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RESOLUCION

De acuerdo al articulo 41 del reglamento de trabajos de grado: “los trabajos son
de exclusiva propiedad de la universidad de oriente y s6lo podran ser utilizados a
otros fins con el consentimiento del consejo de nticleo respectivo, quien lo participara

al consejo universitario”.
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RESUMEN

En este trabajo se estudidé el comportamiento reoldgico de geles de
hidroxietilcelulosa, mediante el uso de dos viscosimetros. Con el viscosimetro Fann
35A se midi6 el esfuerzo de corte para un rango de cizallamiento de 5 a 1.022 seg”, y
los parametros reologicos punto cedente, viscosidad pléstica, resistencia gel; con el
viscosimetro Brookfield L-V se obtuvieron valores de viscosidad a bajo cizallamiento
(0,6 a 13,2 seg”). Se prepararon geles con distintas concentraciones de polimero
HEC (0,5, 0,8, 1 y 1,2 % g HEC/100 g solucidén) y tres concentraciones de etanol (20,
30 y 40 % v/v) para estudiar la influencia de este alcohol en el comportamiento
reologico de los geles. Adicionalmente, se realizaron otros ensayos donde se evalud
el efecto de un densificante (carbonato de calcio) y de la temperatura en los geles con
y sin alcohol. Los resultados demostraron que los geles sin alcohol presentaron un
comportamiento reoldgico tipo pseudoplastico y que la adicién de 40 % v/v de etanol
produjo un cambio en la reologia a un fluido de tipo newtoniano. La tendencia de los
valores de los parametros reologicos para los geles estudiados fue caracteristica de un
fluido pseudoplastico (punto cedente mayor que la viscosidad plastica). Un aumento
de temperatura (de 27 a 50°C) produjo una disminucion sustancial de la viscosidad
del gel y a 50 °C la tendencia fue lineal, comportandose como un fluido newtoniano.
La adicion del densificante carbonato de calcio increment6 el caracter pseudoplastico
del gel, desarrollando altos valores de viscosidad, esfuerzo de corte y parametros

reoldgicos.
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CAPITULO1

INTRODUCCION

1.1 Planteamiento del problema

Los geles han sido objeto de numerosos estudios en las tltimas décadas, no s6lo
debido al interés tedrico para comprender la estructura, propiedades y mecanismos de
preparacion como sistemas dispersos solido-liquido, sino también debido a sus
considerables aplicaciones practicas a nivel industrial para la fabricacion de diversos
productos en la industria alimentaria, agropecuaria, de fertilizantes, farmacéutica,

cosmética, papelera y en la industria petrolera.

Muchas sustancias pueden formar geles cuando se afiade un agente gelificante.
Esto suele ser utilizado en la manufactura de productos, desde comida a pinturas,
pasando por adhesivos. Su uso en medicina, estd muy difundido. Tras su aplicacion,
desaparecen rapida y completamente, lo que les otorga un aspecto cosmético
excelente. En dermatologia se usan ampliamente, sobre todo en zonas pilosas como el
cuero cabelludo, o estrechas y de dificil acceso como el conducto auditivo externo o
las fosas nasales, en donde la aplicacion de productos mas grasos hace muy dificil su
posterior limpieza. Tienen la ventaja de que admiten la incorporacion de numerosos

e . . / S 14
principios activos, bien sea través de la fase organica o acuosa.

Para estudiar el comportamiento de los geles es de gran utilidad la reologia,
ciencia que estudia la deformacion y flujo de materiales. A pesar de la importancia
de esta ciencia en casi todas las actividades del hombre, relativamente poca
investigacion o desarrollo de la teoria se llevd a cabo hasta principios del siglo XX.

En realidad, la reologia como ciencia aun estd dando los primeros pasos en cuanto a
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la prediccion acertada del comportamiento de sistemas reales. La reologia ha sido
muy importante y lo seguird siendo para el desarrollo de multiples industrias, como
por ejemplo la industria farmacéutica y alimentaria, asi que es de relevancia un

estudio minucioso de ésta.

La hidroxietilcelulosa (HEC) es un polimero no iénico, con un gran rango de
utilidades que van desde la industria de alimentos hasta la industria petrolera, entre
sus usos se destacan como agente espesante y suspendente, estabilizante para la
polimerizacion de pinturas vinilicas, retardador de la evaporacion de agua en

. L . 11
cementos y concretos, ligante en cerdmicas y cristal, entre otros.

El uso del polimero HEC en la industria petrolera esta relacionado con la
seleccion y disefio de fluidos de perforacion para reducir las pérdidas de presion por
friccidn, para limpieza y suspension de solidos, para transmitir energia, disminuir la
erosion del pozo durante la perforacion y mejorar la estabilidad de un fluido

homogéneo.

A pesar de ser muy utilizado es poca la informacidén existente sobre el
comportamiento de este polimero ya que generalmente se encuentra en sistemas que
contienen otros aditivos. Para realizar una caracterizacion de sus propiedades es de
utilidad la evaluacion reoldgica y descripcion de parametros como la viscosidad
aparente, el punto cedente, y la fuerza gel usando redmetros. La evaluacion reoldgica
puede ser deseada en cualquiera de los casos siguientes: calculo de los requerimientos
de energia de un proceso de transporte, control de algiin proceso, control de calidad,

desarrollo de nuevos productos e investigacion cientifica.

Con el proposito de contribuir al avance y desarrollo de la ciencia en cuanto a
reologia de geles se trata, en el presente estudio se determinardn los pardmetros

reoldgicos de dicho fluido que permitan caracterizar y determinar las propiedades del
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gel formado, debido a que es poca la informacién y las investigaciones existentes

sobre su estructura, formulacion y propiedades.

1.2 Objetivos

Objetivo general

Estudiar el comportamiento reoldgico de geles de hidroxietilcelulosa.

Objetivos especificos
1. Determinar el protocolo de formulacion y la velocidad de agitacion adecuada
para la formacion de geles de hidroxietilcelulosa.
2. Formular geles variando la concentracion de hidroxietilcelulosa, porcentaje de
agua y de alcohol.
3. Medir las propiedades reologicas de los geles.
4. Analizar la influencia de la temperatura sobre el comportamiento reologico de

los geles formados.



CAPITULO I

MARCO TEORICO

2.1 Antecedentes

Paraqueima’ determiné la eficiencia de las gomas xanticas e inhibidores
quimicos nacionales para la formulacion de un fluido de perforacion base agua FLO-
PRO, realizdo formulaciones en las que se analizaron las propiedades reologicas
utilizando los viscosimetros Fann y Brookfield, evalué la capacidad de las gomas
para generar elevadas viscosidades a bajas tasas de corte. Concluy6 que el sistema de
goma e inhibidor nacional aporta excelentes propiedades de limpieza del pozo,

suspension y acarreo de los ripios como el sistema FLO-PRO original.

Gonzalez® evalué en forma preliminar un fluido sellante de nombre comercial
thermatek  para perforaciones naturales fracturadas. Para llevar a cabo esta
investigacion se procedid a formular un fluido sellante, luego a caracterizarlo y a
determinar mediante pruebas de laboratorio sus principales propiedades fisicas y
reologicas. En relacion a los parametros reologicos concluyd que la viscosidad
plastica, punto cedente, y fuerzas gel del fluido sellante disminuyen con el aumento
de la temperatura; a temperaturas superiores a 125 °F el fluido invierte su

comportamiento reolégico y comienza a endurecerse.

Bompart® realizo pruebas de reologia a los fluidos espaciadores comerciales
Dual Spacer y SAM-4 a diferentes densidades y temperaturas, determind los
esfuerzos y tasas de deformacion y aplico regresion simple para generar los modelos
reologicos en funcion de la densidad y de la temperatura para la viscosidad plastica y

el punto cedente. Se encontré que el fluido Dual Spacer se comporta como un fluido
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pléastico de Bingham, el esfuerzo de corte cedente aumenta con el incremento de la
densidad, la viscosidad plastica aumenta con la densidad y disminuye con un
aumento de temperatura. El fluido SAM-4 tuvo un comportamiento similar para los

parametros reoldgicos estudiados.

Paruta* estudié la influencia de la formulacién y de la fraccion de fase dispersa
sobre las propiedades reologicas de las emulsiones geles de tipo inverso (W/O), con
el fin de determinar como se comportan las emulsiones geles a valores cercanos y
alejados de la formulacion optima. El sistema estudiado fue agua/surfactantes no
iénicos (Span-Tween)/dodecano y como variable de formulacion el HLB (balance
hidrofilico-lipofilico del surfactante o de la mezcla de surfactantes). La
caracterizacion reologica fue mediante pruebas de cizallamiento oscilatorio de baja
amplitud, utilizando un redémetro a esfuerzo inducido. Corroboré que al aumentar la
fraccion de la fase dispersa se produce el aumento del modulo eléstico del esfuerzo
critico y la deformacion critica, la cual esta influenciada por la formulacién, y que el
moédulo elastico de la emulsion en funcion del tiempo tiene un comportamiento de

tipo exponencial decreciente.

Montesi y Pefia® estudiaron el comportamiento viscoelastico de emulsiones de
agua dispersada en una base de aceite lubricante y estabilizadas con un surfactante no
ionico (Span-80). Realizaron pruebas de cizallamiento oscilatorio, variando la
concentracion de agua y utilizando emulsiones con y sin el polimero polisobutileno
(PIB). El tamafio de gota de cada emulsion se determind mediante resonancia
magnética nuclear. La viscosidad de cizallamiento aumenta notablemente al variar el
contenido de agua. Las propiedades viscoelasticas fueron influenciadas
principalmente por el contenido de la fase dispersa y no por el contenido de PIB en el
aceite, el efecto del polimero fue notario s6lo en emulsiones con bajo contenido de
fase interna. Las propiedades reologicas viscosidad a cizallamiento constante,

tension maxima del comportamiento viscoeldstico lineal, modulo elastico G',
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modulo viscoso G" y los pardmetros asociados tales como angulo de fase de
relajacion fueron afectados principalmente por el contenido de fase dispersa y no por

la presencia del polimero.

Watson y Mackley® compararon las propiedades reolégicas de dispersiones de
resinas alquidicas en agua y de la emulsién inversa, para ello realizaron una
investigacion experimental sobre los efectos de la fase dispersa y el tamafio de gota
en las propiedades reoldgicas de las emulsiones producidas. Constataron que la
emulsion inversa (W/O) logrd siempre una distribucion de gota mas pequefia que la
emulsion directa (O/W). Para una determinada fraccion de fase dispersa las
emulsiones inversas tuvieron un menor indice de viscosidad que la emulsion directa;
las diferencias observadas fueron asociadas a la presencia o no de un exceso de

surfactante en la fase acuosa.

