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RESUMEN

Actualmente, la disposicion de residuos plasticos sin un proceso adecuado que
acelere la degradacion o un posterior reciclaje, no es viable, lo que conlleva a que las
investigaciones estén enfocadas a brindar una solucién gradual a este inconveniente.
Cabalmente, herramientas como la nanotecnologia han impulsado la conversion de
diversos materiales a escala nanométrica que pueden desempefiar numerosas

funcionalidades para crear y mejorar productos, tecnologias o procesos de fabricacion.

Proyectos como este, propone el uso de nanomateriales con un didmetro que
oscila entre 21.7 y 25.4 nm, sintetizados mediante la técnica de Deposicién Quimica de
Vapor (CVD), para reducir el volumen de filtrado de un fluido de perforacion base agua.
Para llevar a cabo el proceso de sintesis, se implemento el polietileno de tereftalato (PET)

como fuente de carbono, obtenida por medio del procedimiento de hidrdlisis alcalina.

Los resultados muestran mejoras en la propiedad de filtrado del lodo base agua
con la adicion de nanomateriales para este estudio en una concentracién de 0.004% vy
0.009% en peso. La concentracion Optima para el caso de la prueba API fue la de 50
ppm (0.01752 Ibm/gal), con un porcentaje de reduccion del volumen de filtrado de
13.79%, mientras que para las pruebas HPHT y PPT, fue la concentracion de 100 ppm
(0.03505 Ibm/gal), dando los mejores porcentajes de reduccion, respectivamente,
35.71% vy 21.62% a 200 °F antes de rolado, y asimismo 25% y 2.94% a 200 °F después

de rolado.

Los nanomateriales empleados en esta investigacion pueden desempefiar un
papel vital para la reduccion de los problemas de perforacion asociados tanto al volumen
de filtrado, como a la reologia del fluido de acarreo, gracias a que, a concentraciones

bajas, pueden ser controladas de forma constante dichas propiedades.

Palabras claves: Nanotecnologia, Nanomateriales, Deposicion Quimica de Vapor,

Fluido de Perforacion, Volumen de filtrado.

12



INTRODUCCION

En la actualidad, los desechos plasticos en su mayoria no son biodegradables ya
gue su fuente principal son los recursos fésiles, y dado que su consumo es masivo, son
considerados por estos motivos como un riesgo medioambiental importante. Por otro
lado, la vida util de estos productos es considerablemente extensa, por lo que, aunque
sufriran los fendbmenos fisicos y quimicos tales como la biodegradacién u oxidacion, esto
sucedera después de miles de afios. Es por esta razon que hoy en dia un reto para la
ingenieria es encontrar nuevas alternativas que permitan reciclar y/o remplazar este tipo
de materiales, de tal modo que, sea provechoso desecharlos en el medio ambiente o alin
mas destacable, ver en aquellos volumenes de residuos, por lo general de polietileno
(HDPE o LDPE), polipropileno (PP) y polietileno tereftalato (PET), un recurso potencial
por ejemplo de hidrocarburos que mediante técnicas especializadas podrian ser
reutilizados como un insumo quizas en cualquier otro proceso productivo o asimismo

para la sintesis de productos de valor agregado a nivel industrial [1] [2].

Aunque es claro que la invencion de estos materiales ha traido numerosos
beneficios, lo cual hizo que fuera bien acogido en cada escala del consumismo global,
los atribuidos inconvenientes son fruto esencialmente de incorrectos sistemas de gestion
de residuos sélidos. En la presente revolucion 4.0 de la tecnoldgica y la ciencia, ya no es
aceptable procesos donde el producto se acumule al final de la vida util y peor adn que
se filtren entre cada ecosistema existente. Colombia, un pais donde el volumen anual de
consumo de plasticos es aproximadamente de 1250000 t, el 56% corresponden a
plasticos de uso Unico, es decir, empaques, botellas etc.., y del cual el 74% de dichos
envases van a parar en rellenos sanitarios [3], es evidente que en el campo de reciclaje
hace falta una gran investigacion e inversion para ir brindando alternativas a este

problema.

Dentro de las soluciones radicales se encuentra el empezar a desarrollar modelos
de economia circulares y no Unicamente en un contexto industrial, dando apertura de
esta manera, a la posibilidad para que demas sectores empresariales se animen a incluir
en sus proyectos, por ejemplo, la reutilizacidén de este tipo de materiales. Cabalmente, la

ingenieria de perforacion, siendo la encargada de verificar la existencia del petréleo y su

13



posterior extraccion mediante la realizacion de un pozo rentable, y por ello,
consoliddndose como una de las mas relevantes ramas de la industria petrolera,
actualmente apuesta por innovadores ciencias como la nanotecnologia para
potencializar compuestos fundamentales durante su ejecucién, entre ellos el fluido de
perforacion. Precisamente, investigaciones recientes como la de A. Ismail (2014), han
demostrado una efectiva mejora en la reologia de un fluido de perforacion base agua y
base éster mediante la adicion de nanotubos de carbono de multiples paredes (MWCNT),
a una concentracion baja de hasta 0.01 ppb [4]. De este modo, el reemplazar la fuente
inicial de hidrocarburo con PET a lo mejor, para generar nanomateriales y emplearlos en
este contexto, es sin duda alguna una oportunidad de mejora tanto en el aspecto
ambiental, como inclusive en la optimizacion del proceso de perforacion, ya sea
levantando los recortes generados y llevarlos a superficie, controlando las presiones del
subsuelo, inhibiendo el hinchamiento de la formacion o evitando posibles derrumbes de

formaciones poco consolidadas.

Una operacion exitosa de perforacion depende en gran medida de la efectividad
del fluido de perforacién y en este orden de ideas, la nanotecnologia le puede brindar las
perspectivas mas prometedoras. Ademas, teniendo en cuenta que el desafio por
naturaleza al cual se enfrenta esta rama del sector energético es la formulacién del lodo,
el uso de nanomateriales le permite a este tipo de fluidos de perforacion inteligentes
lograr propiedades Optimas en una amplia gama de condiciones de operacion [5]. Otros
estudios como el de K. Prince Hoelscher (2012), demuestra que el uso de nanoparticulas
de silice puede llegar a ser una opcion viable para aplicar con confianza fluidos
inteligentes base agua a formaciones de lutitas con el fin de tapar fisicamente los poros
nanometricos que esta posee y brindar asi una mayor estabilidad al pozo elaborado [6].
Por lo tanto, el estar a la vanguardia de la informacién, de seguro le brindara un alto
rendimiento a los fluidos de perforacion, que le facilitaran superar los desafios técnicos

y funcionales que enfrenta la industria de perforacién actualmente y en un futuro [7].

En este estudio, justamente se evaluara el comportamiento de nanomateriales
provenientes de botellas PET respecto a la posible mejora del volumen de filtrado en un

fluido de perforacién base agua variando factores tales como la presion, la temperatura
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y la concentracion. Por tal razén, el principal objetivo se enmarca como: Evaluar el
comportamiento de nanomateriales obtenidos a partir de botellas PET para la reduccion
del volumen de filtrado en un fluido de perforacién base agua, y a su vez, como objetivos

especificos se determinaron los siguientes:

Sintetizar nanomateriales obtenidos a partir de botellas PET.
Preparar el fluido de perforacion base agua para el estudio.

Evaluar el efecto de los nanomateriales en la reologia del fluido de perforacion.

> > > >

Evaluar el efecto de los nanomateriales en la propiedad de filtrado del fluido de
perforacion.
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1. NANOTECNOLOGIA

La Nanotecnologia es una ciencia de uso general que, sin duda alguna, es capaz
de satisfacer con gran potencial la mayoria de las necesidades de la sociedad en
cualquier sector industrial, en principio, gracias a que puede desenvolverse dentro de un
rango de escala entre 1 y 100 nanémetros. En otras palabras, la nanotecnologia es el
estudio y aplicacién de materia extremadamente pequefia en campos de la ciencia, como
la biologia, la quimica, la fisica, la ciencia de los materiales y la ingenieria. El concepto
de nanotecnologia fue introducido por primera vez por Richard Feynman en 1959, en su

clasica conferencia titulada “There is a plenty room at the bottom” [8].

La precisa manipulacion y control de la materia en menores magnitudes como los
nanomateriales, bien sean nanoparticulas, CNTs o nanoplacas, dependiendo de las
especificaciones de sus dimensiones, hoy en dia exhiben caracteristicas distintivas,
Unicas y excepcionales tales como una mayor area de superficie por unidad de volumen,
una elevada reactividad quimica comparada con otras particulas o una excelente
capacidad de adsorcion y conductividad térmica, puesto que los diferentes métodos de
sintesis, junto con demas factores que interactian en estos procesos, han permitido
obtener una amplia diversidad de estos productos desde su forma y tamafo, hasta sus

propiedades fisicoquimicas [7] [9].

Constantes avances de la ingenieria en el sector energético, estan enfocando la
aplicacion de la nanotecnologia en la industria del petroleo y gas, en diferentes
disciplinas como la exploracion, hasta posteriormente, la perforacién, produccion,
ingenieria de yacimientos, procesamiento e incluso en la refineria, esto con el fin de
lograr una mejor eficiencia en las etapas, por ejemplo, dentro de produccion y
perforacién, se esta apuntando principalmente al incremento del rendimiento y la calidad
de los fluidos de perforacién, procesos de cementaciéon o de herramientas como las
tuberias. Respecto a los fluidos de perforacion, el nanomaterial afiadido se espera
funcione esencialmente como un aditivo controlador de filtrado minimizando la
permeabilidad del lodo hacia la formacién, mediante el surgimiento de una torta de
filtrado, la cual idealmente se espera, sea delgada, estable y de distribucion uniforme
[10] [11] [12].
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1.1. Nanomateriales

La Comision Europea recomendo como definicion de nanomaterial, aquel material
natural o intencionalmente fabricado que, contenga particulas sueltas o aglomeradas
donde el 50% o mas de las particulas en la granulometria numérica, presenten una o
mas dimensiones externas en el intervalo de tamafio comprendido entre el mismo rango
nanométrico antes mencionado. Por otro lado, la Organizacién Internacional para la
Estandarizacion (1SO), en su documento ISO/TS 27687, establece la definicion tanto de
nanoescala, nano-objeto, como la de nanopatrticula, con el fin de intentar normalizar un
concepto a nivel global. De este modo, basados en dicho rango o escala general,
aplicado a una dimensién se podrian catalogar los nanoplatos, a dos dimensiones los
nanoalambres y nanotubos, mientras que a tres dimensiones se abarcarian desde

nanoesferas hasta cualquier otra morfologia de nanoparticulas [13].

El acelerado avance en la investigacion y el uso de los nanomateriales, ha
provocado a la sociedad a relacionarse, en algunos paises podria decirse por necesidad,
con los distintos escenarios y evoluciones industriales en las cuales se ha empezado a
construir aquella transicion hacia nuevas ciencias como la nanotecnologia. Es
precisamente por ello, que hoy dia se enfatiza tanto en el deber de estipular definiciones
claras y armonizadas a nivel internacional sobre el concepto, la clasificacion, los
instrumentos legales y la normatividad, para la produccioén, control y disposicién de estos
productos con el propésito de ayudar a los gestores de riesgos, esencialmente, en el
contextos social y medioambiental. Colombia, como respuesta a eso, fundo
recientemente el Consejo Nacional Asesor de Nanociencia y Nanotecnologia, asi como
en el aflo 2014 el Comité Técnico de Normalizacion 243-Nanotecnologia del ICONTEC
[13].

1.2. Nanotubos de carbono

Los CNTs consisten en una hoja de grafito enrollada en si misma hasta formar un
cilindro concéntrico, con didmetros exteriores que varian dentro del rango de 0.4 nm a
5nm, dependiendo del tipo de estructura que se forme, bien sea, nanotubos de carbono
de pared simple (SWCNTSs) o nanotubos de carbono de pared multiple (MWCNTS), tal y

como se muestran en la ilustracién 1 [14] [15]. Su descubrimiento se le atribuye a lijima
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en el afio 1991. Como tal, la estructura de estas dos variedades, gracias a la alotropia
del carbono, consta de enlaces covalentes entre atomos de dicho elemento, que le
brindan al material propiedades tanto electicas, mecanicas, dpticas y térmicas inusuales.
No obstante, el angulo de enrollamiento de los mismos, determina también la clase de
morfologia a la que pertenece: zig-zag, quiral o armchair, reflejados en la llustracion 2, y

asi mismo, caracteristicas diferentes entre si [14] [16].

1.2.1. Nanotubos de carbono de pared simple

Como tal, este tipo de nanotubos de carbono de pared simple (SWCNTS),
consisten en un cilindro que resulta del enrollamiento de una lamina de grafeno sobre si
misma, donde, la medida del largo en comparacién con el diametro del nanotubo, es
considerablemente mayor, y por lo tanto, suelen considerarse como si fueran elementos
de una sola dimension. No obstante, para esta clase de nanomateriales, existe
igualmente una subdivision basada en el diametro del tubo que se forma y respecto a su
angulo quiral o de enrollamiento, encontrandose esta gran variedad de morfologias
precisamente en cada una de las muestras obtenidas de SWCNTSs en la actualidad, ya
gue por ahora, no se ha desarrollado una técnica mediante la cual se permita controlar

la formacion de una Unica especie [15].

1.2.2. Nanotubos de carbono de multiple pared

Este tipo de estructura se diferencia de la anterior en que estos nanotubos de
carbono de multiple pared (MWCNTS), se componen basicamente de varios tubos
conceéntricos de grafeno encajados uno dentro de otro, o en otras palabras, podrian
describirse como un conjunto de SWCNTs separados radialmente por aproximadamente
0.34 nanometros. Dentro de sus caracteristicas mas relevantes, se destaca que su

didmetro externo va desde los 10 a los 50 nanémetros [15].
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Figura 1.

Tipos de nanotubos de carbono.

SWCNT

Nota. Dependiendo del grado de enrollamiento de la
hoja de grafeno existen dos tipos de CNTSs, bien sean
de pared simple (SWCNTs) o de multiple pared
(MWCNTSs). Tomado de: S. En, C. Anal, N. Basdedi, and
P. Julio, “Sintesis , caracterizacion y empleo de
nanoparticulas de carbono dopadas con nitrégeno
como fases sensoras para metales,” 2015, [Online].
Available:
https://digibuo.uniovi.es/dspace/bitstream/handle/1065
1/32099/TFM_Nuria
Basdedios.pdf;jsessionid=3829BCA91ACAAF79282DB
79D78105163?sequence=6.
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Figura 2.

Morfologia de los CNTSs.

Nota. Segun el angulo de
enrollamiento de la lamina de
grafito (a), se distinguen tres
tipos de morfologia: (b) zig-zag,
(c) quiral, (d) armchair. Tomado
de: R. R. B. Qintana, G. I. R.
Villegas, A. M. M. Wilson, and
R. R. S. Mundo, “Nanotubos de
carbono y bionanotecnologia,”
Interciencia Rev. Cienc. vy
Tecnol. América, vol. 33, no. 5,
pp. 331-336, 2008, [Online].
Available:
http://ve.scielo.org/scielo.php?
script=sci_arttext&pid=S0378-
18442008000500005.
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1.3. Sintesis del nanomaterial

1.3.1. Deposicion quimica de vapor

La técnica de Deposicion quimica de vapor (CVD), es actualmente considerado
como el procedimiento méas viable a nivel econdémico y facilmente escalable
industrialmente frente a la sintesis de CNTs. Sin embargo, aun con el extenso niumero
de investigaciones, no se ha logrado estandarizar un proceso claro con el fin de obtener
un producto final homogéneo, haciendo referencia a parametros tales como: el diametro,
la quiralidad o la estructura misma (SWCNTs o MWCNTS), repercutiendo de esta manera
en la aplicacion de estos nanomateriales. Es por este motivo, que la busqueda por
optimizar este proceso es hoy en dia el enfoque esencial de cada estudio, y para ello, se
esta analizando desde el efecto de la composicion y tamafio del catalizador, la influencia
del material soporte-sustrato, temperatura de operacion, caracteristicas fisicoquimicas
del hidrocarburo o materia prima, mezclas de gases de transporte, presencia de otras
sustancias, hasta el disefio del propio reactor, entre otros mas aspectos que pueden

parecer insignificantes [17] [18] [19].

Como tal, este método de produccién de CNTs conocido también como CVD
térmico o CVD catalitico, se basa en la descomposicion de una fuente de hidrocarburo
en presencia de un catalizador y un sustrato. En comparacion con las demas técnicas,
bien sea, ablacion laser, descarga por arco eléctrico, pirolisis de hidrocarburos o
electrolisis, este se destaca por su sencillez y altos rendimientos al trabajar bajo
condiciones de temperatura y presion asequibles, ser versatil en el sentido de permitir el
aprovechamiento la fuente de hidrocarburo en los distintos estados de la materia, y
ademas, ofrecer en ultimas cualquier variedad de formas del propio producto (polvo,

peliculas, enrollados, rectos etc), con alto grado de pureza.

