Curvas de TGA y DTG en funcion de la temperatura para GO, FesOq4y compositos GO@ Fe30a
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El GO exhibe un comportamiento térmico tipico de materiales altamente oxidados. En el
TGA atemperaturas inferiores a 100 °C se presenta una pérdida de masa atribuida a la eliminacién
de agua adsorbida, por otro lado, en la curva DTG se observa un evento dominante entre 180 y
220 °C, con un méaximo cercano a 200 °C, asociado a la descomposicién rapida de los grupos
oxigenados tales como epoxidos, hidroxilos y grupos carboxilo, acompafiada de la liberacion de
especies volatiles como CO, CO: y H20. La elevada intensidad de este evento refleja la estabilidad
térmica del GO, mientras que por encima de 250 °C la degradacion de la red carbonosa ocurre de
manera progresiva, alcanzandose un residuo cercano al 40 % en peso a 600 °C.

El FezO4, por su parte, muestra una respuesta térmica estable en todo el intervalo de
temperatura estudiado, con pérdidas de masa menores al 2% Yy sin eventos definidos en la curva
DTG, lo que confirma su caracter inorganico y su alta estabilidad térmica.

Los compositos GO@FesO4 presentan un comportamiento intermedio, evidenciando una
mejora significativa en la estabilidad térmica del GO tras la incorporacién de magnetita. En el
intervalo de baja temperatura, las pérdidas de masa son menores que en el GO, lo que sugiere una
reduccién del contenido de agua adsorbida y del caracter hidrofilico del material. En la region
correspondiente a la descomposicion de los grupos oxigenados (150-300 °C), los eventos DTG de
los compositos son menos intensos y se distribuyen en un rango de temperatura mas amplio,
indicando que la presencia de FesO4 retarda y modula la degradacion térmica del GO. Este efecto
puede atribuirse a interacciones interfaciales GO@FesOs, tales como enlaces Fe—O—-C 0 anclaje
superficial de las Nps, que dificultan la ruptura térmica de los grupos oxigenados.

A temperaturas superiores a 300 °C, los compositos de GO@FesO4 conservan una fraccion
de masa significativamente mayor que el GO, observandose un incremento progresivo del residuo

térmico con el aumento del contenido de FesO4. A 600 °C, la estabilidad térmica sigue el orden
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FesOs > 1:6 > 1:4 > 1:2 > GO. Desde el punto de vista cinético, la atenuacion progresiva de la
sefial DTG en los compositos refleja una disminucion en la velocidad de degradacion térmica
respecto al GO, confirmando que el incremento en la proporcion de magnetita incrementa el
contenido inorganico y mejora la resistencia téermica global de los compositos.

La mejora de la estabilidad térmica observada mediante TGA/DTG es coherente con los
resultados obtenidos por espectroscopia Raman. Aunque el andlisis Raman evidencidé un
incremento del desorden estructural del GO tras la incorporacion de FesOa, particularmente para
la relacion 1:4, el andlisis termogravimétrico demuestra que dicho desorden no se traduce en una
menor estabilidad térmica. Por el contrario, la fase inorganica contribuye a retardar los procesos
de degradacion, ampliando el rango de aplicabilidad del nanomaterial. Finalmente, los resultados
confirman que la funcionalizacién del GO con FesO. permite obtener nanomateriales hibridos con
estabilidad térmica mejorada, siendo la relacion 1:4 la que mantiene un equilibrio entre
modificacion estructural y estabilidad térmica.

5.3.4 Dispersion dinamica de la luz (DLS).

La dispersion dindmica de la luz fue empleada para evaluar el comportamiento de los
nanomateriales en suspension, permitiendo estimar el tamafio hidrodinamico de las particulas. En
este sentido, el estudio comparativo del GO, FesOa, y de los compositos GO@FesO4 permitio
analizar el efecto de la incorporacién de Nps magnéticas sobre la distribucion de tamarios. La
Figura 31 presenta las distribuciones de tamafio y el Pdl obtenidas para GO, FesO. y los diferentes
compositos GO@Fes0s, evidenciando variaciones en el diametro hidrodindmico promedio y en la
homogeneidad de los sistemas, las cuales se asocian al grado de integracion del Fes;Oa sobre la

superficie del GO.
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Figura 31
Distribucion de tamarfio hidrodinamico por numero (%), obtenidas mediante DLS, para GO, FesOx

y compositos GO@Fes;0q4 (1:2, 1:4y 1:6).
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La medicion confirmé que todos los materiales analizados se encuentran en el rango
nanométrico, con diametros hidrodindmicos promedios inferiores a 350 nm. El FesO4 presento el
mayor tamafio promedio, con un Z-average cercano a 340 nm y un PDI elevado (0,640), lo que
indica una distribucion muy amplia y una fuerte tendencia a la aglomeracién. Este comportamiento
es caracteristico de Nps magnéticas sin soporte, donde la alta energia superficial y las interacciones

magnéticas favorecen la formacion de agregados grandes y una baja estabilidad coloidal.
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El GO mostré un tamafio promedio cercano a 209 nm y una distribucion amplia, con un
pico principal alrededor de 75-80 nm y una cola hacia tamafios mayores. Esta respuesta se asocia
a su naturaleza bidimensional, ya que el tamafio hidrodinamico refleja tanto la extension lateral de
las laminas como su estado de hidratacion y la presencia de apilamiento parcial en suspension.
Aunque el GO presenta polidispersidad, su comportamiento es mas estable que FesOsa,
evidenciando una menor tendencia a la aglomeracion.

La incorporacién de magnetita sobre el GO produjo una reduccion significativa del tamafio
hidrodinamico y una mejora clara en la dispersion coloidal. EI composito 1:2 present6 el menor
tamano, con picos centrados en el rango de 30-35 nm y valores de PDI inferiores a 0,3 indicando
sistemas mas homogéneos. En el composito 1:4, los picos se desplazaron ligeramente hacia
tamarios mayores (35-40 nm), lo que sugiere una interaccion més intensa entre el GO y FesOa,
aumentando el tamafio efectivo sin generar agregados de gran escala y en el composito 1:6 se
observo un nuevo desplazamiento hacia tamafios mayores, con picos entre 50 y 60 nm y una cola
hasta aproximadamente 100 nm, atribuible al mayor contenido de magnetita y a la formacion de
agregados hibridos.

Finalmente, los resultados demuestran que el GO actia como un soporte efectivo que
reduce la aglomeracion de FesO.y mejora la estabilidad del sistema, siendo la proporcion un factor
clave para controlar el tamafio hidrodinamico y la homogeneidad del material.

5.3.5 Microscopia electronica de barrido (SEM).

La microscopia permitié analizar la morfologia y la topografia superficial de las muestras,
proporcionando informacion detallada sobre la forma, el tamafio y el grado de agregacion de las
particulas. El estudio comparativo entre el GO, FesO4 y los compositos GO@FesO4 permitio

evaluar el efecto de la incorporacién de la fase magnética sobre la estructura superficial del
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material. Las micrografias obtenidas mostradas en la Figura 32 evidencian diferencias claras en la
organizacion, distribucion y homogeneidad de las particulas.

Figura 32

Micrografias SEM de GO, Fe;O.y GO@FesO4 a diferentes magnificaciones.
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Las micrografias SEM del GO que son la seccién A de la Figura 32 evidencian una
morfologia laminar caracteristica de materiales bidimensionales, con laminas delgadas, extensas y
parcialmente superpuestas. A baja magnificacion se observa una estructura desordenada
compuesta por multiples hojas plegadas y arrugadas, mientras que a mayores aumentos se
distinguen laminas exfoliadas con bordes irregulares y una textura ondulada. Estas caracteristicas
morfoldgicas confirman la exfoliacion del grafito oxidado y la alta flexibilidad mecanica del GO,
asociada a la presencia de grupos funcionales oxigenados en su estructura.

En el caso de FesOs que son las micrografias de la seccion B de la Figura 32 muestran
particulas de morfologia granular y cuasi esférica, con una marcada tendencia a la aglomeracion.
A baja y media magnificacion se observan agregados irregulares formados por la coalescencia de
multiples particulas, mientras que a mayor aumento se identifican particulas individuales y
pequefios cimulos. Esta aglomeracion es tipica de xidos de hierro con comportamiento magnético
y alta energia superficial, lo que concuerda con los resultados obtenidos por DLS, donde se
evidencio un mayor tamafio hidrodindmico y una elevada polidispersidad para FesO4 sin soporte.

Las micrografias GO@FesO4 en la seccion C de la Figura 32 revelan una morfologia
hibrida claramente diferenciada, donde se combinan las ldminas delgadas del GO con particulas
granulares atribuidas a FesOa.. A baja magnificacion se observa una matriz laminar continua sobre
la cual se distribuyen particulas brillantes, mientras que a magnificacion intermedia y alta se
evidencia la presencia de particulas y aglomerados de FesO4 anclados sobre la superficie del GO.
Esta distribucion sugiere una interaccion efectiva entre ambas fases y una dispersiébn mas
homogénea de Fe:O..

Lo anterior demuestra que el GO acta como un soporte estructural que limita la

aglomeracion de las Nps magnéticas. Mientras que FesO. presenta una marcada tendencia a formar
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agregados densos, su incorporacion sobre las laminas de GO favorece una mejor distribucion

superficial y reduce la formacion de cimulos de gran tamafio. La presencia de particulas de FesO4

adheridas a las ldaminas de GO sugiere la existencia de interacciones fisicas y/o quimicas entre

ambas fases, posiblemente mediadas por los grupos funcionales oxigenados del GO.

Figura 33
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Figura 34

Andlisis EDS Fe30q4
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Figura 35

Analisis EDS GO@ Fes304
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En la Figura 33 el analisis EDS del GO mostré una composicion dominada por carbono y
oxigeno, con contenidos de 66.15 % en peso de C y 19.00 % de O, lo cual es caracteristico de
materiales derivados de grafito oxidado y confirma la presencia de grupos funcionales oxigenados
en la estructura del GO, responsables de su caracter hidrofilico y de su capacidad para interactuar
con otras fases.

En la Figura 34 el espectro EDS de FezO4 evidencié una composicion dominada por hierro
y oxigeno, con 73.92 % en peso de Fe y 24.50 % de O. La presencia de una fraccién minima de
carbono se atribuye principalmente al recubrimiento con oro y a la cinta conductora utilizada
durante la preparacion de la muestra. Estos resultados confirman la naturaleza inorganica del
material y la ausencia significativa de contaminantes.

Por ultimo, el anélisis EDS de la Figura 35 para el GO@FesOs, revelo la coexistencia de
carbono, oxigeno y hierro, con contenidos de 2.77 % de C, 29.22 % de O y 52.48 % de Fe en peso,

lo que confirma la formacidn del material hibrido. Ademas, se detectaron pequefias cantidades de
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elementos como Na, K, Siy S, los cuales pueden asociarse a residuos del proceso de sintesis y
sugiere gque los grupos funcionales y residuos asociados al GO se conservan tras la incorporacion
de FesO..

5.3.6 Analisis por difraccion de rayos X (DRX).

El analisis por DRX permitio identificar las fases cristalinas presentes en el GO y en los
compositos GO@Fes0a4, asi como evaluar los cambios estructurales asociados a la incorporacion
de la fase magnética. Esta técnica proporciona informacion sobre la estructura cristalina 'y el grado
de orden del material, permitiendo confirmar la presencia de magnetita en los compositos y
analizar la influencia de su incorporacion sobre la estructura del GO. En la Figura 36 se observan
los difractogramas de GO, FesO. y compositos de GO@ Fe3O4
Figura 36

Difractogramas de GO, FesO.y compositos GO@ Fez04
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Los difractogramas de rayos X del GO, FesO4 y los compositos GO@FesO. evidencian
diferencias estructurales claras que permiten confirmar la formacion de los nanomateriales. La
linea del GO presenta un pico intenso a bajo angulo, alrededor de 26 ~ 10-12°, correspondiente al
plano (001), el cual estd asociado al aumento del espaciamiento interlaminar provocado por la
introduccién de grupos oxigenados y moléculas de agua entre las ldminas. La ausencia del pico
caracteristico del grafito alrededor de 26° confirma la pérdida de orden grafitico y la formacién de
una estructura laminar desordenada, consistente con un alto grado de oxidacion y exfoliacion del
material.

El patron de difraccion de FesOs muestra picos bien definidos localizados
aproximadamente en 30°, 35°, 43°, 53°, 57° y 62°, que se indexan a los planos (220), (311), (400),
(422), (511) y (440), respectivamente, caracteristicos de la estructura espinela inversa ctbica del
FesO.4 observada en la Figura 37. La definicion de estos picos y la ausencia de sefiales adicionales
indican una alta pureza de fase, lo que confirma que FesO. conserva su estructura cristalina sin
evidencias de fases secundarias dentro del limite de deteccion del equipo.

