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Resumen

Se tiene un gran volumen de reservas remanentes de petroleo en yacimientos carbona-
tados con mojabilidad mixta o al aceite, esto ha generado gran interes al estudio de
procesos de Recuperacién Mejorada en los que se adicionan productos quimicos que al
interactuar con el yacimiento hacen que estos cambien sus propiedades, en el caso de
este trabajo la mojabilidad, con la finalidad de recuperar un mayor volumen de aceite.
para este trabajo se estudia el comportamiento de la roca al entrar en contacto con
acidos carboxilicos naturales.

En el capitulo 2 se hace una revisién a la literatura en cuanto al estudio de los me-
canismos que hacen que se altere la mojabilidad por medio de agua de baja salinidad,
diversos autores tienen en comun los resultados de que alterando la composicion del
agua se pueden modificar las propiedades de la roca.

Algunas propiedades del aceite y de la roca son necesarios de comprender para
entender los fendmenos que ocurren en las mediciones de angulo de contacto y en las
pruebas de desplazamiento, por lo que, en el capitulo 3, se revisaran conceptos como
mojabilidad, sus tipos y algunos métodos para medirla, la presién capilar, permeabili-
dad relativa, la movilizacion de la fase entrampada y la curva capilar de desaturacién,
este iltimo concepto muy importante.

En el capitulo 4, se habla de la parte experimental de este trabajo, en el cual se
pretende encontrar un material carboxilico natural que pueda hacer cambiar la mo-
jabilidad al agua de una roca limpia a mojabilidad al aceite, para esto se estudié un
trabajo previo en que se caracteriza aceite y se determinan los componentes de este, se
evalia que tipo de material es que se podria usar para anejar rocas carbonatadas.

Con ayuda de experimentos para medir el angulo de contacto en placas de roca se
determiné el material carboxilico 6ptimo para modificar la mojabilidad de dichas rocas.
En esta tesis se estudian tres materiales carboxilicos, butirato de sodio, octanoato de
sodio y laurato de sodio. Obteniéndose de estos el laurato como mejor modificador de
la mojabilidad.
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Una vez que se determiné el material carboxilico optimo, se pasé a pruebas de des-
plazamiento, esto para corroborar el cambio de mojabilidad en dichas pruebas, también
se uso sulfato de sodio para restaurar la mojabilidad de la roca e incrementar el factor
de recuperacién en nicleos de rocas carbonatadas.

Para el capitulo 5 de analisis de los resultados, se mostraran las mediciones de
angulo de contacto con cada material carboxilico natural usado en la prueba, y los
respectivos analisis de cada uno, también los valores de las permeabilidades relativas
del agua y aceite obtenidos de las pruebas de desplazamiento.
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Capitulo 1

Introducciéon

1.1. Antecedentes

Los hidrocarburos fésiles, es decir, aceite y gas, se encuentran almacenados en dos
tipos de litologias, silisicldsticos y carbonatos. A nivel mundial, la estadistica arroja que
el 60 % de las reservas probadas de aceite y un 40 % de las reservas de gas se encuentran
almacenadas en formaciones carbonatadas, WOE!(2007). En México, 60 % del volumen
remanante, es decir, 90 MMM de barriles, se encuentra en yacimientos que presentan
como litologia rocas carbonatadas, PEP?(2016).

Una caracteristica importante de los yacimientos carbonatados es su alta y compleja
heterogeneidad geol6logica, complicando su entendimeinto y estudio. El porcentaje de
recuperacion de aceite en un yacimiento, al finalizar su etapa de produccién primaria,
es aproximadamente del 30 % del volumen original. El aceite remanente, esto es, el
70 % del volumen original debe de ser recuperado aplicando técnologias mas efectivas
que logren incrementar la recuperacién final de aceite. En nuestro pais, la condicién de
explotacién de muchos yacimientos carbonatados, la mayoria en la cuenca del sureste
mexicano, se encuentra en su etapa final de recuperacién primaria, lo cual hace necesa-
rio implementar Tecnologias de Recuperacién Mejorada que contribuyan en aumentar
la recuperacion final de hidrocarburos.

Actualmente, las Tecnologias de Recuperacion Mejorada que pudieran contribuir
al aumento del factor de recuperacion de aceite después del termino de la etapa de
recuperacion primaria son las tecnologias de recuperacién secundaria y mejorada. La
Fig. (1.1) , muestra una clasificacién de estas tecnologias. Los métodos de recuperacién
secundaria incluye la inyeccion de agua y la inyeccién de gas como mantenimiento de
presion. Los métodos de recuperacion mejorada se clasifican en métodos quimicos, mis-
cibles, térmicos y otros. La diferencia entre la tecnologia de recuperacién secundaria
y recuperacién mejorada es que el fluido que se inyecta en la primera no afecta las
propiedades de la roca ni del fluido en el yacimiento. En cambio en las tecnologias de
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Figura 1.1: Mecanismos de Recuperacién durante la vida de un yacimiento de aceite,

Lake?5 (1989)

recuperacion mejorada, los fluidos inyectados afectan las propiedades de la roca y del
fluido en el yacimiento. Esta disticién es importante cuando se recurre a financiamiento
de proyectos por parte de alguna entidad gubernamental.

La mayoria de las TRM son, por naturaleza, costosos y presentan alto riesgo tanto
geolégico como técnico, Donaldson®(1985). Por esta razén, el disefio e implementacién
de una TRM debe seguir un procedimiento bien definido y estructurado. La Fig (1.2)
muestra una alternativa para su diseno e implementacién, donde las etapas sustantivas
incluyen:

= Escrutinio

= Estudios y Anadlisis




1.1 Antecedentes

= Prueba Piloto
= Ecalamiento a Campo

s BEvaluacién de la TRM

Una parte importante y critica en el disefio de cualquier TRM es la etapa de estudios
v andlisis, especificamente las pruebas de laboratorio. En el laboratorio, restaurando la
mojabilidad del nucleo y usando fluidos del yacimiento, es donde los fendémenos estaticos
y dindmicos de cualquier proceso en el yacimiento pueden ser reproducidos, estudiados,
y analizados, Fig (1.2). Los datos y resultados que se obtienen en el laboratorio son
usados para alimentar modelos, ya sean matematicos o numéricos, para estar en posi-
cion de identificar cuales son las variables que controlan el fenémeno y poder disenar
una prueba piloto y/o proyecto a escala de campo y este sea exitoso.

Para el disefio y aplicacién de Tecnologias de Recuperacion Mejorada, existen dife-
rentes pruebas de laboratorio que se deben de realizar para corroborar la vialidad de la
tecnologfab?. Algunas propiedades importantes roca-fluido que son necesarias conocer
con certeza incluyen, presion capilar, permeabilidades relativas, saturacion residual de
fludios, tension superficial, y mojabilidad de la roca. Esta tltima propiedad, es decir,
la mojabilidad afecta el resto de las propiedades mencionadas, y por lo tanto, controla
el flujo multifasico y la distribucién de los fluidos en el yacimiento, al inicio y al final
de su vida productiva.

La mojabilidad, la cual describe la tendencia de un fluido a extenderse y adherirse a
la superficie de la roca en presencia de otro fluido inmiscible, debe de considerarse a las
condiciones en el yacimiento, es decir, es necesario restaurarse en el laboratorio. Una
correcta restauracién de la mojabilidad en un nicleo de roca es muy importante, debido
a que la mojabilidad incide en los resultados de presién capilar, permeabilidades rela-
tivas, pruebas de desplazamiento y recuperacién de aceite®. Asimismo, es importante
tener certeza en conocerla para que sea posible estudiar, analizar, y predecir como esta
propiedad afecta el flujo de fluidos en el medio poroso y como, alterandola, se podria
aumentar la recuperacion de aceite.

En general, las rocas compuestas de silisiclasticos presentan una mojabilidad al
agua por la abundancia de cuarzo. Las rocas carbonatadas, por su composicién mine-
ralégica, esto es, CaC'Os3 presentan una mojabilidad de intermedia a mojada por aceite.
El propésito fundamental de algunos métodos de recuperacién mejorada es alterar la
mojabilidad de la roca, por lo tanto, los yacimientos de aceite en rocas carbonatadas
son excelentes cantidatos para ello. En la medida en que la mojabilidad de una roca
mojada por aceite sea alterada y mejore la mojabilidad de la roca al agua, el proceso
serd efectivo y cumplird con su objetivo.
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1.1 Antecedentes

Una intensa actividad de investigacion ha sido hecha para desarrollar nuevas tec-
nologias y mejorar los métodos de recuperacion mejorada existentes. Las tecnologias
mostradas en la Fig. (1.1), presentan diferentes grados de madurez en su aplicacién, es
decir, no todas ellas son comerciales. La Fig (1.3) muestra una curva de la madurez de
la tecnologia y su cambio cualitativo con el tiempo de algunas de ellas. Actualmente,
algunas son comerciales, otras estan en etapa de optimizacion y otras estan en Inves-
tigacién y Desarrollo (I4+D), Regtien®(2010). Aunque esta referencia fue escrita hace
una decada, aun es valida para la mayoria de tecnologias.

Entre las tecnologias en la etapa de optimizacién y demostracién se encuentra la
inyeccién de agua de baja salinidad. La inyeccion de agua de baja salinidad en un
yacimiento carbonatado altera la mojabilidad entre otros efectos. Esta tecnologia aun
se encuentra en un itensiva investigacién. Hasta ahora todas las referencias publicadas
coinciden que la inyeccién de agua de baja salinidad en un yacimiento carbonatado
altera la mojabilidad haciedo que la roca mojada por aceite incremente su mojabilidad
al agua.

Tec. Probadas
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Polimeros Vapor

T..Ot"(,"| g
ec ptimizacion bAAC;D

Inyeccién de Aire

Agua de Baja Salinidad
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Figura 1.3: Curva de Maduracién para Tecnologias de Recuperacién Mejorada, Apuntes

de Clase Simulacién Matematica de Yacimientos




1. INTRODUCCION

1.2. Objetivo

El principal propésito de este trabajo es presentar un procedimiento experimental
que permita evaluar tecnologias de recuperacién mejorada, como la inyeccién de agua
de baja salinidad, mediante la restauracién, mediciéon y cambio de la mojabilidad de
una roca carbonatada. Para conseguirlo se plantean tres objetivos:

1. El primer objetivo es establecer un proceso de restauracién de la mojabilidad
mediante el anejamiento, usando carboxilatos naturales, para asegurar que la
condicion de mojabilidad de la roca sea a la fase aceite.

2. El segundo objetivo es definir una metodologia experimental para medir el &ngulo
de contacto a condiciones de alta presién y temperatura y contar con un dato
cuantitativo que sea la referencia de mojabilidad. De esta manera, se estara en
condiciones de determinar la eficiencia de cualquier tecnologia de recuperacion
mejorada que altere la mojabilidad como principal mecanismo.

3. Con el finalidad de demostrar la utilidad del procedimiento, el tercer objetivo
es disenar un experimento que consiste en inyectar agua de baja salinidad, co-
mo tecnologia de recuperacién mejorada, para validar su capacidad de recuperar
aceite mediante la alteracion de la mojabilidad de la roca, es decir, liberar aceite
adherido a la roca.

1.3. Motivacion

Un proyecto de explotacién que requiera la implementacién de Tecnologias de Recu-
peraciéon Mejorada (TRM), especialmente recuperacién mejorada, puede resultar cos-
tosos y de alto reisgo. Para su implementacion, se requiere demostrar que el proyecto
es viable tecnica y econémicamente. La herramienta que se usa para disenar Proyectos
de Recuperacion Mejorada (PRM), es un simulador numérico de yacimientos. La in-
formacién que se alimenta al simulador de yacimiemtos proviene de varias fuentes, una
de ellas son los experimentos de laboratorio, donde la funciones de saturacién, es decir,
presion capilar y permeabilidades relativas, son obtenidas. La restauracién de la moja-
bilidad en laboratorio es critica para poder reproducir las funciones de saturacién. La
propiedad de mojabilidad de la roca afecta ampliamente la forma de ambas funciones
de saturacion.

Por lo tanto, la caracterizacién de la mojabilidad de la roca es critica para el disefio
de un PRM, incluyendo la prueba piloto y su potencial extensién a escala de campo,
Fig.(1.2) . Esta es la razon que nos impulso a generar un procedimento que mejore la
restauracion de la mojabilidad de la roca en el laboratorio y evaluar su cambio con un
proceso de recuperacién mejorada como es la inyeccién de agua de baja salinidad.




1.4 Planteamiento del problema

1.4.

Planteamiento del problema

El planteamiento del problema es el siguiente:

1.5.

Para poder estudiar y analizar la inyecciéon de agua de baja salinidad como una
tecnologia de recuperacién mejorada de hidrocarburos se debe primero reproducir,
en el laboratorio, las condiciones naturales del medio poroso de un yacimiento
carbonatado.

Existe la necesidad de resturar la mojabilidad en los nucleos, el tiempo de aneja-
miento del sistema roca-fluidos es un factor primordial para asegurar el cambio
de mojabilidad en rocas carbonatadas, sin embargo, se ha observado que el tiem-
po necesario para alcanzar tal condicién, implica en ocasiones varios meses de
aniejamiento, retrasando el desarrollo de investigaciones que se fundamentan en
esta condicién.

Se propone el uso de acidos carboxilicos apropiados para asegurar la restauracién
y cambio de mojabilidad al aceite en un tiempo minimo de anejamiento.

De esta manera, habiendo medido la mojabilidad al aceite mediante la técnica
del angulo de contacto, estaremos en posicion de evaluar algun método de recu-
peracién mejorada que se base en el cambio de mojabilidad con el propésito de
mejorar la recuperacién de aceite.

La cantidad de aceite recuperado en los experimentos dictaminara la magnitud del
éxito de la inyeccion de agua de baja salinidad como tecnologia de recuperacién
mejorada.

Metodologia

En base a un estudio previo de caracterizacion de crudo en el cual se determiné la
composicién de acidos carboxilicos, se determiné el material carboxilico natural
apropiado para alterar la mojabilidad de la roca, de mojado al agua a mojada al
aceite.

Se preparon distintos acidos carboxilicos a distintas concentraciones. Se establecio
una metodologia para la medicién del angulo de contacto que forma el aceite con
la superficie de una placa de roca, esto para obtener un dato de referencia de
mojabilidad.

Se evaluaron los resultados y se eligio el carboxilato apropiado para la validacion
en métodos de recuperaciéon mejorada mediante pruebas de desplazamiento.

Se evalua el cambio de mojabilidad mediante el uso de material carboxilico utili-
zado ademas de validar al restauracién de mojabilidad con agua de baja salinidad.




1. INTRODUCCION

1.6. Contribuciones

Material carboxilico adecuado para acelerar el proceso de anejamiento para los
proyectos de recuperacion mejorada y analisis de factibilidad de agua de baja salinidad
en procesos de recuperacion mejorada en yacimientos carbonatados.




Capitulo 2

Revision de Literatura

En esta seccién agruparemos la revisiéon de litertura en 3 temas:

= Investigacién de la mojabilidad y su impacto en la EOR.
= Restauracion de la mojabilidad usando acidos carboxilicos.

= Alteracion de la mojabilidad por LSW injection.

2.1. Investigaciéon de la mojabilidad y su impacto en la

EOR.

Anderson”(1986) establece que la mojabilidad controla la posicién, el flujo, y la dis-
tribucién de las diferentes fases de los fluidos en un yacimiento; ademas de incidir en la
mayoria de los analisis y experimentos, incluyendo presién capilar, permeabilidad rela-
tiva, propiedades eléctricas y mecanismos de recuperacion mejorada. Menciona que los
mejores resultados para restaurar la mojabilidad son obtenidos cuando en laboratorio
se producen las mismas condiciones que en el yacimiento, es decir, salmuera y aceite
de la misma fomacién a presion y temperatura de yacimiento,

Morrow®(1990) muestra el efecto de la mojabilidad en el flujo multifasico através
de medios porosos, establece que ésta afecta el flujo desde la migracién hasta las etapas
de implementacion de tecnologias de recuperacién mejorada. Define que el angulo de
contacto es la manera universal para medir la mojabilidad de superficies.




2. REVISION DE LITERATURA

2.2. Restauracion de la mojabilidad usando acidos carbo-
xilicos

Se ha comprobado, y es generalmente aceptado, que la mojabilidad de una roca de
yacimiento puede ser cambiada por la adsorciéon de componentes polares.

Fathi et.al.?(2011) establece que una mojabilidad intermedia o completa al aceite en
carbonatos puede ser atribuida a la adsorciéon de material carboxilico del crudo con la
parte positiva del calcio en la superficie del carbonato. El principal mecanismo que causa
la adsorcién son interacciones electrostéticas debido a la polaridad de aceite-agua-roca
e interaction entre cationes. Menciona que la precipitacién de asfaltenos puede alterar
la mojabilidad de la superficie y que la estructura del acido carboxilico es mas impor-
tante que la concentracion en el aceite. Afirma que el material carboxilico medido como
el Numero écido total (AN) es el parametro mas importante que causa la mojabilidad
de los carbonatos al aceite.

Hopkins!'®(2015) presenta un procedimiento experimental para restaurar la mojabi-
lidad en rocas carbonatadas usando material carboxilico. Establece que la mojabilidad,
debido a las caracteristicas polares del acido carboxilico, es por la adsorcién del mate-
rial en la superfcie de la roca. También establece que el nimero acido es una medidad
de la cantidad de material carboxilico, que a su vez es el pardmetro més importante
que dicta la mojabilidad inicial en una roca carbonatada.