El principio de funcionalidad, generalizado para este tipo de produccion de CNTSs,
radica basicamente en que la materia prima de hidrocarburo al entrar en contacto con el
catalizador, previamente acondicionado (calentado), se descompone fundamentalmente
en sus elementos constituyentes originales, quienes vienen siendo el carbono e
hidrogeno. De este modo, el hidrégeno se mantendra suspendido en el ambiente del

reactor tubular mientras que el carbono se ir4 disolviendo poco a poco en el catalizador.
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Posterior a alcanzar el limite de solubilidad del carbono en el respectivo catalizador,
generalmente metdlico, a la temperatura de operacién correspondiente, el carbono
disuelto se precipita y cristaliza en forma de una red cilindrica que no tendré& radicales
libres o grupos funcionales diferentes y, por tanto, sera energéticamente estable. Vale la
pena recalcar que, la descomposicién de hidrocarburos al ser un proceso exotérmico, va
a liberar parte de la energia en forma de calor hacia las partes expuestas del metal y el
sustrato que lo acompafia, pero asimismo, la consecutiva cristalizacion de los CNTs, es
por otra parte un proceso endotérmico en el cual, absorberé calor primeramente de la
zona de precipitacion del material catalitico [20]. Por su parte el mecanismo de
crecimiento de los CNTSs, se considera posible de dos distintas maneras: (1) crecimiento
de la punta y (2) crecimiento de la raiz, respectivamente ejemplificados mediante la
llustracion 3. Refiriéndose al primer mecanismo, este se da debido a una interaccion
catalizador-sustrato deébil; alli, el hidrocarburo se descompone sobre la superficie del
catalizador en tanto las moléculas de carbono se difunden a través del mismo de tal modo
gue terminan los CNTs precipitandose en el fondo del catalizador y por ende, durante su
desarrollo, iran levantando o separando la sustancia catalitica del soporte o sustrato
determinado. En cuanto al segundo mecanismo de crecimiento, a este por el contario se
le atribuye una interaccion catalizador-sustrato mas fuerte, asi pues, los CNTs esta vez
se formaran con la particula del catalizador en su base [17] [20]. En la siguiente

ilustracion, se consigue entender mejor los anteriores dos conceptos.
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Figura 3.

Mecanismos de crecimiento de CNTSs.
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Nota. (a) Crecimiento de la Punta con interaccion
catalizador sustrato débil. (b) Crecimiento de la raiz
con interaccion catalizador-sustrato fuerte. Tomado
de: M. Kumar and Y. Ando, “Chemical vapor
deposition of carbon nanotubes: A review on growth
mechanism and mass production,” J. Nanosci.
Nanotechnol., vol. 10, no. 6, pp. 3739-3758, 2010,
doi: 10.1166/jnn.2010.2939.

Caracterizacion del nanomaterial

1.4.1. Dispersion dinamica de luz (DLS)

Esta técnica es usada para para determinar el tamafio de las particulas en
suspensiones y emulsiones basandose en el movimiento “Browniano de las particulas”,
segun el cual, las particulas mas pequefias se moveran mas rapido comparado con las
mas grandes, en un medio liquido. La técnica DLS (Dispersion dinamica de luz), mide el
movimiento épticamente, registrando la sefial de luz dispersa en un angulo fijo. Alli,
basicamente las particulas se iluminan con una fuente de luz monocromatica y coherente
(Laser), y se registra la luz dispersada por las particulas la cual contiene informacién

sobre la velocidad de difusion y, por lo tanto, sobre la distribucién de tamafio [21].
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El equipo correspondiente a esta medicion, generalmente cuenta con un intervalo
de medicion que va desde 0.1 nm hasta un posible tamafio mayor en unidades como
micras por ejemplo. Por su parte, las concentraciones de suspensién que se aconsejan
manejar para la muestra son entre el 5% y el 10%, dentro de la solucién en la cual se
piensa disolver, dado que siguiente a ello, se somete a un proceso de sonicacién durante
al menos 4 horas, con el objetivo de garantizar la homogeneidad de disolucién del soluto

en el respectivo solvente [11].

1.4.2. Microscopio electrénico de barrido (SEM)

Esta técnica es usada para el analisis correspondiente a la verificacién de los
arreglos de los nanomateriales sobre los soportes y el mapeo de los distintos
componentes que podrian conformarlos, por medio de la creacion de una imagen
ampliada de la propia superficie del objeto. El principio de funcionamiento radica
basicamente en recorrer la muestra con un haz bastante concentrado de electrones,
donde a medida que el haz barre la muestra, se va explorando y presentando punto a

punto toda la imagen de dicho producto en un monitor [22] [23].

1.4.3. Microscopio electronico de transicion (TEM)

A diferencia de la anterior metodologia de caracterizacion de nanomateriales, esta
se encarga de estudiar la morfologia de los ya mencionados productos y ademas,
permite la deteccidn de particulas metalicas incorporadas a los mismos. Aunque se haga
uso de un haz de electrones al igual que la técnica SEM, aqui en este proceso, se dirige
dicho flujo energético hacia el objeto a analizar, de tal modo que, algunos electrones
rebotan o son absorbidos por el objeto, mientras que por otro lado, demas particulas
subatomicas lograran atravesarlo proyectando asi una imagen aumentada del
espécimen en estudio en una placa fotografica o pantalla fluorescente ubicada en la parte
de atras del mismo. Es importante aclarar que para emplear la técnica TEM, debe

dividirse la muestra en capas finas, del orden de medida angstroms [22] [23].

24



1.4.4. Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR)

Esta prueba facilita la determinacion de los grupos funcionales presentes en la
muestra que se va a examinar. Comunmente se mezcla el producto sélido con KBr, con
el fin de poder realizar barridos con un rango de frecuencia de onda lo suficientemente

amplia para poder distinguir el mayor numero de especies presentes [24].
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2. POLIETILENO TEREFTALATO

El PET, que significa “Polietileno de Tereftalato” principalmente cuando su uso se
remite a la fabricacion de botellas, envases o cualquier otra aplicacion de
empaguetamiento, es reconocido como el principal producto consumido en el mundo
global de los polimeros gracias a su versatilidad y por ser esencialmente un plastico
transparente, resistente, liviano, estable e inerte comparado con los demas.
Precisamente, este cuenta con otras caracteristicas fisicoquimicas importantes como lo
son su facilidad para hilarse por fusién, permitiéndole de igual manera destacar dentro
de la familia de los poliésteres, y por otro lado, poseer elevada resistencia al ataque
microbiano u otro fendmeno de corrosién. Lastimosamente, dentro de sus desventajas
se destaca que las materias primas en su mayoria provienen del petréleo, generando
con ello un impacto ambiental por la explotacion de recursos, y transversalmente, por la

misma cantidad de oferta y demanda que se registra anualmente segun su mercado.

Enfocandose mas en el plastico PET, del cual bien se sabe que su uso esta
contemplado alrededor de los envases (especialmente en la fabricacion de botellas)
mediante la técnica de moldeo por soplado, fibras textiles, peliculas radiograficas y
peliculas transparentes, vale la pena recalcar que la fabricacion de este material ha
presentado un continuo desarrollo tecnolégico con el objetivo de lograr un mayor
estandar de calidad y una extensa diversificacion respecto a su funcionalidad. Como tal,
el PET se produce a partir del Acido Tereftalico y del Etilenglicol, resultando en la
siguiente férmula molecular (C10H804) n [25]; Las condiciones principales de operacion
son una elevada temperatura y una baja presion con el fin de poder formar la cadena del
polimero deseada. Para terminar, existe la idea errébnea de que los plasticos requieren
de una gran cantidad de petréleo para su produccion y por consiguiente es casi imposible
Su reprocesamiento, sin embargo, ademas de que hoy en dia se esta incursionando en
el tema de bioplasticos, bien sean provenientes de biomasa, biodegradables o ambos, la
realidad es que el PET brinda una garantia de sostenibilidad puesto que actualmente es

posible recuperar y reutilizar eficientemente cada uno de sus componentes.
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2.1. Toxicidad

Debido a que en este proyecto se pretende realizar la degradacién del plastico
Polietileno Tereftalato (PET) y promover el modelo de economia circular del mismo, se
considera pertinente el tener presente las implicaciones toxicologicas que existen una
vez se ha desarrollado dicho procedimiento fisicoquimico, ya que su impacto medio

ambiental y con ello también hacia la salud humana puede ser bastante significativo.

Para empezar, teniendo en cuenta que antecedentes como Gémez Serrato J.
(2016), afirma que las caracteristicas fisicoquimicas de este material lo catalogan como
inerte en el medio ambiente mientras este no sea incinerado, da lugar para que la causa
de esta problematica global como bien se ha mencionado, recaiga sobre la inadecuada
disposicion de este residuo en todo tipo de ecosistema [26]. Sin embargo, siendo el
proceso de degradacion intencionalmente propiciado por el método de hidrdlisis alcalina
en este proyecto, es posible que el llegar nuevamente a las materias primas u otros
compuestos que hacen parte de la composicion de este polimero en particular, si se les
atribuya un inconveniente toxicologico relevante. En este orden de ideas, dentro de las
sustancias a considerar se encuentran los grupos carbonilicos tales como: el
formaldehido y el acetaldehido, donde principalmente este ultimo, por ejemplo, es
considerado como un compuesto volatil, genotoxico en sistemas biolégicos y un posible
carcinégeno humano [27]. Por otro lado, el acido tereftalico junto con el etilenglicol,
guienes son basicamente las especies a partir de las cuales ocurre la reaccion de
polimerizacién para la produccion del PET, de la misma manera se les considera
pertinentes a estudiar para este aspecto puesto que, a ambos compuestos se les inculpa
inconvenientes a elevadas concentraciones tanto en el contexto de la salud como en el
medioambiental, pero con la diferencia de que al acido tereftalico se le denomina un
compuesto organico toxico y xenobidtico en cualquier ecosistema gracias a que se
encuentra dentro de la lista de productos mas elaborados a nivel mundial, aunque
diferentes estudios como el de Campos Tejada P. (2011), demuestren que los
microrganismos son eficientes para biodegradarlo [28], mientras que el etilenglicol no se
le considera peligroso por cuestiones de que es asimilado y tratado rapidamente por el

entorno correspondiente (Aire o agua).
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3. FLUIDO DE PERFORACION

Se define como un fluido de perforacion todo aquel fluido que circula en un pozo
contribuyendo a desarrollar una operacion de perforacion eficiente y rentable. El éxito de
la perforacion y su costo, dependen en gran medida de las propiedades del fluido de
perforacién, puesto que dentro de las funciones mas criticas que este debe cumplir en
beneficio del proceso se encuentran: (1) mantener la estabilidad y productividad de la
formacion, (2) ayudar con la limpieza del pozo, (3) transportar los recortes de perforacién
a la superficie, (4) retener en suspension los recortes al momento que se detiene la
circulacion, (5) enfriar la broca, (6) controlar la presidn del subsuelo, (7) lubricar la sarta
de perforacion y (8) contribuir al control del fenédmeno de corrosién [29]. Por esta razon,
la seleccion del fluido de perforacion es imprescindible y sumamente importante para el
presente sector energético, aunque, no obstante, depende asimismo del tipo de
formacion y de la profundidad del pozo estudiado. Principalmente, los fluidos de
perforacion se clasifican en tres grandes categorias segun su constituyente mayoritario,
expuestas en la llustracion 4: fluidos base aceite, fluidos base agua y fluidos neumaticos,
eso si cada uno con una subdivision mostrada a continuacion, sujeta a peculiaridades en
cuanto a las sustancias que compone la formulacion y por ende su proposito puntual

esperado.
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Figura 4.

Clasificacion de los fluidos de perforacion.
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Nota. Subdivision de las principales categorias de fluidos
de perforacion. Tomado de: Amoco Production Company.
(ANO). “Drilling Fluids Manual’, 1a ed. [Online]. Vol. 1.
Available:

https://www.academia.edu/27075486/Amoco_Production

_Company_Dirilling_Fluids_Manual.

3.1. Fluidos de perforacion base agua

El agua fue como tal, el primer lodo empleado, e inclusive hoy dia, sigue siendo
el componente principal o la base para la elaboracion de la mayoria de los fluidos de
perforacion, gracias a que, requiere de un menor costo de operacion y ademas, minimiza
el impacto sobre el medio ambiente. La compaosicion tipica que presentan los lodos base
agua, se conforma basicamente por la mezcla de sélidos suspendidos, liquidos, gases y
demas productos quimicos en solucion, los cuales proporcionan en Uultimas las

propiedades necesarias para el 6ptimo desempefio durante este proceso industrial.

Como ya se menciond anteriormente, estos lodos pueden distribuirse en:

Inhibidores o dispersos, no inhibidores o no dispersos y, poliméricos.
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a Fluidos de perforacion base agua dispersos: Su principal caracteristica es garantizar
la estabilidad del pozo mediante el control del hinchamiento de las arcillas presentes
y dispersas en el fluido.

a Fluidos de perforacién base agua no dispersos: A diferencia del otro grupo, este tipo
de sistemas no emplea aditivos quimicos para controlar las propiedades del lodo y
por ende no consiguen suprimir significativamente el hinchamiento de las arcillas.
Este tipo de lodos sobre todo se manejan para perforar pozos someros 0 en etapas
iniciales de pozos considerablemente profundos.

a Fluidos de perforacién base agua poliméricos: Por su parte este conjunto de lodos,
como su nombre lo indica, contiene fundamentalmente polimeros con una estabilidad
térmica que puede llegar hasta los 400 °F, ademas de una caracteristica relevante

como lo es su solubilidad en agua, aceite y soluciones salinas.

Ahora bien, se les atribuye sobre todo las siguientes tareas: viscosificar el fluido,
controlar las propiedades de filtrado y a su vez, deflocular los solidos o encapsularlos;
Pueden ser considerados como inhibidores o no inhibidores dependiendo si contienen o
no un cation inhibidor. Lastimosamente, la mayoria de los polimeros son susceptibles al
fendmeno de la degradacion debido a factores externos como el calor, el oxigeno,
agentes biolégicos o, de otra manera, a causa de un alto porcentaje de desgaste

mecanico [31].
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4. METODOLOGIA
A continuacion, por medio de la llustracion 5, se presentara el procedimiento
detallado de la metodologia empleada para dar cumplimiento a cada uno de los objetivos
propuestos inicialmente, con el fin de contextualizar e identificar qué aspectos conllevan
a evaluar el posible aprovechamiento de un residuo plastico en la industria petrolera, y
asi mismo, el impacto en que pueden repercutir el uso nanomateriales en las

propiedades basicas, reoldgicas y de filtrado de un fluido de perforacion base agua.

Figura 5.

Metodologia generalizada del proyecto ejecutado.
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Nota. Se describe la metodologia para cada uno de los objetivos especificos de manera

sintetizada.
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4.1. Sintesis de nanomateriales

4.1.1. Degradacion del PET

En primera instancia, se calcularon los gramos de KOH necesarios para
mezclarse con 250 ml de 1-Butanol, y asi lograr una concentraciéon de 3.34M, la cual, se
determin6 como una concentracion ideal para alcanzar un porcentaje de degradacion del
PET del 99.74% segun A. Ramirez (2010) [32].

1L 1— Butanol 3.34 mol KOH

= . K H

250 ml 1 — Butanol x

0.835 mol KOH 56'10564‘9K0H—468482 KOH
835 mo X T molkon _ roereed

Al instante, se agregaron 46.8482 g KOH a un Beaker con 250 ml de 1-Butanol
con el fin de mezclarlos y lograr de esta manera una dilucion completa de KOH en una
fase liquida homogénea entre ambas sustancias. Basados en los antecedentes, se
empleé PET comercial cortado, en lo posible, en cuadrados con un area de 1cm? para
mayor facilidad de su degradacion, hasta alcanzar una masa total de 5 gramos. Vale la
pena aclarar que, para este proyecto se propone degradar un total de 2 Kg de PET. Sin
embargo, estas cantidades se reevaluaran dependiendo del rendimiento o cantidad de

nanomateriales que se vayan obteniendo al final de este procedimiento.

Posterior a esta adicion del PET a la solucion anteriormente preparada, se
procedio a realizar una agitacion constante mientras a su vez, se sometia esta mezcla a
un calentamiento en una plancha a una condicion de temperatura de 150 °C, durante un
tiempo aproximado de 1 hora. Al finalizar este lapso de tiempo, se verific6 que no
existiera alguna cantidad de residuos sélidos de PET en la misma solucién, queriendo
decir que, hubo una degradacion completa de este polimero como lo afirma A. Ramirez
(2010) [32].