Laurencio y Delgado’ determinaron la influencia que ejerce la variacién de
temperatura sobre las propiedades reoldgicas de las emulsiones de petréleo pesado en
agua, empleando una mezcla formada por 70% vol. de petroleo de 15° API, 29% vol.
de agua y 1% vol. de tensoactivo. A partir del estudio reologico se relaciond el
comportamiento de la viscosidad aparente con el gradiente de velocidad a diferentes
temperaturas. Se observo que la emulsion presentd propiedades pseudoplésticas; la
variacion de temperatura no provoco cambios en el indice de flujo, no siendo asi con
la viscosidad aparente y el indice de consistencia, que disminuyeron con el aumento

de la temperatura, lo que se corrobora con estudios de otros autores.
2.2 Hidroxietilcelulosa (hec)
Es un polimero no i6nico derivado de la celulosa, donde sobre los grupos

hidroxilos han sido adicionados grupos oOxido de etileno para dar la estructura

mostrada en la figura 2.1. Se caracteriza por formar geles viscosos en agua, usados
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para fabricar productos dietéticos, cosméticos y detergentes. La hidroxietilcelulosa es
un agente antiredeposicion que "captura" la suciedad e impide que se redeponga en

los tejidos de nuevo.®

La HEC se procesa mediante reaccion de celulosa natural con una solucion de
soda caustica y haciendo reaccionar al producto resultante con 6xido de etileno. Las
concentraciones de uso son del 1% en productos acondicionadores y champts, y del
0,2 a 2% en emulsiones. Este polimero es ampliamente empleado como viscosante en
fluidos de completacion, de perforacion y de reacondicionamiento de pozos,

9
preparados con salmuera o agua fresca.

OH
|
) .
sastt—0) - -— Unidad de celulosa
HO 0 —— v

0oH

Unidad de Hidroxietilcelulosa

Figura 2.1. Estructura de la hidroxietilcelulosa.?
2.2.1 Propiedades Fisicas y Quimicas de la Hidroxietilcelulosa
En la industria de recubrimientos existen una serie de espesantes celulosicos,

entre los cuales el mas importante es la hidroxietilcelulosa. En la tabla 2.1 se

muestran algunas de sus propiedades.
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Para disolver la HEC en agua se procede de diferentes maneras, siempre
tratando de evitar una reaccion muy rapida con el agua que conduzca a la produccion
de granos insolubles'’:

e Agregando lentamente la HEC al agua en el vortice del cono formado del agua
a baja agitacion.

¢ Humectando la HEC en un disolvente polar miscible en agua, preferiblemente,
alcohol etilico anhidro, alcoholes de cadena larga y cetonas.

e HEC y este solvente puede ser 1:1. De esta forma, se acelera el hinchamiento
de la celulosa notablemente sin riesgos de grumos.

e Pre-mezclando la HEC en polvo con las demés cargas de alimentacion del
proceso antes de agregarlas al agua, un procedimiento dificil en una planta de

produccion.

Tabla 2.1. Propiedades fisicas y quimicas (HEC)."!

Apariencia Polvo granular blanco, sin olor

Punto de fusion (°C) Se descompone a 250 °C

Soluble en agua caliente o fria, resistente a las

Solubilidad grasas y aceites.

Insoluble en disolventes orgénicos.

pH en agua Neutro
Densidad
(kg/m’) 656
(Ib/pie?) 41
2.3 Viscosidad

La viscosidad es una propiedad de transporte que cuantifica la conductividad de

cantidad de movimiento a través de un medio conductivo o fluido. Puede también
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interpretarse como la resistencia que ofrecen los fluidos a ser deformados cuando son

. 12
sometidos a un esfuerzo.

La viscosidad es la propiedad que caracteriza la resistencia de un fluido a
desplazarse. Se define a partir de un caso simple en el cual un fluido se ubica entre
dos laminas paralelas distantes de y, como se muestra en la figura 2.2. Una de las
laminas se mantiene fija, mientras que la otra se pone en movimiento (paralelamente
a la primera) al aplicarse una fuerza F por unidad de area A. La relacion F/A es

proporcional al gradiente de velocidad V/y, y la constante de proporcionalidad es la

viscosidad [L.

drea A Plato Mdvil

|
=)

F
- H5 (Ec.2.1)

X Plate Fijo

Figura 2.2. Esquema diferencial de un fluido para definir la viscosidad."

En forma diferencial, esta relacion se define por la ecuacion 2.2, que es la Ley

de Newton de la viscosidad, asi:

(Ec.2.2)

Donde:

Tyx:es el esfuerzo ejercido en la direccion x sobre una superficie A.
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vy representa el componente de la velocidad en la direccion x. Su derivada
respecto a y es el gradiente de velocidad llamado velocidad de deformacion, o

cizallamiento, expresa por la siguiente ecuacion:

dvx _d[dx (Ec.2.3)
dy dt\dy

El significado del tensor de esfuerzo T es siempre dificil de comprender en su
forma original. Se puede utilizar la ecuaciéon (2.2) para deducir un significado mas
facil de entender. En la vecindad de y = 0, cerca de la superficie en movimiento, el
fluido adquiere una cierta cantidad de movimiento. Al desplazarse este fluido,
provoca el desplazamiento de otra capa mdas alejada y asi sucesivamente. En
consecuencia la cantidad de movimiento o momentum en la direccion X se transmite
en la direccion y. Txy es por lo tanto el flujo del componente "x" de la cantidad de

(13} )

movimiento en la direccion “y”.

La relacion entre el esfuerzo de corte y la velocidad o tasa de corte define la

: : s 1012
viscosidad de un fluido

esfuerzodecorte(z) dinas/ cm?
-1

#= Velocidad decorte (8) ~ seg

(Ec.2.4)

En unidades cgs, el esfuerzo es una fuerza por unidad de area (dina/cm) y por lo
tanto la viscosidad tiene como unidad g/cm.s 6 poise (en honor del cientifico francés
Poiseuille). El agua tiene una viscosidad del orden de 0,01 poise o 1 centipoise (cP)

que es la unidad mas utilizada.
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Para ciertas aplicaciones se define la viscosidad cinematica v como la relacion
entre la viscosidad y la densidad. En unidades cgs se expresa en cm?/seg 6 Stokes; el

agua tiene una viscosidad cinematica del orden de 0,01 St 6 1 centistoke (cSt)."
2.3.1 Ley de Ostwald -de Waele o Ley de la Potencia

Esta ley permite determinar si un fluido es o no newtoniano, la cual esta

. .. ., 14
descrita por la siguiente ecuacion:

T= (uD o )D =uD" (Ec. 2.5)

Para n = 1 corresponde a la ley de Newton y [ es la viscosidad del fluido; D es

el cizallamiento o tasa de deformacion. Para n diferente de la unidad, el fluido es no

newtoniano de tipo pseudoplastico (n < 1) o dilatante (n > 1), como se muestra en la
figura 3. El parametro n es el indice de fluidez y [ es el indice de consistencia o
viscosidad aparente en D = 1. Para un fluido pseudopléstico, la viscosidad aparente,

. .y ’ -1
es decir la relacion T/D varia con D™ y por lo tanto decrece cuando D aumenta.

Las soluciones poliméricas, las dispersiones y las emulsiones son fluidos
pseudoplasticos, con indice de fluidez a menudo en el rango 0,2 — 0,6. El indice de

fluidez tiende a disminuir cuando la concentracion de la fase dispersada aumenta.

2.3.1.1 Fluidos newtonianos

Un fluido es cualquier sustancia que se deforma continuamente cuando se
somete a un esfuerzo de corte por muy pequefio que éste sea; puede ser newtoniano o

. 1
no newtoniano."



26

Los fluidos newtonianos son aquellos que se comportan de acuerdo a la ley de
Newton de la viscosidad, exhiben una relacion lineal entre el esfuerzo de corte y el
cizallamiento, lo cual significa que la viscosidad es constante con respecto a estas
variables, figura 2.3.'* La ley de Newton describe bastante bien el comportamiento
de liquidos homogéneos de bajo peso molecular, tales como agua, aceites organicos e
inorgéanicos y todo tipo de soluciones (electroliticas, de acidos y de bases), asi como
el comportamiento de soluciones poliméricas, emulsiones y suspensiones muy

diluidas.

La viscosidad de los fluidos newtonianos es funcion tnica de la temperatura a
presiones moderadas cercanas a la atmosférica. A presiones elevadas se puede
producir un fuerte incremento de la viscosidad con la presion, lo cual es muy

relevante en la industria petrolera y en el manejo de aceites lubricantes.

La relacion entre la viscosidad y la temperatura de un liquido puede

. . < . 1
representarse de forma aproximada mediante la ecuacion de Arrehenius:'

u=Ae T (Ec.2.5)

Donde T es la temperatura en escala absoluta; A, B constantes que dependen

del liquido.

La ley de Newton es la relacion constitutiva (o modelo matematico) mas
sencilla de los fluidos viscosos, puesto que una sola funcidon material, la viscosidad, y

. . . . . 13
es suficiente para caracterizar el comportamiento de un fluido newtoniano.

Entre las caracteristicas mas relevantes de los fluidos newtonianos se pueden

. . . 1
mencionar las siguientes:'’
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¢ Es un fluido incompresible.

e La relacion punto cedente/viscosidad pléstica es cero.

eLa viscosidad es independiente del esfuerzo de corte y disminuye con la
temperatura.

o El perfil de velocidades se asemeja a una parabola y siempre es constante.

t | Newtonlane 1 Pseudopléstico t T Dllatante
D D D
}1“ " .
_...—-) —)
D D D

Figura 2.3. Diagramas reologicos tipicos de fluidos newtonianos y no
newtonianos (pseudoplasticos y dilatantes) en funcion del esfuerzo de corte (1) y

de la viscosidad (p) versus el cizallamiento o tasa de deformacion (D)14
2.3.1.2 Fluidos no newtonianos
Los fluidos no newtonianos son aquellos que no cumplen la ecuacion (2.2), es

decir, cuya viscosidad varia con la temperatura y presion, pero no con la variacion

dV/dy. El esfuerzo cortante es funcion de la velocidad de deformacion y tiene una
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composicion molecular compleja. Se clasifican de acuerdo a la ley de la potencia
en:"?
a) Fluidos pseudoplasticos: La viscosidad aparente se reduce con el gradiente
del esfuerzo cortante, figura 2.3.
b) Fluido dilatante: La viscosidad aparente se incrementa con el gradiente del

esfuerzo cortante, figura 2.3.

Los fluidos no newtonianos pueden presentar diferentes comportamientos, tales

como:

a) Elastico: Una diferencia notoria entre un fluido newtoniano y un sélido
elastico es que los fluidos fluyen mientras se mantenga el esfuerzo, en
cambio un so6lido elastico responde de forma instantinea al esfuerzo y
alcanza una deformacion dada que se mantiene mientras se le aplique dicho
esfuerzo. Algunos so6lidos pueden presentar una deformacion relativa que es
proporcional al esfuerzo, este tipo de respuesta recibe el apelativo de Ley de
Hooke, por Robert Hooke quién planted por primera vez esta relacion en el

afio 1678:"

=Gy (Ec.2.6)

Donde G es el modulo de elasticidad; T el esfuerzo (KPa); y la deformacion
relativa. Si el comportamiento es viscoeldstico G se denomina mddulo de corte
dindmico o complejo (simbolizado por G*), el cual representa la resistencia total de

una sustancia a la deformacion aplicada.

