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GLOSARIO

ACTIVIDAD PUZOLANICA: refiere a la cantidad méaxima de hidroxido de calcio con
la que la puzolana puede combinar y la velocidad con la cual ocurre la reaccion.

ADITIVO: material afiadido a la lechada de cemento para modificar o mejorar
algunas propiedades deseadas.

AGLUTINANTE: Sustancia liquida util para disolver o desleir las sustancias que
componen los pigmentos.

ANULAR: espacio formado entre la tuberia y la pared del pozo, o el exterior de otra
tuberia.

BOMBEABILIDAD: la capacidad de la lechada de ser bombeada. La bombeabilidad
normalmente se mide mediante el ensayo de tiempo de espesamiento del API

CEMENTACION PRIMARIA: Proceso de emplazamiento del cemento alrededor de
una sarta de revestimiento o de una sarta de tuberia de revestimiento corta (liner).

FLY ASH: compuesto natural producido por la el proceso de combustion del carbon,
es un material similar a la ceniza de volcan.

FORMACION: término usado para definir un cuerpo de roca suficientemente
caracteristico y continuo para ser mapeado.

GELIFICACION: proceso en el cual un fluido “se gelifica” o desarrolla una alta
resistencia de gel.

GRAFENO: cristal de carbono en el que los &tomos estan organizados sobre un
plano de forma hexagonal.

LECHADA DE CEMENTO: mezcla de cemento, agua y aditivos usados para sellar
espacios en el anular entre el revestimiento y las paredes del pozo.

LINER: son tuberias de revestimiento cortar de la pared interna de una sarta de
revestimiento previa.

MODELO PLASTICO DE BINGHAM: es un modelo reolégico de dos parametros
utilizado en la industria de fluidos de perforacién para describir las caracteristicas
del flujo de muchos tipos de lodos.

MODULO DE BULK: es la relacion entre esfuerzo y deformacion, es una constante
elastica equivalente al cambio en la presion aplicada dividido por la relacion entre el
cambio de volumen y el volumen original del solido.
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MODULO DE YOUNG: es la relacion entre el esfuerzo longitudinal y la deformacion
longitudinal.

MOLIENDA: operacion unitaria utilizada en la industria para disminuir el tamafio de
particula de solidos de gran tamafio.

MONTMORILLONITA: tipo de mineral arcilloso que tiende a dilatarse si se expone
al agua. Es familiar de los minerales de silicatos en condiciones alcalinas, es un
componente de la bentonita utilizado generalmente en los fluidos de perforacion.

NANO COMPUESTO: material cuya medida es del orden de nanémetros, hasta de
100 nanémetros.

NUCLEACION: lugar donde ocurre el proceso de hidratacién del cemento, son sitios
de contacto en el cual las moléculas de agua interactian con los compuestos del
cemento.

PUNTO CEDENTE: es la propiedad de un fluido que se refiere al esfuerzo minimo
requerido para que entre en movimiento.

RELACION AGUA/CEMENTO: expresa la relacion entre el peso del agua utilizada
en la mezcla y el peso del cemento.

RELACION DE POISSON: es la medida de la compresibilidad de un material
perpendicular al esfuerzo aplicado, o la relacion entre la deformacién latitudinal y la
deformacion longitudinal.

SONICACION: proceso en el cual se aplica ondas ultrasonido como energia en la
agitacion las particulas de una muestra.

SUSTANCIA HIDROFILICA: sustancia que interactta con las moléculas del agua.

SUSTANCIA HIDROFOBICA: sustancia que no interactta con las moléculas del
agua.

TIXOTROPIA: propiedad de fluidos esencialmente no newtonianos, que se
caracterizan por mostrar un cambio de su viscosidad en el tiempo.

TRABAJABILIDAD: facilidad de colocacion, consolidacion y acabo del concreto
fresco y el grado que resiste a la segregacion

TUBERIA DE REVESTIMIENTO: tuberia de gran diametro bajada en hueco abierto
y posteriormente cementada en un lugar.
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UNIDADES DE CONSISTENCIA BEARDEN: unidades usadas para expresar la
consistencia de una lechada de cemento cuando es determinado usando un
consistometro presurizado.

VISCOSIDAD PLASTICA: parametro del modelo pléastico de Bingham, representa

la pendiente entre la linea de esfuerzo cortante y la velocidad de corte arriba del
umbral de fluencia plastica.
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RESUMEN

El presente trabajo se basa en la evaluacion de un nano compuesto en lechadas de
cemento de la empresa Superior Energy Services a nivel laboratorio, el cual busca
obtener un desempefio acorde a las investigaciones realizadas con estos
nanomateriales donde destacan mejoramientos en propiedades especificas de las
lechadas de cemento en aplicaciones sobre pozos petroleros.

Como primer paso se realiza una seleccion del nano compuesto de estudio para
evaluarlo en las lechadas de cemento, se tienen como candidatos los nanos
compuestos mas estudiados en los ultimos afios aplicables en la operacién de
cementacion, estos son: nano Alumina, Nano Silice, Nano tubos de Carbono y Nano
Arcilla. Adicionalmente, se agrega el valor del costo unitario de cada nano
compuesto. Se hace un pequefio resumen de cada uno de estos nano compuestos
donde se describe esencialmente, su naturaleza, y aportes fisico-mecanicos en las
lechadas de cemento (reologia, trabajabilidad y propiedades mecanicas). La
seleccion se plantea por medio de dos métodos de seleccion, deterministico (juicio
de expertos) y probabilistico (Simulacion de Monte Carlo). La seleccién se basa
principalmente de evaluar cuatro criterios; comportamiento reoldgico, resistencia a
la compresion, resistencia a la ruptura y el costo del nano compuesto.

Conforme al resultado arrojado por los dos métodos de seleccion (el nano
compuesto apropiado), se continla con la caracterizacion experimental en las
lechadas de cemento. La empresa Superior Services contiene un sistema de
pruebas que van presididas por las normas API que se basan en la formulacién de
las lechadas y el tipo de analisis al que debe ser sometido todo disefio para su uso
en la operacion.

Al haber realizado la debida caracterizacion a las lechadas de estudio. Se
selecciona la concentracién Optima del nano compuesto seleccionado en el cual
haya mostrado una variacion sustancial en las propiedades evaluadas, se
procedera a comparar las propiedades fisicas y mecénicas de las lechadas
seleccionadas con las lechadas bases y concluir genéricamente, el desarrollo
experimental.

PALABRAS CLAVES

e Nanoparticulas, lechadas de cemento, reologia, resistencia a la compresion,
bombeabilidad.
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INTRODUCCION

Para la empresa Superior Energy Services es de gran importancia el disefio de
lechadas de cemento, puesto que a raiz de éste, dependeran los sistemas de
operacion de cementacion en los pozos. Por tal razon, la busqueda de aditivos
alternativos que ayuden a resaltar caracteristicas unicas de las lechadas para cada
tipo de operacion va orientada hacia los nanomateriales ya que han mostrado un
potencial viable en las lechadas de cemento.

En este proyecto investigativo se hace la participacion de un ingeniero quimico,
donde sea capaz de aplicar sus conocimientos y habilidades para evaluar la adicion
de un aditivo en este tipo de lechadas y ademas, analizar el comportamiento
presentado. Todo esto con el fin de optimizar las propiedades de las lechadas de
cemento e ir fomentando el campo nanotecnoldgico en procesos industriales como
lo es en el &rea de perforacion de pozos de petroleo. Para este proyecto, el resultado
final es lo mas importante, pues define la utilidad del nano compuesto en este tipo
de &reas por lo que se va a tener presente cualquier variable que afecte o beneficie
el andlisis del presente estudio.
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OBJETIVOS

OBJETIVO GENERAL

Evaluar el desempefio de un nano compuesto en las lechadas de cemento en la
empresa Superior Energy Services a nivel laboratorio.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Establecer el nano compuesto apropiado relacionado al mejoramiento del
cemento.

e Seleccionar la concentracion de nano compuesto en la lechada por medio de un
desarrollo experimental de las propiedades reoldgicas.

e Determinar las propiedades fisicas y mecanicas de la lechada seleccionada de
acuerdo a la norma API-10B y 10A.

e Realizar un analisis comparativo de los costos unitarios entre las lechadas con
la concentracion optima del nano compuesto y la base.
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1. GENERALIDADES

La nano ingenieria abarca las técnicas de modificacion de la estructura a escala
nanométrica para desarrollar una nueva generacion de compuestos del cemento
con un mejorado en propiedades mecanicas y durabilidad con el fin de potencializar
nuevas propiedades como son: baja resistividad eléctrica, alta ductilidad y un auto
control al momento de fractura. Todo esto se puede con la incorporacion de
materiales a un tamafio nano escala (ej, nano particulas o nano tubos) para
controlar su comportamiento y afadir nuevas propiedades que actualmente son
mejoradas por compuestos similares al material del cemento, algunos agregados,
aditivos, etc, y que mejoran la funcionalidad de la superficie la cual puede ser
ajustada para que sea la promotora de interacciones.

Para entender mejor la ingenieria en la nano escala del cemento es necesario
conocer el porqué de la necesidad de incorporar en su estructura nano materiales.
Debido al arduo estudio que se ha realizado a la formacion C-S-H (Calcio Hidrato
de silicato). Un componente formado luego de la hidratacion del cemento el cual es
formado principalmente por la reaccion generada por las faces silicato y el agua, es
el principal agente aglutinante en la pasta del cemento y el responsable de las
propiedades como la fuerza y contraccion del material. Resolver la estructura de
este material es vital para poder entender y predecir su comportamiento.*

La estructura del C-S-H ha sido objeto de estudios a través de instrumentacion
avanzada como la difraccibn de rayos X, también en la medicion de areas
superficiales y la densidad de la estructura, como también los cambios de las
isotermas del peso y longitud para caracterizar este material.? Su nano estructura
es modelada, pues adn no se tiene claro como es el comportamiento a ese tamafio.
El modelo que mas se acerca a este material es el descrito en la siguiente figura
(Figura 1). Y que la principal caracteristica es interesarse en la capa de la estructura
cuando es afiadida agua a la capa interna del C-S-H.3

1 RAKI Laila, et al. Cement and Concrete Nanoscience and Nanotechnology. En: Materials. Enero-Febrero,
2010, P. 2
2 Ramachandran, V.S.; Feldman, R.F.; Beaudoin, J.J. Concrete Science; Heyden & Son Ltd: London, UK, 1981,
pag. 54-89
3 Ibid., p.4.
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Figura 1. Modelo fisico simplificado del cemento portland hidratado.
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Fuente: SANCHEZ, F. Nanotechnology in concrete- A review. [Imagen]. USA, Mayo
2010, 4 p.

De este modo podemos observar que existen espacios vacios dentro de la capa
interna donde las formaciones de calcio, o los tetraedros de silicatos no estan
completamente compactados dando espacio a pequefios huecos que de alguna
manera afectan substancialmente las propiedades mecénicas de la macro escala
del cemento. El papel que hace el C-S-H en las propiedades mecanicas del material
es de cierta forma parecer independiente el modulo intrinseco de elasticidad con la
relacion C/S y el grado de polimerizacion.* Que es debido a que existen dos tipos
de C-S-H en la hidratacién, de baja y de alta densidad teniendo el Gltimo una dureza
mayor al de baja densidad.®

Investigaciones que se han realizado demuestran la dependencia que tienen las
propiedades mecanicas del cemento hacia el C-S-H la aplicacion de estudios
realizados por la dindmica molecular y técnicas de minimizacion de la energia libre
de gibbs, demuestran que el Modulo de Young incrementa con el incremento de la
relacion C/S del C-S-H.®

1.1 GENERALIDADES DE LOS NANO COMPUESTOS UTILIZADOS EN
CEMENTO DE USO PETROLERO

Con la idea anterior, la implementacion de estos nanoaditivos se ha venido
aumentando debido a manejar nuevas tecnologias que mejoren en las operaciones
industriales. En la industria petrolera, especialmente en el desarrollo de cementos
con alto valor agregado para la perforacion, los nano materiales han hecho parte
clave para el mejoramiento de fluidos de perforacién, herramientas para el fondo del
pozo, cementacion, registro de pozos, produccion, estimulacion etc.” Por esta razon,
varios factores deben controlarse en un cemento para soportar las condiciones de

4 BEAUDOIN, J.J. Feldman, R.F. Dependence of degree of silica polymerization and intrinsic mechanical
properties of C-S-H on C/S ratio. In Proceedings of the 8th International Congress of Chemistry of Cement, Rio
de Janeiro, Brazil, 22—-28 September 1986; Volume 3, p. 337-342.

5 Ibid., p. 4

6 PELLENQ, R.J.M. et al. Stability and elastic properties of tobermorite, a model of cement hydrate at the
nanoscale. In Proceedings of the Materials Science and Technology Conference, Advances in Cement-Based
Materials, Detroit, Michigan, MI, USA, 16— 20, September 2007; pp. 1-12.

7 ABDELRAHMAN, I. Applications of Nanotechnology in the Oil & Gas Industry: Latest Trends Worldwide &
Future Challenges in Egypt, En: SPE International. Abril, 2013. SPE 164716.
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fondo y que son analizadas previamente en un laboratorio para corroborar el uso en
la operacion.

La inclusion de particulas a nano escala en pasta de cemento portland, morteros, o
hormigon impacta considerablemente las funciones en el manejo del cemento en
los diferentes campos de uso emergiendo nuevas propiedades de las cuales se han
observado las siguientes: un temprano desarrollo de resistencia, incremento en la
relacion de resistencia a la compresion y esfuerzo tensil, una realza en la viscosidad
y un incremento general en el desarrollo temprano de resistencia a la compresion,
modificacion en la reologia del material, resistencia a ataques acidos, etc.® Todos
estas factores son mejorados a partir de las caracteristicas fisicas que los nano
materiales poseen (Figura 2) como lo son su densidad, el empaquetado de la
particula, alta area superficial Induciendo en procesos como en la nucleacion en la
reaccion de hidratacion, reforzamiento microestructural y en el papel que
desempefia dentro de la formacién C-S-H gel.®

Figura 2. Tamafio de particula y area superficial especifica relacionada
con los materiales para hormigones.
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Fuente: SANCHEZ, F. Nanotechnology in concrete- A review. [Imagen]. USA, Mayo 2010, 6 p.

A continuaciéon se mostrara de manera simplificada las nanoherramientas que
pueden ser objeto de estudio y que actualmente siguen en desarrollo dentro de la
industria petrolera como particulas que logran tareas especificas al ser incluidas en
fluidos o materiales para generar un mayor valor agregado en su aplicacion.
(Cuadro 1).

8 SANTRA, Ashork, SPE, Halliburton. Influence of Nanomaterials in Oilwell Cement Hydration and Mechanical
Properties, En: SPE International. Junio, 2012, SPE 156937.

9 HENCHE, C. Andlisis de la adicion de Nano- Particulas en la microestructura de materiales de base cemento.
Master en Ingenieria de estructuras, cementaciones y materiales. Madrid, Espafia.: Universidad Politécnica de
Madrid. Facultad de Ingenieria, 2011. 27-29p.
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Cuadro 1. Ejemplos de la nanotecnologia y las nano herramientas para la
aplicacion en la industria petrolera.

Nanotechnology Nano Tool Oilfield Application Key Challenges
Nano electronics | Nano senors Reservoir and flood | Long battery life
front imaging under reservoir
conditions
Nano optics Quantum dots Logging Transport  through
reservoir
Nano magnetism Ferrofluids Reservoir/fracture Development of
imaging MNP. EM source
and receivers, data
acquisition and
signal processing
software
Magnetic Produced water | Scale up from lab to
nanoparticles treatment field
Nano composites | Single Wall carbon | New casing and | Constructing and
and fibers tube. Fullerenes, | tubing materials, drill | testing prototype
multiwall carbon | bits, proppants
tube.
Surface active Functionalized EOR Transport  through
nano particles nanoparticles reservoir
Nano Chemical-alden Acid stimulation, | Scale up from lab to
encapsulation nanoparticles, profile control, gas | field
biodegradale mobility control
polymeric
nanoparticles, phase
inversion
nanoencapsulation
Nano thin film Nanocomposite Drill  bits, drilling | Construction and
coatings fluids, completion | testing prototype
fluids, shale
inhibition
Nano catalyst Nickel nanoparticles | Catalyst for in-situ | Transport through
thermal upgrading of | reservoir, scale up
heavy oil

Fuente: SPE, Nanotechnology for Oilfield Applications: Challenges and Impact. [Imagen], Abu Dhabi,
Noviembre 2016. 4 p.

Algunos tipos de estas particulas que han demostrado un sobresaliente aporte al
cemento y que es comparado e incluso superior a la accion que brindan los aditivos
usados comunmente son la nano silice y la nano alimina. Como es de saber, la
aceleracion de la reaccion de hidratacion del cemento es un factor clave debido a
gue este puede mermar el tiempo de espera del cemento y que normalmente se
usan compuestos con mayor frecuencia como lo son el cloruro de calcio (CaCl2) o
silicato de sodio (Na2Si03),° Notablemente el campo de la nanomodificacién
abarca no solo la nano silice si no, un innumerable de compuestos que a base de

10 DIAZ, J. Cementacion de pozos de petréleo. SUPERIOR ENERGY SERVICES. Junio 2012. 11 p.
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reportes cientificos y experimentales comprueban su afinidad en la busqueda de un
cemento mejorado.

1.2 CARACTERISTICAS DE LAS LECHADAS DE CEMENTO EN EL
LABORATORIO

Una lechada de cemento se basa principalmente por poseer cemento, agua y
aditivos. Se caracteriza por desarrollar propiedades especificas al momento de
fraguarse. En la operacion de cementacion de pozos de petrdleo, es importante
garantizar la calidad de la lechada, ya que esta, asumira un rol positivo o negativo
al momento de ser aplicado en el pozo. Por esto, previamente en el laboratorio se
disefian las lechadas donde se evaltan y analizan sus propiedades simulando en
todo tiempo las condiciones del pozo. Para esto se debe tener en cuenta las normas
API 10A y 10B que proveen las recomendaciones minimas al ejecutar las pruebas
gue se deben someter la lechada y las especificaciones del cemento y materiales
que se le afladan en el proceso de disefio. A partir de esto se construira una lechada
gue contenga las caracteristicas especificas requeridas para un trabajo de
cementacion.

A continuacién se mostraran las caracteristicas del disefio.

1.2.1 Densidad*!. Es una propiedad que indica la masa por unidad de volumen de
la lechada, usualmente es expresada en la cantidad de libras en un galén (ppg). La
densidad depende de la cantidad de cemento y agua. Los rangos en los cuales
oscilan los valores de densidad para las lechadas de cemento de uso petrolero son
de 11 — 18,5 ppg. Estas densidades se utilizan en referencia a la densidad del agua
que es 8.34 ppg Y la gravedad especifica de los cementos clase G que es 3.18.

1.2.2 Rendimiento®?. Es la propiedad de la lechada de cemento que indica el
volumen que ocupa la lechada de cementacion (cemento, agua y aditivos) una vez
se haya realizado la mezcla, se expresa en pies cubicos por saco (ft3/Sx) y esta
propiedad depende del cemento.

1.2.3 Tiempo de bombeabilidad*3. Es la propiedad que define el tiempo en el que
una lechada se encuentra en estado liquido (a T y P simuladas del pozo) y puede
ser bombeada y ser desplazada a través del anular antes que empiece a fraguarse.
Las unidades de consistencia son las unidades Bearden (Bc) que relacionan al
torque que el fluido le hace a una paleta; cuando se alcanzan los 70 Bc se considera
gue hasta ese valor la lechada es bombeable.

11 SUPERIOR ENERGY SERVICES. Curso Basico/ Intermedio De Cementacion Para Ingenieros. 2015. p. 74
2 |bid., p. 76.
13 1bid., p. 81.
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1.2.4 Reologia'**®. Es el estudio de la materia que fluye y se deforma, es aplicable
en el disefio de lechadas de cemento para analizar las propiedades de
mezclabilidad y bombeabilidad. En la practica, la reologia depende de dos
propiedades del fluido, la viscosidad pléstica (PV) y el punto cedente (TY); que es
la resistencia que opone el fluido a fluir y el empuje minimo necesario para que el
fluido entre en movimiento, respectivamente.

1.2.5 Fuerza de compresion®. Corresponde a la resistencia que presenta el
cemento cuando es sometido a un tipo de estrés para generar algun tipo de
deformacion o en cuyo caso, la factura. Esta propiedad de la lechada se cuantifica
en unidades de libras sobre pulgadas cuadradas (psi). Segun la Ing. Angélica Ortiz
(*) en las pruebas realizadas para la obtencion de resistencia a la compresion, el
cemento debe ser lo suficientemente resistente como para sostener el revestimiento
(se logra alos 50 psi), y para cuando comience el proceso de perforacion el cemento
ya debe poseer una mayor resistencia a la compresion (la cual se logra a los 500
psi). Este tiempo de espera por parte de la operacion se le conoce como el tiempo
de espera del cemento (WOC).

