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RESUMEN

El presente proyecto de titulacion aborda la formulacion de fluidos de perforacion a base
de Xanthan Gum en concentraciones de: 0.05 wt%, 0.15 wt%, 0.3 wt%, 0.45 wt%, 0.60
wt%, Oxido de Grafeno en concentraciones de: 0.01 wt%, 0.10 wt%, 0.20 wt%, y
Vermiculita exfoliada mediante procesos de reflujo quimico con soluciones saturadas de
NaCl y LiCl en concentraciones de: 0.01 wt%, 0.10 wt%, 0.20 wt%, posterior a esto se
realiz6 la caracterizacion reoldgica mediante curvas de flujo estacionario robusteciendo
los resultados obtenidos experimentalmente con modelamiento reoldgico, determinando
la influencia de la concentracién de cada material y comparando con estudios previos
sobre fluidos de perforacion. Ademés, se analizo la influencia de la temperatura sobre la
viscosidad de compuestos como: Xanthan Gum al 0.30 wt%, Oxido de Grafeno al 0.20
wt%, Vermiculita exfoliada al 0,2 wt% y sus respetivas combinaciones. Subsiguiente a
esto, se determin6 el médulo viscoso y modulo elastico de estos ultimos compuestos para
decretar que compuestos son viscoelasticos. Por ultimo, se contrasté su conformacion
estructural de los materiales mediante microscopia Optica no polarizada, y un analisis de

microscopia electronica (SEM) y espectroscopia Raman de Oxido de Grafeno.
PALABRAS CLAVE

e EXFOLIACION
e VERMICULITA
e OXIDO DE GRAFENO

e XANTHAN GUM
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ABSTRACT

The present titration project deals with the formulation of drilling fluids based on Xanthan
Gum in concentrations of: 0.05 wt%, 0.15 wt%, 0.3 wt%, 0.45 wt%, 0.60 wt%, Graphene
Oxide in concentrations of: 0.01 wt %, 0.10 wt%, 0.20 wt%, and Vermiculite exfoliated
through chemical reflux processes with saturated solutions of NaCl and LIiCl in
concentrations of: 0.01 wt%, 0.10 wt%, 0.20 wt%, after this the rheological
characterization was carried out using Stationary flow curves, reinforcing the results
obtained experimentally with rheological modeling, determining the influence of the
concentration of each material and comparing with previous studies on drilling fluids. In
addition, the influence of temperature on the viscosity of compounds such as: Xanthan
Gum at 0.30 wt%, Graphene Oxide at 0.20 wt%, Vermiculite exfoliated at 0.2 wt% and
their respective combinations was analyzed. Subsequent to this was determined loss
modulus and storage modulus of these latter compounds to decree that compounds are
viscoelastic. Finally, the structural conformation of the materials was contrasted by non-
polarized optical microscopy, and an electron microscopy (SEM) and Raman Graphene

Oxide spectroscopy analysis.
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CAPITULO |

INTRODUCCION

1.1. Antecedentes

La nanotecnologia ha logrado avances impresionantes, tanto en el area industrial,
como también en la medicina, la manipulacion a nivel atdbmico, células de vida (ADN).
Las cuales albergan mucha informacion y resultan de gran importancia en el

funcionamiento del organismo (Risk, 2015).

La nanotecnologia se basa en el estudio, sintesis, manipulacion, y creacion de
materiales a través del control de la materia a una escala nanométrica, donde la Fisica,
la Quimica y la Biologia convergen (Sanchez C., 2017). Hablar de nanotecnologia implica
trabajar con materiales o estructuras en las cuales alguna de sus dimensiones estan por
debajo de los 100 nm. Teniendo en cuenta que un nandmetro esta definido como la

millonésima parte de un milimetro, la comparacion puede observarse en la Figura 1.

Desde inicios de la industria petrolera las empresas han dedicado tiempo he invertido
gran cantidad de recursos a la investigacion, para mejorar los métodos de extraccion de
petréleo y que sus procesos sean mas eficientes, entre estos, la perforacién de pozos es
uno de los mas destacados, en el cual los fluidos de perforacion juegan un papel
importante, porque deben poseer propiedades fisicas, quimicas y reoldgicas particulares

(Maldonado. 2006)
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Los fluidos de perforacion han sido el foco de estudios desde ya hace varios afos,
debido a varios factores como son; mejorar sus propiedades fisicas, quimicas o
reologicas, disminuir el impacto ambiental que este causa o simplemente reducir costos
de fabricacion, por lo que varios estudios revelan mejoras en las propiedades mecanicas,
optoelectronicas y electroquimicas de algunos componentes de los fluidos de perforacion
como son los nano-fluidos (compuestos de nanoestructuras 2D) a partir de la exfoliacion

de vermiculita (Shao,2015).
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Figura 1. Escala nanométrica
Fuente: (Passaretti, SR)

Existen distintos tipos de fluidos de perforacion como son: aire- gas, de espuma o
fluidos aireados y lodos, estos pueden formularse a base de agua o aceite, entre los mas
usados estan los fluidos de perforacion a base de agua, debido a su menor coste en el

sistema de bombeo frente a los fluidos de perforacion a base de aceite. Es mas amigable
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con el medio ambiente, y superiores caracteristicas de lubricacion sobre la tuberia en

comparacion con los sistemas aire- gas o de espuma. (Vryzas, 2017)

Entre los componentes que tiene un fluido de perforacion a base de agua, se
encuentran las arcillas, la vermiculita es una de ellas y estudios revelan interesantes
propiedades mecanicas y electroquimicas como lo explica J. Shao en su publicacion
(Shao, 2015). Entre las aplicaciones mas importantes de estos fluidos esta la perforacion
petrolera, con el fin de mejorar sus caracteristicas reoldgicas, para conseguir una

produccion mas eficiente.

Por otra parte, la goma de xantana es un biopolimero (polisacérido), puesto que posee
propiedades reoldgicas excepcionales, tiene un sin nimero de aplicaciones como son:
en la industria alimenticia, aderezos para ensaladas, postres, salsas, productos lacteos,
alimentos bajos en calorias, productos de limpieza, recubrimientos, y sin duda en fluidos
de perforacion (Katzbauer,1997). F. Garcia y S. Rosalam han dedicado sus
investigaciones a la produccion de este biopolimero con el objetivo de mejorar sus

propiedades para el uso industrial (Garcia,2000; Rosalam, 2006).

1.2. Justificacién e importancia

Las funciones de los fluidos de perforacion incluyen proporcionar presion hidrostatica
para evitar que los fluidos de formacion entren en el pozo, prolongar el calentamiento de
la roca por mas tiempo y reducir la erosién en las paredes mientras se perfora, por otra
parte, evita la corrosion de la tuberia de perforacién, facilita la adquisicion de informacion

sobre la formacién del pozo ya que en los fluidos llegan a suspenderse soélidos inertes
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producto de la perforacion, por lo que una perforacién exitosa depende directamente de

la efectividad del fluido de perforacion en uso. (Vryzas,21017).

Un detractor a la hora de la perforacion de un pozo es la filtracion a través de las
paredes, la cual corresponde a distintas causas como se muestra en la Figura 2,

causando una pérdida del fluido y una consecuencia econémica desfavorable, pese a

Figura 2. Tipos de formaciones a) Pérdidas en formaciones permeables poco
consolidadas.

b) Fracturas cavernosa. c) Fracturas creadas o inducidas. d) Fracturas naturales
Fuente: (Acosta, 2017)
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que los fluidos de perforacion a base de agua se comportan de manera aceptable frente
a la filtracion ante otro tipos de fluidos ya mencionados como los fluidos a base de aceite,
los fluidos a base de agua se filtran facilmente en terrenos arenosos y formaciones
abruptas, por ese motivo este proyecto se enfoca en usar nanoestructuras 2D con el
propésito de disminuir estos efectos de filtracibn como se muestra en la Figura 3 con el

objetivo de tener un efecto positivo en sistemas de perforacion.

pristine fofmation upon drilling/
fracture

—

\_ graphene relcase upon production

Figura 3. a) Distribucién deseada de nanoestructuras 2D.

b) Distribucién ordinaria de particulas laminares en fluidos de perforacion.
Fuente: (Kosynkin, 2011).

Un fluido de perforacion debe tener las siguientes caracteristicas:
e Transportar: Es decir, el transporte de solidos inertes, lo cual denota que son
guimicamente inactivos, provenientes de la perforacién como caliza, dolomita y

arenas, por lo que el objetivo de la goma de xantana es incidir en la densidad y el
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PH del fluido, en donde estas propiedades tienen incidencia directa con el
trasporte de solidos. (Stewart, 2013)
e Enfriar y lubricar: Las tuberias, asi como las brocas de un sistema de perforacion
necesitan ser lubricadas para tener una mayor eficiencia.
e Prevenir derrumbamiento: Como se aprecia en la Figura 4 el derrumbamiento es
el colapso de particulas ubicadas en la pared del pozo, el objetivo deseado de las
nanoestructuras 2D es sellar poros en la pared a través de estas nanoestructuras,

para que la presion del pozo no disminuya y sea propensa a derrumbamiento.

Figura 4. Derrumbamiento de pared en perforacion
Fuente: (Portal del petroleo, 2016)

El tamafio, concentracién volumétrica y forma de las nanoparticulas asi como también
la adicién de surfactantes infieren de manera directa es las propiedades macroscoépicas

de fluido como Vryzas documenta en su articulo (Vryzas, 2017). La formulacion de fluidos
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de perforacion en base a nanoparticulas tiene la finalidad de superar problemas técnicos

actuales que muestra la industria petrolera.

1.3. Objetivos
1.3.1. Objetivo general
Caracterizar las propiedades reoldgicas y formular fluidos complejos basados en

biopolimeros (Xanthan gum) y nanoestructuras 2D (6xido de grafeno y vermiculita).

1.3.2. Objetivos especificos

e Determinar la influencia de la concentracion de Xanthan gum, 6xido de grafeno y
vermiculita exfoliada en la formulacion de fluidos complejos basados en
biopolimeros y nanoestructuras 2D enfocados a fluidos de perforacion.

e Contrastar la conformacion estructural de fluidos complejos basados en
biopolimeros y nanoestructuras 2D mediante los siguientes métodos:

o Microscopia Optica.
o Microscopia electrénica.
o Espectroscopia Raman.

e Relacionar el comportamiento de propiedades reoldgicas de fluidos complejos
basados en biopolimeros y nanoestructuras 2D valorando los siguientes
parametros:

o Concentracion del biopolimero.
o Concentracion del dopante (0xido de grafeno y vermiculita).

o Temperaturay tasas de corte.



1.4. Alcance del proyecto

Para este proyecto se propone realizar la exfoliacion de vermiculita mediante
reacciones electroquimicas con la ayuda de sales saturadas para obtener
nanoestructuras 2D usando el método propuesto por J. Shao en su publicacion
(Shao,2015), una vez concluido estos procesos, se realizara la formulacion de fluidos
complejos basados en biopolimeros, vermiculita y nanoparticulas de 6xido de grafeno,
avaluando los siguientes parametros: a) Concentracion del biopolimero, b) Concentracion

del dopante.

omponentes electrénicos
separados
Cabezal con display a color

para visualizar informacion
en tiempo real

Geometrias Smart Swap

Sistema de temperatura
Smart Swap

Carcasa en una Unica pieza de

Aliiminio de mavor recictenci

Figura 5. Partes del re6metro
Fuente: (Noboa: 2013)

Consecuente a esto se llevard a cabo la caracterizacion estructural de estas

soluciones mediante microscopia Optica de al menos cinco muestras, y la caracterizacion
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mediante microscopia electronica de barrido y espectroscopia Raman de Oxido de

grafeno.

Concurrente al proceso anterior se llevara a cabo la caracterizacion reoldgica las
soluciones, valorando los siguientes parametros: a), Concentracion del biopolimero, b)
Concentracion del dopante (6xido de grafeno y vermiculita), c) Temperatura y tasas de
corte. Para proceder a un andlisis y discusion de resultados en base a investigaciones

referentes a este tema.

Finalmente se realizara un disefio de experimentos de andlisis de varianza (ANOVA)
de un factor con el objetivo de observar las diferencias entre los distintos grupos de

experimentacion.

1.5. Descripcion del proyecto

Los fluidos complejos tienen aplicaciones especificas, por ende para este proyecto la
formulaciéon de estos, basados en biopolimeros y nanoestructuras 2D (6xido de grafeno
y vermiculita) involucra una secuencia de procesos los cuales se detallan a continuacion:
Exfoliaciéon de Vermiculita: La vermiculita es un compuesto de aluminosilicato de
magnesio con una distribucién en capas: una lamina octaédrica de Mg intercalada entre
dos ldminas de silicato tetraédrico. Al producir la exfoliacion de esta arcilla, lo que sucede

es que las capas se separan como podemos observar en la Figura 6.

Al tener una estructura laminar con enlaces formados por cationes, por lo tanto, para

obtener nanoestructuras 2D de vermiculita se emplean reacciones electroquimicas con



10
la ayuda de sales saturadas en este caso usando el método descrito por J. Shao

(Shao,2015).

Formulacion de fluidos complejos: Para esta meta se procedera a realizar varias
soluciones evaluando distintas concentraciones de biopolimero, y dopante (0xido de

grafeno y vermiculita). Las cuales se presentan detalladas en la Tabla 1 y Tabla 2.