2.3. Alteracién de la mojabilidad por Inyeccion de Agua
de Baja Salinidad (LSW injection)

Desde hace tiempo se sabe que hay un equilibrio termodindmico entre el sistema
roca-fluidos en un yacimiento, este equilibrio no siempre favorece a fenémenos internos
del yacimiento como la mojabilidad, especialmente en yacimientos carbonatados. Algu-
nos investigadores como Standnes y Austad,?”(2000); Hognesen et al.,?(2005); Zhang
et al.,2?(2006); Puntervold et al.,39(2007); plantearon la posibilidad de mejorar la re-
cuperacién de aceite en yacimientos carbonatados modificando la composicién idnica
del agua que se inyecta. El fenémeno de alteracién de la mojabilidad en rocas carbo-
natadas es actualmente el mecanismo mas aceptado para la recuperacion mejorada de
petréleo, este fenémeno ocurre debido al cambio en la carga superficial de la roca por
desorcién de material organico o disolucién. Investigadores relacionaron la alteracién
de la mojabilidad con agua de baja salinidad y la adsorcién de sulfato en la superficie
de la roca para el caso de cambiar la carga superficial de la roca.
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2.3 Alteraciéon de la mojabilidad por Inyeccién de Agua de Baja Salinidad (LSW
injection)

Strand et. al.3}(2003) investigaron la concentracién de sulfato en la alteracién de
la mojabilidad con y sin solucién de tensoactivos catidénicos usando cretas, nicleos de
dolomitas y diferentes cristales de rocas carbonatadas para las pruebas de imbibicién
espontanea, ellos descubrieron que el efecto del sulfato como catalizador para la velo-
cidad de imbibicion en presencia de tensoactivos es mas eficiente a alta temperatura y
por debajo de una concentracién de 1 gr/L. La adherencia del sulfato sobre la superficie
de la roca es principal catalizador para mejorar la velocidad de imbibicién. La superficie
de la roca se carga parcialmente negativo debido a la presencia de otros iones metalicos
cargados positivamente. También concluyeron que los sulfatos y tensoactivos catiénicos
afectan la mojabilidad, haciendo a la roca méas mojada al agua en diferentes grados con
respecto al tipo de roca carbonatada (calcita, dolomita, magnesita)

Hognesen et. al.?8(2005) realizaron experimentos en nticleos de yeso y roca caliza e
investigaron el efecto de tensoactivos cationicos, asi como sulfatos como modificadores
de mojabilidad usando agua de mar. Descubrieron que con el incremento de la tempe-
ratura, en un rango de 90 a 130°C, el sulfato actiia como un catalizador que provoca
el aumento en la recuperacién de petréleo por imbibicién en presencia de tensoactivos.
La concentracién que usaron de sulfato fue de 2.31 gr/L que es incluso mayor a la con-
centracién del trabajo antes mencionado, Strand et. al.31(2003), lo que resulté en un
incremento en la recuperacion debido a una mayor adsorcién de sulfato en la superficie
de la roca. Se comprobé que el aumento de la afinidad a sulfato a la superficie de la roca
carbonatada con el aumento de la temperatura era la razén de dicho comportamiento
catalitico. El incremento de la afinidad al sulfato cambia la carga de la superficie del
carbonato de positivo a negativo, este fendmeno hace que se repulse al grupo carboxili-
co, por lo que el sistema se hace mojado al agua. El uso de surfactantes catiénicos y
sulfatos hace que disminuya la tensién interfacial y cambie la mojabilidad. El aumento
en la temperatura descompone los grupos carboxilicos, aumenta la adsorcion de sulfatos
sobre la superficie de la roca lo que favorece que se mantenga la mojabilidad al agua.
También afirman que el beneficio de usar sulfato como modificador de la mojabilidad
tiene algunas limitaciones que dependen de la salinidad inicial de la salmuera y de la
temperatura, ya que se debe conocer la concentracién de Ca®*t en el agua de formacién
se debe conocer para evitar precipitacién de CaSOy.

La modificacién de la mojabilidad en rocas carbonatadas usando tecnologia de baja
salinidad en el agua puede lograrse por la inyeccién de agua que contiene S OZ* y Ca?t
o Mg?* o incluso ambos a una temperatura alta (90°C). Ambos mecanismos propuestos
de muestran en la siguiente figura (Fig.2.1). Se propone que al incrementar la tempera-
tura la afinidad de sulfato a la superficie de la roca aumenta y se produce la adsorcién
del sulfato, al mismo tiempo, la adsorcién de Ca?t aumenta al mismo tiempo que la car-
ga positiva inicial de superficie rocosa disminuye, por lo tanto, habra un exceso de iones
de Ca®*t en la superficie y estos reaccionaran con el material carboxilico y se liberaran
algunos de ellos. Si se incrementa més la temperatura los iones de Mg>t se volverdn
mas activos y sustituirdn a los iones Ca?", ademds el sulfato se vuelve menos activo
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(A) (B)

CaCo,

Figura 2.1: modelo esquematico de los mecanismos sugeridos para la alteracciéon de la
mojabilidad inducida por agua de mar. mecanismo propuesto cuando el principasl Ca?*t y
SOif son activos a temperatura baja (a) y el mecanismo porpuesto cuando Mg?* y S Oif

son activos a temperaturas altas (b). Zhang?’

cuando reacciona con M g¢?*, de lo contrario una precipitacién de CaSOy4 puede ocurrir
y como consecuencia da problemas de inyeccién. Por otra parte, si se tiene temperatura
baja (< 100°C) el ion Mg** se vuelve menos activo y al contrario del caso anterior el
Ca’tyS OZ_ son més activos y la precipitacion de CaSOy ocurre (Zhang et..al.??2006).

En los estudios previos se indica que la alteracién de la mojabilidad esté relacionada
con la presencia de iones activos de Ca?t, Mg¢*T y S Ozf y el incremento de temperatu-
ra. También, se mencioné un mecanismo quimico que implica interacciones entre Ca2+
y S Oif y entre Mg*T y S Oif en la parte superficial de la roca carbonatada cargada
positivamente, estos son los causantes del desplazamiento de los materiales carboxilicos
cargados negativamente.

La clave en la recuperacion adicional de aceite en yacimientos de rocas carbonata-
das usando agua de mar estd en los iones presentes en esta (Ca?™, Mg** y S Oz_), los
cuales tiene la capacidad de cambiar las cargas de la superficie de la roca, liberando el
material carboxilico de la superficie de la roca, alterando la mojabilidad de la roca y
en consecuencia mejorar la recuperacion de aceite.

Yausef et. al®’(2011) confirmaron que el aumento en la recuperacién de petréleo
se debe a dos factores, a la alteracién de la mojabilidad y a la inyeccion de agua de
baja salinidad y no a la reduccién de la tensién interfacial. La manera de comprobarlo
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2.3 Alteraciéon de la mojabilidad por Inyeccién de Agua de Baja Salinidad (LSW
injection)

fue haciendo mediciones de tensién interfacial y mediciones de dngulo de contacto. Los
resultados indican que tensién interfacial tiene un efecto insignificante en la recupera-
cién mejorada de aceite y el principal mecanismo es la alteraciéon de la mojabilidad.
Concluyen que el incremento en la recuperacion de aceite con agua de baja salinidad
es causada por la alteracién de la mojabilidad, interaccién del sistema roca-fluido, en
vez de la reduccion de la tensién interfacial, interaccién fluido-fluido, también proponen
que la alteracién de la mojabilidad ocurre debido al cambio en carga de la superficie
de la roca y los procesos de disolucién. Analizando una grafica obtenida de la pruebas
antes y después de los experimentos de invacion de ntcleos se puede apreciar un des-
plazamiento hacia la izquierda de las amplitudes obtenidas, asi como sobre posicién de
amplitudes, lo que da lugar al cambio de carga en la superficie de la roca y una mejora
en la porosidad debido a la disolucién. Este experimento es diferente a estudios de roca

marga e inyeccién de agua de mar diluida, ya que no cuenta con los iones clave como
S03~, Ca®t y Mg*t.

En el caso de la disolucién de la roca, el colapso de algunos de los espacios de los
poros se produce y, por lo tanto, el aceite es expulsado. La presiéon, la temperatura, la
quimica del agua en los poros y el aceite juegan un papel en la alteracion de la moja-
bilidad y en la recuperacién del aceite por disolucién de rocas (Hiorth et al.,>32010).

Schembre et al.34(2006) observaron la migracién de finos como un mecanismo para la
alteracién de la mojabilidad de sus pruebas de imbibicién en agua. Evije y Hiorth3®(2009)
proponen que los iones que son clave (SOE_, Ca;yM g*") ingresan a la matriz de roca
por difusiéon molecular, por lo que se crea un estado de no equilibrio, esto da lugar a
interacciones quimicas en las fases acuosas, asi como interacciones entre agua y roca
en términos de precipitacién/disolucién de minerales de roca y/o cambio en la carga
superficial de roca y, por lo tanto, alteracién de mojabilidad.

En el caso de la inyeccién de agua que contiene iones de Mg*+ y S Oif, el ion Mg**t
tiene la capacidad de sustituir los iones Ca?t de la superficie de la roca carbonatada
(marga). La presencia de S Ozf desempena un papel de catalizador para el proceso de
sustitucién (Zhang et al., 2007).

Strand et al.3?(2008); observé que al desplazar agua de mar a través de un nticleo
de piedra caliza a 130 °C, la concentracién de iones Ca?T aumentaba, que la concen-
traciéon de iones Mg?t disminuia y que la concentracién de iones SOi_ no era muy
afectada ya que la precipitacién de C'aSOy era escasa. El efecto diluido del agua en
las rocas carbonatadas segin se informd, fue anadiendo iones de S’Oz_ y Mg*t+ al
fluido de imbibicién, causando una disminucién en el limite de elasticidad de la roca
magra y compactacion a altas temperaturas. Esto significa que la interaccién quimica
entre los componentes del agua de mar y la roca magra afecta la resistencia mecdnica
de la magra. El efecto de debilitamiento del agua imbebida estd relacionado con la so-
lubilidad de CaCOs3 y la sustitucién de Ca?t por Mg?T. La presencia de M ¢?* junto
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con SOZ_ mejora la sustitucién de Ca2+ por Mg2+. La diferencia de tamanos entre
Ca?t y Mg?*T provoca cambios de tensién y reduccién en la resistencia mecanica de
la roca de magra. Esto se anade al MgCOs3 formado que es mas soluble en agua en
comparacién con CaCO3z Austad et al.,%(2008).

Yousef et al.#?(2012a) realizaron trabajos usando resonancia magnética nuclear
(RMN), se hizo medicién de dangulos de contacto y se hicieron estudios de potencial
zeta para demostrar que la alteracién de la mojabilidad es la razén detrdas de LSWI.
Los resultados mostraron que la alteracién de la mojabilidad se produce a través del
cambio de la carga superficial de las mediciones del potencial zeta y la disoluciéon de
CaS0Oy de las pruebas de RMN. Por otra parte, el estudio abordé la importancia de
los iones multivalentes en la mejora de la alteracién de la mojabilidad. También estu-
diaron la quimica de la superficie de la roca midiendo el potencial zeta, que describe
la magnitud de la carga presente en una particula de carga. Las particulas de carga
con alto potencial zeta son auto estabilizantes. El cambio en la carga superficial de las
rocas carbonatadas es apoyado por pruebas de RMN que muestran relajacién superfi-
cial rdpida y mediciones del potencial zeta mostrando el cambio hacia un estado mas
negativo con la inyeccién sucesiva de diluciones de agua de mar.

Yousef et al.*3(2012b) investigaron la aplicacién de LSWI en recuperacién secunda-
ria y recuperacién terciaria. Los resultados confirmaron el efecto de LSWI en la recu-
peracién terciaria ya que aproximadamente 14 % del volumen original in-situ se obtuvo
por inyecciéon de agua de mar, diluida un par de veces, diluida 10 veces y diluida 100
veces sucesivamente. También se descubrié el potencial de LSWI en la recuperacién
secundaria ya que se obtuvo un 10 % adicional de la recuperacion, utilizando agua de
mar diluida 10 veces. Ademas, se resalté el efecto de la temperatura sobre la alteracién

de la mojabilidad comparando los resultados de este estudio con su trabajo anterior
Yousef et al.,37(2011).

Romanuka et al.3¥(2012) encontraron dos maneras de modificar la mojabilidad de
las rocas carbonatadas usando LSWI: aumentando la concentracién de iones SOZf,
BOg_ 0 POi_ que interactian con la superficie de la roca y la salmuera inyectada, y
disminuyendo la fuerza iénica de la salmuera inyectada. Se realizaron experimentos de
imbibicién espontdnea en este tltimo estudio en muestras de carbonato de yacimiento y
de Stevns Klint. Los resultados mostraron que se obtuvo un aumento en la recuperacién
de aceite de 4-20 % del volumen original in-situ a partir de muestras de carbonato de
depésito al reducir la fuerza idnica del agua inyectada. Se obtuvo recuperacién adicional
de aceite a partir de muestras de Stevns Klint aumentando la concentracién de iones
de sulfato ya que no se observé respuesta con la reduccién de la fuerza iénica del agua
inyectada.

Al-Shalabi**(2014) realizé un extenso trabajo numérico en el drea de LSWI, espe-
cialmente en carbonatos, incluyendo la comparacion histérica de los niicleos publicados
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(Yousef et al., 2011 y 2012b, Chandrasekhar y Mohanty, 2013), modelado del proceso,
predicciones a escala de campo, analisis de sensibilidad y optimizacién.

Al-Shalabi et al.#4(2015) interpretaron el mecanismo que controla el efecto LSWI
sobre la recuperacion de petréleo de los carbonatos basado en sus hallazgos. Informa-
ron el incremento en la recuperacién de petréleo por LSWI en carbonatos podria ser
mejor explicada por la alteracion de la mojabilidad causada por cambios en la carga
superficial y la disolucién (Figuras 4.8 y 4.9).

Al-Shalabi et a1.44(2015) enfatiz6 la mojabilidad inducida por el pH, donde el pH
de la solucién excede el punto de carga cero (PZC), la carga superficial de la roca
cambia, la doble capa eléctrica (EDL) se expande, la mojabilidad de la roca se altera
y la recuperacién del aceite aumenta. Ademds, presentaron un diagrama de flujo que
describe el mecanismo LSWI en carbonatos (Fig. 4.10).

Alameri et al.*>(2015) experimentaron con diferentes niicleos a condiciones de ya-
cimiento para investigar el mecanismo que controla el incremento de la recuperacién
de petréleo por LSWI en yacimientos carbonatados. También realizaron mediciones de
angulo de contacto y de la tension interfacial. Los resultados mostraron que con el uso
de LSWI, la mojabilidad de las rocas se altera de mojabilidad al aceite a mojabilidad
mixta. Por otra parte, el uso de tensoactivos cambia adicionalmente la mojabilidad de
mixta a mojabilidad al agua, dependiendo de la salinidad del agua que se inyecta. Las
mediciones de la tension interfacial mostraron una tendencia creciente con la disminu-
cién de la salinidad de agua inyectada, que no es coherente con la tendencia observada
por LSWI. Se medié la concentracion iénica del fluido para uno de los experimentos,
que mostré una disminucién de los iones Ca’*, Mg**, C1~ y SO?~ que podrian estar
relacionados con un posible intercambio multi-iénico.

Austad et al.*(2015) demostraron que los carbonatos que contienen anhidrita tie-
nen un efecto de baja salinidad, que es similar al informado anteriormente para el agua
de mar (Zhang et al., 2006); sin embargo, en este caso, el sulfato se encuentra in situ a
través de la disolucién de anhidrita. Ademads, afirmaron que la eficiencia de la alteracién
de la mojabilidad en este caso estd relacionada principalmente con el aumento de la
concertacién de sulfato y la disminucién de la concentracion de NaCl a una tempera-
tura dada.

Mahani et al.*®(2015) investigé si la disolucién de calcita es la principal razén para
el aumento en la recuperacién de aceite por LSWI, utilizaron el potencial zeta, asi como
las mediciones de angulos de contacto en superficies planas recubiertas con piedra caliza
triturada y rocas dolomiticas silurianas. Se observé disminucion en el dngulo de contac-
to al cambiar el agua inyectada del agua de formacién al agua de mar diluida. De forma
similar, se observé una tendencia decreciente del potencial zeta con la dilucién del agua
inyectada. Sin embargo, una respuesta fuerte por LSWI se informé para la caliza en
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comparacién con la de dolomita, que se debié a las mayores fuerzas de adhesién entre
el petrdleo y la superficie de la roca en dolomita en comparacion con la piedra caliza.
Por otra parte, los autores creen que el cambio de la carga superficial de la roca es el
principal mecanismo para la técnica de baja salinidad, mientras que la disolucién es
un mecanismo secundario, lo cual es consistente con las observaciones a escala de campo.

Mahani et al.*¥(2016) presenté un estudio detallado midiendo el potencial zeta para
diferentes tipos de rocas carbonatadas (calcita, piedra caliza, tiza y dolomita) en un
amplio rango de salinidad, composicién de la salmuera y pH.

Jackson et al.*?(2016) investigaron el mecanismo que controlaba la recuperacién
avanzada de petréleo por inyeccién de agua de baja salinidad en carbonatos mediante
mediciones de potencial zeta. Ellos mostraron que el incremento en la recuperaciéon de
petréleo por LSWI esta fuertemente correlacionada con los cambios del potencial zeta
de las interfaces de agua mineral y aceite-agua. A través de su trabajo experimental,
destacaron que el potencial zeta en la interface aceite-agua puede ser positivo en condi-
ciones relevantes para los yacimientos de carbonato. La composicién de salmuera debe
cambiarse de manera que produzca un potencial zeta en cada interfaz que tenga la
misma polaridad, de manera que una fuerza electrostatica repulsiva actie entre las in-
terfaces y estabilice la pelicula de agua sobre la superficie mineral. Los autores hicieron
hincapié en la necesidad de medir el potencial zeta en la roca intacta en presencia de
condiciones del yacimiento, incluyendo temperatura, presién, salmuera de formacion de
fuerza iénica inicialmente alta y aceite.

Los distintos estudios que se han hecho han aportado diferentes puntos de vista
sobre el mecanismo que hace que la inyecciéon de agua de baja salinidad como método
de recuperaciéon mejorada sea muy beneficiosa, el argumento principal de los autores
es el cambio de mojabilidad, para los experimentos de inyeccién de baja salinidad se
requiere de una correcta simulacion del medio carbonatado, este trabajo tiene como
objetivo principal encontrar un material carboxilico que haga que una roca pueda ser
mojada al aceite y que no sature el medio.

Hognesen et. al.2®(2005) hablan en su trabajo de experimentos sobre nticleos de yaci-
mientos de lutitas, nicleos de afloramientos de creta, agua de mar y agua de formacién,
que el incremento en la concentracién de iones sulfato a alta temperatura favorecen a
una recuperacién de aceite, esto debido a la importancia del ion sulfato como agente
que modifica la mojabilidad en rocas carbonatadas.

Webb et. al.?9(2005) investigaron el efecto de sulfato sobre la recuperacién de aceite
en nucleos carbonatados del Mar de Norte con experimentos de imbibicién espontanea.
Encontraron que el agua de mar tiene la habilidad de alterar la mojabilidad del sistema
carbonatado a un estado de mayor mojabilidad al agua comparada con el agua libre de
sulfato.
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Zhang et. al.30(2007) estudiaron el cambio de mojabilidad de los yacimientos car-
bonatados del Mar del Norte, es especifico del campo Ekofisk, el estudio se realizé con
aceite de numero acido de 2.07 mg KOH /g y salmuera NaCl con diferentes concentra-
ciones de sulfato. También se investigd el efecto de agregar iones de calcio y magnesio
a temperatura variable, se concluye de estas pruebas que el cambio en la mojabilidad
ocurre si el agua de imbibicién contiene Ca®t y SOif oMg*ty S OZ?

Strand et. al.3?(2008) realizaron ensayos de desplazamiento espontaneo y forzado
utilizando un aceite con numero acido de 1.9 mgKOH /g, verificaron la mejora en la
mojabilidad del agua en rocas carbonatadas utilizando agua de mar a altas tempera-
turas, en consecuencia, aumento la recuperacion de aceite.