1.2.6 Pérdida de filtrado!’. La pérdida de filtrado es un fenémeno que ocurre
cuando hay una deshidratacion del cemento debido a que sobre la lechada, actlian
presiones y temperaturas. La deshidratacion que tenga la lechada debe ser
controlada, ya que puede afectar de manera negativa las operaciones de
cementacion y ademas, cambiar las caracteristicas de la lechada. La cantidad de
fluido que se deshidrata depende del tipo de trabajo que se realiza. En trabajos de
cementaciéon primaria mantiene un rango de 25 a 50 API, trabajos con liner, un valor
menor a 30 API. Las unidades son los ml de fluido para 30 min de duraciéon de la
prueba multiplicado por dos.*® Seguin la norma, las unidades de la pérdida de filtrado
son ml por cada 30 minutos expuestos a condiciones pero que lo simplifican
utilizando unidades API Fluid loss®.

1.2.7 Agua libre.?® La cantidad de agua libre es el parametro que describe la
tendencia que tiene agua de separarse de la lechada. Segun la norma, se realiza
en una probeta de 250 ml durante dos horas.

Para todas estas caracteristicas es de gran importancia llevar el concepto a la hora
de realizar el desarrollo experimental, pues para cada dato obtenido el analisis

14 CLARK,C. R. Mud Displacement with Cement Slurries. 1973. p. 28

15 EON LOYA,Gilberto. Reologia De Los Fluidos De Perforacion Y Reparacion De Pozos. p. 30

16 SCHLUMBERGER. Seccién 8: Cementacion. Drilling School. 2011. p. 17.

17 1bid., p. 30

(*) ORTIZ, Angélica. Laboratorio de cementacién de Superior Energy Services. Villavicencio. Colombia.
Observacion inédita, 2017.

18 |pid., p. 30.

19 API. Recommended Practice for Testing Well Cements, 10B-2, 2011.

20 |pid., p. 30.
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puede hacerse inmediato e ir sacando conclusiones del disefio de la lechada a
evaluar.

1.3 ADITIVOS UTILIZADOS EN LA CEMENTACION

Para la empresa Superior Energy Colombia?! el disefio de las lechadas dependen
sustancialmente del tipo de trabajo que se desea realizar, para asi desarrollar una
lechada util en la operacion de cementacion. Por esto, es necesario de compuestos
gue ayuden a obtener una lechada con las especificaciones requeridas para el tipo
de trabajo a realizar. Estos compuestos son denominados “aditivos” y actuan en el
proceso de hidratacion del cemento obteniendo, macroscopicamente una mejora en
las propiedades que se desean. De tal forma que las caracteristicas de la lechada
tales como el incremento de la resistencia a la compresion, el aumento del tiempo
de fraguado, el control de la pérdida de fluido, etc, aumenten o disminuyan segun el
requerimiento del trabajo. Entre los aditivos que mayormente se utilizan en las
lechadas de cemento son los siguientes:

1.3.1 Retardadores??. Son un tipo de aditivos que funcionan desacelerando la
hidratacion del cemento; prolongando el tiempo de fraguado del cemento y como
consecuencia el tiempo de bombeabilidad (thickening time). El tiempo de fraguado
es inversamente proporcional a la temperatura, de esta manera el cemento tiende
a fraguarse prematuramente. Hay dos tipos de retardadores, uno que trabaja a altas
temperaturas y otro a bajas temperaturas.

1.3.1.1 Acelerantes?3. Son utilizados para hidratar el cemento y funcionan como
particulas que intervienen en la matriz granular aumentando el contacto entre las
moléculas de agua y cemento y que como consecuencia, acortar el tiempo de
fraguado del cemento y reduccién del WOC (tiempo de espera del cemento).

1.3.2 Extendedores. Son compuestos que reducen la densidad de la lechada;
debido a su alta area superficial y baja densidad reducen la cantidad de cemento
por unidad de volumen fraguado.

1.3.2.1 Controladores de filtrado.?* Es un aditivo que ayuda en el control de
pérdida de filtrado reteniendo la cantidad de agua que se genera cuando la lechada
es sometida a las presiones y temperatura del pozo. En general, es el aditivo
encargado de: mantener constante una relacion solido — liquido dentro de la
lechada, disminuir el riesgo de invasion al pozo y ayudar a que las propiedades
reologicas sean constantes.

21 SUPERIOR ENERGY SERVICES, Op., Cit., Pag. 90
22 |pid., p. 90.

23 |pid., p. 90.

24 SCHLUMBERGER, Op., Cit., p. 7.
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1.3.2.2 Dispersantes.?®> Son aditivos que reducen la viscosidad de la lechada
mejorando de esta manera las propiedades del flujo, permitiendo lograr un flujo
turbulento a una presion circulante menor (previniendo perdidas de circulacion).

1.3.2.3 Controladores de agua libre.?® Se emplean cuando existe agua libre en la
lechada causada por la inestabilidad de la misma. Funcionan manteniendo la
homogeneidad, evitando la decantacion de los componentes pesados.

1.3.2.4 Controladores de mitigacion de gas. Son aditivos encargados de
impermeabilizar el cemento evitando el flujo de gas en el momento en que la
lechada estéa pasando de estado liquido a estado solido (gelificacion).

1.3.2.5 Densificantes.?” Son aditivos, generalmente inertes, de alto peso especifico
qgue en la lechada de cemento permiten aumentar la densidad del cemento para
gue, de esta manera incremente la presion hidrostatica ejercida por la lechada; se
utiliza mayormente en zonas sobre-presurizadas.

1.3.2.6 Antiespumantes.?® Los antiespumantes son aditivos que minimizan la
cantidad de aire contenida en la lechada cuando se genera al momento de mezclarla
ya que se debe a las altas velocidades a las que se somete. Este aire entrampado
en el cemento puede causar el fenbmeno cavitaciéon sobre la bomba y causar
problemas en la cementacién

25 HALLIBURTON ENERGY INSTITUTE. Libro De Trabajo Del Estudiante Cementacion |. Seccién 01. Estados
Unidos de America: 2001. p. 15

26 SUPERIOR ENERGY SERVICES, Op., Cit., p. 92.

27 SUPERIOR ENERGY SERVICES, Op., Cit., p. 92.

2 |bid., p. 92.
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2. SELECCION DEL NANOCOMPUESTO

En este trabajo se abarcaran cuatro tipos de nano compuestos conforme a la
bibliografia investigada y al desempefio visto en las experimentaciones realizadas
en los articulos cientificos citados. Se procedera a seleccionar un nano compuesto
para el desarrollo del trabajo por medio de dos métodos de seleccion y asi escoger
el apropiado.

Los nano compuestos que se tendran en cuenta para la investigacion son: Nano
Alimina, nano Silice, nano tubos de carbono (MWCNT) y nano Arcilla,
seleccionados por su alta participacion como aditivos en investigaciones de
lechadas de cemento de uso petrolero?®. Para la seleccién del nano compuesto,
esencialmente se estudiaran las propiedades que mejora la lechada de cemento,
entre ellas estan: el comportamiento reoldgico, resistencia a la compresion,
resistencia a la ruptura, las propiedades mecéanicas (Modulo de Young, Modulo de
Bulk, relacion de Poisson), trabajabilidad y ademas, se hara un breve resumen del
nano compuesto a fin de atribuir pardmetros en la posterior seleccion del nano
material.

Para el proceso de seleccion del nano compuesto, también se tendran en cuenta
los costos comerciales por unidad de cada producto puesto a que sera un parametro
clave en la estructuracion de la matriz de seleccion.

2.1 NANO COMPUESTOS DE ESTUDIO

2.1.1 Nano Alumina. Compuesto de formula molecular Oxido de Aluminio Al2Os que
es obtenido a partir de diferentes métodos fisicos y quimicos. El principal método
consiste en pulverizar la materia prima (mineral de alimina) por molienda, luego se
afiladen metales y/o ceramicos como cobre, silicio, magnesio y hierro en estado
polvo y mezclado a proporciones requeridas, el acople de estos materiales se
realiza a partir de una molienda reformada (molienda de bolas), posteriormente
inyectada a moldes y compactada con una prensa para producir una estructura
deseada. Finalmente es sometida a altas presiones y temperaturas por tiempos de
ajuste prolongados.°

29 ABDELRAHMAN, |. Applications of Nanotechnology in the Oil & Gas Industry: latest Trends Worldwide &
Future Challenges in Engypt. En: SPE, ResearchGate, Egypt, 2013.

30 DINESH, K. A Review on Properties, Behaviour and Processiong Methods for Al-Nano Al.Os Composites. En:
El Sevier, Procedia Materials Science, India, 2014, 1 p.
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2.2 PROPIEDADES QUE APORTA AL CEMENTO

2.2.1 Mecéanicas. Investigaciones realizadas con la Nano alimina relacionada con
el mejoramiento del material especifican que para mejorar su actividad en la matriz
del cemento es necesario contener otros tipos de ingredientes que estimulen la
accion del nano material, ejemplo de eso OLTULU3! incorporo a un mortero 5% de
humo de silice con 1,25% de Nano Alumina, los resultados mejoraron la resistencia
ala compresion a 11%, 13,4%, 20,2%, 21,7%y 21,4% a tiempos de 3,7,28,56 y 180
dias respectivamente. También realizo esta misma investigacion pero aplicando fly
ash a una concentracion de 15% y manteniendo 1,25% de Nano Alimina en WOC
(tabla 2). En los resultados se encontré que incrementaba pero en porcentajes
mucho mas pequefios que comparando con el uso de humo de silice. (2,7%, 3,9%,
4,3%, 5,6%, 5,0% después del curado para 3, 7, 28, 56 y 180 dias
respectivamente).

2.2.2 Trabajabilidad. En su analisis micro estructural en las muestras en las cuales
se le adicionaron este nano compuesto, mostré una densificacion de la matriz del
cemento correspondiendo a la eficiente dispersion que tuvo el material en la matriz
del cemento, de tal forma que su bombeabilidad es positiva teniendo en cuenta el
comportamiento fisico y reoldgico de las lechadas evaluadas.

2.2.3 Reologia. En la reologia CONTRERAS C, et al.*3 Analiz6 la inclusién de nano
Alimina en cemento clase H de uso petrolero y encontré que los valores de
viscosidad plastica y punto cedente (Tabla 1) promedios mostraba una significativa
disminucién en comparacion con el sistema de referencia concluyendo que se debia
a una menor friccién entre las particulas mostrada en la muestra con el nano aditivo
manifestando también una mayor capacidad de desplazamiento debido a que es
necesario aplicar menores esfuerzos de corte para iniciar su movimiento.

81 OLTULU, M. Single and combined effects of nano-SiO2, nano- AlI203 and nano-Fe203 powders on
compressive strength and capillary permeability of cement mortar containing silica fume., En: Materials Science
and ENgineering, 201, p. 7012-7019.

82 OLTULU, M. Effect of nano-SiO2, nano-Al203 and nano-Fe203 powders on compressive strengths and
capillary water absorption of cement mortar containing fly ash: A comparative study, En: Energy and building,
2013, vol. 58, p. 292-301.

33 CONTRERAS, C. y RUBEN, D. Estudio del comportamiento mecanico del cemento petrolero clase H aditivado
con nanomateriales. Trabajo de grado Ingeniero de Petroleos. Caracas, Venezuela: llustre Universidad Central
de Venezuela. Facultad de Ingenieria.
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Tabla 1. Efecto de la Nano Alimina en las propiedades sobre el cemento.

% de NA Propiedades  Muestra Muestra % de Referencia

Base con mejora

NA

0.5 Resistencia a 3.48 12.3 (P.
0.75 la ruptura 3.1 3.72 20.0 JAISHANKAR.
1 LlFe) 3.89 255  2017)
0.5 Resistencia a 28.2 6.21 (P.
0.75 la compresion 26.2 32.3 24.13 JAISHANKAR.
1 (MPa) 36.8 4357 2017
- Viscosidad 17.25 17.25 0 (CONTRERAS
(DILUIDO)  plastica (cP) C. Etal. 2015)
- Yield Point 3.75 3.75 0 (CONTRERAS
(DILUIDO)  (Ib/100 ft2) C. Et al. 2015)

Fuente: Recopilacién de datos basados en bibliografia encontrada por los autores, 2017.

2.2.4 Nanotubos de carbono (MWCNT). Son laminas de grafeno enrolladas sobre
si mismas, descubierta en 1991 por Sumio lijima cuando estudiaba la sintesis de
fullerenos. (Molécula compuesta por carbonos adaptando una figura geométrica
esférica, tubular, elipsoide o anillada).3*

Debido a que las hojas de grafeno pueden tomar distintas formas al ser enrolladas
pueden existir diferentes tipos de nanotubos de carbono. (Figura 5) (nanofibras,
nano grafito, nano carbono negro, etc.) En esta investigacion se resaltara
mayoritariamente el uso de nanotubos de carbono en multicapa puesto que este
material compromete su uso en la industria del cemento significativamente.

Su estudio en la aplicacion del cemento depende principalmente de cuatro
fundamentales factores, el primero es el tipo de CNT usado y la relacion de aspecto
(es la relacion que existe entre sus dimensiones), el segundo el método de
dispersion en la matriz del cemento, el tercero es el rendimiento del cemento puro
y cuarto es la funcionalidad quimica que posea en la capa del nanotubo de
carbono.®®

34 UNIVERSITAT JAUME I. Alotropos del carbono: Nanotubos de carbono. Disponible en:
https://sites.google.com/a/uji.es/alotropos-del-carbono/nanotubos-de-carbono.

35 RAHMAN, M.K. et al. Properties of Oil Well cement Reinforced by Carbon Nanotubes. En: SPE, International Oilfield
Nanotechnology Conference, Noordiwijk, Netherlands, 12-14 de Junio 2012, SPE 156985
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Tabla 2. Propiedades de los materiales de carbono a escala nano.

Properties CNTs CNFs NGPs NCB
MWCNTs  SWCNTs
Elastic 0.3-1 1 0.4-0.6 1 (in plane) /
Modules/TPa
Strength/GPa 10-60 50-500 2.7-7.0 10-20 /
Electrical 5-50 55 50 (in plane) 0.22Q*cm
resistivity/uQ*cm
Dimensions Diameter: Diameter:0.75- Diameter: Diameter:1-20um Diameter:
2-30nm 3nm 50-200 10-
nm 400nm
Length:0,1- Length:7- Length: Thinckness:~30nm /
50pm 50pm 50-100pm
Surface >400 ~200 ~2630 ~1056
area/m2/g
Aspect ratio ~1000 100-500 50-300 /

Fuente: KHITAB, A. et al, Advanced Research on Nanotechnology for Civil Engineering Applications, [Imagen],
Pakistan, 2016. p. 49.

2.3 PROPIEDADES QUE BRINDA AL CEMENTO

2.3.1 Mecanicas. Recientemente la empresa prestadora de servicios petroleros
BAKER HUGHES SOLUTIONS®® realizo un estudio con MWCNT a concentraciones
de 0.1%, 0.25% y 0.5% por WOC en mezclas de cemento clase G con aditivos que
normalmente se impondrian en el material y se comprob6 que a pequefias
cantidades de nano carbono con la superficie tratada con un grupo funcional (-
COONH) las propiedades mecanicas del cemento obtenian una mejora significativa
con respecto a la mezcla base. A partir del instrumento UCA (ultra Sonic cement
Analyzer) se realiz6 el test de resistencia a la compresion y se observd que bajo
290 °F y 4900 Psi el espécimen que contenia 0.1% incrementé un 19 % con
respecto a la base mezcla (Tabla 3) y que ademas de esto, desarrollo la resistencia
a la compresion en tiempo de 3,5 horas mas corto que la mezcla base a 2.000 PSI.

2.3.2 Trabajabilidad. Relacionado al efecto que trae en la trabajabilidad de
materiales cementosos debe ser tenido en cuenta el método de dispersion pues en
el trabajo realizado por AI-RUB?” se encontré que al adicionar CNTs tratados con el
grupo funcional incremento la trabajabilidad de la pasta de cemento comparado con
los CNTs no tratados debido al incremento por la humectabilidad causa por el grupo
-COOH y —OH. En este estudio se analizé también las formas efectivas de
dispersién del nano carbono y la nano silice dentro de la matriz del cemento, usando
molino de bolas de alta velocidad y en una solucion acuosa de surfactantes agitada

36 KHAN, W.A. Et al. MWCNT for enhancing mechanical properties of oil well cement for HPHT Applications, En:
SPE, IADC, University of Petroleum & Minerals. Abu Dhabi, Enero 2016
7 Ibid., p. 1-7.
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por ultrasonido (sonicacion). Y se determiné que a partir del método de mezclado y
dispersado dependen las propiedades mecanicas del cemento.3®

2.3.3 Reologia. En el comportamiento reolégico KHAN W.3° incorpor6 MWCNT
disperso en un surfactante en muestras de cementos clase G a bajas
concentraciones, el cual mostraba un incremento en la viscosidad plastica (Tabla
3) del cemento pero concluyeron que no afectaba considerablemente la
bombeabilidad de las lechadas, también mostro un comportamiento tixotrépico
causado por la gelificacion del material en estado estatico corroborando un valor
pequefio de punto cedente para retomar nuevamente el fluido en movimiento.

Tabla 3. Efecto de la Nano Tubos de Carbono en multipared (MWCNT) en
las propiedades sobre el cemento.

% de NTC Propiedades Muestra Muestra % de Referencia

Base con Aumento

(48h) MWCNT

(48h)

0.1 Resistencia a la 3.47 33 (JUNIA, N. P.
0.3 ruptura (Mpa) 2.61 2.97 14 Et al 2017)
0.1 Resistencia a la 7274 17.1 (KHAN, W.A.
0.25 compresion  (PSI, 6214 6718 8.1 Et al. 2016)
0.5 %) 6679 7.5
0.1 Viscosidad plastica 278 120 (KHAN, W.A.
0.25 (cP) 131.14 277 112.2 Et al. 2016)
0.5 276 104.6
0.1 Yield Point 6 -37.8 (KHAN, W.A.
0.25 (Ib/100 ft2) 9.65 8 171 Et al. 2016)
0.5 11 14

Fuente: Recopilacion de datos basados en bibliografia realizados por los autores, 2017.

2.3.4 Nano Silice. Compuesto de formula molecular SiO2z en la naturaleza existe
como arena, vidrio, cuarzo, etc. La silice que se encuentra naturalmente esta en
forma cristalina pero cuando es obtenida de forma sintética, se presenta de manera
amorfa, normalmente cuando se utiliza en aplicaciones quimicas, se extrae
sintéticamente de una solucion de silicato.

El proceso mas comun para la sintesis de este compuesto es el de SOL-GEL el cual
implica dos procesos simultaneos como la hidrolisis y la condensacion. DE*° et al.
Realiz6 el procedimiento de sintesis por medio de la precipitacion donde usa agua
acida (pH 5,5 aproximadamente), solucién de silicato y &cido sulfurico. Normalmente

38 YAKOVLEV, G. Et al. Modification of cement matrix using carbon nanotube dispersions and nanosilica. En:
Procedia Engineering, ScienceDirect, Russia, 2017, p 1261-1269.

39 KHAN, W. Op. cit., p. 1-7.

40 E.H. De, G.U. De, H.A. De, K.R. De, S.M. De, US Patent 5,859,117, 1997.
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las particulas que se obtienen por el método mencionado anteriormente tiene un
diametro de aproximadamente 50nm pues tiene una forma casi esférica.

2.4 PROPIEDADES QUE APORTA AL CEMENTO

2.4.1 Mecanicas. Como propiedades de la NS JALAL*' et al, propuso
experimentacion para analizar las propiedades mecanicas, reoldgicas, de
durabilidad y micro estructurales con la incorporacion de micro particulas y nano
particulas de SIOz2, utilizo medidas entre micro-silice, nano-silice y una combinacion
de las dos, con un porcentaje de 10%( micro-silice), 2%( nano-silice), y 10% (micro-
silice) 2%( nano-silice). Con diferentes aglutinantes. . Los resultados arrojados por
dicha investigacion favorece la mezcla de estos dos tamafios de la nano particula
para potencias las propiedades mecanicas.

2.4.2 Trabajabilidad. La trabajabilidad de este material incluye varias pruebas que
demostraron que la fluidez de la mezcla cemento-nano compuesto es baja*.
HOSSEINI*3, consideré algo similar donde obtuvo a diferentes concentraciones las
cuales son 1,5% y 3,0% de NS una disminucion de la trabajabilidad de
aproximadamente 47% y 70,5% respectivamente. Este parametro que se menciona
en el inciso 4.1.3, es de gran importancia pues influye en el bombeo del fluido a
través del revestimiento que se desea cementar segun la norma APl 10B y 10A.