. Tetrahedral sheet '
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Figura 6. Distribucion de vermiculita.
Fuente: (Shao,2015)

Tabla 1.
Soluciones y sus porcentajes en peso disueltas en agua
Porcentaje de 001 005 0.1 0.15 0.2 0.3 04 045 05 0,6
concentracion (% wt)
XANTHAN GUM X X X X X X
OXIDO DE GRAFENO X X X X
VERMICULITA X X X X

Wt%: porcentaje en peso.

Tabla 2.
Combinaciones entre Oxido de grafeno, Vermiculita y xanthan gum al 0.3 % wt,

disueltas en agua
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Porcentaje de

concentracion (% wt)

Combinacién 001 01 02 04
Xanthan gum al  Oxido de grafeno X X X X
0.3% wt Vermiculita X X X X

Wt%: porcentaje en peso.

Caracterizacién estructural: La caracterizacion estructural estd basada en
microscopias opticas de las muestras detalladas en la Tabla 3 y Tabla 4, electrénicas y

espectroscopia Raman del 6xido de grafeno

Tabla 3.
Soluciones sometidas a caracterizacion

% De concentracion (%) 0.01 0.05 0.1 0.15 0.2 0.3 04 045 05 0,6

XANTHAN GUM X
OXIDO DE GRAFENO X
VERMICULITA X

Wt%: porcentaje en peso.

Tabla 4.
Combinaciones entre Oxido de grafeno, Vermiculita y xanthan gum al 0.3 % wt
sometidas a caracterizacion

Porcentaje de

concentracion (% wt)

Combinacion 0.01 0.1 0.2 0.4
Xanthan gum al Oxido de grafeno X
0.3% wt Vermiculita X

Wt%: porcentaje en peso.
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Caracterizacion de propiedades reoldgicas: Esta etapa consiste en someter a las
soluciones (fluido complejo), a tasas de cizallamiento en un reometro (ver Figura5)y
asi obtener el comportamiento de Viscosidad vs shear rate (0-200 s-1) para las soluciones
propuestas en la Tabla 1 y Tabla 2. Asi como el comportamiento de la viscosidad en
funcidn de la temperatura a un shear rate constante y su punto de fluidez (yield stress)
de las soluciones detalladas en la Tabla 3 y Tabla 4, de manera que se pueda analizar y

discutir los resultados obtenidos de las diferentes soluciones antes mencionadas.
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CAPITULO II
El presente capitulo comprende el estado del arte en referencia a Xanthan Gum,
Vermiculita y Oxido de grafeno con su formulacion, y exfoliacion con respecto a la
Vermiculita, asi como conceptos de fluidos de perforacion y su caracteristica, modelos
reolégicos para fluidos no Newtonianos, y una recapitulacion acerca del tipo de

geometrias usadas en la recoleccién de datos.

ESTADO DEL ARTE

2.1. Introduccion

2.1.1. Lodos de perforacién

Los lodos de perforacion deben cumplir propiedades fisicas, y mecanicas en este caso
reologicas especificas para un buen desempefio en el proceso de perforacion. En la
industria petrolera los lodos de perforacién a base de agua contienen porcentajes de
bentonita en dispersion porque eleva la viscosidad, provoca un comportamiento reolégico
idéneo para esta aplicacion, reduce la pérdida del fluido por las formaciones del pozo.
Ademas, también cumple funciones de sedimentacion para evitar derrumbamientos en

las mismas (Navarrete M., 2011).

Las técnicas mas usuales de perforacion son del tipo rotativas con trépanos y sartas
de perforacion. Los primeros procesos documentados son a inicios del siglo XX. En Texas
(Coussot et al, 2004). Los componentes en un proceso de perforacion son: Maquinas

perforadoras de empuje, una sarta de perforacion y trepano. Por tanto, estas maquinas
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permiten la constante circulacion del fluido de control, una de las funciones que cumplen

en campo son las siguientes (Dimitry V., 2011):

e Transportar: Es decir, el transporte hacia la superficie de solidos inertes, lo cual
denota que son quimicamente inactivos, provenientes de la perforacion como
caliza, dolomita y arenas(Stewart, 2013).

e Extraccion y limpieza del detritus en las profundidades del pozo.

e Enfriar y lubricar: Las tuberias, asi como las brocas de un sistema de perforacion
necesitan ser lubricadas para tener una mayor eficiencia.

e Prevenir derrumbamiento: Como se aprecia en la Figura 4 el derrumbamiento es
el colapso de particulas ubicadas en la pared del pozo.

e Controlar las filtraciones del lodo de perforacion a través de las paredes de

formacion.

En la Figura 7 se especifica las partes del conjunto de perforacion como es el detritus,

broca, tuberia y sarta de perforacion.

2.1.1. Formulacion
La constante investigacion reoldgica en lodos de perforacion, usando distintas arcillas
minerales, compuestos poliméricos ademas del fluido base como puede ser agua o
aceite, es debido a las demandas del proceso y al ser una industria con una capacidad
econdémica muy alta, la eficiencia en el proceso y la reduccion de costos son lineamientos

de interés para competir a nivel empresarial (Tehrani,2008).
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Los lodos de perforacion a base de agua, aceite o bases sintéticas. Los fluidos a base

aceite proporcionan excelentes propiedades de lubricacion y buena estabilidad térmica,
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Figura 7. Partes de un conjunto de perforaciéon en un pozo
Fuente: (Alcantara C., 2013)

pero su desventaja son los impactos ambientales mientras que los que son a base de
agua producen un menor dafio ambiental, por ende, la tendencia es producir productos

amigables para el medio ambiente (Dolz M., 2006).

En lodos de perforacién a base de agua, sus solutos son los mas importantes ya que

la adicién de los mismo, como aglutinantes, tensioactivos o el tamafio de grano de las
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particulas es lo que genera cambios en las propiedades reolégicas (Abu-Jdayil &

Ghannam, 2014).

Las arcillas son por lo general formadas por capas delgadas de minerales, y se
encuentran enlazadas quimicamente y al reaccionar con el agua se desdoblan como se
observa en la Figura 6 formando un nuevo compuesto con caracteristicas reoldgicas

diferentes.

2.1.2. Parametros de verificacion

Uno de los objetivos es transportar el detritus a la superficie, por lo tanto, una de las
maneras de controlar la homogeneidad del fluido es retirar ese material con procesos
mecanicos, asi asegurar las propiedades reoldgicas en el fluido base, por otro lado,
mientras mas profundidad tenga el pozo se controlan parametros como la velocidad de
penetracion, la taza de deformacién, temperatura de operaciéon, presion hidrostéatica y

alteraciones quimicas en el lodo de perforacion (Vryzas Z., 2017).

Un detractor en lodos de perforacion son los esfuerzos mecanicos, la presion a la cual
se somete y el deterioro del fluido por influencia de la temperatura. Es decir que esto
altera su comportamiento reoldgico. Entonces los parametros mas usados en velocidades
de formacién varian desde 103 s~! en las inmediaciones de la superficie, hasta 10° s~!
en las profundidades del pozo, y en el espacio anular de 0 a 102 s~ dependiendo del

diametro de perforacion (Tehrani C.,2008).
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2.1.3. Viscosidad en lodos de perforacion
El aumento de la viscosidad para un fluido de perforacién es desfavorable debido a
gue ocasionaria dafios en la bomba y la sarta de perforacidén, porque su capacidad de
arrastre del detritus aumenta y se vuelve mas complicado retirar el lodo en los tamices
vibratorios (Dolz M., 2006). Por otro lado, si el lodo de perforacion es diluido, la resistencia
gue opone al arrastre del detritus es menor, resulta en un atascamiento entre la tuberia
y broca de perforacién a causa de que el detritus se encuentra en el fondo del pozo y el
lodo de perforacion no cumple la funcién de llevarlo a la superficie. Por lo que hoy en dia
se usa bentonita sédica como el componente mas usado en este tipo de proceso por
presentar un comportamiento tixotrépico, ser hidrofilico y poseer propiedades de
flotabilidad que permiten aumentar el arrastre de detritus hacia la superficie (Vryzas Z.,

2017).

2.1.4. pH

En lodo de perforacién el valor de pH es primordial para que este tenga un desempefio
Optimo, por tanto, su equilibro quimico cumple un rol fundamental en las caracteristicas,
si existe una variacion en su pH por la presencia de sales propias de la perforacion del
pozo, esto produciria una sedimentacion de arcillas o particulas no deseadas en lodos

de perforacion. (Sanchez C., 2017)

Los factores que intervienen para que exista una sedimentacion son el nivel de pH 'y
la carga de iones, esta se produce por la formacion de floculos que se depositan en el
fondo de la perforacién por gravedad notando una separacion de fases como se presenta

en la Figura 8a.
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En la industria petrolera, especificamente en los lodos de perforacion es necesario
que el fluido conserve homogeneidad estructural, como se observa en la Figura 8b, ya
que es una accion de repulsién uniforme entre particulas, es decir que evitan la
sedimentacion del detritus, facilitan el transporte a la superficie y lo mantienen en
suspension cuando la accion de perforacion ha terminado, debido al nivel de pH (cantidad

de iones de hidrégeno que presenta el fluido).

Figura 8. a) sedimentacion de particulas, b) dispersiéon de particulas

Dependiendo del valor del pH de la solucién esta puede ser:
e pH mayor a 7 se considera una solucion basica o alcalina
e pHigual a 7 es considerada una solucion neutra

e pH menor a 7 es una solucion acida

2.1.5. Densidad

La densidad en un lodo de perforacidn es un factor importante, porque es directamente
proporcional a la presion hidrostatica y litostaticas que genera en las paredes del pozo
(Miliarium, 2004). También tiene una influencia directa en el arrastre d detritus por su

relacion con la flotabilidad.
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Generalmente un lodo de perforacién contiene entre 1 g/cm3y 1,2 g/cm?3, ya que al
exceder un porcentaje del 20% la perdida de fluido por filtracion en las paredes del pozo
se altera de manera desfavorable y puede producir dafios en componentes del equipo de

perforacién y producir un proceso volatil.

Existen algunos métodos quimicos y mecanicos para controlar la densidad de estos
fluidos. Para disminuir su densidad puede adicionarse agua, eliminar el exceso de
particulas sélidas mediante separacion mecanica o usando adelgazantes quimicos, por

otro lado, se usa carbonato de calcio para elevar su densidad (slumberger, 2019).

2.2. Vermiculita

2.2.1. Introduccidn

Es un compuesto formado por aluminisilicatos de magnesio, es decir un silicato
hidratado de magnesio, aluminio y hierro dispuesto en forma de capas paralelas, el
nombre de vermiculita proviene del latin “Vermiculus” el cual significa pequeno
(Fernandez J. et al,2013), ya que este material se expande bajo choques térmicos en el
cual suceden procesos de deslizamiento de particulas como se aprecia en la Figura 9.
Las propiedades de superficie que posee, porosidad y carga superficial negativa
detalladas en la Tabla 5 hacen un material adecuado para la interaccion con el agua, ya

gue puede retener humedad.

Tabla 5.
Propiedades fisicas de la Vermiculita

Color Marrén claro a oscuro

Continua
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Forma Granulado en forma de acordedn
Densidad a granel (a): 64-160 kg/m?3
Pérdida de humedad a 110°C 4-10%
pH (en agua): 6-sep
Inflamabilidad No inflamable
Dureza MOH 1-feb
Temperatura de fusion 1200-1320 °C
Capacidad de intercambio de 50-150 me/100g

cationes (b):

Calor especifico: 0.84-1.08 kJ/kgK

Capacidad de retencion de agua 220-325% (relacién con el peso)

(a):

20-50% (relacién con el volumen

Su capacidad de intercambio i6nico estd entre 100 a 130 (mEQq/100g), su alta
capacidad de retener humedad, baja densidad y su baja elasticidad hacen que esta arcilla

sea empleada en la industria manufacturera para embalajes compuestos (ver Figura 9).
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Figura 9. Estructuras de vermiculita a) hidropesia, b) Vermiculita con cationes de Mg

hidratado, en las regiones entre capas de H20, c) Hidropesia estratificada de

vermiculita.
Fuente: (Ferndndez J. et al, 2013)

El valor industrial de la vermiculita debido a que esta compuesta de capas de aluminio

y silicio entre moléculas de agua, es decir que tiene un elevado indice de expansién, Por

lo tanto, cuando se somete a elevaciones de temperatura a la arcilla, se expanden

produciendo un mayor volumen mineral, a este proceso se le conoce como expansion

térmica. Y asi se obtiene un producto idoneo para aplicaciones industriales como:

construccion civil, agricultura, industria quimica, pinturas (Fernandez J. et al,2013).

En la parte economica, el comercio del mineral esta en valores de alrededor de 200

millones de délares por afio. Los mayores productores de vermiculita en el mundo son

Sudafrica y los Estados Unidos de Ameérica, seguido de productores como China,
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Zimbabue, Australia e India. China provee alrededor dl 50% de la demanda de Japon y

Corea del Sur (Junyao, 2001).

El consumo mundial aproximado de vermiculita fue de 516 mil toneladas en 2006, por
tanto, la produccion se divide entre un total de 200 mil toneladas por Sudéafrica, 100 mil
toneladas por Estados Unidos de América y el resto por los paises mencionado en el

parrafo previo (Cavalcanti, 2007).