En general, se verifica que los sdlidos deformables siguen la Ley de Hooke so6lo

para valores de deformacion relativamente bajos. Puede decirse que la (Ec.2.6) es la
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relacion constitutiva para los solidos elasticos de Hooke, donde G es la funcion
material que en realidad es un coeficiente constante, de forma similar a la viscosidad
en fluidos newtonianos. Muchos fluidos también pueden exhibir comportamientos de
solidos elasticos si la escala de deformacion es suficientemente pequeiia o si la escala
de tiempo o frecuencia de observacion es adecuada. De igual forma, bajo ciertas

. . - FoL 13
condiciones de observacion, un sélido puede comportarse como liquido.

b) Viscoelastico: El fluido presenta una reologia especifica, es decir, se
caracteriza por tener propiedades viscoelasticas: viscosos como un liquido y
elasticos como un solido. Presentan altas viscosidades a bajas tasas de corte y
desarrollan altos geles instantaneos, pero de facil ruptura; ademas ofrecen
baja resistencia al flujo con minima presiéon de bombeo y exhiben un esfuerzo
verdadero de cedencia elevado que indica la transicion del estado casi solido

al estado casi liquido bajo condiciones de corte minimo.

¢) Tixotropico: La viscosidad aparente decrece con la duracién de esfuerzo
aplicado. Esta presente en emulsiones, suspensiones o soluciones de
macromoléculas, entre las que se establecen fuerzas de union fisicas
relativamente débiles, por lo que son faciles de destruir al aplicar un esfuerzo
sobre el fluido. Con frecuencia estas moléculas son cadenas largas o con
ramificaciones, y es esta morfologia la que provoca que los cambios
estructurales, inducidos por cambios de gradiente, necesiten de un periodo
de tiempo para producirse lo suficientemente grande como para ser
observable. Estos cambios estructurales consisten en formacion o
destruccion de estructura tridimensional, formacion o destruccion de uniones
fisicas o de entrecruzamientos entre las moléculas, o simplemente cambio de
orientacion de las moléculas en el seno del fluido. El méximo de estructura
se da cuando la orientacion de las moléculas y la distribucion espacial son

aleatorias en las tres dimensiones del espacio, o cuando las uniones fisicas
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entre moléculas son maximas. El minimo de estructura tiene lugar cuando
las moléculas estan formando agrupaciones mas pequeiias posibles, y con un
grado de orientacion maximo en el sentido del flujo que ofrece una minima
resistencia a fluir. La tixotropia es una medida de la cinética con la que un
material cambia de una estructura a la otra al variar el gradiente. En la
practica, se consideran tixotropicos aquellos materiales en los que la
evolucion de la viscosidad con el tiempo, al cambiar el esfuerzo o el
gradiente, se puede cuantificar, es decir aquellos con tixotropia significativa.
Ejemplos tipicos de fluidos tixotropicos son las pinturas, el yogur, las tintas

de impresion, la salsa de tomate, algunos aceites del petroleo, el nylon, etc.

d) Reopéctico: La viscosidad aparente se incrementa con la duracién del

esfuerzo aplicado.

2.3.2 Perfiles de Viscosidad de la Goma Xantica y del Polimero HEC respecto a

un Fluido Newtoniano

La figura 2.4 ilustra la region newtoniana para el polimero HEC a velocidades
de corte desde 0,1 hasta 1 seg”, lo cual no es el caso para la goma xantica (Kelzan
XCD) que mantiene un comportamiento acorde con la ley de potencia. Esto explica el
porque la goma xantica proporciona una mejor suspension. Se debe notar ademas las
caracteristicas de adelgazamiento del biopolimero, las cuales son superiores a las del

HEC, como lo indica la viscosidad menor a velocidades de corte altas.'*

Medidas de viscosidad a velocidades de corte bajas indican que fluidos como la
goma xantica tienen caracteristicas de suspension superiores que las de los materiales
celuldsicos como la HEC. En la figura 2.5 notese que alrededor de los 5 seg™ (lectura

a 3 rpm en el viscosimetro Fann) ambos fluidos tienen la misma viscosidad. Esta es
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una de las desventajas de usar mediciones tradicionales de viscosidad para predecir la
funcionalidad del fluido."*

100000

KELZAN XCD, 2.0 Ib/bl

10000 —
~ NEWTONIAN, 4700 cP
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Figura 2.4. Perfiles de viscosidad para goma xantica, HEC y fluido newtoniano,

a 75°F. !4
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Figura 2.5. Perfiles de viscosidad para goma xantica y HEC en agua dulce, a

24°C. "
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2.4 Geles

Muchas soluciones de hidrocoloides pueden formar un gel, usando diversas
técnicas. En este contexto “gel” se refiere a un fluido que se vuelve semi-sélido. Un
ejemplo muy comun es un fluido de perforacion o un fluido para fracturamiento

gelificado.'

Para formar un gel, se debe crear una asociacion fuerte entre los sélidos
coloidales ¢ entre las cadenas del polimero. Esto se puede lograr de varias maneras.
Una es usar una accion electromecdnica muy fuerte como la que existe entre las
arcillas y los iones de la sal, 6 los extendedores poliméricos y/o los floculantes. Otra
manera es fomentar la interaccion quimica entre el polimero y un metal como el

Cromao. 14

Muchas de las pruebas que se han realizado para estudiar geles implican
medidas que se toman en un solo punto, como la estructura de gel, también conocida
como “gel strength”. Tantas medidas se conocen con este nombre que el término es
ambiguo, a menos que se especifique el método empleado para medirlo. Algunos
métodos y equipo utilizados para este propoésito incluyen el medidor de geles Bloom,
Marine Colloids Gel Tester, el medidor de la FIRA, la prueba de decantacion y el
viscosimetro Fann. Cada uno proporciona informacion util sobre geles. Sin embargo,

ninguno hace posible una idea completa de la funcionalidad del concepto.'*

La industria petrolera reconocié hace tiempo la existencia de geles como
fluidos viscoelasticos, al medir las propiedades viscosas y la estructura de un gel.
Estas propiedades consisten en las constantes del modelo de Bingham, la viscosidad
plastica y el punto cedente, y las constantes de la ley de Potencia: los valores de n 'y

de B. Tales propiedades se determinan con el viscosimetro Fann y son importantes
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para tener éxito cuando se utiliza el fluido, pero son incompletas para evaluar

exhaustivamente las caracteristicas del rendimiento del fluido.

Una forma de cuantificar las propiedades viscoelasticas de los materiales
consiste en medir su mddulo eléstico (G") y su mddulo viscoso (G'’), figura 2.6. Es
conveniente considerarlos como vectores localizados a una distancia de 90° entre si.

Los vectores tienen una magnitud, la cual se indica por la longitud del vector, y una

direccion.

Cuando la reologia del gel se mide con un viscosimetro de deformacion
constante, unicamente se consigue el vector resultante del médulo viscoso y del
elastico, el cual se conoce como esfuerzo cortante. Cuando éste se divide entre la

velocidad de corte, se obtiene el componente viscoso, presente en la mayoria de los

. . 14
fluidos viscosos.

Fluido Elastico Fluido Viscoso

E

Maodulo Elastico, G’

Maodulo Elastico, G'

[
»

Y

Modulo Viscoso, G" Madulo Viscoso, G"

Figura 2.6. Relacion entre el médulo elastico y viscoso de un fluido."*
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2.4.1 Estabilidad de Geles

Las propiedades de los polimeros varian significativamente entre si, por lo
tanto, también existen estas variaciones en sus propiedades de suspension y/o de
estabilizacion. Los factores desencadenantes de la inestabilidad de un gel son:
temperatura, pH, agitacion violenta y electrolitos. Los geles con el tiempo pierden su

condicién y su estructura, y pueden llegar a romperse.

La estabilidad de un gel depende también de su correcta formulaciéon. La
presion ejerce poco efecto sobre la reologia de los fluidos base agua, pero afecta
significativamente a los lodos base aceite o petroleo. La viscosidad decrece a medida
que aumenta la temperatura. La resistencia de gel es una manifestacion de la
dependencia del tiempo en fluidos tixotropicos. La estructura gel solo se desarrolla
después de un periodo de tiempo durante el cual el lodo ha sido sometido a una

- - 14
velocidad de corte igual a cero.

La temperatura puede tener un profundo impacto sobre la viscosidad a
velocidad de corte baja de ciertas soluciones poliméricas. En la figura 2.7 se observa
el efecto “adelgazante” que tiene la temperatura sobre el comportamiento reologico
de la HEC, lo cual no sucede con el polimero XANVIS usado en fluidos de
perforacion, cuando se comparan las viscosidades medidas a 100 y 180°F. La
solucion de HEC se vuelve mas newtoniana a medida que aumenta la temperatura,
mientras que la de XANVIS mantiene su viscosidad a baja velocidad de corte y su

comportamiento esta acorde con la ley de Potencia.'*
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Figura 2.7. Efecto de la Temperatura sobre el comportamiento reologico de los

polimeros HEC y XANVIS."

2.5 Reometria

La reometria es una técnica experimental basada en la teoria, mediante la cual
se hace la evaluacion del comportamiento reoldgico de los fluidos. Con este fin se
mide tanto el esfuerzo como la historia de deformacion y con esto se pueden obtener
las funciones materiales o propiedades reoldgicas de los fluidos sin conocimiento
previo de la relacion constitutiva o modelo que rige el comportamiento. Para ello el
flujo debe ser reométrico, es decir, se debe conocer con precision el campo de

., . 15
deformacion o esfuerzo al cual se somete el fluido.

En las figuras 2.8 y 2.9 se muestra la variacién del modulo elastico con el
cizallamiento o tasa de deformacion para varias soluciones poliméricas, a distintas

temperaturas.
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2.6 Reologia

La reologia es una disciplina cientifica que se dedica al estudio de la
deformacion y flujo de la materia o, mas precisamente, de los fluidos."” A pesar de
que la reologia pudiera cubrir todo lo que tiene que ver con los comportamientos de
flujo en aerondutica, mecdnica de fluidos e inclusive la mecanica de sélidos, su
objetivo estd restringido a la observacion del comportamiento de materiales
sometidos a deformaciones muy sencillas. Su estudio es esencial en muchas
industrias, incluyendo las de plasticos, pinturas, alimentacion, tintas de impresion,

detergentes o aceites lubricantes. Entre la gama de aplicaciones de la reologia estan:

» Control de calidad de los alimentos. Este control se realiza en la propia linea
de produccion y es determinante para la aceptacion de productos como patatas
fritas, cereales, quesos, aperitivos, yogures, dulces, chocolates, cremas, etc.

* Estudio de la textura y consistencia de productos alimenticios. Dichas
propiedades son importantes a la hora de que un producto sea del agrado del
consumidor.

* Produccion de pegamentos, que incluye el estudio de su plasticidad, de la
forma de fluir dentro del recipiente que lo contiene, etc.

* Produccion de pinturas. Debe ser esparcida de forma facil, pero sin que
escurra.

= Fabricacion de productos cosméticos y de higiene corporal. La duracion de
una laca sobre el pelo, la distribucion de la pasta de dientes por toda la boca,
la forma de cémo se esparce una crema, etc.; todas estas caracteristicas se
estudian con la reologia para obtener la mayor eficacia del producto.

* Produccion de medicamentos. Se estudia su estabilidad quimica, tiempo de
caducidad y facilidad de extrusion, entre otras.

