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Resumen. El presente Trabajo de Grado tiene como objetivo principal evaluar la
influencia del CO; en el desempefio de inhibidores sintéticos (Bi-Fosfato de Sodio
y Tri-Fosfato de Sodio) y orgéanicos (INTAV™ Aloe vera al 15 % p/p y la
proteina de Extracto de Aceite de Mango) como agentes anti-incrustantes a las
condiciones favorables de formacién de incrustaciones en tuberias de agua de
produccién. Para el desarrollo del objetivo se realizaron ensayos en régimen
estatico y dinamico, empleandose anillos Pall para la deposicion de CaCOsj;
provenientes de la mezcla de CO, con agua sintética, preparada segun la Norma
NACE TM-0374. Para las pruebas en régimen estatico se conservaron los
parametros obtenidos por Lopez y Rojas (2010); siendo la innovacion del presente
trabajo la incorporacion de CO,, de esta manera, se realizaron pruebas para
obtener el tiempo favorable de formacion de incrustacion con inclusion del
referido gas, siendo este de 24 horas. Posteriormente, se procedié a realizar los
ensayos en régimen dinamico para la determinacion de las variables que
incentivan la formacién de incrustaciones en presencia de CO,, dando como
resultados definitivos la inclusion del referido gas a la entrada del Rotametro (R-
201), un flujo favorable de CO, de 300 mL/min, un flujo de agua sintética de 30
L/min y una temperatura del sistema igual a 60 °C. Luego de determinar las
condiciones favorables de formacién de incrustacion, se realizaron los ensayos
estaticos y dinamicos de evaluaciéon de agentes quimicos organicos y sintéticos
como inhibidores de incrustacion, a las condiciones antes mencionadas. De igual
modo se realizaron pruebas para evaluar los agentes quimicos mencionados como
removedores de incrustaciones, las cuales fueron formadas previamente sobre la
superficie de los Anillos Pall. Para todos los ensayos se determindé la relacion de
incrustacion y la concentracion de calcio en la solucion final, ademéas se
realizaron analisis quimicos por MEB y EDS; dichos resultados permitieron
concluir que la saturaciéon del sistema con CO,, afectd6 de forma negativa el
desempefio de los agentes quimicos organicos como inhibidores y removedores de
incrustacion, a las condiciones favorables de formacion de CaCOg, debido a que
dicha saturacion ocasion6 la interaccion del inhibidor con los H*, generando una
modificacion en su estructura molecular, mientras que los agentes quimicos
sintéticos presentaron una alta eficiencia tanto como inhibidores y removedores de
incrustacién, siendo el mejor de todos el Tri-Fosfato de Sodio seguido del Bi-
Fosfato de Sodio.
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Introduccion

INTRODUCCION

Una de las mayores problematicas que aqueja a la industria petrolera y del gas
natural radica, en gran escala, en el fendmeno de incrustacion, originado a causa de
la enorme cantidad de sales minerales presentes en las aguas de produccién durante
los procesos de explotacion de los yacimientos. Estas aguas son aquellas que han
permanecido por un largo periodo geologicamente descrito en contacto con el
petréleo, minerales y rocas (Ceci, 2003); razon por la cual dicha agua posee grandes
cantidades de sales en solucion, las cuales precipitan, como carbonatos en su
mayoria, ocasionando taponamientos en las lineas de tuberias de extraccion de
hidrocarburos e impidiendo el Optimo traslado y circulacién de flujos. Son los
precipitados de carbonatos de calcio los que mayor perjuicio generan en estos

procesos Y el eje central del presente estudio.

Dichos taponamientos generan disminucion de los caudales y aumento en la caida de
presion en los tramos de tuberia, lo que termina traduciéndose para las empresas
como una alta inversién en materiales y equipos, para solucionar los inconvenientes
de operacidn, instalacién y mantenimiento. Es entonces cuando surge la necesidad
por parte de la industria, de aplicar tecnologias mediante tratamientos quimicos que
mitiguen este fendbmeno de incrustacion y que permitan asi el aseguramiento de

flujos.

Es por esto que surge la idea del presente Trabajo Especial de Grado de generar un
estudio profundo y minucioso sobre la manera de atenuar o en el mejor de los casos
de evitar los problemas generados por el fendmeno de incrustacion, mediante la
implementacién de un tratamiento quimico (inyeccion de inhibidores), al que se le
realizd un seguimiento de la manera en que sus propiedades y mecanismos de accion
actuan en las superficies de hierro incrustadas y en las aguas de produccién, de igual
forma se evaluo la efectividad de los mismos. Es necesario hacer hincapié, en que se
deben estudi6 y analiz6 previamente las condiciones (temperatura, flujos,

concentraciones de CO, y proporcion de incrustacion) que favorecen la formacion de
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incrustaciones sobre superficies de hierro, rigiéndonos por los estudios realizados

con anterioridad asi como por las normas y estandares internacionales.

Para alcanzar la meta propuesta fueron estipulados una serie de objetivos, que para
ser logrados fué necesario la incorporacion y puesta en marcha de una serie de
ensayos de incrustacion en estado estatico y dindmico, para los cuales se evaluo el
comportamiento de agua sintética emuladora de las aguas de produccién, sobre
superficies de hierro a las condiciones establecidas por Lépez y Rojas en su Trabajo
Especial de Grado con la determinacion de la cantidad de anillos, flujo de agua
sintética y temperatura del sistema y la implementacion del CO, como parte
innovadora y fundamental de este trabajo, cuyo parametros fueron establecidas por la
norma internacional NACE TM-0374. Una vez determinada las condiciones
favorables de incrustacion y realizada la cuantia de proporcion de estos depositos
sobre las superficies de hierro, se prosiguié a evaluar la capacidad de los inhibidores
para evitar que se que formen precipitados de carbonato de calcio. Por lo que se
utilizaron inhibidores comerciales (Tri-fosfato y Bi-fosfato) y organicos (Aloe vera 'y

Extracto de Mango).
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CAPITULO |

FUNDAMENTOS DE LA INVESTIGACION

PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

El tema de las incrustaciones en las lineas de tuberias han sido referencia en muchos
problemas para la industria petrolera y del gas natural, dichas incrustaciones se deben
basicamente a la gran cantidad de minerales presentes en las aguas de produccion,
los cuales bajo ciertas condiciones, precipitan formando depésitos en los equipos,
tuberias y en los yacimientos, produciendo como consecuencia una disminucion en la
produccidn. Estas aguas de produccion pueden ser definidas como aquel fluido que
ha permanecido en contacto con el petréleo, minerales y rocas de formacion; ademas
de otros tipos de agua que son producto de procesos de explotacién de hidrocarburos
y que estaran presentes en aquellos yacimientos que han sido estimulados
artificialmente, y que finalmente acompafian al petr6leo durante la etapa de
explotacion. Desde el punto de vista fisico-quimico, se caracteriza por su alta
salinidad otorgada por los cationes inorganicos tales como calcio, magnesio, bario y
estroncio; y aniones como carbonato, bromuro y sulfatos, llegando a ser hasta tres

veces mas salina que el agua de mar (Schlumberger, Web 2004).

En la industria se requiere transportar los distintos fluidos de una forma eficiente,
econdmica y continua, por lo tanto es importante combatir el deterioro de los ductos,
que se originan como consecuencia de los cambios fisicos y quimicos del sistema.
Para lograr esto es necesario realizar un aseguramiento del flujo, el cual considera la
prediccién y disminucién de los fendmenos que impiden el transporte continuo,
eficiente y a bajo costo. Pero ciertas condiciones como, flujos poco turbulentos,
aumento de temperaturas, disminucion de la presion y valores elevados de pH,
proporcionan el medio ideal para que las sales presentes en el agua precipiten
rapidamente. Esto, aunado a la presencia de didxido de carbono (CO;) en las lineas

de tuberia que transportan el gas y el petrdleo, permite el medio ideal para la
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formacion de sales de carbonato de calcio y magnesio que finalmente son las

causantes principales de los efectos incrustantes.

Dichas incrustaciones provocan disminucion del caudal y aumento en la caida de
presion en los tramos de tuberia, traduciéndose como una gran problematica en la
industria de los hidrocarburos a causa del transporte de fluidos con una elevada
concentracion de sales, generando asi una alta inversion de costo y materiales para

disminuir los inconvenientes de operacion, instalacion y mantenimiento.

Una vez formadas las incrustaciones, es necesario emplear métodos efectivos que
permitan el aseguramiento de flujo mediante el control de pardmetros operacionales
(presion, temperatura, caudal, etc.), mediante la utilizacion de compuestos quimicos.
El control de los parametros resulta efectivo tedricamente, pero en la practica es
costoso y dificil de implementar en operaciones continuas, sin embargo, la
utilizacion de agentes quimicos como los inhibidores organicos e inorganicos son
capaces de modificar el proceso de precipitacion de las sales, funcionando de este
modo como un anti-incrustante a las condiciones de operacion y resultando el mas

conveniente de todos los métodos (Mata, 2007).

El presente Trabajo Especial de Grado tiene como finalidad evaluar la influencia del
CO; en el tratamiento quimico del agua de produccion sintetizada a nivel de
laboratorio, mediante la inyeccion de inhibidores orgéanicos e inorganicos como
agentes “anti-incrustantes”, a las condiciones criticas de operacion real (pH,
temperatura y dureza del agua), para poder evaluar el comportamiento y eficiencia
de los mismos, y de esta manera determinar si es posible remediar, o reducir los
efectos de los problemas inherentes a las incrustaciones, ademas de poder realizar
una comparacion entre los diversos inhibidores mediante la caracterizacion

fisicoquimica de los precipitados adheridos a la superficie de los anillos.
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ANTECEDENTES

Para cumplir con el objetivo general del presente Trabajo de Grado, se realizd una
revision de trabajos anteriores referidos al tema, para asi complementar la

informacidn tedrica y metodoldgica que va a hacer empleada en el mismo.

> “ESTUDIO DE LA FACTIBILIDAD TECNICA DE APLICACION DE
BIOPOLIMEROS Y EFECTO DE LAS NANOPARTICULAS EN EL
TRATAMIENTO DE INCRUSTACIONES Y CORROSION EN LA
INDUSTRIA DEL GAS”, realizado por Castillo M. Luis A. (2005).

Dicha investigacion permitié evaluar la factibilidad de emplear biopolimeros en el
pais, y que el mismo no requiere especificaciones precisas para su empleo como
fendmeno que logre evitar la corrosion e incrustaciones en la industria gasifera
nacional. La evaluacion de los biopolimeros se caracteriz6, empleando métodos
analiticos, para lograr la determinacion de la estabilidad térmica, quimica y las

propiedades de los fluidos dentro del marco de la reologia del mismo.

En cuanto al estudio de las incrustaciones a través de ensayos con aguas de
produccién siguiendo la Norma NACE TM-0374 a distintas concentraciones de los
iones calcio, se obtuvo que el biopolimero retenian dichos iones en solucion,
cumpliendo con la premisa de su actuacion como inhibidor de precipitacion de
carbonato de calcio. A través de estudios analiticos por medio de la Microscopia
Electrénica de Barrido (MEB), se comprob6 que el biopolimero actia sobre el
proceso de nucleacion de los carbonatos de calcio, debilitando la formacién de

incrustaciones y obteniendo su maxima eficiencia al 15% p/p.

La conclusion general es que el biopolimero no funciona como agente anticorrosivo
a las condiciones de estudio, mientras que como inhibidor puede alcanzar una
eficiencia de hasta 80%, superando en muchos casos los productos comerciales. La

recomendacion es la realizacion de pruebas dinamicas para evaluar la influencia del
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régimen del flujo y la rugosidad del material sobre la precipitacion de carbonato de

calcio.

> “POLISACARIDOS NATURALES COMO AGENTES ANTI-
INCRUSTANTES?”, realizado por Mata O. Carlos A. (2007).

Dicho trabajo evalu6 el uso de polisacaridos provenientes de estructura vegetal como

una tecnologia no convencional para la inhibicion de incrustaciones.

En principio se realizé un estudio de las caracteristicas fisicoquimicas de varios
polisacaridos provenientes del Aloe vera con diferentes grados de procesamientos
para analizar su funcién como anti-incrustante en las aguas de produccion
descendientes de PDVSA Occidente, Oriente y Centro-Sur, los resultados obtenidos
se compararon con diferentes productos comerciales usados en la actualidad para tal

fin.

El resultado de los estudios analiticos de los polisacaridos indica una estructura
hidrocarbonada con grupos funcionales carboxilicos e hidroxilicos. El gel de Aloe
vera 200X fue el que presentd una mayor estabilidad térmica con un limite de 100°C
y la mayor eficiencia en comparacién con los inhibidores comerciales, el cual puede
ser afectado de forma negativa al incrementar la concentracion de calcio en la
solucién e impactado de forma positiva al incrementar la temperatura del sistema y
logrando modificar la morfologia de los cristales de la sal, haciendo que estos sean

menos incrustantes.

> “DETERMINACION DE LOS PARAMETROS FiSICO-QUIMICOS QUE
FAVORECEN LA FORMACION DE INCRUSTACIONES EN SUPERFICIES
DE HIERRO, SIMULANDO EL COMPORTAMIENTO DE AGUAS DE
PRODUCCION?”, realizado por Medina V. Luis F., Zea A. Luis A. (2008).

En dicha investigacion se logrdé determinar las condiciones fisico-quimicas que
favorecen la formacién de incrustaciones en superficies de hierro. En principio se
empled la norma NACE TM-0374 para simular las aguas de produccion provenientes

de industrias de hidrocarburos del pais.
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Se realizaron pruebas a flujo continuo, distintas condiciones de pH, conductividad,
temperaturas y flujo. Obteniendo como resultados finales las siguientes condiciones

que incentivan la formacion de incrustaciones en el sistema:
e Elevados valores de pH.
e Elevados valores de Temperaturas.
e Presencia de sales disueltas en el agua sintética.

e Flujos poco turbulentos.

> “ESCALAMIENTO TECNOLOGICO DE UN INHIBIDOR DE
INCRUSTACIONES A BASE DE GEL DE Aloe vera PARA EL
ASEGURAMIENTO DE FLUJO EN LA INDUSTRIA DEL CRUDO Y GAS
NATURAL”, realizado por Castillo M. Luis A. (Trabajo de Maestria, 2008).

Dicho Trabajo de Maestria tiene como finalidad la evaluacion de tecnologias no
convencionales y pocas estudiadas para evitar las incrustaciones en tuberias de
produccion; basandose en el empleo del polisacarido extraido del gel de Aloe vera,
ademas de realizar un estudio profundo de su mecanismo de accion, estabilidad

microbioldgica y su empleo como anti-incrustante.

Como resultado se comprobd su estructura hidrocarbonada, y el mecanismo de
inhibicién se ajusta al modelo “caja de huevo”, logrando modificar la morfologia de

los cristales.

Se logrd concluir que, el gel de Aloe vera deshidratado se ajusta mejor como
inhibidor de incrustacion, en comparacion con el gel hidratado, a pesar de que
muestra cambios de morfologia en los solidos formados. El inhibidor de incrustacion
evaluado segun formulaciones de gel de Aloe vera, presentd una buena eficiencia y
un alto desempefio evitando incrustaciones en aguas de produccion de Occidente,

Oriente y Centro Sur del pais, previniendo la formacion de carbonato de calcio.
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> “EVALUACION DE INHIBIDORES ANTI-INCRUSTANTES EN
TUBERIAS DE AGUAS DE PRODUCCION”, realizado por Loépez V.
Xuxangela del V., Rojas B. José G. (2010).

El objetivo principal fue la evaluacion de distintos inhibidores en tuberias de agua de
produccion como anti-incrustantes, ademas de determinar las condiciones que

favorecen la formacién de incrustaciones.

Realizaron pruebas en estatico a volumen constante y variacion del numero de
anillos y pruebas en dindmico con variacion de flujos y variacion de anillos, todo a
condiciones ambientales y evaluando al Aloe vera y al Extracto de Mango como
inhibidores organicos y al Bi-Fosfato y Tri-Fosfato como inhibidores sintéticos.

Con los resultados obtenidos se logro concluir que la cantidad de anillos Pall, no son
una influencia directa para la proporcion de incrustaciones formadas, asi como
también que el incremento de carbonato de calcio en el sistema es ocasionado por
una disminucidn en la conductividad; sin embargo, la disminucion de flujo en estado
dindmico y el aumento de temperatura tanto en estado dindmico como en estatico,
son factores influyentes en el aumento de carbonato de calcio en el sistema,

cumpliendo asi con las premisas de investigaciones anteriores.