2.2.2. Exfoliacién de nanoparticulas de vermiculita

Al ser un compuesto de aluminosilicatos dispuestos en capas compuesto de una
lamina octaédrica de magnesio intercalada entre dos laminas de silicato tetraédrico como
se aprecia en la Figura 6, En el interior las capas tetraédricas existen impurezas
sustitutivas de Al*3® que generan cargas negativas, las cuales son equilibradas por

cationes entre capas. (Shao J., 2015)

Entonces los cristales de vermiculita se pueden exfoliar secuencialmente,
exponiéndola a un choque térmico que vaporiza el agua entre las capas intermedias y
expandiendo los cristales. EI mineral puede inflamarse mediante varios procesos de
intercambio idnico para parcialmente remplazar los cationes de la capa intermedia con

Li+ ya que este contiene un diametro de hidratacion (Walker J., 1976)

La dimension lateral de las capas es de unos pocos micrones mientras que el area
lateral estd en el orden de las decenas de micrones (Figura 10), por tanto, se puede

considerar una estructura de dos dimensiones (Shao J., 2015)
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Figura 10. SEM de vermiculita exfoliada a) Barra de escala de 50 um b) barra

de escalade 1 um
Fuente: (Shao J., 20015)

2.3. Xanthan gum

2.3.1. Introduccidn
Este material es un polisacarido natural con un alto peso molecular, es producido a nivel
industrial por métodos de fermentacion de cultivos de microorganismos (Xantamonas
Campestris). Este cultivo permanece muy ventilado en un medio que contiene
carbohidratos como fuente de nitrdgeno, ademas de ser muy controlado en todas sus
etapas de fermentacion, el producto de estos microorganismos se esteriliza para evitar
una contaminacién bacteriana, después se precipita usando alcohol y finalmente se
realiza un secado y molienda para obtener el producto final, un polvo de color blanco-

crema y granulometria fina como se observa en la Figura 11.
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Figura 11. Xanthan Gum en estado natural
Fuente: (Hawthorne andevans S. A., 2019)

2.3.2. Caracteristicas

Los componentes que conforman el Xanthan Gum son en su mayoria D-glucosa y D-
mannosa, ademas contiene acido D-glucurénico en menor proporcion. La rigidez de la
estructura de sus moléculas genera propiedades poco convencionales como estabilidad
al calor, comportamiento favorable frente a soluciones acidad y basicas, estabilidad de la
viscosidad en un rango amplio de temperatura, y resistencia al deterioro enzimatico

(Garcia F., 2000).

2.3.2.1. Solubilidad
Es soluble en soluciones acuosas y tolera hasta un 60 % de concentracion de
solventes como isopropanol o etanol en agua antes de precipitarse o producir gelacion
en la solucién. Para un correcto manejo de este material y no malograr las soluciones se
recomienda disolver primero el Xanthan Gum en agua seguido de los solventes que se

desee agregar (Chaisawang M., 2005).
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2.3.2.2. Propiedades
Posee propiedades pseudo-plasticas, que son de gran beneficio en la estabilizacion
de suspensiones y emulsionantes. Es decir, cuando una tasa de corte es aplicada de
manera proporcional sobre las soluciones su viscosidad reduce, por tanto, las
operaciones de bombeo, combinacion con otros compuestos 0 transporte tienen

requerimientos de energia reducidos (Katzbauer B., 1997).

2.3.2.3. Aplicaciones
Al ser un material hidrofilico, el Xanthan Gum cumple la funcién como espesamiento,
suspensiéon y estabilizacion de fluidos a base de agua, las caracteristicas poco
convencionales de esta materia lo hacen rentable en formulaciones de la industria

alimenticia, farmacéutica, cosmeéticos, agricola entre otros.

2.3.3. Antecedentes de xanthan gum en lodos de perforacion

En operaciones de perforacién petrolera, las técnicas han avanzado en los ultimos
afos. Los beneficios de estudios para un proceso 6ptimo se focalizan en la formulacién
de lodos para la perforacion, estudios recientes de materiales experimentales buscan
mejorar propiedades reolégicas (Bayounes K., 20010), para obtener un trabajo eficiente
y reduccién de costos asociados con la energia consumida para el transporte de los

fluidos de perforacion.

Para obtener un lodo de perforacion idoéneo, dependera de la formacion y la
arquitectura del pozo, asi como factores ambientales y econdémicos (Cartalos et al., 1997;

Darley y Gray, 1988).



26

La tendencia mundial en la industria es la prioridad del cuidado del medio ambiente,
ya sea con procesos menos contaminantes o con tratamiento de los desechos que recaen
en el ambiente, por lo tanto los fluidos a base de agua causan un impacto ambiental
menor en comparacion con lodos de perforacion a base de aceites, ademas de uso de
polimeros naturales, entre los mas estudiados esta la carboximetilcelulosa (CMC),
Xanthan Gum, almidon, celulosa polindbmica, y algunas gomas naturales provenientes de

arboles (Hughes et al., 1993).

2.3.4. Formulaciones de xhantan gum y bentonita

La combinaciéon de Xanthan gum y bentonita en soluciones a base de agua permite
relacionar caracteristicas reolégicas de ambos materiales en la Figura 12 se observa las
curvas de flujo estacionario de esfuerzo vs tasas de deformacion de diferentes
concentraciones de Xhantan Gum con bentonita al 3 wt% notando un cambio en el
comportamiento reoldgico frente a la concentracion de 3 wt% de bentonita evidenciando

esfuerzos de corte mayores conforme aumenta la tasa de corte (Beyounes K., 2015).
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Figura 12.Curvas de flujo estacionario Bentonita-Xanthan Gum

Fuente: (Beyounes K., 2015)
También se puede observar un aumento en la viscosidad plastica, asi como el
predominio del Xanthan Gum en el comportamiento reoldgico en comparacion con

dispersiones solas de Xanthan Gum (ver Figura 13) o la bentonita.
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Figura 13. Curvas de flujo estacionario Xanthan Gum (0,1 wt% a 0,5 wt%)

Fuente: (Caballero S., 2016)

2.4, Oxido de grafeno

2.4.1. Sintesis y produccion

La sintesis del grafeno es un proceso dificultoso por el hecho de separar la lamina de
carbono en un mineral como es el grafito, uno de los métodos se designa “Soluciéon de
exfoliacién”. En el cual se obtiene Oxido de Grafeno como se aprecia en la Figura 14.
Esta técnica emplea polvo de grafito, el cual es oxidado usando la técnica de Hummer
(Kosinskin D., 2011), que radica en oxidar el polvo de grafito con NaNOs y H,S0,, continuo
a este paso se aflade KMnO,, agua destilada y como ultimo paso se agrega H,0,, este
altimo paso para suprimir residuos de KMnO,, y el resultado de estas reacciones

quimicas es Oxido de Grafeno soluble en agua (Rodriguez A., 2016).

El proceso consecuente es un proceso mecanico conocido como sonicacion, que

consiente en la interaccién de los grupos funcionales de oxigeno, generados en el
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proceso de oxidacién. Ahora se separa el Oxido de grafeno derivado de las trazas de

grafito por medio de un proceso de centrifugacion (Bepete G., 2016).

El Oxido de grafeno se puede reducir o restaurar por procesos térmicos o quimicos
empleando agentes reductores, a este compuesto se le conoce como “Oxido de Grafeno

Reducido” (rGO). El proceso de sintesis y reduccién se puede apreciar en la Figura 14.
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. | Método ‘ J \
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Figura 14. Sintesis y reduccion de Grafeno
Fuente: (Rodriguez A., 2016)

La exfoliacién de grafito en fase liquida realizada por sonicacién o mescla de alto
cizallamiento generalmente introduce defectos estructurales en la malla de grafeno

(Bepete G., 2016).
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Existe una gran cantidad de aplicaciones viables, tales como portadores de farmacos,
dispositivos biocompatibles estudios de toxicologia, compuestos, depdsitos con patrones
gue explotan el rendimiento electrocatalitico superior de las superficies de carbono en
general y del grafeno en particular, supercapacitores y Otras aplicaciones relacionadas

con la energia (Bepete G., 2016).

2.4.1. Formulaciones de 6xido de grafeno
El Oxido de Grafeno se desempefia bien como aditivo de filtracion en fluidos de
perforacién a base de agua en concentraciones tan bajas como 0.2 wt% por contenido
de carbono y en la Figura 15 se observa su comportamiento reolégico en curvas de flujo
estacionario con sus respectivas concentraciones.
—GO
—— GO+1 mg mL-1
—— GO+7 mg mL-1

—— GO+15 mg mL-1
2.5 —— GO+3 mg mL-1

3.0+

2.0+

viscosity (Pa*s)

1.0 4

0.5 4

0.0~

0 50 100

Figura 15. Curva de flujo estacionario-Oxido de Grafeno
Fuernte: (Giudice F., 2017)
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2.5. Reologia
2.5.1. Tipos de fluidos
2.5.1.1. Definicion de fluido
Existen tres estados de la materia: Sélido liquido y gaseoso, cada uno ocupa un
volumen definido, en el caso de los gases toman la forma y volumen del recipiente que
los contenga, por tanto, el estado en el que se encuentren dependera de la temperatura

y fuerzas que estén actuando sobre el material (Fridtjov 1., 2014).

Entonces los materiales liquidos tienen definido un volumen por el recipiente que la
contiene, pero no una forma, como la materia esta definida por &tomos y moléculas, las
Ultimas enlazadas por fuerzas de interaccion entre atomos. La propiedad mas comuin en
los liquidos es que solo pueden transmitir presién normal cuando hay un interaccién con

una superficie o limites donde este se encuentre

Si se toma un volumen de control de un fluido, una densidad constante, asi se puede
considerar como un fluido incompresible, por tanto, las ecuaciones de movimiento y
energia en la Mecanica de Fluidos son una técnica macro mecanica para Su

modelamiento (Fridtjov I., 2014).

La Figura 16 muestra la diferencia entre un estado de esfuerzo isotrépico y
anisotropico, es decir un estado de esfuerzo isotropico es cuando la superficie del
volumen de control corresponde a un esfuerzo normal de tensibn o compresion
despreciando sus esfuerzos cortantes, mientras que un estado anisotropico es cuando

intervienen esfuerzos normales y de corte.
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Figura 16. Estado de esfuerzo isotrdpico y anisotropico
Fuente: (Fridtjov I., 2014).

2.5.1.2. Fluidos no newtoneanos

Los fluidos que no presentan un comportamiento de flujo ideal, se denominan fluidos
no newtonianos, es decir que la relacion entre la velocidad de deformacion y el esfuerzo
de corte no es lineal, por lo general casi la totalidad de los fluidos son no newtonianos.
Por lo tanto, un comportamiento reolégico de un fluido esta representado por
caracteristicas viscosa, plasticas y elasticas e influenciado por la estructuracion del

mismo (Sanchez C., 2017).

2.5.2. Variables
2.5.2.1. Esfuerzo cortante “shear stress”

Si una fuerza externa se aplica de forma tangencial sobre un area como se presenta
en la Ecuacién 1, como se observa en la Figura 17 la placa superior genera esfuerzos
de corte sobre las capas adyacentes del fluido lo que genera un estado de esfuerzos
anisotropicos, por tanto, estos esfuerzos son funcion la velocidad de deformacion que se

apligue al fluido.
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Fuerza N
= Area - ﬁ - [Pa] [l]

2.5.2.2. Velocidad de deformacién “shear rate”
Esta magnitud evalta la deformacion en funcion del tiempo, es decir que la velocidad
de flujo es maxima en las cercanias de la placa superior mientras que decrece hasta su

minimo valor en la placa inferior como se observa en la Figura 17.

J
plano A
(2D, movil) | velocidad , u
’T
esfuerzo tangenci
fluido P
gradiente velocidad ~ -

plano (2D, fijo)

Figura 17. Flujo plano de Couette
Fuente: (Medina E., 2015)

La velocidad tangencial de la placa y es el espaciamiento generalmente conocido
como Gap, la relacién de estos pardmetros se denominé velocidad de deformacion y se

presenta en la Ecuacién 2.

av Velocidad m/s 1 —
= e ~m =517 (2]

Donde:

¢ Y esla velocidad de deformacion
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e V es lavelocidad tangencial de la placa

e Y eselgapo laaltura entre placas

2.5.2.3. Deformacién de corte “shear strain”
La deformacién esta relacionada con el movimiento relativo en capas que conforman
el fluido de andlisis, es la fraccion entre el desplazamiento relativo de la palca mévil y la

variacion del espaciamiento y se expresa en la Ecuacion 3.

= deformacion _ m _ [adimensional] [3]
gap m

2.5.2.4. Viscosidad

La viscosidad en un fluido es dependiente de varios factores como son:

e la concentracion del fluido, ya que el material analizado puede contener micro o
macro estructuras y alterar dicha propiedad.

e Latemperatura altera las viscosidades como lo explica (Caballero M., 2016).

e La presion a la cual esta sometida el fluido también altera este pardmetro debido
a que genera esfuerzos adicionales al andlisis,

e La velocidad es uno de los parametros mas importantes a la hora de determinar
su viscosidad, porque una variacibn en este parametro puede aumentar o
disminuir la vistosidad de un fluido no newtoniano.

e El tiempo puede influir dependiendo del historial de corte, es decir la fraccion de
tiempo que se somete a una tasa de corte y su periodo de estructuracion.

(Schramm, 2004)
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2.5.2.5. Modelos reoldgicos
Estos modelos son una relacibn matematica que ayuda a representar su
comportamiento reologico experimental, analizando el esfuerzo de deformacion a una

tasa de deformacion solicitada.