Luego a ello, se dejo enfriar la mezcla a temperatura ambiente, de tal modo que
alli se consiguieran dos fases como resultado, una soélida y una liquida, gracias al
fendmeno fisico de decantacidén. Finalmente, fue necesario separar estas dos fases

puesto que la fase sdlida que segun A. Vasquez (2014) y A. Castafio-Zaidiza (2018),
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contiene hidrocarburos aromaticos, sera la fuente principal para la formacion de los
nanomateriales. Precisamente, esta separacion se pudo efectuar mediante la técnica de
filtracion, donde mediante el uso de un papel filtro, fue retenida la fase solida mientras
que la fase liquida se recogio en otro recipiente. Una vez separadas estas dos fases, el
papel filtro con la muestra sélida se dejo secar en una estufa con el fin de recoger en
tltimas una masa de muestra dura y fina [33] [34].

Figura 6.

Resumen de la Degradacion del PET.
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4.1.2. Deposicién quimica de vapor

A continuacion, se coloc6 dentro del reactor tubular “Thermo Scientific ELED
Lindberg/blue M Mini-Mite” el catalizador a una temperatura suficientemente alta, que en
este caso fue hasta 600°C a una razon de 5 °C/min, con el objetivo de mantener activos
cada uno de los componentes involucrados y asi llevar a cabo eficaz y eficientemente el
proceso de sintesis de dichos nanomateriales. Enseguida a ello, se hizo pasar nitrdgeno
por el sistema tubular del horno a un caudal de 10 cm3®min, una vez se han depositado
previamente 500 mg del producto sélido obtenido en la degradaciéon del PET en un
recipiente ceramico dentro de la camara de reaccion mediante la cual se propiciara la
formacion de los nanomateriales por un tiempo de residencia equivalente a 120 minutos.
Por ultimo, se dej6 enfriar el sistema a temperatura ambiente para asi poder recoger los
nanomateriales que han crecido ya sea por debajo del catalizador o sobre su superficie
[20]. Para evitar la oxidacion del carbon, es fundamental mantener el sistema libre de
oxigeno durante el proceso de produccion, para ello, se suele suministrar un flujo
continuo de gas inerte al reactor con el objetivo de propiciar una atmdésfera inerte, es por

esta razon que los elementos mas utilizados son: nitrogeno, helio o argon [35].

4.1.2.a. Seleccion de catalizador y sustrato. Se eligio como catalizador, una sal de un
metal de transicién (Cu), correspondiente al Cloruro de Cobre (1) (CuCl) teniendo en
cuenta varias referencias, puesto que la eleccidon de este factor, es crucial e influyente
en el crecimiento y morfologia del nanomaterial respectivo. Por otro lado, haciendo
referencia al sustrato, se decidié no incorporar este elemento en la camara de reaccion
del horno debido a que la masa sélida fina lograda en la degradacion del PET, ya cuenta
con grupos carbonaceos tales como: Sales de acidos carboxilicos e hidrocarburos

aromaticos [33], que favorecen la formacion del producto deseado.

Esencialmente, la funcion del catalizador, quien por lo general es un metal de
transicion (Hierro, Cobalto o Niquel principalmente), es favorecer la descomposicién de
la fuente de carbono a través del calor para que los atomos de carbono se depositen
sobre el mismo, se disuelvan o difundan a través del mismo, se precipiten, y asi se
alcance la sobresaturacion del metal o el limite de solubilidad del carbono en este

compuesto con el fin de dar origen a cualquiera de los dos mecanismos posibles de
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crecimiento de nanomateriales como lo son los CNTSs, bien sea de la punta o de la raiz,
sin embargo, es necesario aclarar que variables como la temperatura, composicion junto
con el tamafio de particula, son primordiales para determinar el limite de solubilidad del
carbono en dicha particula metélica [17] [36]. No obstante, las caracteristicas de los
CNTs que se puedan producir mediante la técnica de CVD dependen de muchas més
condiciones de trabajo, tales como: la temperatura y la presion de operacion, el tipo,
volumen y concentracion de hidrocarburo, la naturaleza, la actividad catalitica para la
descomposicion de compuestos volatiles de carbono, la capacidad para formar carburos
metaestables, el tamafo y pretratamiento del catalizador, ya que por ejemplo variando
las particulas activas en la superficie de catalizador es posible controlar el diametro del
producto final, y ademas, también dependera de la naturaleza del soporte y el tiempo de
reaccion, porque finalmente, se ha comprobado que este ultimo factor influye en la
longitud de los CNTs logrando llegar hasta 60 nm inclusive en un lapso de 30 minutos
[18] [35].

Para el caso del sustrato, quien permite depositar el catalizador sobre si mismo
ya sea en solucion, por evaporacion, haz de electrones o pulverizacion fisica, se le
atribuye el propésito de incrementar la actividad y eficacia del agente metalico de ser asi,
durante el proceso de produccion del nanomaterial; Habitualmente se utilizan
compuestos de silicio o alimina, acero, vidrio. Pese a que el catalizador juega un papel
crucial en este método, como ya se ha mencionado, el tipo de sustrato influye igualmente
en la morfologia del nanomaterial fabricado hasta tal punto de causar o restringir la
generacion de carbono amorfo, y aunque parezca un dato poco relevante, el evitar
contaminantes en el producto final, brinda un gran beneficio al proceso de produccién
gracias a que la etapa de purificacion podria ser omitida con la seleccion correcta de un

sustrato.

4.2. Formulacién del fluido de perforacion base agua

Primeramente, se procedi6 a realizar una exhaustiva revision bibliogréfica con el
propdsito de escoger los componentes y/o aditivos mas convenientes para el estudio, de
tal modo que la formulacién fuera eficiente, es decir que, cumpliera con un adecuado

filtrado, pero con una cantidad reducida de recursos. Por tal motivo, se escogio la
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formulacion de un tipo de lodo polimérico, procedente de las guias de laboratorio de lodos
y cementos de la Fundacion Universidad de América, ya que como su nombre lo indica,
estos tipos de fluidos de perforacion poseen aditivos poliméricos que permiten mejorar
el desempefio del mismo durante el proceso de perforacion; desempefio basado
principalmente en la reduccion de filtrado y en mejorar la limpieza del pozo. No obstante,
este tipo de lodo polimérico es bastante usado en la industria para perforar la zona

productora o zona de interés debido al minimo dafio de formacion que puede generar.

Como bien se dijo, la formulacién y elaboracion de un fluido de perforacién se
realiza en base a las caracteristicas necesarias que el fluido debe de tener para
garantizar una operacion exitosa en el correspondiente ambiente de perforacion. De
todos modos, la formulacion también depende del intervalo por el cual se esté
atravesando, en otras palabras, la formulacion del lodo no es igual durante todo el
proceso de perforacion y construccion del pozo, sino que por el contrario, se pueden
considerar tres momentos diferentes en los cuales puede variar la formulacion del mismo,
por ejemplo: En primera instancia, cuando se encuentra en profundidades someras, alli
generalmente se utiliza una formulacion sencilla de un lodo de inicio (agua-bentonita), en
segundo lugar, al hallarse en un intervalo overburden, o sea, cuando se atraviesan
formaciones complejas, suelen escogerse formulaciones que eviten o minimicen
cualquier posible inconveniente mediante la incorporacion de distintos aditivos
especificos que se seleccionan segun la exigencia del entorno y de la propia operacion.
Finalmente, el Ultimo pero no menos importante intervalo, conocido como el de interés o
reservorio, es aquel donde se emplea el lodo mas limpio posible junto con cualidades

Unicas que eviten dafo de formacion.
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Tabla 1.

Seleccion del fluido de perforacién base agua.

Materias Primas

Funcionalidad

Agua (ml/bbl)

Soda Cadustica

Lechada Bentonita
(ml/bbl)

Goma Xantica
(Ib/bbl)

Pac LV (Ib/bbl)

Q Star HT (Ib/bbl)

Barita (Ib/bbl)

Constituye la base del fluido de perforacion.

Se emplea con el fin de conservar el pH dentro del rango éptimo
[9.5 — 10], de tal modo que asegure la eficiencia en el desempefio
de los demas aditivos empleados.

Se encarga de otorgarle mayor viscosidad y control de filtrado,
permitiendo asi mejorar la capacidad del fluido para remover y
suspender los recortes generados.

Se le atribuye el incrementar la resistencia del lodo a fluir, con un
factor elevado de arrastre y por ende ayudando a una correcta
limpieza del agujero.

Tiene por objetivo disminuir el volumen de filtrado que el fluido de
perforacion pierde hacia la formacion por cuestiones de un
diferencial de presion, temperatura y por la permeabilidad de la
misma.

Ayuda a reducir las pérdidas de filtrado, sellando o taponando
fisicamente las gargantas de la formacion, y evitando por
consiguiente el posible proceso de hidratacién e hinchamiento.

Es utilizado para incrementar la densidad del lodo y asi controlar

las presiones presentes en la formacion.

Nota. Esta tabla muestra la variedad de compuestos que conforman la formulacion polimérica

del fluido de perforacién base agua con sus respectivas funcionalidades.

4.2.1. Elaboracién del fluido de perforacion base agua

Para este caso se llevd a cabo la elaboracion de 8 barriles de lodo de acuerdo a

la anterior formulacion, como se muestra la siguiente tabla:
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Tabla 2.

Elaboracion del fluido de perforacién base agua.

Materias Primas Cantidad T.|em.pos d(.e
agitacion (min)

Agua (ml/bbl) 215 -

Soda Cadstica pH=9.5-10 5

Lechada Bentonita (ml/bbl) 120 10
Q Xan XCD (Ib/bbl) 0.5 10
Q Pac LV (Ib/bbl) 15 10
Q Star HT (Ib/bbl) 15 10
Barita (Ib/bbl) 54 5

Nota. Esta tabla muestra las cantidades y tiempos de agitacion que
se tuvieron en cuenta para cada compuesto al momento de llevar

acabo la preparacion del fluido de perforacién base agua.

Para la elaboracion del fluido de perforacion, en primera instancia se determin6
las cantidades exactas que deben tener cada uno de los compuestos involucrados en la
formulacion con el fin de garantizar tanto la cantidad de lodo necesario para realizar todas
las pruebas, como también la densidad del propio fluido. Por estos motivos se plantea y

se resuelve el siguiente balance de materia:
P1Vy + P2Vz + P3V3 + -+ PV = PrVy

Alli, pi significa la densidad del compuesto i en Ib/gal, donde i, representara en
orden numérico cada uno de las especies involucradas en la seleccion del fluido de
perforacién base agua, tal cual se describe en la Tabla 1. Por otro lado, la variable pf
hace referencia a la densidad final que se anhela obtener una vez se haya elaborado el
lodo, la cual, tendra un valor de 9.5 Ib/gal. Por ultimo, las incégnitas viy vr corresponden
en el orden como se nombran, al volumen en galones tanto de cada especie como del
fluido de acarreo final, el cual especificamente debe ser un barril de laboratorio

equivalente a 42 gal o 350 ml.
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Tabla 3.

Balance de materia del fluido de perforacion base agua.

Formulacion Polimérica
Gravedad Gravedad Gravedad
Materias Primas Especifica Especifica Especifica

p Masa  Vol. Vol.
(Ib/gal)  (lb) (gal) (ml)

(min.) (méx.) (prom.)
Agua (ml/bbl) 1.00 1.00 1.00 8.33 - 25.82 215.16
Soda Cadustica 2.13 2.13 2.13 17.75 - - -
Agua de
Lechada (mi/bbl) 1.00 1.00 1.00 8.33 - 13.82 115.20
Bentonita de
Lechada (mi/bbl) 2.40 2.60 250 20.84 12.00 0.58 4,80
Elgbﬁ)fl‘)XCD 1.50 1.60 155 12.92 050 004 032
Q Pac LV (Ib/bbl) 1.55 1.60 1.58 13.13 1.50 0.11 0.95
Q Star HT
(Ib/bbl) 2.10 2.10 2.10 17.5 1.50 0.09 0.71
Barita (Ib/bbl) 4.20 4.20 420 35.00 - 1.54 12.86
Total 9.52 399.88 42 350

Nota. En la pasada tabla se muestran las cantidades calculadas de cada compuesto
perteneciente a la formulacion teniendo en cuenta informacion propia de cada uno como la

gravedad especifica.

Como se mencion6 anteriormente, el fin de este balance de materia es conseguir
las proporciones exactas de cada especie escogida en la formulacion para la elaboracion
del fluido de perforacion, con el animo de cumplir de la misma manera con el volumen
total que se estipula para un laboratorio el cual es de 350 ml o0 42 galones, y asimismo,

con la densidad que se desea alcanzar.

El orden en que se fueron adicionando las especies presentes de la formulacion
fue el que se describe a continuacion: Sobre la base de la lechada de bentonita y agua,
se le aflade Barita, Q Xan XCD, Q Star HT, Q Pac LV y Soda Cadustica; Entre la adicion
de cada uno, se contabilizé un tiempo de 5 minutos para el caso de la Barita y la soda
caustica, mientras que para las demas especies fue de 10 minutos, con agitacion
constante de toda la mezcla por medio del “Agitador Dayton AC-DC Series Motor-Modelo

2M1g1A”, esto con el proposito de asegurar una completa homogeneidad.
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4.2.2. Caracterizaciéon del fluido de perforacion base agua

Dentro de las propiedades basicas del fluido de perforacion, se encuentran: La
densidad y pH, debido a que son caracteristicas relevantes al instante de elaborar el lodo

y efectuarle todas las pruebas especificadas en la norma para él.

La densidad, también llamada “Peso del lodo”, significa el peso por volumen
unitario al cual, se le confia esencialmente el control de la presién hidrostatica al interior
del pozo y las pérdidas de circulacién. Vale la pena aclarar que un valor elevado de esta
propiedad, puede ocasionar pérdidas de circulacion y, por consiguiente, un incremento
en los costos de operacién, por ende, es relevante su exigente supervision desde un
comienzo [37]. Su medicion se hace pesando el lodo gracias a que el instrumento para
esta prueba es la balanza de lodos, quien solamente tiene un margen de error de +0.1
Ib/gal. El peso del lodo se puede expresar en libras por galén (Ib/gal), libras por pie cubico
(Ib/pie®), gramos por centimetro cubico (g/cm?®), Gravedad Especifica (SG) o gradiente

de presion hidrostatica en Ib/pulg? por 1000 pies de profundidad vertical (psi/1000 pies).

Por otro lado, el valor de pH del lodo es importante estarlo constantemente
supervisando y controlando, porque ademas de mantener la suficiente alcalinidad para
gue los aditivos o nhanomateriales se mantengan activos y eficientes en su desempefio,
también evita la ocurrencia de fendmenos fisicoquimicos tales como la corrosion en
tuberias u otras herramientas de gran relevancia, interacciones con la arcilla, floculacion
del lodo o la solubilidad de distintos compuestos [38]. En su mayoria, generalmente se
busca manejar un rango respecto a esta variable desde un valor de 9.5 hasta 10; el

incrementar o mantener el pH, se logra adicionando soda caustica.

La medicion de pH se efectué mediante el método que emplea el instrumento
medidor electrénico de pH con electrodo de vidrio, por razones de precision y

confiabilidad de datos ya que esencialmente se encuentra libre de alguna interferencia.

4.2.2.a. Pruebas de reologia. Se realizo la prueba de reologia al fluido de perforaciéon
elaborado, esto con el fin de conocer su comportamiento de flujo y, ademas, evaluar
ciertas propiedades fundamentales tales como la viscosidad plastica, el punto cedente,

el yield strength y esfuerzo de geles.
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En primer lugar, respecto a la reologia, vale la pena recordar que se le considera
como la ciencia que estudia la deformacién y el flujo de la materia [37]. Para ello, se
procedié a emplear el instrumento de viscosimetro rotativo de indicacion directa que es
accionado por medio de un motor eléctrico. Generalmente, este tipo de equipos vienen
con la disponibilidad de seis velocidades: 600, 300, 200, 100, 6 y 3 revoluciones por
minuto (RPM). Entonces, luego de estar elaborado el lodo, se procede de la siguiente

manera.

a Se agrega el fluido de perforacion elaborado en un vaso térmico hasta el aforo
indicado para luego acoplar al viscosimetro y someterlo a una velocidad rotacional
constante de 600 RPM hasta cumplir con una condicién de temperatura de 120 °F.
Ahi mismo, se registra la lectura estable del dial para dicha velocidad.

a Después, se gira la perilla reguladora de velocidad del equipo hasta determinar un
valor de 300 RPM para registrar la lectura estable del dial a una condicién de
temperatura constante.

a Enseguida a ello, se repite el mismo paso a paso para 200 RPM, 100 RPM, 6 RPM y
3RPM.

Asi por su parte, para la viscosidad plastica, quien se describe como la resistencia
al flujo, causada por la friccion mecanica entre sélidos y liquidos, y que depende
esencialmente de la concentracién, el tamafio y la forma de las particulas de los

componentes presentes en el lodo [37] [39], es calculada mediante la siguiente ecuacion:
PV =0600— 0300

Ahi, PV hace referencia a la propiedad de viscosidad plastica expresada en
centipoise, mientras que 6 600 y 8 300 son los valores medidos por el viscosimetro en la
prueba de reologia a velocidades de 600 RPM y 300 RPM respectivamente. El control
de sdlidos, es indispensable en el proceso de perforacion debido a que mejora el
comportamiento reologico del propio fluido, en otras palabras, entre menor sea el valor

de dicha variable, el fluido ayudara a perforar con mas altas velocidades [37] [39].