Dentro del ambito comparativo de los distintos inhibidores estudiados, se demostré
que el Tri-Fosfato presenté mayor eficiencia para la inhibicién de incrustaciones,

luego el Extracto de Mango, siguiendo el Aloe vera y por ultimo el Bi-Fosfato.

El respectivo estudio analitico realizado por técnicas de Microscopia Electrénica de
Barrido indican que en todos los casos la morfologia es de una estructura aragonito y
la presencia de calcio, cloro y sodio en los cuerpos amorfos, cumpliendo con la

premisa de estudios anteriores.
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OBJETIVOS

Objetivo General
» Evaluar la influencia del CO;, en el desempefio de inhibidores organicos e

inorganicos como agentes anti-incrustantes en superficies de hierro.

Objetivos Especificos
» Preparar agua sintética con propiedades fisicas y quimicas similares al agua de
produccion bajo los lineamientos de la norma NACE TM-0374.
» Evaluar el comportamiento de las incrustaciones en régimen estatico mediante la
inclusion de CO; a diferentes periodos de tiempo.
» Determinar el punto factible de inyeccion de CO, en el sistema dindmico que
maximice la formacion de incrustaciones mediante la modificacion del equipo
existente.
» Realizar un barrido de flujo de CO; a fin de evaluar el comportamiento de las
incrustaciones a régimen dinamico.
» Realizar un barrido de flujo de agua sintética a fin de evaluar el comportamiento
de las incrustaciones a régimen dinamico.
» Realizar un barrido de temperatura a fin de evaluar el comportamiento de las
incrustaciones a regimen dinamico.
» Evaluar los distintos inhibidores en funcion de las condiciones obtenidas mediante
ensayos estaticos y dinamicos.
» Caracterizar fisica y quimicamente los precipitados adheridos a la superficie de los
anillos Pall de 5/8” antes y después de realizados los ensayos en presencia de
inhibidores.
» Comparar y seleccionar, en base a los resultados obtenidos, el inhibidor mas eficaz
bajo la presencia de CO, a las condiciones criticas determinadas.
» Realizar un manual instructivo que establezca el procedimiento experimental a
emplear junto con las caracteristicas del sistema y que fomente el estudio del uso de
inhibidores para evitar el fenomeno de incrustacion en tuberias de agua de

produccién.
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CAPITULO II

MARCO TEORICO
2.1.- El Agua

El agua no se encuentra en la naturaleza quimicamente pura, ya que absorbe,
disuelve, almacena y arrastra minerales, compuestos organicos, vegetales,
microorganismos y gases disueltos como dioxido de carbono y oxigeno. Por lo tanto,
la calidad del agua depende de la concentracion de esas sustancias en su
composicion. Es ampliamente usada a nivel industrial en la produccién de energia,

transferencia de calor, transporte, fabricacion de productos, lavado, etc.

En la Tabla 1 se puede observar los distintos métodos de analisis del agua.

Tabla 1. Métodos de analisis del agua.

- Se determina la cantidad de un contaminante como plomo, mercurio,
Especifico
fosfatos, etc.
No Tratan de evaluar las propiedades generales de las aguas como el
e color, olor, pH, turbidez, cantidad de sélidos suspendidos, demanda
Especifico o
quimica, dureza, etc.

En la Figura 1, se puede observar un ejemplo de analisis quimico realizado al agua.
Siendo uno de los mas comunes la titulacion con EDTA, que permite determinar la

dureza del agua.

Figura 1. Analisis Quimico del Agua
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En la Tabla 2, se presenta la clasificacion de las aguas de acuerdo a la composicion

de sales minerales presentes.

Tabla 2. Clasificacion de las Aguas de acuerdo a la Composicion de Sales Minerales.

Aquas Con cantidades importantes de calcio y magnesio poco solubles. Son
Dgras las aguas principales en la formacion de depdsitos e incrustaciones en
tuberias y superficies de varios complejos industriales.
Aguas Esta agua presenta como composicion principal sales minerales de
Blandas alto grado de solubilidad.
Aquas Esta agua en su composicidn tiene una mayor concentracion de
g sulfatos y cloruros que no alteran de forma significativa el valor de pH
Neutras .
de la misma.
Aquas Estas aguas presentan cantidades importantes de carbonatos y
Alcglinas bicarbonatos de calcio, magnesio y sodio, proporcionandole al agua
reaccion alcalina y por ende elevando el pH.

2.2.- Dureza del Agua

La dureza del agua es la concentracion de compuestos minerales como sales de
magnesio y calcio, presentes en una porcion determinada de agua. El grado de dureza

es directamente proporcional a la concentracion de las sales metélicas.

Una consecuencia de la dureza del agua en las industrias es la formacién de
incrustaciones y sedimentos, logrando en algunos equipos aumentar la temperatura,
obstruir tuberias generando un mayor consumo de energia a tal punto de producir
explosiones o dafos severos en unidades industriales. Por tal motivo a mayor dureza
del agua, mayor poder de incrustacion tiene la misma (Arce, 2008) (Megaozono,
2007).

Un modo de reducir la dureza del agua es a través del ablandamiento, el cual se
define como la transformacion de los compuestos responsables de la dureza en

productos insolubles, para esto se necesita resinas y compuestos quimicos para
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remover los iones metalicos (Megaozono, 2007). En la Figura 2 se muestra dos

ejemplos de incrustacién en tuberias de unidades industriales.

Figura 2. Tuberias Incrustadas Producidas por Aguas Duras.

De acuerdo al grado de dureza, el agua se puede clasificar como se muestra en la

Tabla 3.

Tabla 3. Clasificacion de la Dureza del Agua.

DUREZA DUREZA
CLASIFICACION
(mg/L de Ca) | (mg/L de CaCOs,)
Suave 0-20 0-50
Moderadamente suave 20-40 50 - 100
Ligeramente dura 40 - 60 100 — 150
Moderadamente dura 60 — 80 150 — 200
Dura 80 -120 200 - 300
Muy dura > 120 >300

2.2.1.- Tipos de dureza del agua

La dureza del agua se puede clasificar de acuerdo al tipo de impureza que contenga,

estas serian:

» Dureza temporal: Se produce por carbonatos y puede ser eliminada al hervir el

agua o por la adiccion de hidréxido de calcio Ca(OH),. La reaccion es la siguiente:

CaCO,(s)+ H,0(l) +CO,(g) «» Ca(HCO,),(aq) Ecuacion 1

12
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El carbonato de calcio es menos soluble en agua caliente que en fria, por lo tanto,
calentar el agua ayuda a la precipitacion del carbonato de calcio, y por ende a que el
agua sea menos dura. Los carbonatos también precipitan cuando la cantidad de acido
carbdnico disminuye, en cambio si esta aumenta, se incrementa la solubilidad del
carbonato. Todo lo antes mencionado esta relacionado con el pH de equilibrio y con
la alcalinidad de los Carbonatos (Diaz, 2006). (Arce, 2008).

» Dureza permanente: También es llamada dureza de no carbonato y es causada por
la presencia de sulfato de calcio y magnesio o de cloruros en el agua. Esta dureza no
puede ser eliminada al hervir el agua o con agitacion térmica, ya que al aumentar la
temperatura, dichos compuestos son mas solubles, para su eliminacién es necesario
utilizar procesos quimicos como el método SODA (Sulfato de Sodio), ablandamiento

del agua o intercambiadores i6nicos como ciertas resinas (Diaz, 2006).

2.3.- Agua de Produccion

En los campos petroleros se produce una gran cantidad de agua, estudios anteriores
indican que por cada barril de petréleo se generan tres barriles de agua, siendo un
valor tan alto para poder representar el 90 % del volumen del liquido que se extrae a
la superficie (Arnold et al.,Web 2004). Esa gran cantidad de agua se conoce como
agua de produccion y se define como aquella que se encuentra de forma natural en
las rocas y esta presente en ellas antes de la perforacion del pozo. También se dice
que es la combinacion del agua que ha permanecido por un largo periodo

geoldgicamente descrito en contacto con el petréleo, minerales y rocas (Ceci, 2003).
Dichas aguas se pueden generar por tres formas naturales:

» A partir de las aguas que quedaron atrapadas en las rocas durante el proceso de

sedimentacion.
» A partir de la filtracidn de las aguas a través del afloramiento de las rocas.

» A partir de la mezcla de las aguas filtradas con las aguas residuales de las rocas.

13
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Dicha agua de produccion contiene cantidades significativas de cationes inorganicos
como calcio, magnesio, bario y estroncio; y aniones tales como carbonato, bromuro y
sulfato, pero su mayor contenido es gotas de petrdleo dispersa y disolucién de

compuestos organicos.

Las aguas de produccion de petroleo (APP) pueden variar su composicion quimica
dependiendo a las caracteristicas del pozo, en cuanto a salinidad, porcentaje de
solidos, cantidad de constituyentes organicos e inorganicos, incluso minerales, pH,

cantidad de oxigeno disuelto y la conductividad.

Por todo lo mencionado anteriormente, las aguas de produccion causan las
precipitaciones de sales que generan las incrustaciones que pueden ocasionar graves
dafios de operacion. Por esta razon es importante conocer los constituyentes de forma
especifica de cada agua de produccién para lograr graduar la cantidad y el tipo de

inhibidores que ayuden a solucionar dicho problema. (Scribd, 2010).

Los cationes presentes como Ca*?y Mg*? provienen de la erosién y la desintegracion
de rocas calcéareas y sedimentos varios presentes en el ambiente, por ejemplo, en
aguas subterraneas, mientras que los aniones HCO5 y COs % provienen del diéxido

de carbono disuelto en el agua, los cuales se balancean en el sistema con los cationes.

2.4.- Dibéxido de Carbono

El dioxido de carbono (CO;) es un gas incoloro, picante y mas pesado que el aire,
denso y poco reactivo. Forma parte de la composicion de la atmésfera en una
proporcién de 350 ppm. Su ciclo esta relacionado con el del oxigeno. El balance del

diéxido de carbono es complejo por las interacciones gque existe con el ambiente.

Sus moléculas estan compuestas por dos atomos de oxigeno y una de carbono, su
representacion por estructura de Lewis es: O = C = O, donde opta la forma de
molécula lineal y no polar, a pesar de tener enlaces polares; esto se debe a la

hibridacion del carbono. La molécula posee una geometria lineal y simétrica.
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Con la presencia de CO; en el sistema en estudio, se logra el contacto con el agua,
alcanzando la disolucion del mismo y la formacion del acido carbonico (H,COs3)
como se observa en la Ecuacion 2, para luego ser un punto de partida en la

precipitacion del carbonato de calcio que genera las incrustaciones.

CO, +H,0 < H,CO, Ecuacion 2

2.4.1.- Propiedades del dioxido de carbono

En la Tabla 4 se detallan las propiedades fisicas y quimicas del diéxido de carbono.

Tabla 4: Propiedades del Dioxido de Carbono

PROPIEDADES
Densidad 1,6 Kg/m®
Peso Molecular 44 g/mol
Punto de Fusién 195 K (-78 °C)
Punto de Ebullicion 216 K (-57 °C)
Solubilidad en Agua 1,45 Kg/m®

2.5.- Carbonato de Calcio

El carbonato de calcio es un compuesto quimico de formula CaCOs, siendo este muy
abundante en la naturaleza, presente en rocas, conchas, esqueletos, cascaras de huevo
y en las incrustaciones. Es el cuadrante principal de la clasificacion del agua dura y
el componente principal de algunos minerales y rocas, como Calcita, Aragonito,

Caliza, Travertino y Marmol.

La deposicion de esta sal resulta de la precipitacion de la misma, la cual tiene lugar

mediante los equilibrios mostrados en las Ecuaciones 3y 4:

Ca?* + CO¥ — CaCO; ¥ Ecuacion 3
Ca’* + 2(HCO3) <> H,O + CO,+ CaCO;¥ Ecuacion 4
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2.5.1.- Estructuras del carbonato de calcio

El carbonato de calcio puede precipitar alcanzando distintas morfologias, que

dependen de las condiciones del medio. En la Tabla 5 se presentan las estructuras y

formulas quimicas de estos precipitados.

Tabla 5. Estructuras y Morfologia del Carbonato de Calcio.

ESTRUCTURA | MORFOLOGIA | FORMULA QUIMICA
Amorfo CaCOs3: CaCOgs
Hidratados Ikaita CaCO;3; 6H,0
Monohidratado CaCO3 H,0
Vaterita CaCOs
No Hidratados Aragonita CaCO;
Calcita CaCO3

La estabilidad termodinamica y la solubilidad de estos precipitados, varian de

acuerdo a la estructura cristalina, por tal motivo a medida que la estructura sea mas

estable, su solubilidad es menor. La calcita presenta una capacidad incrustante

superior al resto de las morfologias. Es importante conocer la estructura cristalina de

los precipitados, para asi determinar el efecto de los inhibidores sobre las mismas. En

la Figura 3 se puede observar todo lo antes mencionado.
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Figura 3. Solubilidad vs. Estabilidad Termodindmica del CaCO;
Referencia: Mata, 2007

Sin embargo, en la naturaleza es comun encontrar las estructuras no hidratadas del
carbonato de calcio, por su alta estabilidad y baja solubilidad, ademas son las
estructuras que se van a estudiar con mayor profundidad en el presente Trabajo de
Grado. A continuacion se detallan las morfologias no hidratadas del carbonato de

calcio:

» Calcita: Mineral compuesto principalmente por carbonato de calcio (CaCOs3),
después del cuarzo es uno de los minerales mas abundantes. Reacciona rapidamente
con los &cidos diluidos. La calcita se puede encontrar en las rocas sedimentarias
llamadas caliza y en las rocas metamorficas llamadas marmol. Se forma por
cristalizacion directa de disoluciones o por transformacion de las demas fases, que

son menos estables.

» Aragonita: Es un polimorfo de carbonato de calcio (CaCOgj), donde a
temperaturas superiores a 400 °C se transforma en calcita, compartiendo la misma
composicion, pero las diferencias en la apariencia fisica y cristalografia hacen que se
consideren de otra especie. Forma cristales sencillos o multiples dando un aspecto de

prisma hexagonal, coraloide, fibroso o estalactitico. Se originan en depdsitos a baja
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temperatura en zonas de oxidacion de yacimientos mineros, también puede

localizarse en rocas sedimentarias y metamdrficas, y en minas de galena.

» Vaterita: La vaterita es un mineral poliforme de carbonato de calcio (CaCO3). La
vaterita asi como la aragonita, es una fase metaestable de carbonato de calcio en
condiciones ambientales. Como es la menos estable, goza de una solubilidad mayor,
por lo tanto una vez que la vaterita este en presencia de agua, la convierte en calcita a
baja temperatura 0 en aragonita a altas temperaturas (> 60 °C). Presenta algunas
impurezas de iones metalicos y materia organica que la pueden estabilizar y asi evitar

su transformacion a calcita o aragonita.

En la Figura 4 se puede observar las distintas estructuras del carbonato de calcio.

Figura 4. Calcita, Aragonita y Vaterita (De izquierda a derecha).

2.5.2.- Solubilidad del carbonato de calcio

El control principal de solubilidad del carbonato de calcio es la concentracion de
iones hidrogeno (pH), el cual es controlado por la presion parcial del dioxido de

carbono, con la siguiente reaccion:

CO, + H,0+CaCO, —» Ca”? +2HCO,” Ecuacién 5

Existen 7 mecanismos béasicos por medio de los cuales se logra la precipitacion del

carbonato de calcio:

»  Efecto de la Temperatura: La formacion de incrustaciones de carbonato de
calcio se ve favorecida con el aumento de la temperatura. Esta afecta tanto la
solubilidad de gases en solucion como la velocidad de la reaccion. Cuando aumenta

la temperatura, la solubilidad de gases acidos tales como el diéxido de carbono (CO,)
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y el sulfuro de hidrégeno (H,S) disminuye. Asi, una desorcion de estos gases del
medio acuoso, origina un incremento en el pH del medio, favoreciendo la formacion

de incrustaciones de carbonato de calcio (Perozo y Rodriguez, 1995).