La reologia es muy util para el analisis de hidraulica en la perforacion rotatoria, para
esto existen modelos reolégicos que por lo general son: “Plastico de Bingham”, “Ley de
potencia” por su amigable modelamiento de curvas de flujo estacionario, ya que facilita
la interpretacién de los parametros que intervienen. Ademas, existen modelos mas
complejos usados para analizar el comportamiento de lodos con parametros de operacién
mas amplios, y estos son: “Ley de potencia modificada o de Herschel-Bulkley”,
“Robertson-Stiff” y “Ecuacion de Casson”. Los modelos son validos si se considera que
no existen cambios por efectos de la variacion de temperatura conforme a la profundidad
de la perforacion y la representacion gréafica de los mas usados se observa en la Figura

19.

Modelo pléstico de bingham

Este es un modelo de dos parametros, ademas de ser muy empleado en la industria,
la Ecuacion 4 precisa estos parametros. Los fluidos representados por este modelo no
empiezan a fluir hasta ser sometido a un esfuerzo mayor que 1, y desde este punto el
esfuerzo de corte es proporcional a la velocidad de deformacion como se muestra en la

Figura 18 (Barnes H., 2000).

T="Ty + Up *y [4]
Donde:
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e Ty es el esfuerzo de fluencia.
e up eslaviscosidad plastica
e Tt es el esfuerzo de corte dado par un valor de tasa de corte.

e vy Eslavelocidad de deformacién o tasa de corte.

Shear stress, o

Shear rate_ 7

Figura 18. Fluido de Bingham
Fuente: (Barnes H., 2000)

Ley de potencia

Al igual que el modelo reoldgico de Bingham este también cuenta con dos parametros,
y este presenta un aumento exponencial del esfuerzo en funcién de la tasa de corte como
se observa en la Figura 19 y su representacion matematica puede apreciarse en la
Ecuacion 5. El modelo de Ley de potencia en idéntico al modelo reologico de Herschel-

Bulkey con un esfuerzo de fluencia ty = 0.
T=Kxy" [5]

Donde:
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K simboliza el indice de consistencia, esta es una constante semejante a la
viscosidad plastica, y valores elevados de este indice representarian fisicamente
que el fluido es espeso 0 viscoso.
n es el indice de comportamiento de flujo, el cual revela el grado de desviacion
con relacion a un comportamiento newtoniano, es decir si n es igual a 1 el fluido
tendra un comportamiento newtoniano, si n >1 tendra un comportamiento de fluido
dilatante, aumentando su viscosidad en a medida que incrementa la tasa de corte
y si n<1 el fluido poseera un comportamiento pseudoplastico, disminuyendo su
viscosidad en funcion de la tasa de corte

y Es la velocidad de deformacién o tasa de corte.

Comparacion de los Modelos
Reologicos

Esfuerzo de corte (Ib/100ft2)

.0’ = Comportamiento Real del lodo
Ve ° s
. . « » o » M.Bingham
/ ‘o. -+ = Loy dela potencia
1/ / ’.0 - = M. Herschel & Bulkley
° .‘ ses e M Newton
‘0

Velocidad de corte (1/seg)

Figura 19.Comparacion Modelos Reoldgicos
Fuente: (Cardenas C., 2013)
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Este modelo describe de mejor manera el comportamiento reoldgico a bajas tasa de
corte en comparacion con el modelo de Bingham, pero con el esfuerzo de fluencia igual

a cero (Cardenas C., 2013).

Modelo de casson

Considerado un modelo adecuado para caracterizar el comportamiento reolégico en
curvas de flujo estacionario de fluidos de perforaciobn a temperaturas cercanas al
ambiente y presiones relativamente bajas, su ecuacién constitutiva se presenta a

continuacion y el la Figura 20 su representacion gréafica (Ciro H., 2006).

T2 = 12 4 (p Y)Y [6]

< —. Casson yield values

-

Figura 20. Modelo Reolégico de Casson

Fuente: (Menzger T., 2015)

Modelo de herschel-bulkley

Conocido también como “Ley de la Potencia modificada” ya que su expresion

matematica expresada en la ecuacion 7 es similar a la de la ley de potencia con un
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término extra que es el esfuerzo de corte inicial o esfuerzo de fluencia y su representacion

grafica se encuentra en la Figura 19 (Cardenas C., 2013).

T=Ty + (Hp * V)" [7]

Donde:

e K simboliza el indice de consistencia, esta es una constante semejante a la
viscosidad plastica, y valores elevados de este indice representarian fisicamente
que el fluido es espeso 0 viscoso.

e n es el indice de comportamiento de flujo, el cual revela el grado de desviacién
con relaciéon a un comportamiento newtoniano, es decir si n es igual a 1 el fluido
tendra un comportamiento newtoniano, si n >1 tendra un comportamiento de fluido
dilatante, aumentando su viscosidad en a medida que incrementa la tasa de corte
y si n<1 el fluido poseerd un comportamiento pseudoplastico, disminuyendo su
viscosidad en funcion de la tasa de corte

e vy es lavelocidad de deformacion o tasa de corte.

e 1, es el esfuerzo de fluencia.

Modelo de robertson-stiff

Es una combinacion del modelo “Plastico de Bigham” y el de la “Ley de potencia”
principalmente para modelar vaciadas de cemento y lodos. Su expresion matematica esta
en la Ecuacién 8 como puede observarse si partimos de una velocidad de deformacion

igual a cero este modelo se convierte en la “La Ley de Potencia” (Bedoya M. et al, 2006).

T=k(o +V)" [8]
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Donde:

e v, eslatasa de deformacion inicial.

e k es el indice de consistencia, esta es una constante semejante a la viscosidad
plastica, y valores elevados de este indice representarian fisicamente que el fluido
es espeso 0 ViSCOoSO.

e Tt es el esfuerzo de corte dado par un valor de tasa de corte.

e v Es la velocidad de deformacioén o tasa de corte.

2.5.3. Viscoelasticidad

La viscoelasticidad en un fluido puede cuantificarse realizando pruebas oscilatorias,
ejecutandolas en un régimen viscoelastico lineal (LVE) por sus siglas en ingles. Si bien
los modelos viscoelasticos se presentan en una relacion entre el esfuerzo de deformacion
y las deformaciones, para obtener un valor que exprese su comportamiento dependiente
solo del material y no de la deformacién, se debe considerar el rango de deformacién de

dicho régimen, preferentemente el 80% del valor maximo (Sanchez C., 2017).

Para analizar los parametros en modelos viscoelasticos, se interpreta la respuesta de
las deformaciones y el esfuerzo de deformacién, ya que estas magnitudes se encuentran
en desfase. Por lo tanto, en la Ecuacion 9 se presenta la deformacion en funcién del

tiempo.

Y(t) = v, * cos wt [9]

Donde:

e vy, representa la amplitud de deformacion.



41

e o eslafrecuencia.

Si derivamos la ecuacion anterior obtenemos las velocidades de deformacidn expresada

en la Ecuacién 10.

y(t) = —y, * w * sen wt [10]
Para la obtencion del médulo complejo, primero se remplaza la tasa de deformacion
con el “Modelo de Maxwell”, su resultado es una ecuacion diferencial de primer orden con

una solucion que se muestra en la ecuacion 11.

_ _N®WYo

= Tomz* (w * Ay, * coswt — sinwt) [11]

1

Si consideramos que (6 =G *vy) , (o =%*y). Para obtener G’ se considera el

desfase entre el esfuerzo y la deformacion es cero, es decir sinwt = 0, mientras que para
obtener G” se considera que esfuerzo se encuentra en fase con la deformacion, es decir
coswt=0. En resumen, el médulo viscoso G” se encuentra desfasado con la
deformacion, mientras que el modulo elastico G’ se encuentra en fase con la deformacion

y las respetivas soluciones se muestran en las Ecuacion 12 (Schramm G., 2004).

; MrAmew?
1+ w252

A G'=—22 [12]

T 1+ wZedg 2

Por lo tanto, el moédulo complejo (G*) puede expresarse como:
G=G +ixG" [13]

El Mddulo asaltico G’ representa la energia almacenada que acumulé el fluido

después de exponerlo a una deformacién, mientras que el médulo viscoso G” o también
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conocido como modulo de pérdida representa la energia disipada del fluido (Sanchez C.,

2017).

Otra forma de expresar el modulo elastico es en funcion del angulo de desface que

existe entre el esfuerzo de corte y la deformacion.

G' =2cos$ A G" =2sens [14]

Yo Yo

La fraccion entre el mdédulo viscoso y el médulo elastico como se observa en la
ecuacion 15 ayuda a despejar el angulo de fase pasa interpretar si el material es

viscoelastico.

tan § = % [15]

Donde:

e Si = 0° El material tiene un comportamiento elastico
e Si§ = 90° El material se comporta como Vviscoso.

e Si0° < § < 0° El material tiene un comportamiento viscoelastico

2.5.4. Geometria plato-cono

Es una de las geometrias mas usadas en experimentacion por el poco volumen que
necesita la muestras, ya que en algunos compuestos volimenes pequefios representas
costos bajos, se puede observar en la Figura 21 que la geometria plato-cono se basa en
una placa circula estacionaria y un cono giratorio que tiene una inclinacion menor a 4°
por lo general, el fluido de analisis se coloca sobre el plato y se puede proceder con la

investigacion (Irgens F., 2014).
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Figura 21. Geometria Cono-Plato.
Fuente: (Irgen F., 2014)
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CAPITULO III

EXPERIMENTACION

3.1. Materia prima

3.1.1. Vermiculita

Se obtuvo de forma comercial, la marca es termolita, el producto se encuentra en
estado en forma de granos de tamafio en el rango de unos milimetros como se aprecia

en la Figura 22, de color marrén.

4{,- AQH
=== Ay
P
=)

Figura 22. Vermiculita
3.1.2. Cloruro de litio

El cloruro de litio que se us6 tiene una pureza del 99% el nombre del proveedor es
Lobachemie posee un peso molecular aproximado de 42,394 g/mol, su presentacion es

en estado solido (granulos) de color blanco como se aprecia en la Figura 23.

3.1.1. Cloruro de sodio (pureza de 99.5 %)

Conocida comunmente como sal, este es un producto de uso quimico por su alto nivel
de pureza (99,5%), de color blanco, se encuentra en estado sélido, el nombre del

proveedor es Lobachemie, ademas posee un peso molecular aproximado de 58,44 g/mol.
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Figura 23. Cloruro de Litio

3.1.2. Cloruro de sodio comercial
Se adquirié de forma comercial y uso alimenticio por el costo en comparacion con el

NaCl al 99,5 % de purezay se realizd exfoliacidén con ambos productos.

3.1.3. Oxido de grafeno
La procedencia de Oxido de grafeno de la empresa Graphenea, su ficha técnica se

encuentra en el Anexo 2.
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Figura 24. Oxido de Grafeno 0,4 wt%
Fuente: (Graphenea)

3.1.4. Xantham gum

Este es un producto por lo general es de uso alimenticio por su excelente funcién
como espesante en concentraciones muy bajas menores a 1 wt%, es un polisacéarido de
alto peso molecular (poner peso molecular), se produce mediante fermentacion de
cultivos de microorganismos llamados Xantomonas campestris. En la Figura 25 se
denota su apariencia similar a la de un polvo fino de color blanco crema, es soluble en
agua, se obtiene mejores resultados cuando se lo realiza a temperaturas mayos a 60°C

(Melo K., 2013) su ficha técnica se encuentra en el Anexo 2.



47

b
.

Figura 25. Xanthan Gum
3.1.5. Agua destilada

Para el 100% de las muestras se emple6 agua destilada proveniente del destilador del

laboratorio de Quimica de la universidad de Yachay Tech

3.1.6. Glicerina
Esta substancia es un alcohol liquido, su proveedor es Loba Chemie_de aspecto

incoloro y textura grasosa, el producto se indica en la Figura 26.

Figura 26. Glicerina
Fuente: (Loba Chemie)
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3.2. Equipos e instrumentos
3.2.1. Equipo de reflujo
El equipo de reflujo consta de un plancha calefactora en la parte inferior, un balén
Inmerso en un recipiente con glicerina para tener un calentamiento uniforme sobre la
muestra, el balén esta conectado a un condensador Liebig que tiene un flujo constante
de agua para garantizar que el agua en muestra no se evapore mientras se procesa la

muestra, esto se puede observar en la Figura 27.

Figura 27. Equipo de reflujo
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3.2.2. Equipo de filtracion
Como se observa en la Figura 28 este equipo cuenta como elemento principal un
matraz kitosato acoplado a un equipo de filtracion y hacia la fuente de vacio, con el
objetivo de conseguir un proceso de filtracion mas acelerado que a presion ambiental, en
la parte izquierda se observa al comenzar la filtracién y en la parte derecha cuando el

proceso esta avanzado aproximadamente después de una hora de filtracion.

Figura 28. Equipo de filtracién
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3.2.3. Equipo metrolégico
3.2.3.1. Balanza analitica electrénica
Se uso la balanza analitica de marca COBOS del laboratorio de Quimica de la
universidad de Yachay Tech, este tiene una apreciacion de 0,1 mg, un alcance de 152

gramos como se sefala en la Figura 29

‘\
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-

Figura 29. Balanza analitica electronica
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3.2.3.2. TermOmetro laser
En la Figura 30 se observa el termémetro usado para el control de las operaciones
de reflujo y las disoluciones de algunos quimicos que producen reacciones exotérmicas
en contacto con el agua, el cual cuenta con un alcance de -50 °C a 380 °C y su

apreciacion es de 0,1 °C.