Figura 37
Estructura espinela inversa cubica del FesOq
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En los compositos GO@Fes0a, los difractogramas presentan caracteristicas intermedias
entre ambos materiales, con una clara predominancia de los picos correspondientes a FesOa. La
coincidencia en la posicion angular de estos picos con respecto al FesOa indica que la estructura
cristalina de FesO4 se mantiene tras su incorporacion sobre el GO. A medida que aumenta la
proporcién de magnetita, se observa un incremento progresivo en la intensidad relativa de los
picos, lo cual refleja directamente el mayor contenido de fase inorganica en los compositos y
concuerda con las proporciones usadas en la sintesis.

De manera simultanea, el pico caracteristico del GO a bajo angulo se atenta notablemente
0 desaparece en los compositos, especialmente en las muestras con mayor contenido de magnetita.
Este comportamiento sugiere que la presencia de Nps de FesO. interrumpe el apilamiento regular
de las laminas de GO, reduciendo el orden laminar de largo alcance y promoviendo una estructura
méas desordenada. Las Nps de magnetita actian como separadores fisicos entre las laminas,
impidiendo su reapilamiento y favoreciendo una exfoliacion parcial, lo que evidencia una
interaccion interfacial efectiva entre ambas fases.

Adicionalmente, los picos de FesO. en los compositos muestran un ligero ensanchamiento
en comparacion con el FesOa, lo que puede asociarse a una disminucion del tamaino de cristalito
coherente y a la presencia de microdeformaciones inducidas por la interaccion con la matriz de
GO. Este efecto estructural es consistente con los resultados obtenidos por Raman, donde se
evidencié un aumento del desorden del GO, asi como con los analisis DLS, que mostraron tamafios
hidrodinamicos intermedios y una modificacién del comportamiento coloidal en los compositos.

La comparacién entre las diferentes relaciones GO@FesOs muestra una evolucion
estructural sistematica. La muestra 1:2 presenta una menor intensidad relativa de los picos de

magnetita, lo que indica una mayor contribucion del GO desordenado y una menor fraccion
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inorganica. En la relacion 1:4 se observa un equilibrio entre la intensidad de los picos de FesOay
el desorden inducido en el GO, sugiriendo una interaccion interfacial 6ptima. Por su parte, la
muestra 1:6 exhibe los picos mas intensos y definidos de magnetita, reflejando un dominio
estructural de la fase inorganica, lo cual concuerda con la mayor estabilidad térmica observada por
TGA.

De manera global, el analisis por DRX confirma la formacion exitosa de compositos
GO@Fes04, donde FesOs se incorpora como una fase cristalina bien definida y el GO actia como
una matriz estructuralmente desordenada que modula la microestructura del material.

5.3.7 Espectrometria de emisién dptica con plasma acoplado inductivamente (ICP-OES).

El ICP-OES permiti6 identificar y cuantificar la cantidad de Hierro presente en la FesO. y
los compositos GO@Fes0a, proporcionando informacion cuantitativa sobre su composicion
quimica. Esta caracterizacion fue clave para confirmar la incorporacion de la fase magnética en
los compositos. En la Tabla 12 se presentan las concentraciones obtenidas para el hierro en las
muestras estudiadas.

Tabla 12

Resultados ICP-OES

Etiqueta de la Concentracién en muestra % de Fe en cada RSD
muestra (mg/l) muestra (%)
FesOq 124,344 69,1 0,3
1:2 53,917 51,8 1,3
1:4 85,057 57,9 0,4
1:6 160,117 63,3 0,8

Los resultados del analisis por ICP-OES permiten cuantificar de manera precisa el
contenido de hierro en FesO4 y en los compositos GO@FesOs, evidenciando una incorporacion

controlada de la fase magnética en las diferentes relaciones de sintesis. La muestra de magnetita
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presento el mayor contenido de hierro, con un valor cercano al 69 %, coherente con la composicion
esperada de la FesO4 y confirmando la alta pureza del material. En los compositos GO@FesOs se
observa una disminucion del porcentaje de hierro al aumentar la fraccion de GO, alcanzando
aproximadamente 52 % para la relacion 1:2. Al incrementar la proporcion de magnetita, el
contenido de hierro aumenta hasta valores cercanos al 58 % en la muestra 1:4 y alrededor del 63
% en lamuestra 1:6, lo que refleja una variacion sistematica acorde con las proporciones nominales
empleadas durante la sintesis. Adicionalmente, los bajos valores de desviacion estandar relativa,
inferiores al 1,3 % en todas las muestras, evidencian una alta precision analitica y una buena
homogeneidad de los nanomateriales.

El conjunto de técnicas de caracterizacion empleadas evidencia de manera consistente la
modificacion estructural y quimica del GO y la formacion exitosa de nuevos nanomateriales con
propiedades magnéticas. Los resultados de FTIR confirman la interaccidn directa entre los grupos
funcionales oxigenados del GO y la fase FesOa, evidenciada por la atenuacion progresiva de las
bandas asociadas a—OH, C=0y C-Oy por la aparicion de vibraciones Fe—O-C, lo que indica que
dichos grupos actian como sitios de anclaje para FesO.. Esta interaccion interfacial se refleja a
nivel estructural en los analisis Raman, donde se observa un incremento del desorden de la red sp?
del GO, una reduccion del tamafio de los dominios aromaticos y un aumento de la densidad de
defectos, particularmente para la relacion 1:4, sugiriendo una perturbacién efectiva de la estructura
carbonosa asociada al anclaje de las Nps. De manera complementaria, los analisis por DRX
confirman la preservacion de la estructura espinela inversa de FesO. y la pérdida del orden laminar
de largo alcance del GO en los compositos, evidenciando la coexistencia de una fase inorganica
cristalina con una matriz carbonosa estructuralmente desordenada. Desde el punto de vista térmico,

los resultados de TGA/DTG muestran una mejora significativa en la estabilidad térmica del GO
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tras la incorporacion de magnetita, reflejada en la atenuacion de los eventos de degradacion
asociados a los grupos oxigenados y en el incremento del residuo térmico a altas temperaturas, lo
que confirma el aumento del contenido inorganico y la resistencia térmica de los compositos. Esta
integracion estructural y térmica se ve respaldada por SEM-EDS, donde se observa la distribucion
de particulas de Fe;Oa sobre las ldminas de GO y la coexistencia elemental de C, O y Fe, mientras
que los resultados de DLS evidencian una mejora del comportamiento coloidal y una reduccion
del tamafio hidrodindmico respecto a FesO. sin soporte. Finalmente, el analisis cuantitativo por
ICP-OES confirma que el contenido de hierro en los compositos puede modularse de manera
controlada segun la relacion GO@Fe:0s, destacandose la composicion 1:4 como un composito
con un equilibrio entre integracion interfacial, estabilidad térmica y modificacion estructural. Estas
evidencias demuestran que el proceso de sintesis no solo modifica al GO, sino que conduce a la
obtencion de nuevos nanomateriales magneéticos con propiedades estructurales, térmicas y
coloidales diferenciadas respecto a sus fases individuales.

En la seccién a continuacion s se presenta el desarrollo y cumplimiento del segundo
objetivo, el cual consistié en evaluar el comportamiento de la viscosidad de un crudo pesado en
presencia de 6xido de grafeno magnético, bajo la incidencia de radiacion electromagnética en el
rango de microondas mediante un equipo de cavidad modificado. Para ello, se desarrollaron las
siguientes etapas: seleccion y caracterizacion de la muestra de crudo, modificacion del horno
microondas, construccién de la curva de calibracién tiempo de caida vs. viscosidad, dispersion
homogénea de los nanomateriales en el crudo, medicion de la viscosidad del sistema crudo—
nanomaterial asistido por calentamiento electromagnético y evaluacion de la eficiencia térmica en

funcidn del tiempo de irradiacion en el crudo Jazmin modificado.
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5.4 Caracterizacion de la muestra de crudo.

A partir de la medicion experimental realizada mediante el método del hidrometro
conforme a la norma ASTM D1298, y tras la correccion de la lectura hidrométrica utilizando las
tablas estandar de correccion por temperatura (ASTM D1250), se obtuvo una gravedad API
corregida de 12.2°, considerando una temperatura inicial de medicion de 25.8 °C. Este valor
experimental se encuentra en estrecha concordancia con los datos reportados en la literatura, donde
se indica una gravedad API de 12.6° para el mismo tipo de crudo, tal como se muestra en la Tabla
13. La diferencia observada entre ambos valores (=0.4° API) puede atribuirse a la temperatura
inicial del ensayo y al tiempo de estabilizacion requerido debido a la alta viscosidad del crudo.

La gravedad API obtenida permite clasificar el crudo del campo Jazmin como un crudo
pesado, de acuerdo con la clasificacion del American Petroleum Institute (API) que se explicé en
la Tabla 1 la cual establece que los crudos con valores inferiores a 22.3° API corresponden a esta
categoria.

Adicionalmente, la caracterizacion fisicoquimica reportada en literatura evidencia un
contenido significativo de azufre (1.431 % m), residuo de carbén micro (8.81 %) y un numero de
neutralizacion elevado (6.896 mg KOHY/qg), lo cual indica la presencia de compuestos polares,
acidos nafténicos y estructuras de alto peso molecular. Estos resultados, junto con el andlisis
SARA, en el que predominan las fracciones aromaticas (47.6 %) y resinas (14.5 %), confirman la
naturaleza compleja del crudo y su tendencia a presentar alta viscosidad, baja movilidad y
potenciales problemas de corrosién y deposicion.

De los datos fisicoquimicos reportados se destaca el analisis SARA puesto que permite
cuantificar la distribucién de las fracciones saturadas, aromaticas, resinas y asfaltenos,

proporcionando informacion clave sobre la composicion quimica y el comportamiento
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fisicoquimico del crudo. Los resultados evidencian un predominio de la fraccion aromatica (47.6
% m), seguida de los saturados (35.9 % m), las resinas (14.5 % m) y una fraccién menor de
asfaltenos (2.0 % m).

Tabla 13

Caracteristicas fisicoquimicas del crudo Jazmin

Prueba Metodo Unidad Resul
tado
Gravedad a 15.6°C (60°F) Calculada API 12,6
Densidad a 15.0°C D 5002 Kg/m3 981,3
Azufre D 4294 % m 1,431
Residuo carbén micro D 4530 % m 8,81
. L mg
NuUmero de neutralizacion D 664 KOHI/g 6,896
Presion de vapor D 323 Psi 0,2
Punto de fluidez D 97 °C -3
Constante GRAV/VISC,
VGC D 2501 0,918
Insolubles n-C7 D 3279 % m 2,22
Factor d?( caracterizacion UOP-375 11.42
Viscosidad @ 40°C
(104°F) D 445 cSt 2362,34
Viscosidad @ 50°C
(122°F) D 445 cSt 972,91
Cenizas D 482 % m 0,177
Agua y sedimento D 96 % v 0,005
Sal ARUBA a0 38,57
Contenido de metales
Vanadio D 5863 ppm 68,57
Niquel D 5863 ppm 56,51
Sodio D 5863 ppm 81,92
Hierro ppm 48,51
Cobre ppm 0,12
Aluminio ppm 1,73
Magnesio ppm 2,06
Calcio ppm 345,43
Punto de inflamacion D 93 °C 103
Ceras UOP-46 % m 0,33

Mod.
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Andlisis SARA D-2549

Saturados % m 35,9

Aromaticos % m 47,6

Resinas % m 14,5
asfaltenos % m 2

Fuente: Adaptado de: “Informe técnico: Evaluacion Tipo III del Crudo AQ-04.
Caracterizacion y evaluacion de crudo pesado” (Mansarovar Energy Colombia Ltd, 2006).

El elevado contenido de compuestos aromaticos indica una alta presencia de estructuras
ciclicas y policiclicas con sistemas 7 conjugados, las cuales contribuyen significativamente a la
densidad, viscosidad y estabilidad coloidal del crudo. Esta fraccién, junto con las resinas,
desempefia un papel fundamental en la solubilizacion y estabilizacion de los asfaltenos dentro de
la matriz del crudo, evitando su precipitacién bajo condiciones normales. Sin embargo, la alta
proporcion de arométicos también se asocia con una mayor afinidad por interacciones
intermoleculares de tipo n—m, lo que favorece la formacion de estructuras agregadas y contribuye
al comportamiento altamente viscoso del crudo.