Por otra parte, Strand et.al.**(2008) también hicieron estudios experimentales sobre
el mecanismo quimico para la alteracién de la mojabilidad en rocas de caliza fractu-
rada después de la inyeccién de agua de mar. En el estudio se mostré un incremento
del 15% en la recuperacién de aceite con la inyeccién de agua de mar en nicleos de
roca caliza. El agua de mar fue la salmuera con menor salinidad que se probo en dicho
experimento. En el estudio también se puedo verificar mediante pruebas de mojabilidad
cromatografica que el efecto de cambio de mojabilidad y la adsorcién de sulfato es la
misma para rocas calizas y tizas.

Fjelde®!(2008) observé un incremento en la recuperacion de aceite mediante la in-
yeccién de agua de baja salinidad en formaciones de roca caliza, los resultados muestran
una recuperacion similar de aceite por imbibicién espontanea de agua de baja salinidad
en comparacién con experimentos donde se inyecta agua de mar.

Bagci et. al. (2001) informaron una recuperacién de petréleo de 35.5 % del volumen
original in situ usando KC1 al 2% peso en ntcleos de roca caliza y alto pH en la sal-
muera afluente, esto debido a las reacciones de intercambio de iones con la arcilla de la
roca. Ellos consideraron que la alteracion de la mojabilidad es la principal razén para
mejorar la recuperacién de petréleo.

Yousef et. al.37(2011) estudiaron la aplicacién del agua de baja salinidad en ya-
cimientos carbonatados con el fin de incrementar la recuperacién de hidrocarburos,
usaron agua de mar y disoluciones distintas de dicha agua. Los resultados mostraron
un incremento en la recuperacion de aceite de 18 % con una disolucién gradual del agua
de mar. En un segundo experimento de confirmacién se obtuvieron resultados similares.

Gupta®? et.al. (2011) desarrollaron experimentos de desplazamiento en niicleos de
dolomita del Oeste de Texas y nicleos de caliza del Medio Este, los resultados muestran
un aumento en la recuperacién de petréleo entre un 5y 9% de la recuperacién original
in situ, en ambos nucleos debido a la adicién de iones de sulfato. Para los ntcleos de
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caliza, de un 7 a 9% de aceite original en sitio se obtuvo debido a la reduccién de la
salinidad del agua. Mediante el uso de borato y fosfatos como iones modificados, ob-
tuvo un 15 % y un 20 % de aceite original en sitio, respectivamente. Concluyeron que,
al suavizar la inyeccién de la salmuera, este contribuye a la disolucién y al cambio de
carga en la superficie, el cual se necesita para la alteracién de la mojabilidad en las
rocas carbonatadas. Se observé un aumento del pH a través de su nicleo en carbonatos
usando agua modificada con sales de POif, BOg’f y NaOH.

Zahid®? et.al. (2012) realizaron experimentos en yacimientos y tapones de rocas
carbonatadas, inyectando agua de mar y posteriormente disoluciones de la misma agua
en varias sucesiones. Los resultados mostraron que no hubo recuperacién adicional en
los nicleos a alta y baja temperatura, sin embargo, en nicleos de yacimiento carbona-
tado se obtuvo una mayor recuperacion con temperaturas altas y una caida de presién
debido a la disolucién o migracién de finos. Los calculos mostraron que el nimero ca-
pilar critico fue excedido en el experimento, ya que el cambiar la velocidad de gasto se
recuperé mas aceite.

Chandrasekhar and Mohanty®* (2013) estudiaron las salmueras que mejoran la re-
cuperacién de aceite y los mecanismos asociados a esto, por medio de medicién del
angulo de contacto, imbibicién espontanea, inyeccién en nucleos y analisis de iones de
rocas calizas a alta temperatura de 248°F'. Los resultados mostraron que el agua de
mar modificada con contenido de Mg** y SOz*y agua de mar diluida altera la moja-
bilidad de la roca a un estado mas mojable al agua. La saturaciéon de aceite residual
fue de 20 % con la inyeccién de la salmuera modificada. Ademaés, con el intercambio
multi-iénico y la disolucién mineral son responsables de la desorcion de los grupos de
acidos organicos y en consecuencia de la alteracién de la mojabilidad.

Al-Attar® et. al. (2013) evaluaron el efecto de aplicar la inyeccién de agua de baja
salinidad en nticleos de carbonato del campo Bu Hasa en Abu Dhabi usando agua de
mar y dos tipos de agua de inyeccién de campo. Para la evaluacién se usaron medicio-
nes de angulo de contacto, inyeccién de nucleos, tension interfacial y pH, en ellas se
encontré una mejora en la recuperacién de aceite de 63 a 84.5 % del volumen original
in-situ, diluyendo el agua de mar de 197,362 ppm a 5,000 ppm.

También, concluyeron que el cambio de la mojabilidad de la roca de mojabilidad
al agua a mojabilidad mixta es la principal razén para la recuperacién de petroleo.
Ademsds, reportaron que el pH y la tensién interfacial no justifican el incremento en la
recuperacion de aceite por inyeccién de agua de baja salinidad. También, encontraron
que hasta cierto nivel el incremento en la concentracién de sulfato mejora la recupe-
racion de hidrocarburos y la concentraciéon de calcio tiene un efecto negativo en dicha
recuperacion.

Awolayo et. al. (2014) Investigaron el impacto del ion sulfato en la recuperacién
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mejorada de petréleo mediante la extracciéon del agua en los carbonatos, concluyeron
de sus pruebas con ntcleos, mediciéon de angulo de contacto, pruebas de potencial zeta
y un andlisis i6nico que una alta concentracién de iones sulfato se tiene una mayor
recuperacion de aceite. También, sugirieron que el agua inteligente con cuatro concen-
traciones de sulfato es la 6ptima.

El primer registro de aplicacion de inyeccion agua de baja salinidad en yacimientos
carbonatados es de Yousef? et. al. (2012). Se probaron dos pruebas de trazadores
quimicos en un solo pozo en un yacimiento carbonatado del jurasico superior utilizando
agua de mar diluida como la de Qurayyah. Los resultados muestran una disminucién
de la saturacién de aceite residual en 7 unidades. Se seleccionaron dos pozos A y B, en
el pozo A las pruebas tenian por objetivo confirmar los efectos de la inyeccion de agua
de baja salinidad en un modo de recuperacién terciaria inyectando tres slugs de dicha
agua: dos slugs de agua de mar para mejorar las condiciones de saturacién de aceite
residual, un slug de agua de baja salinidad. Después de cada bache se inyectaron tres
trazadores para determinar la reduccién de la saturacién de aceite residual. La prueba
de trazador quimico para el pozo B se realiz6 para ver efecto de varias disoluciones de
agua inteligente en la saturacion de aceite residual, en esta prueba se inyectaron tres
bache : un bache de agua de mar, seguido de un bache de agua inteligente diluida un par
de ocasiones y finalmente un bache de agua inteligente diluida 10 veces. Los resultados
obtenidos coninciden con el trabajo previo de Yousef et. al. 2011 por lo que se tienen
altas expectativas para la planificacién de una prueba piloto de pozos multiples.
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Capitulo 3
Desplazamiento de Fluidos en un

Yacimiento

El flujo de fluidos a través de medios porosos es controlado por diferentes fuerzas
incluyendo fuerzas capilares, viscosas y de gravedad. El desplazamiento de fluidos, las
fases moviles, fases entrampada en los poros y saturaciones de fluido residuales son
gobernadas por estas fuerzas. Un preciso entendimiento de la magnitud de estas fuer-
zas es requerido para entender los mecanismos de recuperacion que afectan las etapas
primaria, secundaria y terciaria de explotaciéon de un yacimiento de hidrocarburos,
Green?4(1998)

Esta seccién presenta, brevemente, conceptos de capilaridad incluyendo tensién su-
perficial, mojabilidad, presién capilar, y permeabilidas relativa los cuales inciden y
afectan el despazamiento de fluidos en un yacimiento. También se describe la curva de
desaturacién para entender el término de fase entrampada en un medio poroso.

3.1. Tension Interfacial

En las interfaces entre solidos y fluidos y entre fluidos inmiscibles, existe un energia
de superficie causada por fuerzas de naturaleza electrostaticas. Estas fuerzas causan que
moléculas de la misma substancia se atraigan debido a fuerzas de cohesion y moléculas
de diferentes subtancias se atraigan debido a fuerzas de adhesién. Bajo estas circuns-
tancias, debido a la interaccién de estas fuerzas moleculares, una tensién interfacial
resulta causando que la fase liquida adopte una forma con la menor area de superficie
posible y actue similar a una membrana en tension, Fig 3.1. Considerando una interface
liquido-aire, donde A, B y C representan moléculas de liquido, Fig 3.2. Las moléculas
que estan en la posiciéon de A, experimentan fuerzas de atracciones igual en todas di-
recciones y se cancelan entre ellas. En el caso de moléculas en B y C, las cuales estan
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cerca o en la interface liquido-aire, las fuerzas estardn desbalanceadas. Esto causa que
una fuerza resultante jale las moleculas hacia abajo, hacia e liquido, causando que la
interface se encoga proporcional a la fuerza de tensién.

Superficie solida

Figura 3.1: Membrana en tensién®’

Aire
Interface

'au-,‘ / Aire-liquido
14

Liquido

Figura 3.2: Estimacién de la Tensién Superficial®®

Esta fuerza de tension se cuantifica en términos de la tensién superficial, o, la fuerza
actuando en un plano de la superficie por unidad de longitud de la superficie. La tensién
superficial es relacionada con el trabajo requerido para crear nueva area de superficie,
es decir,

W = Fdz (3.1)
o
F
W = Zde =odA (3.2)

La tension interfacial, o, es la tensiéon que existe entre la interface de dos fluidos
inmiscibles. Es una medida directa de la solubilidad, a medida que esta propiedad se
hace menor se tiende mas a la miscibilidad. En caso de un sistema gas-liquido, se aplica
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el término de tensién superficial y en el caso de liquido-liquido se aplica el término
tensién interfacial. La tensién interfacial es la energia libre de Gibbs por unidad de
area y depende de las sustancias adsorbidas de la interface. Para el agua en equilibrio
con el aceite, oy, oscila entre 10 a 30 mN/m (10 y 30 dinas/cm ).

Existen numerosos métodos para la medicién de la tensién superficial e interfacial
incluyendo:

1. Gota Pendiente
2. Gota Sesil
3. Gota Cautiva

4. Ascenso Capilar. Es una de las més simples formas de medir la tensién superficial,
o, de un liquido es usando un tubo capilar, como se muestra en la Fig 3.3 . Bajo
condiciones estaticas un balance de fuerzas se obtendré lo siguiente:

0c0s02mr = rh(pyw — pa)g (3.3)
Resolviendo para o,
mrh(pw — pa)g
== 4
7 2cosf (34)

5. Tensiémetro de Du Nouy

Figura 3.3: Medicién de Tensién Superficial®®
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3.2. Mojabilidad

El término Mojabilidad es definido como la tendencia de un fluido a extenderse o
adherirse a una superficie solida en presencia de otro fluido inmiscible. En un yaci-
miento de hidrocarburos, la mojabilidad de una formacién conteniendo aceite y agua
es una medida de la preferencia que la roca tiene por el aceite o por el agua.(Tiab and
Donaldson®®, 2004).

La mojabilidad es una propiedad que debe ser entendidad y conocida con certeza
debido a que controla el flujo y distribucién de fluidos en un yacimiento. A continua-
cion de describen los diferentes tipos de mojabilidad, Métodos para determinar las
mojabilidad y algunas técnicas para alterar la mojabilidad en un medio poroso.

3.2.1. Tipos de Mojabilidad

Existen diferentes aspectos fisicos, quimicos y termodindmicos que interactuan si-
multaneamente y son los responsables de las condiciones de mojabilidad en un sistema
roca-aceite-agua. La composicion mineralégica de la roca, la composiciéon del agua de
formacon, la cantidad y estructura de los acidos carboxilicos en el aceite son algunos de
los factores mas importantes. La Figura 3.4 muestra, esquematicamente, tres sistemas
solido-agua-aceite con diferentes estados de afinidad entre las fases. Un criterio para
definir la mojabilidad es el dngulo que se forma entre las fases liquidas y la superficie
solida. En la Figura 3.4 la flecha representa la tangente del angulo entre la fase de
agua y la superficie sélida. El agua esta rodeada de aceite. En forma pragmatica los
diferentes tipos de mojabilidad son:

1. La formacién se dice mojada al agua cuando el &ngulo es menor a 90° (Mojabilidad
fraccional)

2. La formacion se dice que presenta mojabilidad neutral o intermedia cuando el
angulo es aproximadamente 90°

3. La formacién se dice mojada al aceite cuando el angulo es mayor a 90° (Mojabi-
lidad fraccional)

3.2.2. Metodos para Determinar Mojabilidad

Anteriormente se establecio la importancia de conocer de manera certera las ca-
racteristicas de mojabilidad de un yacimiento, esta propiedad afecta propiedades pe-
trofisicas, incluyendo la permeabilidad relativa, la presién capilar, el flujo de fluidos a
través del yacimiento incluyendo tecnologias de recuperacion secundaria y mejorada.
Por ende, es necesario determinar la mojabilidad de la roca de una manera senzata.
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GDW

Aceile

WS
W
Superficie de la roca

Figura 3.4: Relacién entre el 4ngulo de Contacto y la tensién interfacial®?

Anderson” 1986, presenta algunos métodos cuantitativos y cualitativos para evaluar la
mojabilidad de un sistema roca - aceite- agua. Una breve descripcion de algunos de
ellos se presenta acontinuacion.

3.2.2.1. Métodos Cuantitativos

Los métodos cuantitativos son los mas empleados para medir la mojabilidad de un
medio poroso permeable (Lake, EOR, Anderson,?® 1986). Estos incluyen los siguientes:

» Método de Amott (Imbibicién y desplazamiento forzado).
La prueba de Amott para la mojabilidad se basa en la imbibicién espontdnea y
desplazamiento forzado de petréleo y agua en ntcleos, la prueba puede medir la
mojabilidad promedio mediante 5 etapas (Amott, 1959):

e La prueba comienza con la saturacion de aceite residual, por lo que los fluidos
se reducen a Sor por desplazamiento forzado de aceite.

e El ntcleo se sumerge en aceite durante 20 horas y la cantidad de agua des-
plazada por la imbibicién espontanea de aceite, si la hay, se registra como
Vwsp

e El agua se desplaza a saturacién de agua residual (Siw) con petréleo y la
cantidad total de agua desplazada (por imbibicién de petréleo y por despla-
zamiento forzado) se registra como Vwt.
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3.2 Mojabilidad

e El niticleo se sumerge en salmuera durante 20 horas y se registra el volumen
de aceite desplazado, si lo hay, por la imbibiciéon espontanea de agua como
Vosp.

e El petroleo se queda en el nticleo es desplazado por agua a Sor y la cantidad
total de petréleo desplazado (por la imbibicién de agua y por desplazamiento
forzado) s registra como Vot.

» Método U.S.B.M. (United States Bureau of Mines).
(Donaldson%®| Lorenz, Thomas, 1969) desarrollaron un método para determinar
un indice de mojabilidad a partir del ciclo de histéresis de las curvas de presién
capilar. Las pruebas se conocen con el nombre de método del Departamento de
Minas de los Estados Unidos (USBN, por sus siglas en ingles Unites States Bu-
reau of Mines).

Las curvas de presién capilar se obtienen de desplazar alternadamente agua y
aceite de pequenos nicleos usando una centrifugadora. Las areas bajo la curva
representan el trabajo termodinamico para los desplazamientos de fluidos. El des-
plazamiento de una fase no mojante por una mojante requiere de menos energia
que el desplazamiento de una fase mojante por una no mojante, por lo que, la
relacion de las dreas bajo las curvas de presién capilar (entre Swir y Swor) es un
indicador directo del grado de mojabilidad. El logaritmo de la relacién de area
del agua que desplaza al aceite, Al (de Sor a Swir) a agua que desplaza el aceite,
A2 (Swir a Sor) se us6 como escala conveniente para el indice de mojabilidad (Iu):

—e o5

Donde:

e El aumento de valores positivos a +o0o indica un incremento en la mojabilidad
preferencial al agua

e El valor de cero representa una mojabilidad por ambos fluidos en la roca.

e El aumento de los valores a —oo indica una mojabilidad preferencial al aceite.

El método USBM no depende de la imbibicion esponténea, por lo tanto, es sensible
a la mojabilidad en todo el rango, desde la mojabilidad total del agua (+o0) hasta
la mojabilidad del aceite (—o0). Por ejemplo, si un sistema de agua-aceite-roca
que se prueba repetidamente se moja progresivamente mas, Al aumentard de
tamafo, mientras que A2 disminuird. Eventualmente, A2 desaparecera cuando el
ciclo de histéresis se eleve por encima de la linea que representa Pc = 0. En este
caso, A2 es cero y el indice de mojabilidad es infinito, lo que significa un 100 % de
mojabilidad al agua en la superficie. La mojabilidad infinita del aceite también
es posible, en cuyo caso A1l = 0 y el ciclo de histéresis estd por debajo de la linea
donde Pc = 0.
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Figura 3.5: Método para la determinacién del indice de mojabilidad USBM®>

» Método Combinado de Amott/U.S.B.M

Un procedimiento ha sido desarrollado para combinar los métodos de Amott y
USBN, de los cuales se determina el indice de mojabilidad USBN y la relacién de
Amott, el indice de mojabilidad USBN se mejora al poder explicar los cambios de
saturacién que ocurren a una presion capilar igual a cero, en cada punto donde
la presion capilar es cero, la muestra se sumerge en el fluido de desplazamiento
durante 20 horas y la cantidad de fluido absorbido se registra se registra y se
usa para determinar la relaciéon de Amott. Para la prueba combinada se trazan
los datos de presién capilar y la saturacién promedio del nicleo, por lo que el
procedimiento consta de 6 pasos:

Saturacion del nicleo con agua

Desplazamiento inicial de agua a Swir (desplazando aceite)
Imbibicién espontanea de salmuera

Desplazamiento de aceite por salmuera (desplazando salmuera)

Imbibicién espontanea de aceite

ANl

Desplazamiento final de agua por aceite (desplazando aceite)

El indice de Amott es determinado de los desplazamientos espontdneos y totales
del agua y el aceite, mientras que el indice de USBN se determina de las areas

debajo de las curvas.