Figura 30. Termémetro laser

3.2.4. Equipo de microscopi/a 6ptica no polarizada

La observacion y analisis morfolégico de las muestras formuladas en la Tabla 3 y
Tabla 4 contribuye a reconocer la morfologia de las muestras que son dificiles de percibir
para el ojo humano, para esto se usé el microscopio con un aumento de 20X, iluminacion
de luz reflejada modelo PCE-TM 2000 de la escuelas de Quimica de la Universidad

Yachay Tech.
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3.2.5. Equipo de espectroscopia

El equipo utilizado consta de fuentes de luz monocromatica que se pueden intercambiar,
acoplados a una fibra Optica de excitacion que cumple la funcion de guiar la luz hasta el
cabezal dptico que a su vez la focaliza en la muestra de estudio. Esta cantidad de luz
dispersada es recolecta por una fibra 6ptica de recoleccion por medio de un cabezal
Optico, y asi en este equipo se computa en el visible o UV donde los factores tienen mas
sensibilidad. Una dispersion Raman del agua es muy débil, no recomendable para un

analisis de este tipo.

3.2.6. Equipo reoldgico

El reémetro hibrido Discovery modelo DHR 3 se encuentra ubicado en el laboratorio
de Reologia y Fluidos Complejos de la universidad de las fuerzas armadas-ESPE, este
equipo se observa en la Figura 5, El redmetro trabaja con dos modos de prueba: Control
de velocidad de deformacion (CSR) por sus siglas en inglés, en donde se censa el torque
al aplicar un torque sobre la muestra y un control de esfuerzo de corte (CSS), el cual
censa la velocidad al aplicar torque al objeto de andlisis (Barnes, 1989). Las pruebas se

realizaron a una temperatura de 25 £0.1 °C y fueron preparadas.

3.2.7. Instrumentacién complementaria

En la Tabla 6 puede detallarse equipo complementario para la experimentacion del

proyecto.
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Tabla 6.
Instrumentacion complementaria
Denominacion Finalidad Imagen
Espétula Suministrar los compuestos en los
recipientes.
Plancha Calentamiento y homogeneizacién
calefactora/ de soluciones.
agitadora

Jeringas Suministro y manipulacién de

muestras.

Continua ==



beakers Formulacién de compuestos —
N n i
Viales de 10 ml Titulacién de las muestras
producidas
<=
Porta viales Transporte
Guantes de latex EPP’s

ﬁ\
N

Continua wep
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Sonicador Disolver y homogeneizar las

soluciones
Agitador Disolver y homogeneizar las
magnético soluciones
N
"
Caja Petri Analisis de extracto en seco

3.3. Metodologia de trabajo

3.3.1. Exfoliacién de vermiculta

Para la exfoliacion de vermiculita se realiz6 a las siguientes técnicas:
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3.3.1.1. Exfoliacién con NaCl
La exfoliacion con NaCl es un procedimiento en el que alejamos las capas de magnesio

y silicato (ver Figura 6), para esto se uso los siguiente consumibles en las cantidades

mencionadas a continuacion:

e 100 mg de vermiculita
e 72 gramos de NaCl

e 175 de H20 destilada

Se pondero la cantidad especificada de Vermiculita y NaCl en la balanza analitica y el
agua destilada en la balanza electrénica, a continuacion, se coloc6 en vasos de
precipitado, el paso subsiguiente es usar una placa de agitacion como se muestra en la
Figura 31, introduciendo el agitador magnético para disolver la mayor cantidad posible

de NaCl en agua destilada antes de introducir a solucién al balén de 250 ml de capacidad.

HOT & STIRRER

Figura 31. Agitacién de soluciones
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Se coloco la solucién de NaCl en el balén incluyendo la sal que no se diluy6 en la
placa de calentamiento, esto con el propdsito de tener una solucion sobresaturada,
puesto que se necesita intercambiar iones de las capas de arcilla para lograr dispersar
estas y aunque el sobresaturar no favorece a la agitacion durante el proceso, asegura
gue se encuentra en un ambiente Optimo para el proceso, teniendo una solucién

sobresaturada.

Con la solucién preparada se procedié a montar el equipo de reflujo el cual se muestra
en la Figura 27. Esta solucion es ubicada en un recipiente con glicerina en su interior, y
estd en la placa de calentamiento, para obtener un bafio de calor y asegurar que la
solucion se establezca en una temperatura constante y ebullendo durante 24 horas. Se
puede observar un condensador Liebig ubicado sobre el balon (ver Figura 27), este
intercambiador de calor condensa el vapor de agua de la solucién durante las 24 horas
de reflujo en la placa para mantener el volumen de solucién constante y producir un

ambiente de experimentacion estable.

3.3.1.2. Filtracion del producto después de exfoliar con NaCl
Después de haber mantenido esta solucién en reflujo durante 24 horas, trasladamos
la solucion a un vaso de precipitacion para su manipulacion como se muestra en la Figura
32, se disolvié todo el soluto en la solucion agregando agua destilada y usando un

agitador de vidrio, para garantizar que todo el NaCl sea filtrado.

Ahora, el proceso de filtracion consiste, primero en montar el equipo como se presenta

en la Figura 28, lo cual involucra seguir los siguientes pasos:
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e Se acopl6 el matraz Kitasato de 1000 ml hacia la fuente de vacio y a la base del
kit de filtracion.

e Se agrego el filtro nanométrico estéril con un tamafio de poro de 0,45 pm y un

didmetro de 47 mm.

Figura 32. Producto de exfoliar con NaCl

e Se aplica la solucién dentro del recipiente del kit de Filtracion de manera pausada
y con agitacion contante para evitar la saturacion del filtro.
e Posteriormente se realiz6 un lavado exhaustivo con agua destilada y etanol con el

fin de disolver y filtrar particulas no deseadas.

Cuando se culminé todo el proceso de filtracién el resultado fue una pasta de color

ocre como se observa en la Figura 33.
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Figura 33. Producto del proceso de exfoliacion de Vermiculita

3.3.1.3. Exfoliaciéon con LiCl
Cumple la misma funcion que la exfoliacion con NaCl, sin embargo, la exfoliacién con
LiCl produce un particulado mas fino de producto separando de las capas de
aluminosilicatos de magnesio que forman la vermiculita. Aqui se usé los siguientes

consumibles en las ddsis mencionadas a continuacion:

e 100 mg de vermiculita exfoliada con NaCl.
e 21.197 gramos de LICl.

e 250 g de H20 destilada.
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Se ponderd en la balanza analitica el LiCl y en la balanza electrénica el agua destilada,
después se uso la placa de agitacion con un agitador magnético y se disolvio el LiCl en

agua destilada y obtener una solucién 2 molar (Shao J, 2017).

Luego se monto el equipo de reflujo para realizar la exfoliacién, mostrado en la Figura
27, primero se coloca la solucion 2 molar de LiCl en el balén de 500 ml. De la misma
manera que se hizo con la solucién de saturada de NaCl. Esta solucidn es ubicada en la
placa de calentamiento sobre el recipiente lleno de glicerina, acoplamos un condensador
Liebig para obtener los mismos efectos mencionados en el proceso de exfoliacién con

NacCl.

3.3.1.4. Filtracion del producto después de exfoliar con LiCl
Después de mantener la solucion 2 molar con el producto de vermiculita exfoliada con
la solucion saturada de NaCl durante 24 horas se desmonta el equipo de reflujo, se

transfiere la solucion a un vaso de precipitado.

Una vez montado el equipo de filtracidén, se sujetd con un soporte para su mejor
manipulacion al momento de agitar la solucion, por ultimo, se efectué un lavado
exhaustivo con agua destilada y etanol. Este proceso se reprodujo hasta obtener 60 ml

de Vermiculita exfoliada a un 1.023 wt%.

Cuando se culmina todo el proceso de filtracion de la solucién de LiCl 2 molar, el
resultado es una pasta de color ocre muy similar a la obtenida por el proceso de filtracion
previo. La solucion se almacena en un envase afiadiendo agua destilada pera mantener

el producto hidratado.
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3.3.2. Extracto en seco
Es un método usado para conocer la concentracion exacta de un compuesto, en este
caso vermiculita exfoliada obtenida después del proceso de exfoliacidn y su posterior
filtracion, ya que en el transcurso de estos pueden producirse perdidas en relacion a la
cantidad inicial de Vermiculita o la existencia de impurezas. Ademas, que no se

comprende el nivel de hidratacion de la muestra.

Figura 34. Muestra de extracto en seco

Se coloca 200 mg del producto obtenido en una caja Petri como se muestra en la
Figura 34, se usa la balanza analitica para conocer el pese de tara, de la muestra y el
total después del proceso de deshidratacion, el mismo que consiste en mantener la
muestra en una estufa u horno de laboratorio a una temperatura constante de 60 °C y
ambiente seco durante 72 horas. Después de trascurrido el tiempo se obtiene un producto

totalmente deshidratado como se observa en la parte derecha de la Figura 34.
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El proceso se realiza a esta temperatura para sostener una evaporacion lenta y

precautelar que la muestra no se malogre y queme durante la deshidratacion.

Transcurrido este tiempo, se procede a sacar la muestra de la estufa, se espera que
Su temperatura sea ambiental y procede a tomar datos de su peso luego del proceso.
Evaluamos la diferencia entre el peso total después de 72 horas y el peso de tara inicial
y se calcula el porcentaje de concentracion de nuestra solucion de vermiculita exfoliada

mediante la Ecuaciéon 16

11.5mg

~=1,029wt%  [16]

Peso de estractoen seco(img
de 9)_, 100% =
Peso inicial de la muestra(mg) 1117,6 m

Y%wt VNC =

3.3.3. Experimentacioén reoldgica
3.3.3.1. Protocolo de preparacion y pre-cizallay reversivilidad

La influencia de los pardmetros de preparacion y morfologia de los materiales
empleados sobre el comportamiento reoldgico, las muestras fueron formulados bajo los
mismos parametros (Benchabane & Bekkour, 2006). Por lo tanto, después de formular las
muestras detallado en la seccién 2, el primer paso en la caracterizacion reoldgica es realizar
una pre-cizalla de forma preliminar a la adquisicion de datos de flujo estacionario, con el
proposito de iniciar con un nivel de desestructuracién de las muestras para conseguir
repetibilidad y reproducibilidad en los datos obtenidos. Pero ademas de esto, las mediciones

ser realizaron cuando el fluido estaba en un estado de equilibrio.

Para este protocolo se consideré una tasa de deformacion de 100 1/s durante 60 s

generalmente esta es la tasa de deformacion méas usada en pruebas reoldgicas segun
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Tehrani esta velocidad es habitual en procesos de perforacion en el ascenso del fluido por el

espacio anular de la sarta de perforacion (Tehrani, 2008).

El dltimo paso fue analizar la reversibilidad de para determinar un rango de tasas de
deformacion adecuado y en base a las muestras mas sensibles a este parametro y para
motivos de un analisis ecuanime entre todas las muestras se estandarizo en rango entre 0,1

1/s a 200 1/s

3.3.3.2. Curvas de flujo estacionario

La relacion que tiene el esfuerzo de corte (1) en el eje de las ordenadas y la tasa de

deformacion (Y) en el eje de las abscisas, habitualmente el eje en el cual se presentan
los resultados es el eje de las ordenadas y la variable independiente en el ejes de las

abscisas como se observa en la Figura 35 (Schramm,2004).
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Figura 35. Curvas de flujo estacionario
Fuente: (Rojas O., 2012)

Para una caracterizacion reoldgico correcta es primordial obtener las graficas de flujo

estacionario y viscosidad ya que estas graficas nos presentan el comportamiento no-
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Newtoniano puramente viscoso propio de cada muestra, ya que puede tener

comportamiento shear thinning o shear thickenning (ver Figura 36).

shear-thickening fluid

Newtonian fluid

shear-thinning fluid

>V

Figura 36. Tipos de fluidos puramente viscoso
Funete: (Irgens F., 2014)

Una vez realizado la pre-cizalla y en analisis de reversibilidad obteniendo informacion
de estas mediciones como el tiempo necesario para alcanzar el estado estacionario,
tiempo para su estructuracion. Los parametros de medicion para todas las muestras de
estandarizaron a mostrados en la Tabla 7 en base a la muestra mas critica. Para
comprobar una reproducibilidad del ensayo se realiz6 tres curvas de flujo estacionario

por muestras

Tabla 7.

Parametros de curvas de flujo estacionario
Tasa de deformacion (rango) (1/s) 0,1a 200
Tiempo de integracidn (s) 20
Tiempo de mediciébn en estado 20

estacionario (s)

Cantidad de datos (puntos) 20




3.3.3.3. Viscoelasticidad
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Se determiné la viscoelasticidad de las muestras estudiadas mediante una prueba

oscilatoria, ya que los modelos se basan en una relacion entre el esfuerzo de corte y la

deformacion. Esta prueba consta de un barrido de amplitud para obtener la deformacion

en un régimen linea y uno de frecuencia.

Si la deformacion del fluido es un valor reducido y la misma frecuencia, el esfuerzo

tiene un comportamiento oscilatorio, es decir que el fluido esta en un régimen

viscoelastico lineal (Ancey,2005).

Barrido de amplitud

Los parametros que se determind para esta prueba se muestran en la Tabla 8 de esta

manera tenemos tres graficas y podemos tener mas precision a la hora de delimitarlo de

manera visual el régimen viscoelastico lineal en un rango de deformacion de 0.01 hasta

1.