La fraccion de resinas (14.5 % m), caracterizada por su naturaleza polar y su contenido de
heteroatomos como oxigeno, nitrégeno y azufre, actla como agente estabilizante de los asfaltenos.
Estas moléculas presentan una alta afinidad por superficies sélidas y nanoparticuladas, lo que
resulta particularmente relevante para este estudio, ya que pueden interactuar con materiales como
el GOy la Fes;0s a través de enlaces de hidrogeno, interacciones electrostaticas y fuerzas n—m. En
este sentido, la presencia significativa de resinas favorece la interaccion del crudo con
nanomateriales funcionales, lo cual puede contribuir a la modificacion de propiedades como la
viscosidad y el comportamiento reologico.

Aunque la fraccion de asfaltenos (2.0 % m) es relativamente baja en comparacion con otros

crudos pesados, su impacto sobre las propiedades del sistema es considerable debido a su alto peso
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molecular, caracter altamente aromatico y elevada polaridad. Los asfaltenos son responsables de
fendmenos como el incremento de la viscosidad, la formacion de agregados y la adsorcién sobre
superficies solidas. La presencia de esta fraccion, aun en concentraciones moderadas, resulta clave
para evaluar mecanismos de interaccion con nanomateriales, particularmente aquellos basados en
estructuras carbonosas y 6xidos metalicos.

La fraccion de saturados (35.9 % m), compuesta principalmente por hidrocarburos
alifaticos lineales y ramificados, contribuye en menor medida a la polaridad del sistema y presenta
una baja afinidad por superficies solidas. No obstante, su proporcion influye en el equilibrio
coloidal del crudo, ya que una disminucién relativa de aromaticos y resinas frente a los saturados
puede favorecer la desestabilizacion de los asfaltenos. En el caso del crudo del campo Jazmin, la
relacion entre estas fracciones sugiere un sistema coloidal relativamente estable, aunque con una
marcada tendencia a la alta viscosidad.

5.5 Curva de calibracién tiempo de caida Vs Viscosidad.

A partir del procedimiento descrito en la seccion 4.3 inciso C, se obtuvo para cada muestra
las temperaturas iniciales y finales de los experimentos, los tiempos de caida de las esferas en el
viscosimetro de bola acoplado al horno microondas modificado y las viscosidades
correspondientes medidas mediante el redbmetro comercial. En esta seccion se presentan y analizan
los resultados experimentales obtenidos y finalmente, la construccién de la curva de calibracion
que relaciona t caida Vs Viscosidad (T).

La Tabla 14,Tabla 15,Tabla 16,Tabla 17, Tabla 18, Tabla 19 presentan los resultados de
temperatura inicial, final y los tiempos de caida obtenidos durante las mediciones realizadas a las
diferentes muestras empleadas en la calibracion del viscosimetro de bola. Las mediciones se

llevaron a cabo utilizando tres esferas ubicadas en distintas posiciones verticales del sistema
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(abajo, centro, arriba), realizandose tres repeticiones para cada una de ellas. Para cada conjunto de

datos se calculd el valor promedio y su correspondiente desviacion estandar, con el fin de evaluar

la estabilidad térmica y la reproducibilidad del tiempo de caida medido.

Nota. La muestra de crudo ENI (25,9 °API) no se incluye en los resultados presentados
debido a que el tiempo de caida registrado fue demasiado bajo para ser registrado, lo que indica

que su comportamiento se encuentra fuera del rango de medicion del montaje experimental

empleado.

Tabla 14

Resultados Temperatura y tiempo de caida para CARACARA 22API

Temperatura [°C]
Esfera |Medida Inicial Final Promedio | Desvest
1 28,2 28,2
ABAJO 2 27,6 27,6 28,00 0,32
3 28,1 28,3
1 28,2 28,4
= CENTRO 2 27,6 28,1 28,15 0,29
< 3 28,3 28,3
N 1 28,4 28,7
S | ARRIBA 2 27,8 27,8 2825 037
o 3 28,3 28,5
é tiempo de caida [Min]
g Esfera | Medida | Minutos Segundos mil seg tcaida(min) [ Promedio | Desvest
8 1 0 28 46 0,48
S | ABAJO 2 0 30 4 0,50 0,48 0,02
5 3 0 28 4 0,47
1 0 28 88 0,49
CENTRO 2 0 30 19 0,51 0,49 0,01
3 0 29 2 0,48
1 0 28 5 0,47
ARRIBA 2 0 30 34 0’51 0,49 0,02
3 0 28 46 0,48
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Tabla 15

Resultados Temperatura y tiempo de caida para YARIGUI 19 API

Temperatura[°C]
Esfera |Medida Inicial Final Promedio | Desvest
1 27,9 28
ABAJO 2 28,1 28,1 28,05 0,08
3 28,1 28,1
1 28 28,1
_ | CENTRO 2 28,1 28,2 28,15 0,14
< 3 28,1 28,4
= 1 28,1 28,2
5 | ARRIBA 2 28,2 28,3 28,25 0,10
o 3 28,3 28,4
% tiempo de caida [Min]
g Esfera |Medida | Minutos Segundos mil seg tcaida(min) | Promedio | Desvest
g 1 0 34 86 0,59
6 ABAJO 2 0 33 1 0,55 0,56 0,02
3 0 33 5 0,55
1 0 34 72 0,59
CENTRO 2 0 33 97 0,58 0,58 0,01
3 0 33 99 0,58
1 0 34 17 0,57
ARRIBA 2 0 33 84 0,57 0,57 0,00
3 0 33 69 0,57
Tabla 16
Resultados Temperatura y tiempo de caida para la MIEL
Temperatura[°C]
Esfera |Medida Inicial Final Promedio | Desvest,
1 26,4 26,6
ABAJO 2 26 26 26,27 0,23
3 26,3 26,3
1 26,2 26,8
CENTRO 2 26 26 26,30 0,30
3 26,4 26,4
1 26,8 26,9
_1 | ARRIBA 2 26 26,2 26,50 0,36
= 3 26,4 26,7
2 tiempo de caida [Min]
Esfera |Medida|Minutos Segundos mil seg tcaida(min) | Promedio | Desvest
1 3 3 72 3,07
ABAJO 2 3 19 82 3,34 3,21 0,13
3 3 12 29 3,21
1 3 7 21 3,12
CENTRO 2 3 21 61 3,37 3,24 0,12
3 3 12 56 3,22
1 3 0 93 3,03
ARRIBA 2 3 18 73 3,32 3,15 0,15
3 3 6 11 3,10

99
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Tabla 17

Resultados Temperatura y tiempo de caida para TECA 16.4 API

Tabla 18

Temperatura[°C]
Esfera |Medida Inicial Final Promedio | Desvest]
1 26,3 26,4
ABAJO 2 26,2 26,2 26,27 0,08
3 26,2 26,3
1 27,2 27
5 CENTRO 2 26,1 26,2 26,45 0,51
< 3 26,1 26,1
3 1 27,1 27,1
8 ARRIBA 2 26,1 26,1 26,45 0,50
= 3 26,1 26,2
8 tiempo de caida [Min]
a Esfera |Medida|Minutos Segundos mil seg tcaida(min) | Promedio | Desvest]
© 1 19 43 48 19,73
ABAJO 2 19 53 94 19,91 19,77 0,12
3 19 40 54 19,68
1 19 12 22 19,21
CENTRO 2 19 47 34 19,79 19,59 0,34
3 19 47 6 19,79
1 19 5 36 19,09
ARRIBA 2 19 50 69 19,85 19,58 0,42
3 19 46 74 19.79
Resultados Temperatura y tiempo de caida para JAZMIN 11.3 API
Temperatura[°C]
Esfera | Medida Inicial Final Promedio | Desvest
1 27,1 27,4
ABAJO 2 25,7 26,3 26,53 0,62
3 26,3 26,4
1 27,5 27,8
— | CENTRO 2 26,4 26,4 26,75 0,71
% 3 26,3 26,1
< 1 27,7 278
Z |ARRIBA 2 26,5 26,7 26,75 084
s 3 259 25,9
2 tiempo de caida [Min]
8 Esfera | Medida | Minutos Segundos mil seg tcaida(min) | Promedio | Desvest]
e 1 20 41 36 20,69
% | ABAJO 2 25 27 56 25,47 2341 2,45
3 24 3 84 24,07
1 20 16 94 20,29
CENTRO 2 24 9 35 24,16 23,00 2,35
3 24 32 57 24,55
1 20 3 86 20,07
ARRIBA 2 23 4 56 23,08 22,75 2,53
3 25 6 19 25,11

100
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Tabla 19

Resultados Temperatura y tiempo de caida para CASTILLA 8.6 API

Temperatura[°C]
Esfera | Medida Inicial Final Promedio | Desvest
1 27,3 26,9
ABAJO 2 26,3 26,7 26,65 0,41
3 26,2 26,5
1 26,8 26,8
- CENTRO 2 27 27,8 26,97 0,44
i 3 26,5 26,9
59 1 27,4 27,4
S| ARRIBA 2 27,8 27,8 2695 1,05
5' 3 25,3 26
2 tiempo de caida [Min]
8 Esfera | Medida [ Minutos Segundos mil seg tcaida(min) | Promedio | Desvest
g 1 64 33 89,00 64,57
x | ABAJO 2 78 5 22,00 78,09 73,31 7,57
© 3 77 15 31,00 77,26
1 70 17 19,00 70,29
CENTRO 2 70 20 79,00 70,36 72,97 4,59
3 78 16 25,00 78,27
1 62 58 53,00 62,98
ARRIBA 2 70 1 91,00 70,04 70,25 7,38
3 77 43 47,00 77,73

Las mediciones realizadas para las muestras de calibracion muestran una adecuada
estabilidad térmica y una buena reproducibilidad de los tiempos de caida. En todas las muestras,
las temperaturas promedio se mantuvieron cercanas a 26-28 °C, con desviaciones estandar
inferiores a 1 °C, lo que indica condiciones térmicas estables durante los ensayos. En cuanto a los
tiempos de caida, se observan desviaciones estandar bajas para los fluidos de menor viscosidad,
aumentando progresivamente a medida que se incrementa el tiempo de medicion y la viscosidad
del fluido. Este comportamiento es consistente con la mayor sensibilidad del sistema experimental
a pequefias variaciones cuando los tiempos de caida son prolongados. No obstante, la tendencia
sistematica y la repetibilidad observada en todas las muestras confirman la confiabilidad de los
datos obtenidos y su idoneidad para la construccion de la curva de calibracion del sistema.

Para validar la curva de calibracion de las medidas bajo el viscosimetro de bola en la

cavidad modificada se realizaron unas medidas con un viscosimetro comercial a continuacion, se
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presentan los resultados de viscosidad obtenidos para cada muestra de calibracién. Para cada fluido
se registraron (10) diez valores de viscosidad dentro de un rango de temperatura ambiente (25 a
30 °C). A partir de estos datos se realizd una regresion viscosidad—temperatura para cada muestra,
de la cual se determino la viscosidad correspondiente a la temperatura promedio registrada durante
las mediciones de tiempo de caida en el viscosimetro de bola. Este valor representativo de
viscosidad constituye un conjunto de datos input para la construccion de la curva de calibracion
del sistema.