3.2 Mojabilidad

= Método del Angulo de Contacto.
El dngulo de contacto es una medida indirecta de la mojabilidad. Si 8 < 90° se
dice que el sistema sera mojado al agua y si 6 > 90° el sistema estard mojado por
el aceite. El angulo de contacto se describe con la ecuacién de Young (1985), a
continuacién se presenta la ecuacién y la Fig (3.4) que ilustra este fenémeno.

cosf = T2 5w (3.6)
Owo
= Método de la Gota Sésil.
El método de la gota sésil se usa para hacer mediciones directas del dngulo de
contacto e interpretar para determinar la mojabilidad de un sélido en contacto
con agua y petroleo. En esta prueba se necesita una superficie lisa y homogénea
y se pueden usar dos procedimientos como se muestra en la Fig (3.6)

Figura 3.6: Medicién de dngulos de contacto en sistemas de agua-aceite®®

En el primer procedimiento se tiene la parte solida horizontalmente en un medio
de aceite, se procede a poner en contacto una gota de agua con el solido, se toma
una fotografia para poder hacer la mediciéon precisa del dngulo de contacto, por
convencién la medicién se realiza a partir de la fase mas densa. En el segundo
método consiste en suspender la placa horizontalmente en el agua y colocar una
gota de aceite en el fondo de la placa, el angulo se mide a través d ela fase de
agua y se aplica el mismo anélisis.

Una modificaciéon del método de gota sésil fue introducida por Leach et al para
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3. DESPLAZAMIENTO DE FLUIDOS EN UN YACIMIENTO

medir el angulo de contacto de avance del agua. Dos placas minerales pulidas se
montan horizontalmente con un pequeno espacio entre ellas; una placa es fija y
la otra se puede mover suavemente con un tornillo como se muestra en la Fig (3.6)

Se coloca una gota de aceite entre las placas y se deja anejar hasta que el angulo
de contacto ya no cambie; luego la placa moévil se mueve, creando el dngulo de
contacto de avance. Este angulo cambia gradualmente y finalmente alcanza un
valor estable después de unos dias.

l CRYSTAL
WATER oiL
CRYSTAL
(o)
ATER
ADVANGING
oIL CONTACT
ANGLE

[ —

Figura 3.7: Método usado para medir el avance y retroceso del dngulo de contacto%

El método de la gota sésil fue utilizado para determinar los mecanismos de la
histéresis del angulo de contacto. Las superficies de mica se equilibraron con
petréleo crudo que se diluyé con heptano para disminuir la solvencia de los asfalte-
nos, estos exhibieron mayores dngulos de contacto (140 aprox.) que las superficies
que se equilibraron con el petréleo crudo no diluido (75 aprox.). Por lo tanto, el
angulo de contacto aumenta, el sistema se moja maés con el aceite, cuando los
asfaltenos se depositan en las superficies. Esto es importante para la produccién
de petréleo porque indica que una cierta deposicién de asfaltenos en las superfi-
cies rocosas alrededor de un pozo de produccién harda que la zona se haga mas
mojada al aceite.

= Medicion del angulos de contacto en placa tipo Wilhelmy,
Se utiliza una placa de geometria rectangular definida, suspendida verticalmente
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3.2 Mojabilidad

a una balanza de precision. El lado inferior de la placa se sumerge en la super-
ficie del liquido para que se moje, se aplica una fuerza vertical para levantar
la placa, creando una interface curva hasta que se produzca la separacién de la
placa y la tension interfacial del fluido. En a Fig (3.8) se muestra el procedimiento

| l Microbalance and computer
Force, mN
Air
Mowving down 1
Liquid
0,
(a)
I Microbalance and computer
Force, mN
N
'
i
Mowving up
Liquid
9,

b

Figura 3.8: Método de Wilhelmy para medir el dngulo de contacto®

La placa estd unida a una micro balanza y la velocidad es controlada por una
computadora que determina la medida del angulo de contacto instantdneamente.
El dngulo de avance se obtiene cundo la placa estd en direccion al fluido y el
angulo de retroceso cuando la placa se extrae del fluido. A medida que la placa
se mueve hacia adentro o hacia afuera de un fluido el cambio de fuerza debido a
la adhesién es:

F = locosb (3.7)

6 =cos! <£) (3.8)

Los componentes principales de areniscas y calizas son cuarzo y calcita, respecti-
vamente. En consecuencia, las placas pulidas de cuarzo y calcita se utilizan como
superficies representativas para la caida sésil y el avance de las mediciones del
angulo de contacto. Sin embargo, estos no son representativos de las rocas de
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3. DESPLAZAMIENTO DE FLUIDOS EN UN YACIMIENTO

yacimiento porque las placas no representan la rugosidad de la superficie, la gran
variedad de minerales o las capas delgadas de materiales organicos. La mojabili-
dad de estas superficies heterogéneas se puede medir solo mediante el uso de uno
de los métodos que miden la mojabilidad media del ntcleo, como los métodos de
Amott y USBM. La caida sésil y el avance de las medidas del angulo de contac-
to son cualitativas, proporcionando informacién sobre el comportamiento de los
fluidos del yacimiento y la deposiciéon gradual de compuestos inter facialmente
activos sobre la superficie sélida.

3.2.2.2. Métodos Cualitativos

e Método de Imbibicién. Las observaciones de imbibicién espontanea llevaron
a la conclusién de que la cantidad y el gasto de imbibicién estan relacionados
con la mojabilidad del sistema poroso. La prueba de mojabilidad de Amott
se basa en los desplazamientos de fluidos causados por la imbibicién. Sin
embargo, se reconocié que la velocidad de imbibicién estaba afectada por
varios parametros como: viscosidad del fluido, forma y condiciones de con-
torno del nucleo, porosidad, permeabilidad y tensién interfacial. Zhang aplicé
la ecuacién de escala utilizada por Mattox y Kyte para la correlaciéon de re-
cuperacién de aceite por imbibicién en yacimientos fracturados para analisis
de los gastos de imbibicién de nicleos en estados controlados de mojabili-
dad. La ecuacién de escala se generalizé utilizando el promedio geométrico
de las viscosidades del fluido y una longitud de nucleo caracteristica, Lc, que
compensa el tamano, la forma y las condiciones de contorno Ma correlacioné
la recuperacion de aceite con el tiempo adimensional que se define como:

; ; (k) 2 o 1
D=1\~ T3

¢)  lwho L?
A medida que el sistema se moja més con el aceite, la tasa de imbibicién
disminuye, por lo que, en una grafica de recuperacion de aceite contra el

tiempo adimensional se puede apreciar las diferencias de mojabilidad desde
una mojabilidad fuertemente al agua hasta una mojabilidad mixta o neutra.

(3.9)

Las curvas de recuperacion de aceite contra el tiempo adimensional se pueden
ajustar mediante la ecuacién de Aronofsky.

Ri =1— ¢ 005 (3.10)

La ecuacién anterior se puede usar para obtener una curva promedio de va-
rias pruebas repetidas para examinar el efecto de la saturacion inicial en la
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3.2 Mojabilidad

imbibicién.

e Método de Flotacién.

e Método de las Permeabilidades Relativas.
e Método de Adsorcién de Tintes.

e Método de Relajaciéon Magnético Nuclear.
e Método de Presiones Capilares.

e Método Capilarimétrico

e Método Capilar de Desplazamiento.

3.2.3. Técnicas para Alterar la Mojabilidad

A continuacion se describen algunas técnicas para alterar la mojabilidad de un
nucleo de roca con el propésito de restaurar la mojabilidad de un nucleo en el
laboratorio.

La roca de un yacimiento de hidrocarburos inicialmente mojada por agua puede
ser alterada por la adsorcién de compuestos polares y/o la depositacién de materia
organica que estuvo originalmente en el aceite crudo. Ademads de la composicién
del aceite, la alteracion de la mojabilidad es también determinado por la presién,
la temperatura y la composicién mineral del yacimiento, asi como la quimica de
la salmuera, incluyendo su composicién iénicay su pH.

La mojabilidad de un nicleo afectard a casi todos los tipos de anélisis de ntcleos,
incluyendo la presién capilar, la permeabilidad relativa, el comportamiento de la
inyeccién de agua, las propiedades eléctricas y la recuperaciéon mejorada. Los re-
sultados més precisos se obtienen cuando se consideran nicleos en estado original
o restaurado con petréleo crudo y salmuera nativos del yacimiento a la tempe-
ratura y presion original. Tales condiciones proporcionan ntcleos que tienen la
misma mojabilidad que el yacimiento.

La mojabilidad de la roca de yacimiento originalmente mojada al agua puede alte-
rarse mediante la adsorcién de compuestos polares y / o la deposicién de material
organico que originalmente estaba en el petrdleo crudo. El grado de alteracion
estd determinado por la interaccion de los constituyentes del aceite, la superficie
del mineral y la quimica de la salmuera.
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3. DESPLAZAMIENTO DE FLUIDOS EN UN YACIMIENTO

3.3. Presion Capilar

En un sistema roca-aceite-agua, las interfaces que se crean se encuentran en ten-
sién, es decir, una diferencia de presiones existe a través de la interface. Esta
diferencia de presién se conoce como presion capilar, Pc. A partir de una experi-
mento en un tubo capilar Fig 3.9, puede visualizarse este concepto como resultado
de una balance de fuerzas interfaciales. El fluido en la parte superior es aceite,
y debido a que el agua moja preferentemente la superficie del capilar, se genera
un levantamiento capilar. La presiones de la fase aceite, p, y fase agua, p,, estan
identificadas en la interface agua-aceite, dentro del tubo capilar.

Figura 3.9: Estimacion de Presion Capilar
Un balance de fuerzas arroja lo siguiente:
Po = Patm + Poghi (311)

Pw = Patm + pog(h1 + h) — pugh (3.12)

La diferencia de presiones, en la interface agua-aceite es,

Po — Pw = gh(pw — po) (3.13)

El resultado indica que existe una difernecia de presiones a través de la interface,
la cual es la presién capilar agua-aceite. Nétese que la presion mayor existe en la
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3.4 Permeabilidad Relativa

fase no mojante, esto es, en la fase aceite.

Recordando que la tension interfacacial entre el agua y aceite es

rh(pw — Pa)g
ow — — .14
7 2cosf (3:14)

Considerando la expresién para presion capilar,

rP,
=__° 3.15
Tow 2cosb ( )
o
2 0
P.= 200wC0SY (3.16)
r

Notese que la presion capilar es directamente proporcional a la tensién interfacial
y al angulo de contacto que refleja la mojabilidad y es inversamente proporcional
al radio del poro. Es decir, si el radio del poro disminue (la permeabilidad) la
presion capilar aumenta.

3.4. Permeabilidad Relativa

La permeabilidad relativa es la relacién entre la permeabilidad efectiva para un
fluido en particular, k. y la permeabilidad absoluta de la roca, k. Generalmente,
se denotan tres tipos de permeabilidad relatica, ko, donde el subindice o denota
la fase aceite, agua, o gas:

ko
k
k
Ky = ?“’ (3.17)
k
kpg = -2

rg L
Debido a que la permeabilidad efectiva k,, es siempre menor a las permeabilidad
absoluta k, la permeabilidad relativa k,, varia entre 0 y 1 y la suma de todas las
permeabilidades absolutas es menor a 1, esto es,

> kra <10 (3.18)

Aunque en algunas referencias reportan permeabilidades relativas iguales a 1.0 a
100 % de su saturacién, en condiciones reales, no es el caso. La Fig 3.10 muestra
curvas de tipicas para un sistema aceite - agua.
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Figura 3.10: Curva de permeabilidad relativa aceite - agua%

3.5. Mobilizacion de la Fase Entrampada

La eficiencia total de recuperacién para un proceso de desplazamiento en un medio
pOroso es

E=FEyEp (3.19)

donde FE es la eficierncia total de barrido, Ey es la eficiencia volumétrica o ma-
croscépica y Ep es la eficiencia microsépica, Lake?>(1989). Para la recuperacién
de aceite es de igual importancia la estimacion de mabas eficiencias, nétese que
los dos terminos de eficiencia estan multiplicindose. El proposito de todas las tec-
nologias de recuperacién adicional es el de incrementar las eficiencias de barrido
microscopica y macroscépica. Una tecnologia de recuperaion mejorada efectiva y
eficiente, es aquella que arroja una F cercana a la unidad. Sin embargo, en la
realidad la eficiencia de recuperacién total es mucho menor que la unidad.

La magnitud del contacto entre el fluido desplazante y el fluido desplazado, es
decir, el aceite es la eficiencia macroscépica. El desplazamiento del aceite, es
decir, su movilidad, y la estabilidad del frente es controlado por la eficiencia
macroscopica o volumétrica. Esta también piede ser espresada como

Ey = E.E, (3.20)

donde F, es la eficiencia de barrido areal, es decir, el drea del yacimiento que es
barrido por el fluido desplazante dividida por el drea toral del yacimiento. Esta es
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3.5 Mobilizacién de la Fase Entrampada

controlada por la geometria de injeccién, el arreglo de los pozos, la heterogeneidad
de la formacién y el radio de mobilidades.

La eficiencia de barrido vertical F, es la fraccién vertical que el fluido desplazante
ha barrido o contactado con respecto al espesor total. Esta eficiencia es controlada
por la heterogeneidad y la relaciéon de movilidades. En la Fig 3.11 se muestra es
esquema donde se observan estas definiciones.

a) Areal sweep efficiency b) Vertical sweep efficiency
UNSWEPT Vertical sweep efficiency is
influenced significantly by:
1 - Mobility ratio
WEPT ZON /U"S““T - Vertical variation of horizontal
T permeabilities
I
|
C ?
Ear=s—m
AT B0 —
re
1
> I I
mecer 1

_ area swept in a pattemn
total pattem area Volumetric sweep efficiency Ev=Ea E

Figura 3.11: Eficiencia Volumetrica%®

La eficiencia microscépica describe la magnitud con la que el aceite es mobilizado
por el fluido desplazante. El aceite se encuentra entrampado en los poros de la
formacién como una consecuencia de la interaccion de diferentea fuerzas existenta
al nivel de poro. Las fuerzas constrolando la mobilizacién del aceite entrampado
son las fuerzas capilares, fuerzas viscosas y fuerzas de gravedad. Estas fuerzas
controlan el movimeinto y la distribuciéon de los fluidos en el yacimiento. Para
producir el aceite entrampado, las fuerzas que actuan para evitar el desplaza-
miento hacia los pozos deben de ser mitigadas, es decir, disminuidas, y las fuerzas
que contribuyen a la mobilizacion el aceite deben ser fortalezidas.

Como se establecio anteriormente, las fuerzas capilares son el resultado de la
combinacién de tensiones superficiales e interfaciales entre el aciete, agua y roca.
Estan pueden contribuir a entrampar o liberarel aceite del medio poroso. En otras
palabras, las fuerzas capilares pueden disminuir o incrementar la recuperacién de
aceite.

Las fuerzas viscosas refieren a la magnitud del gradiente de presiéon asociado al
flujo de fuidos en el yacimiento y se describe con la Ley de Darcy. Las fuerzas vis-
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3. DESPLAZAMIENTO DE FLUIDOS EN UN YACIMIENTO

cosas son controladas por la viscocidad del fluido, la permeabilidad, la velocidad,
y la longitud donde se desarrolla el gradiente, esto es, para un sistema horizontal:

Ap = _vpALe (3.21)

k
En un medio poroso las fuerzas capilares pueden ser mayores que la fuerzas vis-
cosas, evitando la mobilizacion de las fases. Para que las fases del fluido fuyan

en una capa horizintal, las fuerzas viscosas deben de vencer a las fuerzas capilares.

Las fuerzas de gravedad son importantes cuando la magnitud de densidad entre
fluido entrampado y el fluido desplazante es importante. El efecto de flotacién
causa que la fase Ims densa se segrege hacia la parte inferior de la formacion.
Esta fuerza es importante en yacimientos de alta permeabilidad vertical o fractu-
rados, donde la fuerzas capilares pueden ser vencidas por las fuerzas de flotacién.

Habiendo discutido las fuerzas que controlan el entrampamiento de aceite en un
medio poroso, a continuacién se presentard el papel que juegan la combinacién
de las fuerzas capilares y viscosas en la movilizacion y entrampamiento de aceite
en un medio poroso.

Después de una aplicacion de una tecnologia de recuperacion secundaria, por
ejemplo, injeccién de agua, considerable aceite permanece en la formacién, este
aceite es conocido como aceite residual. Este aceite residual, permanece entram-
pado en la formacién debido a la interaccién roca - aceite - agua y a la configura-
cién de estructura del medio poroso que causan una probre eficiencia de barrido.
Aplicando una tecnologia de recuperacién mejorada ese aceite residual puede ser
recuperado.

Lake?®(1989) muestra que el Ntimero Capilar, definido como la relacién entre fuer-
zas viscosas y fuerzas capilares, correlaciona con la saturacion residual de aceite.

3.6. Curva Capilar de Desaturacion

La Curva Capilar de Desaturacién, CCD, describe la relacién entre el Numero
Capilar y la saturacién del aceite residual, S,,., esto es, la saturacién de aceite
dejado en una formacién porosa y permeable despies de una exhaustiva inyec-
cién de agua. La curva CCD es una curva fundamental para el andlisis y estudio
de tecnologias de recuperaciéon mejorada de aceite, debido a que ella refleja las
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3.6 Curva Capilar de Desaturacion

condiciones requeridas para conceguir un buen deplazamiento de aceite residual.

La relacién mas usada para representar el Ntumero Capilar, N, es,

bl FAP (3.22)

ocos  ocosf

Una gréfica del cambio de la saturacién residual del fluido (mojante o no mojante)
como funciéon del Ntumero Capilar, N, se muestra en la Fig.3.12. El valor del
numero capilar al cual la fase residual inicia a movilizarse, cuando este incrementa,
se denomina Niumero Capilar Critico, Ne.
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Figura 3.12: Curva Capilar de Desaturacién®

La correlacién de la Sy, or Sy, contra el Nimero Capilar, N, muestra que
nimeros capilares mayores a N, > 1075 son necearios para movilizar la satura-
cion residual de la fase no mojante. Para movilizar, el aceite residual como fase
mojante es necesario N, > 1073,

De acuerdo a la definicién del N., incrementando la viscosidad, p del fluido des-
plazante o el gasto de inyeccién (la velocidad) v del fluido, y/o la reduciendo la
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3. DESPLAZAMIENTO DE FLUIDOS EN UN YACIMIENTO

tensién interfacial o, entre el fluido desplazante y desplazado, y/o alterando la
mojabilidad (dngulo de contacto, €, se incrementa el Numero Capilar N, y por

lo tanto, moviliza el aceite residual.