La solubilidad de muchos compuestos incrementa con la temperatura; sin embargo,
para el carbonato de calcio esta relacion es inversa y se ve favorecida la formacion de
incrustaciones con aumentos en la temperatura (Oftroff, 1979), como se puede
apreciar en la Figura 5.
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Figura 5. Efecto de la Temperatura en la Solubilidad para el CaCOs.
Fuente: Pérez, 2005

»  Efecto de la Presion: La temperatura, la presion y la salinidad son factores
caracteristicos de la solubilidad de los gases. Cuando aumenta la presién y disminuye
la temperatura, la solubilidad del CO, en agua también aumenta, (Perozo y
Rodriguez, 1995). Por lo tanto, la disminucion de la presion causa la deposicion de
carbonato de calcio, produciendo la formacion de incrustaciones; dichas caidas
pueden generarse a través de valvulas, accesorios y deformaciones geométricas,
induciendo la turbulencia en el agua e iniciando la precipitacion (Castillo, 2008). En

la Figura 6 se muestra todo lo antes descrito.
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Figura 6: Efecto de la Presién Parcial del CO, sobre la Solubilidad del CaCO3
Fuente: Pérez, 2005.

»  Efecto de la Agitacion: Cuando el agua es agitada por medios naturales o
mecanicos, disminuye la precipitacion, por tal motivo, aguas poco turbulentas logran

catalizar la formacion de depositos de carbonato de calcio y por ende incrustaciones.

»  Efecto de la Salinidad: El diéxido de carbono es menos soluble en aguas
salinas que en aguas dulces, por lo tanto, al aumentar la salinidad por evaporacién o

por reacciones quimicas, aumenta la precipitacion del carbonato de calcio.

>  Efecto de la Concentracion: Cuando los iones Ca*? y HCOs estan en una
concentracion tal que sobrepasa la solubilidad del carbonato de calcio (Kps = 10°®
mol/L a 20°C), este comienza a precipitar. En cambio al disminuir la concentracion
de algunos de los iones cambia el equilibrio, logrando la disolucién del carbonato de

calcio hasta alcanzar el nuevo equilibrio.

»  Efecto del pH: La formacion de carbonato de calcio depende de la

concentracion de protones (H*), como se muestra en la siguiente reaccion:
CaCO,(s)+H" «<>»Ca™ +HCO,  Ecuacion 6

Cuando se incrementa la concentracion de H”, el equilibrio se desplaza hacia la
formacién de iones Ca™ y HCOj, disolviendo el CaCOs y por el contrario, al
disminuir la concentracion de H*, el equilibrio se desplaza hacia la precipitacion del

carbonato de calcio.
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»  Efecto de la Concentracion de Dioxido de Carbono: El dioxido de carbono
influye en la solubilidad del carbonato de calcio, debido a la reaccion de esté con el
agua y el CaCO3 para formar los bicarbonatos de calcio que son compuestos solubles
en el agua (Ecuacion 3 y 4). Al incrementar la concentracion de didxido de carbono
(COy,), se favorece la formacion del bicarbonato de calcio y por ende disminuye la

deposicién de carbonato de calcio (Oddo y Tomson, 1989).

2.6.- Incrustacion

Las incrustaciones son depositos de minerales inorganicos insolubles, formadas
cuando se mezclan aguas de diferentes fuentes que tienen contenidos idnicos,

logrando bloquear los tubulares y detener en muchos casos la produccion.

Las incrustaciones se ven influenciadas por la solubilidad que es la méxima
concentracion de soluto que puede disolverse en un solvente bajo condiciones
especificas, por lo tanto cuando el agua sobrepasa el limite maximo de solubilidad,

comienzan a precipitar y a formar las incrustaciones (Patton, 1995).

Las incrustaciones pueden ser duras y térmicamente aislantes, actuando en muchos
casos como cementos (ejemplo: carbonatos), también pueden ser fragiles como los
lodos o rellenos pastosos, ejemplo de ello es el 6xido de hierro o las colonias de

bacterias.

Las principales reacciones quimicas que se producen con los iones que estan en el

agua en las condiciones preestablecidas para la formacion de incrustaciones son las

siguientes:
Ca™ +2HCO, — CaCO, +CO, +H,0 Ecuacion 7
Ca™ +S0,” — CaSO, +Ca* +Si0,” — CaSiO, Ecuacion 8
Mg* +2HCO, — MgCO, +CO, + H,0 Ecuacion 9

MgCO, +2H,0 — Mg(OH), + CO,Mg* +SiO, — SiO,Mg  Ecuacién 10
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La incrustacion méas frecuente es de naturaleza calcarea, donde el agua saturada de
gas carbonico, se convierte segin la Ecuacion 7 en carbonato de calcio que queda
depositado en las superficies donde fluye el agua de produccién, haciendo que dicha
costra vaya incrementando su espesor a medida que transcurre el tiempo, y
produciendo como mayor problematica el descenso de los caudales especificos
medidos como caudal por metro de descenso del nivel de agua y algunas veces hasta
detiene la produccion. La formacion de incrustaciones de carbonato de calcio
depende en forma parcial del pH y de la presion. En la Figura 7 se muestra la

incrustacion calcarea en tuberias de produccion.

Figura 7. Incrustacion Calcarea en Tuberias de Produccién.

2.6.1.- Tipos de incrustaciones

Entre los tipos de incrustaciones minerales mas comunes de acuerdo a la
preocupacion para los productores de petrdleo, se encuentran el Sulfato de Calcio
(CaS0,), Sulfato de Bario (BaSQ,), Sulfato de Estroncio (SrSQ,), Hidréxido Ferroso
(Fe(OH),), Hidroxido Férrico (Fe(OH)s), Carbonato de Magnesio (MgCOs),
Carbonato de Manganeso (MnCQO3) y Carbonato Calcico (CaCOg). Sin embargo, en
el presente Trabajo de Grado se especificara con mas detalle, este ultimo, debido a

que es el eje central de la incrustacion a estudiar.

»  Carbonato Calcico (CaCOg3): Son las incrustaciones mas frecuentes y la de
mayor importancia para la industria petrolera, debido a la frecuencia con la que
ocurre en los campos petroleros y su estabilidad en las condiciones de operacion del
mismo, su origen se debe a una pérdida de anhidrido carbénico del agua. Su principal
caracteristica es su baja solubilidad en el agua (Ksp = 10® mol/L a 20 °C) (Perry y
Green, 2008).
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El carbonato de calcio se produce por medio de la Ecuacion 7, el equilibrio de esta
reaccion se puede ver afectado por los cambios en las aguas de produccién. Siendo
los parametros que incentivan la formacion de esta sal en flujo pocos turbulentos, los
elevados valores de pH, las altas temperaturas del sistema y la presencia de sales en
el agua (Bin y Mohd, 2008). En la Figura 8 se muestra un ejemplo de incrustaciones

de carbonato de calcio en tuberias de produccion.

Figura 8. Incrustacién de Carbonato de Calcio originada por Aguas de Produccién.

2.6.2.- Proceso de formacion de las incrustaciones

La formacion de las incrustaciones comienza cuando el sistema de un fluido natural
es perturbado, logrando exceder el limite de solubilidad de uno o mas de los
componentes presentes en el agua. (Crabtree, 1999). El proceso de formacién se

genera siguiendo una serie de etapas como se muestra en la Figura 9.

. y Super Nucleacidn
Disolucidn -, EEe
Saturacion Precipitacién
A4
Crecimiento
Incrustaciones delos
cristales

Figura 9: Formacion de Incrustaciones
Fuente: RAPIDMATIC 2000,2007
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2.6.2.1.- Disolucién

El dioxido de carbono presente en la atmosfera es absorbido por el agua cuando
llueve, como ocurre en la Ecuacién 1. El agua de la lluvia es acida y cuando toca la
superficie, estd va penetrando, creando iones de calcio (Ca*™) e iones bicarbonatos

(HCO3), por medio de la siguiente reaccion:

CaCO, +H,CO, - Ca™ +2HCO,  Ecuacion 11

Si ocurre alguna condicion en el sistema se puede fomentar la precipitacion del
carbonato de calcio, dando origen a la formacién de incrustaciones. Una de estas
condiciones puede ser la disminucién de la presion, desprendiéndose el didxido de
carbono (CO,) y provocando el aumento del pH, dando como resultado la formacién

de incrustaciones (Zhang y Dawe, 1997).

2.6.2.2.- Supersaturacion

La saturacién es la méaxima concentracién permisible en el equilibrio de un
compuesto disuelto en una solucion, bajo condiciones de temperatura, presion,
solubilidad, entre otros. Mientras que la supersaturacion es el exceso de la
concentracion de sales, logrando sobrepasar los limites superiores de solubilidad del
agua, proporcionando un cambio en el equilibrio a través de los cambios de pH, de

temperatura y de la concentracion de los iones (Mata, 2007).

En la Tabla 6 se puede observar los estados de sobresaturacion de acuerdo al

material, concentracion y temperatura.

Tabla 6. Estados de Sobresaturacion

Es la condicién estable en el cual la
Estado Meta-Estable precipitacion ocurre cuando existe un
proceso de sedimentacion.

Estado Inestable Es cuando ocurre la precipitacion.
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2.6.2.3.- Nucleacion

La nucleacién es el primer paso que se desarrolla para la formacién de precipitados
insolubles y posterior incrustaciones, se caracteriza por la aglomeracion de iones con
una forma determinada. Existen dos formas mediante el cual se pueden llevar el

proceso de nucleacion:

» Nucleacion Homogénea: Comienza con la formacion de atomos inestables dentro
de un fluido saturado, estableciendo pequefios cristales a raiz de la concentracion de
iones en soluciones sobresaturadas, convirtiéndose en semilleros de cristales, debido
a las fluctuaciones locales en el equilibrio, luego dichos cristales siguen creciendo
por la adsorcion de iones sobre la superficie e incrementando al pasar el tiempo el
tamafo de los mismos. (Crabtree, 1999). En la Figura 10 se puede observar

microscopicamente la nucleacion homogénea de los cristales.

Figura 10. Vista Microscépica de la Nucleacion Homogénea.

» Nucleacion Heterogénea: El crecimiento de los cristales ocurre sobre una
superficie preexistente de limite de fluidos como la pared de la tuberia. Sus mayores
caracteristicas son las imperfecciones y asperezas en las superficies de los tubos. Un
fluido con una mayor turbulencia puede hacer el papel de catalizador para la
formacion de depositos en este proceso (Crabtree, 1999).. En la Figura 11 se puede

observar la formacion por nucleacion heterogénea.
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Trensfermed Hastion o)

Figura 11. Vista Microscdpica de la Formacion por Nucleacion Heterogénea.

2.6.2.4.- Tipos de formacion de incrustacion

Existen tres vias para la formacion de incrustaciones calcéreas:

»  Incrustacion Tipo Cristalino o Verdaderas: Su formacién se fundamenta bajo
el principio de nucleacién, producida por condiciones de sobresaturacion salina y
elevada presion. El procedimiento es el siguiente: primero se forman los nucleos
iniciadores en las rugosidades de las superficies y sus cristales preformados se van
ordenando de forma concéntrica. Dicha formacion es lenta y continua a travées del
tiempo, pero sus fuerzas de Van der Wals son muy elevadas provocando la
formacion de depdsitos que s6lo son removidos de forma mecanica. La densidad del

mismo es elevada y no presenta caracteristicas de porosidad.

»  Incrustacion Tipo Depdsito Amorfas: Es mucho menos adherente, es blanda al
tacto y presenta porosidad, la nucleacion que ocurre es desordenada y heterogénea,
dicha incrustacion puede ser removida con agentes quimicos. Su mecanismo de
formacion es a traves de la pérdida parcial o total del sélido suspendido o combinado
con la dureza del agua, pero también se puede formar por la presencia de agentes

dispersantes.
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»  Incrustacion por Depdsitos de Sedimentos: Se forma a partir de los sedimentos
provenientes de los solidos suspendidos en el agua de trabajo que van formando
lentamente obstrucciones al sistema. Son amorfas y con poca adherencia a las

superficies, de tal forma que pueden ser removidas con productos dispersantes.

2.7.- Control de las Incrustaciones

Si no se tiene un control de las reacciones naturales de cristalizacion, la adhesion
constante y progresiva de carbonato de calcio y de magnesio, provoca el crecimiento
de las incrustaciones con un importante espesor, siendo estd muy dura de remover y

térmicamente muy aislante.

En algunos casos las incrustaciones pueden disolverse en sustancias especificas, pero
en otros casos la eliminacion mecanica es la Unica solucién. El uso de inhibidores
puede permitir la prevencién de dichas incrustaciones, los mismos funcionan como
quelatizantes de los iones metalicos, logrando inhibir la asociacién del i6n con los
aniones presentes en la solucion y evitan asi la precipitacion de la incrustacion

insoluble a través de polimeros funcionarizados (Champion Technologies, 2010).

Es importante tener un conocimiento preciso del tipo de incrustacion a combatir, para
realizar la seleccion del mejor método de remocidén y evitar asi problemas

operacionales, de produccion y de rentabilidad de la empresa.

Existen inhibidores comerciales que trabajan correctivamente limpiando las
incrustaciones presentes en toda la red de abastecimiento de agua y en toda superficie
metalica y de transferencia de calor, a través de un proceso constante, gradual y
progresivo, sin importar el grado de dureza del agua a tratar o el espesor de la

incrustacion formada en el circuito de abastecimiento de agua.

Es importante que los complejos industriales no esperen la aparicion de
incrustaciones para tomar una accion, por tal motivo es relevante las acciones de
mantenimiento preventivo y correctivo, para evitar pérdidas econémicas directas e

indirectas. Por todos los problemas mencionados se han desarrollado métodos que
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pueden disminuir el efecto incrustante. Existen diversos métodos que pueden
clasificarse como mecéanicos y quimicos. Sin embargo, si la incrustacion estd muy
avanzada, se puede mezclar ambos métodos para incrementar la efectividad de la

remocion del mismo.

2.7.1.- Métodos mecanicos

Se emplea cuando la incrustacion ha alcanzado un nivel extremo de adherencia a la
superficie o donde el grosor es tan grande que ya ha obstruido la tuberia y ha
afectado el funcionamiento efectivo del equipo. Cuando ocurren estos casos no se
debe emplear métodos quimicos, ya que no solucionarian el problema y existiria una
pérdida de la inversion. Entre los métodos mecénicos, se pueden mencionar la
descarga de aire comprimido, hidrojet, collar de perlas, pintoneo, molinillo, entre

otros.

2.7.2.- Métodos quimicos

Es el mas econdémico y el primer sistema que se utiliza para la prevencion y/o
remocion de incrustaciones, se emplean cuando las mismas no son de facil acceso o
cuando se encuentran en sitios donde los métodos mecénicos no son efectivos
(Crabtree, 1999). Entre ellos tenemos la acidificacion que es efectivo en la
prevencion de incrustaciones carbonatadas, ya que el &cido destruye los iones de
carbonato, eliminando uno de los reactivos causantes del problema. Pero tiene como
desventaja la deficiencia en la prevencion de otro tipo de formaciones, la alta
corrosividad que genera y el costo de tanques y equipos de monitoreo (Aguero,
2000). Otro método quimico son los agentes quelantes que son sustancias aniénicas
que logran formar complejos de distintas solubilidades. El acido etilén-diamino-
tetracético (EDTA) es un agente quelante que posee dos grupos de amino y cuatro de
acetato, que logran reaccionar con ligandos y complejos metalicos. Las
incrustaciones de carbonato de calcio son susceptibles al ataque de este acido y a los
sistemas que contengan carbonatos metalicos, porque ocasionan una reduccion a los

depdsitos de carbonato, por tal motivo, su eficiencia depende del pH del sistema
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(Becker, 1998). Y por ultimo los inhibidores de incrustacion, que va a ser el método

empleado en este trabajo especial de grado, el cual es desarrollado en el apartado 2.8.

2.8.- Inhibidores de Incrustacién

Son los mas empleados ya que impiden la formacion y crecimiento de los depdsitos
de incrustacion en tuberias y lineas de flujo, ademas ayudan a maximizar el volumen
de produccion y reducir el tiempo muerto. Muchas de sus formulaciones modifican el
crecimiento de cristales a través de polimeros funcionales, y otras quimicas, para

reducir y evitar la formacion de cristales que componen las incrustaciones.