Por otro lado, el punto cedente, es basicamente una medida de la fuerza de

atraccion existente entre las particulas inherentes en la fase fluida del lodo bajo
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condiciones dinamicas [37]. Por este motivo, se relaciona esta propiedad del fluido de
perforacion directamente con su facilidad de limpieza durante su recorrido dentro del
pozo, ya que es la propiedad que mejor describe la capacidad de suspension de recortes.

Esta propiedad se determina de la siguiente manera:
YP =6 300 - PV

Donde YP indica punto cedente expresado en 1bf/100ft?, 8 300 es el dato obtenido
por medio del viscosimetro en la prueba de reologia a una velocidad de 300 RPM y

finalmente PV seria la viscosidad plastica calculada previamente [11].

En cambio, el yield strength, es aquel parametro de la reologia que da a entender
el esfuerzo requerido para que el lodo empiece a moverse luego de haberse encontrado
en un estado de quietud absoluta. Por esta razon, el valor de esta variable, es calculado
teniendo en cuenta las lecturas referentes a las menores revoluciones especificadas en

la prueba de reologia [37], como se expresa a continuacion:
YS=2(03)—-06

De este modo, YS quiere decir yield strength, mientras que 63 y 66, es la
informacion adquirida en la prueba de reologia, gracias al viscosimetro, en las

velocidades de 3 RPMy 6 RPM respectivamente.

Para terminar, los esfuerzos de gel, basicamente representan una medida de las
propiedades tixotropicas del lodo, en los cuales, a diferencia del punto cedente, relaciona
la atraccion fisica y/o electroquimica de las particulas soélidas dispersas sobre la fase
fluida, pero bajo condiciones estaticas; como su nombre lo indica, es el minimo esfuerzo
requerido para lograr la ruptura de la consistencia de un gel ya formado. Su medicion se
efectla durante el proceso de reologia en el viscosimetro rotativo de indicacion directa,
conforme se alcanzan unos tiempos especificos, los cuales son 10 segundos, 10 minutos

y 30 minutos [39]. El procedimiento se describe a continuacion:

a Para obtener la resistencia gel de 10 segundos, se agita el lodo por 10 segundos a la

maxima velocidad posible (600 RPM), e igualmente se deja reposar el mismo durante
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los proximos 10 segundos. Seguidamente, se gira la perilla del viscosimetro hasta
una velocidad de 3 RPM, para asi realizar en este caso, la lectura maxima del dial.

a En el caso de la resistencia gel de 10 minutos, se tiene en cuanta el mismo
procedimiento que el anterior, pero con la diferencia de que el tiempo de reposo ahora
seran 10 minutos.

a Finalmente, para la resistencia gel de 30 minutos, el tiempo de reposo a considerar
sera aquel que su propio nombre lo indica.

4.2.2.b. Pruebas de filtrado. Entre las propiedades esenciales del fluido de perforacion
se destaca el control de la permeabilidad del propio enjarre, debido a que al lograr un
filtrado bajo, implicitamente se adquiere una buena estabilidad del agujero y por otro lado
se disminuye el dafio, asociado a la posible invasion de filtrado que puede haber, en los
horizontes potencialmente productores. Para la generacion del enjarre ideal, el lodo debe
contener algunas particulas de un tamafio pequefio, ideal para el cierre de los poros de

la misma formacion [5].

En este orden de ideas, basados en la Norma API 13B-1, se postula el determinar
tanto el volumen de filtrado como la calidad de la torta de filtracion de un fluido de
perforacion base agua, mediante la ejecucion de las pruebas de filtracion estatica junto
con la prueba de taponamiento de permeabilidad o por sus siglas en inglés P.P.T., las

cuales se detallaran a continuacion.

Dando inicio con la filtracidn estatica, esta especificamente se cuantifica por medio
de dos pruebas estandar: El filtrado a baja temperatura y baja presién también conocido
como filtrado API, y el filtrado a alta temperatura y alta presion, llamado de igual manera
como filtrado HTHP.

En primer lugar, la prueba de filtrado APl se realiza en una filtroprensa a
temperatura ambiente y a una presion de 100 psi, donde sus resultados como tal, se
registran en unidades de volumen perdidos en 30 minutos. Inicialmente, se ensambla la
celda en donde se vertera el lodo, colocando empaques (O-ring), una malla 'y papel filtro.
Luego, se procede a llenar con lodo la celda hasta %2 de pulgada (13 mm), respecto a la

parte superior de la misma, enseguida a este, se instala la celda dentro del marco y se
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ajusta la tapa sobre ella. Una vez montada la celda en la filtroprensa, se coloca una
probeta vacia debajo del tubo de drenaje, se cierra la valvula de alivio y se ajusta el
regulador para que sea aplicada la presion estandarizada. Es importante mantener la
presion de 100 psi durante 30 minutos, ya que este es practicamente el tiempo estipulado
para llevar a cabo dicha prueba. Después de transcurrir este lapso de tiempo, se cierra
el paso de presidn y se abre la valvula de alivio para asi finalmente, registrar el volumen
de filtrado recolectado en la probeta; en caso de ser necesario, se efectla igualmente un
proceso de medicion y descripcion del espesor y/o la torta, respectivamente, depositado

en el papel filtro una vez ha sido desmontado todo el sistema.

En segundo lugar, la prueba de filtrado HT/HP se realiza generalmente a una
condicion de temperatura de 250 grados Fahrenheit y a un diferencial de presion de 500
psi. Basicamente, el ensamble completo de esta prueba en especifico, consiste en una
fuente controlada de presion (CO2 o Nitrégeno), reguladores de presion, celda de alta
presion, un sistema de calentamiento para la celda, una celda colectora de filtrado
presurizada, quien trabaja a una contrapresion apropiada para prevenir la evaporacion

del filtrado, controladores de temperatura y un sistema de soporte adecuado.

En principio, se verifica el buen estado de las valvulas y empaques (O-ring) que
se van a usar en el ensamblaje de la celda. Considerando lo anterior, se pasa a colocar
una de las valvulas para sellar la celda y poder verter cuidadosamente el lodo hasta Y2
de pulgada (13 mm), por debajo de la ranura donde se encuentra el O-ring, y asi,
proseguir a completar el ensamblaje colocando el papel filtro y la tapa sobre la celda.
Una vez se ajuste la tapa, se instala sobre ella la otra valvula y se sitla ya la celda
completa dentro de la camisa de calentamiento con el extremo filtrante de la celda
orientado correctamente hacia abajo. Por otro lado, se acomoda un termémetro en el
orificio correspondiente que posee la celda con el propdsito de estar corroborando y/o
controlando la lectura de la temperatura del lodo segun el valor que se haya
preestablecido, para terminar, se conecta el ensamble de presurizacion a la valvula
superior y se bloquea en su lugar, de la misma manera, y se conecta el ensamble de

contrapresion a la valvula de fondo y se bloquea en su lugar.

44



Mientras se alcanza la temperatura para iniciar la prueba (250 grados Fahrenheit)
se mantiene un diferencial nulo de presion; Al llegar a la temperatura de prueba, es
cuando se debe de propiciar un diferencial de presion de 500 psi, el cual sera constante
al igual que la temperatura durante el tiempo de prueba estandarizado por la norma (30
minutos). Concluido el tiempo de prueba, se cierran las valvulas antes descritas, y se
abre la valvula del recolector para efectuar la descarga de todo el filtrado ocasionado
dentro de una probeta. Vale la pena aclarar que, el filtrado total recolectado se debe de
corregir con respecto al area estandar de la prueba de filtracidn. La correccion se realiza
multiplicando el volumen de filtrado colectado por dos, puesto que la celda en la que se
realiza la prueba API es el doble en area comparado con la prueba HTHP. El resultado
final se reporta indistintamente que otras pruebas en unidades de volumen perdido en

30 minutos.

Para finalizar, se libera la presion de las unidades superior e inferior de este
sistema, y se retira la celda de la camisa de calentamiento para que esta se enfrie a
temperatura ambiente o por inmersion en agua fria, y asi con extremo cuidado, sea
abierta con el objetivo de recuperar el papel filtro junto con el revoque depositado en
este, alli de la misma manera que la prueba pasada, es posible analizar el espesor del

revoque.

Por dltimo, se desarrolla la prueba de taponamiento de permeabilidad, la cual se
destaca por ser muy util frente a la evaluacion de la efectividad de los aditivos en pro de
evitar la pérdida de fluido en un medio permeable. El ensamble completo lo constituye:
reguladores de presion, una celda de alta presién, un sistema de calentamiento para la
celda, una bomba hidraulica, una celda colectora de filtrado presurizada, quien trabaja a
una contrapresion apropiada, y un sistema de soporte adecuado. La prueba de P.P.T.
como tal, se realiza generalmente a una condicion de temperatura de 250 grados

Fahrenheit y un diferencial de presion de 1000 psi.

Para empezar, se ajusta el nivel de aceite de la celda y se verifican tanto las
valvulas como los empaques (O-ring) que se van a usar en el ensamblaje de la celda.
Después, se adicionan aproximadamente 320 ml de lodo a la celda y se procede a

completar el ensamble colocando un O-ring, un disco permeable que debe de estar
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remojado al menos por 10 minutos en la base del fluido (agua), y la tapa respectiva,
alineada con la flecha del borde de la celda para que quede bien ajustada. Al instante de
gue se ajuste la tapa, se acomoda sobre ella una véalvula y se coloca la celda dentro de
la camisa de calentamiento con el extremo filtrante de la celda orientado acertadamente
hacia arriba. A continuacion, se preside de un termémetro en el orificio que se dispone
para ello en la celda, eso en funcidn de llevar a cabo la supervision de una variable critica
de operacién y para el lodo. Prontamente, se conecta la manguera de presurizacién de
la bomba hidraulica con la valvula inferior, asimismo el colector a la valvula superiory a

su vez, el ensamble de contrapresién al colector y se bloguea en su lugar.

Entre tanto se alcanza la temperatura para iniciar la prueba, es indispensable
mantener un diferencial nulo de presion, debido a que al alcanzar la temperatura
determinada inicialmente, es cuando va a operar la bomba para aumentar la presion y
lograr de este modo aquel diferencial de presion obligatorio de 1000 psi. Asi pues,
durante el tiempo de ejecucion de esta prueba segun la norma API 13B-1, el cual es 30
minutos tal y como las demas pruebas estaticas, el control constante de las variables de
temperatura y presion sera crucial para la obtencion de resultados veridicos conforme a

la evaluacidon que se busca correspondientemente.

Inmediatamente que inicia la prueba, a los 30 segundos es crucial dar apertura a
la valvula de filtrado hasta que empiece a expeler aire y ahi rapidamente dar cierre a la
misma de manera que, este volumen recolectado en una probeta se reporte como el
Spurt Loss. Finalizado el tiempo de prueba, se cierran las valvulas superiores y la valvula
inferior, y se recolecta el filtrado en la probeta, el cual, se empleara para determinar el
filtrado total mediante el calculo del valor de Spurt Loss mas dos veces el filtrado obtenido
pasados los 30 minutos, en unidades de volumen perdido durante el mismo tiempo.
Seguidamente, se libera la presion de las unidades superior e inferior del sistema y se
retira la celda de la camisa de calentamiento para que esta se enfrie a temperatura
ambiente o por inmersion en agua fria, y asi poder recuperar o analizar el espesor

revoque depositado en el propio papel filtro.
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4.3.Disefio de experimentos de tipo factorial

El objetivo de un disefio factorial es estudiar el efecto de varios factores sobre una
o distintas variables de respuesta, cuando se tiene el mismo interés sobre cada uno de
ellos. Ademas, también determina en ocasiones, una combinacion de los factores en la

gue el desempefio del proceso es considerablemente mejor [40].

Con un disefio factorial completo, es decir, teniendo ya una matriz de disefio o
arreglo factorial elaborado, el cual es sencillamente, el conjunto de puntos
experimentales que son formados para que se corran aleatoriamente todas las posibles
combinaciones que puedan lograrse con los niveles de los factores a investigar fijados,
y mediante la técnica de andlisis multivariante de dependencia (ANOVA), es posible
evaluar los datos resultantes basado en el efecto individual de los factores, la interaccion
entre los mismos y frente a la variable de respuesta, y si asi lo decidio el disefiador,
respecto igualmente a las hipétesis planteadas desde un comienzo. Cabe resaltar que,
estos factores, pueden ser de tipo cualitativo (Maquinas, tipos de material, operador, la
presencia o ausencia de una operacion previa, etc.), o, por otro lado, de tipo cuantitativo,
gue son las mas comunes (Temperatura, humedad, velocidad, presion, etc.), y a su vez,
independientes, puesto que las variables dependientes, por lo general suelen asociarse

a las variables de respuesta del disefio.

Para estudiar e identificar la manera en que influye o no cada factor sobre la
variable de respuesta, es necesario elegir al menos dos niveles de prueba, dentro de un
rango predeterminado, para cada uno de ellos, de tal modo que exista una comparacion
entre las distintas alternativas en las que se es facil controlar dicho factor, para luego
corroborar o rechazar las hipétesis que previamente se han establecido. Aunque no es
una obligacién suscitar hipotesis al disefio experimental, si proporciona ciertas ventajas
tales como: Otorgarle un direccionamiento a la discusién de resultados y unas
conclusiones légicas frente al proyecto. En este orden de ideas, por ejemplo: Con k igual
a 2 factores (A y B), ambos con dos niveles respectivamente (a 'y b), se construye como
tal el disefio factorial 2x2= 22, que consistird basicamente en cuatro combinaciones o

puntos experimentales.
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Bésicamente, el procedimiento a seguir para desarrollar este disefio, inicia con el
establecimiento de las variables de respuesta, junto con las variables dependientes e
independientes; a estas Ultimas, se les debe estipular un rango, el cual hace referencia
a los limites inferiores y superiores entre los que esta variable en especifico se movera,
y también los niveles, quienes serian la agrupacion de valores dentro de dicho rango.
Después se hace la eleccidon de la escala del arreglo a trabajar, teniendo en cuenta las
réplicas que se desearian llevar acabo, para finalmente llevar acabo cada corrida
completa del arreglo factorial, proseguir con el modelo estadistico y por ende obtener

resultados.

Para este caso, dependiendo de la prueba de filtrado que se le hace al fluido de
perforacion, los factores independientes y de tipo cuantitativo que se van a manipular
son: concentracion de nanomateriales y temperatura de la prueba. Asimismo, el
porcentaje de significancia para cada arreglo factorial es del 5% y por ende un porcentaje
de confianza del 95%, dado que, la desviacion o variabilidad que se esperan de los datos,
en cuanto a la variable de respuesta que es el volumen de filtrado del lodo, no sea muy
elevada. A continuacion, en la Tabla 4, se muestra la delimitacion del disefio junto con
su correspondiente arreglo factorial, precisando parametros fundamentales para la

estructuracion y ejecucion de un correcto proceso experimental.
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Tabla 4.

Variables independientes del disefio factorial.

Filtrado HTHP (ml)

Factores Rango Niveles
Temperatura (°F) [200-250] 200 250
Concentracion (lbm/bbl) [0.01-1] 0.01752 0.03505

Filtrado PPT Total (ml)

Factores Rango Niveles
Temperatura (°F) [200-250] 200 250
Concentracion (Ibm/bbl) [0.01-1] 0.01752 0.03505

Nota. En la anterior tabla, se precisa el rango y los niveles para cada factor
del disefio factorial 2x2 que se le va a aplicar a las pruebas de filtrado del
fluido de perforacion correspondientemente.

Figura 7.

Arreglo factorial para la prueba de filtrado HTHP.

Disefio Factorial 2x2
(Concentracion CNTs-Temperatura)
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Nota. Conjunto de puntos experimentales

posibles al combinar los niveles de cada

factor.
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Figura 8.

Arreglo factorial para la prueba de filtrado PPT.

Disefio Factorial 2x2
(Concentracién CNTs-Temperatura)
250
240
230
220
210

200
0.01 0.02 0.03 0.04

Concentracién CNTs (lbm/bbl)

Temperatura (°F)

Nota. Conjunto de puntos experimentales
posibles al combinar los niveles de cada
factor.

Finalmente, con el propdsito de analizar el resultado de cada disefio factorial, se
proponen las siguientes hipoétesis nulas (Ho) e hipétesis alternativas (Ha), las cuales,
respectivamente afirman que en primer lugar, el efecto de cada factor de forma
independiente o la interaccion de los mismos no es significativo estadisticamente
hablando, o por el contrario, rechazando la hipétesis nula se compruebe que, si existe
un efecto significativo en el contexto estadistico al analizar cada factor Unicamente y/o

su interaccion conjunta, hipodtesis alternativa.
Ho: Efecto del factor temperatura (A) =0
Ha: Efecto del factor temperatura (A) # 0
Ho: Efecto del factor concentraciéon (B) = 0
Ha:Efecto del factor concentraciéon (B) # 0
Ho: Efecto de la interaccion entre factores (AB) = 0

Ha:Efecto de la interaccion entre factores (AB) # 0
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5. RESULTADOS Y ANALISIS

5.1. Sintesis y caracterizacion de nanomateriales
Para este trabajo, se sintetiz6 un Unico tipo de nanoparticulas de carbono como

se mostrard seguidamente.