En la tabla 3.1, se muestra como las diferentes términos en el Nimero Capilar
son alterados dependiendo de la tecnologia de recuperacién mejorada utilizada

Tecnologia de N, Propiedad Comentario
Rec. Mejorada Alterada
Iny. de Quimicos (Surfactante) | —f- | Tensién interfacial | Surfactante reduce la IFT
Iny. de Quimicos (Polimeros) | —2f Viscosidad Polimeros aumenta la Viscosi-
dad del fuido desplazante
Iny. de Agua de Baja Salinidad | —22 | Angulo de Contacto | Aumenta la mojabilidad al

agua en rocas carbonatadas

Tabla 3.1: Efecto de tecnologias de Recuperacién Mejorada en el Numero Capilar
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Capitulo 4

Descripcion de Experimentos

Para llevar a cabo la parte experimental se usé el equipo de la Unidad de Servi-
cios para la Industria Petrolera (USIP) de la Facultad de Quimica-UNAM; como
se establecié anteriormente, el propdsito de éste trabajo es desarrollar una meto-
dologia experimental, para evaluar procesos de recuperacién mejorada de aceite,
donde la mojabilidad de la roca sea alterada para que sea mas mojada por agua.

La Fig. (4.1) muestra, en general, el flujo de trabajo para conseguir el objetivo
de éste trabajo.

4.4
4.2 4.3 Evaluacion de la
mojabilidad
mediante pruebas

41
Medicion del
angulo de
contacto

Elaboracion de Agua de baja
carboxilato EEULIGED]

e
desplazamiento

Figura 4.1: Flujo de trabajo de actividades experimentales

El material e insumos usados para las actividades experimentales, anteriormente
mencionadas, se muestran en la tabla 4.1 ; esta incluye roca, aceite, agua, material
carboxilico y equipos de laboratorio.
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4. DESCRIPCION DE EXPERIMENTOS

Tabla 4.1: Material e insumos utilizados en los experimento

Material Descripcion
Roca Para las pruebas de determinaciéon del angulo se usé roca
Edwards White y para las pruebas de desplazamiento de
usaron nucleos de roca Indiana Limestone.
Aceite Para la prueba de angulo de contacto se usé aceite n-Decano;
y para las pruebas de desplazamiento aceite M224.
Agua Para la medicién de los angulos de contacto se usé agua

desionizada; y para el desplazamiento en nicleo, agua de

formacion M222.

Material Carboxilico

Para su seleccién se trabajo con acido butirico, acido octa-

noico y écido laurico.

Equipo de Laboatorio

Goniometro para medir el angulo de contacto entre una pla-
ca de roca y permeametro para las pruebas de desplazamien-

to
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4.1 Medicién del angulo de contacto

4.1. Medicién del angulo de contacto

Para medir el dngulo de contacto por método de gota en la roca se usé el equipo
de laboratorio de la USIP. A continuacién, se muestra una figura con el diagrama
de instrumentacién del equipo utilizado (Fig.4.2).

T o
Q bl 'O B T3 »hgd i -

- ey
TH-1 vl et
P-1 Ceda

|—_”’—_| P2 WoE >D§

V-7 %_’D

Figura 4.2: Diagrama para la medicién del dangulo de contacto, imagen proporcionada

por la USIP

Entre los principales componentes que se ocuparon se encuentran los siguientes
equipos e instrumentos:

Celda de presurizacién (méx. 5000 psi)

Controlador de temperatura

Bomba manual

Bala de presién para confinamiento de la roca

Bala para aceite

Para simular el sistema agua- aceite- roca, se utiliz6 agua desionizada (tipo I),
aceite n-decano y roca Edwards White (Fig.4.3), a continuacién, algunas de las
propiedades de cada componente. (tabla 4.2, tabla 4.3 correspondientes)

Se usé el método de la gota de aceite para medir el d&ngulo de contacto de la gota
con la superficie de roca. El experimento consiste en colocar un corte de nicleo
de calcita en un medio de agua desionizada y simular el medio con presién y tem-
peratura, para después inyectar una pequena gota aceite y ponerla en contacto
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4. DESCRIPCION DE EXPERIMENTOS

Tabla 4.2: Propiedades del n-Decano

Decano CHs3(CH,)sCHs
Pureza >95%
Presién de vapor 1 mmHg (16.5°C)
Temperatura de ignicién 410°F
Densidad 0.730g/mL@20°C

Tabla 4.3: Propiedades de la roca: Eduards White

Eduards White

ID B-105
Formacion Edwards Plateau

10 mD- permeabilidad con salmuera
Permeabilidad

15 mD- permeabilidad con gas
Porosidad 17%
UCSsS 4,500

L= 7cm
Dimensiones

D= 3.81cm
Porosidad NO

con la superficie. (Fig.4.4)

La metodologia para la medicion del &ngulo de contacto consistié en lo siguiente:

e Primero se midié la el angulo de la roca limpia.

e Una vez hecha la medicién de la mojabilidad original, se procede a anejar
la roca en diferentes acidos carboxilicos a distintas concentraciones por 24

horas.

e Al concluir el tiempo requerido de anejamiento se hace una nueva medicién
del angulo de contacto de la mojabilidad para saber si hubo cambio en dicho

parametro.

Para la medicién de la mojabilidad se siguieron los pasos de la metodologia MES52
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4.1 Medicién del angulo de contacto

Figura 4.3: Nucleo de roca Edwards White

para la medicién del dngulo de contacto. A continuacién, breve resena de la me-
todologia empleada para dicha medicién:

e Se aneja la roca con el material carboxilico previamente preparado por 24
horas.

e Pasado el tiempo requerido, se somete la roca a confinamiento en una bala
pequena elevando la presion y temperatura a 500 psi y 60 °C respectivamen-
te.

e Cuando se consigue la presion y temperatura necesaria se inyecta la gota,
con ayuda del micro bomba para dosificar.

e Una vez que se tiene la gota a las condiciones necesarias se mide el angulo
de contacto entre la gota de aceite y la superficie de la roca.

e Se deja por 24 horas a la misma presion y temperatura establecida.

e Trascurrido el tiempo se mide nuevamente el angulo de contacto.
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4. DESCRIPCION DE EXPERIMENTOS

Figura 4.4: Goniémetro para el dnguo de contacto entre placa y gota de aceite (imagen

proporcionada por la USIP)

4.2. Elaboracion de Carboxilato

Se han hecho diversos estudios sobre la adsorcién de moléculas orgdnicas en cal-
cita, los dcidos carboxilicos (R — COOH) se adsorben més fuertemente que el
agua y los alcoholes (R — OH), que a su vez se adsorben més fuertemente que
los aldehidos (R — CHO). La unién de un atomo de hidrégeno o un grupo lateral
cambia el comportamiento de adsorcién para grupos funcionales hidroxilo y al-
dehido, pero no afecta significativamente al grupo funcional carboxilo. Entre los
compuestos inorgénicos, el carbonato de calcio (CaCOs3) ocupa un lugar promi-
nente porque es de naturaleza omnipresente, es comun en los procesos industriales
y los organismos biolégicos. El CaCOs es el principal constituyente de las rocas
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4.2 Elaboracién de Carboxilato

sedimentarias como la caliza.

Para esta parte experimental se trabajé principalmente con la determinacion del
material carboxilico a utilizar. A los compuestos que contienen el grupo carbo-
xilo, R — COOH ,se les denomina acidos carboxilicos. Los acidos carboxilicos se
encuentran presentes en la mayor parte de las rutas bilégicas. En la naturale-
za se pueden encontrar una gran cantidad de acidos carboxilicos, por ejemplo,
el acido acético CH3COsH, es el compuesto principal en el vinagre, el acido bu-
tanoico C H3C HoC HyCO9H, que es responsable del olor rancio de la mantequilla.

La propiedad mas evidente de los dcidos carboxilicos esta implicita en su nombre:
los acidos carboxilicos son acidos, por lo tanto, reaccionan con bases como hidréxi-
do de sodio NaOH o bicarbonato de sodio NaH(CQO3 para dar sales metalicas de
carboxilato, RCO; M™.

Los acidos carboxilicos también forman parte de la composicién quimica del acei-
te, por lo que al interactuar con un compuesto alcalino forman sales, y se transfor-
man en surfactantes naturales que disminuyen la tensién interfacial entre el agua
y aceite crudo hasta hacer que se movilice el aceite. Las fracciones de acidos car-
boxilicos presentes en el aceite crudo han sido identificadas con compuestos que
incluyen acidos grasos, dcidos monociclicos, policiclicos y aroméaticos. Los acidos
ciclicos han sido clasificados de acuerdo con su estructura, entre ellos se tiene a los
acidos nafténicos. Estudio muestran resultados que (REF), independientemente
del grupo lateral, los acidos carboxilicos se adsorben con mayor intensidad que
los alcoholes.

Para la seleccién del material carboxilico natural se identificaron los compuestos
presentes en el aceite, dentro de las cueles se encuentran compuestos con grupos
funcionales como: alcanos, alquenos alcoholes, dcidos carboxilicos y esteres metali-
cos de &cidos carboxilicos. (Apéndice I). Los resultados de la caracterizacién se
muestran a continuacién en las figuras .
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4. DESCRIPCION DE EXPERIMENTOS

Alcoholes

OH

Ho
W HO

3, 7-Dimethyl-octan-1-ol
2-|zopropyl-3-methyl-heptan-1-ol

2 4-Di-fert-butyl-phenal

2-Butyl-octan-1-ol 3.7-0imethyl-octan-1-al 2-Hexyl-decan-1-ol
OH
\I/-\/Y\/\]/\/OH /\/\/\/\I/\OH
3,7, 11-Trimethyl-dodecan-1-ol 2-M ethyl-decan-1-al

2 6-0i-tert-butyl-4-methyl-phenal

Figura 4.5: Estructuras moleculares encontradas en las muestras analizadas que contienen

hidroxilo como grupo funcional. USIP 2016

Acidos carboxilicos

OH

8 ol e, sesie sen 3-(4-tert Butyl-phenyl)-2-methyl- pro pionic acid

OH
3-(4-Hydroxy-3-methoxy-phenyl}-acrylic acid

Adamantan-1-yl-acetic acid

Figura 4.6: Estructuras moleculares de los acidos carboxilicos.USIP 2016
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4.2 Elaboracién de Carboxilato

Alcanos

Alquenos

P e Y
Decane

3,3-Dimethyl-heptane

\(\/\/\/\

2 Methyl-decans

1,1-Dimethyl-2-propyl-cyclohexane

R e P
Dodecane

2.,3.5,83- Tetramethyl-decane

T

2 B,10-Trimethyl-dodecane

PO PPN

2 6,10-Trimethyl-tridecans

/‘\/\/\/\)\/\/\/\/‘\

0-Miethyt nonade cane

/\/\/YY\/

4 B-Dimethyl-dodecane

e e e T T T T T
Hexadecane

\/Y\/\(\/

4.8 Dimethyl-undecane

NN NN
1-Docosens

e e N N
1-Dodecens

e e P o e
3-Dodecene

Figura 4.7: Estructuras moleculares correspondientes a los alcanos y alquenos.USIP 2016

Esteres Metilicos de acidos carboxilicos

/OY\/\/\/\/\/\/\/
4]
Hexadecanoic acid methy! ester

o

Acetic acid hexadecyl ester

=}
/\\/\/\\/\/\/\/\/\)J\O/

Octadecanoic acid methyl ester

HQ.
o
o

3 5-Dicyclohe xyl-4-hydroxy-benzoic acid methyl ester

o]
= OH
o
OH

3-(3-Hydroxy-4-methaxy-phenyl)-acrylic acid

HO [}
e

3-(3 5-Di-tertbutyl-4-hydrozy-phenyi kpropionic acid methyl ester

\

PO\

14-Methyl-pentadecanoic acid methyl ester

o

16-Methyl-heptadecanoic acid metiyl ester

/O\I(V\N\/\)\
o)
12-Methyl-tridecancic acid methyl ester

Figura 4.8: Estructuras moleculares de esteres metilicos de acidos carboxilicos.
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4. DESCRIPCION DE EXPERIMENTOS

Entre los compuestos que se encuentran en el diagnéstico de yacimientos y la
produccién de petroleo, los acidos grasos y los polimeros carboxilatos se adsorben
con mayor intensidad en los minerales de carbonato. Los dcidos grasos hacen que
las superficies de carbonato se mojen con aceite. El comportamiento de adsorcién
de las sales de acidos carboxilicos en CaCOs3 esta muy influenciado por el niimero
de funciones carboxilato en una molécula. Un alto nimero de grupos carboxilato
requiere cantidades molares mas pequenas del anién organico para lograr una
compensacion de carga en la superficie de CaCOs.

Se decidi6 usar acido butirico, dcido octanoico y acido ldurico (tabla 4.5)por sus
valores de log D de cercanos al valor cero lo que indica que las moléculas de los
acidos carboxilicos se encuentran agrupados en la interfase lo cual permite el cam-
bio de la mojabilidad, ademas de su estructura lineal, ya que de la caracterizacién
hecha en una experimento previo se obtuvieron materiales de estructura similar,
de esta manera se puede correlacionar el tipo de acido carboxilico a utilizar. Se ha
comprobado que la mojabilidad de una roca de yacimiento puede ser cambiada
por la adsorcién de componentes polares.

Para comenzar los experimentos se probo el acido butirico, se prepararon diso-
luciones de butirato de sodio y se determiné con cada una el dngulo de contacto
entre la roca de calcita y una gota de aceite decano, a continuacién se indicaréd
procedimiento para la elaboracién del mismo.
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4.2 Elaboracién de Carboxilato

Tabla 4.4: Acidos carboxilicos utilizados

logD@QpH =
1D Reactivo Estructura
8
CHy
Acido
Q677-1 Butirico -2.04
Reactivo

HO

Laurico g
Q618-1 oAy 1.55

Acido

(Dodeca-

noico)

Acido Octa- j\/\/\/\
HO CH -0.03

noico 3

Para el butirato de sodio:

Se preparé una soluciéon de butirato de sodio, usando agua desionizada
(M473), a concentraciones de 5%, 15 %, 25% y 35 % peso.

Para la preparacién del butirato de sodio se utilizaron 80 ml de M473 donde
se disolvieron 28 g de hidréxido de sodio.

El hidréxido de sodio se dosificé en pequenas porciones para que este se
pueda disolver por completo.

Al ser una reaccién exotérmica se requiere hielo para poder reducir la libe-
racién de calor.

Ya completa la reaccién, se colocé en un matraz aforado de 100 ml donde se
llen6 por completo con M473.

A continuacidn, se pes6 33.61 g de acido butirico y 56 g de hidréxido de
sodio.
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4. DESCRIPCION DE EXPERIMENTOS

e En un vaso de precipitado se agrega porciones de 5 ml de &acido butirico
en agua desionizada, evitando en todo momento, que el pH no sobrepase el
valor de 8 y la temperatura se mantenga entre 22 y 45 °C. Como resultado
final se obtiene una sustancia completamente solubilizada con concentracién
de 35% peso.

e Para la concentracién de 5% peso se pesaron 7.08 g del butirato de sodio
original y se aforo a 50 ml con M473.

e Para la concentracién de 15 % peso se pes6 21.39 g de butirato de sodio y se
aforo a 50 ml con M473.

e Para la concentracién de 25 % peso se pesaron 35.7 g de butirato de sodio y
se aforo a 50 ml con M473.

CH3(CH3)2COOH+NaOH — CH3(CH,)2COO™Na™ + HyO (4.1)

Una vez terminadas las pruebas con butirato de sodio, se escogid el acido octa-
noico, para obtener octanoato de sodio, de igual forma se prepararon distintas
disoluciones y se determiné el angulo de contacto entre la roca y una gota de
aceite.

Para la elaboracion del octanato de sodio

e Se prepararon 230 ml de una solucién de octanoato de sodio, usando agua
desionizada (M473), a una concentracién de 2.5 % peso.

e Como base fuerte se utilizé hidréxido de sodio NaOH, por lo que se pesaron
4.0666 g de NaOH y se aforé a 100 ml con M473.

e En un vaso de precipitado se mezclaron 4.3230 g de acido octanoico y 195.6
g de M473, se mantuvo en agitacion para lograr solubilidad, se agregaron 30
ml de NaOH 1 M, hasta alcanzar un valor de pH de 8.

e Para la disolucién de 1% peso se aforaron 20 ml de octanoato de sodio y
M473 en un matraz aforado de 50 ml.

e Para la disolucién de 0.1 % peso se aforaron 2 ml de octanoato de sodio y
M473 en un matraz aforado de 50 ml.

CHg(CHQ)ﬁCOOH + NaOH — CHg(CHQ)GCOO_N(I+ + HyO (4.2)

Por 1ltimo, se decidié probar el laurato de sodio, esto porque al tener una estruc-
tura lineal méas larga, se cree que sea mas facil que la parte de los carbonos de
adhiera a la superficie de la roca.

Para la elaboracién del laurato de sodio
e Se prepar6 una solucién de laurato de sodio con la metodologia ME55 de la

USIP, utilizando Agua Tipo I, a una concentracién de 1.66 % peso, realizando
una mezcla de dcido ldurico e hidréxido de sodio (NaOH).
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4.3 Agua de baja salinidad o agua inteligente

e Se pesaron 15 gramos de acido laurico, y se mezclé con Agua tipo I en un
vaso de precipitado, y se mantuvo en agitacion sin calentamiento durante
todo el proceso para lograr la solubilidad.

e Se monitore6 el valor de pH durante todo el procedimiento y se fue agregando
el hidréxido de sodio en pequenos volimenes, con la intencién de aumentar
su pH a un valor de 10, pero con la precaucién de sobrepasar ese valor.

e Conforme aumenta la concentracion de hidréxido de sodio, el valor de pH
registrado aumentaba, asi como su solubilidad. Al final del proceso, se in-
yectaron 149 mL de hidréxido de sodio, logrando una solucién con pH 10.

e Se deja enfriar para posteriormente aforar la solucién en un matraz de 1000
mL.

e Se prepararon 4 disoluciones de laurato de sodio a 1.5, 1, 0.1 y 0.05 % peso.

CH3(CHy)COOH + NaOH — CH3(CH)10COO™ Nat + Ho0O (4.3)

4.3. Agua de baja salinidad o agua inteligente

La solucién se realizé con agua desionizada tipo I, el sulfato de sodio (Na2S04)
se utilizé para observar el efecto que tiene en la recuperacion adicional de aceite
en un nucleo, el cual ha sido previamente anejado con laurato de sodio a una
concentracién de 0.05 %w. A continuacién se presentan las propiedades de dicha
solucién.
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4. DESCRIPCION DE EXPERIMENTOS

Tabla 4.5: Propiedades Sulfato de Sodio (NaS0y)

Sulfato
de Sodio | Na9SOq4
Anhidro
Peso mole-

142.04g/mol
cular
Apariencia

Cristales
tipica
Punto de

884°C
fusion
Solubilidad | 20 g en 100
acuosa ml a 20°C

4.4. Evaluaciéon de la mojabilidad mediante pruebas

de desplazaiento

El objetivo de las pruebas de desplazamiento es obtener la permeabilidad relativa
de los fluidos en un tapén de roca, y asi poder interpretar la mojabilidad por
medio de las curvas de permeabilidad relativa del aceite y el agua.