Sin embargo, es importante conocer el tipo de incrustacion formada, sus
caracteristicas fisicas y quimicas para aplicar la dosis correcta de inhibidor, que
permita la mayor efectividad del problema bajo pardmetros de calidad y de
rentabilidad.

Las caracteristicas que deben seguir los inhibidores de incrustacién para que sean

considerados eficientes en todos los &mbitos, son los siguientes:

»  No debe formar productos de reaccién con otros quimicos del sistema, que
puedan ocasionar su inactivacion, es decir, ser compatible con la solucion y la

incrustacion.

»  Debe ser térmicamente estable a las temperaturas del sistema, evitando

modificaciones de temperaturas que generen cambios operativos.

»  Debe modificar el tamafio de los cristales, con la capacidad de que los mismos

se dispersen en la solucion.

> Debe ser capaz de bloquear y retrasar el proceso de precipitacion que incite la

formacion de incrustaciones.

»  Actuar como dispersante de precipitados, previniendo la adherencia sobre las

superficies.
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2.8.1.- Mecanismo de acciéon de los inhibidores

Los inhibidores actGan sobre las incrustaciones a través del siguiente mecanismo:

»  Inhibicion del Crecimiento (Threshold Effect): La sustancia anti-incrustante
logra mantener soluciones supersaturadas de sales solubles, ya que las moléculas del
mismo absorben los iones de la superficie de los microcristales, ubicAndose en los
sitios activos o donde esté ocurriendo la precipitacion, deteniendo asi el crecimiento

y la formacién de cristales.

»  Modificacion del Cristal: El inhibidor cambia la forma cristalina de las
incrustaciones. Al iniciar el crecimiento de un cristal, los grupos negativos de las
moléculas del anti-incrustante atacan las cargas positivas del nacleo de los cristales,
interrumpiendo el balance electronico de formacion de incrustaciones, obteniendo
formas ovaladas de los cristales, haciéndolos menos compactos y disminuyendo la
adherencia en la superficie debido al cambio de su estructura fisica.

»  Dispersion: El inhibidor absorbe la superficie de los cristales en crecimiento,
provocando una alta carga anionica y produciendo una repulsion electrostatica entre
los mismos, logrando interrumpir la aglomeracion de microcristales y la formacion

de incrustaciones.
2.8.2.- Tipos de inhibidores

Muchos de los inhibidores comerciales se basan en varios tipos de compuestos, sin
embargo se realiza una breve explicacion de cada uno y se profundiza en los que

formulan el eje central del presente trabajo de grado (Polifosfatos y Bio-inhibidores).

>  Esteres de Fosfato: Son estables a temperaturas entre 65-71 °C, pero pueden
soportar temperaturas entre 82-93 °C durante algunas horas. A pesar de estas
limitaciones de temperaturas son inhibidores muy eficientes en medios propensos a

la formacion de carbonatos de calcio (CaCO3) y sulfatos de calcio (CaSO,), también
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son muy efectivos para el control de precipitacion de sulfato de estroncio (SrSQy) y
sulfato de bario (BaSO,).

»  Fosfonatos: Se pueden emplear varios tipos de fosfonatos como inhibidores de
incrustacion, pero en general todos presentan caracteristicas de estabilidad térmica,
tolerancia al calcio y una alta eficiencia dependiendo del tipo de incrustacion. Se
presentan en forma &acida o con alguna porcién de la acidez neutralizada con

amoniaco, aminas o hidroxidos alcalinos para su buen desempefio como inhibidor.

»  Polimeros Orgéanicos: Son distorsionadores de cristales, pero de igual modo
reducen la precipitacién de salmueras tipicas de yacimientos. El poliacrilico de bajo
peso molecular es el polimero organico mas empleado, ya que logra modificar y
distorsionar las formas de los cristales, impidiendo de este modo el crecimiento de
incrustaciones y la adherencia a las superficies. Los polimeros organicos son estables
a temperaturas inferiores de 204 °C y son muy efectivos en concentraciones muy
bajas para el control del carbonato de calcio (CaCOs3) y sulfato de bario (BaSQO,) en
solucién. En condiciones de acidez son efectivos para el control de los mismos, pero
se necesita mezclar con otros inhibidores para obtener un Gnico producto con una

amplia aplicacion.

»  Polifosfatos: Son las sales del &cido fosforico que se obtienen a partir del
calentamiento alcalino de la roca fosférica. El polifosfato reduce los problemas
ocasionados por la incrustacion calcarea por efecto umbral. Es efectivo en la
inhibicién del carbonato de calcio, aunque lo es en menor escala por el sulfato de
calcio y la magnesia. Dicha eficiencia no es segura por encima de 60 °C. Impide la
formacion de gérmenes gruesos de cristalizacion, integrandose en la red cristalina del

depdsito calcareo, debilitandola.

En la actualidad se usa a partir de un dosificador que incorpora al agua el producto
quimico en muy bajas proporciones, pero esto puede variar dependiendo de la

magnitud de la incrustacion. Los polifosfatos encapsulan las particulas de carbonato
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de calcio y hacen que no precipiten, ademas de formar una pelicula en el interior de

la tuberia que la protege de formaciones futuras de incrustaciones.

Si se adiciona mayor polifosfato el precipitado que previamente origino la turbidez
se redisuelve y la solucion se aclara comenzando la zona efectiva de secuestro-
inhibidor del cation incrustante. Esta conducta de los polifosfatos son un aspecto
negativo; sin embargo la concentracion requerida depende de la concentracion de
iones incrustantes, efecto de i6bn comun y no comdn, tiempo de equilibrio, pH,

caudal, adherencia, etc.

El anién fosférico posee la propiedad de dar productos de condensacién lineales o
ciclicos, logrando su capacidad retardadora frente al carbonato de calcio y en menor
medida frente a la magnesia y el sulfato célcico (Medina y Zea, 2008).

»  Bio- Inhibidores: Para prevenir o eliminar la contaminacion tanto a nivel
industrial asi como en laboratorio, se han desarrollado nuevas tecnologias y el
empleo de nuevos compuestos que permitan disminuir el impacto ambiental, tal es el
caso de los Bio-inhibidores para la reduccion y eliminacion de depésitos calcéareos en
tuberias y otros equipos. Se ha logrado disefiar productos y procesos quimicos, cuyo
objetivo es la reduccion de sustancias que tiendan a ser nocivos para el ambiente, por
eso se ha empleado la biotecnologia para tal fin y asi poder mantener las operaciones
normales sin influir de forma negativa el ecosistema. Para el control de las
incrustaciones, se esta estudiando el potencial de los polisacaridos naturales extraidos

del Aloe Vera.

La prevencién de las incrustaciones pueden hacerse en distintos niveles del proceso,
los métodos de control aplicados dependen principalmente de los disponibles en la
empresa y del aspecto econdémico del proceso. El soporte analitico y de ingenieria es
la base para determinar si un problema de incrustacion requiere de un inhibidor
especifico 0 no; esto se conoce mediante la revision de las condiciones operativas y
ensayos en laboratorio, se puede llegar a la formulacion del inhibidor mas eficaz para

un tipo especifico de incrustacion. La mayoria de los inhibidores comerciales son
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mezclas solubles en agua, usados en tratamientos de inyeccion continua, Yy
formulados para su méxima versatilidad contenida en una amplia gama de productos
quimicos a distintas relaciones de mezcla; el cual es monitoreado para garantizar el

maximo rendimiento (Champion Techologies, 2010).

2.9.- Aloe vera

El Aloe vera es un género de plantas suculentas de la familia Ashodelaceae con
alrededor de 400 especies. Es nativo de las regiones secas de Africa y Oriente Medio,

aunque en la actualidad se ha difundido por todo el mundo.

El Aloe vera es una planta que se reproduce por polinizacién cruzada y se mulplican
por semillas o por retofios. Este género tiene la capacidad de conservar agua de
[luvia, lo que permite sobrevivir durante largos periodos de tiempo en condiciones de
sequia, por lo tanto el exceso de agua y temperaturas por debajo de los 10 °C son dos
enemigos naturales. Después de tres afos de vida de la planta, el gel contenido esta al
maximo de su contenido nutricional. En la Figura 12 se presenta un corte de la hoja

del Aloe vera.

Figura 12: Aloe vera

La savia es un liquido acuoso con un sabor amargo, acumulado en células secretoras
que envuelven la region cribosa. La estructura de la hoja se basa en un nucleo
gelatinoso y transparente envuelto con una fina capa liquida de color amarillo
(acibar), y todo esto protegido por la corteza verde externa (Castillo, 2008). En la
Figura 13 se puede observar la estructura de una hoja de Aloe vera, y se detalla el

Acibar, el Gel y la Concha de la misma.
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Cencha

Gel1:1

Figura 13: Estructura de una hoja de Aloe Vera.

PDVSA- Intevep realizé un estudio de los polisacaridos naturales extraidos del Aloe
vera como una fuente de inhibidor de incrustaciones, logrando resultados de alta
efectividad, en muchos casos por encima de los comerciales existentes hoy en dia.
Dicho producto fue bautizado como INTAV™ (Intevep Aloe vera), el cual
definieron como concentracién 6ptima de aplicacion 2000 ppm de una solucion al 15

% en peso de Aloe vera.

Los polisacaridos son los agentes anti-incrustantes presentes en el gel de Aloe vera.
Su estructura fue obtenida a través de estudios cromatogréficos, analisis
composicional de carbohidratos, analisis de enlaces y estudios de resonancia

magnética nuclear; esta se muestra en la Figura 14. (Mata, 2007).

HOH,C
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Figura 14. Estructura del Polisacéarido del Gel de Aloe Vera.

El mecanismo de inhibicion de incrustacion del INTAV™, viene asociado a la
propiedad que tienen los polisacaridos para formar geles en fase acuosa al interactuar

con cationes divalentes, particularmente con el calcio, mecanismo conocido con el
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nombre de Caja de Huevo (Figura 15), (lain, 1989). Ademas, el inhibidor natural
interviene en el proceso de formacion de los cristales de carbonato de calcio

alterando su morfologia haciéndolos menos incrustantes.

Cain-

Figura 15. Modelo de Caja de Huevo.
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CAPITULO 11

MARCO METODOLOGICO

En esta seccion se detallan minuciosamente cada uno de los aspectos relacionados
con la metodologia empleada para alcanzar los objetivos propuestos en este trabajo
especial de grado. A continuacién se presenta un breve esquema, siguiendo el
lineamiento de los objetivos especificos y posteriormente se describe de manera
detallada los procedimientos y técnicas para alcanzar los mismos.
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Figura 16. Esquema de la Metodologia a emplear.
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Es de suma importancia destacar que el presente trabajo se constituyé como
continuacidn del trabajo especial de grado de Lépez y Rojas realizado en el 2010, del
cual surgié la necesidad de incorporar dioxido de carbono (CO,) al sistema,
estableciendo las variables y parametros lo mas cercanamente posible a la realidad,
permitiendo asi entender y analizar el comportamiento y adaptabilidad del fendbmeno
de incrustaciones en los casos mas extremos y criticos de formacion. Por todo esto
que la metodologia expuesta se rige por los pardmetros determinados y establecidos
previamente (Lépez y Rojas, 2010), entre los cuales se pueden mencionar el nimero
de anillos Pall 5/8” a emplear (20 anillos), flujo de agua sintética en el sistema
dindmico (30 L/min) y la temperatura del sistema (50 + 1 °C), teniendo como
innovacion del presente trabajo la incorporacion del diéxido de carbono (CO,), cuyo
valor de flujo es especificado por la Norma Internacional NACE TM-0374 el cual es
de 250 mL/min.

Por otra parte se acota que para los barridos de flujo de CO,, agua sintética y
temperatura se establecieron puntos por encima y por debajo de los favorables
mencionados con anterioridad, para establecer rangos que permitieran comparar y

analizar posteriormente los resultados obtenidos.

3.1.- Preparar Agua Sintética con Propiedades Fisicas y Quimicas similares al
Agua de Produccién bajo los lineamientos de la Norma NACE TM-0374.

En principio fue necesario obtener el agua sintética que permitiera cumplir con el
primer objetivo propuesto, dicha agua fue preparada bajo las especificaciones de la
Norma Internacional NACE TM-0374, la cual detalla los reactivos y procedimientos
necesarios para obtener de forma dptima el agua sintética, para que asi esta cumpla
con las condiciones necesarias de dureza, conductividad, alcalinidad y pH que le
confiere las caracteristicas necesarias para simular las aguas formadas en los pozos

de produccion.

Cabe acotar que dicha Norma establece dos pruebas bien considerables de
precipitados, la de Sulfatos de Calcio (CaSQO,) y la de Carbonato de Calcio (CaCOs3),
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que para este caso de estudio, solo se tomo en cuenta la segunda (CaCQO3) por ser la
de mas fécil sintesis y ademés es la sal que favorece en mayor proporcién la

formacion de incrustaciones.

El agua sintética esta conformada por dos soluciones, la primera rica en iones Ca*™",
Mg™ y Na' y la segunda provista de iones bicarbonato (HCO3z). Finalmente dichas
soluciones fueron mezcladas en igual proporcién (50% de c/u), obteniendo asi el
agua sintética simuladora de las aguas de produccion. A continuacién en la Tabla 7,

se presenta la composicion quimica de dicha agua.

Tabla 7. Composicion Quimica del Agua Sintética a implementar en las Pruebas de Precipitacion
de Carbonato de Calcio, segin la Norma NACE TM-0374.

12, 15 g/L CaCl,.2H,0 *
Solucion N° 1 3,68 g/L MgCl,.6H,0
33,00 g/L NaCl

7,36 g/L NaHCO;
33,00 g/L NaCl

* Por estequiometria se obtiene que el contenido aproximado de calcio en la solucidn N° 1 es de
3310 ppm.

Solucion N° 2

3.2.- Evaluar el Comportamiento de las Incrustaciones en Régimen Estético
mediante la inclusion de CO, a diferentes periodos de tiempo.

En primer lugar se presenta una breve descripcién del equipo empleado para llevar a
cabo los ensayos en régimen estatico:
3.2.1.- Equipo empleado para llevar a cabo los ensayos en régimen estatico.

> Estufa de calentamiento donde se efectuaron los ensayos de incrustacion a

una temperatura de 50 + 1°C.

> Celdas de vidrio que contenian los anillos Pall (superficie de hierro donde se

efectud la deposicion de minerales) con el agua sintética.
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> Bombona de CO, de 40 litros de capacidad conformado con mandémetros de
baja y alta, y un conjunto de tuberias que permitié el ingreso de dicho gas al sistema

de formacion de incrustaciones.

3.2.2.- Procedimiento para las pruebas de incrustaciones en régimen

estatico.

Las pruebas en régimen estatico se realizaron con el objetivo de analizar el efecto de
las variables establecidas por la norma (temperatura, concentracion y tiempo) sobre
la formacion de incrustaciones, mediante la deposicion de los minerales sobre los
anillos Pall, generandose un area determinada de incrustaciones conformados en su
mayoria por carbonato de calcio. Estas pruebas tuvieron una duracién de 1 dia (24
horas) y fueron realizadas en el Laboratorio de Operaciones Unitarias ubicado en las
instalaciones de la Escuela de Ingenieria Quimica, Facultad de Ingenieria,

Universidad Central de VVenezuela.

Para las pruebas en estado estatico, se siguieron los parametros establecidos en la
Norma Internacional NACE TM-0374, la cual dicta que el gas debera ser burbujeado
dentro de los recipientes a razon de 250 mL/min por 30 min, asi como los parametros
determinados en estudios preliminares en cuanto al namero recomendable de anillos

Pall (20 anillos) a emplear y el volumen de solucion (500 mL) (Lépez y Rojas, 2010).

El proceso de acondicionamiento previo de los anillos sera descrito en el “Apéndice
1.A”. Es necesario mencionar que los anillos debieron pesarse antes y después de
realizada cada prueba, para asi establecer la relacion entre la masa de los anillos con

y sin incrustaciones para los analisis pertinentes como se muestra en la Ecuacion 12.

_ Masa.Inicial.de.Anillos

R L= - -
INCRUSTACPN Masa.Final.de.Anillos

Ecuacioén 12

A continuacion se detalla el procedimiento empleado para realizar los ensayos en

régimen estatico:
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> Al inicio de cada prueba se introdujeron los 20 anillos en la celda de vidrio y
se agregaron los 500 mL de agua sintética previamente mezclada (250mL de cada
solucién).