Tabla 20
Datos Viscosidad Redmetro comercial para CARACARA 22API

NUmero de medida Viscosidad [mPa-s] Temperatura [°C]
1 112,21 24,97
2 110,95 25,45
3 108,85 25,99
4 105,25 26,61
5 101,91 27,2
6 99,593 27,73
7 96,135 28,35
8 93,573 28,87
9 91,102 29,45
10 87,97 30,06
Tabla 21

Datos Viscosidad Redmetro comercial para YARIGUI 19 API

NUmero de medida Viscosidad [mPa-s] Temperatura [°C]
1 1604,7 24,98
2 1580,2 25,44
3 1539,2 26,00
4 1468,1 26,62
5 1393,9 27,24
6 1342,7 27,79
7 1276,8 28,38
8 1229,6 28,93
9 1183,4 29,49

10 1132,1 30,06
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Tabla 22

Datos Viscosidad Redmetro comercial para MIEL

NUmero de medida Viscosidad [mPa-s] Temperatura [°C]
1 8575,4 25,00
2 8604 25,47
3 8177,8 26,09
4 7758,6 26,67
5 7281,8 27,26
6 6893,2 27,82
7 6466,7 28,4
8 6120,8 28,95
9 5740,7 29,52
10 5435,9 30,07
Tabla 23

Datos Viscosidad Redmetro comercial para TECA 16.4 API

Numero de medida Viscosidad [mPa-s] Temperatura [°C]
1 40176 25,02
2 37732 25,56
3 35799 26,13
4 33891 26,71
5 32094 27,26
6 30390 27,83
7 28751 28,39
8 27156 28,95
9 25634 29,51
10 24036 30,08
Tabla 24

Datos Viscosidad Redmetro comercial para JAZMIN 11.3 API

Numero de medida Viscosidad [mPa-s] Temperatura [°C]
1 56991 24,98
2 51592 26,38
3 45349 27,8
4 39378 29,21
5 33938 30,61
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6 29147 32,01
7 24541 33,4
8 21164 34,77
9 18012 36,16
10 15377 37,54

Tabla 25
Datos Viscosidad Redmetro comercial para CASTILLA 8.6 API

NuUmero de medida Viscosidad [mPa-s] Temperatura [°C]
1 68438 25,00
2 62668 25,57
3 56400 26,13
4 49348 26,7
5 46827 27,25
6 45493 27,8
7 42605 28,35
8 38371 28,92
9 38652 29,45
10 37434 30,00

De la Tabla 19 se identificé que la muestra correspondiente al crudo Castilla (8,6 °API)
presenta las mayores desviaciones estandar, particularmente asociadas a los tiempos de caida
prolongados, los valores de viscosidad de esta muestra (Crudo Castilla 8.6 API) son
significativamente superiores a los del crudo Jazmin, fluido de interés del presente estudio. La
inclusién de un punto de calibracion tan alejado del rango operativo del sistema podria introducir
sesgos en la regresion de la curva de calibracion, afectando su ajuste y precision. Por esta razén,
se decidié excluir la muestra crudo Castilla de la construccién de la curva de calibracion,
priorizando la confiabilidad y representatividad del modelo para el rango de viscosidades
correspondiente al crudo Jazmin. La Figura 38 muestra las regresiones de la curva temperatura vs
viscosidad correspondientes a cada una de las muestras de calibracién que se midieron en el

redmetro comercial.
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Figura 38
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Curvas de viscosidad Vs temperatura de muestras de la calibracion en reébmetro comercial
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A partir de las ecuaciones de regresion viscosidad—-temperaturas ajustadas individualmente
para cada muestra utilizando los datos de viscosidad con reémetro comercial, se obtuvieron

ecuaciones que modelan el fendmeno, las ecuaciones se presentan en la Tabla 26. Estas regresiones
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serén un dato input para la construccion de la curva de calibracion del viscosimetro de bola.

Tabla 26

Ecuaciones a partir de gréaficas del reébmetro comercial

Muestra Regresion R?
Caracara Y = 388,3e 004 0,995
Yarigui Y =9721,7e 007 0,994
Miel Y = 97564 0.09% 0,985
Teca Y = 48505501 1,000
Jazmin Y = 688611¢ 0101 0,998
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Con base a las regresiones de Viscosidad vs Temperatura obtenidas del reGmetro comercial
se calcularon valores de viscosidad en funcion de las medidas de temperatura que se registraron
cuando se tomo el tiempo de caida en el viscosimetro de bola consignadas en la Tabla 27.

Tabla 27

Viscosidades determinadas por regresion en funcion de Temperatura

Tiempo de caida

Esfera Muestra Temperatura promedio [°C] Viscosidad [mPa-s]

[Min]

Caracara 0,48 28,00 98,47
Yarigui 0,56 28,05 1326,85
Abajo Miel 3,21 26,27 7837,41
Teca 19,77 26,27 35078,75
Jazmin 23,41 26,53 47219,64

Caracara 0,49 28,15 97,75
Yarigui 0,58 28,15 1317,47
Centro Miel 3,24 26,30 7812,37
Teca 19,59 26,45 34441,50
Jazmin 23,00 26,75 46197,54

Caracara 0,49 28,25 97,27
Yarigui 0,57 28,25 1308,15
Arriba Miel 3,15 26,50 7663,80
Teca 19,58 26,45 34441,50
Jazmin 22,75 26,75 46197,54

Con los datos de tiempo de caida y viscosidad en funcién de la temperatura se model6 una
curva de calibracion o regresion lineal con su respectiva ecuacion, esta ltima permite obtener el
valor de la viscosidad de cualquier muestra a partir de los tiempos de caida medidos en el montaje

del viscosimetro de bolas acoplado al horno modificado como se observa en la Figura 39.
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Figura 39

Grafica calibracion viscosidad vs tiempo de caida

Caracara
50000 7 Yarigui “
. ar
Miel
7

40000 | Teca ’
— 1 7
@ Jazmin P
o 7
£ 30000 ’
= 7
S -,
k= ’
% 20000 A ,
2 ’
> e

10000 - -

%
0 .
0 5 10 15 20 25

Los datos experimentales presentan una relacion lineal clara entre el tiempo de caida de la

bola en el viscosimetro acoplado al horno y la viscosidad del fluido, la cual puede describirse

mediante la ecuacion:

Tiempo de caida[Min]

u =1909,7t+139,66

Ecuacion 2. Ecuacion de calibracion experimental.

Donde: p corresponde a la viscosidad y t al tiempo de caida de la esfera.

El coeficiente de la regresion fue de 0,99 lo que indica un excelente ajuste lineal,

confirmando que el tiempo caida de la esfera es un parametro adecuado y altamente representativo

del comportamiento viscoso del sistema dentro del rango analizado.

107
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Por otro lado, la pendiente de la recta refleja la sensibilidad del sistema, indicando que
pequefias variaciones en el tiempo de caida se traducen en cambios significativos en la viscosidad,
lo cual resulta favorable para detectar modificaciones en las propiedades reoldgicas del fluido.

Estos resultados validan el enfoque metodologico adoptado, en el cual la viscosidad no se
calcula a partir de modelos tedricos basados en constantes geométricas de la esfera, sino que se
determina mediante una correlacion experimental especifica del sistema, previamente calibrada.
De esta forma, se garantiza que los valores de viscosidad obtenidos a partir del tiempo de caida de
la esfera reflejan las condiciones reales de operacidn del sistema al interior del equipo.

5.6 Medicidn de viscosidad del sistema crudo- nanomateriales asistido por calentamiento
electromagnético.

En esta seccion se presentan los resultados correspondientes a la medicién de la viscosidad
del sistema crudo—nanomaterial en presencia de ondas electromagnéticas bajo la metodologia
propuesta en el inciso D de la seccion 4.3.

La Figura 40 muestra la regresion obtenida a partir de las mediciones de viscosidad
realizadas con el redbmetro comercial en funcion de la temperatura para el crudo de estudio
(Jazmin), esta regresion se realiz6 para un rango de temperaturas de 25°C a 65°C, puesto que al
incorporar la irradiacion de ondas electromagnéticas se prevee un incremento de temperatura. Los
datos experimentales evidencian una relaciéon decreciente de tipo exponencial entre la temperatura
y la viscosidad del crudo, la cual puede describirse mediante la ecuacion:

y = 6886110101
Ecuacion 3. Regresion de la viscosidad en funcion de la temperatura (reémetro
comercial).

Donde: p corresponde a la viscosidad del fluido y T a la temperatura.
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Figura 40
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Graéfica de regresion para Viscosidad en funcion de la temperatura (redmetro comercial).

El coeficiente de regresion obtenido (R?=0,9982) indica un excelente ajuste del modelo
exponencial a los datos experimentales, lo que confirma la alta confiabilidad de las mediciones
realizadas con el redmetro comercial dentro del rango de temperaturas analizado de 25 a 65 °C.
Este comportamiento es consistente con la respuesta reolégica tipica de crudos pesados, en los
cuales el incremento de la temperatura conduce a una disminucion significativa de la viscosidad.

La Tabla 28 muestra los valores de viscosidad obtenidos para todos los sistemas

nombrados en la Tabla 5 los valores registrados de la prueba experimental fueron: Temperatura

Viscosidad [mPa.s]

60000

50000

40000

30000 -

20000

10000

Jazmin

Y = 688611 101X
. R2=0,9982

-
—
"0$ ¢-0.4

20

30

40 50 60 70

Temperatura [°C]

inicial, Temperatura final, Tiempo de caida para cada una de las esferas.



ALTERACION EN LAS PROPIEDADES DE UN CRUDO USANDO GO Y MW 110

Tabla 28

Registro datos Medicidn crudo Jazmin.

Sistema Esfera Temp. Inicial [°C] Temp. Final[°C] tiempo de caida [Min]

abajo 28.8 43.4 4,3556667

Jazmin +MW centro 27.8 428 4,3568333

arriba 28.3 43,6 4,3176667

i abajo 27.3 49,9 3,1976667

Jazmuvt/GoJ’ centro 28.1 50,3 3,1683333
arriba 28.1 49,8 3,164

3 i+ FeaO abajo 27.7 447 4.0038333

azmlrll/lw&”‘ 4 centro 27.7 44,2 3,0933333

arriba 27.8 44.8 3,9638333

abajo 27.5 448 3,7538333
Jazmin+1:2 +Mw centro 28.3 44 6 3,712
arriba 28.1 449 3,7135

5 oy abajo 28.2 45,2 3,7031667
azml\'/lnv’:/' T centro 27.8 45,1 371

arriba 28.2 45,0 3,7213333

5 il 5 abajo 27.2 443 3,8321667

azm|\|/|nvt/' T centro 28.2 44,9 3.7706667

arriba 27.7 447 3,8566667

abajo 27.1 27,9 20,689333

Jazmin Sin MW  centro 275 27.9 20,282333

arriba 27.7 28,1 20,064333

3 (14 GO Si abajo 27.3 27,4 21,851833
azm'rl\‘/lw N centro 28.1 283 20,8495

arriba 28.3 285 20,553667

Jazmin+ FesO abajo 27.1 27,2 22,8165

304

Sin MW cen_tro 27.0 26,9 23,0545
arriba 26.6 26,6 23,387

Jazmintl:gsip 2P0 27.1 27,5 21,349667
azminFLo SN oo 27.1 27.9 21,629

MW .
arriba 26.9 27,8 21,991333
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En la Tabla 29 se observan los resultados de tiempo de caida de la esfera obtenidos del
viscosimetro de bola, viscosidad (Calibracion) que es la viscosidad en funcion de la temperatura
final promedio obtenidas mediante la curva de calibracion Ecuacion 2, la temperatura final
promedio, la viscosidad (redbmetro comercial) obtenida de la Ecuacién 3 y un error relativo entre
las dos medidas de viscosidad.

Tabla 29

Viscosidades de crudo Jazmin

t caida Viscosidad  Temp. final Viscosidad

. A 0]
Sistema [PI\SI?rrH (calibracion) Prom [°C] égﬁgggg% yoerror

Jazmin +MW 4,34 8434,23 43,40 8595,82 1,88
Jazmin+ GO+ MW 3,18 6212,51 50,00 4413,54 40,76
Jazmin + Fes04 +MW 3,99 7753,63 44,50 7691,97 0,80
Jazmin +1:2 +MW 3,73 7256,05 44,80 7462,40 2,77
Jazmin +1:4 +MW 3,71 7227,51 45,10 7239,68 0,17
Jazmin +1:6 +MW 3,82 7434,40 44,70 7538,15 1,38
Jazmin sin MW 20,35 39002,06 28,20 39904,00 2,26
Jazmin + GO sin MW 21,09 40405,68 28,07 40445,01 0,10
Jazmin + Fe304 sin MW 23,09 44226,99 26,90 45502,92 2,80
Jazmin +1:6 sin MW 21,66 41497,40 27,80 41549,13 0,12

La medicion de viscosidad del sistema crudo—nanomaterial evidencian una reduccion
significativa de la viscosidad en todos los sistemas sometidos a irradiacién por microondas, en
comparacion con las condiciones sin MW. Mientras que los sistemas sin calentamiento
electromagnético presentan viscosidades superiores a 39000 mPa-s, los sistemas irradiados por
MW alcanzan valores de viscosidad en el rango de 6200 a 8400 mPa-s. Este comportamiento
confirma que el incremento de temperatura inducido por microondas tiene un efecto dominante

sobre la disminucién de la viscosidad del crudo Jazmin.
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Entre los sistemas evaluados bajo MW, el crudo modificado con GO presentd el mejor
desempefio reoldgico, alcanzando la menor viscosidad medida por curva de calibracion (6212,51
mPa-s), en comparacion con el crudo Jazmin con MW (8434,23 mPa-s) y con los sistemas que
contienen magnetita 0 compositos GO@Fes0a. Esta reduccion representa una disminucion cercana
al 26 % respecto al crudo calentado sin nanomateriales, evidenciando que el GO es el material mas
efectivo para favorecer la reduccion de la viscosidad bajo calentamiento electromagnético. Este
comportamiento se atribuye a la alta capacidad del GO para absorber energia microondas, su
elevada area superficial y su interaccion efectiva con la matriz del crudo, lo que facilita la
alteracion de la microestructura y promueve un mayor flujo del sistema.