Esta prueba se realiza en un permeametro (Fig.4.9) en donde se acondiciona la
roca a determinada presién y temperatura, la metodologia para las pruebas de
desplazamiento fue el siguiente:

e Primero se inyecto agua desionizada para obtener las propiedades la roca
limpia: porosidad y permeabilidad. El tapén se encuentra saturado de agua.

e Como segunda actividad se inyecté laurato a 0.05 % peso, para poder cambiar
la mojabilidad original de la roca.

e Después, se inyecta agua Tipo de nueva cuenta para remover el laurato del
tapon de roca y saturarlo de agua.

e Posteriormente se inyecté n-Decano para poder obtener la saturacién de
agua irreductible, y saturar el tapén de roca con aceite.
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4.4 Evaluacion de la mojabilidad mediante pruebas de desplazaiento

Figura 4.9: Permedmetro, Imagen proporcionada por la USIP

e A continuacién, se obtuvo la saturacién de aceite irreductible por medio de
la inyeccién de agua desionizada.

e Por tltimo, se inyect6 sulfato de sodio (agua inteligente) para cambiar la
mojabilidad de aceite a agua e incrementar el factor de recuperacién, por
medio del desplazamiento forzado del aceite remanente que se quedo.

Una vez que se determiné el material carboxilico, se validaron los resultados
de cambio de mojabilidad por medio de curvas de kr obtenidas de pruebas de
desplazamiento en ntcleos (Fig.4.10). Para esta parte experimental se utilizaron
los siguientes dispositivos:

e o Dispositivo para el desplazamiento de fluidos en el medio poroso (Per-
medmetro).

e Cilindro porta-muestra (bala) con agua para controlar la presién de confi-
namiento.

e Cilindro porta-muestra (bala) para el desplazamiento de fluidos.

e Bomba Quizix.
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4. DESCRIPCION DE EXPERIMENTOS

LINEA TEMPORAL DE VACIO
—

BOMBA DE VACIO CDNTFEJELADO R

\ TEMPERATURA

Vs (i
NcLEQ C%: TERMOPAR )
V17 .
v

5] vaA

BFR CONFINAMIENTO VJS

TRANSDUCTOR
DE

PRESION '

p_' via TRASDUCTOR VALIDYN

BFR

MANOMETRO
CRYSTAL

BOMBA MANUAL ] BOMEA QUIZIX

MARCOL

Figura 4.10: Diagrama para medir la permeabilidad relativa, imagen proporcionada por

la USIP
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4.4 Evaluacion de la mojabilidad mediante pruebas de desplazaiento

Los fluidos utilizados para simular el medio poroso en las pruebas de desplaza-
miento son el aceite M224 y el agua de formacién M222, de las cuales se pueden ver
algunas propiedades en la tabla 4.6, el nicleo elegido para la prueba es una roca
Indiana Limestone (M516) (Fig.4.11) con sus respectivas propiedades enlistadas
en la tabla4.7

Tabla 4.6: Propiedades de los fluidos

Indiana Limestone

Aceite M224 | 22°C y 0 PSI | 100°C y 100 PSI

m 23.335¢cp 2.8457¢cp

p 0.8788g/cm?® | 0.001175g/cm?

Agua M222 | 22°C y 0 PSI | 100°C y 100 PSI

m 1.06¢cp 0.3728cp

P - 0.00153g/cm?

Tabla 4.7: Propiedades de la roca: Indiana Limestone

Indiana Limestone

1D B-101b
Formacion Bedford
40 mD- permeabilidad con salmuera
Permeabilidad
90 mD- permeabilidad con gas
Porosidad 18 %
UCS 5,000
L= 7cm
Dimensiones
D= 3.81cm
Porosidad SI
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4. DESCRIPCION DE EXPERIMENTOS

Figura 4.11: Nicleo Indiana Limestone (M516)
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Capitulo 5

Discusion de Resultados

Se realizaron pruebas para determinar la mojabilidad de rocas carbonatadas, lo
cual se consiguié por anejamiento de roca de calcita en distintas concentracio-
nes de butirato de sodio, octanoato de sodio y laurato de sodio, por medio de
la medicién del dngulo de contacto. Se eligié la que mejor resultado arrojo y
posteriormente se validé con pruebas de desplazamiento en nicleos y se deter-
minaron las curvas de permeabilidad relativa. Por ultimo, se desplazé sulfato de
sodio para incrementar la recuperacion de aceite en la roca, haciendo que cambie
la mojabilidad. El andlisis se hard tomando en cuenta el tiempo de anejamiento,
los materiales carboxilicos usados, y los datos de las curvas de permeabilidad re-
lativa con ayuda de las pruebas de desplazamiento. Se analizaran los angulos de
contacto y las curvas de permeabilidad, con especial atencion en la produccién y
recuperacion de aceite.

5.1. Anejamiento de las muestras

Para la medicion del angulo de contacto el tiempo de anejamiento de las placas
de roca fue de 24 horas para cada muestra de material carboxilico, el tiempo es
considerablemente bajo tomando en cuenta el tiempo que se requiere para anejar
una roca con aceite crudo. Para las pruebas de desplazamiento basto con despla-
zar el material carboxilico hasta la saturacién y dejarlo por 24 horas.
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5. DISCUSION DE RESULTADOS

5.2. Medicién del Angulo de Contacto

Se hicieron mediciones con los distintos materiales elegidos, a continuacion, se
muestran los resultados. En las mediciones con butirato de sodio (Tabla.5.1) no
se aprecia un cambio de la mojabilidad, y que sigue mostrando una tendencia
al agua, con angulos medidos de entre 28° y 52°. Esto debe a que la cadena del
butirato pequena, esto hace que no haya mucha adherencia del material carboxilo
y la roca, y por consiguiente el aceite no moja a la roca.

Con el octanoato de sodio (Tabla.5.2) se pudieron medir angulos de 25° a 31°,
por lo que no hubo cambio en la mojabilidad. El octanoato al tener una cadena
con més carbonos se consideré que lograria cambiar la mojabilidad de la roca.

Por 1ltimo, se midieron dngulos de contacto con laurato de sodio (Tabla.A.1),
primero a concentracién de 1.5 % peso y se obtuvo un valor de 177.38° al ser un
angulo un tanto mayor, se buscé hacer mas visible el angulo entre la roca y la
gota de aceite, por lo que se disminuyé el valor de la concentracién a 1% peso.
Para la medicién con laurato de sodio a 1% peso, la gota literalmente atravesé
la roca, por lo que no fue posible hacer una medicién del dngulo de contacto. Se
hizo una dilucién mas a 0.1 % peso en la cual se obtuvo un dngulo de 166°. Por
dltimo, se decidié usar laurato de sodio a 0.05% peso, con el fin de obtener un
angulo mas apreciable y poder medirlo, con este material se obtuvo un dngulo
de 156°, por lo que se decidié usar este material a esta concentraciéon para las
pruebas de desplazamiento en nicleos. Se cree que el laurato al tener una cadena
més larga de carbonos, los carbonos son mas afines al aceite, este hace que cambie
la mojabilidad del agua al aceite.
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5.2 Medicion del Angulo de Contacto

Tabla 5.1: Angulos de contacto con butirato de sodio

Foto Material AnguloO Mojabilidad
 angle=37 55 Butirato de
i sodio a 5% | 37.55 Agua

peso

|

angle=28.79 Butirato
de sodio a | 28.79 Agua
15% peso

angle=52.73
Butirato
de sodio a | 52.73 Agua
25 % peso

jangle=129% Butirato
de sodio a | 32.945 Agua

35 % peso
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5. DISCUSION DE RESULTADOS

Tabla 5.2: Angulos de Contacto con Octanoato de Sodio

Foto

Material

Angulo|°]

Mojabilidad

angle=30.17

Octanoato
de Sodio a
0.1 % peso

30.17

Agua

angle=30.83

Octanoato
de Sodio a
1% peso

30.83

Agua

angle=25.78

Octanoato
de Sodio a
2.5 % peso

25.78

Agua
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5.3 Pruebas de desplazamiento

Tabla 5.3: Angulos de contacto con Laurato de Sodio

Foto Material A,nguloo Mojabilidad

¥=629, y=298, angle=156.69 Laurato

de Sodio a | 156.69 Aceite
0.05 % peso

x=375, y=268, angle=166.41 _

Laurato
de Sodio a | 166.41 Aceite
0.1 % peso

Laurato de

Sodio a 1% | - Aceite
peso

x=194, y=304, angle=177.38 Laurato
de Sodio a | 117.38 Aceite
1.5% peso

5.3. Pruebas de desplazamiento

La mojabilidad, es un fenémeno que afecta directamente, a la saturacién de aceite
residual, saturacién de agua irreductible y las permeabilidades relativas. En el caso
de un yacimiento mojado por agua, la Swir es mayor al 20 %, mientras que la Sor
no suele alcanzar el 20 %, y las curvas de permeabilidad relativa se cargan hacia
la derecha en una grafica “Sw vs kr”. Si se tiene un yacimiento mojado por aceite
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5. DISCUSION DE RESULTADOS

tenemos que la Swir es menor al 15%, y la Sor puede llegar a rebasar el 30 %,
mientras que las curvas de permeabilidad relativa se cargan hacia la izquierda.
La mojabilidad, al afectar las permeabilidades relativas hace que la produccién
varie, aumentando o disminuyendo la produccion de aceite dependiendo de que
fluido moje a la roca.

Siguiendo la metodologia para las pruebas de desplazamiento primero se validé la
informacién de la porosidad y permeabilidad de la roca M516. La prueba arrojo
un valor de 18.21 % para la porosidad y una permeabilidad de 257.6 mD.

Una vez obtenidos los datos de porosidad y permeabilidad se inyect6 laurato en el
nucleo, para lograr que se modificara la mojabilidad. Para comprobar se inyecta
agua de formacién M222 hasta la saturacién del nicleo, después se desplaza el
aceite M224 hasta determinar Swir, se desplazd nuevamente agua de formacion
para determinar Sor.

—
o

=—®—\/ol| de Aceite Producido

—_
~
T

—_
(V)
T

—_
T

L= o
EN [#)]
T T

Volumen de Aceite Acumulado (cm3)
o o
[N (]

0 5 16 1‘5 20 25 30
Volumen Total Inyectado (cm3)

Figura 5.1: Curvas de Kr de la roca Indiana limestone, sin alterar (amarilla) y altarada

la mojabilidad (roja)

Con la prueba de desplazamiento, al momento de obtener Swir, se obtiene el
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5.3 Pruebas de desplazamiento

volumen de aceite atrapado en el medio poroso de 6.24c¢m?. Al obtener los da-
tos de Sor, se desplazé 1.39cm3 del volumen de aceite atrapado en la prueba
Swir (Fig.5.1)dejando 4.85cm? de aceite en el nucleo y obteniendo un factor de
recuperacion del 22 %.

Tabla 5.4: Angulos de contacto con Laurato de Sodio

Componente Krw Kro
Roca Limpia 0.0804 0.3610
Laurato de Sodio 0.1987 0.3405

De la tabla se pueden apreciar los valores de permeabilidad relativa al agua y al
aceite en una roca limpia y en una roca tratada con laurato de sodio a 0.05 % peso.
Se aprecia un incremento de 0.0804 a 0.1987 en la permeabilidad relativa al agua,
lo cual significa que hay una preferencia a fluir del agua, resultado del efecto de
cambio de la mojabilidad, el agua puede fluir libremente, por otro lado tenemos
una leve disminucién de la permeabilidad relativa del aceite de 0.3610 a 0.3405,
al ser la roca mojada al aceite, la capacidad de fluir disminuye. Los resultados
son satisfactorios para concluir un cambio en la mojabilidad de la roca. de una
mojabilidad al agua a una mojabilidad al aceite. Cabe sefialar que el experimento
se realiz6 a condiciones de temperatura ambiente, por lo que al tratar de generar
las curvas de permeabilidad relativa, las curvas tienen un comportamiento ambi-
guo, también se debe a que la roca es de porosidad y permeabilidad baja, por lo
que al hacer las pruebas de desplazamiento se tiene que trabajar a un gasto bajo
para evitar que la roca se fracturara y el transductor de presién pudiera hacer las
mediciones de presién diferencial, trabajando con temperatura de yacimiento y
con un rango mas grande de la presion diferencial se pudieran obtener las curvas
de permeabilidad relativa referentes a una roca mojada al aceite.

El factor de recuperacién de las pruebas de Swir y Sor con laurato fue del 22 %
es decir que se pudo desplazar 1.39ml de los 6.24ml inyectados en la prueba.

Los siguientes resultados (Fig.5.2) son con la inyeccién del agua sulfatada (Agua
inteligente) con el que se intenté recuperar més aceite, restableciendo la mojabi-
lidad al agua de la roca, con el sulfato de sodio se pudo recuperar 0.8601ml de
aceite mas, es decir, un 14 % del total de aceite original en el ntcleo. Se tiene
una recuperacion del 36 % contando el aceite recuperado en la prueba inicial y la
prueba con sulfato de sodio.
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5. DISCUSION DE RESULTADOS

Factor de Recuperaciéninyectando Mezcla Q221

2
g

200 40.0 60.0 20.0 100.0
Vol Tot Iny (ml)

Figura 5.2: Factor de Recuperacién empleando Sulfato

Los resultados de este trabajo muestran la importancia de hacer un analisis de la
mojabilidad en proyectos de recuperaciéon mejorada de aceite. Como lo muestran
los casos, se tiene una mayor produccién y una mejor recuperacién de aceite, si
el yacimiento se encuentra mojado por agua.
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Capitulo 6

Conclusiones y Recomendaciones

El propésito fundamental de la tesis ha sido demostrar la mojabilidad al aceite en
rocas carbonatadas (Eduards White) con ayuda de material carboxilico (Laurato
de Sodio a 0.05% peso), se propuso una metodologia experimental para medir el
angulo de contacto en una placa de roca y se validé el cambio de la mojabilidad
con pruebas de desplazamiento en el laboratorio. También se probd un agua inte-
ligente, Smart Water o agua de baja salinidad (Sulfato de Sodio) para restaurar
la mojabilidad al agua y probar que existe una mayor recuperacién de aceite. De
los resultados obtenidos se pueden deducir las siguientes conclusiones:

El cambio de la mojabilidad en la roca Eduard White se pudo probar sa-
tisfactoriamente ya que los dngulos de contacto determinados con laurato
varian de angulos de 150° a 170°, por lo que es evidente la adhesién del
material a la superficie de la roca.

En la prueba de desplazamiento con nicleo de roca Indiana Limestone, se
pudo validar el cambio de mojabilidad al aceite, determinado en las pruebas
de angulo de contacto.

Los datos de la curva de permeabilidad relativa obtenida de las pruebas de
desplazamiento expresan los efectos de la mojabilidad, la geometria de poros
y la saturacién de los fluidos.

Con la inyecciéon de agua de baja salinidad se pudo restaurar la mojabi-
lidad original de la roca, en consecuencia, se pudo aumentar el factor de
recuperacion.

Un fluido de composicién idnica modificada puede cambiar la mojabilidad la
una roca debido a la interaccién de los componentes del material carboxilico
v los minerales de la roca, por esta razén se puede simular el cambio de
mojabilidad al aceite y al agua.

Se puede concluir que hay cambo en la carga superficial de la roca que estéd
en contacto con el laurato de sodio o con el sulfato de sodio, por lo cual
cambia la mojabilidad la roca.
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6. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

e El cambio en carga superficial de la roca inyectando el agua sulfatada se
debe a la adsorcién del ion sulfato (SO, ) en la superficie de la roca, esta
adsorcion hace posible que cambien las cargas en la superficie de la roca y
en consecuencia pueda desplazar el aceite de la paredes y se pueda extraer
mas aceite.

e La importancia de las pruebas de mojabilidad radica en las curvas de per-
meabilidad relativa ya que son un dato importante a la hora de decidir la
aprobacion de un proyecto, ya que la relacion costo beneficio es rentable
siempre y cuando se obtengan resultados representativos que describan el
comportamiento de yacimientos carbonatados.
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Capitulo 7

Nomenclatura

7.1. Nomenclatura

TRM - Tecnologias de Recuperaciéon Mejorada

PEP - Pemex Exploraciéon y Produccién

PRM - Proyectos de Recuperacién Mejorada

EOR Enhanced Oil Recovery - Recuperacion Mejorada de aceite
IOR Improved Oil Recovery - Recuperacién Adicional de Aceite
LSW Low Salinity Water - Agua de Baja Salinidad

NA - Numero Acido

RMN - Resonancia Magnética Nuclear

LSWI Low Salinity Water Inflow- Inyeccion de agua de baja salinidad
W - trabajo [J]

F - fuerza [N] dL - diferencial de longitud [m]

o - tensién interfacial [N/m)]

r - radio. [m)]

h - altura [m]

pa - densidad del aceite [kg/m3]

pw - densidad del agua [kg/m3|

g - constante de gravedad universal [9.81m/s2]

0 - angulo [°]

A - drea [m?2]

1 - longitud [m)]
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7. NOMENCLATURA

Sor - Saturacién de aceite irreductible [fraccién]
Vwsp - Agua desplazada por la imbibicién espontanea [Método de Amott]
Swir - Saturacion de agua irreductible [fraccién]

Vwt - Volumen total de agua desplazada por imbibicién de aceite en el método
de Amott

Vosp - Volumen de aceite desplazado por imbibicién de agua en el método de
Amott

Vot - Volumen total de aceite desplazado por imbibicién de agua en el método de
Amott

USBN - United States Bureau of Mines

Tu - Indice de mojabilidad [adimensional]

Pc - Presién Capilar [Pa)

oow - tensioén interfacial entre el aceite y el agua [N/m]
oos - tensién interfacial entre el aceite y el sélido [N/m)]
ows - tension interfacial entre el agua y el sélido [N/m]
Oc - Angulo de contacto [°]

tD - tiempo adimensional [adimensional]

t - tiempo [s]

k - permeabilidad [darcy]

O - porosidad [fraccién]

Lc - Longitud de nicleo caracteristico [m]

- viscosidad [cP]

o - viscosidad del aceite

pw - viscosidad del agua

R - recuperacién de aceite [% del volumen original in-situ]
Roo - ultima recuperacién de aceite por imbibicion de la inyeccién de agua
Patm - Presiéon atmosférica

po - presion de la fase aceite

pw - presion de la fase agua

kro - permeabilidad relativa al aceite [darcy]

krw - permeabilidad relativa al agua [darcy]

krg - permeabilidad relativa al gas [darcy]

E - eficiencia total de barrido [fraccién]

EV - Eficiencia volumétrica o macroscépica [fraccién]
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7.1 Nomenclatura

ED - Eficiencia microscépica [fraccion]

Ea - Eficiencia de barrido areal [fraccién]

Ev - Eficiencia de barrido vertical [fraccién]
Ap - gradiente o diferencial de presién [psi]

v - velocidad de flujo [m/s]