2.4.3 Reologia. En el estudio del comportamiento que pueda generar en las
lechadas de cemento, CARLOS, M. realizaron una evaluacion de nano silice en
lechadas de cemento clase G para la empresa Superior Energy Services y
concluyeron que el comportamiento reolégico del cemento solo se ve mejorado
cuando es evaluado a temperatura circulante, a temperatura ambiente, muestra un
comportamiento similar al blanco determinando que el nano material trabaja en un
rango de temperatura entre la ambiente y la circulante (170°F)

41 JALAL, M. et al. Mechanical, rheological, durability and microstructural properties of high performance self-
compacting concrete containing SiO2 micro and nanopatrticles, En: Iran, Septiembre 2011, 389-400.

42 ZHANG, L. et al. Nano-Scale Behavior and Nano-Modification of Cement and Concrete Materials. En:
Advanced Research on Nanotechnology for Civil Engineering Applications, 2016, p.52

43 HOSSEINI, P. et al. Developing Concrete RecyclingStrategies by Utilization of Nano-SiO2 Particles. En
Waste and Biomass Valorization. April 2011.

=
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Tabla 4. Propiedades de la Nano Silice sobre materiales de cemento.

% de NS Propiedades Muestra  Muestra % de Referencia
Base con Aumento
NS

3 Resistencia a la ruptura 7.06 15.80 (HENCHE,
6 (Mpa, 7d) 6.15 6.58 7 C. 2011.)
9 7.54 22.6
1 Resistencia a la 2742 8.72 (CARLOS,
2,5 compresion (PSI, 24h) 2522 2797 10.90 M. Et al
45 3051 21.00 2016)
1 Viscosidad plastica 185 17.10 (CARLOS,
25 (cP) 158 198 25.31 M. Et al
45 237 50.00 2016)
1 Yield Point 41 -10.87 (CARLOS,

2016)
4.5 63 37.00

Fuente: Recopilacién de datos basados en bibliografia realizados por los autores, 2017.

2.4.4 Nano Arcilla. Es un nano material compuesto por un mineral de arcilla con
espesores de capa de un nandmetro, su uso se ha impuesto debido a su capacidad
de relleno polimérico dentro de matrices para formar nuevos compuestos, posee un
alto rendimiento en procesos de produccion de algun material, se utiliza como
absorbedor de aceites, sensores o modificadores reoldgicos de pinturas, plasticos,
grasas, cementos, etc.*

Entre las nano arcillas mas reconocidas en el estudio de investigaciones sobre el
cemento esta la montmorillonita que es caracterizada por sus propiedades
tixotropicas y ser hidrofilica lo que significa intervencion de un medio dispersante
para su acoplamiento en el material®, también se encuentra la zeolita como un
material capaz de hidratarse y deshidratarse de manera reversible. 46

2.5 PROPIEDADES QUE APORTA AL CEMENTO

2.5.1 Mecéanicas. Los estudios realizados por MURTAZA M.*” en lechadas de
cemento con este nano aditivo ( 1%, 2% y 3%), midieron la resistencia a la
compresion por método destructivo y método no destructivo, descubriendo un
prematuro desarrollo a la resistencia con un contenido de 1% debido a la rapida

44 AGUILAR, J. Capitulo 2. Nanocompuestos de matriz polimérica y nanoarcillas, Disponible en:
https://view.officeapps.live.com/op/view.aspx?src=https://www.dspace.espol.edu.ec/bitstream/123456789/603
3/59/CAP%C3%8DTULO%202.docx, 2006.

45 SCHLUMBERGER. Montmorillonita, Disponible en:
http://www.glossary.oilfield.slb.com/es/Terms/m/montmorillonite.aspx.

46 MUNDACA, R. y CANALES, P. Uso de zeolita natural como mejorador de las propiedades fisicas y quimicas
del suelo. Disponible en: http://zeolitas.blogspot.com.co/2008/05/antecedentes-generales.html, mayo 2008.

4T MURTAZA, M. et al, Effect of Nanoclay on Mechanical and Rheological Properties of Oil Well Cement Slurry
Under HPHT Environment. En: International petroleum technology conference. Tailandia. Noviembre 2016.
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hidratacion comparada con la mezcla base; un incremento significativo se mostr6 a
las 18 Horas con una diferencia positiva de casi 1.000 Psi.

En la resistencia a la ruptura, se analizaron la mismas concentraciones de NC en
pastas de cemento Portland donde mostré un incremento del 32.1% (tabla 6) a una
concentracion de 1%; el aumento de la resistencia a la ruptura, disminuia al
aumentar la concentracion de NC.

2.5.2 Trabajabilidad. Para Murtaza et al.*¢ Concluyo que con base en la rapida
influencia que tiene la nano-arcilla en la matriz del cemento incrementando
rapidamente la actividad puzolanica puede tener una eficiente bombeabilidad a la
hora de analizar este prueba.

2.5.3 Reologia. MURTAZA®* et al, realizd6 una serie de experimentos para la
evaluacion de las propiedades reoldgicas de la nano-arcilla en el cemento a
condiciones HPHT, donde se obtuvo una mejora de mas del 15% a un porcentaje
del 1% de NC comparado a la mezcla base con aditivos; el punto cedente no se vio
afectado con esta concentracién. En la investigacion se demostré que los datos
presentes en la Tabla 5 representan un comportamiento tixotropico en la lechada
causado por la NC.

Tabla 5. Propiedades Mecénicas de la Nano Arcilla sobre materiales de

cemento.
Propiedades Muestra Muestra % de %deNC Referencia
Base con NC Aumento
(24h) (24h)
Resistencia a 6690 15.7 1 (MURTAZA,
la compresién 5781 6206 7.4 2 m. Et al. 2016)
(PSI) 6093 5.4 3
Resistencia a 7.16 321 1 UDDIN, F. et
la ruptura 5.42 7.01 29.3 2 al. (2015)
(Mpa,) 6.76 24.7 3
Viscosidad 205.5 56.8 1 (MURTAZA,
Plastica (cP) 131.1 229 74.5 2 m. Et al. 2016)
244.6 86.6 3
Yield Point 9.4 -2.1 1 (MURTAZA,
(Ib/100ft2) 9.6 12.6 31.3 2 m. Et al. 2016)
16.4 70.8 3

Fuente: Recopilacion de datos basados en bibliografia realizados por los autores, 2017.

“8|pid., p. 5-7.
49 |pid., p. 1-7.
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2.6 COSTOS COMERCIALES DE LOS CUATRO NANO COMPUESTOS

A continuacién se mostrara una tabla con los precios comerciales de productos
escogidos, se colocaron los més relevantes para su uso y aporte en la investigacion.
Cabe resaltar que los precios varian dependiendo del fabricante, la empresa, el
método de dispersion del material, la pureza y relacion de aspecto para la mayoria
de productos. (Tabla 6).

Tabla 6. Precios comerciales de los nanos materiales analizados.

Nano Referencia Cantidad Precio Fuente
Material (kg) (Us)
Aluminum Oxide 1,00 $ NanoparTech
Nanopowder purity >99% 46,40
Alpha  Aluminum  Oxide 1,00 $ us Research
Nanoparticle Aqueous 85,00 Nanomaterials,
NA Dispersion Inc.
Zeolite Nanopowder >99% 1,00 $ NANOSHEL
purity 1.620,00
NC Montmorillonite clay >99% 1,00 $ NANOSHEL
purity 607,00
Nano Silica poder 1,00 $ Adinath
15,48 Industries
NS Oxide Silica Nanoparticles 1,00 $ us Research
dispersion (water) 109,00 Nanomaterials,
Inc.
AQUACYL AQ0302 1,00 $ NanoCyl SA
50,12
MWCNT BPDL5-20-COOH 1,00 $ NanoLab Inc.
600,00
MWCNT en polvo 1,00 $ NanoCyl SA
278,00
MWCNT
1,00 $ us Research
390,00 Nanomaterials,
Inc.
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3. MATRIZ DE SELECCION

En el presente capitulo, se hara seleccion del nano compuesto Optimo para el
desarrollo experimental del trabajo. Se hara uso de una matriz de seleccion ya que
facilita la eleccion del nano compuesto evitando complicaciones y preferencias al
obtener el resultado; se realizara teniendo en cuenta los pardmetros estudiados en
el capitulo anterior y que se explican en el inciso 3.1.

El andlisis se manejara utilizando dos tipos de matrices, deterministica y
probabilistica, la primera se tendré en cuenta el juicio de expertos y la segunda una
distribucion estadistica realizada por medio de una simulacién de Monte Carlo en el
programa Crystal Ball.

3.1 CRITERIOS DE SELECCION (CO)

En este caso son pardmetros que, segun el peso de importancia que tenga cada
uno, seran objeto de analisis para la seleccion del nano compuesto, estos criterios
son:

¢ Resistencia a la compresion. criterio que resalta la capacidad del cemento al
obtener una determinada resistencia a cualquier tipo de estrés al que sea
sometido.

e Resistencia a la ruptura. Criterio que resalta el punto maximo de resistencia
del cemento cuando es sometido a un estrés antes de que se llegue a la fractura.
También es util para conocer la elasticidad de la lechada.

3.1.1 Reologia.

3.1.1.1 Viscosidad plastica. Es un criterio flexible debido a que depende del disefio
que se va a requerir. Para el tipo de lechada que se desea disefiar el fluido debe
poseer un alto valor de viscosidad plastica.

3.1.1.2 Punto cedente (Yp). Este valor es dependiente de la cantidad de solidos
hidratados presentes en la lechada, por lo cual va depender de la viscosidad
plastica. Es favorable tener un punto cedente bajo.

Costo por unidad ($US/KQ): Criterio de gran importancia en el disefio de una
lechada. Para este criterio se tiene en cuenta Unicamente el costo del nano-material.
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3.2 METODOLOGIAS DE SELECCION

Como se menciond anteriormente, existen dos tipos de modelos de seleccion; el
probabilistico y el deterministico. A continuacion se describiran cada modelo
conforme a su procedimiento y como consecuencia, se realizara un analisis de los
resultados obtenidos.

3.2.1 Matriz de seleccion por juicio de expertos. Consiste en realizar una
evaluacion mediante criterios de seleccion, estos criterios varian segun el proyecto
que se considere realizar, un ejemplo de estos son: Costos de materiales,
Propiedades fisicas o quimicas en el caso de proyectos para la ingenieria quimica,
rendimientos, entre otros. Después los mejores criterios para la matriz se deben
comparar entre si otorgandoles valores segun el nivel de importancia, considerando
como referencia a que estos valores deben de ser estimados por expertos en el
tema los cuales cuentan con experiencia, intuicion y juicio, por otro lado, también se
considera por investigaciones previamente realizadas con credibilidad.

Teniendo en cuenta estos criterios de evaluacion para la seleccion descritos en el
inciso 3.1, se debe juzgar cada uno segun la importancia que representa para la
investigacion. luego, sumar estos valores asignados para obtener un total, realizar
un factor de ponderacién (FP) el cual es la suma de cada criterio individualmente
para un tipo de material sobre el total de todos los criterios y de esta forma obtener
un porcentaje de favorabilidad de cada material.

Se proponen valores para cada criterio con el fin de dar importancia y llegar al mejor
material. Los valores son:

e 10 = Mucho més importante.  1/5 = Menos importante.
e 5 =Mas importante. 1/10 = Mucho menos importante.
e 1=Igual

Cada opcion de criterio debe ser comparada contra todas las demas con los mismos
valores anteriormente mencionado.

e 10 = Mucho més importante.  1/5 = Menos importante.
e 5= Mas importante. 1/10 = Mucho menos importante.
e 1=lgual.

Y por ultimo se debe multiplicar el factor de ponderacion (FP) por el peso de la

opcion (PQ) y sumar para obtener el puntaje final entre cada opcion y sus
porcentajes previamente determinados.
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Cuadro 2. Comparacion de criterios para matriz por juicios de expertos.

CRITERIOS Co Col Co2 Co3 Cod Suma FP
1. Propiedades mecénicas (PM) 5 5 10 1 21 0,2811]
2. Facilidad de dispersién (FD) 5 5 10 1 21 0,2811]
3. Costos (CT) 5 5 5 1/10 15,1 0,2021]
4. Nivel de investigacion (NI) 1/10 1/10 1/5 1/5 0,6 0,0080)
5. Resistenciatérmica (RT) 1 1 [ 10 5 17 0,2276
Total 74,7

En el Cuadro 2 se encuentra la comparacién entre los criterios segun la importancia
gue tiene uno sobre otro y se realiza un analisis observando que PROPIEDADES
MECANICAS y FACILIDAD DE DISPERSION son los criterios con factor de
ponderacion (FP) mas altos y en segundo lugar estaria RESISTENCIA TERMICA.

Estos resultados son importantes para que al momento de terminar la matriz de
seleccion para un nano-compuesto en especifico, se pueda tener en cuenta los
estudios que se han realizado sobre el comportamiento de este componente en el
cemento.

Ahora se realiza una tabla de comparacion entre todos los nano-compuestos en
estudio y se evallan teniendo en cuenta un criterio por cada cuadro.

Cuadro 3. Propiedades Mecéanicas (PM) para matriz por juicios de expertos.

1. Propiedades mecanicas (PM)
Materiales Suma PQ
1. Nano-Silice 6,2 0,1884
2. Nano-Carbén 20 0,6079
3. Nano-Aliimina 0,5 0,0152
4. Nano-Arcilla 6,2 0,1884

En el Cuadro 3 se tiene la comparacion entre los nano-compuestos con la
evaluacion de las propiedades mecénicas segun los resultados de las
investigaciones realizadas. EI Nano-Carbono es el que tiene mayor valor en el peso
de la opcion (PQ) y esto se refleja segun los porcentajes de mejora en las
referencias mencionadas.

Cuadro 4. Facilidad De Dispersién (FD) para matriz por juicios de expertos.
2. Facilidad de dispersion (FD)

Suma PQ

0,2500
0,2500
0,2500
0,2500

Materiales

1. Nano-Silice
2. Nano-Carb6n
3. Nano-Alimina
4. Nano-Arcilla

Wlwiwlw

12

Segun los resultados del Cuadro 4 todos los componentes se comportan de la
misma forma para este criterio, pues segun las investigaciones la dispersion de cada
uno de los nano-compuestos es un poco compleja cada una en su forma.
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Cuadro 5. Costos por unidad (CT) para matriz por juicios de expertos.
3. Costos (CT)

Materiales Col Suma PQ
1. Nano-Silice 10,4 0,2436
2. Nano-Carbon 16 0,3747
3. Nano-Aliimina 16 0,3747
4. Nano-Arcilla 0,3 0,0070

El criterio costos es un factor muy importante para cualquier investigacion pues se
tiene en cuenta muchos factores que son incluidos directa o indirectamente en este
criterio los cuales pueden se: Valor del producto, cantidad, envio (si es necesario),
entre otros. En la Tabla 3 se evidencia que el nano-compuesto mas econémico es
la Nano-Arcilla pero por lo evaluado anteriormente se ve que no es muy buena en
algunas propiedades, por eso se debe tener un equilibrio entre mejora de
propiedades y costos para la toma de decisién del nano-compuesto.

Cuadro 6. Nivel De Investigacién (NI).

4. Nivel de investigacion (NI)
Materiales Suma PQ
1. Nano-Silice 11 0,2910
2. Nano-Carbén 21 0,5556
3. Nano-Aliimina 0,5 0,0132
4. Nano-Arcilla 53 0,1402

El nivel de investigacion (Cuadro 6) es un criterio que se tiene en cuenta con el fin
de saber la cantidad de informacién encontrada sobre los nano-compuestos y su
experimentacion a nivel laboratorio o aplicacion industrial. EI Nano-Carbono es el
material que tiene mayor puntaje pues se encuentra bastante informacion de
experimentacion realizada en el cemento.

Cuadro 7. Resistencia Térmica (RT) para matriz por juicios de expertos.

5. Resistencia térmica (RT)
Materiales Suma | PQ
1. Nano-Silice 16| 0,4762
2. Nano-Carbén 16 0,4762
3. Nano-Aliimina 1,2 0,0357
4. Nano-Arcilla 0,4 0,0119

33,6

Los pozos petroleros se encuentran a unas condiciones altas en tanto presibn como
temperatura, por eso la resistencia térmica es un factor muy importante pues estos
materiales mejoran esta propiedad de igual forma como es el caso de Nano-Silice
y el Nano-Carbon como se puede observar en el Cuadro 7.

Luego de evaluar tedricamente con base a la investigacion previamente realizada
se debe obtener un “puntaje final” el cual conlleva a que el material con el mayor
valor de apreciacion es el resultado de la matriz de seleccion y sera el compuesto
gue se trabaja por sus mejoras en el cemento.
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Cuadro 8. Matriz de seleccién por juicios de expertos.

Materiales (PM) (FD) (1)
F.PXP.Q F.PXP.Q F.PXP.Q
N 02811 X 0,1884) 02811 x| 0,25 02021 x| 024355972
1. Nano-Silice
0,0530 0,0703 0,0492
> Nano-Carbon 028111 x| 06079 02811 x| 0,25 02021 x| 037470726
0,1709 0,0703 0,0757
L 02811 x| 0,0152) 02811 x| 0,25, 02021 x| 037470726
3. Nano-Alimina
0,0043 0,0703 0,0757
4 Nano-Arcilla 02811 x| 0,1884) 02811 x| 0,25 02021 x| 000702576
0,052977869 0,070281124 0,001420201
. NI RT)
Materiales (N1) (RT) PUNTAJE FINAL
F.PXP.Q F.PXP.Q
N 00080 x | 0,29100529 02276 x| 0,47619048
1. Nano-Silice
0,0023 0,1084 0,283199998
) 0,0080 X 0,55555556 0,2276 X 0,47619048
2. Nano-Carbén ,0080) Lo, ,2276] Lo,
0,0045 0,1084 0,429753795
- 0,0080 X 0,01322751 0,2276 X 0,03571429
3. Nano-Alumina ,0080) Lo, ,2276] Lo,
0,0001 0,0081 0,158531565
. 0,0080| x | 024021164 022760 x| 0,01190476
4. Nano-Arcilla
0,001126198 | 0,00270925 0,128514642

Segun el resultado final mostrado en el Cuadro 8 con este método se debe escoger
el Nano-Carbono pues el puntaje final que dio un mayor valor es el de este material
con un 0,4129753795 siendo casi dos veces mayor al segundo material con mejor
promedio que es la nano-silice.

Se puede concluir que factores tan importantes como el Costo del material o el
mejoramiento registrado en las investigaciones realizadas para la resistencia
mecanica fueron los que tuvieron mas valor e hicieron que el nano-carbono tuviera
una mayor ventaja sobre los otros tres materiales pero para estar seguros de esta
eleccion se realiza una simulacion de Monte Carlo.

3.2.2 Simulacién de Monte Carlo. La simulacion Monte Carlo es una técnica
matematica computarizada que permite tener en cuenta el riesgo en analisis
cuantitativos y tomas de decisiones.

Para la simulacion existen dos formas de analisis las cuales son la forma cuantitativa
y la forma cualitativa.

e El andlisis cualitativo es generalmente instintivo y se requiere de opiniones de
un experto sobre el tema que se trata para tener cierta cercania a la posible
realidad que se pueda presentar en un futuro y concuerde con la simulacion.

e Andlisis cuantitativo se encarga de tomar valores reales de los criterios o tomar
los criterios cualitativos y asignarle un valor para poder ser evaluado.
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Mediante el uso de distribuciones de probabilidad, las variables pueden generar
diferentes probabilidades de que se produzcan diferentes resultados. Las
distribuciones de probabilidad son una forma mucho mas realista de describir la
incertidumbre en las variables de un andlisis de riesgo.

La distribucion mas utilizada en la simulacion de monte Carlo segun los datos que
se evaluaran es la distribucion normal.

3.2.2.1 Distribucién Normal®°. Este tipo de distribucién describe el comportamiento
de diferentes cosas, entre ellos el coeficiente de inteligencia, la altura delas
personas. Este tipo de distribucion tiene una probabilidad continua y los parametros
para la distribucion son la desviacion estandar y la media:

La distribucién normal cuenta con tres criterios:

e De todos los valores desconocidos se tendra uno el cual es el mas probable (la
media de la distribucién).

e Todas las variables desconocidas tienen probabilidad igualitaria de estar por
encima o bajo la media (simétrica respecto a la media).

e La variable desconocida tiene mas probabilidad de estar cerca de la media que
lejos. De los valores de la distribucion normal, aproximadamente el 68% de ellos
se encuentran dentro de una desviacion estandar respecto a la media.