> En primer lugar se establecié una prueba en blanco con el fin de obtener el
ensayo referencial de incrustaciones, dicha prueba no conté con la insercion del CO..
> Seguidamente se efectuo el siguiente ensayo a las mismas condiciones pero
con la adicién del dioxido de carbono (COy), el cual fue incluido al sistema haciendo
burbujear dicho gas dentro del recipiente a una tasa de 250 mL/min por el tiempo
establecido en el ensayo correspondiente.

»  Una vez finalizado el ensayo, se retird el agua sobrante lo mas pronto posible
para evitar que ocurriera el fendmeno de redisolucion de los carbonatos de calcio
precipitados. Esta agua fue depositada en envases de plastico para su posterior
analisis.

»  Los anillos fueron trasvasados de forma cuidadosa e ingresados a la estufa a
una temperatura aproximada de 60 °C por un periodo de 24 horas, con la finalidad de
destruir los cristales formados y de esta forma evidenciar que estructura cristalina de

carbonato se genero.

> Transcurrido dicho tiempo en la estufa, se esperé que disminuyera la
temperatura de los anillos y finalmente se reporto el valor del peso final.

3.2.3.- Ensayos con inclusion de CO, a variaciones de %, 1, 6 y 24 horas

para evaluar el comportamiento de las incrustaciones.

Se realizaron pruebas en régimen estatico con inyeccion continua de CO, por %, 1, 6
y 24 horas con el objeto de comparar y analizar la diferencia que pudieran existir
entre estos. Cabe acotar que el flujo de gas se mantuvo en 250 mL/min y que
igualmente se mantuvo el procedimiento descrito con anterioridad. A continuacion,

en la Tabla 8 se muestran los ensayos realizados.
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Tabla 8. Ensayos de Incrustacion a Régimen Estatico.

Temperatura Volumen de . _Tiempp g
N°de | deoperacion | Agua Sintética Flujode CO; | nyeccion de
SIEEE (mL/min) S
(°C) (mL)
(h)
1 50+1 500 250 Y (Por Norma)
2 50+1 500 250 1
3 50+1 500 250 6
4 50+1 500 250 24

Es necesario indicar que las pruebas fueron realizadas por duplicado con el objeto de
verificar y garantizar la repetitividad de los pardmetros fisico-quimicos que

favorecen la formacion de incrustaciones en superficies de hierro.

3.3.- Evaluar el Comportamiento de las Incrustaciones en Régimen Dinamico

mediante la Inclusién de CO.,.

En primer lugar se presenta una breve descripcién del equipo empleado para llevar a

cabo los ensayos en réegimen dinamico:

3.3.1.- Equipo empleado para llevar a cabo los ensayos en régimen
dinamico.

El equipo implementado para llevar a cabo los ensayos en estado dinamico, estuvo

constituido por materiales que no representan riesgos de alteracion a las pruebas que

fueron realizadas, ademés de hacer més factible, en términos econdémicos, los

ensayos de incrustacion. El proceso de puesta en marcha de este equipo de ensayos

dindmicos sera descrito mas adelante. A continuacion se presentan los elementos

constituyentes del sistema mencionado:
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»  Tanque de vidrio Pirex® (TK-201) con capacidad de 15 L, donde se vierten
cada una de las soluciones que finalmente conforman el agua sintética simuladora de

las aguas de produccion.

»  Dos (2) bombas centrifugas modelo Pedrollo (P-201 y P-202) de 1/2 HP de
potencia, una para impulsar el agua sintética a través de todo el sistema y la otra

acoplada para el sistema de calentamiento.

»  Todo el sistema esta constituido por lineas de tuberia de policloruro de vinilo
(PVC) de 1 pulgada de didametro nominal, cedula 80, y con una longitud total de 16

m.

» Un (1) Rotametro (R-201) para liquido, el cual estd graduado en un rango
comprendido entre cero (0) a cien (100) L/min. Dicho rotametro es utilizado para

verificar el flujo de agua sintética que estara circulando por el sistema.

» Una (1) valvula de globo de acero inoxidable (V-202), a la entrada del

rotametro (R-201) que permite controlar la velocidad de flujo.

»  Dos (2) vélvulas tipo esfera de acero inoxidable distribuidas en el equipo, una
para abrir y/o cerrar el paso a la recirculacion (empleada junto con la valvula de
globo para calibrar el rotdmetro) y la otra para la purga o drenaje del sistema (V-201
y V-203).

»  El espacio destinado para introducir los anillos Pall donde se dio a lugar el
fendmeno de incrustacion, consta de un tramo de tuberia de plexiglas trasparente de
dos (2) pulgadas de diametro (St-201). Dicha tuberia consta ademas, de dos (2)
rejillas o mallas de acero inoxidable de 200 Mesh ubicadas en la salida, cuya funcion
es retener las particulas originadas del proceso de incrustacion evitando asi que
circulen por el sistema y lleguen a la bomba (P-101) ocasionando taponamientos u

obstrucciones en ella o en el peor de los casos, su averia.

» Un (1) Tanque de aluminio (TK-102) con capacidad de 75 L, donde se

almacena el agua desmineralizada previamente obtenida del proceso de
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desionizacion explicado en el “Apéndice 1.B”, y que a su vez fue empleada tanto en

el sistema de calentamiento como en la preparacion de las soluciones.

» Un (1) Tanque de calentamiento de aluminio (TK-202) recubierto con lona
aislante y provisto con una (1) resistencia para calentar el fluido, un (1) termostato
para regular la temperatura del agua y un (1) termdémetro para realizar las mediciones
necesarias de temperatura. el tanque esta enlazado a la bomba P-201, cuya funcion es
impulsar el fluido caliente a través del serpentin que esta contenido en el tanque TK-

201 y luego recircularla al tanque de aluminio TK-202 para culminar su recorrido.

»  Se empleé un pHmetro de campo marca METTLER TOLEDO modelo MP

220, para realizar las mediciones correspondientes.

»  Se cuenta con una planta de agua desmineralizada, en la cual se traté el agua
cruda o agua natural (provista de iones y minerales), para la produccion del agua
desionizada que fue la base para la preparacién del agua sintética asi como su
implementaciéon en el sistema de calentamiento. El procedimiento de puesta en
marcha de esta planta, asi como los equipos que la constituyen, seran descritos en la
“Apéndice 1.B” por medio de un manual de operacion y en la Figura 17 se observa el

Diagrama de Flujo del Proceso de una planta de agua desmineralizada.

En la Figura 18, se presenta el Diagrama de Flujo del equipo dinamico en el cual se

llevaran a cabo los ensayos.
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Figura 17. Diagrama de flujo de proceso de la planta desmineralizadora de agua.
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Figura 18. Diagrama de flujo de proceso del sistema a implementar para llevar a cabo la formacion de incrustaciones.
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3.3.2.- Procedimiento para las pruebas de incrustaciones en régimen
dinamico.
1. Comprobar que todas las valvulas del sistema estén cerradas, excepto la

valvula de retorno V-202, que fue manipulada previamente para calibrar el rotametro

R-201, y que siempre se mantendra semi-abierta.

2. Verificar el nivel de agua desmineralizada en el tanque TK-102, el cual debe

estar como minimo lleno un 50%, si no se debe producir nueva agua.

3. Abrir la valvula V-201 para dar comienzo al llenado del tanque TK-201.

4. Al tener el tanque TK-201 lleno en un 20% se procede a cerrar la valvula V-
201.

5. Se vierten las soluciones 1 y 2, que formaran en definitiva el agua sintética

simuladora de las aguas de produccién, preparadas con anterioridad segln la Norma

NACE TM-0374; se toma muestra de esta agua inicial para estudios posteriores.

6. Abrir la valvula V-201 para completar el 75% de agua sintética en el tanque
TK-201.
7. Desprender la tuberia de plexiglas para introducir los anillos Pall previamente

lavados, removiendo la unién U-203, U-205, de esta forma se retira el tubo de prueba

y se procede a desprender la unién U-204 para introducir los anillos.

8. Colocar la seccion de tuberia nuevamente en su lugar para comenzar la
prueba.
9. Encender la bomba P-201 para hacer circular el agua sintética por todo el

sistema en estudio.

10.  Realizar el encendido de la resistencia y fijar el valor deseado de temperatura
mediante la manipulacion del termostato, finalmente encender la bomba P-202 que

permite la circulacion del agua de calentamiento.
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11.  Fijar el caudal de agua con el rotdmetro R-201, manipulando la vélvula V-
203, garantizando un caudal acorde a la prueba a realizar, esto dependera del flujo
con el que se desea trabajar o el flujo optimo previamente determinado.

12.  El equipo se deja trabajando por un periodo de tiempo de 24 horas para
cumplir con los objetivos planteados en dicha investigacion, garantizando la
deposicién de minerales y por tanto un buen porcentaje de incrustacion en los anillos.
13.  Luego de transcurrido el tiempo de trabajo del equipo, se apagan las bombas
P-201 y P-202, asi como la resistencia y se toma muestra del agua para estudios

posteriores.

14.  Abrir la valvula V-204, para desechar el agua del tanque y de la tuberia por

diferencia de gravedad.

15.  Desprender la tuberia de plexiglas con sumo cuidado para extraer los anillos
Pall ya incrustados, removiendo la union U-203, U-205, de esta forma se retira el
tubo de prueba y se procede a desprender la union U-204 para obtener los anillos y

realizar los analisis pertinentes.
16.  Se coloca el tubo de prueba en su lugar.

Finalmente se realiza el lavado del equipo como se describe en el “Apéndice 1.D”,
para dejarlo acondicionado para las pruebas siguientes. En la Figura 19 incorporada
en los anexos del presente trabajo, se puede observar el diagrama de flujo de proceso
(DFP-02), el cual muestra el sistema de incrustaciones a ser implementado para

realizar los ensayos correspondientes.

3.3.3.- Determinar el punto favorable de inyeccion de CO; en el sistema
dindmico que maximice la formacion de incrustaciones mediante la

modificacion del equipo existente.

Para determinar dicho punto se tomaron tres sitios del sistema, como fueron la
entrada al tanque TK-201, la salida de la bomba P-201 y la entrada al rotdmetro R-

201. Dichos puntos de inyeccion son determinantes debido a que son los sitios de
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mayor turbulencia, lo cual es necesario para lograr que el CO; inyectado se mantenga
mezclado con el agua sintética el mayor tiempo posible y que de esta manera
promueva la formacion y precipitacion de carbonatos para su posterior estudio. De
esta manera se efectuaron mediciones de pH en cada ensayo para un total de 6 horas,
con la razon de identificar el punto de inyeccion en el que se obtuvieron los menores
valores de pH para el tramo inicial de mediciones, lo que se traduce como el punto en
que mayor cantidad de iones bicarbonato (2(HCO3)) se tuvieron en solucion, luego
un aumento de pH para la etapa final de mediciones implicando una unién de dichos

iones bicarbonato con los iones calcio presentes en solucion.

El proceso de medicién de pH se detalla en el “Apéndice 1.C™.

3.4.- Ensayos a Régimen Dindmico con Barrido de flujo de CO; a fin de Evaluar

el Comportamiento de las Incrustaciones.

En estas pruebas se estipularon barridos de flujos de CO, manteniendo los
parametros de flujo de agua sintética y temperatura constantes. A continuacién se
muestra en la Tabla 9 el procedimiento empleado para llevar a cabo dicho barrido de

flujo de gas.

»  Es primordial acotar que se tomd un punto por debajo y uno por encima del
valor de flujo especificado por la Norma Internacional NACE TM-0374 el cual es de
250 mL/min. De esta manera se establecieron a priori valores de 200 mL/min y 300
mL/min con un tiempo de inyeccion de 30 minutos y un tiempo total de cada ensayo
de 24 horas.
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Tabla 9. Ensayos de Incrustacion a Régimen Dinamico con Barrido de Flujo de CO..

Cantidad | Flujo de Fg\” 32 ® | Temperatura 'I;:]er:(g:ci)éc:]e
NC de de CO, S; ?’t' de operacion dy cO
Ensayo Anillos intetica : i
v o 0

Pall 5/8” | (ML/MIN) |\ /iy (C) (h)
1 20 200 30 50+1 Ig)spélsr:é\(t)ig:S
2 20 250 30 50+1 Iipgsr':;?igaes
3 20 300 30 50+1 Iipgsr':;?igaes

»  Se realizd cada una de las pruebas obteniendo resultados definitivos de
incrustacion, los cuales fueron analizados segun la superficie que presentara mayor
porcentaje de deposicién de sales, determinando finalmente el flujo Optimo de

inyeccion de CO,.

3.5.- Ensayos a Régimen Dinadmico con Barrido de Flujo de Agua Sintética a fin

de Evaluar el Comportamiento de las Incrustaciones.

Para estas pruebas se estipularon barridos de flujos de agua sintética manteniendo los
parametros de temperatura y flujo éptimo de CO, constantes. A continuacion se
muestra en la Tabla 10 el procedimiento empleado para llevar a cabo dicho barrido

de flujo agua.

»  Setomo el rango de flujo estipulado por Lopez y Rojas en su Trabajo Especial
de Grado estableciendo de esta manera valores de 15, 20, 30, 40 y 45 L/min con un

tiempo total de cada ensayo de 24 horas.
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Tabla 10. Ensayos de Incrustacién a Régimen Dindmico con Barrido de Flujo de Agua Sintética.

. ) Tiempo
Cantidad Flujo de Flujo e Temperatura de
N° de de Agua - : -
2 CO; L2 de operacion | inyeccion
Ensayo | Anillos (mL/min) Sintetica (°C) de CO
Pall 5/8” (L/min) ) 2
. Optimo
1 20 Optlmo 15 50+1 de las
determinado "
estaticas
o Optimo de
2 20 Optimo 20 50 + 1 las
determinado L
estaticas
. Optimo de
3 20 Optimo 30 50 + 1 las
determinado L
estaticas
. Optimo
4 20 Optlmo 40 50+1 de las
determinado "
estaticas
. Optimo de
5 20 Optimo 45 50 + 1 las
determinado L
estaticas

»  Se realizd cada una de las pruebas obteniendo resultados definitivos de
incrustacion, los cuales fueron analizados segun la superficie que mayor porcentaje
de deposicion de sales presentd, para determinar finalmente el flujo 6ptimo de agua

sintética.
3.6.- Ensayos a Régimen Dindmico con Barrido de Temperatura a fin de
Evaluar el Comportamiento de las Incrustaciones.

De igual manera que en los dos puntos anteriores, en estas pruebas se estipularon
barridos de temperatura manteniendo constantes los parametros de flujo dptimo de

CO, Yy flujo 6ptimo de agua sintética, previamente determinados.

A continuacion se muestra en la Tabla 11 el procedimiento empleado para llevar a

cabo dicho barrido de temperatura.

»  Se tomaron puntos por debajo y por encima del valor de flujo especificado por

Lopez y Rojas en su Trabajo Especial de Grado el cual es de 50 + 1°C. De esta
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manera se establecieron a priori valores de 40, 45, 50, 55 y 60 = 1°C con un tiempo

total de cada ensayo de 24 horas.

Tabla 11. Ensayos de Incrustaciéon a Régimen Dinamico con Barrido de Temperatura.

. Flujo de Tiempo de
N° de Canuglad Flujo de CO, Agua Temperatg,ra inyeccion
E de Anillos . s 2 de operacion
nsayo Pall 5/8” (mL/min) Sintética C) de CO,
(L/min) ()
Optimo Optimo Optimo de
1 20 . . 40+1 las
determinado | determinado L
estaticas
Optimo Optimo Optimo de
2 20 . . 45+1 las
determinado | determinado L
estaticas
Optimo Optimo Optimo de
3 20 . . 50+1 las
determinado | determinado L
estaticas
Optimo Optimo Optimo de
4 20 . . 55+1 las
determinado | determinado L
estaticas
Optimo Optimo Optimo de
5 20 . . 60+1 las
determinado | determinado L
estaticas

»  Se realizd cada una de las pruebas obteniendo resultados definitivos de

incrustacion, los cuales fueron analizados segun la superficie que mayor porcentaje

de deposicion de sales presento, para determinar finalmente temperatura 6ptima del

sistema de incrustacion.