Figura 9.

Caracterizacion DLS del nanomaterial.
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Nota. En esta grafica se muestra el didmetro contra el nimero de distribucion normalizada para

tres repeticiones del nanomaterial obtenido.

La medida del diametro hidrodinamico de las nanoparticulas, adquirido mediante
la técnica DLS (Dispersion dinamica de Luz), facilita el tener un acercamiento hacia el
tamafio real de las particulas debido a que estos valores mostrados en la Tabla 5 se
logran considerando las interacciones entre las particulas y el medio acuoso escogido

para llevar a cabo la prueba. Es importante aclarar que el tamafio de las nanoparticulas

51



puede variar debido al proceso de modificacion de superficie, el cual, se relaciona
cabalmente con las interacciones de cargas entre el material sélido que se quiere
analizar, y el disolvente que sera usado para la dispersion del mismo. Es por esta razon
que, se eligi6 como fluido para dispersar los nanomateriales de carbono 1-Propanol
(C3HgO), mas no agua desionizada quien es la que cominmente se emplea para este
tipo de técnica, ya que esto evita posibles aglomeraciones o fenébmenos de agregacion

de las propias particulas.

Como tal, el decil nueve es el mas relevante a considerar puesto que este es quien
indica el tamafio de las particulas que mas se repite dentro de la muestra evaluada, mas
especificamente en un 90% de la cantidad total. No obstante, el efectuar dos repeticiones
adicionales garantiza la veracidad de estos resultados y a su vez conlleva a poder

estipular un valor promedio del diametro de las nanoparticulas final de 25.4 nanémetros.

Tabla 5.

Caracterizacion DLS del nanomaterial.

Compuesto N° Réplica PD Dp 10% (nm) Dp 50% (nm) Dp 90% (nm)

1 0.962 21.7 22.8 27.5

Nanomaterial 2 1.236 21.8 21.8 23.3
3 0.898 21.7 22.2 25.3

Promedio 1.032 21.7 22.3 254

Nota. La anterior tabla refleja la distribucién de didmetros de particula del nanomaterial por cada

repeticiéon realizado y de acuerdo a los deciles 10, 50 y 90.

5.2. Caracterizacion del fluido de perforacion base agua
Tabla 6.

Caracterizacion del fluido de perforacion base agua.

_ _ Antes de Después de
Propiedades Basicas
Rolado Rolado a 200 °F
Densidad (Ib/gal) 9.5 9.5
pH 9.7 9.7
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Antes de Después de

Propiedades Reoldgicas
Rolado Rolado a 200 °F

6 600 (RPM) 105 92
6 300 (RPM) 73 62
8 200 (RPM) 59 49
0 100 (RPM) 41 34
0 6 (RPM) 15 11
0 3 (RPM) 13 9

GELES 6 3 (RPM) - 10 s 15 10
GELES 6 3 (RPM) - 10 min 34 28
GELES 6 3 (RPM) - 30 min 48 42
Viscosidad Plastica (T:120 °F) (cP) 32 30
Yield Point (T:120 °F) (Ib/100 ft?) 41 32
Yield Strength (T:120 °F) (Ib/100 ft?) 11 7

Pruebas de Filtrado Antes de Despues de
Rolado Rolado a 200 °F

Filtrado API (T:27 °F; P:100 psi) (ml) 5.8 5.8
Filtrado HTHP (T:250 °F; AP:500 psi) (ml) 22 21

Filtrado PPT (T.250 °F; AP:1000 psi), Disco de 12 micrones al mercurio - 5 micrones

al aire

Spurt Loss (ml) 2 2.5
Filtrado - 30 min (ml) 8.5 8
Filtrado Total (ml) 19 18.5

Nota. Esta tabla muestra los resultados antes y después de rolado de las propiedades basicas y
reoldgicas, junto con las pruebas de filtrado, acorde a la formulacion del fluido de perforacion

estipulada anteriormente.

La caracterizacion del fluido de perforacién elaborado empezd con los resultados
presentados en la Tabla 6, en la cual se puede observar que la densidad del mismo fue
de 9.5, y la concentracion iénica de hidrégeno de 9.7, tanto antes como después de

rolado para cada una de estas propiedades basicas del lodo. Los equipos empleados a
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los que competen dichos resultados son la Balanza de lodos API con previa presurizacion

y el Medidor electronico de pH con electrodo de vidrio.

Se determinaron ademas las propiedades reoldgicas del fluido de perforacion
base agua original mediante la metodologia descrita con anterioridad, consiguiendo asi
pues los resultados correspondientes a la Tabla 6 medidos por medio del Reémetro 8-
Speed Viscometer Modelo 800-OFITE. Con base en esta tabla entonces: la viscosidad
plastica del fluido fue de 32 cp y 30 cp, el punto de cedencia 41 Ib/100 ft? y 32 Ib/100 ft?,
y el punto de fluidez 11 Ib/100 ft? y 7 1b/100 ft?, antes y después de rolado segun el orden
en que fueron nombrados cada valor. Por su parte, las resistencias o esfuerzos de geles
fueron 15, 34 y 48 unidades Fann (Viscosimetro Fann o de indicacién directa) antes de
rolado, mientras que por el contrario después de rolado los valores fueron de 10, 28y 42
unidades Fann; los resultados de los esfuerzos de gel se hallan tomando la lectura del

propio al transcurrir 10 segundos, 10 minutos y 30 minutos sucesivamente.

Adicionalmente, se llevaron a cabo las pruebas de filtrado API, la prueba a
condiciones de alta presion y alta temperatura (HPHT), y la prueba de taponamiento de
permeabilidad (PPT), teniendo en cuenta lo estipulado por la Norma API 13B-1, y a una
temperatura de 250 °F. Para cada una, respectivamente, se evidencié un volumen de
filtrado, antes de rolado de: 5.8 ml (1.66% del total de volumen sometido a la prueba
API), 22 ml (12.57% del total de volumen sometido a la prueba HPHT) y 19 ml (5.94%
del total de volumen sometido a la prueba PPT), mientras que después de rolado los
valores dieron consecutivamente: 5.8 ml (1.66% del total de volumen sometido a la
prueba API), 21 ml (12% del total del volumen sometido a la prueba HPHT) y 18.5 ml

(5.78% del total de volumen sometido a la prueba PPT).

Es importante aclarar que, al referirse frente a cada prueba con una especificacion
tal y como lo es: antes o después de rolado, se pretende informar que al fluido de
perforacion se le realizaron las pruebas detalladas de ante mano con o sin el
procedimiento adicional que a se ha estipulado segun la norma; Al decir “Después de
rolado”, significa basicamente que el lodo fue sometido en un Horno Roller Oven OFITE,
dentro de unas celdas, a una temperatura estandar para pruebas de laboratorio que

compete a 200 °F, y una agitacién constante durante un tiempo de 16 horas. Lo anterior
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se hace con el proposito de simular el proceso de circulacion al que se enfrenta el fluido
de perforacion dentro de un pozo a escala industrial, debido a que, es claro que este lodo
en la mayor parte de su trayecto se encontrara en estado dinamico o de movimiento
gracias al bombeo del mismo desde la superficie hasta una profundidad estipulada,
permitiéndole a su vez, ir cumpliendo més facilmente algunas de sus funciones como la
limpieza del hueco por medio de la suspension de recortes. De este modo, es posible
estimar o suponer, cudles seran las propiedades fisicoquimicas, reoldgicas, Yy
caracteristicas de filtrado finales, que se le pueden atribuir al fluido de perforacion

respectivo una vez este ha retomado a superficie.

Figura 10.

Comportamiento reologico.
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Nota. Gréfica de velocidad de corte vs. esfuerzo de corte antes y

después de rolado del fluido de perforacion base agua original.

Con la anterior llustracion 10 se puede contemplar que el comportamiento del
fluido formulado y elaborado en este proyecto, es caracteristico de un fluido
pseudoplastico (No Newtoniano), debido a que el esfuerzo presentdé una disminucion
conforme también bajo la velocidad de corte. En este sentido, la viscosidad aparente
medida gracias a la pendiente de la curva correspondiente a la siguiente funcién,

Esfuerzo de corte= f(Velocidad de corte), es alta para bajas velocidades y esfuerzos de
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deformacion, pero ira decreciendo conforme se va incrementando principalmente el
esfuerzo de corte, hasta llegar a un punto donde se alcanzard un valor asintético de
viscosidad aparente constante [41] [42]. Como tal, el modelo reolégico al cual se le
atribuye este comportamiento es el Modelo de Ley de Potencia, ya que este suele ser
usado para describir el flujo de fluidos de perforacién pseudoplasticos suponiendo la

existencia de una relacion logaritmica entre el esfuerzo y la velocidad de corte.

Justamente en este reograma, se observa que el fluido exhibe una tension de
cedencia al encontrase en un estado de quietud (Velocidad de corte nula), queriendo
decir que, para que el fluido empiece a fluir este debe vencer cierto grado de resistencia

interna como consecuencia de su propia composicion.
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5.3. Nanomateriales en las propiedades reoldgicas del fluido de perforacion

Tabla 7.

Evaluacion de las propiedades reoldgicas del fluido sin nanomateriales.

Réplica 1 Réplica 2
_ o Después Después
Propiedades Basicas Antes de Antes de
de Rolado de Rolado
Rolado Rolado
a 200 °F a 200 °F
Densidad (Ib/gal) 9.5 9.5 9.5 9.5
pH 9.7 9.7 9.7 9.8
Después Después
_ _ Antes de Antes de
Propiedades Reoldgicas de Rolado de Rolado
Rolado Rolado
a 200 °F a 200 °F
6 600 (RPM) 105 92 115 90
6 300 (RPM) 73 62 80 59
6 200 (RPM) 59 49 65 47
6 100 (RPM) 41 34 47 33
0 6 (RPM) 15 11 17 11
0 3 (RPM) 13 9 15 9
GELES 6 3 (RPM)-10s 15 10 16 10
GELES 6 3 (RPM) - 10 min 34 28 35 25
GELES 6 3 (RPM) - 30 min 48 42 49 40
Viscosidad Plastica (T:120 °F)(cP) 32 30 35 31
Yield Point (T:120 °F)(Ib/100 ft?) 41 32 45 28
Yield Strength (T:120 °F)(Ib/100 ft?) 11 7 13 7

Nota. Estos datos corresponden a una caracterizaciéon completa del fluido de perforacién acorde
al estudio, antes y después del proceso de rolado, y sin la incorporacién de nanomateriales dentro

de su formulacion.
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Tabla 8.

Evaluacion de las propiedades reoldgicas del fluido de perforacion con una concentracion

de nanomateriales de 50 ppm.

Réplica 1 Réplica 2
_ o Después Después
Propiedades Basicas Antes de Antes de
de Rolado de Rolado
Rolado Rolado
a 200 °F a 200 °F
Densidad (Ib/gal) 9.5 9.5 9.5 9.5
pH 9.8 9.7 9.7 9.8
Después Después
_ _ Antes de Antes de
Propiedades Reoldgicas de Rolado de Rolado
Rolado Rolado
a 200 °F a 200 °F
6 600 (RPM) 110 89 114 91
6 300 (RPM) 76 58 79 62
6 200 (RPM) 62 44 64 46
6 100 (RPM) 43 35 46 33
0 6 (RPM) 16 12 16 13
0 3 (RPM) 14 9 15 11
GELES 6 3 (RPM)-10s 15 12 15 11
GELES 6 3 (RPM) - 10 min 32 29 31 29
GELES 6 3 (RPM) - 30 min 43 38 38 40
Viscosidad Plastica (T:120 °F)(cP) 34 31 35 29
Yield Point (T:120 °F)(Ib/100 ft?) 42 27 44 33
Yield Strength (T:120 °F)(Ib/100 ft?) 12 6 14 9

Nota. Estos datos corresponden a una caracterizacién completa del fluido de perforacion acorde

al estudio, antes y después del proceso de rolado, pero esta vez con la incorporacién de

nanomateriales dentro de su formulacién en una concentraciéon de 50 ppm.
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Tabla 9.

Evaluacion de las propiedades reoldgicas del fluido de perforacion con una concentracion

de nanomateriales de 100 ppm.

Réplica 1 Réplica 2
_ o Después Después
Propiedades Basicas Antes de Antes de
de Rolado de Rolado
Rolado Rolado
a 200 °F a 200 °F
Densidad (Ib/gal) 9.5 9.5 9.5 9.5
pH 9.7 10 9.8 9.7
Después Después
_ _ Antes de Antes de
Propiedades Reoldgicas de Rolado de Rolado
Rolado Rolado
a 200 °F a 200 °F

6 600 (RPM) 89 78 100 83
6 300 (RPM) 61 52 71 56
6 200 (RPM) 50 42 57 43
6 100 (RPM) 36 29 42 31
0 6 (RPM) 13 9 16 9
0 3 (RPM) 11 14
GELES 6 3 (RPM)-10s 14 9 15 8
GELES 6 3 (RPM) - 10 min 22 21 27 19
GELES 6 3 (RPM) - 30 min 26 29 34 27
Viscosidad Plastica (T:120 °F)(cP) 28 26 29 27
Yield Point (T:120 °F)(Ib/100 ft?) 33 26 42 29
Yield Strength (T:120 °F)(Ib/100 ft?) 9 5 12 7

Nota. Estos datos corresponden a una caracterizacion completa del fluido de perforacion acorde
al estudio, antes y después del proceso de rolado, pero esta vez con la incorporacion de

nanomateriales dentro de su formulacién en una concentraciéon de 100 ppm.

Los resultados obtenidos de las propiedades basicas del fluido de acarreo que se
presentan en la Tabla 8 y en la Tabla 9, comparado con los datos obtenidos en la

evaluacion del fluido original en la Tabla 7, permiten concluir que la adicién de
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nanomateriales no altera en gran medida la densidad, ni el pH, queriendo decir que este
fluido de perforacion base agua no afectaria la estabilidad del pozo por cambios de
densidad, ni tampoco propiciara la posible floculacién en el mismo por cambios de pH,
gue en consecuencia, podria incidir en la viscosidad y el cumplimiento de un objetivo

propio del fluido que seria la limpieza del pozo.

Figura 11.

Efecto de la concentracion de nanomateriales en la viscosidad plastica.
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Nota. Es posible apreciar como varia la propiedad reolbgica
viscosidad plastica del fluido de perforacibn a medida que se
incrementa la concentracién de nanomateriales a 50 ppm y 100

ppm, tanto antes como después de rolado.

Evaluando las propiedades reoldgicas del fluido de perforacion, al comenzar por
el dato de la viscosidad plastica, el elevado valor inicial sin la adicibn de nanomateriales
se le atribuye a la concentracion y morfologia de algunos sélidos afadidos
deliberadamente como lo son; la Bentonita, el Pac LV, la Goma Xantica y la Barita
principalmente, esto, gracias a que los aditivos poliméricos como la goma polisacarida
(Goma Xéntica), y la celulosa polianiénica (Pac LV), poseen pesos moleculares muy altos

gue en ultimas, incidiran de un forma directamente proporcional sobre dicha propiedad
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ya mencionada, y asimismo, las demas especies soélidas anteriormente nombradas,
cuentan precisamente con la funcién de proporcionar y/o controlar la viscosidad del fluido

de acarreo.

Luego de la mezcla de nanomateriales en el fluido de perforacién base agua, se
puede ver en la llustracion 11 que con una concentracion de 50 ppm la viscosidad
plastica no es en gran medida afectada, pero por el contrario al incrementar la
concentracion de los nanomateriales 100 ppm, la tendencia lineal refleja una
disminucién. Como tal, este efecto del descenso de la viscosidad plastica se explicaria
como consecuencia de que las particulas del nanomaterial interactdan
fundamentalmente con las cadenas poliméricas presentes en el fluido, de tal modo que,

provoque bien sea la ruptura de dichas cadenas o el desenrollamiento de las mismas.

Figura 12.

Efecto de la concentracion de nanomateriales en el yield point.
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Nota. Es posible apreciar como varia la propiedad reolégica yield
point del fluido de perforacibn a medida que se incrementa la
concentracién de nanomateriales a 50 ppm y 100 ppm, tanto antes

como después de rolado.
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En relacion con el yield point o punto de cedencia graficado en la llustracién 12
conforme se agregd y estudio la concentracion de nanomateriales en el fluido de
perforacién base agua, el que disminuya el valor de esta propiedad al incrementar la
concentracion a 100 ppm se da gracias a las siguientes circunstancias: la cantidad de
sélidos junto con las cargas eléctricas asociadas con ellos, y también, a la concentracién
ibnica de las sales contenidas en la fase fluida del lodo. Por consiguiente, este
comportamiento se debera al uso de la Bentonita, pues su naturaleza se destaca por la
presencia de silicatos de aluminio y el uso del aditvo Goma Xéntica, porque
elementalmente su proposito es aumentar la viscosidad y al mismo tiempo optimizar el

transporte y suspension de los recortes de perforacion.