= (Caracterizacion de elastomeros y de polimeros tipo PVC.

» Estabilidad de emulsiones y suspensiones.
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= (aracterizacion de gasolinas y otros tipos de hidrocarburos.

» Caracterizacion de metales (en situaciones de elevada temperatura), y de
cristales liquidos.

* Control de sustancias que sean transportadas a lo largo de un recipiente
cilindrico (para evitar la reopexia).

* Estudio del magma en vulcanologia. Cuanto mas fluido sea el magma mas

tendencia va a tener el volcan a que provoque una erupcion.

Por medio de la observacién y el conocimiento del campo de deformacion
aplicado, el redlogo puede en muchos casos desarrollar una relacién constitutiva o
modelo matematico que permite obtener, en principio, funciones materiales o

. . 11
propiedades que caracterizan al material."

El rango de interés de la reologia se encuentra entre los fluidos de
comportamiento newtoniano y el comportamiento elastico de Hooke. Todos los
fluidos pseudoplasticos exhiben una region newtoniana inferior y otra superior, como
se muestra en la figura 2.10. La velocidad de corte a la cual esto sucede es de
importancia critica. Entre estas dos regiones se puede observar la region que obedece

a la ley de Potencia, la cual es representada por una linea recta en dicha grafica.'
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Figura 2.10. Perfil reolégico de un fluido pseudoplastico.'*

2.6.1 Parametros reolégicos

Las propiedades reologicas mas importantes y de uso frecuente son las

siguientes: "

a) Viscosidad aparente (VA): es la medicion de viscosidad en centipoise de un
fluido newtoniano con un viscosimetro rotacional, a una velocidad de corte

de 600 rpm dividida entre dos, estimada por la siguiente ecuacion:

lectura 600 rpm
2 (Ec.2.7)

VA(cp) =

b) Viscosidad plastica (VP): es la resistencia interna de un fluido a fluir causada
principalmente por la friccidon mecénica entre las particulas suspendidas y la
viscosidad de la fase fluida. La concentracion de los sélidos juega un papel

importante en el control de la viscosidad pléstica. Una reduccion de las
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particulas sélidas o un cambio de forma de las mismas se reflejaran en el
aumento de la viscosidad plastica. La unidad utilizada para su medicion es el
centipoise y se obtiene utilizando el viscosimetro rotacional Fann, tomando la

lectura de 600 rpm y restandole la de 300 rpm, asi:

VP(cp) = lectura 600rpm — lectura 300rpm (Ec.2.8)

¢) Punto cedente (PC): es la resistencia de un fluido a fluir ocasionada por las
fuerzas de atraccion entre las particulas, producto de la interaccion de las
cargas eléctricas sobre la superficie de las particulas dispersas en la fase
fluida del lodo, la cantidad de sélidos y la concentracion idnica de las sales
contenidas en la fase liquida del lodo. Un punto cedente alto es causado por
los contaminantes solubles como el calcio, carbonato, entre otros, y por los
solidos arcillosos de formacidn y ocasionan la coagulacion del lodo, que debe
controlarse con diluentes quimicos. Al igual que la viscosidad plastica, se
obtiene utilizando el viscosimetro rotacional Fann y se calcula por la

siguiente ecuacion:

Pc(Ib/100pie” ) = lectura 300 rpm —VP (Ec.2.9)

d) Fuerza gel: es la capacidad del fluido de perforacion de desarrollar una
estructura de gel rigido o semirigido durante periodos de reposo, con la
finalidad de suspender los sdlidos indeseables cuando se estd realizando un
viaje de tuberia. Se determina con el viscosimetro rotacional Fann. Altas
resistencias de gel pueden causar grandes problemas tales como retencion de
aire o gas en el lodo, presiones excesivas al romper circulacion después de un
viaje, reduccion de velocidad de sedimentacion de solidos en superficie e

imposibilidad de correr registros eléctricos. La aparicion de problemas en un
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fluido de perforacion se observa con la ocurrencia de geles progresivos o
geles instantaneos. Un amplio margen entre el gel inicial (10 segundos) y el
gel final (10 minutos) se denomina gel progresivo e indica acumulacion de
s6lidos. Cuando ambos valores son elevados se esta en presencia de una

floculacion de los solidos del lodo.

e Fuerza gel a 10 segundos (gel inicial): se mide como la lectura
maxima (deflexién) tomada en un viscosimetro de lectura directa

después que el fluido ha estado en reposo durante 10 segundos.

e Fuerza gel a 10 minutos (gel final): medida como la lectura maxima
(deflexion) tomada en un viscosimetro de lectura directa después que

el fluido ha estado en reposo 10 minutos.



CAPITULO 111

METODOLOGIA

3.1 Determinacion del protocolo de formulacion y la velocidad de agitacion

necesaria para formar los geles

Para la formulacion de los geles se utilizd como base 600 ml de agua destilada
y el polimero hidroxietilcelulosa (HEC) s6lido. =~ Empleando una plancha de
agitacion magnética y un magneto se logroé formar el vortice deseado para agregar el
polvo del polimero HEC, el mismo fue adicionado lentamente para evitar la
formacion de grumos en la preparacion; ya que éstos entorpecerian las lecturas con

los viscosimetros y afectarian los resultados obtenidos.

Luego de mezclar el polimero con el agua, se empled una segunda fase de
agitacion para asegurar el mezclado uniforme y la formacion del gel, usando un
homogeneizador Ultra-Turrax T 25 y ensayando a varias velocidades de agitacion,
desde 8.000 a 24.000 rpm. A velocidades altas se formaba demasiada espuma,
encontrando que a 8.000 rpm se podia disolver por completo el HEC y la mezcla se
tornaba totalmente transparente, sin la presencia de granos insolubles. La agitacion
debié mantenerse de manera ininterrumpida por un tiempo prolongado de cuatro
horas a una velocidad de 8.000 rpm, al detener la agitacion antes de cumplirse este
tiempo minimo el polvo aun no disuelto precipitaba y gelificaba en el fondo de

recipiente.

Las pruebas fueron realizadas en base a tres repeticiones para asegurar la

reproducibilidad. Las concentraciones de polimero oscilaron entre 0,1 y 1,4 % m/m,
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con el fin de verificar el rango en el que podian operar los viscosimetros utilizados

(FANN y Brookfield) para las mediciones de los parametros reologicos.

3.2 Formulacion de geles variando la concentracion de hidroxietilcelulosa,

porcentaje de agua y de alcohol

Segun las limitaciones de operaciéon de los viscosimetro usados (Fann y
Brookfield) y siguiendo el protocolo de formulacion sefialado en la seccion 3.1,
primero se prepararon seis muestras de geles a las cuales se le midi6 esfuerzo de corte
y viscosidad variando el cizallamiento; cuyas concentraciones fueron 0,1- 0,3- 0,5-
0,8- 1,0- 1,2, expresadas en la unidad de concentracion g de HEC/100 g de solucion.
El menor valor del rango estuvo limitado por el uso del viscosimetro Brookfield que
opera a bajas tasas de corte y altas viscosidades; la concentracion mayor de HEC fue
truncada por el viscosimetro Fann debido a que permite lecturas desde bajas a alto

cizallamiento.

Haciendo uso de ambos viscosimetros fue posible caracterizar otras cuatro
formulaciones de geles, denominadas con la palabra “Gel” seguido por la respectiva
concentracion de HEC que contenian, de esta manera se tiene: Gel 0,5%HEC; Gel
0,8% HEC; Gel 1% HEC y Gel 1,2% HEC. A cada uno de los geles se le adiciond
etanol para mejorar la humectacion del polimero en la fase acuosa; la cantidad de
alcohol vari6 en tres niveles (20, 30 y 40 % v/v), tomando en cuenta las
concentraciones promedio utilizadas en la preparacion de geles de uso médico. El
porcentaje de agua utilizado depende directamente del porcentaje de alcohol

adicionado, en este caso los geles formulados contenian 80,70 y 60 % v/v de agua.
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3.3 Medicion de las propiedades reoldogicas de los geles formulados, mediante la
variacion del esfuerzo de corte con el cizallamiento, la fuerza gel y el punto

cedente

Las propiedades reologicas fueron determinadas haciendo uso de dos

viscosimetros para lograr un amplio rango de mediciones.

Con el viscosimetro rotacional Fann 35A, figura 3.1, se hicieron mediciones a
bajas y altas tasas de corte, es decir, a velocidades de 3, 6, 100, 200, 300 y 600 rpm;
asi como lecturas de geles a 10 segundos y 10 minutos. Todas las lecturas se
obtuvieron a una temperatura ambiente del laboratorio de 27 °C. Los datos de lectura
del dial en funcion de la tasa de corte a las diferentes velocidades se reportan en las

tablas 3.1 a 3.21 de la seccidn 3.6.

Con los datos obtenidos a 600 y 300 rpm se calcul6 la viscosidad pléstica, el
punto cedente y la viscosidad aparente del fluido. La lectura de gel inicial se obtuvo
dejando el gel estatico durante 10 segundos y luego tomando la lectura obtenida

inmediatamente después de encender el viscosimetro a 3 rpm.

Para obtener el gel final se agit6 la muestra por diez minutos a 600 rpm, luego
se dejo en reposo durante diez minutos, pasado este tiempo el viscosimetro se
encendio y se tomo la lectura maxima obtenida en el dial, inmediatamente después de

poner en funcionamiento el viscosimetro a una velocidad de 6 rpm.
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Figura 3.1 Viscosimetro FANN, modelo 35 A.

El viscosimetro Brookfield LV, figura 3.2, fue utilizado para medir esfuerzos de
corte a bajas tasas de corte o cizallamiento. Este viscosimetro ofrece la ventaja de

obtener lecturas directas de la viscosidad, desde una velocidad de 0,3 rpm hasta 100

rpm.

El equipo puede ser adaptado con 4 agujas diferentes para hacer las mediciones.
Se hicieron pruebas con las agujas disponibles para verificar con cual se obtenia un
mayor rango de mediciones y lecturas de mayor confiabilidad. La aguja seleccionada

y utilizada para todas las mediciones fue la aguja S61.

Las lecturas estuvieron sujetas a las condiciones de trabajo del equipo, teniendo
en consideracion el porcentaje de torque que éste emite al hacer la lectura, el cual

debe ser mayor o igual a diez.
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Figura 3.2 Viscosimetro Brookfield, modelo LV.

El uso de los dos viscosimetros permitié caracterizar y describir el
comportamiento del fluido a bajas y altas tasas de corte o cizallamiento. Todas las
pruebas antes descritas se realizaron para cada uno de los geles preparados con
distintas concentraciones de HEC, porcentaje de agua y porcentaje de alcohol.
También se hicieron mediciones preliminares de geles sin alcohol. Cabe destacar que
las mediciones con el viscosimetro Brookfield solo fueron realizadas para los geles de
mayor concentracion de HEC, es decir, 0,5- 0,8- 1,0 y 1,2 g/100 g solucién. En
cambio con el viscosimetro Fann se pudieron incluir mediciones para los geles de

concentracion baja de 0,1 y 0,3 g HEC/100 g solucion.