Tabla 8.

Parametros barridos de amplitud
Frecuencia (Hz) 0,1-1-10
Tiempo de reposo (s) 20s
Cantidad de datos 3
(puntos/década)

Rango de deformacioén De 0.01 hasta 1
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Barrido de frecuencia

Cuando se determiné el régimen lineal en el barrido de amplitud se toma el 85% del
limite superior esto se debe a que la deformacién se encuentra dentro de la zona lineal

viscoelastica y los pardmetros del ensayo se detalla en la Tabla 9.

Tabla 9.
Parametros barridos de frecuencia

Rango de Frecuencia De 0,1 hasta 10

(Hz)

Tiempo de reposo (s) 20
Cantidad de datos 3
(puntos/década)

Deformacion Depende de cada

muestra

3.3.4. Caracterizacion estructural

Para esta seccion se us6 las muestras de la Tabla 3y Tabla 4 para un caracterizacion
en el microscopio 6ptico con acercamientos de 20X, asi se diferencio los detalles en la
morfologia de cada compuesto, un andlisis en el microscopio electronico de barrido

(SEM) y espectroscopia raman del Oxido de Grafeno.

3.4. Resumen

La metodologia de trabajo se basé en los siguientes puntos:

e La exfoliacion de Vermiculita mediante un proceso de reflujo durante 24 horas en
una solucion saturada de NaCl para realizar una filtracion al vacio ocupando un
filtro nanométrico con sus caracteristicas especificadas en la seccion 3.3.1,

posteriormente ser repitid el mismo proceso, pero esta vez con una solucion 2
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molar de LIiCl y al igual que con el NaCl se realizdé una filtracion, el producto
obtenido fue hidratado, ademas se realiz6 la prueba de extracto en seco para
conocer su concentracion.

Se formul6 todos los compuestos precisados en la Figura 37, posteriormente se
hizo el estudio reolégico de curvas de flujo estacionario y viscosidad
caracteristicas, asi como también pruebas de barrido de amplitud para conocer su
deformacion en la zona lineal (LVE) y frecuencia para detallar el comportamiento
viscoelastico con el médulo elastico (G’) y el mdédulo viscoso (G”).

Finalmente, se caracteriz0 las muestras mediante una crioscopia Optica,

microscopio electronico de barrido (SEM) y espectroscopia Raman.
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CAPITULO IV
En el presente capitulo se exhibe: el disefio y proporcion en la formulacion de las
muestras basadas en Xanthan gum, 6xido de grafeno y vermiculita exfoliada, asi como
el andlisis de resultados de experimentacibn mediante curvas de flujo estacionario,
barridos de frecuencia y amplitud, estas dos Ultimas para observar el comportamiento
viscoelastico de los materiales, y finalmente un disefio de experimentos “ANOVA” para

observar el grado de influencia de cada material sobre la propiedades reologicas.

DISCUSION DE RESULTADOS
Una vez obtenido el porcentaje de 1.023 wt % de vermiculita diluido en agua destilada
procedente del proceso de exfoliacion, ademéas de Oxido de grafeno a 4% (Graphenea)
y Xanthan Gum en estado solido, se formul6 las diferentes concentraciones de los

compuestos presentadas en la Figura 37

4.1. Formulacién de muestras

La concentracion de biopolimero y dopante generé un cambio importante sobre el
comportamiento de la viscosidad en funcién de la tasa de corte, este es un factor
importante debido a las altas tasas de corte en perforaciones petroleras (Vrysas Z., 2017).
La arcilla usada frecuentemente es bentonita en concentraciones de 3 wt% (Magnin, &
Bergaya, 1999), la combinacién de Xanthan Gum y Vermiculita en concentraciones

menores alcanzan efectos similares en el estudio reoldgico.
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4.1.1. Protocolo de preparacion de muestras

La concentracidon de biopolimero y dopantes se muestra en la Figura 37, el
procedimiento usado consistio en la preparacion de muestras al doble de la concentracion

deseada y en forma descendente hasta conseguir la muestra mas diluida, mostrando las



W5 06gyH;0 B55E
F: 60 g de XG al 0.6 wt %

FORMULACION

VHNC7.73 gal 1.023 wt %
w 16.37 gde H,0
R: 20 g de VNC al 0.4 wi%

GO2galdwtkyl8g H,0
F: 20 g de GO al 0.4 wt %

7.5 = de XG 0.6wt¥ y 2.5 g Ha 0
R: 10 2 ¥G 0.45 wik

10 g de %3 05wt y 10 g .0
R: 20 g 4G 0.2 wid

Sgde X5 al 06 wtky 5 gde GO
al 0.4 wike
R:10g XG5 03-G0 0.2 wit %

S gde XG al 0.6 wtH v 5 g WVNC al
0.4 wit%
R: 10 g de XG0.3-VNCD. 2 with

VNC 15 g al 0.4 witdh y 15 g Ho 0
R: 30 £ VNC al 0.2 wt%

GO 15 gwitdsy 15 g H, O
R: 30 g GO &l 0.2 wti

10 g %3 0.3wi% y 10 g K20
R: 20 g 6 al 0.15

Lede¥Gal 06wty 5 gde
GO al 0.2 witt
R:10g X5 0.3- G001 wt %

Egde XGal 0.6 wi% y &5 g VNC
al 0.2 wisé
R: 10 g de XG0.3-VNOD. 1 wik

10 g VMC al 0.2 wis

15 g VNC 2l 0.2 wi¥% y 15 g H; 0
R: 30 g de VNC al 0.1 wi%

10 g GO al 0.2 wth

15 g GO al 0.2 wik y 15 g H,0
R: 30 z de GO al 0.1 wid

Figura 37. Formulacion de muestra
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333zXGal0.15y567E
H.0
R: 10 g X5 =1 0.05 wid%

S5gdeX5al0E6wtkhy5gde G0
al 0.02 wik
R:10gXG0.3- 60 0.0l wt %

EgdeXGal 06wtk y 5 g VNC
al 0102 wtse
R: 10 g de XG0.3-VNCO.01 wis

10 g WHC al 0.1 w3

15 g WNC al 0.1 wt¥ y 150 g
Hz0
R: 150 g VNC 2l 0.01 wt%%

10z GO al 0.1 with

152G0al01wtsy 150z H,0
R: 150 g GO al 0.01 wide
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concentraciones de mayor magnitud usadas en los ensayos reolégicos en porcentaje en
peso/peso de Xanthan Gu, oxido de grafeno y vermiculita de 0.6, 0.2 y 0.2

respectivamente.

Para garantizar muestras homogéneas para el analisis dependiendo del compuesto

se realizo las siguientes acciones:

e Xanthan gum: se uso una placa calefactora de laboratorio, un agitador magnético
para provocar una temperatura del agua destilada de aproximadamente 60°C en un
vaso biker, posteriormente se adiciona Xanthan gum progresivamente para evitar la
formacion de grumos en la muestra, se cubre el biker mientras se agita para evitar
la evaporacion.

e Oxido de grafeno: Se empled una placa de agitacién y un agitador magnético, se
agrego oxido de grafeno (Graphenea) se sell6 para evitar si evaporacion

e Vermiculita: Cuando se obtuvo la concentracion al 0.4 wt% proveniente del proceso
de exfoliacion se realiza el mismo procedimiento empleado para el Oxido de
grafeno, al ser un compuesto hidrofébico, fue necesario realizar el mismo proceso

previo al empleo de las muestras en el reémetro.

Enla Tabla 10 se observan los tipos de muestras: su concentracién, el pH, la cantidad

de agua destilada y la temperatura a la cual se formularon.
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Tabla 10.
Formulacion de muestras
Muestra b e -
= [
) 2 5 = g
S 2 > ©
=) 1S c i3] o ~
8 © o £ 27
o I o = o 35
IS o 2 T > ~'s
o o X = 5
= 5 g 8 =
[} o e = [}
(9] I =] (=) n
@ o) N
[ 0
Unidades gramos °C % % %
XG 0,05 10 7 25+1 0,05 0,00 0,00
XG 0,15 10 7 25+1 0,15 0,00 0,00
XG 0,30 10 7 25+1 0,30 0,00 0,00
XG 0,45 10 7 25+1 0,45 0,00 0,00
XG 0,60 10 7 251 0,60 0,00 0,00
VNC 0,01 10 7 25+1 0,00 0,01 0,00
VNC 0,1 10 8 25+1 0,00 0,10 0,00
VNC 0,20 10 8 25+1 0,00 0,20 0,00
GO 0,01 10 7 251 0,00 0,00 0,01
GO 0,10 10 7 251 0,00 0,00 0,10
GO 0,20 10 7 25+1 0,00 0,00 0,20
XG 0,30 VNC 0,01 10 7 25+1 0,30 0,01 0,00
XG 0,30 VNC 0,10 10 7 25+1 0,30 0,10 0,00
XG 0,30 VNC 0,20 10 7 25+1 0,30 0,20 0,00
XG 0,30 GO 0,01 10 7 25+1 0,30 0,00 0,01
XG 0,30 GO 0,10 10 7 25+1 0,30 0,00 0,10
XG 0,30 GO 0,20 10 7 251 0,30 0,00 0,20

4.2. Estudio reoldgico

4.2.1. Curvas de flujo estacionario
Se han recolectado datos experimentales provenientes del software TRIOS del

redmetro hibrido Discovery (HRD) por sus siglas en inglés, posterior a esto se realizo la
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discretizacion de los datos en el software Origin 8 para obtener el comportamiento

puramente viscoso de cada muestra mencionada en la Tabla 10.

La dispersion de datos para curvas de flujo estacionario se realiz6 valorando los
siguientes parametros: tasas de deformacién de 0.1 1/s a 20 1/s, con 21 puntos de
analisis, un tiempo de reposo de 20 s para que la adquisicion de datos sea en estado
estacionario, esta medida se estandarizé para todos los ensayos puesto que la totalidad
de las muestras alcanzaron un estado estacionario en un tiempo no mayor a este y un

tiempo de integracién de 20 s.

4.2.1.1. Xanthan gum
El comportamiento de estas muestras se ajusté mediante al modelo reologico de “La
ley de potencia” (ver Ecuacién 5) en la Tabla 11 se presenta la constante k, n y la
correlaciéon de este modelo para las distintas concentraciones. Ademas, se puede denotar
en la Figura 38 que el esfuerzo es directamente proporcional a la cantidad de
concentracion mientras que la viscosidad se reduce al aumentar la tasa de cote y los

porcentajes de reduccién de viscosidad se expresan en la Tabla 11.

Tabla 11.
Modelo Reoldgico - Xanthan Gum
Modelo de la Ley de Potencia Viscosida  Viscosida Reduccié
d a0,1 d a 200 n
(1/s) (1/s)

Muestra K n Ajuste R"2
Unidades Pa mPa.s mPa.s %
XG 0,05 0,189 0,494 0,999 59 13 78,042
XG 0,15 0,256 0,473 0,998 77 15 80,519
XG 0,30 0,716 0,339 0,995 154 22 85,714

Continua ==
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XG 0,45 1,454 0,301 1,000 278 36 87,050
XG 0,60 3,054 0,200 0,996 457 45 90,153
PROM. 0,997

De la misma manera el esfuerzo cortante es proporcional a la cantidad de

concentracion, ya que al aumentar la cantidad de Xanthan gum en la muestra, mas altos

seran los esfuerzos cortantes en funcion de la tasa de corte, y por otro lado la viscosidad

sufre reduccion al aumento de la tasa de corte y los porcentajes de reduccién de

viscosidad se expresan en la Tabla 11. Para el calculo de las curvas se ensay6 3 pruebas

con su respectivo promedio y eso se puede observar en los anexos 7.1 al 7.10

Stress (Pa)

Shear rate (1/5)

Viscosity (mPa.s)

100 |

10

XG 0.3 wit%e
XG 045 wt%
XG 06 wik

i 1 i
100
Shear rate (1/s)

Figura 38. Curvas de flujo estacionario de Xanthan gum

42.1.2.

Vermiculita exfoliada

De acuerdo a la Figura 39 se han realizado las curvas de flujo estacionario de

vermiculita para observar su comportamiento puramente viscoso. El comportamiento de

estas muestras se acoplé al modelo reoldgico de Binghan (ver Ecuacion 4), se usé este

modelo para correlacionar los datos obtenidos, de modo que en la
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Tabla 12 se aprecia su esfuerzo de fluencia, Viscosidad plastica y coeficiente de

correlacion R2.

Tabla 12.
Modelo Reolégico- Vermiculita exfoliada
Modelo de Bingham Viscosida  Viscosida Reduccio
dao,1 d a 200 n
(1/s) (1/s)
Muestra Esfuerzo de Viscosidad Ajuste R"2

fluencia (r,)  Plastica (u,)

Unidades Pa Pa.s mPa.s mPa.s %

VNC 0,01 0,0023 0,0009 0,9987 0,9095 0,9000 1,05

VNC 0,1 0,0020 0,0009 0,9989 0,9793 0,6667 31,92

VNC 0,2 0,0100 0,0010 0,9988 2,2211 1,0899 50,93
PROM. 0,999

Ademas el esfuerzo cortante es proporcional a la cantidad de concentracion, es decir
entre mas concentracion de Vermiculita exfoliada disponga la muestra, mas altos seran
los esfuerzos cortantes en funcion de la tasa de corte en tanto la viscosidad sufre
reduccion al aumento de la tasa de corte y los porcentajes de reduccion de viscosidad

reducen mientras aumenta la concentracion de vermiculita exfoliada y se expresan en la

Tabla 12. Para el célculo de las curvas se ensay6 3 pruebas con su respectivo promedio

y eso se puede observar en los anexos 7.12 al 7.17
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Figura 39. Curvas de flujo estacionario- Vermiculita exfolia

Oxido de grafeno

Se elaboraron las curvas de flujo estacionario de 6xido de grafeno mostradas en la

Figura 40 para observar su comportamiento puramente viscoso. El comportamiento de

estas muestras se acopla al modelo reoldgico Binghan (ver Ecuacion 4) para las dos

primeras muestras (0,01 wt% y 0,1 wt% de Oxido de grafeno). El modelo reoldgico que

se ajusto a la muestra de 0,20 wt% es la Ley de Potencia. Se usaron estos modelos para

correlacionar los datos obtenidos (Munawar K., 2011), y asi en la Tabla 13 se aprecia su

esfuerzo de fluencia, Viscosidad plastica y coeficiente de correlacion R2.