Las pruebas se realizaron por duplicado con el objeto de verificar y garantizar la

repetitividad de los parametros fisico-quimicos que favorecen la formacion de

incrustaciones en superficies de hierro.

Lograda la optimizaciéon de los parametros principales, quedaron establecidas las

condiciones para comenzar el proceso de ensayos de inhibicion con los anti-

incrustantes seleccionados, los cuales seran mencionados a continuacion.
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3.7.- Evaluar los Distintos Inhibidores en Funcién de las Condiciones

Obtenidas mediante Ensayos Estaticos y Dinamicos.

El tratamiento quimico implementado como medida mitigante de la deposicion de
minerales, fue la inyeccion de inhibidores anti-incrustantes, evaluando su
desenvolvimiento, mecanismo, eficiencia, en qué condiciones se favorece y como
evitan o aminoran la deposicion de minerales en los anillos Pall. Cumpliendo con lo
descrito, se establecieron ensayos en estado estatico y dinamico implementando las
condiciones optimas alcanzadas en las pruebas anteriores, tanto de flujo, como de la
cantidad de anillos. Se emplearon cuatro (4) inhibidores, los cuales se adaptan
tedricamente a las condiciones y propiedades fisicoquimicas en las cuales se generan
las incrustaciones, dos (2) de estos inhibidores son inorgancos y dos (2) son
organicos. Cada uno de estos inhibidores fue agregado en una proporcion (2000
ppm) bajo la cual se avalo, mediante trabajos preliminares, como concentracion
Optima a la cual actian dichos agentes quimicos. Los inhibidores aplicados se
indican e identifican a continuacion en la Tabla 12.

Tabla 12. Tipos de Inhibidores implementados para mitigar la Formacion de Incrustaciones en

los Ensayos Estaticos y Dindmicos.

Tipo de Inhibidor Nombre
L 0, ™
ORGANICO Aloe Vera al 15% p/p (INTAV'™)
Extracto de aceite de Mango.
SINTETICO Bi-Fosfato.
Tri-Fosfato.

3.7.1.- Ensayos estaticos y dinamicos con inclusion de los inhibidores en

presencia de CO..

En la Tabla 13 se presentan los ensayos realizados con inclusion de CO,.
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Tabla 13. Ensayos con Inclusién de Inhibidores de Incrustacién en presencia de CO, para cada

Régimen Establecido.

- _ Flujo de Temperatura Tiempo de
2 N Flujo de Agua do operacién inyeccion
S | Inhibidor Cco, Sintética onc) de CO;
o (mL/min) (L/min) (h)
™ Optimo Optima Optimo
INTAV determinado determinado | determinado
o |EXtracto de Optimo Optima Optimo
o aceite de . . .
= determinado determinado | determinado
N Mango
7] .- = .
L . Optimo Optima Optimo
Bi-Fosfato determinado determinado | determinado
. Optimo Optima Optimo
Tri-Fosfato determinado determinado | determinado
INTAY™ Optimo Optimo Optima Optimo
determinado | determinado determinado | determinado
9 E:é;?g%ge Optimo Optimo Optima Optimo
= Mango determinado | determinado determinado | determinado
5 | Bi-Fostato | , OPIMO | Optimo | Optima | Optimo
determinado | determinado determinado | determinado
- Optimo Optimo Optima Optimo
Tri-Fosfato determinado | determinado determinado | determinado

Todos los ensayos se realizaron bajo las condiciones Optimas alcanzadas en las
experiencias previas, de esta manera solo se muestra en la Tabla 13, una

enumeracion breve de las pruebas.

3.8.-

Superficie de los Anillos Pall de 5/8” antes y después de realizados los Ensayos

Caracterizar Fisica y Quimicamente los Precipitados Adheridos a la

en presencia de Inhibidores.

Fue necesario estudiar las caracteristicas de los depdsitos formados en la superficie de
los anillos Pall antes y después de implementar la inyeccion de inhibidores anti-

incrustantes, para efectuar el analisis pertinente de las estructuras formadas y asi
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poder comprender la manera en que actuo cada inhibidor, determinando finalmente la
eficiencia de los mismos. Para llevar a cabo dicha caracterizacion se realizaron
estudios analiticos de Microscopia Electronica de Barrido (MEB) y célculo de calcio
por titulacién con EDTA el cual es un método elemental para calcular la cantidad de

minerales o elementos en una muestra.

3.9.- Comparar y Seleccionar en Base a los Resultados Obtenidos, el Inhibidor
mas Eficaz bajo la Presencia de CO, a las Condiciones Criticas Determinadas.

Una vez realizados los estudios analiticos mencionados anteriormente, fue necesario
comparar los resultados arrojados por cada inhibidor en régimen estatico y dinamico,

seleccionando de esta manera el mas eficiente.

3.10.- Realizar un Manual Instructivo que Establezca el Procedimiento
Experimental a emplear junto con las Caracteristicas del Sistema y que Fomente
el Estudio del Uso de Inhibidores para Evitar el Fendmeno de Incrustacion en

Tuberias de Agua de Produccion.

Como aporte de este trabajo especial de grado, se realiz6 un manual instructivo de
facil comprension y aplicabilidad, donde se detallé el procedimiento experimental de
cada uno de los ensayos realizados e incluso los métodos analiticos empleados para
obtener los resultados pertinentes, de manera tal que el usuario este en la capacidad

de realizar con éxito dichos ensayos.
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CAPITULO IV

RESULTADOS Y DISCUSION

En este capitulo se presentan los resultados obtenidos con la discusion de las
experiencias realizadas bajo el esquema metodoldgico establecido, con la finalidad de
cumplir con todos los objetivos y alcances propuestos en el presente Trabajo Especial
de Grado.

En primer lugar se muestran los resultados de los ensayos realizados en régimen
estatico, seguido de los obtenidos en flujo continuo de operacién o estado dinamico,
posteriormente los resultados en presencia de tratamientos quimicos empleados como
inhibidores y luego como removedores de incrustaciones, bajo los mismos regimenes
de trabajo. Finalmente se presenta el analisis de los resultados obtenidos por
Microscopia Electronica de Barrido y Espectroscopia de Energia Dispersiva, los

cuales permiten soportar la discusion de resultados.
4.1.- Condicion Optima de Formacion de Incrustaciones.

Con el propo6sito de estudiar las condiciones que favorecen la mayor deposicion de las
incrustaciones sobre la superficie de los anillos Pall, en presencia de agua sintética
producida segun la norma NACE TM-0374, se realizaron barridos de cada una de las

variables tanto en régimen estatico como en dinamico.

Los resultados seran presentados mediante dos graficas caracteristicas. La primera
ilustra la relacién de incrustacion en funcién de cada variable estudiada, dicha
relacién establece la masa inicial de los anillos sin incrustacion entre la masa final de
los anillos incrustados, como lo muestra la Ecuacion 12. La segunda muestra la
concentracion final de calcio presente en solucion en funcién de cada variable

estudiada.
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4.1.1.- Condiciones favorables de formacion de incrustaciones a régimen

estatico.

En estado estatico y manteniendo la premisa de los resultados obtenidos por Lopez y
Rojas, se conservaron las condiciones determinadas de temperatura, cantidad de
anillos, duracion de cada ensayo y volumen de agua sintética. Ademas, se incorporo
dioxido de carbono (CO,) como innovacion del presente Trabajo Especial de Grado,
realizando pruebas bajo el presente régimen con inclusion de CO, en funcion del
tiempo. En la Figura 19 se puede observar el montaje del ensayo en regimen estatico

con inclusién de CO, en el interior de la estufa.

Figura 19. Pruebas en Estado Estatico con Inclusién de CO..

4.1.1.1.- Comportamiento de las incrustaciones en régimen estatico.

La condicion de régimen estatico favorece la formacién de incrustaciones, debido a
que medios poco turbulentos no generan perturbaciones significativas, facilitando asi
el proceso de nucleacion y por ende el crecimiento de dep6sitos con caracteristicas
incrustantes (Castillo, 2008).

En la Figura 20 se muestran los resultados de relacion de incrustacion en funcion del
tiempo de inclusion de CO; a régimen estatico, manteniendo en todo momento el
flujo de gas en 250 mL/min establecido por la Norma Internacional NACE TM-0374.
Cabe acotar que dicha relacion de incrustacién es una correlacion de la masa inicial
de los anillos entre la masa final de los anillos incrustados, como lo ilustra la

Ecuacion 12.
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Figura 20. Relacién de Incrustacion en Funcion del Tiempo para Inclusion de CO, a Régimen

Estatico.

Se puede observar en la Figura 20, como la relacion de incrustacién es menor en
presencia de CO,, aseverando asi lo expuesto por Oddo y Tomson, donde se plantea
la promocidn de depdsitos incrustantes en una atmosfera de CO, y el cual serd
explicado mas adelante. También se puede observar como a medida que aumenta el
tiempo de inclusion de CO, la relacion de incrustacion disminuye, resultado

esperado, por lo mencionado anteriormente.

Para un tiempo de 24 horas se obtiene la menor relacion de incrustacion,
proporcionando un resultado de 0,9807; lo que indica una mayor cantidad de masa
depositada, estableciendo dicho tiempo como el mas favorable para la formacién de
carbonato de calcio sobre la superficie de los anillos Pall. De esta manera, se
demuestra que el tiempo de permanencia del CO, en el sistema juega un papel
fundamental en la formacion de incrustaciones, debido a que sefiala que la mayoria
del calcio presente en solucién interactué con los iones bicarbonatos y carbonatos
aportados por el CO,, asegurando de esta manera que gran parte del calcio se deposite
en forma de carbonato de calcio.
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La presencia de CO, incentiva la formacion de carbonato de calcio conforme a la
premisa teorica ilustrada mediante las ecuaciones 2, 3y 4, ello, aunado a la condicion
de régimen estatico mencionada anteriormente, establecen las condiciones favorables

que promueven la aparicidn de incrustacion sobre la superficie de los anillos Pall.

En la Figura 21 mostrada a continuacion, se presenta la grafica de concentracion de
calcio en funcion del tiempo de inclusion de CO,, para régimen estatico. Dicha
concentracion fue obtenida para el agua resultante de cada ensayo a traves de la
titulacion con EDTA, por lo tanto la cantidad depositada en la superficie de los
anillos Pall es la diferencia entre la concentracién inicial (1620 ppm) y la indicada

graficamente.
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Figura 21. Concentracién de Calcio en Funcién del Tiempo de Inclusion de CO, a Régimen
Estatico.

Se puede observar en la Figura 21, como la concentracion de calcio en el agua
sintética final es superior en ausencia de CO,, que en presencia del referido gas,
corroborando los resultados presentados en la Figura 20. De igual manera se observa
como a medida que aumenta el tiempo de inclusion de CO,, disminuye la
concentracion de calcio presente en el agua sintética, obteniendo como menor valor

753,07 ppm, derivado del ensayo de 24 horas. Con estos resultados se demuestra que
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con un aumento en la concentracion de CO,, promueve la formacion y deposicion de

las sales de carbonato de calcio en el sistema.
Este fendmeno puede ser explicado mediante la Ecuacion 13.

Pk = [Ca*+1[HCO,; 13

2(Cacos) Ecuacién 13

Donde:

Pkf[r:acﬂﬂ : Producto de Solubilidad del Carbonato de Calcio.
[Ca**]: Concentracion de iones Calcio.

[HCO3 1: Concentracion de iones Bicarbonato.

Pk
De tal manera, que al comparar el valor de ~ ““icacoz), con el valor de la constante de

solubilidad (kpflr:ur:ﬂﬂ =10"® mol/L a 20°C), se originan tres posibles opciones:

Si Pk*"lr:ur:aﬂ < Ic}r’*""[r:cu:rﬂzll - En este caso no se formara ningun precipitado.

Si P¥s(caco,) = ®Ps(caco,) > La disolucion es saturada.

. Pk . . ..
si P¥sicacos) > ®Peicacos) > En este caso si se formaré un precipitado.

La saturacion con CO, origina la presencia de gran cantidad de &cido carbdnico
(H.CO3), aportando asi iones bicarbonato y carbonato al medio como consecuencia
de su disociacion, de esta manera, la alta concentracion de dichos iones en un medio
con presencia de calcio, origina un aumento significativo en el producto de
solubilidades, superando de esta manera el valor de la constante de solubilidad,
pudiendo ser estd la razon que ocasion0d finalmente la precipitacion de una mayor

cantidad de carbonato de calcio.

De esta manera se sustentan los resultados observados en la Figura 20, donde se
obtienen las condiciones favorables de formacion de incrustaciones para un tiempo de

24 horas de inclusion de CO,, quedando asi establecido dicho tiempo como el mas
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propicio para la obtencion de la mayor deposicion de carbonato de calcio, dando paso

a los ensayos a régimen dindmico.

4.1.2.- Condiciones favorables de formacién de incrustaciones a régimen
dinémico.

Para el estudio de formacion de incrustaciones en flujo continuo de operacion, se

determiné en primer lugar el punto favorable de inclusiéon del diéxido de carbono

(CO,) al sistema, estableciendo asi tres (3) puntos bien definidos de inyeccién. Una

vez determinado dicho punto favorable de inclusion, se procedié a realizar el barrido

de cada una de las variables establecidas, como fueron el flujo de inyeccion de COs,

el caudal de agua sintética y la temperatura de operacion.

4.1.2.1.- Punto favorable de inclusién de CO,.

Estos ensayos se establecieron para un periodo de tiempo total de seis (6) horas,
tiempo que garantiza que el CO, presente en el sistema se mezcle con el agua para
formar acido carbdnico (H.COs3), el cual se disocia reaccionando posteriormente con
el calcio presente en solucion; de esta manera se realizaron mediciones de pH cada
cinco (5) minutos para la primera hora y luego por cada media hora para las
siguientes cinco horas y media (5 %2), obteniendo de esta manera las curvas
caracteristicas de pH para cada punto de inyeccién, realizando finalmente un grafico
comun para todas las curvas caracteristicas que sirviera de comparacion y rapido
anélisis.

Las localidades escogidas para la inclusion de CO, fueron la salida de la bomba P-
201, el tanque de vidrio Pyrex TK-201 y la entrada al rotametro R-201, las cuales se
pueden observar en la Figura 22. Estos puntos de inyeccion fueron seleccionados
debido a que son los sitios de mayor turbulencia, lo cual es necesario para lograr que
el CO, inyectado se mantenga mezclado con el agua sintética el mayor tiempo
posible, promoviendo la formacion y precipitacion de carbonatos para su respectivo

estudio.
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Figura 22. Localidades Escogidas para la Inclusion de CO,,, de Izquierda a Derecha, Salida de
la Bomba P-201, Interior del Tanque de Vidrio Pyrex TK-201 y Entrada al Rotdmetro R-201.

Logrando obtener el mayor tiempo posible la mezcla agua-CO,, se consigue la
formacion del &cido carbénico como lo muestra la Ecuacion 2, el cual, al disociarse
da lugar a los iones bicarbonato (HCO3) y carbonato (CO5?), que al unirse con los
iones calcio (Ca?*) disueltos en solucién permiten la formacién del carbonato de
calcio (CaCOg), protagonista y responsable principal del fendmeno de incrustacion
como se puede apreciar segun las Ecuaciones 3y 4.

A continuacion se presenta en la Figura 23, las curvas de pH vs. Tiempo para los puntos

de inclusion pH-1, pH-2 y pH-3 correspondientes a la salida de la bomba P-201, la entrada al

rotametro R-201 vy el interior del tanque T-201 respectivamente.

OpH2 Tiempo {min)

Figura 23. Curvas de pH en funcién de Tiempo para los Puntos de Inclusion pH-1, pH-2 y pH-3.

En la Figura 23 se puede observar el comportamiento de cada una de las curvas, las
cuales arrojan resultados satisfactorios debido a que, en la primera etapa de medicion

(primeros 30 minutos) de pH, el CO; interactda con el agua formando rapidamente el

61



CAPITULO IV: Resultados y Discusion

acido carbonico (H,CO3), tornandose asi méas acido el medio, por lo cual se verifica la

disminucion de dichos valores de pH.