Figura 13.

Efecto de la concentracion de nanomateriales en el yield strength.

Yield Strength vs. Concentracién
14

S
o
Q10
S~
Kol
= 8
<
W
D6
g
& 4
©
T 2
=
0
0 20 40 60 80 100 120
Concentracién de Nanomateriales (ppm)
Antes de Rolado Después de Rolado
Linear (Antes de Rolado) Linear (Después de Rolado)

Nota. Es posible apreciar como varia la propiedad reolégica yield
strength del fluido de perforacion a medida que se incrementa la
concentracién de nanomateriales a 50 ppm y 100 ppm, tanto antes

como después de rolado.
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En cuanto al yield strength o punto de fluidez (YS), de la llustracion 13 es posible
interpretar que la resistencia que tiene que vencer el lodo para volver a fluir luego de
haberse encontrado en completo reposo, tiende a bajar al mismo tiempo que se agregan
nanomateriales al fluido de perforacion. En vista de ello, al igual que el analisis descrito
para la viscosidad pléstica, el posible desenrollamiento de los aditivos poliméricos y por
ende la reduccion de viscosidad, influye directamente de forma positiva en la capacidad
del propio fluido para moverse libremente una vez se ha vencido cualquier resistencia

tixotropica (Esfuerzos de geles).

Figura 14.

Efecto de la concentracion de nanomateriales en los geles antes de rolar.
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Nota. Es posible apreciar como varia el valor de los geles del fluido de
perforacion a medida que se incrementa la concentracion de

nanomateriales a 50 ppm y 100 ppm.
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Figura 15.

Efecto de la concentracion de nanomateriales en los geles después de rolar.

Geles Después de Rolado vs. Concentracion
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Nota. Es posible apreciar como varia el valor de los geles del fluido de
perforacion a medida que se incrementa la concentracion de

nanomateriales a 50 ppm y 100 ppm.

Para terminar, en lo que concierne a los esfuerzos de gel, si se categorizaran
estos resultados segun la literatura es valido argumentar la formacioén de un gel de tipo
progresivo debido a que, existe un margen de diferencia considerable entre la lectura del
gel pasado los 10 segundos y la lectura a los 10 minutos tanto antes como después de
rolado, tal y como se muestra en las llustraciones 14 y 15. Ahora, a pesar de este
comportamiento general, se infiere también de estas graficas que a una concentracion
mayor de nanomateriales (100 ppm), dicha diferencia entre los geles tiende a disminuir
al igual que el valor de cada uno de ellos, y por lo tanto, esta incidencia es correcto
justificarla por medio de cualidades fisicoquimicas propias del producto sintetizado como
por ejemplo lo es: una atracciébn magnética entre sus particulas, la cual casualmente, fue
percibida de manera Optica entre la muestra empleada. Esto, como bien se explico en la
teoria, repercutird en la atracciéon fisica y/o electroquimica de las particulas sélidas
dispersas sobre la fase fluida, quienes por su parte determinardn que tan bien se
suspenderan los recortes de perforacion en un estado estatico del fluido de acarreo. Por

tltimo, teniendo presente a |. Abdul Razak (2014) [4], se evidencia mediante este
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proyecto también que, asi sea minima la concentracion de nanomateriales dentro del
fluido de acarreo, estos novedosos compuestos impactan de alguna u otra forma las
propiedades reoldgicas del mismo, y por consiguiente, es relevante considerarlos al

momento de escalar un estudio como estos al contexto industrial de perforacion.

5.4. Disefos factoriales del volumen de filtrado
Tabla 10.

Evaluacion de las pruebas de filtrado del fluido de perforacion sin nanomateriales.

_ Antes de Después de
Pruebas de Filtrado
Rolado Rolado a 200 °F
Filtrado API (T:77 °F; P:100 psi) (ml) 5.8 5.8
Filtrado HTHP (T:200 °F; AP:500 psi) (ml) 14 14

Filtrado PPT (T.200 °F; AP:1000 psi), Disco de 12 micrones al mercurio - 5 micrones

al aire

Spurt Loss (ml) 15 2
Filtrado - 30 min (ml) 8.5 7.5
Filtrado Total (ml) 18.5 17
Pruebas de Filtrado Antes de Después de
Rolado Rolado a 200 °F
Filtrado API (T:77 °F; P:100 psi) (ml) 5.8 5.8
Filtrado HTHP (T:250 °F; AP:500 psi) (ml) 22 21
Filtrado PPT (T.250 °F; AP:1000 psi), Disco de 12 micrones al mercurio - 5 micrones
al aire
Spurt Loss (ml) 2 2.5
Filtrado - 30 min (ml) 8.5 8
Filtrado Total (ml) 19 18.5

Nota. Esta tabla muestra los resultados antes y después de rolado de las pruebas de filtrado del
fluido de perforacion sin nanomateriales, variando Unicamente en las pruebas HTHP y PPT, la
temperatura de 200 °F a 250 °F
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Tabla 11.

Evaluacion de las pruebas de filtrado del fluido de perforacion con una concentracion de

nanomateriales de 50 ppm.

Réplica 1 Réplica 2

Antes  Después Antes Después
de de Rolado de de Rolado
Rolado a 200 °F Rolado a200°F

Pruebas de Filtrado

Filtrado API (T:77 °F; P:100 psi) (ml) 4.8 5.2 5.2 5.4
Filtrado HTHP (T:200 °F; AP:500 psi)

(ml) 12 12 16 17
m

Filtrado PPT (T.200 °F; AP:1000 psi), Disco de 12 micrones al mercurio - 5 micrones

al aire

Spurt Loss (ml) 15 1 1 1

Filtrado - 30 min (ml) 7.5 8 8 8

Filtrado Total (ml) 16.5 17 17 17
Antes  Después Antes Después

Pruebas de Filtrado de de Rolado de de Rolado

Rolado a200°F Rolado a200 °F

Filtrado API (T:77 °F; P:100 psi) (ml) 4.8 5.2 5.2 5.4

Filtrado HTHP (T:250 °F; AP:500 psi)

(m) 16 20 20 20

Filtrado PPT (T.250 °F; AP:1000 psi), Disco de 12 micrones al mercurio - 5 micrones

al aire

Spurt Loss (ml) 1 2 2 2
Filtrado - 30 min (ml) 8 8 8.5 9
Filtrado Total (ml) 17 18 19 20

Nota. Esta tabla muestra los resultados antes y después de rolado de las pruebas de filtrado del
fluido de perforacién con la incorporacion de nanomateriales en una concentracion de 50 ppm,

variando Unicamente en las pruebas HTHP y PPT, la temperatura de 200 °F a 250 °F.
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Tabla 12.

Evaluacion de las pruebas de filtrado del fluido de perforacion con una concentracion de

nanomateriales de 100 ppm.

Réplica 1 Réplica 2

Antes Después Antes Después
de de Rolado de de Rolado
Rolado a 200 °F Rolado a 200 °F

Pruebas de Filtrado

Filtrado API (T:77 °F; P:100 psi) (ml) 5.6 5.8 54 5.6
Filtrado HTHP (T:200 °F; AP:500 psi) (ml) 10 11 8 10
Filtrado PPT (T.200 °F; AP:1000 psi), Disco de 12 micrones al mercurio - 5 micrones
al aire
Spurt Loss (ml) 15 2.5 15 2.5
Filtrado - 30 min (ml) 7 7 6 7
Filtrado Total (ml) 15.5 16.5 13.5 16.5
Antes Después Antes Después
Pruebas de Filtrado de de Rolado de de Rolado
Rolado a200°F Rolado a?200 °F
Filtrado API (T:77 °F; P:100 psi) (ml) 5.6 5.8 5.4 5.6
Filtrado HTHP (T:250 °F; AP:500 psi) (ml) 20 20 18 18

Filtrado PPT (T.250 °F; AP:1000 psi), Disco de 12 micrones al mercurio - 5 micrones

al aire

Spurt Loss (ml) 2 2.5 1 2.5
Filtrado - 30 min (ml) 8 8 7.5 7.5
Filtrado Total (ml) 18 18.5 16 17.5

Nota. Esta tabla muestra los resultados antes y después de rolado de las pruebas de filtrado del
fluido de perforacién con la incorporacién de nanomateriales en una concentracién de 100 ppm,

variando Unicamente en las pruebas HTHP y PPT, la temperatura de 200 °F a 250 °F.
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Tabla 13.

Andlisis de varianza del disefio factorial para la prueba de filtrado HPHT del fluido de

perforacion antes de rolado.

Anélisis de Varianza

Fuente GL ?C MC Valor Valor
Ajust. Ajust. F p

Modelo 3 124 41.333 8.27 0.034

Lineal 2 106 53 10.6 0.025

Temperatura (° F) 1 98 98 19.6 0.011

Concentracion (ppm) 1 8 8 1.6 0.275

Interacciones de 2 términos 1 18 18 3.6 0.131

Temperatura (° F)*Concentracion (ppm) 1 18 18 3.6 0.131
Error 4 20 5

Total 7 144

Nota. Estos resultados son de acuerdo al disefio factorial 2x2 para evaluar la incidencia
estadistica de los factores temperatura y concentracion del nanomaterial frente al volumen de
filtrado.

En la Tabla 13 se pueden observar los resultados provenientes del arreglo factorial
calculados gracias al programa “MiniTab Statistical Software” mediante la técnica de
analisis de varianza, la cual para un disefio factorial AXB con n réplicas, resulta de
descomponer la variacion total. Asi pues, segun lo anterior y teniendo en cuenta que
inicialmente se establecid un porcentaje de significancia del 5% se deduce cada hipétesis

nula de la siguiente manera:

a Comenzando por el factor A, quien hace referencia a la temperatura de operacion a
la cual se procedio a desarrollar la prueba de filtrado HPHT al fluido de perforacion
base agua, al considerar que el valor de la variable p que se obtuvo es menor al valor
de significancia (a) prestablecido para el experimento: Valor P=0.011 < a=0.05, esto
guiere decir que se debe rechazar la hipétesis nula Ho (), quien precisamente indicaba
gue la variacion de este factor no representaba una diferencia significativamente

estadistica en la variable de respuesta. En este orden de ideas, la hipoétesis alternativa
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Ha (n), €s la que se aprueba puesto que la comparacion de las ya mencionadas
variables lo que indican es que al cambiar el nivel del factor temperatura de 200 °C a
250 °C, si repercute en un efecto estadistico relevante ala hora de evaluar el volumen
de filtrado del fluido de perforacién base agua antes de rolado.

Ahora bien, desde el otro punto de vista del disefio ligado especificamente a la
concentracion de nanomaterial en el fluido de perforacion o también denominado
factor B, y tomando como referencia las mismas variables para analizar, se establece
qgue la hipétesis nula Ho 8) es aprobada, debido a que, al ser mayor el valor de la
variable p comparado con el valor de significancia: Valor P=0.275 > a=0.05, da por
entendido que el alterar la concentracién del nanomaterial en sus niveles, por ejemplo
de 50 ppm a 100 ppm en la formulacién y elaboracion del fluido de perforacion base
agua con el proposito de evaluar el volumen de filtrado que se consigue en la prueba
HPHT antes de rolado, no tiene un efecto significativamente estadistico.

Por altimo, estudiando los resultados de la Tabla 13 referente a la interaccion entre
los factores de temperatura y concentracion sobre la variable de respuesta, notada
anteriormente como AB, se puede afirmar que, la hipotesis nula Ho (as) en este caso
es igualmente aprobada gracias a la siguiente relacién: Valor P=0.131 > a=0.05. De
este modo, es valido asegurar que, el realizar cualquier posible combinacién de los
puntos experimentales reflejados en el arreglo factorial de la llustracion 7, en la que
se contemplan los niveles escogidos dentro del rango determinado para cada factor,
y para la prueba de filtrado HPHT, no representa un efecto significativamente
estadistico para la variable de respuesta que es el volumen de filtrado del fluido de

perforacion base agua antes de rolado.
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Tabla 14.

Andlisis de varianza del disefio factorial para la prueba de filtrado HPHT del fluido de

perforacion después de rolado.

Anélisis de Varianza

Fuente GL ?C MC Valor Valor
Ajust. Ajust. F p

Modelo 3 115 38,333 10,22 0,024

Lineal 2 110,5 55,25 14,73 0,014

Temperatura (° F) 1 98 98 26,13 0,007

Concentracion (ppm) 1 12,5 125 3,33 0,142

Interacciones de 2 términos 1 4,5 4,5 1,2 0,335

Temperatura (° F)*Concentracion (ppm) 1 4,5 4,5 1,2 0,335
Error 4 15 3,75

Total 7 130

Nota. Estos resultados son de acuerdo al disefio factorial 2x2 para evaluar la incidencia
estadistica de los factores temperatura y concentracion del nanomaterial frente al volumen de
filtrado.

En la Tabla 14 se pueden observar los resultados provenientes del arreglo factorial
calculados gracias al programa “MiniTab Statistical Software” mediante la técnica de
analisis de varianza, la cual para un disefio factorial AXB con n réplicas, resulta de
descomponer la variacion total. Asi pues, segun lo anterior y teniendo en cuenta que
inicialmente se estableci6 un porcentaje de significancia del 5% se deduce cada hipotesis

nula de la siguiente manera:

a En primer lugar, el factor A, quien hace referencia a la temperatura de operacién a la
cual se procedi6 a desarrollar la prueba de filtrado HPHT al fluido de perforacion base
agua, al considerar que el valor de la variable p que se obtuvo es menor al valor de
significancia (a) prestablecido para el experimento: Valor P=0.007 < a=0.05, esto
guiere decir que se debe rechazar la hipétesis nula Ho (), quien precisamente indicaba
gue la variacion de este factor no representaba una diferencia significativamente

estadistica en la variable de respuesta. En este orden de ideas, la hipotesis alternativa
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Ha (n), €s la que se aprueba puesto que la comparacion de las ya mencionadas
variables lo que indican es que al cambiar el nivel del factor temperatura de 200 °C a
250 °C, si repercute en un efecto estadistico relevante a la hora de evaluar el volumen
de filtrado del fluido de acarreo, pero después de rolado.

En segundo lugar, evaluando la concentracién de nanomaterial en el fluido de
perforacién o también denominado factor B, y tomando como referencia las mismas
variables para analizar, se establece que la hip6tesis nula Ho ) es aprobada, debido
a que, al ser mayor el valor de la variable p comparado con el valor de significancia:
Valor P=0.142 > a=0.05, da por entendido que el alterar la concentracion del
nanomaterial en sus niveles, por ejemplo de 50 ppm a 100 ppm en la formulacién y
elaboracion del fluido de perforacion base agua con el propésito de evaluar el
volumen de filtrado que se consigue en la prueba HPHT después de rolado, no tiene
un efecto significativamente estadistico.

Finalmente, estudiando los resultados de la Tabla 14 referente a la interaccion entre
los factores de temperatura y concentracion sobre la variable de respuesta, notada
anteriormente como AB, se puede afirmar que, la hipétesis nula Ho (as) en este caso
es igualmente aprobada gracias a la siguiente relacién: Valor P=0.335 > a=0.05. De
este modo, es valido asegurar que, el realizar cualquier posible combinacion de los
puntos experimentales reflejados en el arreglo factorial de la llustracién 7, en la que
se contemplan los niveles escogidos dentro del rango determinado para cada factor,
y para la prueba de filtrado HPHT, no representa un efecto significativamente
estadistico para la variable de respuesta que es el volumen de filtrado del fluido de

perforacion base agua después de rolado.
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Figura 16.

Disenfio factorial antes y después de rolado para la prueba de filtrado HPHT.
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Nota. En la pasada ilustracion se muestran cuatro gréaficas correspondientes a los resultados del
disefio factorial respecto al efecto de cada factor y la interaccion entre los mismos sobre el
volumen de filtrado: Para el caso a) y b) estas son antes de rolado, mientras que ¢) y d)

corresponden a después de rolado, en la prueba HPHT.

Mediante los resultados presentados en la llustracion 16 para la prueba de filtrado
HPHT, las graficas a) y c) permiten apreciar las diferencias que hay respecto al volumen
de filtrado al variar los factores temperatura y concentracion al tiempo, antes y después
de rolado respectivamente, mientras que, las graficas b) y d) muestran el efecto de cada

factor de forma independiente sobre la misma variable de respuesta ya mencionada, del

mismo modo antes y después de rolado en el orden que se presentan.