Figura 41

Comparacion tiempos de caida
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A partir de la Figura 41 se observa que el crudo Jazmin sin MW presenta un tiempo de
caida de 20.35 minutos, mientras que al aplicar MW (Jazmin + MW) el tiempo disminuye a 4.34
minutos, lo que representa una reduccion del 78.6 % en el tiempo de caida y, por ende, una

disminucién de la viscosidad del crudo debido al efecto del calentamiento.
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Para el sistema Jazmin 1:6 sin MW, se obtiene un tiempo de caida de 21.6 minutos, el cual
se reduce a 3.71 minutos al aplicar MW (Jazmin 1:6 +MW). Esta variacion corresponde a una
reduccion del 82.4 % del tiempo de caida.

Al comparar Jazmin + MW con Jazmin 1:6 +MW, se observa que el tiempo de caida pasa
de 4.34 a 3.8 minutos, lo que equivale a una reduccion del 12.44 %, lo que sugiere que la adicion
del GO@Fe304 (1:4) bajo irradiacion contribuye a una mejora adicional en la reduccion de la
viscosidad del sistema.

El crudo Jazmin sin MW presenta un tiempo de caida de aproximadamente 20.35 minutos.
Al adicionar GO@Fe304 (1:6) sin irradiacion, el tiempo de caida se incrementa hasta =~21.6
minutos, lo que representa un aumento del 6.44 %. Este comportamiento sugiere que la
incorporacion del material GO@Fe304 (1:6) genera un incremento en la friccion interna del
sistema, posiblemente asociado a interacciones entre el crudo y el material s6lido, lo que se traduce
en un aumento de la viscosidad aparente.

A manera de conclusion se puede decir que el analisis del error relativo entre los valores
de viscosidad obtenidos mediante la curva de calibracion y aquellos calculados a partir de la
regresion del redmetro comercial muestra, en general, una buena concordancia entre ambos
métodos. La mayoria de los sistemas presentan errores porcentuales inferiores al 3 %, lo que valida
la confiabilidad del procedimiento experimental. En particular, los sistemas Jazmin + Fe:Oa +
MW, Jazmin + GO sin MW y Jazmin + 1:4 sin MW presentan errores inferiores al 1 %, indicando
una excelente correspondencia entre las metodologias empleadas. El sistema Jazmin + MW
también mostro un error bajo (1,88 %), confirmando la estabilidad de la medicion en ausencia de

nanomateriales.
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El sistema Jazmin + GO + MW presentd el mayor error relativo (40,76%), asociado al
elevado incremento de temperatura alcanzado durante la irradiacion. Este comportamiento puede
atribuirse a las propiedades intrinsecas del GO, como su alta sensibilidad térmica y su gran area
superficial, la adicion de cualquier solido al crudo aumenta la friccion del sistema y restringe la
movilidad de la esfera generando tiempos mayores a los esperados. En contraste con el
viscosimetro comercial donde el crudo no tenia adicion de ningan nanomaterial.

Por otra parte, en la Figura 42 se observan los tiempos de caida para cada muestra en
presencia de MW, esta misma evidencia que el sistema Jazmin + MW presenta el mayor tiempo
de caida, cercano a 4.4 minutos, lo que indica una menor movilidad del crudo bajo estas
condiciones. Posteriormente, el sistema Jazmin + FesOs + MW muestra una reduccion en el tiempo
a 3.98 minutos, atribuida a la capacidad de la magnetita para interactuar con los asfaltenos,
favoreciendo su desestabilizacion mediante mecanismos de anclaje sobre su superficie. En el caso
de los compositos GO@Fe;04 (1:2, 1:4 y 1:6), se observa un comportamiento intermedio, lo cual
puede explicarse por la ocupacién parcial de los sitios activos del 6xido de grafeno por las
nanoparticulas de magnetita, limitando su interaccion directa con los asfaltenos. Finalmente, el
sistema Jazmin + GO + MW presenta el menor tiempo de caida con un valor de 3.11 minutos,
evidenciando la mayor reduccion de viscosidad, lo cual se asocia a su alta area superficial, su alta
sensibilidad térmica y la abundancia de grupos funcionales, que promueven una interaccién mas

eficiente con los asfaltenos, mejorando asi la fluidez del crudo.
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Figura 42

Tiempos de caida para muestras en presencia de MW
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Estos resultados permiten concluir que el 6xido de grafeno (GO) es el material mas
eficiente para el mejoramiento reolégico del crudo Jazmin bajo calentamiento electromagnético,
al combinar una elevada capacidad de absorcién de energia microondas con una reduccion
significativa de la viscosidad. Si bien los compositos GO@Fes;O4 presentan mejoras adicionales
respecto al crudo sin nanomateriales, el GO destaca como el material con mayor impacto global
en la eficiencia térmica y la modificacion del comportamiento viscoso del sistema. No obstante, al
centrarse en el efecto especifico de las Nps, se evidencia que la incorporacion de FesOa en los
sistemas funcionalizados con GO favorece el aprovechamiento de la radiacion de microondas,
actuando como un agente que mejora la transferencia y distribucion del calor dentro del crudo.
Este comportamiento se evidencia gracias a que se obtuvo un mejor desempefio de los sistemas
GO@Fes04 (1:2, 1:4 y 1:6) + MW frente al sistema Jazmin + MW y Jazmin + Fe:O. + MW, lo
cual sugiere que la interaccidn entre el material soporte (GO) y las Nps generan un efecto sinérgico

que optimiza los mecanismos térmicos involucrados en la reduccién de la viscosidad. En
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consecuencia, las Nps no solo contribuyen al calentamiento del sistema, sino que, al estar
incorporadas en una matriz, favorecen una accion mas eficiente sobre la viscosidad del crudo.

5.7 Eficiencia térmica en funcion del tiempo de irradiacion en crudo Jazmin modificado con
nanomateriales.

Se evaluo la variacion de la temperatura en funcién del tiempo de irradiacion. Este ensayo
permitio comparar directamente el incremento térmico del crudo al aumentar el tiempo de
irradiacién, proporcionando informacion sobre la eficiencia del calentamiento del sistema y el
efecto de la incorporacion del material en la absorcidn de energia. Los sistemas tuvieron la misma
posicién en el interior del horno la cual se observa en la Figura 43. En la Tabla 30 se presentan
los resultados obtenidos a partir de las mediciones directas de temperatura en el crudo, en la Figura
44 y Figura 45 se muestran de manera grafica los resultados de las eficiencias térmicas
instantaneas y pasados 3 minutos de reposo, estos resultados permiten discutir la relacién entre el
tiempo de irradiacion y la respuesta térmica del sistema.

Figura 43
Montaje experimental de las muestras de crudo Jazmin modificadas con nanomateriales durante

el ensayo de irradiacion por microondas.
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Tabla 30
Resultado de ensayo de eficiencia térmica.
Jazmin Jazmin + Jazmin + Jazmin +
1:6 FesOq4 GO
Tiempo de T. T T T T T T T T
irradiacion (Min) inicial final 3min final 3min final 3min final 3min
0,5 26,8 288 274 291 28 285 294 34 316
1 268 291 27,7 295 285 286 279 354 321
1,5 27 294 278 31,7 294 306 287 435 387
2 265 337 283 346 304 344 301 474 395
2,5 266 352 28 395 32 383 301 554 422
3 266 36,1 29,1 415 328 383 30 56,7 45
3,5 26,9 40,1 31 432 333 42,7 304 58 452
4 265 398 313 448 359 43 329 58,7 45
4,5 26,8 408 334 446 379 44 336 588 448
5 26,8 398 323 444 38 442 345 57,7 445
*Ten[°C]
Figura 44
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Figura 45

Eficiencia Térmica pasados 3 minutos Tiempo irradiacion Vs temperatura

Eficiencia post 3 min

50
%)45 ° ® ° ° 'Y
S 40 —
>
"(-535 . o ~ :
I R e
@ 25
|_

20

0 1 2 3 4 5 6

Tiempo de irradiacion [min]

e Jazmin e Jazmin + 1:6 e Jazmin + Fe304 e Jazmin + GO

Los resultados del ensayo de eficiencia térmica muestran que la temperatura del crudo
Jazmin aumenta progresivamente con el tiempo de irradiacion por microondas en todos los
sistemas evaluados; sin embargo, la magnitud del incremento depende de la presenciay el tipo de
nanomaterial incorporado. El crudo Jazmin sin modificar presentd el menor aumento de
temperatura, alcanzando valores cercanos a 40 °C después de 5 minutos de irradiacion, lo que
evidencia una limitada capacidad de absorcion de energia microondas. En contraste, las muestras
modificadas con nanomateriales exhibieron mayores incrementos térmicos desde los primeros
tiempos de irradiacion, confirmando que la incorporacion de material nanométrico mejora la
eficiencia de calentamiento del sistema.

Entre los sistemas modificados, el crudo con GO mostro el mayor incremento de
temperatura tanto en la medicion instantanea como en la registrada tres minutos después de la
irradiacion, alcanzando valores cercanos a 58 °C y una eficiencia térmica relativa del orden del

45%. Este comportamiento se atribuye a la elevada capacidad del GO para absorber energia
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electromagnéticay transferirla eficientemente al medio, favoreciendo un calentamiento mas rapido
y sostenido. Por su parte, las muestras con GO@FesO4 (1:6) y FesOas presentaron incrementos
intermedios, superiores al crudo sin modificar, pero inferiores al sistema con GO, lo que sugiere
un efecto combinado entre las propiedades magnéticas y conductivas del material.

El aumento de la temperatura y la consecuente reduccion de la viscosidad del crudo Jazmin
bajo irradiacion por microondas pueden atribuirse a mecanismos fisicos y fisicoquimicos
asociados a la interaccidn entre la energia electromagnética y los nanomateriales, particularmente
el GO puesto que presenta una elevada eficiencia de absorcion de microondas debido a su
estructura electronica conjugada y a la presencia de grupos funcionales oxigenados, lo que
favorece la conversion directa de la energia electromagnética en calor. Este calentamiento
localizado e intensificado promueve la ruptura de interacciones intermoleculares débiles, tales
como asociaciones entre asfaltenos y resinas, asi como fuerzas de van der Waals, responsables de
la elevada viscosidad del crudo. Adicionalmente, la alta area superficial del GO facilita su
interaccion con los componentes pesados del crudo, actuando como un medio de transferencia
térmica mas eficiente y favoreciendo una redistribucion homogénea del calor. Desde esta
perspectiva, estos efectos conducen a una modificacion de la microestructura del crudo,
disminuyendo la resistencia al flujo y explicando el mayor incremento de temperatura y la
reduccion de viscosidad.

En el caso de los sistemas que incorporan compositos GO@Fes;Oa, el aumento de la
temperatura y la reduccion de la viscosidad del crudo se explican por un efecto combinado entre
la capacidad de absorcion electromagnética del GO vy las propiedades magnéticas de FesOa. La
presencia de Nps de FesO4 favorece la absorcion de energia microondas a traves de perdidas

magnéticas y dieléctricas, lo que contribuye a la generacion de calor adicional en el sistema.
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Cuando estas Nps se encuentran ancladas sobre la superficie del GO, se mejora la dispersion del
material y se facilita una transferencia térmica mas eficiente hacia la matriz del crudo. Este
calentamiento favorece la ruptura de asociaciones intermoleculares entre los componentes pesados
del crudo, mientras que la superficie del GO actia como sitio de interaccion con asfaltenos y
resinas, promoviendo su desagregacion parcial. Este efecto sinérgico explica la mejora en la
eficiencia térmica y la reduccion de viscosidad observadas en los compositos GO@Fes04, aunque
en menor medida que en el sistema con GO, debido a la reduccion de area superficial efectiva del
grafeno al incorporar la fase magnética.

5.8 Recuperacion y verificacion de homogenizacién de nanomateriales en crudo.

Con el proposito de evaluar la homogeneidad de la dispersién de nanomateriales en el
crudo Jazmin, asi como su estabilidad bajo irradiacion con microondas y la posibilidad de su
recuperacion posterior, se llevé a cabo un experimento adicional de recuperacion magnética; este
ensayo permitié verificar si las Nps de GO@FesO4 incorporadas al crudo permanecian
uniformemente distribuidas durante el tratamiento y si podian ser separadas eficientemente al
finalizar el proceso. A continuacion, se presentan los resultados obtenidos a partir de la
cuantificacién de las Nps recuperadas, los cuales permiten analizar el grado de homogeneizacion
alcanzado y la eficiencia del método de incorporacion y recuperacion empleado.

Los resultados del experimento de recuperacion de Nps a partir del crudo Jazmin
modificado se presentan en la Tabla 31. A partir de una cantidad inicial total de 59,6 mg de Nps
GO@Fes04 (1:2), se logro recuperar un total de 57,3 mg tras el tratamiento con microondas, los
procesos de separacion magnética y los ciclos de lavado. Esto corresponde a una eficiencia de
recuperacion aproximada del 96,1 %, lo que indica que la mayor parte del material incorporado

permanecio en el sistema y pudo ser recuperado exitosamente al finalizar el experimento.