Para la segunda etapa de mediciones, se observa un incremento en los valores de pH,
esto es debido a que el acido carbdnico formado inicialmente se habria disociado en
iones bicarbonato y carbonato, como se menciond con anterioridad, uniéndose
definitivamente con los iones calcio disueltos en solucion para dar lugar a los
precipitados de carbonato de calcio. Finalmente se observa una Ultima etapa donde el
pH tiende a mantenerse casi constante, asumiendo que dicho comportamiento es
debido a que la mayoria del calcio presente en solucién reacciond para entonces. De
esta manera se verifica que la tendencia éptima es aquella que genere valores bajos de
pH para la primera etapa (primeros 30 minutos) y un incremento en dichos valores

para el segundo tramo.

Se aprecia como la curva de pH-2 perteneciente al punto de entrada al rotametro R-
201 fue la que mejor tendencia tuvo segin lo anteriormente descrito, obteniendo
como menor valor de pH 6,33 en el primer tramo de mediciones y de 6,71 para el
tramo final. Se puede mencionar ademas, que la curva de pH-1 correspondiente al
punto de salida de la bomba P-201 muestra una tendencia menos pronunciada, esto se
debe a que era el punto més alejado de inclusion con respecto al punto de medicion
de pH (interior del tanque TK-201), traduciéndose asi en un mayor tiempo de
respuesta; ademas se observa que el pH no muestra un aumento significativo para el
segundo tramo de mediciones, como consecuencia de una baja interaccion entre los

iones bicarbonato y calcio presentes en solucién.

Para la curva de pH-3 correspondiente al interior del tanque TK-201 se observa un
comportamiento similar al de la curva pH-1 para el segundo tramo, debido a que
dichas mediciones fueron realizadas en el mismo punto en que se efectuaba la
inclusion de COy, localidad donde existié una presencia constante de &cido carbdnico,

el cual mantuvo la acidez del medio.
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La seleccién del punto favorable de inclusion fue soportada ademas, por la
determinacion de la relacion de incrustacion obtenida para cada ensayo, la cual se

ilustra a continuacioén en la Figura 24.

0,9974
0,9975 -~ 0,9972

0,9970 /
0,9965 R
/ -
0,9965 - '

0,9960 T T T

pH-1 pH-2 pH-3
Puntos de inyeccion de CO,

{adim.)

Relacion de incrustacion

Figura 24. Relacion de Incrustacion en Funcion de los Puntos de Inclusiéon pH-1, pH-2 y pH-3
correspondientes a la Salida de la Bomba P-201 (pH-1), la Entrada al Rotametro R-201 (pH-2) y
el Interior del Tanque T-201 (pH-3) respectivamente.

En la Figura 24 se puede observar como la minima relacion de incrustacion se obtuvo
para el punto de inclusion a la entrada del rotdmetro R-201 (pH-2), registrando un
valor de 0,9965; lo que se traduce en una maxima deposicion de sales para dicho
punto de inyeccion corroborando asi los resultados de medicion de pH anteriormente
expuestos. De esta manera se determind el punto a la entrada al rotdmetro R-201
como favorable de inclusion de CO; al sistema dinamico, para dar paso a los ensayos

de barrido de las variables que a continuacién se presentan.

4.1.2.2.- Flujo favorable de CO..

Evaluando la influencia del flujo de CO; en la formacion de incrustaciones, se realizd
un barrido del mismo, estableciendo como punto de partida el flujo estipulado por la
Norma Internacional NACE TM-0374 para la preparacion del agua sintética, el cual
es de 250 mL/min, tomando un valor por encima y por debajo del valor mencionado,

para determinar las condiciones de formacion favorables de depdsitos de carbonato de
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calcio. Dichos resultados se pueden observar en la Figura 23, para flujos de 200
mL/min, 250 mL/min y 300 mL/min.
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Figura 25. Relacién de Incrustacion en funcién del Flujo de CO, a Régimen Dinamico.

En la Figura 25 se puede observar como a medida que aumenta el Flujo de CO, la
relacion de incrustacién disminuye, siendo esté Gltimo parametro inversamente
proporcional a la masa de incrustacion. Por tal motivo, un mayor flujo de CO; en el
sistema, produce una mayor deposicion de carbonato de calcio y por ende de

incrustacién, cumpliendo a cabalidad lo expresado en las Ecuaciones 2, 3y 4.

A pesar de tener como punto base el flujo especificado por la norma NACE TM-0374
estipulado para régimen estatico, se realizaron barridos a régimen dinamico, dando
como resultado que el flujo que presentd las condiciones favorables de formacion de
incrustacién es a 300 mL/min, reportando un valor de relacion de incrustacion
0,9887.

Para corroborar los resultados anteriores se realizé un analisis al agua sintética luego
de haber transcurrido las 24 horas, para evaluar la concentracion de calcio presente en
dicha solucion. Los resultados obtenidos se pueden observar en la Figura 26, la cual
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muestra para régimen dindmico la concentracion de calcio en funcion del flujo de
CO..
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Figura 26. Concentracién de Calcio en Funcién del Flujo de CO, a Régimen Dinamico.

Como se puede observar en la Figura 26, a medida que aumenta el flujo de CO,, la
concentracion de calcio en solucién es menor, por lo tanto para un flujo de 300
mL/min se obtuvo una cantidad en solucién de 716,9 ppm de calcio, indicando que el
resto del calcio se deposito en la superficie de los anillos Pall en forma de carbonato

de calcio.

Por tal motivo se fijé 300 mL/min como flujo favorables de CO, para la formacion de
las incrustaciones en las subsiguientes pruebas dindmicas, para dar paso a los ensayos

de barrido de flujo de agua sintética que se presentan a continuacion.

4.1.2.3.- Flujo favorable de agua sinteética.

Una vez determinado y fijado el flujo favorable de CO,, se procedio a realizar el
barrido de flujo de agua sintética, fijando como valor de partida del caudal
establecido en el Trabajo Especial de Grado de Ldpez y Rojas, el cual fue de 30
L/min. Se establecieron caudales de agua sintética por encima y por debajo del valor

mencionado, mediante la manipulacion de la valvula V-203 ubicada a la entrada del
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rotametro R-201, permitiendo establecer el barrido de agua sintética que finalmente

proporciond los resultados necesarios para los analisis de incrustacion.

Los valores adicionales seleccionados fueron 15 L/min, 20 L/min, 40 L/min y 45
L/min para los cuales se obtuvieron los resultados de relacion de incrustacion que a

continuacion se presentan en la Figura 27.
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Figura 27. Relacién de Incrustacion en Funcion del Flujo de Agua Sintética.

En la Figura 27 se puede apreciar un aumento en la relacion de incrustacion a medida
gue aumenta el flujo de agua sintética, lo cual resulta esperado, debido a que a menor
flujo (poca turbulencia) mayor es la deposicion de sales en la superficie (Medina y
Zea, 2008). De esta manera, resulta evidente que el flujo favorable que permite la
méaxima deposicion de CaCOs es el menor (15 L/mi.n), pero es necesario recalcar que
el flujo favorable estipulado fue el de 30 L/min por un factor determinante,
fundamentado en que el flujo promedio de operacion en tuberias de agua de
produccion es cercano al mencionado flujo.

Corroborando los valores de proporcion de incrustacion anteriormente presentados, se
ilustran a continuacidén, en la Figura 28, los resultados de concentracion de calcio
presentes en solucion para cada uno de los ensayos de barrido de flujo de agua

sintética.
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Figura 28. Concentracion de Calcio presente en Solucién en Funcion del Flujo de Agua Sintética.

Como se puede apreciar en la Figura 28, a medida que aumenta el flujo de agua
sintética a través del sistema, se genera un aumento en la concentracion de calcio
presente en solucion, lo que se traduce en una disminucion de la cantidad de
carbonato de calcio precipitado. De esta manera se ratifica el hecho de que a caudales
mas bajos (flujos menos turbulentos) la deposicion de sales es mayor (Medina y Zea,
2008).

Para esta etapa de ensayos se habria cumplido con las condiciones favorables de
incrustacion, obteniendo asi valores de tiempo de inclusion de 24 horas, flujo de CO,
de 300 mL/min, caudales de agua sintética de 30 L/min y localidad éptima de
inclusion de CO; a la entrada del rotametro R-201. De esta manera se da lugar al
barrido de temperatura, obteniendo como resultados los que se presentan a

continuacion.

4.1.2.4.- Temperatura favorable del sistema.

Con los parametros fijados anteriormente se desarrollé el barrido de temperatura, con
la finalidad de obtener el valor de temperatura que permita la mayor deposicion de
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carbonato de calcio en la superficie de los anillos Pall. Tomando como punto de
partida la temperatura estimada en el Trabajo Especial de Grado realizado por Lopez
y Rojas (50 £ 1 °C), y temperaturas superiores e inferiores al mencionado valor,
obtenidas a través de la manipulacién del termostato del sistema de calentamiento. En
la Figura 29 se pueden observar los distintos grupos de anillos incrustados tratados a
las distintas temperaturas, comenzando con temperaturas de 40 = 1 °C vy finalizando
con temperaturas de 60 = 1°C.

Figura 29. Anillos Pall Tratados a distintas Temperaturas (A) 40 + 1°C, (B) 45+ 1 °C, (C) 50 £
1°C, (D) 55 +1°Cy (E) 60+ 1°C.

En la Figura 29 se puede visualizar la formacion de incrustaciones sobre las
superficies de los anillos Pall. En principio, en la Figura 29-A, se observa el anillo
con la menor cantidad de incrustaciones y a medida que aumenta la temperatura,
incrementa la presencia de particulas, finalizando con la Figura 29-E, la cual presenta
la mayor cantidad incrustaciones a una temperatura de 60 °C.

A continuacion, se puede observar en la Figura 30 la relacion de incrustacion en
funcion de las distintas temperaturas a las que fueron tratados los anillos.

68



CAPITULO IV: Resultados y Discusion

Relacion de incrustacion {adim.)
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Figura 30. Relacién de Incrustacion en Funcidn de la Temperatura del Sistema a Régimen
Dinamico.
De acuerdo a la Figura 30, se puede observar como a medida que aumenta la

temperatura, disminuye la relacion de incrustacion. Dando como resultado que a

mayores temperaturas se obtengan valores proporcionales de masa incrustada.

Esto se debe a que el incremento de la temperatura en el sistema, ocasiona lo descrito
en la teoria, la cual indica que la solubilidad del carbonato de calcio es inversa al
incremento de la temperatura, es decir, al aumentar la temperatura disminuye la
solubilidad del carbonato de calcio como se indica en la Figura 5, logrando una

mayor deposicion y adherencia en la superficie (Pérez, 2005).

Al igual que en las pruebas anteriores, se determind la concentracion de calcio
presente en el agua sintética restante como se observa en la Figura 31.
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Figura 31. Concentracion de Calcio en Funcion de la Temperatura del Sistema a Régimen
Dindmico.
En la Figura 31 se puede observar como a medida que aumenta la temperatura, la
concentracion de calcio presente en el agua sintética es menor, corroborando de esta
forma los resultados anteriores y cumpliendo con la premisa teérica mencionada
anteriormente. Por tal motivo, queda establecida como temperatura favorable de
formacion de incrustacion 60 + 1 °C, y con esto culmina la determinacion de las

variables que permiten la mayor formacion de incrustaciones.

Estableciendo una comparacion en base a las condiciones favorables que promueven
la formacion de incrustaciones en régimen estético y dinamico, se logra visualizar de
forma gréfica tales resultados en funcién de la relacion de incrustacion, mediante la

Figura 32.
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Figura 32. Relacion de Incrustacion en Funcidn al Tipo de Régimen para las Condiciones

Favorables de Formacion de Incrustacion.

Como se observa en la Figura 32, en régimen estatico se obtiene la menor relacion de
incrustacion, lo cual se traduce en la mayor formacion de depdsitos de carbonato de
calcio y por ende de incrustacion, de esta manera se cumple a cabalidad lo explicado
en la teoria, la cual define que en aguas agitadas por medios mecanicos o naturales, se
disminuye la precipitacién de carbonato de calcio, hecho comprobado en régimen
dinamico. En contraposicion a lo mencionado, queda evidenciado que aguas poco
turbulentas incentivan la deposicion de carbonato de calcio, ya que el proceso de
nucleacion se lleva a cabo plenamente al no verse afectado por perturbaciones e
inestabilidades que originen la redisolucion de los microcristales formados

inicialmente.

De igual modo se representa graficamente, mediante la Figura 33, la concentracion
de calcio presente en solucién a las maximas condiciones de incrustacion, en funcion

de cada régimen establecido.
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Figura 33. Concentracién de Calcio en Funcidn del Tipo de Régimen para las Condiciones

Favorables de Formacion de Incrustacion.

Como se observa en la Figura 33, en régimen estatico se obtuvo una concentracion de
753,07 ppm de calcio, mientras que para el dindmico fue de 886,95 ppm, con una
desviacién estandar de £96,81 ppm y un porcentaje de diferencia del 15,09%. Dichas
concentraciones de calcio son las presentes en solucion a las condiciones favorables
de formacion de incrustaciones, quedando demostrado que para régimen estético se
alcanzd la mayor deposicién de carbonato de calcio, corroborando lo explicado
tedricamente, sobre el hecho de que aguas poco turbulentas fomentan el proceso de

nucleacion para la posterior formacion de incrustacion (Medina y Zea, 2008).

Obtenida las condiciones favorables de formacion de incrustacion para ambos
regimenes, se muestran a continuacion los resultados obtenidos de la evaluacion de

los agentes quimicos como inhibidores de incrustacion.
4.2.- Evaluacion de los Inhibidores en Funcion de las Condiciones Obtenidas
mediante Ensayos Estaticos y Dinamicos.

Parte fundamental en el desarrollo de los objetivos del presente trabajo, se baso en la
implementacién de diversos agentes quimicos como inhibidores de formacion de

sales de carbonato de calcio, bajo las condiciones mencionadas y discutidas con
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anterioridad. En esta etapa se muestran los resultados referentes a la implementacion

de dichos agentes quimicos como inhibidores.

Entre los agentes quimicos utilizados se emplearon dos (2) organicos, el INTAV™
(Aloe vera al 15 % p/p) y la proteina de Extracto de Aceite de Mango, y dos (2)
sintéticos, como fueron el Bi-Fosfato de Sodio y el Tri-Fosfato de Sodio. Estas
pruebas se realizaron tanto para régimen estatico como para régimen dinamico, a las
condiciones favorables anteriormente descritas, verificando si existe o no efectividad

en el tratamiento y comparando entre si los mecanismos de inhibicién.

Para cada ensayo se implementaron 2000 ppm de cada agente quimico (dosis
recomendada) ya que esta concentracion permitié alcanzar mayores eficiencias en
estudios anteriores (Mata, 2007), ademas de poder tener puntos de comparacion
directa con el estudio antecesor de LOpez y Rojas. Los céalculos realizados para

obtener éstos resultados se encuentran en el Apéndice 1.E.

4.1.- Evaluacion de los inhibidores a las condiciones obtenidas mediante

ensayos estaticos.

A manera de iniciar la evaluacion de los inhibidores, se realiz6 en principio una
gréfica en funcién de la relacion de incrustacion obtenida a maximas condiciones de
deposicién de carbonato de calcio para régimen estatico como se muestra en la Figura
34, presentando los resultados de los distintos agentes quimicos empleados como
inhibidores, para realizar posteriormente la comparacion de dichos valores con los

obtenidos por Lépez y Rojas en su Trabajo Especial de Grado.
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Figura 34. Relacion de Incrustacion en funcién al Agente Quimico Empleado a Maximas

Condiciones de Incrustacion para Régimen Estético.

En la Figura 34, se observa que los agentes quimicos sintéticos presentaron mayor
valor de relacion de incrustacion en comparacion con el blanco, siendo esté ultimo la
cantidad obtenida para las condiciones favorables de incrustacion en ausencia de
tratamientos quimicos, mientras que los inhibidores organicos presentaron valores de

relacion de incrustacion por debajo del blanco.

Es importante mencionar que mientras mas se acerquen los valores de relacién de
incrustacién a la unidad, menor es la masa de incrustacion en la superficie de los
anillos Pall. Por lo tanto, se denota que el agente quimico que presentd la mayor
eficiencia en régimen estatico como inhibidor de incrustacion fue el Tri-Fosfato de
Sodio, reportando una relacion de incrustacion de 0,9919. Por otra parte, el Bi-
Fosfato muestra un comportamiento similar al Tri-Fosfato, presentando una relacion
de incrustacion por encima del blanco, posicionandose como el segundo agente
quimico con una mayor eficiencia como inhibidor de incrustacion, validando de esta
forma la accion positiva de los agentes quimicos sintéticos como inhibidores de

incrustacion a las condiciones favorables de formacion de carbonato de calcio.
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Los agentes quimicos orgéanicos, INTAV™ (Aloe vera al 15 % p/p) y la proteina de
Extracto de Aceite de Mango, presentaron menores valores de relacién de
incrustacion con respecto al blanco, traduciéndose en el aumento de deposicion de

particulas sobre los anillos Pall.