Nc - Numero Capilar

Ncc - Numero capilar critico

CCD - Curva Capilar de Desaturacion

log D - coeficiente de particién [adimensional]

%w - por ciento peso
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Apéndice A

Apéndice

A.1. DMaterial de laboratorio

El material disponible en la USIP es el siguiente.
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A.1 Material de laboratorio

Tabla A.1: Componentes del Aceite Caracterizado)

logDQpH =
8

1D Reactivo Estructura

Acido
0
Q669-1 Tartarico o -8.39
A.C.S

Acido Méli-
Q
Q673-1 co DL D)\]/\f -7.41

O
717

0
Acido Oxa-
QO068-1
lico 0

OH OH
OH OH
H
Reactivo OH OH
HO
OH

Acido

Q675-1 Glutamico -6.52

Acido

Q679-1 Aspartico L -6.29

NH,
GY\)\(D
L Reactivo OH OH
0 NH,
OH
HO
(0]

Reactivo

Acido
Q670-1 Succinico - -6.17
A.C.S.
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A. APENDICE

Tabla A.2: Continuacién Componentes del Aceite Caracterizado

logDQpH =
8

1D Reactivo Estructura

Acido M4li-
Q674-1 ‘ o
co Reactivo

-5.63

M

Acido
Q157-1 Acético O
Glacial

-3.41

OH
Q
OH OH
O
HO
Acido Citri- HO
Q676-1 co Anhidri- o -4.68
co A.C.S.
0
)
C
OH

F
Acido
T
Q164-1 Trifluo- -2.62
roacético




A.1 Material de laboratorio

Tabla A.3: Continuacion Componentes del Aceite Caracterizado (Angulos de

contacto con Laurato de Sodio(Anexo A))

logD@QpH =
1D Reactivo Estructura
8
CHy
Acido
Q677-1 Butirico -2.04
Reactivo
HO
O
HO O
Acido
Q678-1 Benzdico -1.75
A.CS.
Lauril Sul-
fato de So- :
Q672-1 1o NN N N 2.04
dio Reacti-
vo.
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A. APENDICE

Tabla A.4: Continuacién Componentes del Aceite Caracterizado
logDQpH =
1D Reactivo Estructura
8
Acido
Q671-1 Oléico A 3.89
Reactivo i T
Acido
Laurico .
Q618-1 N N N 1.55
(Dodeca-
noico)
Acido Octa- *
] P ey -0.03
. HO CHy
noico
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Apéndice B

Apéndice

B.1. Reporte interno de resultados

Q usIP

Desarrollo de la metodologia analitica para la determinacién de
TITULO
acidos carboxilicos en muestras de crudo a través de SPE-GC-MS

Participantes IMA, RCA

Solicitud interna S204a

Fecha: 03/Octubre/2016 Folio de reporte: S204a-RA-007F

OBJETIVO: Caracterizar los acidos carboxilicos presentes en la muestra de
aceite M094.

METODOLOGIA EXPERIMENTAL: Material /Equipo

Tubos falcén de 15mL y 50mL.
Combitips de 10mL.

Mega Bond Elut-SAX (10g).
Mega BE-SI, (1g).

Pipetas pasteur de vidrio.
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B. APENDICE

Llaves de paso.

Multipeta M4.

Vortex.

Micropipeta Pipet-Lite XLS, Rainin de 2-20, 20-200 y 100-1000 uL.
Puntas para pipeta.

Probeta graduada de 50mL y 10mL.

Sistema de extraccion fase solida.

Sistema concentrador Plus, Eppendorf Vacufuge plus 5305, USIP-EI040.
Embudos de separacién de 60mL.

Tubos de vidrio.

Estufa de vacié.

Viales de 2mL.

Cromatografo de gases, Agilent Technologies 7890B, USIP-EI056.
Espectrémetro de masas, Agilent Technologies 577A MSD, USIP-11210.

Disolventes/Reactivos

Diclorometano (HPLC, MACRON)
Hexanos (HPLC, J. T. Baker).
Benzoato de metilo.

BF3 en metanol al 10

Eter Etilico.

Acido Férmico.

Acido 1-adamantenocarboxilico.
Disolucién saturada de NaCl.

Sulfato de sodio anhidro.

Preparacion de las muestras

Se realizé por triplicado la reaccion de derivatizacién del dcido 1-adamantenocarboxili-
co (M1-M3), para conocer el tiempo de retencién dentro de la columna. Se toma-
ron 2 ml de la muestra de aceite M094 por triplicado para la muestra blanco (MI).
Tres muestras de 2 ml de M094 se cargaron con &4cido 1-adamantenocarboxilico
a una concentraciéon final de 75 pg/mL, cada una (MII). Las muestras fueron

colocadas en tubos falcon de 15 mL y se agitaron en vortex por 1 min.
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B.1 Reporte interno de resultados

Tabla B.1: Preparacién de muestras

Acido 1-
Aceite adamante-
Muestra Agua Tipol
MO094 nocarboxili-
co

M1-M3 - v v
MI1-MI3 v - —
MITI-MII3 | v/ v —

Desarrollo de la metodologia.

Adecuabilidad del sistema.

Con la finalidad de verificar que el sistema instrumental estuviera adecuado, antes
de cada corrida cromatogréfica se verifico la adecuabilidad del sistema al inyectar
7 veces un compuesto de naturaleza y concentracién conocida ( benzoato de metilo
a una concentraciéon de 100 pug/ml) utilizando el método previamente desarrollado
y reportado en los informes parciales: S204/RA-002, S204a2-RA-004 y S204a2-
RA-006. El porcentaje de coeficiente de variacién no debe ser mayor al 10 %.

Extraccién.

Las muestras de aceite (MI1- MI3; MII1- MII3) se colocaron con ayuda de pipeta
pasteur en los cartuchos de extraccién en fase sélida del tipo SAX (10g) (previa-
mente acondicionados con 40 ml de Hexano, se lavaron con 80 ml de hexano y
posteriormente con 80 ml de DMC, finalmente se eluyeron con 55 mL de éter aci-
dificado con 4cido férmico al 2 %. Las muestras se concentraron en el concentrador
vacufuge plus, por una hora a 45 °C. Esta técnica se implemento después de las
pruebas realizadas previamente que se reportan en el informe S204a2-RA-005.
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B. APENDICE

Figura B.1: Lavados en SPE-SAX con Hexano.
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B.1 Reporte interno de resultados

Figura B.2: Lavados en SPE-SAX con Diclorometano.
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Figura B.3: Lavados en SPE-SAX con Eter etilico acidificado.
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B.1 Reporte interno de resultados

Figura B.4: Cartuchos SPE-SAX después de la extracciéon con éter etilico acidificado.

Derivatizacion.

La muestra se redisolvié con 2 ml de DMC y se le anadieron 1.4 ml de BF3 en
metanol al 10 %, se colocaron en la estufa de vacié a 90°C por una hora. Las
muestras se dejaron enfriar y se extrajeron con 10 mL de Hexano, se recuperd
la fase orgdnica y se extrajo con 4 mL de una disolucién saturada de NaCl, por
duplicado, se recupero la fase organica, se secé con NaySOy4 anhidro y se decanto,
por ultimo la fase organica se concentro en el vacufuge plus a 45°C por una hora.
La técnica empleada se optimizé después de algunas pruebas reportadas en los
informes: S204a2/RA-001 y S204a2/RA-003.

Purificacion.

Las muestras se cargaron en cartuchos de silica (1g) para SPE (previamente
acondicionados con 10ml de Hexano), se lavaron con 4ml de Hexano y se eluyeron
con 10mL de una mezcla Hexano:DMC (6:4), se concentraron en vacufuge a 45°C
por una hora. Las muestras se reconstituyeron en 2 ml de DMC para su posterior
andlisis en el cromatégrafo de gases (USIP-EI056) acoplado al detector de masas
(USIP-11210).
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B. APENDICE

Figura B.5: Purificacién de las muestras derivatizadas por SPE-Silica con Hexano: DMC

(6:4).

Caracterizacion.

Las muestras se traspasaron a viales de vidrio de 2ml, y se analizaron segin la
secuencia mostrada en la tabla B.2. Y fueron analizadas segin el método descrito
en la tabla B.3, el cudl fue optimizado segin los informes: S204/RA-002, S204a2-
RA-004 y S204a2-RA-006.
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Figura B.6: Muestras reconstituidas para andlisis por GS-MS.
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B. APENDICE

Tabla B.2: Secuencia de inyeciones
Lugar en el | Tipo de mues- | Nombre de la
No. de analisis Observaciones
rack tra muestra

1 1 Blanco Blanco Diclorometano
Bensoato  de

2 2 Adecuabilidad | Adecuabilidad | metilo 100
pg/ml
Bensoato  de

3 2 Adecuabilidad | Adecuabilidad | metilo 100
pg/ml
Bensoato  de

4 2 Adecuabilidad | Adecuabilidad | metilo 100
pig/ml
Bensoato  de

5 2 Adecuabilidad | Adecuabilidad | metilo 100
pg/ml
Bensoato  de

6 2 Adecuabilidad | Adecuabilidad | metilo 100
pig/ml
Bensoato  de

7 2 Adecuabilidad | Adecuabilidad | metilo 100
pig/ml
Bensoato  de

8 2 Adecuabilidad | Adecuabilidad | metilo 100
pig/ml

9 3 Muestra MI1 M094

10 4 Muestra MI2 M094

11 ) Muestra MI3 M094

12 6 Muestra MITI1 M094+ADM

13 7 Muestra MII2 M094+ADM

14 8 Muestra MII3 M094+ADM
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Tabla B.3: Parametros optimizados del Cromatégrafo de gases acoplada a un

analizador de masas para la determinacién de acidos carboxilicos en muestras

de aceite.
Parametro Valores
Agilent 5190-3171: 900 pul
Liner

(Splitless, singletaperultraliner)

Heater (inlet) | 60 °C

Pressure 11.279 psi
Septum purge
3 ml/min
flow
Gas Saver 20 ml/min
Hold Time 1.3141
Agilent 1901S-433UI, USF126734H, HP-5ms ul-
Columna tra inert, -60°C-325°C, 30X250 pum X 0.25
(Splitless, singletaperultraliner) |
Calibracién

de columna a | SI

través de MS

Presion 11.279 psi
Average Velo-

25.228 cm/s
city
MS SCAN
MS Range 5-600 m/z
MS Solvent de-

2.5 min

lay
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Tabla B.4: Continuacion Parametros optimizados del Cromatografo

Run Time
Rampa Rate °C/min | Value (°C) Hold Time
- 40 3 3
10 175 1 17.5
6 225 1 26.83
4 300 18 63.58
RESULTADOS:

La reaccién de derivatizacién del 4dcido 1-adamantenocarboxilico se llevd a cabo
con 20 mg del acido carboxilico y 700 ul del BF3, desarrollandose como se en-
cuentra descrita en la metodologia, y se analizé con los valores de los pardmetros
cromatograficos antes mencionados.

90°

F,B:HO-CH; + R-COOH —2C= R.COOCH,

Figura B.7: Reaccién de derivatizacion de acidos carboxilicos.

El coeficiente de variacién que se obtuvo en la adecuabilidad de este analisis fue
de un 0.029 % para el RT (tiempo de retencién) y de 5.187 % para el drea, lo que
indica que los resultados obtenidos durante el experimento son confiables (Tabla
B.5).
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B.1 Reporte interno de resultados

Tabla B.5: Continuacion Parametros optimizados del Cromatografo

.\,

Adecuabilidad | RT Area

1 10.467 6362269.78
2 10.467 6708332.65
3 10.461 6580307.79
4 10.461 6380186.54
5 10.461 7044447.67
6 10.461 7197543.15
7 10.460 7122167.73
promedio 10.463 677075.72
DE 0.003 351216.35
CV 0.029 5.187
PAS

AN

Figura B.8: Cromatogramas del benzoato de metilo usado en la adecuabilidad.
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B [+ EIC{136.1) Scan DIDR1BIMA 060 Smecth

Figura B.9: Superposicion de los cromatogramas de las muestras de adecuabilidad.

En la figura B.11 se muestran los cromatogramas del andlisis de las muestras del
acido 1 - adamantenocarboxilico obtenidas después de la reaccién de derivatiza-
cion, en los cuales se observa que el tiempo de retencién promedio del metil éster
del acido es de 15.775 min, lo cual se comprueba con el espectro de masas que se
presenta en la figura B.12, ya que se encuentra presente el ion molecular con la
masa exacta de 194.1 m/z, como se describe en la figura B.10.

Ox_-OH T
Acido 1-adamantenocarboxilico. Métil éster del acido
Formula: C1H60, 1-adamantenocarboxilico.
Exact Mass:180.12 Formula: C1oH505

Exact Mass:194.13

Figura B.10: Estructuras del 4cido 1-adamantenocarboxilico y su éster métilico.
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B.1 Reporte interno de resultados

108 4 EIC[198.1) San 290816104 _080 Smeeth
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Figura B.11: Cromatograma del compuesto de metil éster del acido 1-

adamantenocarboxilico.
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Figura B.12: Espectro de masas del dcido 1-adamantenocarboxilico.

En la figura B.13 se muestra el cromatograma correspondiente a la muestra MI1,
donde cada uno de los picos esta asociado a una molécula en particular las cuales
son retenidas por la columna y se separan segin sus propiedades fisicoquimicas,
en la tabla B.6 se presentan las estructuras moleculares més probables segin la
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=108

biblioteca NIST asociada al software WorkStation MassHunter.

+ TIC Scan O70975IMA 03,0

\ML_J&LLJU_‘_LM J i J'k

Figura B.13: Cromatograma correspondiente a la muestra MI1.
Tabla B.6: Acidos carboxilicos utilizados
RT Estructura Molecular Descripcién
Exact. Mass: 142.17
8’090 Decane
Formula: CigHso
_ﬁﬂ Exact. Mass: 128.16
8 9 9 5 9 3,3-:mme1hy\-hepzane
Formula: CoHog
hihdh e Exact. Mass: 156.19
9 9 033 2-Methyl-decane
Formula: Cqi1Hoy
if(v Exact. Mass: 154.17
97181 1,1-Dimethyl-2-propyl-cyclohexane Formula: C11H22
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B.1 Reporte interno de resultados

RT Estructura Molecular Descripcién
W Exact. Mass: 186.20
107171 2-Butyl-octan-1-ol
Formula: C12Ho60
HO\/M Exact. Mass: 158.17
107245 3,7-Dimethyl-octan-1-ol
Formula: C1gH920
A N Exact. Mass: 170.20
12,064 Dodecane
Formula: CioHog
W Exact. Mass: 198.23
12’609 2.3,5,8-Tetramethyl-decane
o Formula: 014H30
W Exact. Mass: 212.25
1 2 5 730 2,6,10-Trimethyl-dodecane
Formula: Ci5Hgso
doJd Exact. Mass: 226.27
12,838 2,6,10-Trimethyl-tridecane
Formula: CigHgsy
>_©_/J<OH Exact. Mass: 190.10
1 2 ) 926 3-(4-Isopropyl-phenyl)-acrylic acid
Formula: C19H1409
Wm Exact. Mass: 228.25
13,626 3,7,11-Trimethyl-dodecan-1-ol
Formula: C15H320
AANANNANNNANNNS EX&Ct. Mass: 30834
1 3 , 74 1 1-Docosene
Formula: 022H44
jCN Exact. Mass: 172.18
1 3 Y 8 6 2 2-Isopropyl-5-methyl-heptan-1-ol
Formula: C11H940
PO SN Exact. Mass: 282.33
1 5 s 70 1 10-Methyl-nonadecane
Formula: 020H42
Elj Exact. Mass: 194.13
15,748 -
Adamantan-1-yl-acetic acid Formula,: 012H1802
W Exact. Mass: 198.23
1 5 9 8 1 5 2.3.5.8-Tetramethyl-decane
Formula: Cy4H3p
e Exact. Mass: 268.31
1 5 , 9 3 6 Nonadecane
Formula: CigHyg
WOH Exact. Mass: 220.15
16,408

3-(a-tert-Butyl-phenyl)-2-methyl-propionic acid

Formula: C14H3405
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B. APENDICE

Y Exact. Mass: 270.26
22 9 537 Hexadecanoic acid methyl ester
Formula: Cy17H3409
RN o Exact. Mass: 298.29
2 5 R 6 0 2 Octadecanoic acid methyl ester
Formula: C19H2303
Exact. Mass: 316.20
50,415
Formula: Co9H2303

En la figura B.14 se muestra el cromatograma correspondiente a la muestra MI2,
donde cada uno de los picos esta asociado a una molécula en particular las cuales
son retenidas por la columna y se separan segin sus propiedades fisicoquimicas,
en la tabla B.7 se presentan las estructuras moleculares méas probables segin la
biblioteca NIST asociada al software WorkStation MassHunter.

X106 [+ TIC Scan 070816MA_10 D

JEPESEE S8l
e

IR EEEEEEE EEEEEEEE]

L EEE R

Counts vs. Aoguisition Time (min)

Figura B.14: Cromatograma correspondiente a la muestra MI2.

B 48

50 51 82 8§
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B.1 Reporte interno de resultados

Tabla B.7: Estructuras moleculares probables de acuerdo al expectro de masas obtenidos

de cada senal a tiempos de retencién del cromatograma de la MI2

RT Estructura Molecular Probale | Descripcion
Exact. Mass: 142.17
8 , 790 Decane
Formula: Cq1gHao
Tt Exact. Mass: 128.16
8 5 959 3‘37/D|melhy\—heptane
Formula: C9Hy
b e Exact. Mass: 156.19
9,033 2-Methyl-decane
Formula: C11Hoyy
Ej»v/ Exact. Mass: 154.17
97 1 8 1 1,1-Dimethyl-2-propyl-cyclohexane
Formula: C11Hoo
e Exact. Mass: 186.20
1 O, 1 78 2?:utylroctan—1—ol
Formula: C19H960
YT Exact. Mass: 158.17
10,245 3,7-Dimethyl-octan-1-ol
Formula: C19H920
W Exact. Mass: 198.23
1 2 9 609 2,35 8-Tetramethyl-decane
Formula: C 14 H30
b e Exact. Mass: 212.25
1 2 5 730 2,6,10-Trimethyl-dodecane
Formula: C 15 H32
Jo Exact. Mass: 226.27
12,838 2,6,10-Trimethyktridecane
Formula: C 16 H34
A~ Exact. Mass: 190
1 2 5 9 2 6 3-(4-Isopropyl-phenyl)-acrylic acid
Formula: C19H4409
b e e Exact. Mass: 228.25
137626 3,7,11-Trimethyl-dodecan-1-ol
Formula: C15H3,0
s Exact. Mass: 308.34
13,741 o
Formula: 022 H44
jf)v Exact. Mass: 172.18
1 3 M 86 2 2-Isopropyl-5-methyl-heptan-1-ol
Formula: C1;Hy40
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B. APENDICE

RT Estructura Molecular Probale | Descripcion
\*j / Exact. Mass: 206.17
16,341
2,4-Dictert-butyl-phenol Formula: Cl4H220
C Exact. Mass: 220.15
Formula: C14Ho005
Exact. Mass: 270.26
22,510 PR
Formula: Ci7H3409
Exact. Mass: 292.20
22,834
Formula: C1gH3503
RPN Exact. Mass: 298.29
2 5 y 5 9 5 Octadecanoic acid methyl ester
Formula: C1gH3509
Exact. Mass: 316.20
50,435
Formula: CyyHogO3g

En la figura B.15 se muestra el cromatograma correspondiente a la muestra MI3,
donde cada uno de los picos esta asociado a una molécula en particular las cuales
son retenidas por la columna y se separan segin sus propiedades fisicoquimicas,
en la tabla B.8 se presentan las estructuras moleculares méas probables segtin la

biblioteca NIST asociada al software WorkStation MassHunter.