En las tablas 3.1 a 3.7 se reportan las lecturas del dial obtenida con el
viscosimetro Fann, a diferentes velocidades de cizallamiento, para cada uno de los

geles variando la concentracion del polimero y del alcohol.



47

3.3.1 Adicion de Sdlidos al Gel con Aplicaciones a Fluidos o Lodos de

Perforacion

Adicionalmente a lo requerido en el cumplimiento de los objetivos planteados,
se realizaron pruebas utilizando el Gel 0,5%HEC y anadiendo a éste un aditivo de
perforacion, con el fin de obtener un punto de comparacion en cuanto a los valores de
las propiedades reologicas, ya que éstas son medidas principalmente en este tipo de
fluido. El1 laboratorio de perforacion de la Universidad de Oriente facilito un
densificante, el carbonato de calcio, comunmente utilizado en la preparacion de
fluidos de perforacion. La cantidad de carbonato de calcio empleada tipicamente en
los lodos es de 80 g en 350 ml de agua, la cual se us6 como referencia en este

estudio.

Para la preparacion del gel se emplearon dos cantidades de carbonato de calcio
a fin de estudiar el efecto que éste sobre los geles de HEC. Las pruebas se realizaron
con el gel de concentracion 0,5 g/100 g. El CaCOs se adiciond de manera lenta a la
muestra de gel y se agitd vigorosamente con un agitador de vidrio por un tiempo de 5

min, hasta dispersar el sélido en el gel, como se muestra en la figura 3.3.

Figura 3.3 Gel con sélido densificante adicionado.



48

En las tablas 3.8 y 3.9 se reportan los datos de la lectura del dial obtenida con el
viscosimetro Fann a diferentes velocidades de cizallamiento, para los geles

formulados con densificante.

3.4 Analisis de la influencia de la temperatura en la variacion de las propiedades

reologicas de los geles formulados

Para evaluar la influencia de la temperatura se utilizaron tres de los seis geles
formulados: Geles 0,5- 0,8- 1,0 %HEC. Cada uno fue sometido a una variacion de
temperatura en tres niveles: 30, 40 y 50 °C; esta ultima se tomd como temperatura
maxima de evaluacidon cuidando no sobrepasar el punto de ebulliciéon del alcohol
(78,45°C). Se sigui6 el procedimiento descrito anteriormente en la seccion 3.3 para

medir la reologia del fluido, utilizando los viscosimetros Fann y Brookfield.

El viscosimetro Fann posee una copa térmica que permiti6 aumentar la
temperatura y mantenerla constantes al realizar las lecturas. En cuanto al viscosimetro
Brookfield, éste no posee ningun sistema de calentamiento integrado, por lo cual se
utiliz6 una plancha de calentamiento y un termdémetro para verificar la temperatura

del gel al momento de realizar las mediciones.

En las tablas 3.10 a 3.21 se muestran los datos de lectura del dial medida con el

viscosimetro Fann para los geles sin alcohol y variando la temperatura de 27 a 50 °C.

En las tablas 3.22 a 3.31 se reportan los datos medidos con el viscosimetro

Brookfield para los geles sin y con alcohol, asi como con densificante y temperatura.

Las tablas que contienen los datos de viscosidad obtenidos con el viscosimetro
Brookfield para los geles con alcohol y variando la temperatura se encuentran en el

anexo A.
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3.5 Equipos, materiales y sustancias

Equipos

-Viscosimetro Fann, marca Baroid Testing Equipment, modelo 35 A.

-Viscosimetro Rotacional Brookfield, modelo LV

-Balanza electronica, marca Symmetry, modelo Cole-Parmer, apreciacion +
0.0001g

-Agitador magnético T.W.Heidolph Diax, 200- 600 rpm

-Homogenizador UltraTurrax modelo T25, velocidad de agitaciéon 8.000 a

24.000 rpm

Materiales

-Vaso de precipitado de 50, 100, 250, 600 ml
-Soporte Universal

-Magneto

-Cilindro graduado de 100 ml

-Pizeta

-TermoOmetro: apreciacion + 1 °C

-Cronometro: apreciacion + 0,0 1lmin

Sustancias
-Agua Destilada
-Hidroxietilcelulosa

-Alcohol Etilico
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Tabla 3.1 Lectura del dial con el viscosimetro Fann 35A para los geles

formulados sin alcohol, a diferentes concentraciones de hidroxietilcelulosa.

V(epm) @ (lectura del dial)
Gel 0,1 Gel 3,0 Gel 0,5 Gel 0,8 Gel 1,0 Gel 1,2

3 1 1,5 2 8 13 18

6 1,5 2,5 4 12 19 21
100 2 10 20 53 79 105
200 3 15 29 71 103 136
300 4 19 35 84 120 158
600 7 29 49 105 151 198

Tabla 3.2 Lectura del dial con el viscosimetro Fann 35A para el Gel 0,1 %oHEC,

a diferentes concentraciones de alcohol.

v ( ) © (lectura del dial)
rpm
20% Etanol 30% Etanol 40% Etanol
3 1 1 1
6 1,5 1 1
100 2 2 1
200 2,5 2 2
300 3 2 2
600 4 3 3
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Tabla 3.3 Lectura del dial con el viscosimetro Fann 35A para el Gel 0,3 %HEC,

a diferentes concentraciones de alcohol.

V(rpm) @ (lectura del dial)
20% Etanol 30% Etanol 40% Etanol
3 2 1 1
6 2,5 1,5 1,5
100 8 6 5
200 12 10 10
300 17 14 13
600 26 22 21

Tabla 3.4 Lectura del dial con el viscosimetro Fann 35A para el gel 0,5 %HEC, a

diferentes concentraciones de alcohol.

@ (lectura del dial)

Mt 20% Etanol 30% Etanol 40% Etanol
3 2 1 1
6 3 2 2
100 17 15 13
200 27 23 20
300 33 30 27
600 48 44 40
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Tabla 3.5 Lectura del dial con el viscosimetro Fann 35A para el gel 0,8 %HEC, a

diferentes concentraciones de alcohol.

@ (lectura del dial)

Mt 20% Etanol 30% Etanol 40% Etanol
3 7 5 2
6 10 8 3
100 45 43 23
200 61 60 34
300 73 72 43
600 97 94 62

Tabla 3.6 Lectura del dial con el viscosimetro Fann 35A para el gel 1 %HEC,

a diferentes concentraciones de alcohol.

@ (lectura del dial)

Mt 20% Etanol 30% Etanol 40% Etanol
3 8 7 5
6 13 11 8
100 60 51 41
200 82 72 58
300 98 81 71
600 126 114 97
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Tabla 3.7 Lectura del dial con el viscosimetro Fann 35A para el gel 1,2 %HEC,

a diferentes concentraciones de alcohol.

V( ) @ (lectura del dial)
rpm
20% Etanol 30% Etanol 40% Etanol
3 15 11 10
6 23 18 15
100 93 71 67
200 122 103 91
300 142 122 109
600 182 153 143

Tabla 3.8 Lectura del dial con el viscosimetro Fann 35A para el gel 0,5 %HEC,

con diferentes concentraciones de densificante (CaCQO3).

@ (lectura del dial)
V(rpm) 40g de CaCO3; 100g de CaCO;
3 3 3
6 4 5
100 21 25
200 31 36
300 38 44
600 53 61
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Tabla 3.9 Lectura del dial con el viscosimetro Fann 35A para el gel 0,8 %oHEC,

con diferentes concentraciones de densificante (CaCQO3).

@ (lectura del dial)
V(rpm) 40 g de CaCO; 100 g de CaCO;
3 9 10
6 13 15
100 55 58
200 73 77
300 86 91
600 117 120

Tabla 3.10 Lectura del dial con el viscosimetro Fann 35A para el gel 0,5 %HEC,

a diferentes temperaturas y sin alcohol.

@ (lectura del dial)
V(rpm)
30°C 40 °C 50 °C

3 1,5 1,5 1

6 2 2 2
100 14 11 8
200 21 17 13
300 27 22 17
600 39 33 27




55

Tabla 3.11 Lectura del dial con el viscosimetro Fann 35A para el gel 0,8 % HEC,

a diferentes temperaturas y sin alcohol.

@ (lectura del dial)
V(rpm)
30 °C 40 °C 50 °C
3 5 3 2
6 7 6 4
100 38 35 30
200 54 51 43
300 60 58 55
600 88 84 67

Tabla 3.12 Lectura del dial con el viscosimetro Fann 35A para el gel 1 %HEC,

a diferentes temperaturas y sin alcohol.

@ (lectura del dial)
V(rpm)
30 °C 40 °C 50 °C

3 11 8 7

6 17 13 9
100 78 70 49
200 101 88 76
300 119 109 90
600 150 136 113




Tabla 3.13 Lectura del dial con el viscosimetro Fann 35A para el gel 0,5%HEC

con 20% de alcohol a distintas temperaturas.

6 3 3 2
100 16 14 10
200 24 20 15
300 32 28 21
600 45 39 30

Tabla 3.14. Lectura del dial con el viscosimetro Fann 35A para el gel 0,5%HEC

con 30% de alcohol a distintas temperaturas.

3 1

6 2 2 1
100 13 9 8
200 20 16 13
300 26 20 16
600 39 32 28
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Tabla 3.15. Lectura del dial con el viscosimetro Fann 35A para el gel 0,5% HEC

con 40% de alcohol a distintas temperaturas.

@ (lectura del dial)
V(rpm)
30 °C 40 °C 50 °C

3 1 1 1

6 2 2 1
100 12 10 6
200 19 16 11
300 25 21 14
600 37 33 24

Tabla 3.16. Lectura del dial con el viscosimetro Fann 35A para el gel 0,8% HEC

con 20% de alcohol a distintas temperaturas.

@ (lectura del dial)
V(rpm)
30 °C 40 °C 50 °C

3 5 3 2

6 8 6 2,5
100 41 30 21
200 60 44 35
300 70 51 43
600 95 75 61
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Tabla 3.17. Lectura del dial con el viscosimetro Fann 35A para el gel 0,8% HEC

con 30% de alcohol a distintas temperaturas.

@ (lectura del dial)

V(rpm)
30°C 40 °C 50 °C
3 3 3 2
6 5 4 3
100 28 25 21
200 41 37 32
300 51 47 39
600 71 65 60

Tabla 3.18. Lectura del dial con el viscosimetro Fann 35A para el gel 0,8%HEC

con 40% de alcohol a distintas temperaturas.

@ (lectura del dial)
V(rpm)
30 °C 40 °C 50 °C

3 2 1 1

6 3 3 2
100 22 21 17
200 33 31 26
300 42 39 32
600 61 60 48
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Tabla 3.19. Lectura del dial con el viscosimetro Fann 35A para el gel 1% con

20% de alcohol a distintas temperaturas.

V(rpm)

@ (lectura del dial)

30°C 40 °C 50 °C
3 7 6 4
6 12 11 7
100 52 47 40
200 79 67 58
300 94 &1 61
600 123 117 96

Tabla 3.20. Lectura del dial con el viscosimetro Fann 35A para el gel 1% HEC

con 30% de alcohol a distintas temperaturas.