3.2.2.2 Crystal Ball®t. Es un programa de andlisis de riesgo y de prondstico
orientado a través de graficos, esta destinado a quitar la incertidumbre en la toma
de decisiones teniendo un uso muy practico y sencillo. Con Crystal Ball se ganara
confianza, eficiencia y precision a la hora de tomar decisiones. A través de una
técnica denominada simulacion Monte Carlo, Crystal Ball pronostica todos los
resultados posibles para una situacion determinada. Asimismo le muestra los
niveles de confianza, de manera tal que podra conocer la probabilidad de que
cualquier evento especifico tenga lugar.

3.2.2.3 Procedimiento simulacion de Montecarlo. Para realizar la simulacion de
Monte Carlo es necesario tener un programa llamado Crystal Ball el cual es una
herramienta extensa de Excel, ademas se hace una investigacion bibliografica
previamente del comportamiento de cada material segun los 5 criterios
anteriormente seleccionados y teniendo en cuenta estos resultados bibliograficos

50 CRYSTAL BALL. Distribucién Normal. [Programa simulador]. Texto en espafiol.

51 CRYSTAL BALL 7.2. Manual de |Inicio. Bienvenido a Crystal Ball. Disponible en:
http://www.docentes.fcefa.edu.bo/imorales/wp-content/uploads/sites/9/2013/09/MANUAL-CRYSTAL-
BALLModelos-de-Simulaci%C3%B3n-4329.pdf. 1988-2006. p. 1.
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se procede a la estructuracion de la hoja de célculo para pronta simulacién de Monte
Carlo como se muestra en la Figura 3.

Figura 3. Estructuraciéon para simulacién de Monte Carlo en Excel.
2 3

Y 4

peso ge | _Nano-Alumina | Nano-Carbén | Nano-gilice | Nane-Arcilla
CRITERIOS criterto Cantidades en percentajes (1)
%QOptimo: 1 %0Optimo: 0,1 | % Optimo: 3,5 | %Optima: 2
Resistencia a lacompresion (PSl) 43'057 % 522131124263 ?520?]314236 7“]‘1 @ 4
5 : 273 10,43 o1 25
1 => Resistencia ala ruptura [Mpa) 0 1075560188 0 17.60291819
278 237 229
Viscosidaa plasnica (F) D 3141762452 | 3,754789272 | = 5
6 63 12,6
Punta Gedente (16100 fr2) 0,759493671 20 2807341772
Costo del material $50.12 $108.00 | §1.620,00
TOTAL

Dénde:

e Se escriben los criterios de evaluacion (resistencia a la compresion, resistencia
a la ruptura, viscosidad plastica, Punto cedente y costo del material), estos
fueron definidos anteriormente.

e En esta columna estaran los valores sobre el peso que toman cada criterio. Estos
valores no son constantes pues estas celdas estan sujetas a realizar las
iteraciones que encuentra la mejor respuesta de todas las opciones posibles.

e En este sector de la matriz se nombran cada columna por el tipo del nano-
compuesto que corresponda, se adiciona el porcentaje optimo utilizado de cada
material en los registros bibliograficos.

e Los valores puestos en la fila que corresponde al paso 4, son los datos obtenidos
por las experimentaciones de cada nano-compuesto segun referencias
bibliograficas.

e Para el paso 5 se debe programar la Ecuacion 1 que permite dar el rango del

criterio, teniendo en cuenta el porcentaje de mejoramiento de cada nano-
compuesto. La ecuacion se expresa de la siguiente forma.
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Ecuacién 1. Calculo para rango del
criterio valores maximos.

_ (A — Minimo(B)) .
) g

Dénde:

e P=Ecuacion.

e A= Es el valor o porcentaje que segun experimentaciones previas, mejora el
criterios por accion de cada material.

e B= Es el Rango de valores porcentajes que segun experimentaciones previas,
mejora el criterios por accién de cada material. (Todos los valores de un solo
criterio).

e C= Es la resta entre el valor maximo del rango “B” y el valor minimo de este
mismo.

e J= Es el peso del criterio el cual ira cambiando a medida que se hagan las
iteraciones.

e Para los criterios: Mejoramiento en resistencia a la compresion, Mejoramiento
en resistencia a la ruptura y punto cedente. Se busca que se considere el mejor
valor, por esta razén se debe utilizar el valor minimo del rango “B”.

Ejecutando la Ecuacion 1 anterior:

(43,57 — 7,4)
= *
(43,57 — 74)

En este caso en la parte del numerador se escoge el valor de la celda del paso 2 a
la cual se va a evaluar la variable P que para este caso es 43.57, luego se toma el
valor minimo del rango (estos valores se encuentran en la Tabla 8 los cuales son:
43.57,19.2, 21, 7.4). En este caso se toma el valor de 7.4. Como ultimo paso en el
divisor se escoge el valor mas grande y se le resta el valor mas pequefio para luego
de realizar esta division multiplicarlo por el peso o valor de cada criterio el cual se
encuentra en la Tabla 9.

P =20

Se debe tener en cuenta que para algunos criterios se necesita el mayor valor de
mejora como es el caso de las propiedades mecanicas y se utiliza la ecuacion, pero
por otro lado se requiere que el costo o la viscosidad plastica sea el valor mas bajo.
En este caso se utiliza la siguiente Ecuacion 2.
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Ecuacion 2. Calculo para
rango del criterio valores
minimos.

A — Maximo(B
o ®),,

(D)

Dénde:

e D= Es la resta entre el valor el valor minimo del rango “B” y el maximo de este
mismo.

e Para los criterios: Viscosidad plastica y costo. Se busca menor valor, por esta
razon se debe utilizar el valor maximo del rango “B”.

Por ultimo en la zona de abajo se suman todos los valores por fila de cada celda
donde se resuelve la ecuacion 69. Esta suma realiza con la siguiente Ecuacién 3.

Ecuacion 3. Suma ponderada de los rangos.

Z PnanoAll’Jmina + PnanoCarbono + PnanoSilice + PnanoArcilla

La variable P fue definida previamente en el paso 5.

Por ejemplo, para la nano-alimina la solucién de la Ecuacion 3 se expresa a
continuacion.

z 20+20+17+20+ 0+ 19,55563483

Z 79,55563483

Las pruebas de simulacion que se utilizan son de 20.000 iteraciones con el fin de
tener una probabilidad mayor para acertar en la seleccion del nano-compuesto.

» Solucién de la simulacién. Resolviendo la simulacion se observa que el
material que arroja menor desviacion estandar es del nano-carbono con 1.22
como lo muestra la Grafica 1 este resultado es bueno pues quiere decir que la
variable desconocida que en este caso es el peso de los criterios tiene mas
probabilidad de estar cerca de la media que lejos. De los valores de la
distribucion normal, aproximadamente el 68% de ellos se encuentran dentro de
una desviacion estandar respecto a la media cuentan con un mayor equilibrio
entre los criterios.
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Gréfica 1. Frecuencia y estadisticas del nano-carbono para simulacién de
Monte Carlo.

20.000 pruehas Dividir vista 19.883 mostrados
TOTAL - Nano-Carbono Estadistica Valores de prevision| =
Pruehas 20.000
0,07 - 1400  |Casobase 38,04
0,06 - 1.200 MEd!E 29,f
g 1 |Mediana 2977
o 0,05 - 1000 3 |Modo
= (8] =
% 0,04 - 800 % Desviacidn estandar 122 |7
g 0.03 - 500 S Varianza 149
o o |Sesgo -0.0211
0,021 400 Curtosis 307
0,01 - 200 Coeficiente de vana 0.0411
0,00 : : , , , 0 Minimo 2489
2640 2760 2880 3000 3120 3240 Maximo 450 _
P |nfinito Certeza: 100,000 | % q |irfinito

Por otro lado, se puede considerar que la nano-arcilla cuenta también con un valor
de desviacion relativamente baja (3,18) como lo muestra el Anexo A. Se
consideraria junto con el nano-carbono como dos alternativas altamente
potenciales.

Los resultados de desviacién estandar y demas para la nano-alimina y la nano-
silice se encuentran en el Anexo B y Anexo C; se pueden considerar como valores
de desviacion altos y por esta razén no se tendrian en cuenta para la eleccion del
material.

» Andlisis de sensibilidad. Se determina a partir de los valores de desviacion y
las graficas que muestran el comportamiento de cada criterio, que el nano
compuesto aceptable para el desarrollo de la investigacion, es el nano tubo de
Carbono (MWCNT) debido a que cuenta con una menor desviacion estandar y
sus datos estan 68% dentro de la desviacion en comparacion a los datos de los
criterios para los demas materiales.

Observando detalladamente en el analisis de sensibilidad para el nano-carbono
Figura 4, muestra que los pesos que tomaron cada criterio. EI mejoramiento de la
resistencia a la ruptura y el costo del material son los criterios que mas influyen en
la seleccion total del Nano-Carbono, le sigue el mejoramiento de resistencia a la
compresion y el punto cedente.

Las posibles razones que pueden justificar el resultado de la simulacion es el criterio
de costo del material, el cual posee un valor porcentual grande y que ademas, fue
el criterio que mayor peso le dio a la simulacién del MWCNT con 69,5 a comparacion
de los porcentajes del resto de nano compuestos (NA, NC, NS). Como otra posible
razon incluye los criterios de las propiedades mecéanicas (18,4%) y reoldgicas
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(6,2%) de la lechada de cemento. En la Figura 3 se observa que la influencia de la
concentracion justa para cada producto es relevante a la hora de aumentar dichas
propiedades y aunque, el MWCNT no cuenta con un valor porcentual alto, la
concentracion 6ptima es apreciada a la hora de afiadir el MWCNT en la lista de
aditivos en el disefio de lechadas de cemento.

En conclusion, el nano-carbono es el material que se utilizara para el desarrollo del
proyecto teniendo en cuenta los resultados de la simulacién de Monte Carlo y el la
matriz de juicio de expertos.

Figura 4. Andlisis de sensibilidad Nano Carbono (MWCNT).

Vista Contribucién a varanza

Sensibilidad: TOTAL - Nano-Carbono

0,0% 20,0% 40,0% 60,0%
1 1 1 1
Costo del material - 1 B9 4%
Mejoramiento en resistenciaala 2o
ruptura - 1 13
I
Yield Paint - 1 g

|
Mejoramiento en resistenciaala g 7oy
compresion - 1 |

Wiscocidad plastica (cP) - 1

3.3 PRUEBAS DE LABORATORIO PARA UNA LECHADA DE CEMENTO

Se emplearan las pruebas que, segln la empresa Superior Energy Services®%°3 son
las que califican la calidad de la lechada disefiada, los tipos de pruebas que se les
realiza, equipos y forma de desarrollarlas y que van relacionadas con las descritas
por las normas APl 10Ay 10B-2.

52 SUPERIOR ENERGY SERVICES Laboratorio. Practicas Recomendadas Para Ensayos De
Lechadas De Cemento Y Calibracién De Equipos, Norma API 10A Y 10B-2. 2015. p. 24.
53 SUPERIOR ENERGY SERVICES, Instructivo para la corrida de pruebas, 2014. p.30.
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Las pruebas que se realizaran son las siguientes:

3.3.1 Prueba de mezclabilidad®*. Consiste en determinar si la lechada (cemento,
agua y aditivos) es una lechada con la fluidez adecuada para la operacion de
bombeo. Es una prueba de caracter cualitativo y se valora en un rango de 0 a 5,
siendo O una lechada con insuficiencia en su fluidez y 5 una o6ptima fluidez. Se
utilizan una Balanza electronica de precision y un mezclador (Mixer, Figura 5).

Figura 5. Mezclador de lechadas.
Mixer).

Fuente: Superior Energy Services
Colombia.

Figura 6. Procedimiento para el uso del mezclador (Mixer).

Determinacion de los pesos Pesar los aditivos en la
de los aditivos de acuerdo al : balanza electrénica de
balance de masa precision sobre un vidrio de
previamente realizado. reloj.

Se mezclan los componentes
de la lechada en el Mixer a el cemento se agrega al
dos tipos de velocidades momento que se haya
anicas (4000 rpmy 12000 comenzado a mezclar a 4000
rpm). Es necesario verter rpm por 15 seg, luego de
primero el agua en el Mixer esto, mezclar a 12000 rpm
con los aditivos liquidos y por 35 seg.
uno a uno los aditivos solidos

% SUPERIOR ENERGY SERVICES Laboratorio, Op., Cit., p. 24.
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3.3.2 Acondicionamiento de la lechada.>® Acondicionar las lechadas se realiza
para posteriormente correr otras pruebas de laboratorio; mas exactamente se utiliza
cuando las pruebas requieren que las lechadas se encuentren a temperatura
circulante (BHCT) esto, con el fin de simular las condiciones de temperatura y
movimiento por las que pasa el fluido en el pozo.

Equipo utilizado: consistometro atmosférico, copa de acondicionamiento, indicador
de torsion y la paleta.

Figura 7. Consistometro atmosférico.

|l

Fuente: Superior Energy Services Colombia.

Figura 8. Procedimiento acondicionamiento de las lechadas.

Establecer la temperatura VT B TSt 2 2
circulante en el
o lechada en la copa de
consistometro —> - :
- acondicionamiento e
AL ESHEES Dl insertar la paleta
precalentar. P :
Iniciar la rotacién
presionando el boton
Tapar la copa con tapa de motor para que comience
torsion e introducirlaenla ——> a calentar.
camara del equipo. Mantenerlo por 30
minutos para un 6ptimo
acondicionamiento

5 SUPERIOR ENERGY SERVICES Laboratorio, Op., Cit., p. 46.
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3.3.3 Agua libre.”® Es una medida de la estabilidad estatica de una lechada de
cemento, en otras palabras es la tendencia del fluido (agua) a separarse de la
lechada antes del fraguado.

Figura 9. Probeta de 250 mL.

Fuente: Superior Energy Services Colombia.

Figura 10. Procedimiento de la prueba de agua libre.

Mezclar y acondicionar Verter la muestra en la
la lechada a ———>| probeta hasta el tope
temperatura circulante. de 250 ml
|
v
Acomodar la probeta a
un angulo de 45°
Tapar la probeta para simulando las
evitar evaporacionde | condiciones de pozo
fluidos libres. (pozo desviado), y
dejar la probeta por 2
horas.
v

Medir la cantidad de
agua libre con pipeta y
observar canales de
agua en la probeta.

% SCHLUMBERGER, Op., Cit., p. 13
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El porcentaje de agua libre se calcula por medio de la siguiente Ecuacion 4.

Ecuacion 4. Porcentaje de agua libre.

oakF = V100

Fuente: Practicas recomendadas para ensayos
de lechadas de cemento y Calibracion de equipos
norma 10B-2. Superior Energy Services 2015. p.
49.

Dénde:

e %FF es el porcentaje de agua libre.
e Vff eselvolumen de fluido libre recolectado en ml.
e Vs es el volumen inicial de la lechada

3.3.4 Reologia. Prueba que se realiza con el fin de conocer el comportamiento
reolégico de la lechada a temperatura circulante y ambiente. Para describir este
comportamiento reolégico se emplean modelos mateméaticos como el plastico de

Bingham (muy usado en la industria) en la determinacion de las propiedades y el
modelo de ley de potencias.

Equipo utilizado: Viscosimetro rotacional, acondicionamiento de la lechada.

Figura 11. Viscosimetro rotacional.

__ Resorte

Cilindro intemo y
_~"soporte del eje

i Rotor

[HHKE

LT
|

Bob
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T
|
|
|
|
|
|
'

Fuente: Practicas recomendadas para
ensayos de lechadas de cemento y
calibracion de equipos API 10A y 10B.
Superior Energy Services.
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Figura 12. Procedimiento de la prueba de reologia.

Para el calculo de la viscosidad plastica y punto cedente a partir de los datos
obtenidos en el viscosimetro rotacional existen dos modelos matematicos
mostrados a continuacion.

Ecuacion 5. Viscosidad plastica.

Viscosidad plastica (Vp) = (0399 — 0100) * 1.5

Fuente: NORTON, lapeyrouse. Formulas and calculations for Drilling. Production and
Workover. Gulf professional publishing. Segunda edicion. 2012. p. 185.
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Dénde:

e 0300 Y B100 son el promedio de las lecturas ascendentes y descendentes a 300
rpm y 100 rpm, respectivamente. Las unidades de viscosidad plastica son
centipoise (cP). Los calculos de la viscosidad plastica se presentan en el Anexo
D.

Ecuacion 6. Punto cedente.

Punto Cedente(Yp) = 0399 — Vp

Fuente: NORTON, lapeyrouse. Formulas and
calculations for Drilling. Production and Workover.
Gulf professional publishing. Segunda edicion 2012.
p. 185.

Donde, el punto cedente se expresa en Ib/100ft?, 8300 es la lectura promedio
realizada a las 300 rpmy Vp es la viscosidad plastica. Los calculos de punto cedente
se presentan en el Anexo E.

3.3.5 Pérdida de filtrado o fluid loss.5” Se utiliza para determinar la cantidad de
liquido que se libera de la lechada en los trabajos de cementacion cuando entra en
contacto con una formacion permeable y ademas una presion relativamente alta
(1000 psi). En la practica, la pérdida de filtrado es determinada a través de un filtro
prensa donde simula una presion de 1.000 psi aplicada sobre la lechada de
cemento; la cantidad de liquido deshidratado de la lechada es recolectada por 30
minutos en una probeta. El resultado es multiplicado por dos y expresado en
unidades API fluid loss.

igura 13. Filtro

Sl ) = B

Fuente: Superior Energy Services Colombia.

57 SUPERIOR ENERGY SERVICES Laboratorio, Op., Cit., p. 59.
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Figura 14. Procedimiento de la prueba Pérdida de Filtrado (fluid loss test).

Acondicionar la
Mezclar la lechada lechada en el

de cemento consistometro
atmosférico a BHCT

Introducir la celda en el filtro

Precalentar la celda de prensa, conectar la
de filtrado en el filtro- manguera de nitrogeno a la
prensa. valvula de inyeccion y abrir

el suministro de nitrégeno.

Recolectar el filtrado

RESE IR e en la parte inferior del

se haga con i
precaucion y la ﬂg]rgdpi)geélg ir?aor
debida seguridad.

probeta de 25 min.

Anotar el filtrado en

mL cada 0.5, 1, 2, 5,

7.5, 10, 15, 20, 25y
30 minutos.

3.3.6 Tiempo de bombeabilidad o thickening time. También conocido como
tiempo de espesamiento, es el lapso de tiempo en que la lechada de cemento
alcanzara entre 70 y 100 unidades Bearden (Bc); las. Se dice que una lechada es
bombeable cuando alcanza los 70 Bc en determinado tiempo. Equipos utilizados,
Consistémetro presurizado, copa del consistémetro.
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Figura 15. Consistometro presurizado.

Fuente: Superior Energy Services Colombia.

Figura 16. Procedimiento de la prueba de tiempo de Bombeabilidad o
thickening time.

‘-
‘-
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3.3.7 Resistencia al esfuerzo compresivo. Prueba no destructiva.>® >° Se realiza
para determinar la resistencia a la compresion que desarrolla la lechada de cemento
mientras esta sometida a una presion y temperatura. La prueba es no destructiva
porque en no se sometera a tension la prueba hasta su ruptura.

Se realiza en un equipo denominado UCA (Ultrasonic cement analizer) por sus
siglas en inglés, el cual se basa en el tiempo de transito que una onda pasa a traves
de la muestra a determinadas tiempo; la prueba puede durar mas de 24 horas. En
los resultados arroja una gréfica donde se encuentra la presion en psi, la
temperatura (°F), y el tiempo de transito de la onda (microseg/pulgada),
generalmente.

El procedimiento de programacion del equipo va relacionado con las
especificaciones descritas en el numeral 4.4 y conforme a la norma API.

Figura 17. UCA (Ultrasonic Cement
Analizer).

Fuente: Superior Energy Services Colombia.

S8Ibid., p. 51.
52 SUPERIOR ENERGY SERVICES, Op., Cit., p. 87
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Figura 18. Procedimiento de la prueba de resistencia a la compresién por
método no destructivo.

Verter la lechada en la
celda hasta que indique
la guia suministrada
por el fabricante.

Mezclar la lechada

Ubicar la celda en la
UCA, conectar los
cables, la termocupla y
los tubos.

Inyectar el aire hasta
gue se aumente la
presion hasta 3000 psi.

Programar desde el
mismo equipo la BHCT,
BHST y el tiempo para

alcanzar condiciones
circulantes y estaticas.

Se esperan 24 horas
para obtener resultados

Anotar los datos
obtenido de la grafica
generada por el
programa Chandler.

3.3.8 Resistencia al esfuerzo compresivo. Prueba destructiva.®® Esta prueba
consiste en determinar la resistencia a la compresion que ha desarrollado el
cemento al generar una presion de tal magnitud hasta destruir la muestra. Para
llevar a cabo esta prueba se curan muestras de cemento por medio de un equipo
llamado camara de curado (Figura 20), el cual simula condiciones de presion y
temperatura de fondo, luego por medio de una prensa hidraulica, se aplica la presion

80 SUPERIOR ENERGY SERVICES laboratorio, Op., Cit., p. 50
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necesaria para que la muestra fracture. El tiempo de curado puede ser a preferencia
(12, 24, 48, 72, 96 horas).