En este sentido, se puede apreciar que los mejores resultados del volumen de
filtrado basado en la interaccion entre factores (Grafica a y c), son empleando una
concentracion de 100 ppm, y estipulando para la prueba de filtrado respectiva una
condicién de temperatura de 200 °F antes y después de rolado. Respecto a las dos
gréficas restantes, se comprueba la premisa anteriormente nombrada, en la cual de
forma independiente, igualmente los volimenes de filtrado méas bajos se consiguieron al
trabajar bajo el valor de la variable de temperatura de 200 °F y para el caso de la
concentracion de 100 ppm, antes y después de rolado; Promediando los datos de cada
experimento (Tabla 11 y Tabla 12), las diferencias méas significativas corresponden al
factor temperatura ya que primeramente, en la grafica b, el volumen de filtrado del fluido
de perforacion base agua aumenta de 11.5 ml (200 °F), a 18.5 ml (250 °F), antes de
rolado, y en segundo lugar, en la grafica d, pasa de un valor de 12.5 ml (200 °F) a 19.5
ml (250 °F), después de rolado, reafirmando de esta manera lo analizado de antemano
gracias a los disefios factoriales, donde se argumentaba especificamente que el factor

mas critico e influyente era precisamente la temperatura.
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Tabla 15.

Andlisis de varianza del disefio factorial para la prueba de filtrado PPT del fluido de

perforacion antes de rolado.

Andlisis de Varianza
SC MC Valor Valor
Ajust. Ajust. F p
3 13,0937 4,3646 2,85 0,169
2 12,3125 6,1563 4,02 0,11
Temperatura (° F) 1 7,0312 7,0312 4,59 0,099
Concentracion (ppm) 1 52813 5,2813 3,45 0,137
1
1
4

Fuente GL

Modelo
Lineal

0,7813 0,7813 0,51 0,515
0,7813 0,7813 0,51 0,515
Error 6,125 1,5313

Total 7 19,2188

Nota. Estos resultados son de acuerdo al disefio factorial 2x2 para evaluar la incidencia

Interacciones de 2 términos

Temperatura (° F)*Concentracion (ppm)

estadistica de los factores temperatura y concentracion del nanomaterial frente al volumen de

filtrado.

En la Tabla 15 se pueden observar los resultados provenientes del arreglo factorial
calculados gracias al programa “MiniTab Statistical Software” mediante la técnica de
analisis de varianza, la cual para un disefio factorial AXB con n réplicas, resulta de
descomponer la variacion total. Asi pues, segun lo anterior y teniendo en cuenta que
inicialmente se estableci6 un porcentaje de significancia del 5% se deduce cada hipotesis

nula de la siguiente manera:

a Empezando por el factor A, quien hace referencia a la temperatura de operaciéon a la
cual se procedio a desarrollar la prueba de filtrado PPT al fluido de perforacion base
agua, al considerar que el valor de la variable p que se obtuvo es mayor al valor de
significancia (a) prestablecido para el experimento: Valor P=0.099 > a=0.05, esto
quiere decir que se debe aprobar la hipotesis nula Ho (»), quien precisamente sefialaba
gue la variacion de este factor no representaba una diferencia significativamente

estadistica en la variable de respuesta. En este sentido, el trabajar el nivel del factor
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temperatura bien sea a 200 °C o a 250 °C, no repercute en un efecto estadistico
relevante a la hora de evaluar el volumen de filtrado del fluido de perforacién base
agua antes de rolado para dicha prueba.

Por su parte para el factor B, quien representa la concentracion del nanomaterial en
el fluido de perforacion base agua, tomando como referencia las mismas variables
del andlisis de varianza, se establece que la hipétesis nula Ho ) es aprobada, debido
también a que al ser mayor el valor de la variable p comparado con el valor de
significancia: Valor P=0.137 > a=0.05, da por entendido que el alterar la
concentracion del nanomaterial en sus niveles, para este contexto de 50 ppm a 100
ppm en la formulacién y elaboracion del fluido con el fin de evaluar el volumen de
filltrado que se consigue en la prueba HPHT antes de rolado, no tiene un efecto
significativamente estadistico.

Estudiando los resultados de la Tabla 15 en cuanto a la interaccion entre los factores
de temperatura y concentracion sobre la variable de respuesta, notada anteriormente
como AB, se asevera que, la hipotesis nula Ho (as) en este caso es de la misma forma
aprobada gracias a la siguiente relacién: Valor P=0.131 > a=0.05. Por consiguiente,
es valido asegurar que, el realizar cualquier posible combinacion de los puntos
experimentales reflejados en el arreglo factorial de la llustracion 8, en la que se
contemplan los niveles escogidos dentro del rango determinado para cada factor, y
para la prueba de filtrado PPT, no representa un efecto significativamente estadistico
para la variable de respuesta que es el volumen de filtrado del fluido de perforacion

base agua antes de rolado.

75



Tabla 16.

Andlisis de varianza del disefio factorial para la prueba de filtrado PPT del fluido de

perforacion después de rolado.

Andlisis de Varianza
SC MC Valor Valor
Ajust. Ajust. F p
3 7,375 2,4583 3,93 0,109
2 7,25 3,625 58 0,066
Temperatura (° F) 1 6,125 6,125 9,8 0,035
Concentracion (ppm) 1 1,125 1,125 1,8 0,251
1
1
4

Fuente GL

Modelo
Lineal

Interacciones de 2 términos 0,125 0,125 0,2 0,678
0,125 0,125 0,2 0,678
Error 2,5 0,625

Total 7 9,875

Temperatura (° F)*Concentracion (ppm)

Nota. Estos resultados son de acuerdo al disefio factorial 2x2 para evaluar la incidencia
estadistica de los factores temperatura y concentraciéon del nanomaterial frente al volumen de
filtrado.

En la Tabla 16 se pueden observar los resultados provenientes del arreglo factorial
calculados gracias al programa “MiniTab Statistical Software” mediante la técnica de
analisis de varianza, la cual para un disefio factorial AXB con n réplicas, resulta de
descomponer la variacion total. Asi pues, segun lo anterior y teniendo en cuenta que
inicialmente se estableci6 un porcentaje de significancia del 5% se deduce cada hipotesis

nula de la siguiente manera:

a Inicialmente, el factor A, quien hace referencia a la temperatura de operacion a la cual
se procedio a desarrollar la prueba de filtrado PPT al fluido de perforacién base agua,
al considerar que el valor de la variable p que se obtuvo es menor al valor de
significancia (a) prestablecido para el experimento: Valor P=0.035 < a=0.05, esto
guiere decir que se debe rechazar la hipo6tesis nula propuesta Ho (), la cual da a
entender que la variacibn de este factor no representaba una diferencia

significativamente estadistica en la variable de respuesta. A tal efecto, la hip6tesis
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alternativa Ha (»), es la aprobada en vista de que, la comparacién de las ya
mencionadas variables revela que al cambiar el nivel del factor temperatura de 200
°C a 250 °C, si influye en un efecto estadistico importante a la hora de evaluar el
volumen de filtrado del fluido de acarreo, pero después de rolado.

En cambio, para la concentracion de nanomaterial en el fluido de perforacion o
también denominado factor B, detallando las mismas variables analizadas
anteriormente, se establece que la hipotesis nula Ho ) es aprobada, debido a que,
al ser mayor el valor de la variable p comparado con el valor de significancia: Valor
P=0.251 > a=0.05, da por entendido que el modificar la concentraciéon del
nanomaterial en sus niveles de 50 ppm a 100 ppm en la formulacion y elaboracion
del fluido de perforacion base agua con el proposito de evaluar el volumen de filtrado
gue se obtiene en la prueba PPT después de rolado, no tiene un efecto
significativamente estadistico.

Asimismo, sobre los resultados de la Tabla 16 en relacion a la interaccion entre los
factores de temperatura y concentracion sobre la variable de respuesta, notada
anteriormente como AB, es posible asegurar que, la hipétesis nula Ho (as) es aprobada
gracias a la siguiente relacién: Valor P=0.335 > a=0.05. Por lo tanto, el realizar
cualquier posible combinacion de los puntos experimentales reflejados en el arreglo
factorial de la llustracion 8, en la que se contemplan los niveles escogidos dentro del
rango determinado para cada factor, y para la prueba de filtrado PPT, no representa
un efecto significativamente estadistico para la variable de respuesta que es el

volumen de filtrado del fluido de perforacion base agua después de rolado.
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Figura 17.

Disenio factorial antes y después de rolado para la prueba de filtrado PPT.
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Nota. En la pasada ilustracion se muestran cuatro graficas correspondientes a los resultados del
disefio factorial respecto al efecto de cada factor y la interaccion entre los mismos sobre el
volumen de filtrado: Para el caso a) y b) estas son antes de rolado, mientras que c¢) y d)

corresponden a después de rolado, en la prueba PPT.

Contemplando los resultados mostrados en la llustracion 17 para la prueba de
filtrado PPT, las graficas a) y c) permiten apreciar las diferencias que hay respecto al
volumen de filtrado al variar los factores temperatura y concentracion al tiempo, antes y
después de rolado respectivamente, mientras que, las graficas b) y d) muestran el efecto
de cada factor de forma independiente sobre la misma variable de respuesta ya

mencionada, del mismo modo antes y después de rolado en el orden que se presentan.
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Conjuntamente con lo expresado en la discusién de los resultados que se reflejan
en la llustracién 16 y en la llustracion 17 no hay gran ambigtedad frente al entendimiento
e interpretacion de los resultados, gracias a que se reafirma el concepto de que, segun
la interaccion de factores y del mismo modo tomando a consideracion cada uno de forma
autonoma, los mejores niveles de los factores de temperatura y concentracion para lograr
un menor volumen de filtrado son respectivamente 200 °F y 100 ppm, tanto antes como
después de rolado. Esencialmente, aunque la temperatura sigue siendo el factor mas
relevante a la hora de afectar el volumen de filtrado, el comportamiento de la variable de
concentracion de nanomateriales en el fluido de acarreo también da paso para identificar
gue conforme esta se aumento, se presentaron mejores resultados para la variable de
respuesta del disefio factorial; Las gréaficas correspondientes a la prueba PPT, muestran
gue al promediar los valores de la Tabla 11 y la Tabla 12, antes de rolado (Grafica b), el
volumen de filtrado disminuyo de 17.38 ml (50 ppm), a 15.75 ml (100 ppm), por otro lado
al rolar el lodo (Grafica d), la variacion fue de 18 ml (50 ppm) a 17.25 ml (100 ppm), asi
pues, aunque exista una desigualdad al emplear distintas concentraciones, es posible
apreciar que las diferencias no son tan amplias o significativas, tal y como lo refleja el
analisis estadistico de varianza efectuado mediante cada uno de los disefios factoriales
2X2.
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Tabla 17.

Resumen del andlisis de varianza.

Anédlisis de Varianza Resumen
Valor P - Prueba  Valor P - Prueba

HTHP PPT

Variables Antes Después Antes Después *% a Conclusiones
de de de de
Rolar Rolado Rolar  Rolado

Temperatura. (°F) 0.011 0.007 0.099 0.035 Valor P < 0.05
L Se aprueba la
Concentracion (ppm)  0.275 0.142 0.137 0.251 Hipbtesis Nula
% Valor P > 0.05
Temperatra. (F)Y 431 0335 0515  0.678 Se rechaza la

Concentracion (ppm) Hip6tesis Nula

* Porcentaje de significancia (a).

Nota. En esta tabla se muestra el resumen del andlisis de varianza de los disefios factoriales
para las pruebas HTHP y PPT con la interpretacién estadistica del valor p con respecto a la
variable a.

A continuacion, en la Tabla 18 y la Tabla 19 se exponen los porcentajes de
reduccion para cada prueba de filtrado de los cuales, el mayor porcentaje de reduccion
para cada prueba de filtrado fueron los siguientes: En el caso de la prueba API, estos
corresponden a 13.79% antes de rolado y 8.62% después de rolado, ambos con una
concentracion de 50 ppm de nanomateriales, en cambio para la prueba HPHT, los
mejores resultados se le atribuyen a una concentracién de 100 ppm dando por ende
35.71% antes de rolado mientras que después de rolado dio 25%, los dos a 200 °F,
finalmente en lo que respecta a la prueba PPT, los menores volumenes de filtrado se le
asignan también a una concentracion de 100 ppm y una temperatura de 200 °F,
obteniendo por consiguiente una reduccion del 21.62% y 2.94%, antes y después de

rolado respectivamente.
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Un mayor volumen de filtrado del fluido de perforacion base agua comparando la

prueba PPT con la prueba HPHT a 200 °F, y a su vez un menor porcentaje de reduccién

teniendo como punto de partida el fluido original, se le atribuye al uso de los discos de

12 micrones de mercurio junto con 5 micrones de aire, gracias a que su principal funcién

es la de simular el tamafio de la garganta poral de la roca. Sin embargo, para una

condicion de temperatura mayor, como lo es 250 °F, el volumen de filtrado es elevado,

independiente de la prueba.

Tabla 18.

Comparacion del volumen de filtrado con la adicion en distintas concentraciones de

nanomateriales (Pruebas HPHT y PPT a 200 °F).

o Experimento
Original (SIN

_ _ (50 ppm de
Pruebas de Filtrado Nanomaterial)

Experimento
(100 ppm de

Nanomaterial) Nanomaterial)

Antes de Rolado

Filtrado API (T:77 °F; AP:100 psi)(ml) 5,80 5,00
% Reduccion - 13,79%
Filtrado HTHP (T:200 °F; AP:500 psi)

14,00 14,00
(ml)
% Reduccion - 0,00%

Filtrado PPT (T.200 °F; AP:1000 psi), Disco de 12 micrones al mercurio -

aire

Spurt Loss (ml) 1,50 1,25
Filtrado - 30 min (ml) 8,50 7,75
Filtrado Total (ml) 18,50 16,75
%Reduccion - 9,46%

5,50
5,17%

9,00

35,71%

5 micrones al

1,50
6,50
14,50
21,62%
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Después de Rolado

Filtrado API (T:77 °F; AP:100 psi)

5,80 5,30 5,70
(ml)
% Reduccion - 8,62% 1,72%
Filtrado HTHP (T:200 °F; AP:500 psi)
14,00 14,50 10,50
(ml)
% Reduccion - -3,57% 25,00%

Filtrado PPT (T.200 °F; AP:1000 psi), Disco de 12 micrones al mercurio - 5 micrones al

aire

Spurt Loss (ml) 2,00 1,00 2,50
Filtrado - 30 min (ml) 7,50 8,00 7,00
Filtrado Total (ml) 17,00 17,00 16,50
%Reduccion - 0,00% 2,94%

Nota. En esta tabla se encuentra el volumen de filtrado del fluido de perforacién en presencia de
nanomateriales registrado para la prueba API, y las pruebas HPHT y PPT a una temperatura de
200 °F, junto con el porcentaje de reduccion estimado al tener presente el mismo lodo pero sin

la incorporacion de nanomateriales.

82



Tabla 19.

Comparacion del volumen de filtrado con la adicion en distintas concentraciones de
nanomateriales (Pruebas HPHT y PPT a 250 °F).

Experimento  Experimento
(50 ppmde (100 ppm de
Nanomaterial) Nanomaterial)

Original (SIN

Pruebas de Filtrado Nanomaterial)

Antes de Rolado

Filtrado API (T:77 °F; AP:100 psi) (ml) 5,80 5,00 5,50
% Reduccion - 13,79% 5,17%
Filtrado HTHP (T:250 °F; AP:500 psi)

22,00 18,00 19,00
(ml)
% Reduccioén - 18,18% 13,64%

Filtrado PPT (T.250 °F; AP:1000 psi), Disco de 12 micrones al mercurio - 5 micrones

al aire

Spurt Loss (ml) 2,00 1,50 1,50
Filtrado - 30 min (ml) 8,50 8,25 7,75
Filtrado Total (ml) 19,00 18,00 17,00
%Reduccion - 5,26% 10,53%
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Después de Rolado

Filtrado API (T:77 °F; AP:100 psi) (ml) 5,80 5,30 5,70
% Reduccion - 8,62% 1,72%
Filtrado HTHP (T:250 °F; AP:500 psi)

21,00 20,00 19,00
(ml)
% Reduccion - 4,76% 9,52%

Filtrado PPT (T.250 °F; AP:1000 psi), Disco de 12 micrones al mercurio - 5 micrones

al aire

Spurt Loss (ml) 2,50 2,00 2,50
Filtrado - 30 min (ml) 8,00 8,50 7,75
Filtrado Total (ml) 18,50 19,00 18,00
%Reduccion - -2,70% 2,70%

Nota. En esta tabla se encuentra el volumen de filtrado del fluido de perforacién en presencia de
nanomateriales registrado para la prueba API, y las pruebas HPHT y PPT a una temperatura de
250 °F, junto con el porcentaje de reduccion estimado al tener presente el mismo lodo pero sin

la incorporacion de nanomateriales.