@ (lectura del dial)

Vit 30°C 40 °C 50 °C
3 6 5 3
6 11 9 6
100 53 46 32
200 73 66 47
300 87 77 57
600 117 109 80
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Tabla 3.21. Lectura del dial con el viscosimetro Fann 35A para el gel 1% HEC

con 40% de alcohol a distintas temperaturas.

@ (lectura del dial)

V(rpm)
30 °C 40 °C 50 °C
3 4 4 2
6 7 6 3
100 40 32 24
200 56 46 37
300 70 57 46
600 95 79 66

Tabla 3.22. Lectura del dial del viscosimetro Brookfield para los geles

formulados sin alcohol a diferentes concentraciones de hidroxietilcelulosa.

V(epm) n (cp)
Gel 0,5 Gel 0,8 Gel 1,0 Gel 1,2
0,3 212 - - 5080
0,5 202 - 2460 5000
0,6 176 1130 2330 4990
1,0 173 1008 2250 4878
1,5 1598 992 2168 -
2,0 157,5 981 2106 -
2,5 154,8 974 2047 -
3,0 146,8 954 1998 -
4,0 - 928 - -
5,0 - 888 - -
6,0 - 871 - -
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Tabla 3.23 Lectura del dial con el viscosimetro Brookfield para el Gel 0,5%

HEC, a diferentes concentraciones de alcohol.

V (rpm) n (cp)
20% Etanol 30% Etanol 40% Etanol

6 115 111 -

10 106 95 85,2

12 101,5 94,2 85

20 97,4 92,8 84

30 95 92,9 82,4

50 92,9 88,6 80

60 91,1 87,8 79,2

Tabla 3.24 Lectura del dial con el viscosimetro Brookfield para el Gel 0,8%

HEC, a diferentes concentraciones de alcohol.

V (rpm) n (cp)
20% Etanol 30% Etanol 40% Etanol

1,5 404 - -
2,0 399 318 -
2,5 389 317 -
3,0 384 310 276
4,0 379 303 269
5,0 373 294 262
6,0 368 291 256
10 355.,8 279 246
12 352 275 2425
20 - 261,6 231
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Tabla 3.25 Lectura del dial con el viscosimetro Brookfield para el Gel 1,0%

HEC, a diferentes concentraciones de alcohol.

V (rpm) n (cp)
20% Etanol 30% Etanol 40% Etanol

0,6 1450 -
1,0 1410 954
1,5 1380 928 652
2,0 1359 915 648
2,5 1339 902 643
3,0 1316 890 636
4,0 1281 869 627
5,0 - 847 614
6,0 - 830 606
10 - - 573,6

Tabla 3.26 Lectura del dial con el viscosimetro Brookfield para el Gel 1,2%

HEC, a diferentes concentraciones de alcohol.

v (rpm) 1 (cp)
20% Etanol 30% Etanol 40% Etanol

0,3 2400 - -

0,5 2320 1450 -

0,6 2290 1440 1060
1,0 2238 1436 996
1,5 2200 1430 952
2,0 2163 1419 918
2,5 2118 1402 898
3,0 - 1368 878
4,0 - 1320 849
5,0 - - 818
6,0 - - 780




Tabla 3.27 Lectura del dial con el viscosimetro Brookfield para el gel 0,5

%HEC, con diferentes concentraciones de densificante (CaCQO3).
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1 (cp)

V(rpm) 40g de CaCO; 100g de CaCO;
2,5 254 264
3,0 234 248
4,0 221 240
5,0 194 217
6,0 189 215
10 178 198,5
12 174 196,5
20 168,6 190,5
30 160,4 181

Tabla 3.28 Lectura del dial con el viscosimetro Brookfield para el gel 0,8

%HEC, con diferentes concentraciones de densificante (CaCQO3).

1 (cp)
V(rpm) 40g de CaCO; 100g de CaCO;
0,6 1170 1320
1,0 1086 1224
1,5 1064 1196
2,0 1053 1182
2,5 1044 1169
3,0 1014 1142
3,5 984 1108
4,0 944 1064




Tabla 3.29 Lectura del dial con el viscosimetro Brookfield para el gel 0,5

%HEC, a diferentes temperaturas y sin alcohol.
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v( ) @ (lectura del dial)
rpm
30 °C 40 °C 50 °C

10 74,4 - -
12 73,5 50,5 -
20 70,8 48,6 32,1
30 70 48 32
50 66,7 46,4 31,6
60 65 45,8 31,3
100 - 44,22 30,66

Tabla 3.30 Lectura del dial con el viscosimetro Brookfield para el gel 0,8

%HEC, a diferentes temperaturas y sin alcohol.

® (lectura del dial)
V(rpm)

30 °C 40 °C 50 °C
1,5 472 - -
2,0 465 - -
2,5 454 368 -
3,0 446 352 228
4,0 439 336 217
5,0 434 325 203
6,0 426 318 200
10 411,6 307,2 194,4
12 405,5 301,5 186,5
20 - 286,8 180,9
30 - - 1754




Tabla 3.31 Lectura del dial con el viscosimetro Brookfield para el gel 1,0

%HEC, a diferentes temperaturas y sin alcohol.
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V(rpm) @ (lectura del dial)
AHe 40°C S0°C

0,5 2020 . -
0,6 1930 1310 -
1,0 1920 1188 -
15 1860 1160 0
2,0 1827 1125 600
2,5 1788 1102 536
3,0 1752 1082 566
+0 ) 1052 346
>0 - 1031 =3
o0 ] - 514
0 ] - 4878

- ] - 476,3

3.7 Muestra de calculos

3.7.1 Calculo del esfuerzo de corte, de la tasa de cizallamiento y de la viscosidad

con los datos obtenidos del viscosimetro Fann

Se utilizaron dos ecuaciones para moderadas y altas tasas de corte,

suministradas por el manual del equipo, las cuales son:

7 (Dinas/cm?)=5,007 x ®
0 (seg'l)Z 1,704 x V(rpm)

(Ec.3.1)
(Ec.3.2)
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Los valores sustituidos en estas ecuaciones son los referidos en las tablas 3.1 a
3.3. Por ejemplo, utilizando la ecuacion 3.1 y sustituyendo los datos de la tabla 3.1

para el gel de concentracion 0,5% HEC resulta un esfuerzo de corte de:

7= 5,007 x 3 = 15,231 dinas/cm’

Luego, usando la ecuacion 3.2 y sustituyendo los datos de la tabla 3.1 resulta

que para una velocidad de 3 rpm, la tasa de corte es:
0=1,704 x 3= 5,112 seg”
3.7.2 Calculo de la tasa de corte o cizallamiento con el viscosimetro Brookfield
La aguja utilizada en todas las pruebas de laboratorio fue la S61. La geometria
de la aguja usada permiti6 calcular el cizallamiento mediante la ecuacion 3.3, referida
en el manual de uso del equipo.

0 (seg)=0,220 x RPM (Ec.3.3)

Por ejemplo, usando los datos de la tabla 3.22 se determina el cizallamiento

para una velocidad de 0,3 rpm con el gel 0,5%, asi:

0 (seg)=0,220 x 0,3= 0,66
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3.7.3 Calculo de propiedades reoldgicas

e Viscosidad aparente
Seglin la ecuacion 2.7 se tiene que la viscosidad aparente para los datos

obtenidos con el gel de concentracion 0,5% HEC, sin etanol, reportados en la tabla

3.1, es:

VA (cp)=49/2 = 24,5

De igual manera se hicieron los céalculos de viscosidad aparente para los

demas geles.

e Viscosidad plastica
La viscosidad plastica de los geles fue estimada con la ecuacion 2.8,
sustituyendo los valores correspondientes al gel de 0,5%HEC reportados en la tabla

3.1, resulta:

VP (cp)=49-35=14

e Punto cedente
Seglin la ecuacion 2.9 y la tabla 3.1 se tiene que para el gel 0,5%HEC sin
etanol, el punto cedente es:

PC (Ib/100pie”)= 35-14 =21

De igual forma se realizd6 el célculo para todos los geles formulados,

sustituyendo en cada caso los datos presentados en las tablas 3.1 a 3.21.
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CAPITULO IV

DISCUSION DE RESULTADOS, CONCLUSIONES Y
RECOMENDACIONES

4.1 Determinacion del protocolo de formulacion y la velocidad de agitacion

necesaria para formar los geles

La formulacion ideal de los geles de hidroxietilcelulosa se obtuvo utilizando el
agitador Ultra-Turrax T25 a una velocidad de 8.000 rpm; por ser un polimero de alto
peso molecular el tiempo de agitacion debe ser elevado. En las pruebas de laboratorio
fue necesaria una agitacion constante por un espacio de 4 horas aproximadamente.
Este tiempo de agitacion dependi6é unicamente de la concentracion de HEC utilizada,
ya que al aumentar ésta aumentd también el tiempo de homogenizacion y de

gelificacion.

Siguiendo este protocolo se prepararon seis geles, a los cuales se les determind
las propiedades reologicas de esfuerzo de corte en funcién del cizallamiento,
utilizando el viscosimetro Fann en el rango de cizallamiento de 5,112 a 1.022,4 seg'l,

figura 4.1.



69

1200

1000
—o— (el 0,106 HEC
800 —o— (el 0,30 HEC"
o Ciel 0,50 HEC
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600
—— (3¢l 0.8 HEC
400 Gel 1.0 HEC
(Gel 1,290 HEC

200

0
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Figura 4.1. Variacion del esfuerzo de corte en funcion de la tasa de corte o
cizallamiento para los geles formulados a temperatura ambiente y sin adicion de

alcohol.

En la figura 4.1 se observa que a medida que aumenta la concentracion del
polimero HEC desde concentraciones de 0,3 a 1,2 % m/m se acentua el
comportamiento reoldgico tipo pseudoplastico; s6lo a muy baja concentracion (0,1 %
m/m) es que se tiene un comportamiento newtoniano. A la concentracion de 0,1 %
m/m los valores de esfuerzo cortante del gel formado no sobrepasan las 100
dinas/cm?, esto se debe a que la suspension resultante tiende a comportarse segun las

propiedades del medio de disolucion, que en este caso es el agua destilada.

El comportamiento observado en los geles de mayor concentracion es tipico de
fluidos no newtonianos tipo pseudoplasticos, el cual depende de la velocidad de corte
a la que es sometido dicho gel. En la figura 4.1 se evidencia también que a valores de

cizallamiento superior de 170,4 seg”', correspondiente a 100 rpm, ocurre un cambio
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en la pendiente de las curvas del esfuerzo cortante con un aumento de la velocidad de

corte o cizallamiento.

Los geles mas viscosos a concentraciones 0,8, 1 y 1,2 % HEC ofrecen una
mayor resistencia a fluir porque los valores de esfuerzo cortante aumentan
considerablemente hasta valores de 1.000 dinas/cm?’ al someterlo a un cizallamiento

de 1022,4 seg™.

4.2 Variacion del porcentaje de alcohol en cada uno de los geles formulados

La cantidad de alcohol afiadida a cada muestra de gel preparada fue variada
utilizando tres porcentajes distintos: 20, 30 y 40% volumen, la razon de ello obedecid
a que por lo general en las formulaciones de geles suele adicionarse alcohol
(aproximadamente 30 % vol.) para asegurar la completa disolucion del polimero en
agua. Es de destacar que concentraciones mayores a 40% de alcohol, el gel pierde sus

propiedades viscosas y fue imposible realizar mediciones.