5 [+ 7IC Scan O70916IMA_11.0
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k6 b3 & 00 8w B Wm0
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Figura B.15: Cromatograma correspondiente a la muestra MI3.
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Tabla B.8: Estructuras moleculares probables de acuerdo al espectro de masas obtenidos

de cada senal a tiempos de retencién del cromatograma de la MI3

RT Estructura Molecular Probale | Descripcion
N\ Exact. Mass: 128.16
8,959 /_F
3,3-Dimethyl-heptane Formula: C9H20
Exact. Mass: 156.19
9,033 e
Formula: C11Hoyy
o Exact. Mass: 154.17
9, 1 8 1 1.1-Dimethyl-2-propyl-cyclohexane
Formula: Cq1Hao
Exact. Mass: 186.20
10,171 m
Formula: Cq9Hog
H°M Exact. Mass: 158.17
107245 -Dimethyl-octan-1-ol
Sromentocante Formula: Ci9H920
NN NN Exact. Mass: 170.20
127064 Dodecane
Formula: 012H26
Wv Exact. Mass: 198.23
1 2 b 609 2,3,5,8-Tetramethyl-decane
Formula: 014H30
ITUr T Exact. Mass: 212.25
1 2 5 73 7 2,6,10-Trimethyl-dodecane
Formula: Cl5H32
Jo o J Exact. Mass: 226.27
12,838 2,6,10-Trimethyl-tridecane
Formula: Cl6H34
O Exact. Mass: 190.10
1 2 5 9 2 6 3-(4-Isopropyl-phenyl)-acrylic acid
Formula: C19H4409
WOH Exact. Mass: 228.25
1 3 3 626 3.7.11-Trimethyl-dodecan-1-ol
Formula: C15H3,0
s Exact. Mass: 308.34
13,741
Formula: 022H44
/IW Exact. Mass: 172.18
1 3 I’ 86 2 2-Isopropyl-5-methyl-heptan-1-ol
Formula: C1;H40
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RT Estructura Molecular Probale | Descripcion
Exact. Mass: 282.33
15,701
Formula: CooHys
5 Exact. Mass: 194.13
15,748
Formula: C19H1805
P Exact. Mass: 198.23
1 5 78 1 5 2.3.5.8-Tetramett thyl-decane
Formula: Ci4Hgsg
Y Exact. Mass: 268.31
15,937 | e
Formula: 019H40
ool Exact. Mass: 206.17
16,341 ,
Formula: C14H920
Exact. Mass: 220.15
Formula: C14H9009
“y Exact. Mass: 270.26
22,537 ‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘
Formula: Ci7H3409
5 Exact. Mass: 292.20
22,847
Formula: CigH3gO3
Exact. Mass: 298.29
25,602 | e
Formula: Ci9H3gO9
Exact. Mass: 346.20
50,469
Formula: CogHogO3

En la figura B.16 se muestra el cromatograma correspondiente a la muestra MII1,
donde cada uno de los picos estd asociado a una molécula en particular las cuales
son retenidas por la columna y se separan segin sus propiedades fisicoquimicas,
en la tabla B.9 se presentan las estructuras moleculares méas probables segin la

biblioteca NIST asociada al software WorkStation MassHunter.
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Figura B.16: Cromatograma correspondiente a la muestra MIII.
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Tabla B.9: Estructuras moleculares probables de acuerdo al espectro de masas obtenidos

de cada senal a tiempos de retencién del cromatograma de la MII1

RT Estructura Molecular Probale | Descripcion
—\ Exact. Mass: 128.16
8,959 /—/7
3.3-Dimethyl-heptane Formula: CQHQO
- Exact. Mass: 128.16
9 9 040 3,3-’I/3|methy\-heptane
Formula: C9Hyg
i e Exact. Mass: 158.17
1 0 3 1 78 3,7-Dimethyl-octan-1-ol
Formula: C1gH220
HOM Exact. Mass: 158.17
10’245 -Dimethyl-octan-1-ol
Sromenyredan el Formula: C1gH320
PPN Exact. Mass: 170.20
1 2 , 064 Dodecane
Formula: C19H960
g Exact. Mass: 194.06
12,293 o
3-(4-Hydroxy-3-methoxy-phenyl)-acrylic acid Formu]a: C 1 0 H 1 0 O 4
Y Exact. Mass: 198.23
1 2 5 6 1 6 4,6-Dimethyl-dodecane
Formula: C 14H30
YU T Exact. Mass: 212.25
1 2 9 73 7 2,6,10-Trimethyl-dodecane
Formula: C 15 H32
PO N Exact. Mass: 226.27
1 2 3 838 2,6,10-Trimethyl-tridecane
Formula: C 16 H34
Wt Exact. Mass: 190.10
12,926 BT AR
Formula: C19H4409
on Exact. Mass: 194.13
13,525
Adamantan-1-yl-acetic acid FormUIa: C]_2H]_8 02
Hor)v Exact. Mass: 172.18
1 3 Y 6 2 6 2-Isopropyl-5-methyl-heptan-1-ol
Formula: C1;H40
s . Exact. Mass: 172.18
1 3 3 748 2-Methyl-decan-1-ol
Formula: C1;H40

98




B.1 Reporte interno de resultados

RT Estructura Molecular Probale | Descripcion
s Exact. Mass: 172.18
13,862 st omem
Formula: C11H940
Exact. Mass: 194.06
15,081
Formula: C1gH1¢04
208 Exact. Mass: 220.18
15,209 A
Formula: C15H940
Exact. Mass: 194.13
15,748
Formula: C19H180
Exact. Mass: 206.17
16,341
2,4-Di-tertbutyl-phenol Formula: Cl4H220
Exact. Mass: 220.15
1 6 ) 4 1 5 3-(4-tert-Butyl-phenyl)-2-methyl-propionic acid
Formula: C1gH340
DSy Exact. Mass: 242.26
16,832 frre
Formula: C1gH340
- Exact. Mass: 284.27
16,974 st
Formula: CigH3gO9
AAAAAAAAAAAA . Exact. Mass: 226.27
17,445
Formula: CigHsg
o Exact. Mass: 270.26
22,389 © esadocanckacd mett otr
Formula: C17H3405
PPV VPN Exact. Mass: 270.26
22,510 . I
Formula: C17H3405
Exact. Mass: 292.20
22,712
Formula: C1gH33053
Exact. Mass: 292.20
22,834
Formula: C1gH3303
~ Exact. Mass: 270.26
25,467
Formula: C19H3509
PPN Exact. Mass: 298.29
P27 N (R ——

Formula: C19H3gOs9
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RT Estructura Molecular Probale | Descripcion

Exact. Mass: 316.20
50,597

Formula: CooHogO3

En la figura B.17 se muestra el cromatograma correspondiente a la muestra MII2,
donde cada uno de los picos esta asociado a una molécula en particular las cuales
son retenidas por la columna y se separan seguin sus propiedades fisicoquimicas,
en la tabla B.10 se presentan las estructuras moleculares mas probables segiin la
biblioteca NIST asociada al software WorkStation MassHunter.
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Figura B.17: Cromatograma correspondiente a la muestra MII2.
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Tabla B.10: Estructuras moleculares probables de acuerdo al espectro de masas obtenidos

de cada senal a tiempos de retencién del cromatograma de la MII2

RT Estructura Molecular Probale | Descripcién
BN Exact. Mass: 128.16
8,965 /_/7
3,3-Dimethyl-heptane Formula: CgH20
Hfiﬂ Exact. Mass: 128.16
9?033 3.3—“I’:)\melhy\rhep(ane
Formula: C9Hy
Y Exact. Mass: 158.17
1 0, 1 71 3,7-Dimethyl-octan-1-ol
Formula: C1gH220
A AN Exact. Mass: 15817
107245 1-Dodecene
Formula: C1gH220
NN Exact. Mass: 170.20
12,064 Dodecane
Formula: ClQHQG
il th thd Exact. Mass: 184.22
12,279 4,8-Dimethyl-undecane
Formula: ClgHgg
Y Exact. Mass: 198.23
1 2 3 609 4 6-Dimethyl-dodecane
Formula: 014H30
e o Exact. Mass: 198.23
1 2 5 730 4,6-Dimethyl-dodecane
Formula: Cl4H30
PO SN Exact. Mass: 226.27
12,838 2,6,10-Trimethyl-tridecane
Formula: 016H34
O Exact. Mass: 190.10
1 2 5 926 3-(4-Isopropyl-phenyl)-acrylic acid
Formula: C19H1409
o Exact. Mass: 172.18
13,620
Adamantan-1-yl-acefic acid Formula: C]_]_H24O
NN e Exact. Mass: 172.18
1 3 5 74 1 2-Methyl-decan-1-ol
Formula: C1;H40
o Exact. Mass: 172.18
1 3 ? 86 2 2-Isopro;£:l;n-1 -ol
Formula: C1;H40

101




B. APENDICE

RT Estructura Molecular Probale | Descripcion

Exact. Mass: 194.13
15,748

Formula: C19H1809

Exact. Mass: 206.17
16,341

Formula: C14H92,0

Exact. Mass: 220.18
16,408

Formula: Ci5H40

- Exact. Mass: 194.13

227483 R O—

Formula: C17H3409

Exact. Mass: 206.17
22,807

Formula: CigH3gO3

JUSSUUUUS Exact. Mass: 292.29

25,555

Formula: C19H3gO9

Exact. Mass: 316.20
50,287

Formula: CogHogOs3

En la figura B.18 se muestra el cromatograma correspondiente a la muestra MII3,
donde cada uno de los picos estd asociado a una molécula en particular las cuales
son retenidas por la columna y se separan segin sus propiedades fisicoquimicas,
en la tabla B.11 se presentan las estructuras moleculares mas probables segin la

biblioteca NIST asociada al software WorkStation MassHunter.
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Figura B.18: Cromatograma correspondiente a la muestra MII3.
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Tabla B.11: Estructuras moleculares probables de acuerdo al espectro de masas obtenidos

de cada senal a tiempos de retencién del cromatograma de la MII3

RT Estructura Molecular Probale | Descripcion
N\ Exact. Mass: 128.16
8,965 /_/7
3,3-Dimethyl-heptane Formula: CQHQO
ﬁ/—*—\ Exact. Mass: 128.16
9 9 033 3‘3"D\methy\—hep(ane
Formula: C9Hyg
D it i Exact. Mass: 158.17
10, 1 78 3,7-Dimethyl-octan-1-ol
Formula: C1gH220
NP PN Exact. Mass: 168.19
10 , 245 3-Dodecene
Formula: Ci9Hoy
shalad i dhast Exact. Mass: 198.23
12 , 73 7 4,6-Dimethyl-dodecane
Formula: Ci4Hsg
>_®_/—<:H Exact. Mass: 190.10
1 2 b} 926 3-(4-Isopropyl-phenyl)-acrylic acid
Formula: C19H1409
o Exact. Mass: 172.18
1 3 ) 6 2 6 Z—Isopm;g;!j;ﬂ"'m
Formula: C1;H240
HOXQV Exact. Mass: 172.18
13,747
2-Isopropyl-5-methyl-heptan-1-ol Formula: C 11 H24 O
HO/I\)\/ Exact. Mass: 172.18
13,862
2-Isopropyl-5-methyl-heptan-1-ol Formula: CllH24O
Exact. Mass: 194.13
15,748
Formula: C19H15809
Exact. Mass: 206.17
16,340
Formula: C14H250
Exact. Mass: 220.18
1 6 ) 40 8 2,6-Di-tert-butyl-4-methyl-phenol
‘ Formula: Ci5H94,0
»M Exact. Mass: 242.22
19,308 Sl TR T
Formula: C15H3709
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RT Estructura Molecular Probale | Descripcién

Exact. Mass: 270.26
22.537 s

Formula: C17H3409

3 Exact. Mass: 206.17

22,854

Formula: C1gH3303

Exact. Mass: 220.18
25,649

Formula: C1gH3509

Exact. Mass: 316.20
50,570

Formula: CogHs503

Las estructuras moleculares mas probables que se encuentran representadas en
las tablas B.6-B.11 son pertenecientes a grupos funcionales como ésteres metilicos
de acidos carboxilicos, acidos carboxilicos, alcanos, alquenos y alcoholes. En las
tablas B.20-B.23 se organizaron las estructuras por grupos funcionales.

Debido a que la fase estacionara es de intercambio i6nico y cuenta con una amina
cuaternaria como grupo funcional unido a la cadena de silicie , se espera que las
moléculas retenidas por estas sean aquellas que presentan una carga negativa en
su estructura (figura B.19), como las que se presentan en las tablas B.20, B.21 y

B.23.

R-O-H RCOO-H
Alcohol Acido
Carboxilico

RCOO-R
Ester

Figura B.19: Formulas generales de los grupos funcionales encontrados en el analisis.

La fase estacionaria también presenta una carga de carbono del 80 %, el cual
es capaz de interactuar con compuestos con caracter hidrofébico, propiciando su
retencion en estos dispositivos, lo que puede explicar la presencia de alcanos y
alquenos que se muestran en la tabla B.22.
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Alcoholes

OH
HO
\/\]/\/\l/ HO
3,7-Dimethyl-octan-1-ol
2-Isopropyl-5-methyl-heptan-1-ol

2 4-Di-tert-butyl-phenol

2-Butyl-octan-1-ol 3,7-Dimethyl-octan-1-ol 2-Hexyl-decan-1-ol

OH
\‘I/\/\‘/\/\I/\/OH /vv\/\l/\OH
3,7,11-Trimethyl-dodecan-1-ol 2-Methyl-decan-1-ol
2,6-Di-tert-butyl-4-methyl-phenol

Figura B.20: Estructuras moleculares probables encontradas en las muestras analizadas

que contienen hidroxilo.

Acidos carboxilicos

: ::: //—4 OH
OH

3-(4-Isopropyl-phenyl)-acrylic acid 3-(4-tert-Butyl-phenyl)-2-methyl-propionic acid

OH
3-(4-Hydroxy-3-methoxy-phenyl)-acrylic acid

Adamantan-1-yl-acetic acid

Figura B.21: Estructuras moleculares de acidos carboxilicos.
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| Alcanos

Decane

~

3,3-Dimethyl-heptane

Y\/\/\/\

2-Methyl-decane

-

1,1-Dimethyl-2-propyl-cyclohexane
\/\/W\/\
Dodecane

S

2,3,5,8-Tetramethyl-decane

| | Alquenos | ‘
W\ S A B R
. 1-Docosene
2,6,10-Trimethyl-dodecane
)\/\/}\/\/K/\ B e NN
1-Dodecene
2,6,10-Trimethyl-tridecane
/\/\/\/\/L/\/\/\/\ NN TS
10-Methyi-nonadecane 3-Dodecene

/\/\/Y\r\/

4 6-Dimethyl-dodecane

Bl e P g ST
Hexadecane

VYVYV

4, 8-Dimethyl-undecane

Figura B.22: Estructuras moleculares correspondientes al alcanos y alquenos.

Esteres Metilicos de acidos carboxilicos

/D\n/\/\/\/\/\/\/\/
(¢}
Hexadecanoic acid methyl ester

e

Acetic acid hexadecyl ester

o
/\/\/\/\/\/\/\/\)’I\O/

Octadecanoic acid methyl ester

HO.
o /OWAW\
0
‘14-Methyl-pentadecanoic acid methyl ester

L

3,5-Dicyclohexyl-4-hydroxy-benzoic acid methyl ester

S
(o]

16-Methyl-heptadecanoic acid methyl ester

/OY\/W\/\)\
o
12-Methyl-tridecanoic acid methyl ester

OH
3-(3-Hydroxy-4-methoxy-phenyl)-acrylic acid

HO- 0

o

343,5-Di-tert-butyl-4-hydroxy-phenyl}-propionic acid methyl ester

Figura B.23: Estructuras moleculares de ésteres metilicos de acidos carboxilicos encon-

tradas en las muestras procesadas.

La presencia de 4cidos carboxilicos y esteres metilicos de acidos carboxilicos se
debe a que se llevé a cabo una reaccién de derivatizacién, que transforma los
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acidos carboxilicos en su éster metilico, y probablemente al romperse la molécula
para formar el i6n molecular en el espectro de masas, esta se rompa con un patrén
de fragmentacién muy parecido al acido carboxilico, y por ello el equipo detecte
el acido en lugar del éster metilico correspondiente (tablas B.20 y B.23).

Para las muestras que fueron cargadas con el acido 1-adamantenocarboxilico como
estandar interno, el pico del éster metilico de este acido se observa en el tiempo de
retencion 15.748 min, con lo que se comprueba que las técnicas de extraccién y de
derivatizacion fueron realizadas de forma adecuada, ya que al realizar el andlisis
por GC-MS del estandar derivatizado de manera aislada el tiempo de retencién
obtenido es de 15.775 min..

Al comparar los espectros de masas del andlisis del estandar interno, contra el que
se obtuvo del pico a 15.748 min en las muestras MII1, MII2 y MII3, se observa
un patrén de fragmentacion similar al de la prueba del estandar interno al ser
derivatizado y analizado en el GC-MS.

o i TR AT

a)

REE S lL |..

EA R R R RN NN

Figura B.24: a. Espectro de masas del estandar derivatizado por separado. b. Espectro

de masas del pico a 15.748 min de la muestra MII1

OBSERVACIONES.

Fue necesario realizar varias corridas en el GC-MS para poder establecer el méto-
do de andlisis més adecuado en éste experimento.

CONCLUSIONES.
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Se establecieron las condiciones experimentales adecuadas para cada una de las
técnicas de analisis empleadas durante el experimento.

Se identificaron los compuestos presentes en la muestra de aceite M094 maés pro-
bables, dentro de las cuales se encuentran compuestos con grupos funcionales
como: alcanos, alquenos, alcoholes, dcidos carboxilicos y esteres metilicos de aci-
dos carboxilicos.
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