Figura 19. Prensa hidraulica.

Fuente: Superior Energy Services Colombia.

igura 20. Camara de curado.

e

Fuente: Superior Energy Services
Colombia.
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Figura 21. Procedimiento de los moldes en la cAmara de curado.
v
v
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Figura 22. Procedimiento de la prueba de resistencia a la compresion por método
destructivo (prensa hidraulica).

Verter la muestra Ubicar los moldes
Mezclar la lechada - dentro de los ; ya armados a la
moldes 2"x 2” camara de curado

Dejar la muestra por
el tiempo requerido,
aproximadamente
24 horas.

Destapar la camara
y sacar las muestras
de los moldes.

Colocar la muestra en la
prensa hidraulica y aplicar
carga con una velocidad
entre 4000 -16000 Ibf

Aplicar la presién
hasta que la
muestra falle.

3.3.9 Mpro.5! Analizador de pruebas mecanicas o MPRO (Mechanical Properties
Analizer). Permite medir las propiedades elasticas del cemento mientras es
sometido a condiciones de alta temperatura y presion. Estas propiedades describe
el comportamiento elastico del cemento evaluando las propiedades tales como: el
modulo de Young®? el cual mide la relacién entre la fuerza y la tension de un material,
entre menor sea este valor, el materia mas elastico se va a comportar; la relacion
de Poisson®3, que es la relacion entre la expansion y compresion de un material y
el médulo de compresibilidad®, el cual mide que tan compresible es un material.

61 |bid., p. 56.

62 CHANDLER ENGNEERING. “Model 6265 MPRO Application” note 1. p. 5
63 |bid., p. 5.

64 |bid., p. 5.
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ira 3. O.

lir

Fuente: Superior Energy Services Colombia.

Figura 24. Procedimiento de la prueba de evaluacion de las propiedades
mecanicas (MPRO).
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4. FORMULACION Y CONDICIONES PARA EL DESARROLLO
EXPERIMENTAL

Para el desarrollo experimental, se debe establecer condiciones de un pozo regular
para el disefio de las lechadas que seran suministradas por la empresa Superior
Energy Services. Se trabajaran todas las pruebas bajo las mismas indicaciones de
temperatura, presion y concentracion de aditivos para Unicamente evaluar el efecto
del Nano compuesto (MWCNT) y el efecto de que tendra sobre las lechadas a
evaluar. A continuacion se describira detalladamente cada especificacion, condicion
y formulacion para el desarrollo practico de la investigacion.

4.1 CONDICIONES DE POZO

Superior Energy Services determina para la aplicacion de este estudio, un pozo de
8.000 ft de profundidad con un gradiente de temperatura de 1.2°C por cada 100 ft,
se va a tener en cuenta la temperatura circulante de fondo BHCT (Bottom Hole
circulate Temperature) que es la temperatura promedio que tiene el pozo medida
en cada punto de la formacién y que es calculada a través de la Ecuacion 7; la
temperatura estatica de fondo BHST(Bottom Hole Static Temperature) es la
temperatura a la cual se mantendra el cemento ubicado entre el revestimiento y la
formacion y se calcula con la ecuacion 9 que seran necesarias para la ejecucion de
las pruebas. Adicional a esto, también se tendra en cuenta la presion maxima de
fondo BHP (Bottom Hole Pressure) que es la presion de fondo. El resumen de estas
condiciones se encuentra en la Tabla 7.

Las especificaciones anteriormente descritas van relacionadas con el proceso de
simulacion de las condiciones del pozo. Segun la norma API, para las pruebas de
tiempo de bombeabilidad, resistencia a la compresion (método destructivo y no
destructivo) y la evaluacién de las propiedades mecéanicas se realizard un
planteamiento con base al tipo de trabajo que se desea realizar con las lechadas.
En este caso, las lechadas van a ser evaluadas para un trabajo de cementacion
primaria con las siguientes indicaciones: un tiempo de 4 horas (240 min) para
alcanzar las condiciones estéticas de fondo (BHST y BHP) descontando Unicamente
para este disefio, 40 minutos (este tiempo es variable y depende de los
requerimientos exigidos por parte del cliente para el trabajo de cementacién) para
alcanzar las condiciones circulantes del pozo. (BHCT y BHP).%°

Ecuacién 7. Temperatura circulante de fondo (BHCT).

(0,006061 « TVD * AT )

BHCT = 80°F (
*\10-(0,000015052 - TV D)

Doénde:

65 API. Specification for Cement and Materials for Well Cementing. Twenty-Fourth edition, december 2010. p. 6.
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e TVD es la profundidad del pozo.
e AT es el gradiente de temperatura.

Ecuacién 8. Temperatura
estética de fondo (BHST).

gust =T TVD | g9
100

Dénde:

e AT es el gradiente de temperatura.
e TVD es la profundidad de pozo.

Los valores de las temperaturas estatica y circulante de fondo se calcularon con las
Ecuaciones 7 y 8 respectivamente. También, con base en los anteriores datos, se
estima una presiéon maxima de fondo por medio de una tabla de presiones que se
relaciona con la BHST. En este caso el BHP (Bottom Hole Pressure) tiene un valor
de 4.900 psi.

Tabla 7. Informacién datos del pozo.

DATOS DE POZO und.
GRADIENTE 1,2 °F/100ft
TVD 8000 ft
BHST 176 °F
BHCT 133 °F
Tiempo condiciones circulantes 40 min
Tiempo condiciones estaticas 200 min
BHP 4900 PSI

4.1.1 Nano compuesto de estudio. El nano compuesto que segun el capitulo de
seleccion de nano compuesto es el 6ptimo para la ejecucion de este proyecto, es el
nanotubo de carbono. Se va a utilizar el MWCNT (multi-walled carbon nanotube)
pre-disperso en agua al 3% por medio de un surfactante aniénico. La ficha técnica
se encuentra en el Anexo F. El dispersante anionico no es revelado por el fabricante
pero por investigaciones, tiene una parte hidrofébica y otra, hidrofilica con carga
negativa.®®

4.1.2 Condiciones iniciales para la formulacion de la lechada. En el disefio de
las lechadas es necesario realizar un balance de masa para determinar la cantidad

66 OSCAR, M. et al. Effect of a comercial dispersion of multi walled carbon nanotubes on the hydration of an oil
well cemeting paste. Civil Engineering Department PEC/COPPE. Universidade Federal do Rio de Janeiro. Rio
de Janeiro 2015.
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de aditivos que hay que adicionar, el rendimiento y requerimiento de agua; para este
proceso, se utiliza un programa desarrollado por la empresa Superior Energy
Services llamado CEMLAB. La densidad es un parametro que depende de los
requerimientos por el cliente para el trabajo de cementacion y por ende es
establecido para obtener la formulacion.

Para cada una de las muestras que se van a evaluar se va a utilizar cemento
DYCKERHOFF, cemento utilizado para las operaciones de cementacion en la
empresa Superior Energy Services. En lo general, posee un Ph entre 11y 13.5, una
temperatura de fusion mayor a los 1250°C; y una densidad aparente entre 0,9y 1,5
g/cm3. La formulacién para cada lechada disefiada es de 600 ml de lechada, que
corresponde a la recomendacién descrita en el numeral 5.3.1.4.6 de la norma API
10B-2.%7

La mayoria de aditivos que se agregan, estaran en estado solido con unidades en
%BWOC (porcentaje con base al peso del cemento) los otros aditivos en estado
liquidos se agregaran en el balance en unidades de galones por saco de cemento
(gal/Sx). La diferencia de unidades no afectara los resultados ya que no siempre se
tendran los aditivos en un mismo estado

Se realizara un contraste entre una lechada denominada BASE | (agua y cemento)
y cada mezcla con la adicién de 0,1, 0,25 y 0,5 %BWOC de nanotubo de carbono
(MWCNT). Similar para una lechada BASE Il (agua, cemento y aditivos). El resumen
del disefio de las lechadas se encuentra en la Tabla 8.

Tabla 8. Disefio de lechadas.
Lechada Extendedor( Retardador Controlador  Controlador Antiespum MWCNT

%BWOC) (%BWOC) de filtrado 1 de filtrado 2 ante (%BWOC)
(%BWOC) (%BWOC) (gal/sx)

B 0 0 0 0 0 0

B10,1 0 0 0 0 0 0,1
B1025 O 0 0 0 0 0,25
B105 0 0 0 0 0 0,5

Bl 0,01 0,06 0,5 0,8 0,01 0

BI0O1 0,01 0,06 0,5 0.8 0,01 0,1

B 110,25 0,01 0,06 0,5 0,8 0,01 0,25
BIIO5 0,01 0,06 0,5 0,8 0,01 0,5

Para cada lechada la unica concentracion variable es la del aditivo MWCNT y que
oscilara entre los valores de 0% y 0,5% de acuerdo a la literatura recopilada. Las
concentraciones de los otros aditivos se mantendran constantes a lo largo de cada
prueba. En la Figura 25 se muestra esquematicamente el disefio de las lechadas

67 API 10B-2. Recommended Practice for Testing Well Cements. Second edition, April 2013. p. 18.
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que se evaluaran experimentalmente donde C significa cemento, A agua, D los
aditivos en conjunto y MWCNT el nano tubo de carbono con las respectivas
concentraciones asignadas.

Figura 25. Esquema de los disefios de lechadas a evaluar.

LECHADAS EVALUADAS

1
I 1 1 1 1 1 1| 1

B-I B-10,1 B-10,25 B-10,5 B-ll B-110,1 B-110,25 B-110,5

|_ C+A |_C+A+MWC |_C+A+MWC |_C+A+MWC |_ C+A+D |_C+A+D+MW C+A+D+MW | |C+A+D+MW
NT 0,1% NT 0,25% NT 0,5% CNT 0,1% CNT 0,25% CNT 0,5%
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5. CARACTERIZACION DE LAS LECHADAS EVALUADAS

En esta parte del capitulo se mostraran los resultados obtenidos para las pruebas
reoldgicas, pruebas de pérdida de filtrado, agua libre y tiempos de bombeabilidad
(thickening time) para las muestras BASE | y BASE Il, conforme a los
procedimientos estipulados por la empresa Superior Energy Services y que sigue
normativa APl 10A y 10B-2.

Es necesario decir que para las lechadas BASES | no se realizaron pruebas de agua
libre ni de pérdida de filtrado debido a que afectaba directamente la integridad de
los equipos donde se realizan estas pruebas.

5.1 LECHADA BASE | (B-I)
En este primer disefio, la muestra consiste de agua y cemento sin ningun aditivo. A
continuacion en la Tabla 9 se muestran la concentraciones y sus especificaciones

de la lechada BASE I.

Tabla 9. Especificaciones Base I.

BASE | (B-l)

Densidad 16 ppg
Rendimiento (ft3/Sx) 1.12
Requerimiento de Agua (gal/Sx) 4.82
Cemento 804,4 g
Agua (g) 345,94 g

5.1.1 Reologia lechada base | (B-I). Para la obtencién de los datos de reologia se
realizé conforme al procedimiento 4.1.2 descrito anteriormente.

Los datos obtenidos que se muestran en la Tabla 10 tienen unidades de (S?); se
tuvo lectura del viscosimetro rotacional de forma ascendente y descendente a
temperatura ambiente y BHCT.

Tabla 10. Datos reologia Base I.

Reologia B-I
T °F RPM 300 200 100 60 30 6 3
85 Lectura UP 85 73 57 50 42 20 16
Lectura DOWN 85 71 59 53 46 23 19
130 Lectura UP 156 140 115 94 75 32 21
Lectura DOWN 156 140 119 109 79 38 29
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5.1.2 Tiempo de bombeabilidad. El tiempo de bombeabilidad fue ejecutado
siguiendo el procedimiento 4.3.7. La prueba tardo el tiempo de 2:00:00 (HH:MM:SS)
conforme a los resultados mostrados en el Anexo G.

5.1.3 Resistencia ala compresion echada base | (B-I) (Ensayo no destructivo).
Esta prueba se realizé conforme al procedimiento descrito en el item 3.3.8 en el
equipo UCA. Tabla 11.

Tabla 11. Resultados resistencia a la compresion.

HORA RESISTENCIA A LA COMPRESION (PSlI)
1:52 50

2:43 500

8:00 2280

12:00 2600

18:00 3000

24:00 3200

Las mediciones hechas a los 50 psi y 500 psi corresponden a lo dicho por la norma
mencionado en el item 4.1.5.

5.2 LECHADA BASE | CON MWCNT AL 0,1%BWOC (B-10,1)

Esta lechada aparte de contener cemento y agua, se le agrega 0,1% de MWCNT
por BWOC que corresponde a 0,81 gr en la formulacién de la Tabla 8 obteniendo
los siguientes resultados.

5.2.1 Reologia lechada base | con MWCNT al 0,1%BWOC. Para la obtencion de
los datos de reologia se realiz6 conforme al procedimiento 4.1.2 descrito
anteriormente.

Los datos obtenidos que se muestran en la Tabla 12 tienen unidades de (S?); se
tuvo lectura del viscosimetro rotacional de forma ascendente y descendente a
temperatura ambiente y BHCT.

Tabla 12. Datos reologia BASE | con 0,1% MWCNT.

Unidades Reologia B-1 0,1
T°F RPM (S 300 200 100 60 30 6 3
85 Lectura UP 70 57 45 37 30 15 13
Lectura DOWN 70 60 48 43 37 20 15
130 Lectura UP 142 133 105 94 76 24 15
Lectura DOWN 142 132 114 104 75 32 25
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5.3 LECHADA BASE | CON MWCNT AL 0,25% BWOC (B-1 0,25)

Esta lechada aparte de contener cemento y agua, se le agrega 0,25% de MWCNT
por BWOC que corresponde a 2,01 gr en la formulacion de la Tabla 8 obteniendo
los siguientes resultados.

5.3.1 Reologia lechada base | con MWCNT al 0,25% BWOC. Para la obtencion
de los datos de reologia se realizo conforme al procedimiento 4.1.2 descrito
anteriormente.

Los datos obtenidos que se muestran en la Tabla 13 tienen unidades de (S?); se
tuvo lectura del viscosimetro rotacional de forma ascendente y descendente a
temperatura ambiente y BHCT.

Tabla 13. Datos reologia Base | con 0,25% MWCNT.

Unidades Reologia B-I 0,25
T°F RPM (S 300 200 100 60 30 6 3
85 Lectura UP 72 62 47 40 33 16 11
Lectura DOWN 72 62 50 44 39 20 15
130 Lectura UP 156 144 125 106 75 21 16
Lectura DOWN 156 140 120 109 80 37 29

5.4 LECHADA BASE | CON MWCNT AL 0,5% BWOC (B-I 0,5)

Esta lechada aparte de contener cemento y agua, se le agrega 0,5%BWOC de
MWCNT que corresponde a 4,01 gr en la formulacion de la tabla 21 obteniendo los
siguientes resultados.

5.4.1 Reologia lechada base | con MWCNT al 0,5% BWOC. Para la obtencién de
los datos de reologia se realiz6 conforme al procedimiento 4.1.2 descrito
anteriormente.

Los datos obtenidos que se muestran en la Tabla 14 tienen unidades de (S?); se

tuvo lectura del viscosimetro rotacional de forma ascendente y descendente a
temperatura ambiente y BHCT.
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Tabla 14. Datos reologia Base | con 0,5% MWCNT.

Unidades Reologia B-1 0,5
T°F RPM (S 300 200 100 60 30 6 3
85 Lectura UP 72 60 47 40 33 16 11
Lectura DOWN 72 63 52 46 41 20 15
130 Lectura UP 136 125 109 92 70 17 10
Lectura DOWN 136 120 102 94 80 25 17

5.5 LECHADA BASE I

Este disefio consiste en agua, cemento y aditivos; se incluiran cinco tipos de
aditivos, un extendedor, dos controladores de filtrado, un retardador y un
antiespumante. Las especificaciones se encuentran en la Tabla 15. La formulacién
se realiz6 como describe el numeral 4.4.1 para todas las lechadas.

Tabla 15. Especificaciones Base II.

BASE Il (B-1I)

Densidad 16 ppg
Rendimiento (ft3/Sx) 1,12
Requerimiento de Agua (gal/Sx) 4,82
MATERIALES PESO (g)
Cemento 797,58
Agua 341,2
Extendedor 0,08
Control de Filtrado 1 3,99
Control de Filtrado 2 6,38
Antiespumante 0,71
Retardador 0,48

5.5.1 Reologia lechada base Il. Para la obtencion de los datos de reologia se
realiz6 conforme al procedimiento 4.1.2 descrito anteriormente.

Los datos obtenidos que se muestran en la Tabla 16 tienen unidades de (S?); se
tuvo lectura del viscosimetro rotacional de forma ascendente y descendente a
temperatura ambiente y BHCT.

Tabla 16. Datos reologia Base II.

Unidades Reologia B-Il
T°F RPM ) 300 200 100 60 30 6 3
85 Lectura UP 256 184 106 69 39 12 8
Lectura DOWN 256 178 109 70 39 13 8
130  Lectura UP 280 214 130 91 56 22 12
Lectura DOWN 280 205 123 84 50 18 14
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5.5.2 Tiempo de bombeabilidad lechada base II. El tiempo de bombeabilidad fue
ejecutado siguiendo el procedimiento 4.3.7. La prueba tardo el tiempo de 04:55:00
(HH:MM:SS) conforme a los resultados mostrados en el Anexo H. Se recuerda que
cuando se alcanza los 70 Bc de consistencia se considera que la lechada es
bombeable.

5.5.3 Agua libre lechada base Il. Este procedimiento se realizé conforme al item
4.3.4 inclinando la probeta de 250 ml 45° simulando un pozo con ese angulo.

Tabla 17. Resultados agua libre lechada Base Il.

Agua Libre Volumen recolectado 0 ml
Temperatura circulante de 133 °F
fondo (BHCT)

Angulo © 45° grados

5.5.4 Pérdida de filtrado lechada base Il. En este procedimiento se tuvo en cuenta
lo mencionado en el item 4.3.6 recolectando los valores a distintos tiempos.

Para calcular la pérdida de filtrado, se realiza conforme a lo estipulado en la norma
API 10B-2; se multiplica por dos el valor leido a los 30 minutos y se expresa en
unidades API. Los resultados obtenidos se muestran en la Tabla 18.

Tabla 18. Resultados pérdida de filtrado lechada Base II.
AP 1000 psi Tiempo(min) 0 05 1 2 5 75 10 15 20 25 30 API

Volumen (mL) 0 2 3 35 4 8 9 11 13 15 16 32

5.5.5 Resistenciaalacompresion lechadabase Il (Ensayo no destructivo). Esta
prueba se realizé conforme al procedimiento descrito en el item 4.3.8 en el equipo
UCA.

Las mediciones hechas a los 50 psi y 500 psi corresponden a lo dicho por la norma
mencionado en el item 4.1.5.

Tabla 19. Resultados resistencia a la compresion lechada Base |I.

HORA RESISTENCIA A LA COMPRESION (PSI)
8:00 0

12:00 0

14:56 50

15:52 500

18:00 1396

24:00 2414
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5.6 LECHADA BASE Il CON MWCNT 0,1% BWOC (B-11 0,1)

Este disefio consiste en agua, cemento y que corresponde al 0,1% en BWOC. En
la Tabla 20 se muestran las concentraciones y especificaciones de la lechada B-I
0,1.

Tabla 20. Especificaciones Base Il con 0,1% MWCNT.
BASE Il con 0,1%MWCNT (B-Il 0,1)

Densidad 16 ppg
Rendimiento (ft3/Sx) 1,12
Requerimiento de Agua (gal/Sx) 4,82
MATERIALES PESO (g)
Cemento 797,58
Agua 340,4
Extendedor 0,08
Control de Filtrado 1 3,99
Control de Filtrado 2 6,38
Antiespumante 0,71
Retardador 0,48
MWCNT (0,1%) 0,81

5.6.1 Reologia lechada base Il con MWCNT 0,1% BWOC. Para la obtencion de
los datos de reologia se realiz6 conforme al procedimiento 4.3.5 descrito
anteriormente.

Los datos obtenidos que se muestran en la Tabla 21 tienen unidades de (S?); se
tuvo lectura del viscosimetro rotacional de forma ascendente y descendente a
temperatura ambiente y BHCT.

Tabla 21. Datos reolégicos Base Il con 0,1% MWCNT.