Tabla 13. )
Modelo Reolégico- Oxido de Grafeno
Modelo de Bingham Viscosida  Viscosida Reduccié
dao,1 d a 200 n
(1/s) (1/s)
Muestra Esfuerzo de Viscosidad Ajuste R"2
flencia (z,) Plastica (u,)
Unidades Pa Pa.s mPa.s mPa.s %
GO 0,01 0,003 0,001 0,999 1,454 1,043 28,217
GOO0,1 0,043 0,001 0,998 4,471 1,521 65,971
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Modelo de la Ley de Potencia

Muestra K n Ajuste R"2 mPa.s mPa.s %
GO 0,2 0,206 0,346 0,995 47,485 5,485 88,450
PROM. 0,997

Ademas, el esfuerzo cortante en funcion de la tasa de corte es proporcional a la
cantidad de concentracion sin embargo su porcentaje de aumento disminuye conforme
mas concentracion de éxido de grafeno posea la muestra mientras tanto la viscosidad
sufre reduccion al aumentar de la tasa de corte y los porcentajes de reduccién de
viscosidad disminuyen conforme aumenta la concentracion y se expresan en la Tabla 13.
Para el calculo de las curvas se ensay06 3 pruebas con su respectivo promedio y eso se

puede observar en los anexos 7.26 al 7.29

1k P -
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i o . « GO0.10 wi%
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Figura 40. Curvas de flujo estacionario-Oxido de grafeno

4.2.1.4. Xanthan gum y Vermiculita
Se elaboré las curvas de flujo estacionario de vermiculita exofoliada en
concentraciones denotadas en la Tabla 10 y Xanthan gum al 0.3 wt%, para observar su

comportamiento puramente viscoso. Esta dispersion de datos se ajusté al modelo
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reologico de La ley de potencia (ver Ecuacion 5). Se us6 este modelo para correlacionar

los datos obtenidos (Munawar K., 2011), por tanto, la Tabla 14 detalla su esfuerzo de

fluencia, Viscosidad plastica y coeficiente de correlacion R2.

Tabla 14.

Modelo Reolégico: Xanthan Gum- Vermiculita

Modelo de la Ley de Potencia Viscosida  Viscosida Reduccio
dao,1l d a 200 n
(1/s) (1/s)
Muestra K n Ajuste R"2
Unidades Pa mPa.s mPa.s %
XG 0,3 VNV 0,01 0,953 0,329 0,999 195 28 86
XG 0,3 VNV 0,10 0,919 0,323 0,998 185 26 86
XG 0,3 VNV 0,20 0,909 0,290 0,995 170 22 Continua -,
XG 0,30 0,716 0,339 0,995 154 22 86
PROM. 0,997

Ademas, el esfuerzo cortante en funcidon de la tasa de corte aumenta entre mas

concentracion de vermiculita exfoliada contenga muestra, mientras tanto la viscosidad

sufre reduccion al aumento de la tasa de corte y los porcentajes de reduccion de

viscosidad también se sefalan en la Tabla 14. Para el calculo de las curvas se ensay6 3

pruebas con su respectivo promedio y eso se puede observar en los anexos 7.19 al 7.24
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Figura 41. Curvas de flujo estacionario-Xanthan gum y Vermiculita exfoliada

4.2.1.5. Xanthan gum y Oxido de grafeno

Se elaboraron las curvas de flujo estacionario de 6xido de grafeno en concentraciones

especificadas en la Tabla 10 y Xanthan gum al 0.3 wt% |,

estas curvas con su

comportamiento puramente viscoso se ajustaron al modelo reologico de “La ley de

potencia” (ver Ecuacion 5) y se marcan en la Figura 42. Los resultados obtenidos se

describen en la

Tabla 15 donde se expresa su esfuerzo de fluencia, Viscosidad plastica y coeficiente de

correlacion R2.

Tabla 15. ]
Modelo Reoldgico: Xanthan Gum- Oxido de grafeno
Modelo de la Ley de Potencia Viscosida  Viscosida Reduccié
dao,1 d a 200 n
(1/s) (1/s)
Muestra K n Ajuste R"2
Unidades Pa mPa.s mPa.s %
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XG 0,3G0O 0,01 0,848 0,318 0,999 168 23 86

XG 0,3G0O 0,10 1,214 0,285 0,998 226 28 88

XG 0,3 GO 0,20 1,239 0,309 0,995 244 32 87

XG 0,30 0,716 0,339 0,995 154 22 86
PROM. 0,997

Del mismo modo el esfuerzo cortante en funcion de la tasa de corte aumenta conforme

mas concentrada de 6xido de grafeno esté la muestra, mientras que la viscosidad sufre

reduccion al aumento de la tasa de corte y los porcentajes de reduccion de viscosidad

son muy similares entre las muestras incluyendo el XG 0.3 por tanto la influencia de

vermiculita exfoliada hasta estas concentraciones no tiene influencia en la reduccién de

su viscosidad y estos valores se precisan en la

Tabla 15. Para el calculo de las curvas se ensay6 3 pruebas con su respectivo promedio

y eso se puede observar en los anexos 7.31 al 7.36
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Figura 42. Curvas de flujo estacionario Xanthan gum-Oxido de grafeno
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4.2.2. Graficas dependientes de la temperatura
La temperatura en un fluido de perforacion es variable y directamente proporcional a
la profundidad del pozo ya que incrementa aproximadamente 30C°/km de profundidad

(Sanchas C., 2017).

En la Figura 43 se relacioné la dependencia de la viscosidad en funcién de la
temperatura de las muestras mencionadas en la Tabla 3y Tabla 4 para obtener un juicio
acerca del comportamiento de la viscosidad con temperaturas de trabajo en

perforaciones, debido al aumento de temperatura conforme aumenta la profundidad de

perforacion.
30
o . 35 | S XGIGO 0.20 wi%
ESIXGNG 0.20 wi% 3 _
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—A— XG 030 W% 30 | - %
:.__:"—-n_._ —.—
=20 F e 5 25k -y
pi A w
o e SN - 0o A
E 15t Y Eofp e,
= = L*_‘"-L_i_
2 8 15 A
o 10 ¢ O
o 0
= 0}
5
5P -—a_
0 B B AP, 48 . S, o, e a3 L= == == I i E =

20 30 40 50 60 70 BO 90 20 30 40 50 1] 70 80 a0
Temperature (T°) Temperature (T*)

Figura 43. Influencia de la viscosidad en funcion de la temperatura de Xanthan Gum,
vermiculita exfoliada y 6xido de grafeno a un shear rate constante de 100 (1/s)

4.2.3. Viscoelasticidad
En este analisis se realizé pruebas oscilatorias con el objetivo de relacionar el médulo
viscoso con el médulo elastico por ende sefalar el Angulo de fase que caracteriza a un

fluido viscoelastico (Mezger T., 2014).
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4.2.3.1. Barrido de Amplitud

Después de conocer el tiempo de reposo para que el fluido alcance la estructuracion,

se somete la muestra a barridos de amplitud con frecuencias de 0.1 Hz, 1 Hz, y 10 Hz,
para detectar de manera visual el régimen lineal viscoelastico que compartan los tres
grupos de dispersion de datos, el rango de fluctuacion deformacion en porcentaje fue de
1 % a 100 %, un tiempo de reposo de 20 s en una escala logaritmica con 11 puntos de
observacion, de tal manera que la deformacion no influya en el comportamiento

viscoelastico de manera que el comportamiento dependa solo del material.

Para la localizacién de la deformacién dentro del régimen se calcul6 el 85 % del valor

el limite lineal obtenido experimentalmente. (Sanchez C., 2017)

En la Figura 44 si observa el régimen lineal viscoelastico con sus limites y en la Tabla
16 se detallan los limites de deformacién obtenidos experimentalmente y el célculo del

85% de su limite superior.

Tabla 16.
Régimen Viscoelastico lineal (LVE)

Regimen lineal viscoelastico

Material Deformacion  Deformacion 85 % del
inicial (%) Final (%) limite final
XG 30 46 39,0
VNC 3 8 6,3
GO - - 6,3
XG-VNC 4 18 154

XG-GO 40 92 78.5
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Figura 44. Barrido de amplitud

Después de analizar la region lineal viscoelastica se observo que el Oxido de grafeno
a diferencia del resto de muestras, no presenta una region lineal, lo que conlleva que el
andlisis de un barrido de frecuencia precisa una influencia de la deformacion, por ende,

no se podria corroborar la viscoelasticidad del material.

4.2.3.2. Barrido de frecuencia
Una vez obtenida la deformacion en el régimen lineal, se realiz6 Barridos de frecuencia
en un rango de 0.1 Hz a 10 Hz, con 11 datos de dispersién, tiempo de reposo de 20 s.
Se puede observar graficamente un punto de interseccion de cada muestra indicando la

frecuencia donde el angulo de desfase es 45°, comprobando la viscoelasticidad del

material
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Figura 45. Barrido de frecuencia

El punto de observacion del barrido de frecuencias de los materiales de la Tabla 3y
Tabla 4 es su interseccion, por el hecho de que el valor del médulo viscoso y médulo
elastico es igual, es decir que el angulo de fase equivale a 45° confirmando un
comportamiento viscoelastico, a diferencia del Oxido de grafeno disperso en agua que

no presenta una interseccion entre médulos.

4.3. Caracterizacion estructural
Las de Vermiculita exfoliada, Xanthan Gum y Oxido de Grafeno fueron determinadas

por microscopia optica, en aquellas se presenta la morfologia de las particulas a 20X.
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El andlisis morfologico de las muestras, asi como los compuestos en su estado natural
(antes de ser hidratados) y en el caso de la vermiculita, su morfologia antes y después

de su proceso de exfoliacion.

4.3.1. Caracteristica estructural: xanthan gum

En la Figura 46a se muestra Xanthan Gum en estado solido, su color es blanco,
granulometria fina, en la Figura 46b se puede observar una muestra de Xanthan GUm al
0.6 wt% después de haber sido diluida en agua y en la Figura 46¢ se considera un

acercamiento de 20X en el microscopio 6ptico mostrando ser una solucion homogénea

v “N ""“’ .
-
e

2

Figura 46. Caracterizacion estructural-Xanthan Gum

4.3.2. Caracteristica estructural: vermiculita-xanthan gum

En la Figura 47a se muestra el mineral de Vermiculita en estado natural, de apariencia
color miel, su tamafio antes de la exfoliacién es en promedio de dos a tres milimetros.
En la Figura 47b, se observo la vermiculita exfoliada usando reflujo a temperaturas en el

rango de 80°C a 90°C y en la Figura 47d se considera un acercamiento de 20X.
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Figura 47. Caracterizacion estructural: Xanthan Gum- Vermiculita

4.3.3. Caracteristica estructural: 6xido de grafeno-xanthan gum

El Oxido de Grafeno se puede distinguir en distintos estados en la Figura 48a, se
observa en estado natural, de color negro, en la Figura 48b y Figura 48d se precisa las
muestras de Oxido de Grafeno al 0.20 wt% y la combinacion de Xanthan Gum al 0.3 wt%
y oxido de grafeno al 0.20 wt% respetivamente y finalmente en la Figura 48c y Figura
48e se analiz6 en un microscopio Optico con un acercamiento de 20X observando

pequefios puntos a diferencia de la microscopia de xanthan gum.
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Figura 48. Caracterizacion estructural: Xanthan Gum- Oxido de Grafeno

4.4. Microscopia electrénica

Conocido por su abreviatura en ingles SEM (Scanning Electron Microscope), usa
electrones de luz para conformar la imagen, ya que el equipo posee un filamento
generados de electrones que iluminan e interaccionan con la muestra y luego son
recolectados por sensores de alta precisidn para generar una imagen que replica las
caracteristicas superficiales del material (Del Giudice F., 2017) suministrando informacién
acerca de su textura, forma a niveles nanométricos, en sustento al alcance de este
proyecto el material que se seleccioné para el analisis fue el Oxido de grafeno observado
enlaFigura 49 aescalas de 2 um, enelfragmentoaydy 10 umy 200 um en el fragmento
b y c respectivamente, logrando observar una textura rugosa similar a la de un papel

estrujado.
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SEM HV: 5.0 kV WD: 16.38 mm SEM HV: 5.0 kV WD: 16.38 mm i MIRA3 TESCAN|
View field: 8.31 pym Det: SE View field: 20.8 pm Det: SE

SEM HV: 5.0 kV ‘ WD: 11.47 mm SEM HV: 5.0 kV WD: 11.58 mm MIRA3 TESCAN
View field: 1.04 mm \ Det: SE View field: 13.8 pm Det: SE

Figura 49. Microscopia electronica de barrido (SEM): Oxido de Grafeno

4.5. Espectroscopiaraman
Se presenta el espectro Raman del Oxido de grafeno obtenido con la técnica Raman
en el infrarrojo cercano y empleando el programa Origin 8 se presenta en la Figura 50 el

resultado obtenido.