ALTERACION EN LAS PROPIEDADES DE UN CRUDO USANDO GO Y MW 121

Los resultados de este ensayo se presentan en la Figura 46, donde se evidencia visualmente
que el proceso de lavado se llevo a cabo de manera exitosa, observandose la recuperacion de
material en todas las fracciones analizadas. Asimismo, la Tabla 31 resume las cantidades iniciales
y las masas recuperadas de Nps. El analisis por fracciones muestra una recuperacion consistente
en los cinco frascos, con valores de masa recuperada entre 11,3 y 11,6 mg, frente a cantidades
iniciales cercanas a 12 mg en cada fraccion. La baja variacion entre fracciones sugiere que las Nps
se distribuyeron homogéneamente en el crudo antes del proceso de separacion, ya que no se
observaron diferencias significativas que indicaran sedimentacion localizada o acumulacion
preferencial en alguna porcion del volumen total. Este resultado confirma que el método de
incorporacion empleado permitié una dispersion uniforme del material en el crudo.

La ligera diferencia entre la cantidad inicial y la cantidad recuperada puede atribuirse a
pérdidas menores durante los multiples pasos de transferencia, lavado y manipulacion del material,
asi como a la posible retencion de trazas de Nps en el crudo residual o en las paredes del tubo. No
obstante, estas pérdidas fueron limitadas y no comprometieron la evaluacién global del
experimento, dado que la recuperacion se mantuvo por encima del 95 %.

Figura 46

Proceso lavado muestras de recuperacion
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Tabla 31

Cantidad usada y recuperada en experimento extra.

Fraccion Cantidad inicial (mg) Cantidad recuperada (mg)
1 11,8 11,3
2 11,7 11,5
3 12 11,5
4 11,9 11,6
5 12,2 11,4
total 59,6 57,3

Los resultados demuestran que las Nps de GO@Fes;O4 pueden incorporarse de manera
homogénea en el crudo Jazmin, mantener su dispersion incluso después de multiples irradiaciones
con microondas y ser recuperadas eficientemente mediante separacion magnética de forma fisica.
Este comportamiento confirma la estabilidad del sistema nanomateriales —crudo bajo las
condiciones evaluadas y respalda la viabilidad del material tanto en términos de homogeneizacion
como de recuperacién posterior, aspectos clave para su posible aplicacién en procesos de recobro
mejorado.

En la seccion a continuacién se evidencia el cumplimiento del tercer objetivo, el cual
consistié en evaluar preliminarmente el comportamiento de la viscosidad y la movilidad de un
crudo pesado en presencia de 6xido de grafeno magnético y radiacién de microondas en muestras
de roca el cual se desarrolld en las siguientes etapas: seleccion de muestras de roca, realizacion
de pruebas de movilizacion del crudo en arena sin calentamiento electromagnético, pruebas de
movilizacién con calentamiento electromagnético y, de manera complementaria la evaluacion de

un desplazamiento en medio poroso.
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5.9 Seleccion de muestras de roca.

El uso de arena Ottawa 40 como medio poroso permitio reproducir un sistema homogéneo
y estable durante el desarrollo de los ensayos experimentales. EI material presentd un empaque
uniforme y una distribucién granulométrica consistente, permitiendo un comportamiento de flujo
constante con ausencia de fenomenos de canalizacion preferencial. Estas caracteristicas facilitaron
el control experimental y garantizaron condiciones comparables entre los diferentes ensayos
realizados. La permeabilidad asociada a esta arena se tomara como 1 Darcy (Song y Elsworth,
2020).

5.10 Pruebas de movilidad sin calentamiento electromagnético.

En esta seccion se presentan los resultados correspondientes a la evaluacion de la movilidad
del crudo en un sistema roca-fluido- nanomateriales bajo distintas configuraciones experimentales,
considerando la incorporacion de GO y GO@FesOs sin calentamiento electromagnético.
En la seccion 4.4 inciso b se describen los montajes 1 y 2 de la metodologia para determinar el
tiempo de caida de la primera gota, volumen total movilizado y temperatura final resultados que

se muestran en la Tabla 32.

Tabla 32

Resultados de movilidad del crudo en sistemas sin calentamiento electromagnético.

Sistema Composicion Tiempo caida Volumen Temperatura
P primera gota (min)  desplazado (%o) final (°C)
6 GO en Arena + Crudo 1330 26,09 26,5
8 1:6 en Arena + Crudo 1376 26,55 26,5
1 Arena + Crudo 1417 26,37 26,5

11 Arena + GO en Crudo 1450 18,32 26,5
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El estudio se desarrollo a partir del disefio y ejecucion de 4 sistemas experimentales, lo que
permitio analizar de manera sistematica el efecto individual y combinado de la impregnacién del
medio poroso y la dispersion de nanomateriales en la fase oleosa en ausencia de irradiacion
electromagnética en la Figura 47 se presenta los resultados de manera esquematica.

Figura 47

(A)Volumen movilizado (B)Tiempo caida primera gota en ausencia de MW
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Enla Tabla 32y la Figura 47 se evidencia el comportamiento de la movilidad del crudo
en sistemas sin calentamiento electromagnético, donde la temperatura se mantuvo constante (26,5
°C) por tanto, las variaciones observadas responden principalmente a la presencia y localizacion
de los nanomateriales dentro del medio poroso o del fluido.

El sistema base Arena + Crudo presenta un tiempo de caida de 1417 min y un volumen
movilizado de 26,37 %, tomandose como referencia. Cuando el GO se incorpora en la arena
(Sistema 6), el tiempo de caida de la primera gota disminuye a 1330 min es decir presenta una
reduccion del 6,54 % respecto al sistema base y el volumen movilizado se mantiene cercano (26,09
%), dando indicios de que la movilidad se reduce es decir el crudo se moviliza més rapido por la
matriz. Este comportamiento sugiere que la presencia de GO en la matriz modifica la mojabilidad

del sistema mejorando la movilidad.
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Por otra parte, el sistema 1:6 en Arena + Crudo (Sistema 8) presenta un tiempo de caida de
la primera gota de 1376 min es decir una reduccion respecto al sistema base de 2,98 % y un
volumen total movilizado de 26,55 % indicando que el composito GO@FesO4 genera un impacto
menor sobre el flujo que el GO cuando se localiza en la arena.

Cuando se analiza la adicion de GO al fluido se observa que el sistema Arena + GO en
Crudo (Sistema 11) muestra un incremento de tiempo de caida de la primera gota asociado a la
movilidad del 2,28 % respecto al sistema base acompafiado de una reduccién significativa del
volumen movilizado (18,32 %) Este resultado indica que, en ausencia de microondas, la
incorporacion de GO directamente en el crudo tiende a aumentar la viscosidad y a dificultar la
movilizacién, probablemente por interacciones entre el GO y las fracciones pesadas (resinas y
asfaltenos). Estos resultados confirman que sin calentamiento electromagnético la adicion de
nanomateriales en el crudo no mejora la movilidad del crudo, e incluso puede deteriorarla,
resaltando que el beneficio reoldgico observado en el estudio esta fuertemente condicionado a la
activacion térmica mediante microondas.

5.11 Pruebas de movilidad con calentamiento electromagnético.

En esta seccion se presentan los resultados correspondientes a la evaluacién de la movilidad
del crudo en un sistema roca-fluido- nanomateriales bajo distintas configuraciones experimentales,
considerando la incorporacion de GO y GO@Fes;O4 con calentamiento electromagnético los

resultados se presentan en la Tabla 33.
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Tabla 33

Resultados de movilidad del crudo en sistemas con calentamiento electromagnético

Tiempo caida Volumen

Sistema Composicion primeragota  desplazado Timgf?éu)ra
(Min) (%)

5 GO en Arena + Crudo 10 19,62 60.2
9 GO en Arena + GO en Crudo 11,57 15,77 59

13 Arena + 1:2 en Crudo 11,93 18 49,2
3 Arena + GO en Crudo 12,25 13,91 61.6
4 Arena + 1:4 en Crudo 13 16,62 48.5
7 1:6 en Arena + Crudo 13,67 13,11 48.3
12 Arena + 1:6 en Crudo 14 10 50.6
2 Arena + Crudo 14,12 13,46 447
10 1:6 en Arena + 1:6 en Crudo 14,38 11,5 55.3

El estudio se desarroll6 a partir del disefio y ejecucion de 9 sistemas experimentales, lo que
permitié analizar de manera sistematica el efecto individual y combinado de la impregnacion del
medio poroso y la dispersion de nanomateriales en crudo en presencia de irradiacion
electromagnética en la Figura 48 se presenta los resultados de manera esquematica.

Figura 48

(A)Volumen movilizado (B)Tiempo caida primera gota en presencia de MW
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La Tabla 33y La Figura 48 presentan el tiempo de caida de la primera gota y el porcentaje
total del volumen movilizado para sistemas roca—fluido evaluados en presencia de calentamiento
electromagnético, permitiendo analizar la movilidad inicial del crudo bajo distintas
configuraciones.

Al aplicar irradiacion electromagnética, se observa una reduccion significativa del tiempo
de caida de la primera gota en todos los sistemas evaluados, pasando de escalas prolongadas
(1300 min) sin calentamiento a tiempos del orden de decenas de minutos (10 a 15 min), lo que
evidencia una mejora sustancial en la movilidad del crudo.

El menor tiempo de caida de la primera gota se registra para el sistema GO en Arena +
Crudo, indicando que la impregnacion del GO en el medio poroso favorece la movilidad del crudo
en la matriz en presencia de MW al favorecer simultdneamente la modificacion de la mojabilidad
(Gomez-Delgado et al, 2023; Radnia et al, 2017) y la reduccion de las fuerzas capilares que
retienen el crudo en los poros (Afrooz et al, 2024a; Arenas-Blanco et al, 2021). Adicionalmente,
durante la irradiacion electromagnética, el GO contribuye a una distribucién maés eficiente del
calentamiento a nivel del medio poroso, lo que induce una disminucion localizada de la viscosidad
del crudo en contacto con las paredes del poro (Sivakumar et al, 2020); este efecto sinérgico entre
la impregnacién del GO en la roca y el calentamiento electromagnético facilita el desprendimiento
y la movilizacion del crudo (Afrooz et al, 2024b; Roa Ardila et al, 2020b).

Cuando el GO se dispersa en el crudo y no en la matriz, es decir, en el sistema Arena + GO
en crudo (Sistema 3), los tiempos de caida de la primera gota y los porcentajes totales de volumen
movilizado se ven afectados. Se observa un incremento del tiempo de caida de la primera gota en
un 18.4%, es decir, pasando de 10 min en el sistema GO en Arena + Crudo a 12.25 min en el

sistema Arena + GO en crudo. Asimismo, se presenta una disminucion del porcentaje total de
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volumen movilizado, de 19.62% a 13.91%, lo que indica una reduccion en la movilidad del crudo
en la matriz. El sistema GO en crudo + arena incrementa la resistencia al movimiento del crudo,
posiblemente debido a interacciones entre el GO y los componentes polares del crudo, generando
agregacion y un aumento de la friccion interna. En la Figura 49 se observa el cambio fisico que
sufre el crudo al adicionar el GO: en la imagen de la izquierda (GO disperso en crudo) se aprecia
una textura ligeramente grumosa, en contraste con la imagen de la derecha, donde se observa solo
crudo que fluye de manera lisa y homogénea.

Figura 49

A la izquierda GO disperso en crudo y a la derecha Crudo
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A pesar de que el sistema Arena + GO en Crudo alcanza la temperatura final mas alta de
las distintas configuraciones experimentales (61,6 °C) no se evidencia que un mayor calentamiento
global del sistema se traduzca necesariamente en una mejora de la movilidad (Tiempo de caida de
la primera gota y porcentaje total de volumen movilizado), y sugiere que la localizacion del
nanomaterial en el crudo puede generar interacciones que limitan el flujo, como incremento de la

friccion interna o retencidn parcial del fluido en el medio poroso.
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Los sistemas donde los nanomateriales se dispersan tanto en la arena como en el crudo
GO en Arena + GO en Crudo y 1:6 en Arena + 1:6 en Crudo presentan un desempefio inferior con
valores de tiempos de caida de la primera gota de 11.57 min y 14.38 min, un porcentaje total de
volumen movilizado de 15.77% y 11.50 % y unas temperaturas finales de 59°C y 55.3°C
respectivamente lo que sugiere que una carga excesiva de nanomaterial en ambas fases puede
atribuirse a fendmenos de aglomeracion de las nanoparticulas y retencidén de nanomateriales que
limitan la movilizacion del crudo en la matriz, los cuales reducen la eficiencia del calentamiento
electromagnético y aumentan la resistencia al flujo dentro del medio poroso.