Unidades Reologia B-Il 0,1%
T°F RPM (S 300 200 100 60 30 6 3
85 Lectura UP 255 186 108 71 43 15 10
Lectura DOWN 255 185 105 70 40 11 8
130 Lectura UP 260 191 115 84 52 18 10
Lectura DOWN 260 192 111 75 45 15 9

5.6.2 Agua libre lechada base Il con MWCNT 0,1% BWOC. Este procedimiento
se realizo conforme al item 4.3.4 inclinando la probeta de 250 ml 45° simulando un
pozo con ese angulo.
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Tabla 22. Resultado agua libre lechada Base Il con MWCNT 0,1% BWOC.

Agua Libre Volumen recolectado 0 ml
Temperatura circulante de 133 °F
fondo (BHCT)

Angulo © 45° grados

5.6.3 Pérdida de filtrado lechada base Il con MWCNT 0,1% BWOC. En este
procedimiento se tuvo en cuenta lo mencionado en el item 4.3.6 recolectando los
valores a distintos tiempos.

Para calcular la pérdida de filtrado, se realiza conforme a lo estipulado en la norma
API 10B-2; se multiplica por dos el valor leido a los 30 minutos y se expresa en
unidades API. Los datos obtenidos se muestran en la Tabla 23.

Tabla 23. Datos filtrado Base 1l 0,1% MWCNT.
AP Tiempo (min) 0 05 1 2 5 75 10 15 20 25 30 API

ég?o Volumen(ml) 0 2 25 3 55 65 8 95 105 125 14 32
5.7 LECHADA BASE Il CON MWCNT 0,25% BWOC (B-II 0,25)

Este disefio consiste en agua, cemento, aditivos y 0,25% en BWOC de MWCNT. En
la Tabla 24 se muestran las concentraciones y especificaciones de la lechada B1
0,25.

Tabla 24. Formulacion de la lechada Base | con MWCNT al 0.25%

BWOC.

BASE Il con 0,25%MWCNT (B-11 0,25)
Densidad 16 ppg
Rendimiento (ft3/Sx) 1,12
Requerimiento de Agua (gal/Sx) 4,82
MATERIALES PESO (g)
Cemento 797,58
Agua 339,21
Extendedor 0,08
Control de Filtrado 1 3,99
Control de Filtrado 2 6,38
Continuacion
Antiespumante 0,71
Retardador 0,48
MWCNT (0,1%) 2,01

5.7.1 Reologia lechada base Il con MWCNT 0,25% BWOC. Para la obtencién de
los datos de reologia se realiz6 conforme al procedimiento 4.3.5 descrito
anteriormente.
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Los datos obtenidos que se muestran en la Tabla 25 tienen unidades de (S?); se
tuvo lectura del viscosimetro rotacional de forma ascendente y descendente a
temperatura ambiente y BHCT.

Tabla 25. Datos reolégicos BASE Il con 0,25% MWCNT.

Unidades Reologia B-Il 0,25%
T°F RPM (S 300 200 100 60 30 6 3
85 Lectura UP 300 240 151 105 71 35 32
Lectura DOWN 300 235 135 87 50 15 11
130 Lectura UP 300 230 147 105 67 29 20
Lectura DOWN 300 221 133 90 54 17 13

5.7.2 Agua libre lechada base Il con MWCNT 0,25% BWOC. Este procedimiento
se realiz6 conforme al item 4.3.4 inclinando la probeta de 250 ml 45° simulando un
pozo con ese angulo.

Tabla 26. Resultado agua libre lechada BASE 1l con MWCNT 0,25%BWOC.

Agua Libre Volumen recolectado 0 ml
Temperatura circulante de 133 °F
fondo (BHCT)

Angulo © 45° grados

5.7.3 Pérdida de filtrado lechada base Il con MWCNT 0,25% BWOC. En este
procedimiento se tuvo en cuenta lo mencionado en el item 4.3.6 recolectando los
valores a distintos tiempos.

Para calcular la pérdida de filtrado, se realiza conforme a lo estipulado en la norma
API 10B-2; se multiplica por dos el valor leido a los 30 minutos y se expresa en
unidades API. Los datos obtenidos se muestran en la Tabla 27.

Tabla 27. Datos filtrado BASE Il 0,25% MWCNT.
AP Tiempo(min) 0 05 1 2 5 75 10 15 20 25 30 API

ég?o Volumen(mL) 0 25 3 4 6 75 9 11 125 14 15 30
5.8 LECHADA BASE Il CON MWCNT 0,5% BWOC (B-Il 0,5)

Este disefio consiste en agua, cemento y | 0,5% en BWOC de MWCNT. En la Tabla
28 se muestran las concentraciones y especificaciones de la lechada B | 0,5.
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Tabla 28. Formulacion BASE | con MWCNT al 0.5%BWOC.

BASE Il con 0,5%MWCNT (B-11 0,5)

Densidad 16 ppg
Rendimiento (ft3/Sx) 1,12
Requerimiento de Agua (gal/Sx) 4,82
MATERIALES PESO (g9)
Cemento 797,58
Agua 339,21
Extendedor 0,08
Control de Filtrado 1 3,99
Control de Filtrado 2 6,38
Antiespumante 0,71
Retardador 0,48
MWCNT (0,1%) 2,01

5.8.1 Reologia lechada base Il con MWCNT 0,5% BWOC. Para la obtencién de
los datos de reologia se realizO conforme al procedimiento 4.3.5 descrito

anteriormente.

Los datos obtenidos que se muestran en la Tabla 29 tienen unidades de (S?); se
tuvo lectura del viscosimetro rotacional de forma ascendente y descendente a

temperatura ambiente y BHCT.

Tabla 29. Datos reolégicos BASE Il con 0,5% MWCNT.

Unidades Reologia B-Il 0,5%
T°F RPM (SH 300 200 100
85 Lectura UP 263 200 120
Lectura DOWN 263 192 110
130 Lectura UP 300 230 135
Lectura DOWN 300 221 132

5.8.2 Agua libre lechada base Il con MWCNT 0,5% BWOC. Este procedimiento
se realizd conforme al item 4.3.4 inclinando la probeta de 250 ml 45° simulando un

pozo con ese angulo.
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Tabla 30. Resultado agua libre lechada BASE Il con MWCNT 0,5%BWOC.

Agua Libre

Volumen recolectado

0

Temperatura circulante 133

de fondo (BHCT)
Angulo ©

5.8.3 Pérdida de filtrado lechada base Il con MWCNT 0,5% BWOC. En este
procedimiento se tuvo en cuenta lo mencionado en el item 3.3.6 recolectando los

valores a distintos tiempos.
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Tabla 31. Datos filtrado BASE Il 0,5% MWCNT.

AP Tiempo(min) 0 05 1 2 5 75 10 15 20 25 30 AP

;gioo Volumen(mL) 0 2 25 5 7 85 10 11 12 13 155 3l
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6. SELECCION DE LAS CONCENTRACIONES APROPIADAS DE LAS
LECHADAS EVALUADAS

Con respecto a los datos obtenidos en el laboratorio, se realizara un analisis de
resultados para seleccionar una lechada 6ptima por cada base con MWCNT.
Conforme a esto, se haran pruebas de andlisis de propiedades fisicas en las que
involucra el tiempo de bombeabilidad y ademas, un analisis de las propiedades
mecanicas.

Para el analisis es importante tener en cuenta que no se realizaron todas las
pruebas para las ocho lechadas, debido a que, al ejecutar las pruebas de agua libre
y pérdida de filtrado podria afectar su funcionalidad y como consecuencia dafar el
equipo. A continuacion estaran los resultados de las pruebas realizadas en el
laboratorio de Superior Energy Services.

6.1 ANALISIS REOLOGICOS
Para el calculo de las viscosidades plasticas (Vp) y punto cedente (Yp) de cada una
de las pruebas realizadas; se utilizaron las Ecuaciones 8 y 9 respectivamente. La

Tabla 32 contiene estos valores ya calculados.

Los céalculos de las dos condiciones de reologia se muestran en el Anexo D y Anexo
E.

Tabla 32. Resumen reolégico para cada muestra.

T°F Propiedad B-1 B-l B-I B-I B-I B-I B-ll B-I
0,1 0,25 0,5 0,1 0,25 0,5

85 Viscosidad Plastica 40, 35,3 35,3 33,75 222, 222,8 2355 222
(cP) 5 8
Punto Cedente 44, 34,8 36,8 38,25 33,3 32,25 64,5 41
(Ib2/100ft) 5

133  Viscosidad Plastica 58, 48,8 50,3 45,75 230, 220,5 240 249,8
(cP) 5 2
Punto Cedente 97, 93,3 1058 90,25 498 395 60 50,3
(Ib2/100ft) 5

Se destaca, que los valores calculados de Vp y Yp entran en los criterios
recomendados por la norma API y el requerimiento minimo exigido por la empresa
situado en un intervalo entre 50 y 70 1b2/100ft para punto cedente y para viscosidad
plastica esta entre 180 y 240 cP correspondiendo Unicamente para la lechada BASE
Il. Para las lechadas BASES | no se aplica debido a que esta muestra se establecio
para evaluar el efecto del MWCNT sobre la lechada.
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Gréfica 2. Resultados reoldgicos a temperatura ambiente.
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250
200

150

100
5

B-10,1 B-10,25 B-10,5 - B-N0,1 BA025 BG5S

[=]

(=]

B Vizcosidad Plastica W Punto Cedente

En general, podemos decir que tanto para BASE | como para BASE Il la presencia
del nanotubo de carbono (MWCNT) afecta la fluidez de la lechada. Teniendo en
cuenta lo descrito en el numeral 4.1.4,

En la Gréafica 2 se puede observar la disminucion de la viscosidad plastica frente a
la lechada BASE | y de manera analoga, el punto cedente al aumentar la
concentracion de MWCNT. A temperatura ambiente la inclusién de este nano
compuesto disminuye las propiedades reolégicas a un porcentaje promedio de
14,8% con respecto a la mezcla BASE | (B-l). Esto pudo ser causado por la baja
concentracion de MWCNT en la amplia dispersion del surfactante y ademas, del
agua utilizada en el disefio de lechadas; por lo que se dispersaria alin mas. Para
las lechadas B-lI 0,25 y B-lI 0,5 ocurre un leve incremento del punto cedente
comparada con la B-lI 0,1 y que se debe a la ligera presencia del MWCNT que
potencializa la formacion de geles (tixotropia) en el proceso de hidratacion del
cemento.

En relacién a las pruebas con BASE Il, en la Gréafica 2 se presenté un aumento de
5,7% para la viscosidad plastica'y 93,7% para punto cedente; este Ultimo incremento
se debe al comportamiento tixotropico generado por la presencia del MWCNT vy los
controladores de filtrado que aceleran el proceso de hidratacion del cemento a la
lechada BASE Il con 0,25% MWCNT. En las lechadas B-lIl 0,5 y B-ll 0,1 el
comportamiento viscoso fue similar a la base, el punto cedente se increment6 por
las tixotropias de la lechada haciéndola selectiva para el tipo de trabajo donde se
desee aplicar. En general, A temperatura ambiente el proceso de gelificacion se
presentd de manera rapida luego de realizarse el proceso de mezcla.
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Gréfica 3. Resultados reoldgicos a temperatura circulante
(BHCT).

Reologias de las muestras a 133 °F
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En la Grafica 3 se evidencia el efecto que tiene el aumento de temperatura para
cada una de las lechadas. La viscosidad plastica entre las lechadas BASE | se
mantuvo baja a pesar de aumentar la temperatura. Se vio similar al visto con la
temperatura ambiente, no se evidencié aumento en esta propiedad a causa de la
alta dispersién presentada en esa lechada. En cambio, hubo un aumento en el punto
cedente, lo que sefala formacion subita de geles y teniendo como consecuencia un
comportamiento tixotrépico. La concentracién que mayor presento este efecto fue
la B-1 0,25%.

Con respecto al efecto en las lechadas BASE I, la temperatura circulante aumenté
la viscosidad comparado a la temperatura ambiente debido a la inversa proporcién
gue tiene con el tiempo de fraguado. La muestra B-1l 0,1 fue la Unica que no mejord
las propiedades reoldgicas con respecto a la B-II. La B-II 0,5 obtuvo una viscosidad
plastica 8,5% mayor; manteniendo el punto cedente similar a la B-Il. En cambio, la
B-1l 0,25 aumento la viscosidad plastica y punto cedente un 4,22% y 20,6%,
respectivamente. La causa de este comportamiento por parte de las lechadas B-lI
0,1y B-Il 0,25 es originada por la concentracion de aditivos y el surfactante presente
en la dispersién del nano tubo que aceleran el contacto de las moléculas de agua
con los granos de cemento.®® En las lechadas B-Il 0,1 y B-Il 0,5 ocurre una
discrepancia similar a la presentada en las lechadas B-1 0,1 y B-1 0,5 ocasionado
por la temprana formacion de geles en el proceso de hidratacion.

Analiticamente, el fendbmeno tixotrépico presentado en las lechadas mencionadas
anteriormente, se debe a la presencia del dispersante que acompafna los MWCNT

68 OSCAR, M. THE ROLE OF SURFACE AREA AND COMPACITY OF NANOPARTICLES ON THE
RHEOLOGY OF CEMENT PASTE. En: ResearchGate. University of Rio de Janeiro. August 2017. p 2-4.
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debido a que interviene en los espacios de la matriz granular del cemento y como
consecuencia, la modificacion del area superficial del MWCNT.69

Conforme a lo anterior, las lechadas que representan un comportamiento reoldgicos
uniforme y que ademas, se lograron observar cambios con respecto a las mezclas
bases para continuar el analisis de propiedades mecéanicas son la B-1 0,25 y B-ll
0,25.

6.2 ANALISIS AGUA LIBRE

Como se dijo anteriormente, esta prueba se realizd Unicamente para las lechadas
BASES Il. En cada una de los resultados mostrados en las Tablas 23, 27, 31y 35
para las lechadas B-Il, B-11 0,1, B-11 0,25 y B-Il 0,5 respectivamente, se evidencia
gue no hubo presencia de agua libre en ninguna de las muestras. Este valor es
positivo ya que demuestra contencion completa de las moléculas de agua dentro de
la matriz C-H-S. De tal modo que la inclusién del nanotubo no actia en la separacién
del agua con la lechada en un determinado tiempo resultando positivo para incluir
en los disefios futuros.

6.3 ANALISIS PERDIDA DE FILTRADO
Esta prueba, para las lechadas BASE I, no se llevé a cabo debido a que afectaba la
integridad del equipo. A continuacion se muestra la Tabla 33 en la cual se muestran

los valores de pérdida de filtrado en unidades API para las lechadas BASE |II.

Tabla 33. Pérdida de filtrado para las lechadas Base Il.

Lechada Fluid Loss (API fluid loss)
B-I 32
B-110,1 28
B-11 0,25 30
B-110,5 31

Para el calculo del valor de la pérdida de filtrado se tuvo en cuenta los resultados
obtenidos descritos en las Tablas 24, 28, 32 y 36 para las lechadas B-Il, B-11 0,1, B-
I1 0,25y B-Il 0,5 respectivamente.

Segun la norma, cuando habla de pérdida de filtrado’, el rango depende de la
operacion que se desea. Si estd en un rango de 60 a 70 API, es usualmente
obtenido para trabajos forzados cuando hay perdidas, se dice que para una
cementacion primaria esta en un rango de 25 a 50 PSI (rango relevante en este
disefio). En general, las lechadas presentaron un valor dentro del criterio

6 OSCAR, M. THE ROLE OF SURFACE AREA AND COMPACITY OF NANOPARTICLES ON THE
RHEOLOGY OF CEMENT PASTE. En: ResearchGate. University of Rio de Janeiro. August 2017. p 23-25
70 SUPERIOR ENERGY SERVICES Laboratorio, Op., Cit., p. 59.
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recomendado para un trabajo de cementacién primaria, las variaciones no son
consideradas entre cada una de ellas. La lechada con mejor valor de fluid loss es la
B-110,1.

6.4 SELECCION DE LAS CONCENTRACIONES

Para la seleccion de la lechada B-I PRO y B-Il PRO (con la concentracion éptima
de MWCNT) se analizaron principalmente los resultados reoldgicos puesto a que
las demas pruebas no mostraron una variacion significativa al afadirle el nano
compuesto.

Segun la Tabla 37 y lo analizado en el numeral 6.1 las bases que mejor mostraron
una variacion en términos de incremento (debido a que las lechadas evaluadas se
disefiaron a una densidad de 16 ppg) para la viscosidad plastica y el punto cedente
contrastado con las bases | y Il, son las que contienen una concentracion de
MWCNT del 0,25%. Los valores de pérdida de filtrado son aceptables para
cualquiera de las concentraciones evaluadas ya que no presentan gran diferencia
entre ellas.
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7. EVALUACION DE LAS LECHADAS SELECCIONADAS

Segun el capitulo anterior, las lechadas donde se encontrd principalmente una
variacion significativa en la prueba de reologia fueron BASE | con 0,25% de MWCNT
y BASE 1l con 0,25%. Para estas lechadas se determinaran las propiedades fisicas
y mecanicas que se evaluan para las lechadas en la empresa Superior Energy
Services; estas pruebas son: tiempo de bombeabilidad como propiedad fisica,
resistencia a la compresion y comportamiento eldstico como propiedades
mecanicas.

7.1 PROPIEDAD FiSICA

Se selecciona el tiempo de bombeabilidad o de espesamiento como propiedad fisica
debido a que evalta el comportamiento del fluido cuando es bombeado a través de
un revestimiento. Este comportamiento se rige principalmente por la reologia, ya
que esta describe a grandes rasgos la viscosidad del fluido y la fuerza minima
necesaria para que entre en movimiento. En la practica, el tiempo de bombealidad
se efectla para corroborar la condicidn reoldgica prevista en las pruebas realizadas
cuando se somete a condiciones circulantes (BHCT y BHP). A continuacién se
mostraran los resultados obtenidos y los respectivos andlisis de las pruebas que
concierne al tiempo de bombeabilidad.

7.1.1 Resultados y analisis de la prueba tiempo de bombeabilidad. Para este
procedimiento se validaron los datos repitiendo las pruebas una sola vez obteniendo
los resultados mostrados en la Tabla 34.

Tabla 34. Resultados tiempo de bombeabilidad al alcanzar los 70 Bcs.

LECHADA @ 100Bc Tiempo dado (HH:MM) Tiempo esperado segun
API (HH:MM)

BASE | (B-I) 02:00 1:30 — 2:00

BASE I (B-10,25) 02:02 1:30 — 2:00

BASE Il (B-II) 04:55 N/A

BASE Il (B-Il 0,25) 04:30 N/A

Segun la norma, API 10 A, el intervalo requerido para que una lechada de cemento
(BASE ) este dentro de las recomendaciones para que sea bombeada son de 90 a
120 minutos, el valor registrado en las pruebas debe estar dentro de este criterio
cuando sea alcanzado el valor de consistencia de 100 Bc. Para la lechada B-1'y B-I
0,25 se observa que la inclusion del nanotubo de carbono no influye en el tiempo de
espesamiento de un cemento clase G por lo que cumple con la recomendacion
APL."! Los resultados obtenidos por las pruebas se encuentran en los Anexos Gy
J respectivamente.

71 AP| 10B-2. Op. Cit., p.4.
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Para las lechadas BASE Il no aplica esta recomendacion debido a que para este
tipo de lechadas, el valor de tiempo de bombeabilidad va dentro de los
requerimientos del trabajo de cementacion a realizar y que ademas, es controlado
con la adicién del aditivo retardante definido en el numeral 4.2.1. En relacién al
efecto que tiene la adicion de MWCNT en el tiempo de bombeabilidad, se observa
que para lechada B-11 0,25, la presencia de este aditivo minimiza aproximadamente
30 minutos el tiempo de bombeo. Esto puede ser causado principalmente por la
reactividad que tiene el surfactante sobre el efecto del retardador y como
consecuencia también sobre los demas aditivos.

7.2 PROPIEDADES MECANICAS

En el analisis de las propiedades mecanicas de las lechadas seleccionadas y las
lechadas bases, se evaluardn las resistencias a la compresiéon por método
destructivo y no destructivo, y se comprobaran los resultados entre los dos métodos.
Se medira el médulo de elasticidad, médulo de Bulk para determinar la relacion de
Poisson que corresponden a propiedades del material fraguado. Los resultados y
andlisis se muestran a continuacion. La norma APl no determina un valor fijo de
resistencia a la compresion ni de las propiedades mecanicas debido a que este
requerimiento es predeterminado por la solicitud del cliente correspondiendo al tipo
de trabajo de cementacion que se desea realizar.

7.2.1 Resistencia a la compresion método no destructivo. Las pruebas de
resistencia a la compresion se realizaron con forme al procedimiento descrito en el
numeral 4.3.8 obteniendo los resultados mostrados en la Tabla 35.