90

1200 |
1000 —
800 —
600 —

400 -

|Absorbancia (uU.a)

I 2D 2D
200 |

o [V

00 2500 3000 3500 4000

L | L
0 500 1000 1500 20

Desplazamiento Raman (cm ')

Figura 50. Espectroscopia Raman: Oxido de Grafeno

En la Figura 50 se marcan sefiales caracteristicas de 6xido de grafeno. Ademas de la
sefal G asociada a vibrones moleculares de los gases atmosféricos (Sefial de 0, a 1600
cm™1). y las bandas 2D (2700 cm™1) y (3200cm™1) que corresponde a los fenémenos de
doble resonancia. Y reflejando defectos en la estructura cristalina con una sefial de banda

Dde 1350 cm™?,

4.6. Disefio de experimentacién “ANOVA”

El andlisis de varianza ayuda a interpretar los siguientes argumentos:

¢ Que influencia tiene cada material sobre la viscosidad plastica
e Sies asi, que grupos tienen similitud y cuales no.
e ¢hay evidencia significativa entre las medias de la viscosidad plastica de cada

material, lo cual repercute en el comportamiento reolégico de los materiales?
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e ¢La combinacion de materiales genera un comportamiento diferente?

En la Tabla 17 se detallan los diferentes tratamientos considerados para el andlisis de
varianza, mientras que en la

Tabla 18 se presenta los parametros del método “ANOVA”.

Tabla 17.
Parametros-ANOVA

Viscosidad Platica (Pa.s)

XG VNC GO XG-VNC XG-GO
0,494 0,0009 0,494 0,329 0,494
0,473 0,0009 0,473 0,323 0,473
0,339 0,001 0,339 0,29 0,339
0,301
0,2
Tabla 18.
Parametros método ANOVA
Parametro Estimacion
Hipdtesis nula Todas las medias son iguales
Hipotesis alterna No todas las medias son iguales
Nivel de significancia 0,05

Se propuso igualdad de medias

El andlisis de varianza nos presenta los siguientes resultados sefialados en la Tabla

19 y Tabla 20. Se analiz6 dependiendo de las siguientes cuestiones:

e Sip < nivel de significancia aceptamos la hipétesis alternativa (H1).

e Sip > nivel de significancia aceptamos la hip6tesis nula (Ho).
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Como p=0,144>0,05 entonces se acepta la hipdtesis nula, lo que demuestra que no hay

cambios significativos entre las medias de la viscosidad plastica de cada material.

Tabla 19.

Analisis de varianza
Fuente GL SCAjust. MCAjust. ValorF  Valorp
MUESTRA 4 4,063 1,0158 2,10 0,144
Error 12 5,802 0,4835
Total 16 9,865

Tabla 20.

Resumen del modelo

S R-cuad. R-cuad. R-cuad.
(ajustado) (pred)
0,695344  41,19% 21,58% 6,88%

Tabla 21.
Medias
MUESTRA N Media Desv.Est. IC de 95%
GO 3 0,116 0,199 (-0,759; 0,991)
VNC 3 0,000933 0,000058 (-0,873767; 0,875634)
XG 5 1,134 1,186 (0,456; 1,811)
XG-GO 3 1,100 0,219 (0,225; 1,975)
XG-VNC 3 0,9270 0,0232 (0,0523; 1,8017)

Desv.Est. agrupada = 0,695344
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4.6.1. Gréfica de intervalos
En la Figura 51 sé observo que la media entre materiales difiere. Siendo asi la minima
media perteneciente a las soluciones de Vermiculita Exfoliada y la maxima media a las
soluciones de Xanthan Gum. Pero no se puede concluir en base a esta gréafica si existe
una diferencia estadistica significativa, ya que para determinar la significancia estadistica
se evalla los intervalos de confianza de las diferentes medias. Ademas, se detall6 que

las viscosidades plasticas mas altas las poseen los materiales combinados.

Grafica de intervalos de Viscosidad Plastica vs. MUESTRA
95% IC para la media

20

1.0 ——

05

Viscosidad Plastica

00 I

-05

-1.0
GO VNC XG XG-GO XG-VNC

MUESTRA

Figura 51. Intervalos de Viscosidad plastica vs Muestra

4.6.2. Gréficade caja

Como se observé en la Figura 52 Los valores son asimétricos, el grosor de caja es
diferente entre grupos, y los grosores medios también difieren presentando viscosidades

plasticas mayores entre los materiales compuestos y el Xanthan Gum.
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Figura 52. Grafica de caja de viscosidad plastica

4.6.3. Gréfica de probabilidad normal

La grafica de “Probabilidad Normal” representa la distribucion acumulada de los
residuos sobre papel de probabilidad normal, esto significa que tiene una escala
logaritmica sobre las ordenadas para obtener una recta como resultado. Los residuos de
los materiales analizados (ver Figura 53) no se ajustaron adecuadamente ya que
presentan una trayectoria en forma de “S” por lo que se estaria violando la hipétesis de
normalidad, es decir la falta de normalidad influye los estimadores minimos cuadraticos
volviéndolos ineficientes y en los intervalos de confianza haciendo que sean aproximados

Yy NO exactos.

(la respuesta es Viscosidad Plastica)

Porcentaje
w
=]

-15 -10 -05 00 05 10 15 20

Re<idun

Figura 53. Gréfica de probabilidad normal
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4.6.4. Residuos vs ajustes
La Figura 54 presenta patrones de simetria respecto al eje de las abscisas, esto indico
que la suposicion de linealidad no se satisface, corroborando el analisis de la Figura 53
que la varianza no es constante. Pero ademas se observo que existen dos poblaciones,
esto quiere decir que las observaciones de la izquierda pueden considerarse como
valores de influencia por estar alejados del resto en el eje de las abscisas. Y finalmente

el punto mas distanciado de la grafica que representa un valor atipico.

vs. ajustes
(la respuesta es Viscosidad Plastica)

20 L]

05

Residuo

00 - L

-05

00 02 04 06 08 1.0 12

Valor ajustado

Figura 54. Residuos vs Ajustes
4.7. Aplicacion
Comprobado la hipétesis de los compuestos de estudio, sefialando que los compuestos
de mayor interés son viscoelasticos y tienen un comportamiento shear thinning
simultdneamente, esto comprende que el comportamiento de los fluidos es fragmentado
se comporta como un solido en el eje central y en la superficie o pared de la perforacién
se comporta como un fluido. Por tanto, el caso mas favorable es tener esfuerzos de

fluencia bajos, debido que el calculo de una bomba trabaja con estos valores y un
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esfuerzo mayor implica mas potencia en una bomba, consecuentemente mayor costo,
los valores de esfuerzo de fluencia se presentan en la seccion 4.2.1 (tablas reologia flujo
estacionario). La Figura 55 muestra el perfil de velocidad y esfuerzos cortantes de un
fluido viscoelastico con comportamiento shear thinning en una tuberia y un régimen
laminar y se aprecia el limite Rp donde el fluido vario de un comportamiento plastico a un
viscoso, este limite debe ser lo mas cercano al eje de perforacion para beneficiar el

proceso de bombeo, hacia requerimientos bajos en cuanto a la potencia de la bomba.

Perfil de valocidad Distribucin de Esfuerzos Corlantes
B l,::#}“" e .r.f'l ey ﬁi’fﬁ’?}ﬂ
9 rd
7 ""'-_».1 b :
Flujo “"{M I I
\ |
Y | I
\ |
i l ! :
T E
& B
i Lo}
z 7 ) r ) TTre=0 ) o
Eje de Simetria 1
el = 7,

Figura 55. Esquema del perfil de esfuerzos cortantes y velocidad-Fluido viscoelastico
Fuente: (Sanches C., 2017)

4.8. Resumen

En este capitulo se analizd el comportamiento reoldégico mediante curvas de flujo

estacionario a las muestras de la Tabla 1 y Tabla 2, como siguiente paso se discutid
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acerca del tipo de comportamiento que posee cada muestra, el modelo reoldgico al que
se ajusta cada material y su porcentaje de reduccion de viscosidad en funcién al aumento

de la tasa de corte.

Ademas, se obtuvo mediante barridos de amplitud, el régimen laminar viscoelastico
de las muestras expuestas en la Tabla 3 y Tabla 4, subsiguientemente por medio de
barridos de frecuencia se determind el punto de interseccion del médulo viscoso y modulo
elastico donde el agualo de fase equivale 1/4, demostrando viscoelasticidad en la

mayoria de los materiales experimentados.

Finalmente se realiz6 la caracterizacion estructural observando los compuestos en
estado sélido, después de la formulacibn y bajo un acercamiento de 20X en el
microscopio 6ptico, como también un andlisis de espectroscopia Raman y microscopio

electronico de barrido (SEM) del Oxido de grafeno.
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CAPITULO V
En el presente capitulo se detalla las conclusiones y recomendaciones en base a los
lineamientos y objetivos de este proyecto. Asi como también enfoques de investigacion

a partir de los resultados obtenidos con los distintos materiales analizados.

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1. Conclusiones

e Se determind la influencia en la concentracion de materiales en dispersiones a
base de agua, notandose valores de “Viscosidad Plastica” mas elevados como se
observa en la Figura 51 para el Xanthan Gum, con sus combinaciones con
Vermiculita exfoliada y Oxido de Grafeno. Ademdas presentando un
comportamiento reologico adecuado para el trabajo en perforacion de pozos,

debido a que su esfuerzo en funcion de la tasa de deformacion tiene un
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comportamiento exponencial en la totalidad de las muestras de la Tabla 3y Tabla
4, estimadas como las de mayor investigacion en este proyecto .

Se caracteriz6 una muestra de cada material bajo el microscopio Optico notando
diferencias en su morfologia con acercamientos de 20X, siendo el Xanthan gum
un material uniforme por ser un compuesto hidrofilico, mientras que la vermiculita
exfoliada al ser un material hidrofébico se aprecia particulas en suspension.
Ademas de describir las caracteristicas estructurales del Oxido de grafeno bajo
microscopia SEM observando su textura y forma a escalas de 2 um, 10 um y 200
pum, mostrando una textura superficial en forma de papel corrugado, y verificando
ser una estructura considerada 2D por su relacion entre el area de la superficie y
su espesor (ver Figura 49).

Se relacion6 el comportamiento de las propiedades reoldgicas de los materiales
experimentados en este proyecto mediante modelos reoldgicos basados en curvas
de flujo estacionario como son el “Modelo de Bingham” para las formulaciones de
la Tabla 12 y Tabla 13 y un modelo de “La Ley de Potencia” para las formulaciones
de las Tabla 11, Tabla 13, Tabla 14 y Tabla 15 mostrando un comportamiento
donde los esfuerzos aumentan de manera proporcional con respecto a dos
factores: Acrecentar la concentracion de las muestras y elevar tasa de corte para
todos los tipos de compuesto excepto las combinaciones de Xanthan Gum-
Vermiculita exfoliada en donde la adicion de vermiculita al xanthan gum
proporciona una disminucién de su esfuerzo de corte desde velocidades de corte

mayores a 100 1/s como se observa en la Figura 41.
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Una vez que se detallé las curvas del “Mddulo Viscoso” y “Modulo Elastico” en
funcion de la frecuencia (ver Figura 45) sobre un “régimen lineal viscoelastico”
donde estos modulos son independientes de la deformacién, se precisa el lugar
de interseccion de estos modulos con angulo de fase es igual a 45°, verificando
asi la viscoelasticidad de los fluidos de estudio, es decir que estos compuestos
admiten la suspension de solidos, favoreciendo al proceso de perforacion el cual
necesita mantener en suspension el detritus. Excepto para la dispersion de Oxido
de Grafeno, donde se observa que no posee un “régimen lineal de
viscoelasticidad” (LVE) por ende el analisis de su comportamiento viscoelastico se

ve influenciado por la deformacion.

Recomendaciones
En la formulacion de muestras se recomienda realizarlas en forma escalonada
iniciando en las concentraciones mas altas, diluir la solucion hasta completar la
elaboracion de estas con un error menor en la proporcidén entre concentraciones.
En la caracterizacion estructural es recomendable trabajar con escalas de
medicion, para apreciar ademas de su textura y forma percibir un tamafio de
particulas aproximado.
En la determinacién de la viscoelasticidad de un material es recomendable trabajar
sobre un régimen lineal para que su comportamiento de los médulos viscoso y

elastico dependa exclusivamente del material y no de la deformacion.
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Trabajos futuros
Se puede analizar la influencia en curvas de flujo estacionario de distintas
concentraciones de Xanthan Gum y Vermiculita exfoliada en dispersiones de agua,
debido a que este compuesto que tuvo un comportamiento atipico frente a las
formulaciones por separado de estos materiales.
Se puede estudiar la influencia de la perdida por filtracion del fluido, debido a que
es una caracteristica fundamental el lodos de perforacién y a causa de usar
nanoparticulas con un area superficial amplia en relaciébn a su espesor como se
observé en la Figura 10 y Figura 49 sospechando efectos positivos en la

sedimentacién de la paredes del pozo.
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