Al comparar el Sistema 9 (GO en Arena + GO en Crudo) es decir GO tanto en la matriz
como en el crudo se evidencia que presenta un tiempo de caida de la primera gota de 11,57 min,
inferior al del Sistema 3 GO disperso Unicamente en crudo, que tiene un tiempo de caida de la
primera gota de 12,25 min, lo que representa una reduccion aproximada del 5,6 %.
Adicionalmente, el Sistema 9 (GO en Arena + GO en Crudo) logra un porcentaje mayor de
volumen movilizado 15,77 % frente al 13,91 % del Sistema 3 (Arena + GO en Crudo),
evidenciando un incremento de 1,87 % en el porcentaje total del volumen recuperado del crudo;
sin embargo, este comportamiento ocurre a una temperatura final ligeramente menor (59,0 °C)
respecto al Sistema 3 (61,6 °C). Este resultado sugiere que la incorporacion de GO tanto en la
arena como en el crudo favorece una interaccién mas eficiente entre el campo electromagnético y
el sistema, mejorando la movilidad del crudo sin requerir temperaturas finales mas elevadas.

En presencia de irradiacidn electromagnética, el sistema base Arena + Crudo presenta un
tiempo de caida de la primera gota de 14,12 min, un volumen movilizado de 13,46 % y una
temperatura final de 44,7 °C, lo que establece la referencia para evaluar el efecto de los

nanomateriales que contienen FesOa
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En los sistemas con GO@Fes;0s4, el desempefio depende tanto de la relacion como de la
ubicacion del nanocompuesto. La dispersion en el crudo con relacion 1:2 muestra un
comportamiento favorable (11,93 min, 18,00 %, 49,2 °C), mientras que al aumentar la relacion a
1:4y 1:6 se observa un incremento progresivo del tiempo de caida y una disminucion del volumen
movilizado, aun cuando las temperaturas finales se mantienen entre 48 y 55 °C. De manera similar,
los sistemas con GO@FesOa en la arena o simultaneamente en arena y crudo presentan tiempos de
caida mas elevados y volumenes movilizados menores, destacandose el sistema 1:6 en Arena +
1:6 en Crudo como el de peor desempefio (14,38 miny 11,50 %), pese a alcanzar 55,3 °C.

En funcion de este analisis los resultados confirman que bajo calentamiento
electromagnético la mejora en la movilidad del crudo no depende Unicamente del incremento de
temperatura, sino de la naturaleza del nanomaterial, su concentracion y, de manera critica, su
localizacion dentro del sistema roca—fluido, Esto indica que la presencia simultanea del material
en ambas fases no genera un efecto sinérgico en términos de movilidad, y que, en el caso del
material magnético, puede intensificar fendmenos de retencion o bloqueo parcial del flujo.

La impregnacion del medio poroso con GO se identificd como la estrategia mas efectiva
para mejorar la movilizacion del crudo por la matriz y el volumen total movilizado, mientras que
el uso de nanoparticulas magnéticas requiere un control cuidadoso de su ubicacién y proporcion

para evitar efectos adversos sobre la movilidad.

5.12 Extra: Desplazamiento en roca de nanofluido
Como informacion complementaria se evaludé el comportamiento de un nanofluido
magnético (500 ppm de GO@Fes04) en condiciones representativas de yacimiento mediante

pruebas de coreflooding en una muestra de roca Berea, con el fin de analizar su interaccion con el
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medio poroso, la retencién de hierro y los cambios de permeabilidad, como criterio de viabilidad
para un eventual piloto en campo. La roca present6 una permeabilidad inicial de referencia de 843
mD, la cual no se vio afectada negativamente durante la inyeccion del nanofluido; por el contrario,
tras la etapa de retorno con salmuera se registro una permeabilidad de 935 mD, evidenciando
ausencia de dafio a la formacion y una adecuada estabilidad del sistema bajo 120 °F y 500 psi de
presion de poro. El balance de masas indico que, de 266.806 mg de Fe inyectados, se recuperaron
159.201 mg, resultando en una retencion de 107.605 mg (=40 %) asociada a procesos de adsorcion
y atrapamiento controlado de nanoparticulas, sin provocar taponamiento significativo. La
evolucion de la concentracion de hierro en los efluentes, que alcanzé valores estables entre 160—
200 mg/L durante la inyeccién y descendié a valores cercanos a cero en la etapa final, confirmé
un comportamiento transitorio y estable del nanofluido. Adicionalmente, se determinaron valores
de Swirr = 25,1 % y Sor = 31,5 %, coherentes con una roca Berea de mojabilidad preferencial al
agua y una permeabilidad efectiva final de 134 mD para el aceite. En conjunto, los resultados
demuestran que el nanofluido magnético puede desplazarse en medio poroso con retencién parcial,
permeabilidad conservada o incluso mejorada, y sin dafio permanente a la roca, lo que respalda su
viabilidad técnica para ser considerado en pruebas piloto a escala de campo. En el Anexo 1 se

presenta la metodologia, el objetivo de la prueba, las curvas de absorcion atomica.
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6.Conclusiones

La sintesis del 6xido de grafeno magnético (GO@Fes0.) fue exitosa, obteniéndose un
material con respuesta magnética y estabilidad en medio acuoso. El 6xido de grafeno actud
como material soporte, favoreciendo la dispersion homogeénea de las nanoparticulas y limitando
su aglomeracion.

Segun los resultados del FTIR se forma de manera exitosa los nanocompuestos
GO@Fe:0s, donde se evidencia la coexistencia de bandas caracteristicas del 6xido de grafeno
y de la magnetita. La presencia de la banda C=C (~1620 cm™) en todas las formulaciones (1:2
1:4 1:6) demuestra que la estructura basal del GO se conserva tras la incorporacion de FesOa
confirmando que el anclaje de la fase magnética ocurre sin una alteracion significativa del GO
el cual interactia como material soporte.

Los resultados obtenidos mediante espectroscopia Raman confirman que la
modificacion del GO con magnetita fue exitosa y que el grado de perturbacion estructural de la
red carbonosa no depende de la relacion GO@Fe;O4. El maximo nivel de desorden estructural
se alcanza para la relacion 1:4, lo que sugiere un equilibrio 6ptimo entre interaccion efectiva y
exposicion del GO al laser, mientras que a concentraciones mas altas de magnetita se presentan
efectos de agregacion y cobertura.

El analisis termogravimétrico (TGA) confirma que la incorporacion de FesOas en la
matriz de éxido de grafeno incrementa su estabilidad térmica. A 600 °C el 6xido de grafeno
presenta una disminucion de masa del 60% mientras que los compositos 1:2 1:4 y 1:6 presenta
una disminucién de masa del 26% 15% y 10 % respectivamente. Estos resultados demuestran

que la magnetita actia como una fase estabilizadora, incrementando la resistencia térmica de
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los nanocompuestos y ampliando su viabilidad para aplicaciones bajo condiciones térmicas
exigentes.

Mediante la DLS se confirm6 que todos los materiales se encuentran en el rango
nanomeétrico, con didmetros promedio inferiores a 350 nm. La magnetita (FesO.) presento el
mayor tamafio, con un Z-average cercano a 340 nm y un PDI elevado (0,640), evidenciando
una fuerte tendencia a la aglomeracion. El 6xido de grafeno mostré un tamario promedio de 209
nm, con un pico principal entre 75-80 nm, indicando una dispersion mas estable asociada a su
estructura laminar. La incorporacion de FesOa sobre el GO redujo significativamente el tamafio
hidrodinamico, alcanzandose valores de 30—-35 nm para el composito 1:2, mientras que en las
relaciones 1:4 y 1:6 los tamafios aumentaron gradualmente a 35-40 nm y 50-60 nm,
respectivamente. Estos resultados confirman que el GO actia como un soporte efectivo que
limita la aglomeracion de la magnetita y permite controlar el tamafio y la estabilidad coloidal
de los nanocompuestos.

En los compositos GO@FesO4, los difractogramas presentan caracteristicas intermedias
entre ambos materiales, con una clara predominancia de los picos correspondientes a FesOa. La
coincidencia en la posicion angular de estos picos con respecto al FesO4 indica que la estructura
cristalina de FesO4 se mantiene tras su incorporacion sobre el GO. A medida que aumenta la
proporcién de magnetita, se observa un incremento progresivo en la intensidad relativa de los
picos, lo cual refleja directamente el mayor contenido de fase inorganica en los compositos

La sintesis de 0xido de grafeno (GO) y de los compositos GO@FesOs en relaciones 1:2,
1:4 y 1:6 fue exitosa, obteniéndose materiales con contenidos de hierro de 51,8 %, 57,9 % y

63,3 % en peso, respectivamente, de acuerdo con los resultados de ICP-OES. Estos valores
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confirman una incorporacion controlada de la fase magnética sobre la matriz de GO y una
adecuada reproducibilidad del método de sintesis empleado.

Los resultados obtenidos confirman que fue posible evaluar cuantitativamente el
comportamiento de la viscosidad del crudo pesado Jazmin (=12,2° API) en presencia de
nanomateriales y bajo irradiacion de microondas en un equipo de cavidad modificado.

El montaje realizado para medir viscosidad en presencia de MW es sensible a cambios
reolégicos inducidos por calentamiento electromagnético y su respuesta es medible y
consistente a la calibracion del viscosimetro de bola modelada bajo la regresion p = 1909,7-t +
139,66 con un R2 = 0,99, la cual permite comparar sistemas en el mismo marco experimental.
Al contrastar las viscosidades obtenidas por calibracion frente a las medidas con reémetro
comercial se evidencia una buena concordancia respaldada por errores relativos bajos < 3% en
9 de 10 sistemas.

Las muestras irradiadas con MW presentaron una reduccién promedio en el tiempo de
caida de la bola de 78% , adicionalmente el GO y los compositos GO@FesO4 potencian el efecto
del calentamiento electromagnético alcanzando temperaturas de hasta 58°C (38°C), lo que
favorece la disminucion de la viscosidad. Cuando no hay calentamiento, la presencia de
nanoparticulas sélidas restringen el flujo, lo que se traduce en tiempos de caida mas prolongados
y por ende mayores viscosidades.

La aplicacién de MW mejora la viscosidad y movilizacion del crudo en el medio poroso,
logrando reducir el tiempo de caida en todas las muestras hasta en un 98,85% y alcanzando un
volumen movilizado del 43,58%. EI material mas eficiente fue el GO, ya que permitio alcanzar
mayores temperaturas y su impregnacion en la roca modifica la mojabilidad del sistema logrando

un volumen movilizado del 6% adicional respecto al blanco.
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7.Recomendaciones

Realizar estudios a escala piloto y en ndcleos de roca natural, para evaluar el desempefio
del sistema GO@FesOs + MW bajo condiciones representativas de yacimiento, incluyendo
presion, saturacion de fluidos y heterogeneidad del medio poroso.

Analizar el efecto del tratamiento combinado sobre la composicion quimica del crudo,
especialmente en las fracciones SARA, para determinar posibles alteraciones inducidas por la
radiacion electromagnética y el uso de nanomateriales.

Evaluar diferentes concentraciones de Np y tiempos de irradiacion, con el fin de optimizar
el balance entre eficiencia térmica, reduccion de viscosidad y consumo energético.

Investigar la recuperacion, reutilizacion y estabilidad a largo plazo de las Nps GO@FesO4
tras multiples ciclos de irradiacién, con el objetivo de analizar la viabilidad econémica y ambiental
del sistema.

Complementar este estudio con simulaciones numéricas y analisis tecnoecondémicos que
permitan estimar el impacto potencial de esta tecnologia en operaciones reales de recobro
mejorado de crudos pesados.

Se recomienda que en trabajos futuros se incorpore un disefio experimental factorial que
permita la aplicacidn de analisis estadisticos como ANOVA, para cuantificar la influencia de cada
variable y sus posibles interacciones sobre la viscosidad y movilidad del sistema.

Estimar en futuros trabajos la tasa de cizallamiento del viscosimetro de esfera descendente
para crudos no newtonianos, lo cual permitiria una comparacion mas rigurosa entre metodologias
reoldgicas y reducir la incertidumbre asociada a la dependencia de la viscosidad con la tasa de

cizalla
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Anexo 1. Desplazamiento en roca de nanofluido

Objetivo: Evaluar el comportamiento del nanofluido en medio poroso, mediante pruebas
de coreflooding, utilizando muestras de roca de yacimiento, para determinar el rango de
saturaciones de fluidos (Swirr, Sor), los cambios de permeabilidad y la retencion de Nps.

1.1 Materiales:

1.1.1 Nanofluido magnético.

El nanofluido magnético empleado tiene una concentracion de 500 ppm de GO@ Fe304 Yy sus
caracteristicas medidas se observan en la Tabla 34.