Para terminar, mediante cada uno de estos disefios factoriales y discusion de
resultados, se evidencia al igual que O. Mahmoud (2018), hubo una mejora en las
propiedades de filtrado de un fluido de acarreo en presencia de aditivos poliméricos, a
su vez teniendo en cuenta a M. B. Pranav Kumar (2020), que el uso de nanomateriales
reducen el volumen del filtrado en la prueba API, y por ultimo considerando los
antecedentes de A. H. Salih (2016), L. M. Valencia Quiceno (2019) y A. S. Izwan Ismail
(2020), se comprobo6 que el uso de nanomateriales en la formulacion de un fluido de
perforacién genera un mejor control de perdida de la base del propio lodo tanto a baja
presion y baja temperatura, como a una condiciones mucho mas exigentes, incluyendo
el procedimiento de rolado, ademas, se verifica de la misma manera que a bajas
proporciones de nanomateriales se favorece definitivamente esta condicion o

problematica innata del fluido en la ingenieria de perforacion [11] [43] [44] [45] [46].
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6. CONCLUSIONES

Evaluando la perdida de filtrado, se corroboré que gracias a la adicion de
nanomateriales se logra un porcentaje de reduccion en la mayoria de las pruebas de
filtrado que establece la norma API 13B-1. Sin embargo, basado en el disefo
experimental, se concluye que la variable mas influyente sobre el volumen de filtrado es
la Temperatura, ya que el valor arrojado por el andlisis de varianza para la mayoria de
las pruebas HTHP y PPT antes y después de rolado, da menor al valor del porcentaje
significancia (a), preestablecido en la metodologia del proyecto, queriendo decir que, se
aprueba la hipotesis alternativa para este factor la cual afirma que si existe un efecto
significativamente estadistico sobre la variable de respuesta que para nuestro caso es el
volumen de filtrado. Por su parte, al estudiar el otro factor que es la concentracion de
nanomateriales, y ademas, la interaccion entre las variables independientes ya
mencionados, segun este mismo analisis de la variable p comparado con a y tomando
como base nuevamente las hipotesis planteadas, al ser mayor el valor de la variable p,
nos damos cuenta que la hipotesis nula para dichos casos es aprobada, comprobando a

nivel estadistico que no tienen efecto sobre el volumen de filtrado.

En el analisis de las propiedades reoldgicas del fluido de perforacion base con
nanomateriales, se observé que hubo una reduccion de las principales propiedades al
adicionar el nanomaterial a concentracion de 100ppm, reafirmando que este compuesto
sintetizado afecta los aditivos poliméricos y con ello la viscosidad plastica, ademas, de la
capacidad del propio fluido para suspender los recortes tanto en estado dinamico como
en estado estatico. Por otro lado, se observo que al manejar una concentracion mas baja

de nanomateriales (50ppm) no hubo un cambio en las propiedades reoldgicas.

Se comprob6 que este tipo de material polimérico (PET) abre un nuevo camino en
la formacién de estructuras carbonaceas, demostrando ser fuentes de carbonos para
generar nanomateriales a partir del método de deposicion quimica de vapor. Ademas,
mediante la caracterizacion DLS se hall6 que el diametro del nanomaterial obtenido

oscila entre un rango de 21.7 nm a 25.4 nm.
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Segun la llustracion 9, teniendo en cuenta que el numero de picos reflejados en
la curva de cada réplica analizada indica si la muestra es polidispersa, para este caso al
presentar un solo pico, esto identifica la muestra caracterizada como monodispersa, lo
cual significa, una Unica presencia de nanomaterial 0 compuesto carbonaceo sin algun
tipo de impureza. Por otro lado, a partir de la anchura de la misma gréfica, también es
valido inferir que al no haber sesgo de los tamafios (Didmetro Hidrodindmico), del
nanomaterial evaluado, esto refleja precisamente una curva angosta, corroborandose
igualmente gracias al valor en la Tabla 5 de la variable PD (Dispersion de datos), al
presentar valores cercanos a la unidad. Todo lo anterior, da aval para justificar la
veracidad de dichos resultados.

Los nanomateriales elaborados y empleados para este estudio se pueden
considerar con una buena resistencia térmica puesto que, a unas condiciones de 200 °F
y 250 °F, que fueron los niveles a los cuales se llevaron a cabo algunas pruebas de
filtrado, es posible identificar que estos aun representan un efecto de reduccion en la
mayoria de las réplicas realizadas para la variable de interés que fue el volumen de

filtrado, tal y como se muestra en las Tablas 18 y 19.

Se llevaron a cabo las pruebas basicas, pruebas de reologia y pruebas de filtrado,
estas Ultimas a una temperatura de 250 °F, sin adicion de nanomateriales con el fin de
caracterizar el fluido de perforacion base agua y asi obtener un blanco para poder
comparar posteriormente los resultados al adicionar los nhanomateriales en la misma

formulacion.

Aungue los disefios factoriales 2%, donde K es igual a 2 (Dos factores, cada uno
con dos niveles), no pueden explorar completamente una amplia region del espacio de
las variables independientes que se pretenden evaluar, en nuestro caso temperatura y
concentracion, si proporciona en Ultimas informacién relevante para identificar
tendencias y ser un punto de partida para desarrollar experimentos adicionales o0 mas
completos, sin importar el nimero relativamente bajo de corridas por cada factor que por

lo general lo identifican. En este sentido, se escogio este tipo de disefio identificando en
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un principio el nimero de factores que serian de nuestro interés, el nimero de corridas
gue podian ser llevadas a cabo, la disponibilidad de recursos, instalaciones y tiempo, y
finalmente establecer un orden secuencial para el estudio de tal modo que, al obtener
buenos resultados, tal y como se logro, se pueda proseguir con un disefio posteriormente
de mayor magnitud. No se tuvo a consideracion el “Disefio Plackett-Burman”,
sencillamente porque se considera relevante la interaccion entre factores debido a la
influencia que puede tener la temperatura sobre la funcionalidad de las estructuras

nanomeétricas carbonaceas y su estabilidad respecto a las propiedades fisicoquimicas.
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GLOSARIO

API: por sus siglas eninglés se conoce como American Petroleum Institute. Organizacion

gue establece normas y medidas en la industria del petréleo.

CVD: por sus siglas en inglés se denomina Chemical Vapor Deposition. Es un método

de sintesis de nanomateriales.

Filtrado API: prueba de filtrado realizada a un lodo a unas condiciones de baja

temperatura y baja presion.

Filtrado HTHP: prueba de filtrado realizada a un lodo a unas condiciones de alta

temperatura y baja presion.

Filtrado PPT: prueba de taponamiento por permeabilidad que se realiza con el fin de

determinar la efectividad de aditivos especificos para taponar o sellar.

Gel: estructura rigida o semirrigida que se desarrolla cuando el lodo es sometido a

velocidades de corte de cero.

PET: también conocido como Polietileno de Tereftalato, el cual se identifica como un tipo
de plastico y parte de la familia de poliésteres, formado a partir de acido tereftalico y
etilenglicol. Se distingue de otros polimeros por su niumero de reciclaje correspondiente

a uno.

Xenobidtico: se define como toda aquella sustancia o compuesto quimico que no forma
parte de la composicion de los organismos vivos y que por ende se percibe como un

agente extrafio en el metabolismo natural.

VP: por sus siglas en inglés se denomina Plastic Viscosity. Se define como aquella
propiedad reoldgica que hace referencia a la resistencia al flujo causada por la restriccion
mecanica, la cual es afectada principalmente por la concentracién, tamafio y forma de

los sélidos, ademas de la viscosidad de la fase fluida.

YP: por sus siglas en inglés se denomina Yield Point. Se define como aquella propiedad
reoldgica que hace referencia a la resistencia al flujo causada por la atraccion de los

sélidos contenidos en el fluido de perforacion.
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YS: por sus siglas en inglés se denomina Yield Strength. Se define como aquella
propiedad reoldgica que hace referencia a la resistencia que debe vencer el lodo para

volver a fluir luego de estar en un estado de quietud.
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ANEXO 1
VERIFICACION DE LOS SUPUESTOS DEL MODELO.

Con la finalidad de corroborar si el desarrollo experimental y el analisis de los
resultados obtenidos son veridicos, se considera pertinente mirar los siguientes
supuestos: (1) normalidad, (2) varianza constante e (3) independencia de los residuos.
Por tal motivo se muestran las graficas (b) desde la Figura 1.A. hasta la Figura 4.A. con

respecto a la ya mencionada variable de respuesta: volumen de filtrado.

De la gréfica “Probabilidad normal de los residuos” es posible apreciar que la
mayoria de los residuos, identificados como puntos, siguen aproximadamente un
comportamiento lineal, queriendo decir que se cumple con la primera premisa para cada
uno de los distintos escenarios, ya que los datos se encuentran distribuidos
normalmente. Como un complemento adicional, la grafica de “Histograma de residuos”,
quien refleja la distribucion de los residuos para todas las observaciones, da lugar para
identificar que, al haber diferencias entre las alturas de las barras ilustradas esto
simplemente significaria que hay asimetria en el patron o quizas un valor atipico

presente.

En el caso de la gréfica “Residuos vs. Ajustes”, se puede confirmar que los
residuos estan distribuidos aleatoriamente (sin ningun patron claro y contundente), y a

Su vez que, cada uno de los tratamientos tienen una varianza constante.

Para el caso de la gréfica “Residuos vs. Orden”, esta grafica se emplea para
verificar la premisa de que los residuos son autdbnomos unos de otros. En este sentido,
se debe observar que no exista alguna tendencia al mostrar los datos en orden
cronologico. Entonces, lo ideal, como se muestra en las siguientes representaciones de
los diferentes disefios, es que los puntos o residuos caigan aleatoriamente en la grafica
alrededor a la linea central, y asi, reafirmando finalmente que el planteamiento y la
ejecucion del proyecto experimental, junto con sus conclusiones, es correcto y veridico

en su totalidad.

Ya por otro lado, las graficas (a) desde la Figura 1.A. hasta la Figura 4.A., da a

entender y a comparar la magnitud relativa y la significancia estadistica que tienen los
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factores evaluados en particular y la interaccién entre los mismos sobre la variable de
respuesta. MiniTab Statistical Software elabora esta representacion de los efectos
estandarizados en un orden decreciente, desde el factor que mayor efecto
significativamente estadistico hablando tiene para este contexto sobre el volumen de
filtrado, hasta aquel factor que tiene menor efecto o en su debido caso dicho impacto es
nulo sobre la variable de respuesta a considerar. Para ello se tiene en cuenta la linea de
referencia la cual, toma como base un porcentaje de significancia predeterminado antes
de hacer del disefio, en este proyecto del 5% (a=0.05), y el “Método de Lenth” para ser

dibujada.

Figura 18.

Resumen del modelo de disefio factorial de la prueba HTHP antes de rolado.

a. Diagrama de Pareto de efectos estandarizados b.
{la respuesta es Volumen de Filtrado (ml); « = 0,05)

Graficas de residuos para Volumen de Filtrado (ml)

AB

2776
T

Efecto estandarizado

Factor Nombre

A
B

Temperatura (* F)

Concentracion (ppm)

Gréfica de probabilidad normal

.-/“

N

o0

Residuo

Histograma

vs. ajustes

Valar ajustade

vs. orden

Residuo

Nota. Gréficas de residuo empleadas por el modelo factorial para el

supuestos del ANOVA de la variable de respuesta: Volumen de filtrado.

98

cumplimiento de los



Figura 19.

Resumen del modelo de disefio factorial de la prueba HTHP después de rolado.

a. Diagrama de Pareto de efectos estandarizados
{la respuesta es Volumen de Filtrade (ml); o = 0,05)

Factor  Nombre
a Temperatura * )
B Concentracién (ppm)

L] 1 3 3 4 5

Efecto estandarizado

b. Graficas de residuos para Volumen de Filtrado (ml)
Gréfica de probabilidad normal vs, ajustes
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P
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E ' .
fo fol 1
g .
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10
2
1k - - ..
- 4 100 125 150 s a0
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Histograma vs. orden
B
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i g
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¢ H
£, E
o
-2 -1 o 1 H 1 1 2 3 4 H 3 7 &
Residuo Orden de observacisn

Nota. Gréficas de residuo empleadas por el modelo factorial para el

cumplimiento de los

supuestos del ANOVA de la variable de respuesta: Volumen de filtrado.

Figura 20.

Resumen del modelo de disefio factorial de la prueba PPT antes de rolado.

a. Diagrama de Pareto de efectos estandarizados
{la respuesta es volumen de Filtrade (ml); o = 0,05)
Término 2776

T
! Factor  Neombre
i A Temperatura (* F)
1 B Concentracién (ppm)

A |
|
|
|
|
i
I
|

] |
|
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Graficas de residuos para Volumen de Filtrado (ml)

Grafica de probabilidad normal vs. ajustes
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E
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i :
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10 05 60 o5 10 1 H R H 3 7 8
Residuo Orden de observacidn

Nota. Gréficas de residuo empleadas por el modelo factorial para el

supuestos del ANOVA de la variable de respuesta: Volumen de filtrado.
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Figura 21.

Resumen del modelo de disefio factorial de la prueba PPT después de rolado.

a. Diagrama de Pareto de efectos estandarizados b. Graficas de residuos para Volumen de Filtrado (ml)
{la respuesta es Volumen de Filtrade (ml); & = 0,05) Grafica de probabilidad normal vs. ajustes
10 -
Factor  Nombre P s .
A Temperatura * ) g g
B Concentracidn (ppm) g § Lling *
£
© 0 .
1 -0 .
17 18 1
Residuo Valor ajustado
Histograma vs. orden
N 10
5 E) . 05
é 2 E oo
- s
00 0:5 10 I.‘S Z:Cl 25 J:U 3:5 o A0
. 4,0 05 a0 05 10 1 z 1 4 5 [3 7 &
Efecto estandarizado Residuo Orden de observacisn
L, g . . .
Nota. Gréficas de residuo empleadas por el modelo factorial para el cumplimiento de los

supuestos del ANOVA de la variable de respuesta: Volumen de filtrado.
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ANEXO 2
COMPARACION DE TORTAS DE REVOQUE

Comparando las tortas de revoque o también denominadas “Cakes”, se puede
interpretar que una vez agregados los nanomateriales al fluido de perforacion, se
presenta un revoque mas estable o consistente al nivel de la superficie, mas compacto,
delgado, y flexible, puesto que una vez terminadas las pruebas, es claro que con

nanomateriales se obtuvieron en un mejor estado.

No obstante, tomando a consideracién los resultados de filtrado de este proyecto,
se puede inferir que una cualidad como la permeabilidad del propio fluido, también pudo
ser directamente influenciada por estos nanomateriales debido a que, las pérdidas de
filtrado registradas fueron en algunos casos muchas menores comparadas con la

caracterizacion inicial del mismo lodo formulado.

Figura 22.

Tortas de revoque de las pruebas HPHT y PPT sin la adicibn de nanomateriales.

Nota. Las anteriores fotos muestran la torta de revoque formada en las pruebas de filtrado HPHT

y PPT Unicamente con la formulacién escogida inicialmente.
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Figura 23.

Tortas de revoque de las pruebas HPHT y PPT con la adicion de nanomateriales.

Nota. Las anteriores fotos muestran la torta de revoque formada en las pruebas de filtrado HPHT
y PPT con la incorporacion de los nanomateriales en la formulacion escogida inicialmente.
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ANEXO 3
RECOMENDACIONES

Se recomienda realizar una prueba piloto a escala industrial, gracias a que los
resultados conseguidos en el laboratorio, tal y como se mostraron durante el desarrollo
de este proyecto, son favorables y podrian conllevar a ahorros importantes de tiempo y
costos de operacion, ademéas de disminuir los problemas operacionales por filtrados
excesivos 0 revoques gruesos e ineficientes. No obstante, se considera del mismo modo
pertinente reevaluar estos factores y sus niveles frente a las propiedades bésicas y
reoldgicas del propio fluido, junto con las pruebas de filtrado para estudiar nuevamente
el efecto de los nanomaeriales en el volumen de filtrado, esto con fin de otorgarle mayor

objetividad a los datos, réplicas y conclusiones resultantes de este proyecto.

Se propone realizar un analisis experimental con una concentracion de
nanomateriales entre 50 ppm y 100 ppm, dado que los resultados obtenidos en este
proyecto muestran una estabilizacion de las propiedades reoldgicas a 50 ppm, pero
mayores porcentajes de reduccién del volumen de filtrado a la otra concentracion

evaluada.

Se recomienda seguir en la busqueda e investigacion respecto al
aprovechamiento de algun otro residuo industrial el cual, pueda ser quizas una materia
prima potencial para la fabricacion de estructuras nanométricas carbonaceas que les

permitan ser reutilizadas.

Se recomienda evaluar el efecto de estructuras nanomeétricas carbonaceas en una
formulacion de un fluido base agua mas completa, empleando materiales puenteantes y
otros aditivos poliméricos que minimicen la pérdida de filtrado con el fin de poder
determinar si es viable el uso de nanomateriales para optimizar la propiedad de filtrado

del fluido de perforacion.

Se recomienda desarrollar un estudio detallado del nivel de toxicidad asociado al
PET siendo un residuo, como al momento de ser degradado mediante un proceso

fisicoquimico, esto debido a la posible obtencidon de compuestos toxicos.
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