Los geles utilizados fueron a las concentraciones de 0,5, 0,8, 1 y 1,2 %HEC y
en las figuras 4.2 a 4.19 se compara su comportamiento reoldgico respecto al sistema

sin alcohol.

En la figura 4.2, para una concentracion de 0,5 % m/m de polimero, se
evidencia que a las concentraciones de alcohol utilizadas no se modifica el tipo de
fluido al someterlo a cizallamiento desde 5 a 1.022 seg’, obteniéndose un
comportamiento pseudoplastico; pero si afecta la viscosidad aparente haciendo mas
fluido el gel respecto al sistema sin alcohol debido a una disminucién del esfuerzo de
corte con el cizallamiento. Tal efecto es progresivo a medida que aumenta la

concentracion de etanol en el gel, como se muestra en la figura 4.3.
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No obstante, a muy bajo cizallamiento, desde 1 hasta 13,2 seg'l, como se
muestra en la figura 4.3, los alcoholes inducen a un cambio del tipo de fluido de
pseudoplastico a newtoniano. La adicion de alcohol conlleva a una pérdida de
viscosidad en aproximadamente la mitad del valor sin alcohol, y se mantiene
practicamente constante después de un cizallamiento de 2,64 a 13,2 seg” a valores de
93, 88 y 80 cp a las tres concentraciones de alcohol, respectivamente; indicando un

comportamiento newtoniano a muy baja tasa de corte para los sistemas con alcohol.

Para el gel sin alcohol la curva descrita es caracteristica de un fluido
pseudopléstico, tal como se muestra en la figura 2.3 del capitulo 2. Para este gel se
mantiene el comportamiento pseudoplastico porque la viscosidad disminuye con el

cizallamiento, debido a una pérdida de resistencia del fluido.

300

250
@ 200 —o—Gel 0.5%HEC
E —— Gel 20% Etanol
= 150 i
5 +— (el 30% Etanol
N 100 —o— (3el 40% Etanol

50
0 |
0 200 400 600 800 1000 1200
0 (segl)

Figura 4.2. Variacion del esfuerzo de corte en funcion del cizallamiento para el

gel 0,5%HEC con adicion de alcohol (viscosimetro Fann).
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100 +— Gel 30% Etanol

I

S— : : —o— Gel 40% Etanol

50

0 2 o) 6 8 10 12 14
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Figura 4.3. Variacion de la viscosidad con el cizallamiento para el gel 0,5%HEC

con adicion de alcohol (viscosimetro Brookfield).

Al aumentar la concentracion de 0,5 a 0,8 %HEC, el gel resultante mantiene la
caracteristica de comportarse como un fluido de tipo pseudopléstico, pero con
esfuerzos de corte mayores en aproximadamente un factor de dos, como se representa
en la figura 4.4. Al adicionar alcohol la tendencia es a debilitar el gel, disminuyendo
el esfuerzo cortante para una misma tasa de corte, con un efecto pronunciado a la

concentracion de alcohol de 40 % vol.

Al representar los valores de viscosidad obtenidos directamente con el
viscosimetro Brookfield para el gel de concentracion 0,8%HEC a bajas tasas de corte
(0,22 a 4,4 seg"), figura 4.5, es evidente que dicha propiedad disminuye a medida que
aumenta la tasa de corte, desde 1.008 a 871 cp. El alcohol produce una reduccion
dréstica de aproximadamente 700 unidades en la viscosidad, manteniéndose luego
constante a tasas de corte superiores a 1 seg”', indicando un cambio del tipo de fluido

de pseudoplastico a newtoniano.
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& 300 } :
5 +— Gel 30% Etanol
- 200 41— —o—Gel 40% Etanol
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Figura 4.4. Variacion del esfuerzo de corte en funcion del cizallamiento para el

gel 0,8%HEC con adicion de alcohol (viscosimetro Fann).

1200

1000 \‘
Py 800 ——Gel 0.8% HEC
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% 600 —— (Gel 20% Etanol
— +— (Gel 30% Etanol

400 |- «._“_._‘_. —o— Gel 40% Etanol

200 -

0
0 2 4 6
B(seg)

Figura 4.5. Variacion de la viscosidad con el cizallamiento para el gel 0,8%HEC

con adicion de alcohol (viscosimetro Brookfield).
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Al aumentar la concentracion del polimero en gel a 1 %m/m aumenta
considerablemente el esfuerzo de corte, figura 4.6, desde 230 hasta 766 dina/cm” para
el sistema sin alcohol, en dicha figura se evidencia una clara disminucion de esta
propiedad al someter al gel con alcohol al mismo cizallamiento, indicando una
disminucion en la viscosidad del fluido. A partir de un cizallamiento de 170,4 seg™

ocurre un cambio abrupto de la pendiente de las curvas.

900

800
700

or ——Gel 1% HEC

—o—(el 20% Etanol
+—(Gel 30% Etanol
—o—Gel 40% Etanol

500
400

T (Dinas/cm?)

300
200

100

0 200 400 600 800 1000 1200

O(seg))

Figura 4.6. Variacion del esfuerzo de corte en funcion del cizallamiento para el

gel 1%HEC con adicion de alcohol (viscosimetro FANN).
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Figura 4.7. Variacion de la viscosidad con el cizallamiento para el gel 1%HEC

con adicion de alcohol (viscosimetro Brookfield).

En la figura 4.7 se oberva que a bajo cizallamiento (0,1 a 2,2 seg™) la adicién
de alcohol provoca una reduccion de la viscosidad de 1.000 a 1.500 unidades a
concentraciones de 20 y 30% de alcohol, manteniéndose el comportamiento
pseudopléstico (es de destacar que al cizallamiento utilizado s6lo se observa la parte
final de la curva caracteristica de la viscosidad para un fluido pseudoplastico sefialada
en la figura 2.3 del capitulo 2); la viscosidad decrece con el cizallamiento al igual que

el gel sin alcohol.

En cambio, a la concentracion de 40 % alcohol la viscosidad disminuye en
1.900 unidades, pero se mantiene constante en todo el intervalo de cizallamiento,
comportamiento caracteristico de un fluido newtoniano, lo que indica un cambio en la

reologia del gel.
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Un aumento posterior en la concentracion del polimero a 1,2 g HEC/100 g de
solucion (representado como 1,2 %HEC) conlleva a un aumento considerable de la

viscosidad y gelatinizacion en el sistema sin alcohol, presentando un comportamiento

pseudoplastico pronunciado, como se muestra en las figuras 4.8 y 4.9.

En la figura 4.8 se observa la tendencia de la curva con pendiente positiva,

tipica de un fluido pseudopléstico.

En la figura 4.9 se muestra que la viscosidad desarrollada es mayor a 5.000 cp
para el gel sin alcohol, con una disminucién sustancial hasta en 4 ordenes de
magnitud cuando se adiciona alcohol a la formulacion. Para los geles con alcohol, la
disminucién de la viscosidad en el rango de cizallamiento aplicado no es notoria,

especialmente en el gel con 40% de etanol.

—o— (el 1,2°% HEC
—o— (3¢l 20%0 Etanol
+— (el 30% Etanol

—o— (el 40%0 Etanol

T (Dinas/cm?)

0 200 400 600 800 1000 1200

O(segl)

Figura 4.8. Variacion del esfuerzo de corte en funcion del cizallamiento para el

gel 1,2%HEC con adicion de alcohol (viscosimetro FANN).
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Figura 4.9. Variacion de la viscosidad con el cizallamiento para el gel 1,2%HEC

con adicion de alcohol (viscosimetro Brookfield).

4.2.1 Efecto de un densificante en las propiedades reoldgicas del gel

Debido a que geles de hidroxietilcelulosa son ampliamente usados en la

formulacion de fluidos de perforacion fue de interés estudiar la variacion de las

propiedades reoldgicas esfuerzo de corte y viscosidad, usando un densificante,

carbonato de calcio. En las figuras 4.10 y 4.11 se observa un aumento del esfuerzo de

corte debido a un aumento de densidad aportada por el densificante, a

concentraciones de 40 g CaCO3/600 ml de gel y de 100 g CaCO3/600 ml de gel, al

someter los geles 0,5 y 0,8%HEC a cizallamiento desde 5 a 1.022 seg”, respecto al

gel sin densificante.
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Figura 4.10. Variacion del esfuerzo de corte en funcion del cizallamiento para el

gel 0,5%HEC con adicion del densificante CaCOj (viscosimetro FANN).
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Figura 4.11. Variacion del esfuerzo de corte en funcion del cizallamiento para el

gel 0,8%HEC con adicion del densificante CaCOj; (viscosimetro FANN).
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Las concentraciones usadas son las que generalmente se aplican en la
formulacion de los fluidos de perforacion para aportar la resistencia de gel y
viscosidad plastica deseada para el acarreamiento de solidos en la sarta de
perforacion. Este efecto es mds pronunciado a la concentracion madas alta de
densificante. El densificante no cambia el tipo de fluido, mas bien desarrolla mayor

esfuerzo de corte para un mismo cizallamiento.

En las figuras 4.12 y 4.13 se observa que la adicion de densificante aumenta la
viscosidad del gel respecto al sistema sin aditivo para un mismo cizallamiento, pero
mantiene el tipo de fluido. Esto permite afirmar que la adicién de carbonato en el gel
so6lo modifica el valor de esfuerzo de corte y por ende de la viscosidad, pero no el

comportamiento reologico del fluido.

300
250
200 ——Gel 0,52 HEC
g 150 —e— Gel con 40 g de
= CaCO3
100
+—Gelcon 100 g de
50 CaCO3
0
0 2 4 6 8
0 (segl)

Figura 4.12. Variacion de la viscosidad con el cizallamiento para el gel 0,5%HEC

con adicion del densificante CaCOj; (viscosimetro Brookfield).
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Figura 4.13. Variacion de la viscosidad con el cizallamiento para el gel

0,8%HEC con adicion del densificante CaCQO; (viscosimetro Brookfield).

4.3 Medicion de las propiedades reologicas de los geles formulados

La finalidad de este objetivo es obtener los principales parametros reologicos
utilizados en la industria para fluidos viscosantes, tales como: viscosidad pléstica,
punto cedente, viscosidad aparente, fuerza gel 10 segundos y fuerza gel 10 minutos

para cada uno de los geles formulados con y sin alcohol.

Al representar los resultados obtenidos para el gel 0,5% HEC sin alcohol, figura
4.14, se puede decir que el fluido presenta reologia inversa, es decir el punto cedente

(PC) es mayor que la viscosidad plastica (VP).
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Figura 4.14. Variacion de los parametros reolégicos del gel 0,5 % HEC, a

diferentes concentraciones de etanol.

En cuanto a los valores de resistencia de gel se observa que el valor para el gel
final (Gel 10’: gel a 10 min.) es mayor que el de gel inicial (Gel 10”: gel a 10 s.), lo
cual es manifestacion de la dependencia del tiempo de los fluidos tixotropicos. La
estructura gel solo se desarrolla después de un periodo de tiempo en el que el gel ha

permanecido en estado de reposo.