Tabla 34

Caracteristicas nanofluido magnético

Propiedad Valor
Conductividad [ms/cm] 54,62
Resistividad [Q2-cm] 18
Solidos totales disueltos 27,31

[9/1]
Salinidad [PSU] 36,11
Temperatura [°C] 28,39
pH 7,74

1.1.2 Salmuera.

Para la saturacion inicial de la muestra de roca y el posterior desplazamiento del nanofluido, se
empled una salmuera sintética preparada con base en la composicion quimica del agua de
formacion del yacimiento principal del campo Jamin que se observa en la Tabla 35. El uso de una
salmuera representativa del yacimiento permite reproducir de manera mas realista las propiedades

fisicoguimicas de la salmuera preparada se observan en la Tabla 36.
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Tabla 35

Analisis Fisicoquimico del agua de formacion campo Jazmin

Na* K* Ca™ Mg™ Ba'™t Sr't  Fe't Cr Soss Cos Hcos

7250 | 142 5122 683 323 171  8.07 22243 3) 169 206,18

*[ppm]
Tabla 36

Propiedades fisicoquimicas de la salmuera

Propiedad Valor
Conductividad [ms/cm] 54,83
Resistividad [Q-cm] 18
Sélidos totales disueltos [g/1] 27,42
Salinidad [PSU] 36,25
Temperatura [°C] 27,62
pH 7,34

1.1.3 Muestra de roca Berea.
Para la realizacion de las pruebas de coreflooding, se utiliz6 una muestra de roca estandar tipo
Berea, seleccionada por su homogeneidad y por ser ampliamente empleada como material de
referencia en estudios de desplazamiento de fluidos en medio poroso. Los resultados de las
propiedades petrofisicas se observan en la Tabla 37 y la caracterizacion mineral6gica mediante
DRX de la muestra se presentan en la Tabla 38.

Previo a la ejecucién de los analisis petrofisicos y de desplazamiento, la muestra de roca
fue sometida a un proceso de limpieza tipo Soxhlet, utilizando tolueno y metanol, con el fin de
remover residuos de hidrocarburos y sales presentes en los poros. Posteriormente, la muestra fue

secada por método convencional durante 24 horas, garantizando la eliminacién completa de fluidos
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antes de la etapa de saturacion. Este procedimiento permitio asegurar condiciones iniciales
controladas y reproducibles para la evaluacion del comportamiento del nanofluido magnético
durante las pruebas de desplazamiento en medio poroso.

Tabla 37

Propiedades petrofisicas Roca Desplazamiento

Propiedad Valor
Tipo Berea
Identificacion B4-2b
Longitud (cm) 3,9980
Diametro (cm) 3,7800
Peso (g) 91,5040
Area (cm?) 11,2221
Volumen poroso (mL) 17.984
Porosidad (%) 22,33
Permeabilidad (mD) 959,7
Tabla 38
DRX Roca desplazamiento
Nombre Cuantitativo
Bulk
Cuarzo 57.59%
Microlina 17.30%
Albita 4.59%
Arcillas
Caolinital A 14.47%
Moscovita 2 M1 3.97%
Nacrita 1.48%

Annital M <1%
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1.1.4 Equipo de desplazamiento.

Para la realizacion de las pruebas de desplazamiento de fluidos (coreflooding). se utiliz6 un equipo
de medicion de permeabilidad relativa marca Vinci Technologies como se observa en la Figura
50 , disefiado para la ejecucién de ensayos en corazon de roca con el fin de determinar
permeabilidades relativas y evaluar el dafio a la formacion bajo condiciones controladas de
laboratorio. Este sistema permite simular el flujo de distintos fluidos a través del medio poroso y
analizar su efecto sobre la permeabilidad de retorno del yacimiento, posibilitando la evaluacion
del impacto de fluidos de fracturamiento, acidos, lodos de perforacién, fluidos de control y
modificadores de permeabilidad relativa. En este estudio, el equipo fue empleado para evaluar el
comportamiento del nanofluido magnético durante su desplazamiento en la muestra de roca Berea,
asi como los cambios en la permeabilidad y el potencial dafio a la formacién.

Figura 50

Sistema de permeabilidad relativa de Vinci Technologies

1.2 Metodologia.
Con el fin de determinar la adsorcion de material ferromagnético en la roca, se realizé el

muestreo sistematico de los efluentes producidos durante las pruebas de desplazamiento como se
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observa en la Figura 51 se recolectaron muestras del efluente por cada volumen poroso producido,
las cuales fueron utilizadas para la cuantificacion de hierro y la medicion de pH. Las primeras tres
(3). muestras de efluente se midieron con el propdsito de establecer la curva base de concentracion
de hierro. Posteriormente, en la etapa de desplazamiento, se recolectaron cincuenta (48). muestras
de efluente en viales de 18 cc, correspondientes a cada volumen poroso de fluido producido. La
concentracion de hierro en las muestras fue determinada mediante un espectrofotdmetro de
absorcion atomica utilizando ldmpara especifica para Fe. Previo al andlisis de los efluentes, se
prepararon soluciones estandar en un rango de 0 a 200 ppm, a partir de las cuales se midio la
absorbancia para la construccion de la curva de calibracion empleada en la cuantificacion de hierro.

Las pruebas de desplazamiento se llevaron a cabo bajo condiciones controladas de
laboratorio, establecidas con el fin de simular el entorno del yacimiento. La temperatura de
operacion fue fijada en 120 °F, mientras que la presion de poro (BPR). se mantuvo constante en
500 psi. Adicionalmente, la presion de confinamiento aplicada a la muestra de roca fue de 1500
psi, garantizando la integridad mecéanica del corazon y evitando el bypass de fluidos durante el
desplazamiento. La inyeccion de fluidos se realizé a caudales constantes de 0,5 ml/min 'y 1,0
ml/min, permitiendo evaluar el comportamiento del nanofluido y los cambios de permeabilidad

bajo diferentes condiciones de flujo.

1.3 Resultados.

Con base en la metodologia descrita para el muestreo y andlisis de los efluentes producidos
durante las pruebas de desplazamiento, a continuacion, se presentan los resultados experimentales
obtenidos del ensayo de coreflooding, los cuales permiten evaluar la adsorcidn y retencion de

material ferromagnético, asi como su impacto sobre el comportamiento hidraulico del medio
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poroso. En la Figura 51 se muestran los efluentes recolectados durante la prueba de
desplazamiento, evidenciando los cambios asociados a las distintas etapas de inyeccion, mientras
que la Figura 52 ilustra la evolucion del contenido de hierro (Fe). en los efluentes en funcién del
volumen poroso inyectado. Adicionalmente, la Figura 53 resume el comportamiento de la
permeabilidad, la caida de presion (AP) y la tasa de inyeccidn a lo largo de la prueba, permitiendo
analizar posibles efectos de dafio o mejora de la formacion. Finalmente, se presenta un resumen
integral de los resultados del coreflooding, en el que se incluyen la permeabilidad, asi como las
saturaciones irreducibles de agua (Swirr) y residuales de aceite (Sor) para los diferentes fluidos
inyectados, proporcionando una visién global del desempefio del nanofluido magnético durante su

interaccion con el sistema roca—fluido.
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Figura 51

Efluentes resultantes prueba desplazamiento.

20 21 22 23 24 25 26 27 28 29

30l 318 328 33k 348 350 364 374 38§ 39
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# Muestra Tiempo de recoleccion Tasa de inyeccion
(min)

0
1
2
3
4 18 0,5
5 18 0,5
6 18 0,5
7 18 0,5
8 18 0,5
9 18 0,5
10 18 0,5
11 18 0,5
12 18 0,5
13 18 0,5
14 36 0,5
15 36 0,5
16 36 0,5
17 36 0,5
18 36 0,5
19 40 0,5
20 36 0,5
21 12 0,5
22 18 1
23 18 1
24 18 1
25 946 0,019027484
26 18 1
27 18 1
28 18 1
29 18 1
30 18 1
31 18 1
32 18 1
33 18 1
34 7 1
35 9 1
36 9 1
37 9 1
38 9 1
39 9 1
40 9 1
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41 9 1
42 9 1
43 9 1
44 9 1
45 18 1
46 18 1
47 18 1
48 18 1
49 18 1
50 18 1
o1 18 1
52 18 1
53 18 1
54 18 1
55 18 1

Figura 52

Contenido de hierro (Fe) en los efluentes

Contenido de Fe por muestra

2000 0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55
# Muestra



ALTERACION EN LAS PROPIEDADES DE UN CRUDO USANDO GO Y MW 158

Figura 53

Comportamiento de la permeabilidad, caida de presion (4P). y tasa de inyeccion en funcién de
los volimenes porosos inyectados durante la prueba de coreflooding.
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Figura 54

Resumen de resultados del coreflooding: permeabilidad, saturaciones irreducibles y residuales
para los diferentes fluidos inyectados.

- > - >
V
La retencion de material ferromagnético en la muestra de roca fue determinada a partir del

balance de masas de hierro entre el fluido inyectado y el fluido producido durante la prueba de

coreflooding asi:
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Masa retenida = masa inyectada— masa producida

La masa total de hierro inyectada con el nanofluido magnético fue de 266.806 mg, mientras
que la masa total recuperada en los efluentes correspondio a 159.201 mg. A partir de estos valores,
se calculé una masa retenida de 107.605 mg de Fe, la cual se asocia a procesos de adsorcion y
atrapamiento de las Nps en el medio poroso.

Este nivel de retencion confirma la interaccion del nanofluido magnético con la superficie
de la roca Berea, sin que ello haya generado un dafo significativo a la permeabilidad del sistema,
como se evidencio en el incremento de la permeabilidad de retorno respecto al valor de referencia.
La retencion parcial del material ferromagnético sugiere la existencia de mecanismos favorables
como la adsorcion superficial y la posible modificacion de la mojabilidad, los cuales pueden
contribuir al desempefio del nanofluido en aplicaciones de recuperacion mejorada.

Los resultados de la prueba de desplazamiento en roca evidencian el comportamiento del
nanofluido magnético durante su flujo en medio poroso, asi como su impacto sobre la
permeabilidad y las saturaciones de los fluidos. Inicialmente, durante la inyeccion de salmuera de
referencia, se obtuvo una permeabilidad absoluta de 843 mD, la cual se tomé como valor base para
la evaluacion de posibles efectos asociados a la inyeccidn posterior del nanofluido.

La inyeccion del nanofluido magnético no ocasiond una disminucion significativa de la
permeabilidad del sistema. Por el contrario, durante la etapa de retorno con salmuera se registrd
una permeabilidad de 935 mD, superior al valor inicial, lo cual indica que no se present6 dafio a la
formacion como se observa en la Figura 54. Este comportamiento sugiere una posible
redistribucion de particulas finas o una modificacién de la mojabilidad del medio poroso inducida
por el nanofluido, y es consistente con una adecuada estabilidad del sistema bajo las condiciones

de presion, temperatura y salinidad.
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En la Figura 52 se presenta el resultado del contenido de hierro en los efluentes el cual
muestra un incremento significativo durante la etapa de inyeccion del nanofluido, con
concentraciones que se estabilizan en un rango aproximado de 160 a 200 mg/L. Posteriormente,
durante el desplazamiento con salmuera, se observa una disminucion progresiva de la
concentracion de hierro hasta valores cercanos a cero. Este comportamiento indica que una
fraccion del material ferromagnético fue producida en los efluentes, mientras que otra fraccion fue
retenida o adsorbida en la roca. La ausencia de hierro en las muestras finales sugiere que el sistema
alcanza un estado de equilibrio, en el cual ya no se presenta arrastre significativo de Nps.

En cuanto a las saturaciones, se determin0 una saturacion irreducible de agua (Swirr). de
25,1 % durante la etapa de restauracion con crudo, valor caracteristico de una roca tipo Berea con
mojabilidad preferencial al agua. Posteriormente, durante el desplazamiento con salmuera, se
obtuvo una saturacion residual de aceite (Sor). de 31,5 %, asociada a una permeabilidad efectiva
de 134 mD. estos resultados reflejan una adecuada capacidad de desplazamiento del sistema.

Finalmente, la permeabilidad, la caida de presion y la produccion de hierro sugiere que el
nanofluido magnético presenta una interaccién controlada con el medio poroso, logrando una
retencion parcial de material ferromagnético sin generar taponamiento significativo ni dafio
permanente a la formacion. En general, los resultados demuestran la viabilidad del nanofluido
magnético para su aplicacion en procesos de desplazamiento en roca, destacando su estabilidad y
su potencial para modificar las propiedades del sistema roca-fluido sin comprometer la

permeabilidad del yacimiento.