Tabla 35. Resultados resistencia a la compresién método no

destructivo.
Resistencia ala compresién (PSI)
TIEMPO 8H 12H 24H 50 psi 500 psi
LECHADA B-I 2254 2688 3208 1:52:00 2:43:00
B-lPRO 2143 2659 3202 2:21.00 3:15:00
B-ll 0 0 2414 14:56:00 15:52:00

B-l PRO 0 0 2456 13:37:00 14:51:00

Los datos son sacados de los resultados evaluados por el programa Chandler 5270
data Acquisition and Control System y que se encuentran desde el Anexo K hasta
el Anexo N respectivamente.

Los valores tabulados muestran que a las 8 y 12 horas de las lechadas B-Il y B-lI
PRO no desarrollaron resistencia a lo largo del tiempo mencionado, esto se debe a
la simulacién establecida en el numeral 4.4 manifestando que las condiciones
estaticas del pozo (BHST y BHP) no se han alcanzado para ese tiempo; las
condiciones estaticas se alcanzaron a 13:20 y 14:34 para B-ll PRO y B-ll
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respectivamente. Adicionalmente la participacion de los aditivos, especialmente el
retardador, contribuyeron al lento tiempo de fraguado y por ende, al aumento de la
resistencia.

Segun los resultados obtenidos en la prueba de resistencia a la compresion por
método no destructivo la inclusion del MWCNT no influye de manera significativa
este valor. Al comparar las bases B-1 y B-1l 0,25% se puede observar que este
aditivo no contribuye al aumento de la resistencia a la compresion, por el contrario,
disminuye cuando alcanza las primeras 8 horas, y finalmente se normaliza con
respecto a la BASE | cuando se culminan las 24 horas. Este fenomeno puede
deberse a la naturaleza del dispersante, como se menciona en el numeral 2.1.2, el
método de dispersion y el agente dispersante son claves para que el nano
compuesto se posicione en la matriz de la lechada. El agente que actia como
ayudante en la dispersion del nanotubo afecta su area superficial obstruyendo el
proceso de nucleacion del nano compuesto sobre la matriz granular de la lechada.”?

En relacién al tiempo obtenido para desarrollar los 50 y 500 psi de resistencia a la
compresion, la muestra B-l PRO manifestdé un aumento en el tiempo de desarrollo
sin embargo, la muestra B-Il PRO sucedi6 al contrario, disminuyendo el tiempo de
desarrollo 1 hora en promedio.

7.2.2 Resistencia a la compresion método destructivo. La prueba se realizé
siguiendo el procedimiento descrito en el numeral 4.3.9 para cada una de las
muestras evaluadas. Los resultados obtenidos se encuentran resumidos en la Tabla
36.

Tabla 36. Resultados resistencia a la compresion método destructivo.

LECHADA
UNIDADES  B-l B-IPRO B-ll B-1l PRO

CuBO 1 Ibf 16354 12247 11034 12314
CUBO 2 9535 13303 11059 10763
CUBO 3 14126 15625 10658 10523
CUBO 4 15325 12204 11698 11625
Resistencia la psi 3158 2778
compresion 3336 2826

La norma API sugiere realizar la prueba con 4 cubos de la misma lechada para
minimizar el error experimental que se presente al momento de ejecutarla. En la
Tabla 36 se puede observar una inconsistencia de un cubo a otro para cada
muestra; esto es causado por la presencia de burbujas de aire suspendidas en la
lechada al momento de llenar los cubos.

72 |pid., p. 26.
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Los datos obtenidos resumidos en la Tabla 36 se encuentran en unidades de fuerza
Ibf y graficamente se muestran en el los Anexos del N al Q. Para determinar el valor
de resistencia a la compresion es necesario realizar un promedio entre los valores
de los cuatro cubos por cada lechada y dividirlos por cuatro ya que el area promedio
de cada cubo es de 2x2.

Fundamentalmente, la prueba de resistencia a la compresion por método
destructivo consiste en aplicar una fuerza sobre la muestra hasta llevarla al punto
de fractura, por tal razén los valores obtenidos son grandes.

Gréfica 4. Comparacién entre los ensayos de resistencia a la compresion.

Comparacion de resultados de resistencia a la
compresion (PSI) @24h

4000
3000
2000

1000

B-I B-1 PRO B-Il B-1l PRO

Los valores de resistencia a la compresion determinados por medio de esta prueba,
varian con respecto al ensayo no destructivo mostrado anteriormente. En la Grafica
4 se observa que la desviacion de este valor no es significativa y que entra en un
rango de mas o menos 500 psi para las mezclas B-1l y B-lIl PRO. Esta prueba se
hace con el fin de determinar la resistencia a la compresion para un determinado
tiempo de curado, limitando asi el seguimiento de esta propiedad a lo largo del
tiempo tal como lo hace el ensayo no destructivo.

7.2.3 Resultados y Anélisis de las Propiedades Mecanicas de las lechadas B-I
y B-ll PROs. El ensayo que se llevo a cabo para evaluar las propiedades mecanicas
de las lechadas PROs fue conforme al procedimiento descrito en el numeral 4.3.10
y bajo las condiciones de programacién sefialadas en el numeral 4.4 relacionado a
las condiciones circulantes y estaticas del pozo.

En la Tabla 37 se resumen los datos obtenidos de las propiedades mecanicas;

esencialmente, se analiza el comportamiento elastico del material por medio de los
parametros mecanicos evaluados.
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Tabla 37. Resumen resultados de las propiedades mecanicas de las lechadas PROs.
PROPIEDADES MECANICAS

Médulo de Young (Kpsi) Médulo de Bulk (Kpsi) Relacién de
Poisson
TIEMPO (h) 24 48 24 48 24 48
B-I 2178 2293 2071 2160 0,32
B-I PRO 1522 1595 2785 2946 0,41
B-II 712 2017 435 1578 0,3
B-Il PRO 2004 2246 2081 2298 0,34

Segun los resultados tabulados en la Tabla 37, el modulo de Young para las
lechadas B-1y B-I PRO presentaron entre ellas una diferencia de casi 1000 Kpsi. La
lechada B-I PRO presenté un menor modulo que la B-1 (44% menos), recordemos
que esta propiedad describe el comportamiento elastico de la lechada, cuando el
Modulo de Young es pequefio, la elasticidad del material es mayor. Por tal razén, la
adicién del MWCNT afecta positivamente la elasticidad de la lechada base I, esto
implica que en la aplicacion en un pozo donde presente cambios abruptos de
presion dentro del revestimiento evite la separacion del cemento fraguado de la
pared del revestimiento y de la formacion.

De manera diferente ocurre para las lechadas B-Il y B-Il PRO, la presencia de los
aditivos afect6 el comportamiento elastico ocurrido por la adicion del nanotubo
aumentando el valor del médulo de Young un 11,35% a las 48 horas, obteniendo
una mayor rigidez en esa muestra.

En el analisis del modulo de Bulk, la lechada B-I PRO presenté un aumento del
34,5% comparado con la muestra B-I, recordemos que esta propiedad describe el
aumento de presion necesario que se aplica al material para causar una variacion
del volumen con respecto a volumen inicial. Aplicado a la muestra B-I PRO, la
presidn necesaria para causar una variacion en el volumen de la lechada es mayor
a la necesaria para la muestra B-I. De igual manera ocurre para las lechadas B-II
PRO el aumento del médulo de Bulk. Presentd un incremento aproximado del 46 %
con respecto a la B-Il. Esto describe el efecto que tiene el nano compuesto sobre el
volumen de la muestra, finiquitando que la posicién de los nanotubos es mejor
posicionada en el volumen de una muestra de cemento fraguado y no de forma axial
como lo analiza el médulo de Young para las muestras BASE Il PRO y BASE II.

La relacion de Poisson es la relacion que indica la incompresibilidad de un material
cuando se quiere llevar al punto de fractura, cuando se tiene un valor de 0,5 para la
relacion de Poisson, se dice que el material es incompresible (dificil llevarlo al punto
de fractura cuando se aplica una fuerza longitudinal). El valor entre la BASE 1y la
BASE | PRO incrementa la resistencia a deformarse radialmente, la inclusién del
nanotubo mantiene la forma de la muestra de cemento. En cambio, entre la BASE
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II'y BASE Il PRO, el incremento no es significativo y que puede ser causado por la
adicion de aditivos que intervinieron en la accién del nanotubo.

Los resultados obtenidos en el ensayo estan agregados desde el Anexo S hasta el
Anexo V.

7.3 RESUMEN DE LOS RESULTADOS DE LAS LECHADAS EVALUADAS

Conforme a los datos obtenidos por las pruebas de reologia, pérdida de filtrado,
agua libre, tiempo de bombeabilidad, resistencia a la compresion y evaluacion de
las propiedades para cada una de las lechadas BASE y a las que se les afadi6 el
MWCNT que se encuentran resumidos en el Anexo V, se determina que la adicién
de este nano compuesto no afecta considerablemente la fluidez de la lechada de 16
ppg en la lechada BASE | ni interviene en la accion de los aditivos presentes en la
lechada BASE Il. También se observa que no hubo incremento como se esperaba
en la resistencia a la compresion que segun se habia visto en la bibliografia
investigada incrementaba un 19% con base a la mezcla blanco’3, esto posiblemente
es causado por la accion que tuvo el surfactante usado por el proveedor del
producto como agente dispersante del nanotubo sobre el agua, ya que uno de los
factores claves para el buen uso de un nano compuesto es el método de dispersion
y el agente dispersante.

Un factor con el que no se espera al evaluar el nano compuesto en este tipo de
lechadas de alta densidad, fue el mejoramiento elastico que se presentd en la
lechada BASE | PRO y el alto modulo de compresibilidad desarrollado en las
lechadas BASE | PRO y BASE Il PRO donde se evidencio la presencia del aditivo
como influyente para intervenir en la variacion de estas propiedades.

73 KHAN, W.A. Et al. Op. Cit., p 10.
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8. EVALUACION DE COSTOS UNITARIOS PARA LAS LECHADAS BASE Il Y
BASE CON 0.25% DE MWCNT

Dentro de los objetivos de este capitulo se resalta el analisis y/o evaluacién de
costos a nivel de laboratorio, para la produccion para una lechada usando nano-
carbono como aditivo, con el fin de, establecer una comparacion econdémica
respecto a la lechada.

Si se desea maximizar la produccién a nivel macro, es importante tener en cuenta
los costos operacionales que se abarcan durante el desarrollo, gestion y
mantenimiento del mismo.

En este orden de ideas, se puede establecer que, los costos a nivel de desarrollo
son todos aquellos que se ven involucrados durante el progreso experimental para
la elaboracion de lechadas, usando nano-carbono como principal aditivo, por parte
de la empresa Superior Energy Service, asi mismo, se abarcarian los costos
correspondientes a materia prima, tales como, retardadores, controladores de
filtrado, antiespumante, goma, adicional a ello, se tendrd en cuenta el precio
respectivo del nano-carbon a utilizar.

Asi mismo, la tarifa de valor a nivel de gestion, incluirian los precios para realizar
mantenimiento de maquinas, traslado de unidades, costos tanto energéticos que
pueda conllevar la operacion especifica, como de personal especializado en éste
tipo de procesos (Ingenieros de campo).

Finalmente, los costos de mantenimiento se tendran en cuenta al momento de
generar un remediado de cementacion, es decir, en éstos se abarcan todos los
costos adicionales en caso de ser necesario realizar correcciones en el disefio de
la lechada a trabajar, de igual forma, tendran cabida los valores de mantenimiento
post-produccién en caso de existir desgaste, dafio u otras averias durante su uso
en el campo.

8.1 CRITERIOS FINANCIEROS

Como se menciond al inicio de este capitulo, el presente proyecto se realiza
Gnicamente a nivel de laboratorio, con el fin de observar el comportamiento de la
lechada Base Il con 0.25% de nano-carbdn en reologia, pérdida de filtrado, agua
libre, tiempo de bombeabilidad, propiedades mecanicas y resistencia a la
compresion por métodos destructivos y no destructivos. Es por esta razén que, los
costos a tener en cuenta durante el desarrollo del proyecto son aquellos que
abarcan unicamente la materia prima (retardadores, controladores de filtrado,
antiespumante, goma, nano-carbén, entre otros), ya que, la empresa Superior
Energy Services cuenta con los equipos necesarios para la elaboracion de la
lechada correspondiente, cuya produccién no se llevara a ningin campo de
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aplicabilidad especifico; lo que quiere decir que las tarifas nivel de gestidon no seran
relevantes para el desarrollo de este analisis.

Los resultados que se obtendran durante el desarrollo de este capitulo, son
estrictamente cualitativos, ya que, al evaluar de manera experimental un aditivo
(nano-carbono) que se encuentra dentro de una lechada de cementacion, no se
generaran ingresos a partir de la inversion realizada para su respectiva produccion.

8.2 ANALISIS DE COSTOS UNITARIOS

La empresa Superior Energy Services, al contar con los equipos necesarios para la
elaboracion de la lechada de cementacién correspondiente, y al ser un proceso
netamente experimental, reduce de manera drastica los costos que se han de tener
en cuenta durante el desarrollo del proyecto. Como se mencionoé en el item anterior
(Criterios financieros), los valores que se abarcaran dentro del analisis,
corresponden Unicamente a las materias primas (retardadores, controladores de
filtrado, antiespumante, goma, nano-carbdn, entre otros).

8.2.1 Costos lechada base Il. Para la elaboracion de la lechada Base Il se tendran
en cuenta todas las materias primas ya mencionadas a excepcién del nano-
carbono. Los costos atribuidos a cada material se muestran en la siguiente Tabla
38.

Tabla 38. Costos de producto y materia prima de lechada sin nano-compuesto.

ADITIVOS CANTIDAD DE CANTIDAD COSTO DE COSTO DE LA
FABRICA REQUERIDA FABRICA CANTIDAD
PARA UN REQUERIDA
SACO DE PARA UN
CEMENTO SACO DE
CEMENTO
Cemento tipo 941b 94 b $ 24.000 $24.000
e
Extendedor 50 Ib 0,0094 Ib $ 16.930 $ 160
Control de 1 Sx 0,47Ib $ 15.400 $7.238
Filtrado 1
Control de 1 Sx 0,564lIb $ 15.400 $8.690
Filtrado 2
Antiespumante 1 Gal 0,01 Gal $ 12.000 $120
Retardador 1 Sx 0,0564lb $14.350 $ 810
TOTAL $41.018

El valor total del costo por unidad de un saco de cemento sin la adicion del nanotubo
de carbono (MWCNT) para la lechada Base Il es de $41.018 pesos colombianos,
siendo el costo del cemento tipo “G”, el que representa una mayor inversion para el
desarrollo de este proceso, tomando un valor de $24.000.
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8.2.2 Costos lechada base Il con 0,25% MWCNT. Para la elaboracion de este tipo
de lechada se evalu6 el costo de las materias primas base que se muestran en la
Tabla 38, y adicional a ello, se estudi6 el valor del nano-carbono especifico a utilizar;
el valor neto de produccién se puede observar en la Tabla 39.

Tabla 39. Costos de obtencion y materia prima para la lechada Base Il con 0,25
% MWCNT.

ADITIVOS CANTIDAD DE CANTIDAD COSTO DE COSTO DE LA
FABRICA REQUERIDA FABRICA CANTIDAD
PARA UN REQUERIDA
SACO DE PARA UN
CEMENTO SACO DE
CEMENTO
Cemento tipo 941Ib 94 Ib $ 24.000 $ 24.000
e
Extendedor 50 b 0,0094 Ib $16.930 $ 160
Control de 1 Sx 0,47Ib $ 15.400 $7.238
Filtrado 1
Control de 1Sx 0,564lb $ 15.400 $8.690
Filtrado 2
Antiespumante 1 Gal 0,01 Gal $ 12.000 $ 120
Retardador 1 Sx 0,0564Ib $ 14.350 $ 810
AQUACYL 5 Gal 0,02816 Gal 650.000 $3.700
Nano-carbono
MWCNT
TOTAL $44.718

A partir de esta Tabla 39 se puede establecer un valor total correspondiente a
$44.718, donde el costo del nano-carbono en cuestion, representa una baja
inversion para este proyecto de $3.700. Teniendo en cuenta que para obtener el
producto con el proveedor, el volumen minimo aceptado es de 5 litros, realizando
una inversion inicial mayor pero que sera posteriormente utilizada para futuros
disefios de lechadas.

8.2.3 Analisis comparativo. Al observar los datos arrojados por el estudio realizado
a los costos de produccion, se puede determinar que el valor correspondiente a la
lechada Base Il con 0,25% de nano-carbono representa una baja inversion
econdémica comparada con la lechada que no presenta este tipo de aditivo. Es
importante resaltar que este producto (MWCNT) es uno de los materiales de menor
costo para la generacion de productos de alta tecnologia, los cuales seran capaces
de satisfacer las necesidades especificas del cliente. Por otro lado, se puede
establecer que, la cantidad necesaria para la produccién no es tan grande, por lo
que, se puede una produccion mas amplia de lechada a partir de la unidad
correspondiente a este precio teniendo en cuenta el mejoramiento en las
propiedades mecanicas, esto depende del tipo de lechada que se requiera.
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9. CONCLUSIONES

En el proceso de seleccion del nano compuesto se establecieron cuatro
parametros esenciales para definir los criterios de seleccion; estos pardmetros
son: comportamiento reologico, trabajabilidad, propiedades mecanicas y el costo
comercial unitario de cada producto. El procedimiento de analisis se realizo
corroborando los resultados de dos matrices de método de seleccion las cuales
son deterministica (juicio de expertos) y probabilistica (simulacibn de Monte
Carlo). Con base en lo anterior, el nano compuesto que obtuvo un mejor ajuste
para los parametros en cada método es el nano tubo de carbono (MWCNT).

En el desarrollo experimental, se llevo a cabo las pruebas de reologia; pérdida
de filtrado y agua libre para las lechadas BASES Il. en las pruebas realizadas
con el aditivo, se notdé un comportamiento tixotropico, ademas el surfactante
presente en la dispersion del nanotubo afecto considerablemente la reologia de
las pruebas. La implementacion del aditivo MWCNT modificé el comportamiento
reolégico de la lechada BASE | con 0,1 y 0,5 %; para la lechada BASE | con
0,25% disminuyendo un promedio del 14% el comportamiento reoldgico, no
presentd una desviacion trascendental en los valores de viscosidad plastica y
punto cedente. para la lechada BASE II, presentd un aumento genérico en el
estudio reoldgico, aunque particularmente la lechada BASE Il con 0,25%
MWCNT mostré un comportamiento uniforme en las dos propiedades reolégicas.
Se escoge la lechada BASE | con 0,25 % y la lechada BASE Il con 0,25% de
MWCNT debido al comportamiento uniforme en los datos de viscosidad plastica
y punto cedente para la posterior evaluacion de propiedades fisicas y mecéanicas.

Se realizaron los ensayos de resistencia a la compresion por método destructivo
y no destructivo, tiempo de bombeabilidad y evaluacion de las propiedades
mecanicas de las lechadas. Se determiné que la inclusion de MWCNT al 0,25%
mejora la elasticidad de la lechada BASE | un 30,4%, y el modulo de
compresibilidad con respecto a la muestra BASE | y BASE 1l 36,4% y 45,6%
respectivamente. Las lechadas con MWCNT no presentaron un incremento
sustancial de la resistencia a la compresion como se esperaba obtener.
Probablemente provocado por la presencia del surfactante presente en la
dispersién del nanotubo dificultado el acoplamiento del area superficial del
nanotubo de carbono (MWCNT) en la matriz granular. El tiempo de
bombeabilidad no se vio afectado negativamente con la presencia de este
aditivo.

Teniendo en cuenta el analisis comparativo entre los costos unitarios de la Base
II'y la Base Il PRO se concluye que la adicion del MWCNT tiene un valor
agregado en la produccién de un saco de cemento de $3.700. Aungue el costo
de la Base Il PRO sea mayor que el costo de la lechada BASE Il el beneficio que
se obtiene es especialmente aplicado para disefios de lechadas donde se
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requiera una mayor elasticidad del material y no en un incremento en la
resistencia a la compresiébn como se esperaba. Por lo cual la lechada que
contiene 0,25% de MWCNT es especialmente selectiva para el tipo de pozo que
se desea cementar.

Se concluye que la inversion realizada por la empresa Superior Energy Services
para el desarrollo del proyecto es de gran valor debido a que se realizé una
investigacion para analizar una posible alternativa de aditivo para las lechada
utilizadas en cementacion de pozos petroleros, generando conocimiento en el
campo de los nano-materiales y teniendo en cuenta que el proyecto puede ser
la puerta o el direccionamiento de la aplicacién de los nano-compuestos a el
mercado del petroleo.

98



10. RECOMENDACIONES

Realizar pruebas con nano arcilla, nano alimina y nano hierro para evaluar las
propiedades de las lechadas a condiciones simuladas de pozo.