Al considerar la adicion de alcohol al gel, figura 4.14, todos los parametros
tienden a disminuir, pero en general mantienen la misma tendencia que el sistema sin
alcohol. El punto cedente y la viscosidad pléstica son factores determinantes en el

control de un lodo de perforacion.

Al aumentar la concentracion del polimero de 0,5 a 0,8 % masa sin alcohol,
figura 4.15, el comportamiento observado anteriormente con el gel a 0,5 % HEC se
torna mas pronunciado, desarrollando altos valores de punto cedente (PC) mayores
que la viscosidad plastica (VP), indicando viscoelasticidad. Los fluidos viscoelasticos

poseen propiedades elasticos (comportamiento acorde a la Ley de Hooke) y viscosas
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(que obedece a la Ley de Newton), comportamiento importante en los fluidos de
fractura para la estimulacion de pozos productores de hidrocarburos, lo cual permite

incrementar los niveles de produccion del pozo.

La presencia de alcohol en el gel disminuye los parametros reologicos,
especialmente a la concentracion de 40% vol., como se muestra en la figura 4.15. En
cuanto a los valores de fuerza gel, el gel final (a 10 min.) es mayor que el gel inicial
(a 10 s.) solo a concentraciones de alcohol de 20 y 30 % vol., presentando un
comportamiento inverso a la concentracion de 40 % de alcohol debido al
debilitamiento del gel por el alcohol, manifestado por una disminucién sustancial de

la viscosidad de 1.000 cp (valor sin alcohol) a 230 cp (valor con alcohol), mostrado

en la figura 4.5.
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Figura 4.15. Variacion de los parametros reologicos del gel 0,8 % HEC, a

diferentes concentraciones de etanol.

Los valores de fuerza gel son importantes para saber si habrd problemas de
circulacion al momento de la perforacion, si el valor del gel aumenta en gran medida

después del tiempo de reposo quiere decir que ese gel ocasionara problemas de
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gelificacion en el pozo. Tal problema puede solventarse con la adicién de alcohol al

sistema a concentraciones menores de 30 % vol.

En las figuras 4.16 y 4.17 se presentan los resultados de los parametros
reologicos cuando se aumenta la concentracion del polimero a 1 y 1,2 %HEC,
evidenciando aumentos progresivos de estas propiedades para el sistema sin alcohol,
comparados con los geles de menor concentracion (0,5 y 0,8 %HEC). La tendencia se
mantiene respecto a los demas geles estudiados, los valores de punto cedente (PC)
son mayores que la viscosidad plastica (VP) y en general disminuyen con la adicién
de alcohol al sistema. La viscosidad aparente medida con el viscosimetro Fann
disminuye con la concentracion del alcohol en el gel, como se evidencid en las

mediciones con el viscosimetro Brookfield a bajo cizallamiento, figuras 4.7 y 4.9.

100
90
80
70 BVA (cp)
60 - BVP (cp)
50 PC(Ib/100pie2)
- = Gel 10"
30
uGel 10"

20
10

0] 20 30 40
porcentaje de tanol adicionado

Figura 4.16. Variacion de los parametros reolégicos del gel 1 % HEC, a

diferentes concentraciones de etanol.
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Figura 4.17. Variacion de los parametros reoldgicos del gel 1,2 % HEC, a

diferentes concentraciones de etanol.

Los valores de resistencia gel representados en gel inicial (10 s) y gel final (10
min) mantienen la tendencia a describir el comportamiento de fluido tixotropico en el
que el gel desarrolla cierta a resistencia al dejarlo en reposo por tiempo prolongado,
en éste caso es evidente que los valores de gel final son mayores que los de gel inicial
sin llegar a valores elevados que podrian representar un problema al momento de
aplicar el fluido en la perforacion de pozos. El gel con 40% de etanol no tiene esta
caracteristica y no desarrolla resistencia al dejarlo en reposo, en este caso en

particular, las lecturas de gel final e inicial son iguales.
4.3.1 Efecto del densificante CaCO; en los parametros reoldgicos
Al agregar carbonato de calcio a la muestra de gel ya preparada, éste actua

aumentando los valores de las propiedades reologicas, como se muestra en las figuras

4.18 y 4.19 para concentraciones de polimero de 0,5 y 0,8 % HEC.
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Figura 4.18. Variacion de los parametros reoldgicos del gel 0,5 % HEC con

0 40 100
cantidad de CaC0; adicionada (g)

densificante.
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Figura 4.19. Variacion de los parametros reolégicos del gel 0,8 % HEC con

densificante.
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La viscosidad aparente es siempre mayor que el valor de punto cedente y la

viscosidad plastica aumenta con el aumento de la cantidad de sélido, la cual esta
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directamente relacionada con el contenido de solido. Los valores de gel final son
mayores a los de gel inicial, ya que la resistencia gel aumenta con la cantidad de
carbonato afiadido. La viscosidad plastica es una medida de la resistencia interna al
flujo atribuible a la cantidad, tipo y tamafio de sélidos presentes en el fluido dado. En
un fluido newtoniano, la viscosidad plastica es numéricamente idéntica a la

viscosidad aparente, lo cual no se cumple para el caso en estudio.

4.4 Analisis de la influencia de la temperatura en las propiedades reolégicas de

los geles de hidroxietilcelulosa formulados

Se sometieron a estudio 3 geles de los formulados: gel 0,5% HEC, gel 0,8%
HEC y gel 1% HEC, con el fin de analizar el efecto de la temperatura en sus
propiedades. Las temperaturas fueron 30, 40 y 50 °C, de manera de no sobrepasar el

punto de ebullicion del etanol (78 °C) y del agua (100 °C) a presion atmosférica.

En la figura 4.20, para el gel 0,5%HEC sin alcohol, se muestra que la
temperatura provoca un cambio en el comportamiento pseudoplastico, evidenciado
por la disminucion del esfuerzo de corte con el cizallamiento; siendo mas
pronunciado este efecto a la temperatura de 50 °C. El esfuerzo de corte a alto
cizallamiento (1.022 seg™) a 27 °C fue de 248,8 dinas/cm’, disminuyendo a 198
dinas/cm” al aumentar en solo tres grados la temperatura (30 °C); posteriormente se
obtuvo un decremento considerable de 111 unidades (137,1 dinas/cm?) a la

temperatura de 50 °C.
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Figura 4.20. Variacion del esfuerzo de corte con el cizallamiento para el gel

0,5%HEC, sin alcohol, a diferentes temperaturas.

También se estudi6 la influencia de la temperatura en los sistemas con alcohol,
a diferentes concentraciones del polimero 0,5, 0,8 y 1 %HEC. En las figuras 4.21 a
4.31 se muestra igual tendencia que con el gel sin alcohol: la temperatura provoca una
disminucién del comportamiento pseudoplastico del gel, especialmente a la
temperatura de 50 °C y con 40 % de etanol, donde la variacion del esfuerzo de corte

con el cizallamiento tiende a ser casi lineal, caracteristico de un fluido newtoniano.
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Figura 4.21. Variacion del esfuerzo de corte con el cizallamiento para el gel

0,5%HEC y 20 % de etanol, a diferentes temperaturas.
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Figura 4.22. Variacion del esfuerzo de corte con el cizallamiento para el gel

0,5%HEC y 30 % de etanol, a diferentes temperaturas.
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Figura 4.23. Variacion del esfuerzo de corte con el cizallamiento para el gel

0,5%HEC y 40% de etanol, a diferentes temperaturas.
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Figura 4.24. Variacion del esfuerzo de corte con el cizallamiento para el gel

0,8%HEC, sin alcohol, a diferentes temperaturas.
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Figura 4.25. Variacion del esfuerzo de corte con el cizallamiento para el gel

0,8%HEC y 20 % de etanol, a diferentes temperaturas.
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Figura 4.26. Variacion del esfuerzo de corte con el cizallamiento para el gel

0,8%HEC y 30 % de etanol, a diferentes temperaturas.
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Figura 4.27. Variacion del esfuerzo de corte con el cizallamiento para el gel

0,8%HEC y 40 % de etanol, a diferentes temperaturas.
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Figura 4.28. Variacion del esfuerzo de corte con el cizallamiento para el gel

1%HEC, sin alcohol, a diferentes temperaturas.
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Figura 4.29. Variacion del esfuerzo de corte con el cizallamiento para el gel

1%HEC y 20 % de etanol, a diferentes temperaturas.
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Figura 4.30. Variacion del esfuerzo de corte con el cizallamiento para el gel

0,5%HEC y 30 % de etanol, a diferentes temperaturas.
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Figura 4.31. Variacion del esfuerzo de corte con el cizallamiento para el gel

1%HEC y 40 % de etanol, a diferentes temperaturas.

4.4.1 Influencia de la temperatura en los perfiles de viscosidad de los geles

Al someter los geles a un aumento de temperatura también fue posible estudiar

la influencia de ésta en la viscosidad del fluido a bajo cizallamiento. En este caso se

estudiaron los geles con alcohol y los geles sin alcohol, encontrando para ambos los

mismos resultados, reportados en el anexo A. Es evidente que la viscosidad tiende a

disminuir con el aumento de temperatura y el fluido pierde propiedades

pseudoplasticas, teniendo como consecuencia que al alcanzar los 50 °C su

comportamiento se vuelve newtoniano, tal comportamiento se acentia ain mas en

los geles con 40% de etanol (anexo A).
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4.5 Conclusiones

1. Los geles formulados con el polimero hidroxietilcelulosa a concentraciones
desde 0,5 hasta 1,2 g HEC/100 g de solucién presentaron un comportamiento
pseudoplastico, por debajo de esta concentracion el fluido se comportd como

newtoniano.

2. La adicion de alcohol a los geles formulados con hidroxietilcelulosa logré la
disminucién de los valores de esfuerzo de corte, de viscosidad y de las
propiedades reologicas, teniendo como consecuencia un cambio en el
comportamiento reoldgico del fluido de pseudoplastico a newtoniano a una
concentracion de 40% volumen de etanol, independientemente de la

concentracion del polimero.

3. Un aumento de la temperatura de 27°C a 50°C disminuy0 la viscosidad de los
geles de concentracion 0,5; 0,8 y 1% HEC, asi como el esfuerzo de corte;

manteniéndose el comportamiento pseudoplastico.

4. Los valores de las propiedades reoldgicas para los geles de hidroxietilcelulosa
son tipico de fluidos pseudoplésticos, el punto cedente de estos fluidos es
mayor que la viscosidad plastica y la variacion de la viscosidad con el tiempo

indico tixotropia.

5. La adicion del densificante carbonato de calcio no tuvo efecto sobre el
comportamiento del fluido, manteniéndose como un fluido pseudoplastico;
solo se logré un incremento en los valores de viscosidad, esfuerzo de corte y
parametros reologicos, caracteristicas deseadas en la formulacion de lodos de

perforacion.
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4.6 Recomendaciones

1. Estudiar el efecto de otros alcoholes en la reologia de geles, tales como

isopropanol y butanol.

2. Analizar el efecto del tiempo de reposo en la resistencia gel y otros pardmetros

reoldgicos.
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