Definir un protocolo de pruebas para el disefio de lechadas incluyendo variacion
en las densidades, con la adicion del MWCNT a diversas concentraciones y
comprobar la compatibilidad con los aditivos usados en la cementacion de pozos
de petrdleo.

Realizar una investigacion similar donde se utilice un producto que contenga otro
medio dispersante (compuestos organicos o inorganicos) para nanotubo de
carbono sobre agua que compruebe la autenticidad de este sobre las lechadas
de cemento.

Evaluar el proyecto con la adiciébn de nanotubos de carbono (MWCNT) en

lechadas para un trabajo de cementacidon en un pozo particular donde se
involucren los costos operativos.
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GRAFICA DE FRECUENCIA Y ESTADISTICAS DE LA NANO-ARCILLA PARA

ANEXO A

SIMULACION DE MONTE CARLO.

Gréfica 1. Frecuencia y estadisticas de la nano — arcilla para simulacion de Monte

Carlo.

20.000 pruebas Dividir vista 19.8598 mostrados
TOTAL - Nano-Arcilla Estadiztica Valores de previsidn
Pruehbas 20.000
Cazo base 2435
. 1400 Media 35,40
0,06 - 1.200 Mediana 3537
® 0,05 - 1000 T |Mode
o ’ @ |Desviacién esténdar 318
% 0,04 - 500 % arianza 10,08
= g Sesgo 00173
= 600 2 | Curtosis 3.00
0,02 - 400 Coeficiente de variaci 0.0857
Minimo 2166
e S Ll Méximo 4750
D.D[} : : : : . 0 Error estandar medio 0,02

28,00 32,00 35,00 40,00 44,00

P |nfinito Certeza: 100,000 | % q |irfinito
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ANEXO B

GRAFICA DE FRECUENCIA Y ESTADISTICAS DE LA NANO-ALUMINA PARA
SIMULACION DE MONTE CARLO.

Gréfica 1. Frecuencia y estadisticas de la nano — alimina para simulacion de Monte
Carlo.

20.000 pruebas Dividir vista 19.85959 mostrados
TOTAL - Nano-Alumina Estadiztica Valores de previsidn
Pruehbas 20.000
0.07 - 1.400 Caso base 79,56
' Media 85,78
0,06 - 1.200 Mediana 8973
Modo -
8 oo 1090 T I nesviacién esténdar 15,05
E 0,04 - goo 2 |Varianza 226,45
o 2 |Sesgo 00127
£ 0037 800 9. | Curtosis 301
0.07 - 400 Cosficiente de variaci 01676
' Minimo 2967
0,01 - 200 Maximo 147.71
Error estandar medio 011
o.odp , | : - 0
60,00 80,00 100,00 120,00
P |nfinito Certeza: 100,000 | % q |irfinito
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ANEXO C

GRAFICA DE FRECUENCIA Y ESTADISTICAS DE LA NANO-SILICE PARA
SIMULACION DE MONTE CARLO.

Grafica 1. Frecuencia y estadisticas de la nano — silice para simulacion de Monte

Carlo.
20.000 pruebas Dividir vista 15.916 mostrados
TOTAL - Nano-Silice Estadistica Valores de previsidn
Pruebas 20.000
0,07 - 1.400 Caso base 4991
0,06 1.200 Media 2364
' ’ Mediana 2968
T 0,05 - 1.000 | |Medo
= @ |Desviacidn estdndar 842
% 0,04 - 800 % Varianza 70,89
g 0,03 - 500 S Sesgo_ -0,0058
o m |Curtesis 293
0,02 - 400 Coeficiente de variaci 02841
Minima -4,02
0.01 - 200 IMaximo 51,74
D:DI) : . . : . o Error esténdar medio 0,06
1000 20,00 30,00 40,00 50,00
P |-Irfinito Cerleza: 100,000 | % { |irfinito
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ANEXO D

CALCULOS DE VISCOSIDAD PLASTICA PARA CADA UNA DE LAS MEZCLAS
EVALUADAS.

e A Temperatura de 85°F.

Viscosidad plastica (Vp)gasg; = (85 — 58) * 1.5
Viscosidad plastica (Vp)gasg 1 = 40,5

Viscosidad plastica (Vp)pase1conoa1% = (70 —46,5) * 1.5
Viscosidad plastica (VP)pask 1 con 019% =35,25

Viscosidad plastica (VP)pasg1cono25% = (72 —48,5) x 1.5
Viscosidad plastica (VP)pask 1 con0,259% =35,25

Viscosidad plastica (Vp)paseconosw = (72 —48,5) * 1.5
Viscosidad plastica (VP)pask 1 con 0,5% =33,75

Viscosidad plastica (Vp)gasg 1 = (256 — 107,5) * 1.5
Viscosidad plastica (Vp)pasg 1 =222,75

Viscosidad plastica (VP)pask 11 cono1% = (255 —106,5) * 1.5
Viscosidad plastica (VP)pask 11 con 019% =222,75

Viscosidad plastica (VP)paskg 11 con 0,25% = (300 — 143) * 1.5
Viscosidad plastica (VP)pask 11 con 0,25% =235,5

Viscosidad plastica (VP)pask 11 conos% = (263 —115) * 1.5
Viscosidad plastica (VP)pask 11 con 0,59 =222

e A Temperatura de 133°F

Viscosidad plastica (Vp)pasgr = (156 — 117) 1.5
Viscosidad plastica (Vp)gasg 1 = 58,5

Viscosidad plastica (VP)pase 1 cono1% = (142 — 109,5) * 1.5
Viscosidad plastica (VP)pase 1 cono1% = 48,75

Viscosidad plastica (VP)pasg1conoz25% = (156 —122,5) * 1.5
Viscosidad plastica (VP)pask 1 con025% = 50,25

Viscosidad plastica (Vp)pase 1 conos% = (136 —105,5) 1.5
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Viscosidad plastica (VP)pase 1 conos% = 45,75

Viscosidad plastica (Vp)gasg 1 = (280 — 126,5) * 1.5
Viscosidad plastica (Vp)gasg 1 = 230,25

Viscosidad plastica (VP)pasg 11 cono1% = (260 — 113) * 1.5
Viscosidad plastica (VP)pask 11 con0,1% = 220,5

Viscosidad plastica (VP)pask 11 con0,25% = (300 — 140) = 1.5
Viscosidad plastica (VP)pask 11 con 0,25% = 240

Viscosidad plastica (VP)pask 11 conos% = (300 — 133,5) * 1.5
Viscosidad plastica (Vp)pask 11 con 0,5% = 259,75
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ANEXO E

CALCULOS DE PUNTO CEDENTE PARA CADA UNA DE LAS MEZCLAS
EVALUADAS.

e A Temperatura de 85°F.

Punto Cedente(Yp)gase; = 85 — 40,5
Punto Cedente(Yp)pyse; = 44,5

Punto Cedente(YP)pasecono1% = 70 — 35,25
Punto Cedente(YP)pase 1 con0,19% =34,75

Punto Cedente(YP)pase 1 cono25% = 72 — 35,25
Punto Cedente(YP)pase 1 cono,25% = 36,75

Punto Cedente(YP)paseconoss = 72 — 33,75
Punto Cedente(YP)pase 1 cono5% = 38,25

Punto Cedente(YP)ggse 1 = 256 — 222,75
Punto Cedente(Yp)pase ;1 = 33,25

Punto Cedente(YP)pase 11 con0,1% = 255 — 222,75
Punto Cedente(YP)pase 11 con01% = 32,25

Punto Cedente(YP)pase 11 con 0259% = 300 — 235,5
Punto Cedente(YP)gase 11 con 0,25% = 64,5

Punto Cedente(YP)pase 11 con0,5% = 263 — 222
Punto Cedente(YP)gase 11 con 0.5 = 41

e A Temperatura de 133°F.

Punto Cedente(Yp)pase; = 156 — 58,5
Punto Cedente(Yp)ggse; = 97,5

Punto Cedente(YP)pase 1 cono19% = 142 — 48,75
Punto Cedente(YP)pase 1 con0,1% =93,25

Punto Cedente(YP)pase 1 con0,25% = 156 — 50,25
Punto Cedente(YP)pase 1 cono,25% = 105,75

Punto Cedente(YP)pase 1 cono5% = 136 — 45,75
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Punto Cedente(YP)pase1conos% = 90,25

Punto Cedente(Yp)gase 1 = 280 — 230,25
Punto Cedente(YPp)pase ;1 = 49,75

Punto Cedente(YP)gpase 11 con0,1% = 260 — 220,5
Punto Cedente(YP)pase 11 con0,1% = 39,5

Punto Cedente(YP)pase 11 con0,25% = 300 — 240
Punto Cedente(yp)Base II con 0,25% = 60

Punto Cedente(YP)gpase 11 con0,5% = 300 — 24,75
Punto Cedente(YP)pase 11 con05% = 50,25
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ANEXO F

HOJA TECNICA DEL PRODUCTO MWCNT.

Figura 1. Hoja técnica del producto MWCNT.

nanocyl

Technical Data Sheet: AQUACYL™ AQO302] 25" January 2016 | VO3

‘. A ™

CNT water dispersions

AQUACYL™ AQO0302

Carbon nanotubes aqueous dispersions

General Information

Description
AQUACYL™ is a family of multiwall carbon nanctubes (MWCNTs) waterbome dispersions.
AQUACYL™ AQO302 is the ideal way to incorporate carben nanetubes in waterbomne application systems
(coatings, films _..).The dispersion contains an anionic surfactant for superior dispersion and stability.
Key Applications
s Electrostatic Discharge (ESD) and electrically coatings and films

» Heating elements (heating wall membranes, heating floors, etc.)
s Ecofriendly electrodes for lithium-ien batteries

Benefits
» Excellent electrical conductivity at low loading
s Ease of processing Acti
» Joule effect/IR radiation -
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Figura 1. (Continuacion).

[ WAl Characternsncs AUUALTE - ALTITE
AQD302 is a Dl water dispersion of 3 wt. % of NCT0D0™ containing an ionic surfactant.

PROPERTIES NI Wil UE
PH ; 7-11
BOILING POINT c 100
MELTING POINT °c 0
VISCOSITY after stiming (at 25°C) P 100-200

Surface resistivity

Figure 2 shows the surface resistivity of dry film produced from a blending of AQUACYL™ AQD302 with a
PP latex dispersion.

Figure 2. Surface resistivity. Electrical resistivity measuremeant in accordance with Nanooy! standard method based on dry flm (2-
4 pm fim from PP latex)

1 E504 "

e 05 10 15 30 35 30 35 4D 45

% waight NETO00 in dry Film/ 2-8 Bl fram PP Lates
Processing guidelines
Little sedimentation is possible over time. Slight stiming before use is therefore recommended to prevent
sedimentation. AQUACYL™ AQO302 is slightly thixotropic. Stirring before use will reduce the viscosity.
Typical viscosity after stiming at 25°C: 100 — 200 cP.

AQUACYL™ AQO302 could be diuted to match your applications requirements. In order to find the
appropriate dilution, we strongly recommend performing tests at different percentages in working
conditions.

Commercial/Safety Information

Packaging

AQUACYL™ AQOD302 is available in different packaging:
+ Bottles (510425 liters)
= 1BC drums (1000 liters)

Minimum Order of Quantity
Manocyl's minimum order of quantity for NC7000™ is S liters.

Storage
Keep AQUACYL™ AQOD302 only in the original closed container in a dedicated place.

Keep containers in a cool, dry place with adeguate ventilation. Keep storage temperature between 5-30°C.
Keep away from freezing. It is not recommended to store the products outside during the winter.

Health and Safety

A Material Safety Data Sheets (MSDS) is available to provide koth workers and emergency personnel with
the proper procedures for handling or workimg with the AQUACYL™ AQO302 This MSDS includes
information such as physical data (form and coler, melting point, etc.), handling and storage
recommendations, first aid measures and ecological information. The Safety Data Sheet is provided with
any order and should be observed.
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ANEXO G

RESULTADO DE LA PRUEBA TIEMPO DE BOMBEABILIDAD PARA LA BASE
| (B-I).

Grafica 1. Prueba tiempo de bombeabilidad para la base |.

Instrument: TT7222_462 462 Test Start: 10/24/2017 3:51:14 PM Test Stop: 10/24/2017 5:58:23 PM
Comments: CMTO + AGUA
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ANEXO H

RESULTADO DE LA PRUEBA TIEMPO DE BOMBEABILIDAD PARA LA BASE
I (B-11).

Gréfica 1. Prueba tiempo de bombeabilidad para la base |I.
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ANEXO |

RESULTADO DE LA PRUEBA TIEMPO DE BOMBEABILIDAD PARA LA BASE
| CON 0,25% DE MWCNT (B-I 0,25).

Grafica 1. Tiempo de bombeabilidad para la base | con
0,25% de MWCNT.

Instrument: TT7222_462 46 Test Start: 11/3/2017 10:13:16 AM Test Stop: 11/3/2017 12:19:24 PM
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CHANDLER Test File Name: BASE 10.25% MWCNT

ENGINEERING® Printed: 11/9/2017 9:33:54 AM
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ANEXO J

RESULTADO DE LA PRUEBA TIEMPO DE BOMBEABILIDAD PARA LA BASE
Il CON 0,25% DE MWCNT (B-II 0,25).

Grafica 1. Prueba de bombeabilidad para la base Il con 0,25% de MWCNT.
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ANEXO K

RESULTADO DE LA PRUEBA RESISTENCIA A LA COMPRESION PARA LA
BASE | (B-I).

Grafica 1. Prueba de resistencia a la comprension para la
base |I.

Well ID: Custorer BHST: 176
Test Start: 1012512017 ©:36:52 AM Strength: 3237 psi 50 psi @ 152:30
Test Stop: 10/26/2017 11:32:05AM Algorithm: Compressive strength ype B (more than 14 loigal) 500 psi @ 2143:00
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ANEXO L

RESULTADO DE LA PRUEBA RESISTENCIA A LA COMPRESION POR
METODO NO DESTRUCTIVO PARA LA BASE | CON 0,25% DE MWCNT (B-I
0,25).

Gréfica 1. Prueba resistencia a la compresién por método no
destructivo para la base | con 0,25% de MWCNT.

Instrument: SGSA_745 745 Test Start: 11/7/2017 7:14:40 PM Test Stop: 11/8/2017 7:35:34 PM
Algorithn: Compressive strength type B (more than 14 Ib/gal) Algorith: Static gel strength
Comments: BASE| CON 0.25% MWCNT
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ANEXO M

RESULTADO DE LA PRUEBA RESISTENCIA A LA COMPRESION POR
METODO NO DESTRUCTIVO PARA LA BASE II (B-II).

Gréfica 1. Prueba resistencia a la compresion por método no
destructivo para la base II.

Well 1D Customer: BHST: 176
Test Start: 1012612017 5:51:29 PM trength: 2424 psi 50 psi @ 14:56:00
Test Stop: 10/27/2017 5:53:34 M Algorithin: Cormpressive stength type B (more than 14 bigal) 500 psi @ 15:52:30
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ANEXO N

'RESULTADO DE LA PRUEBA RESISTENCIA A LA COMPRESION POR
METODO NO DESTRUCTIVO PARA LA BASE Il CON 0,25% DE MWCNT (B-Il
PRO).

Gréfica 1. Prueba resistencia a la compresioén por método no
destructivo para la base Il con 0,25% de MWCNT.

Well ID: BHST: 176
Test Start: 11/2/2017 4:17:50 PM Strength: 2552 psi 50 psi @ 13:37:30
Test Stop: 11/3/2017 5:55:08 PM Algorithm: Compressive st trength type B (more than 14 Ib/gal) 500 psi @ 14:51:30
400 207 5000
30| 18] 4500
320-| 16 4000
280-| 14 3500~
= 240 5 127 € 3000
L) g s
g 2 s
5 €
® 200 5 10 % 2500
g g g
5 = g - s
2 2 5
1604 & s & 2000
= 8
% 120 6 | 1500
80 4 | 1000
a0~ 2 500
o o o T T T T T 1
0:00 5:00 10:00 15:00 20:00 25:00 30:00
Time (HH:MM)
CHANDLER Test File Name: UCA BASE 2 0.25% MWCNT Page 1
ENGINEERING Printed: 11/9/2017 9:39:21 AM

120



ANEXO N

RESULTADOS DE LA PRUEBA DE RESISTENCIA A LA COMPRESION POR
METODO DESTRUCTIVO PARA LA BASE | (B-I).

Gréafica 1. Prueba de resistencia a la compresion por método
destructivo para la base I.

Instrument: 4207D 314 Test Start: 11/18/2017 6:12:06 PM Test Stop: 11/18/2017 6:17:17 P
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ANEXO O

RESULTADOS DE LA PRUEBA DE RESISTENCIA A LA COMPRESION POR
METODO DESTRUCTIVO PARA LA BASE | CON 0,25% DE MWCNT (B-I PRO).

Gréfica 1. Prueba de resistencia a la compresion por método destructivo

% d C
ara la base | con 0,25% de MWCNT.
Instrument: 4207D 314 Test Start: 11/24/2017 10:34:37 AM Test Stop: 11/24/2017 10:39:51 AM
Comments:
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ANEXO P

RESULTADOS DE LA PRUEBA DE RESISTENCIA A LA COMPRESION POR
METODO DESTRUCTIVO PARA LA BASE II (B-II).

Grafica 1. Prueba de resistencia a la compresion por método
destructivo para la base Il.
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ANEXO Q

RESULTADOS DE LA PRUEBA DE RESISTENCIA A LA COMPRESION POR
METODO DESTRUCTIVO PARA LA BASE Il CON 0,25% DE MWCNT (B-II
PRO).

Gréfica 1. Prueba de resistencia a la compresion por método
destructivo para la base Il con 0,25% de MWCNT.

Instrument: 4207D 314 Test Start: 11/24/2017 11:20:30 AM Test Stop: 11/24/2017 11:25:56 AM
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ANEXO R

GRAFICA PROPIEDADES MECANICAS BASE I.

Grafica 1. Propiedades mecanicas base |.

Instrument: MPRO S/N 169 169
Comments: BASE |
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ANEXO S
GRAFICA PROPIEDADES MECANICAS BASE II.

Grafica 1. Propiedades mecanicas base Il.

Instrument: MPRO S/N 169 169 Test Start: 11/8/2017 5:46:34 PM Test Stop: 11/13/2017 10:13:14 AM
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ANEXO T
GRAFICA PROPIEDADES MECANICAS BASE | CON 0,25% DE MWCNT.

Grafica 1. Propiedades mecanicas base | con 0,25% de MWCNT.

Instrument: MPRO S/N 169 169 Test Start: 11/22/2017 4:16:59 PM Test Stop: 11/25/2017 10:02:13 AM
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ANEXO U
GRAFICA PROPIEDADES MECANICAS BASE Il CON 0,25% DE MWCNT.

Gréfica 1. Propiedades mecanicas base Il con 0,25% de
MWCNT.

Instrument: MPRO S/N 170 170 Test Start: 11/13/2017 2:47:37 PM Test Stop: 11/16/2017 10:33:32 AM
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ANEXO V

RESUMEN DE RESULTADOS PARA TODAS LAS LECHADAS EVALUADAS.

Tabla 1. Resumen de resultados para todas las lechadas evaluadas.
LECHADAS EVALUADAS

Unidades B-I B-10,1 B-1 0,25 B-10,5 B-lI B-11 0,1 535 B-11 0,5
Propiedades Vp cP 40,5 35,3 35,3 33,75 222,8 | 222,8 2355 | 222
Reolégicas (85°F) Yp Ib/100ft2 44,5 34,8 36,8 38,25 33,3 32,25 64,5 41
Propiedades Vp cP 58,5 48,8 50,3 45,75 230,2 | 220,5 240 249,8
Reologicas (133°F) Yp Ib/100ft2 97,5 93,3 105,8 90,25 49,8 39,5 60 50,3
. o no no no no
Agua Libre % realizado | realizado | realizado | realizado 0 0 0 0
o . no no no no
e e Hiinzer AP realizado | realizado @ realizado @ realizado 2 = <0 =
Tiempo de no no no no
Bombebilidad @100 Horas 2:00 . 2:02 . 4:55 realizad | 4:30 .
Be realizado realizado o realizado
no no no no
destructivo psi 3158 . 3336 . 2778 | realizad | 2826 .
. . realizado realizado realizado
Resistencia a la 0
Compresion @24H o no no no
No destructivo | psi 3208 . 3202 . 2414 | realizad | 2456 .
realizado realizado o realizado
Médulo de no no no no
Kpsi 2293 ] 1595 n 2017 | realizad | 2246 .
Young realizado realizado o realizado
. , no
Propiedades Modulo de . no no . no
Mecanicas @ 48 H Bulk Kpsi 2160 realizado 2946 realizado 1578 E)eahzad 2298 realizado
Relacion  de no no no no
. 0,32 . 0,41 . 0,3 realizad @ 0,34 .
Poisson realizado realizado o realizado
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