A continuacién se presenta de forma grafica en la Figura 35 los resultados obtenidos
de concentracién de calcio presente en solucion, en funcién de los agentes quimicos

empleados como inhibidores de incrustacion por 24 horas.
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Figura 35. Concentracién de Calcio en Funcién al Agente Quimico Empleado a Maximas

Condiciones de Incrustacion para Régimen Estatico.

En la Figura 35 se observa el valor de la concentracion de calcio presente en el agua
sintética luego de haber finalizado cada ensayo en presencia del agente quimico
correspondiente. Es importante mencionar, que a medida que exista mayor cantidad
de calcio en solucion indica que el agente quimico logro inhibir la formacion del

carbonato de calcio.

Por tal motivo el agente quimico que obtuvo el mayor valor de concentracion de
calcio en solucion fue el Tri-Fosfato de Sodio, obteniendo este un valor de 1058,37
ppm. Por esta razon se corrobora que el Tri-Fosfato fue el agente quimico con mayor

eficiencia como inhibidor de incrustacion, mientras que el Bi-Fosfato presentd de
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igual modo un valor por encima del blanco, lo cual lo ratifica como el segundo agente

quimico en orden de eficiencia como inhibidor.

Mientras que los agentes quimicos organicos INTAV™ (Aloe vera al 15 % p/p) y la
proteina de Extracto de Aceite de Mango, presentaron nuevamente resultados fuera
de los pardmetros esperados, debido a que presentan cantidades de concentracion de
calcio por debajo del blanco, lo cual demuestra su baja eficiencia como inhibidor de

incrustacion.

Continuando con el orden metodologico se presentan los resultados y analisis de la
evaluacion de los distintos agentes quimicos empleados como inhibidores de

incrustacion a régimen dinamico.

4.2.- Evaluacion de los inhibidores a las condiciones obtenidas mediante

ensayos dindmicos.

De igual modo se realizd el analisis de los resultados en régimen dinamico para los
distintos agentes quimicos empleados como inhibidores a las condiciones favorables
de formacidn de incrustacion. De esta manera se pueden visualizar los resultados de
la relacion de incrustacion obtenida para cada uno de los inhibidores implementados

mediante la Figura 36.
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Figura 36. Relacién de Incrustacion en Funcion al Tipo de Inhibidor empleado a las Condiciones

Favorables de Formacion de Incrustacion a Régimen Dinamico.
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En la Figura 36 se pueden observar los resultados obtenidos para cada uno de los
inhibidores empleados y el blanco, el cual describe las condiciones favorables de

formacion de incrustacion sin el empleo de inhibidor.

El agente quimico que mejor desempefio obtuvo como inhibidor de incrustacion fue
una vez mas el Tri-Fosfato de Sodio, obteniendo una relacion de incrustacion de
0,9916; lo cual representa una menor cantidad de carbonato de calcio depositado
sobre la superficie de los anillos Pall, y por consiguiente la presencia de una mayor

cantidad de calcio en solucién.

El Bi-Fosfato de Sodio proporcion6 un resultado de relacion de incrustacion menor al
del Tri-Fosfato de Sodio, pero de igual manera se mantuvo por encima del blanco,

evidenciando igualmente su eficiencia como inhibidor de incrustaciones.

Por su parte, el INTAV™ (Aloe vera al 15 % p/p) y la proteina de Extracto de Aceite
de Mango, presentaron una menor relaciéon de incrustacion en comparacion con el
blanco, lo que se traduce en una mayor deposicion de particulas sobre la superficie de
los anillos Pall, de esta manera se ratifica la tendencia presentada en los ensayos de
régimen estatico, donde los agentes quimicos organicos no presentaron el

comportamiento deseado.

De igual modo, en la Figura 37 se presenta los resultados obtenidos de concentracion

de calcio en funcion del agente quimico empleado a régimen dinamico.
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Figura 37. Concentracion de Calcio en Funcion al Agente Quimico Empleado a Régimen
Din&mico.
En la Figura 37 se puede observar un comportamiento similar al presentado a régimen
estatico, el cual confirma los resultados obtenidos anteriormente para dicho régimen,
donde el Tri-Fosfato de Sodio presentd el mayor valor de concentracion de calcio, y
por tal motivo demostré ser el agente quimico mas eficiente como inhibidor de

incrustacion a las méaximas condiciones de formacion.

Finalmente se establece que los agentes quimicos sintéticos (Tri-Fosfato de Sodio y
Bi-Fosfato de Sodio) fueron los inhibidores de incrustacion que ostentaron una mayor
eficiencia, ya que presentaron los mayores valores de concentracion de calcio,
indicando de este modo que gran parte del calcio inicial no se depositd en la
superficie de los anillos Pall, manteniendose en solucion. Mientras que los agentes
quimicos organicos presentaron comportamientos no deseados como inhibidores de
incrustacién, ya que promovieron la precipitacion de mayor cantidad de particulas

sobre la superficie de los anillos.
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4.3.- Caracterizacion Fisicoquimica de los Precipitados Adheridos a la
Superficie de los Anillos Pall de 5/8” antes y después de realizados los Ensayos

en presencia de CO; e Inhibidores.

Se realizo un estudio de las caracteristicas de los depositos formados en la superficie
de los anillos Pall antes y después de implementar la inyeccion de inhibidores anti-
incrustantes, para efectuar el analisis comparativo entre las estructuras formadas y asi
poder comprender la manera en que actu6é cada inhibidor, evaluando finalmente el

desempefio de los mismos.

En la Figura 38, se presenta la morfologia caracteristica de cada uno de los cristales
no hidratados del carbonato de calcio obtenidas por Microscopia Electrénica de
Barrido (MEB) en estudios anteriores.

Figura 38. Morfologia de los cristales no hidratados del CaCO3 obtenidas por Microscopia
Electronica de Barrido (MEB): (a) Calcita, (b) Aragonita y (c) Vaterita
Referencia: Mata, 20009.

En la Figura 38 se pueden observar las diferentes estructuras del carbonato de calcio,
desde la mas estable termodinamicamente (Calcita) hasta la menos estable (Vaterita).
La solubilidad y la estabilidad de estos precipitados varian segin su estructura
cristalina; de esta manera, a medida que el precipitado sea mas estable, su solubilidad
sera menor (Mata, 2009). La variacion de estas propiedades se presenta en la Figura
3, en la cual se puede observar que las especies de CaCO3 hidratadas son las més
solubles y por consiguiente las menos estables termodindmicamente. Las imagenes
mostradas anteriormente, en adicion a las imagenes que se presentaran a continuacion

obtenidas por MEB para los ensayos del presente trabajo, permitieron identificar los
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tipos de cristales formados, corroborando asi los analisis realizados a lo largo de este

capitulo en cuanto al desempefio de cada agente quimico como inhibidor.

A continuacion se presentan los resultados obtenidos de la Microscopia Electronica
de Barrido (MEB), realizada a los precipitados adheridos a la superficie de los anillos
Pall antes y después de emplear agentes quimicos como inhibidores de incrustacion.
En la Tabla 14, permitié comparar de manera directa cada uno de los precipitados,
estableciendo asi las estructuras formadas en las pruebas con implementacion de cada

agente quimico.
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Tabla 14. Resultados obtenidos por MEB de los Precipitados Adheridos a la Superficie de los

Anillos Pall de 5/8” antes y después de realizados los Ensayos en presencia de CO, e Inhibidores.

Inhibidor

Régimen Estatico

Blanco

Tri-
Fosfato
de Sodio

Régimen Dinamico

Bi-
Fosfato
de Sodio

INTAV™
Aloe vera
15% p/p

Proteina
de
Extracto
de Mango

Observaciones

Crecimiento  uniforme
de cristales en la
superficie  con  sus

aristas bien formadas.

Depdsitos cristalinos en
la superficie, con sus
aristas modificadas para
dar una  estructura

& amorfa.

Depositos cristalinos en
la superficie, con sus
aristas modificadas para
dar una estructura

{| amorfa.

Crecimiento

| superficie

uniforme
de cristales en la
con  sus
aristas bien formadas.

Crecimiento  uniforme
de cristales en la
superficie  con  sus

aristas bien formadas.

En primer lugar se puede observar en la Tabla 14, los dep6sitos formados para el

ensayo en blanco a condiciones favorables de incrustacion en ambos regimenes de
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trabajo, de esta manera se logra percibir la conformacidn de cristales con aristas bien
constituidas, evidenciando la formacién de Calcita, debido a que las estructuras se
ajustan perfectamente a la de dicho cristal como lo muestra la Figura 38. Este mismo
comportamiento se evidencia en las imagenes obtenidas en la implementacion de los
agentes quimicos organicos, donde la formacion de cristales del tipo Calcita se hizo
notar, comprobando una vez més que la implementacién de los mismos a las
condiciones establecidas en el presente Trabajo no fue satisfactoria. Por otra parte, se
pueden apreciar las imagenes obtenidas con la implementacion de los agentes
quimicos sintéticos, donde se observan depdsitos cristalinos con sus aristas
modificadas, dando estructuras amorfas que podrian semejarse al cristal de la
Vaterita, sin embargo no es posible asegurar dicho comportamiento ya que estas
estructuras pueden ser una transicién entre diferentes tipos de cristales, ademas que
seria necesario determinar el valor del Potencial Quimico de las estructuras que
permitan identificarla. Estas Gltimas estructuras mencionadas difieren de las
obtenidas en el blanco y en los ensayos con agentes organicos, lo que corrobora que
los agentes sintéticos si actuaron sobre los depositos de carbonato de calcio.

Seguidamente se muestran en la Figura 39 los Espectros de Energia Dispersiva (EDS)
derivados del analisis de MEB para cada uno de los agentes quimicos implementados
y el blanco, solo se presentan los espectros obtenidos para régimen dinamico debido a

que el comportamiento se mantuvo invariable para ambos estados.
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Figura 39. Espectros de Energia Dispersiva (EDS) derivados del Analisis de MEB para cada uno

de los Agentes Quimicos implementados y el Blanco en Régimen Dinamico.
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Mediante la Figura 39 se evidencia la presencia significativa de calcio para el blanco
y para los ensayos en presencia de agentes quimicos organicos, lo que corrobora la
deposicién de carbonato de calcio sobre la superficie de los anillos, confirmando una
vez mas el bajo desempefio de dichos agentes quimicos organicos como inhibidores.
En los EDS de los ensayos en presencia de agentes quimicos sintéticos, se observan
altos niveles de cloro y sodio, y bajos niveles de calcio, esto se debe a la funcién que
establecen el Tri-Fosfato y el Bi-Fosfato como intercambiadores de iones con el
medio, retirando gran porcentaje del calcio presente en solucion y aportando sodio en
su lugar, el cual, queda saturado en solucién para luego precipitar como cloruro de
sodio en pequefias cantidades; de esta manera se verifica el buen desempefio

mostrado por los agentes inorganicos.

Con los resultados expuestos a lo largo de este capitulo se dan por alcanzados los
objetivos planteados en el presente trabajo, consiguiendo de esta manera valores
favorables de maxima incrustacion para sistemas estaticos y dindmicos, ademas de
obtener los resultados del funcionamiento de cada agente quimico empleado como
inhibidor de incrustacion. Alcanzando resultados satisfactorios en el caso de los
agentes sintéticos (Tri-Fosfato de Sodio y Bi-Fosfato de Sodio) como se menciono en
reiteradas ocasiones, mientras que los inhibidores organicos (INTAV™ Aloe vera
15% p/p y Proteina de Extracto de Mango) no arrojaron resultados esperados, a
diferencia de los resultados conseguidos por Lopez y Rojas; por este motivo surgié la
necesidad de encontrar los posibles factores que permitieran explicar el bajo
desempefio de los mencionados agentes como inhibidores de incrustacion.
Analizando que el presente trabajo tuvo como innovacion y diferencia principal la
incorporacion de CO; al sistema, se realiz una comparacion directa de los resultados
obtenidos con la implementacién de los agentes organicos, entre el presente trabajo y
el realizado por Lopez y Rojas, debido a que estos fueron los resultados que

presentaron discrepancias.

En la Figura 40, se presentan los valores de relacion de incrustacion en funcion de los

agentes quimicos organicos empleados como inhibidores bajo condiciones de
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régimen estatico, en contraste con los resultados obtenidos en el Trabajo Especial de

Grado de Lopez y Rojas, 2010.
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Figura 40. Relacion de incrustacion en funcién de los agentes quimicos empleados como

inhibidores de incrustacién bajo condiciones de régimen estatico

Como se puede observar en la Figura 40, los resultados obtenidos por Lépez y Rojas,
mostraron un comportamiento similar en cuanto a la capacidad de inhibicion de los
agentes quimicos organicos, debido a que la relacion de incrustacion obtenida por
cada uno de ellos fue mayor que la obtenida para el ensayo en blanco (maximas
condiciones de incrustaciéon sin adicion de agentes quimicos), indicando que la
cantidad de depdsitos formados en la superficie de los anillos fue menor en presencia
de inhibidores, demostrando asi el buen desempefio de los mismos. En contraposicion
a lo descrito, se puede observar el comportamiento obtenido en los resultados del
presente Trabajo de Grado, donde la relacion de incrustacion obtenida para los
ensayos en presencia de inhibidores fue menor que la relacion de incrustacion
obtenida para el blanco, demostrando asi que los inhibidores no actuaron de forma
Optima, al contrario, promovieron la deposicion de particulas sobre la superficie de

los anillos Pall.
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Adicionalmente se presenta en la Figura 41 los valores a régimen dinamico de
relacion de incrustacion para los agentes quimicos orgénicos empleados en el

presente Trabajo de Grado y los obtenidos por Lépez y Rojas, 2010.
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Figura 41. Relacion de incrustacion en funcién de los agentes quimicos empleados como

inhibidores de incrustacién bajo condiciones de régimen dinédmico.

De igual modo, en la Figura 41, se observa el mismo comportamiento de los
resultados a régimen estatico, en el cual, Lopez y Rojas obtuvieron relaciones de
incrustacién para los agentes quimicos organicos superiores a los del blanco, mientras
que para el presente Trabajo de Grado se obtuvo un comportamiento inverso, lo cual
corrobora el bajo desemperio del Aloe vera y el Extracto de Mango como inhibidores

de incrustacion en presencia de CO,.

Es por estos resultados que surge la teoria de que la presencia de CO, a altas
concentraciones en el sistema afectd de manera significativa el funcionamiento y por
ende la eficiencia de los inhibidores organicos. Derivandose dos (2) hipotesis
considerables, las cuales tuvieron como fundamento, en primer lugar, el efecto de la
saturacion del sistema con CO, y en segundo lugar, como consecuencia de dicha
saturacion, un cambio brusco en el pH que pudiera afectar el desempefio de cada

agente quimico organico.

85



CAPITULO IV: Resultados y Discusion

Es por ello que se evaluaron los agentes quimicos organicos en ensayos a favorables
condiciones de incrustacion en presencia de CO; y luego en ausencia del mismo, para
determinar si la saturacion del sistema con dicho gas, afectd de manera significativa
la funcion de los agentes organicos como inhibidores de incrustacion. Seguidamente
se realizaron ensayos para evaluar el efecto del pH sobre cada inhibidor, para ello se
sometieron dichos inhibidores a la presencia de un medio altamente &cido y otro
altamente bésico, con la finalidad de observar un cambio de color, que pudiera
explicar una modificacion en la estructura del inhibidor debido a la interaccion del

mismo con el medio.

A continuacién se detallan los resultados obtenidos con el andlisis respectivo para

cada uno de los ensayos mencionados.

4.4.- Evaluacion del Comportamiento de los Agentes Quimicos Orgéanicos en

Presencia de CO;y en Ausencia del mismo.

Bajo las condiciones establecidas como las favorables para la formacion de
incrustacion, se evalud el comportamiento de los agentes quimicos organicos en
régimen estatico, con saturacion de CO; en el sistema y con ausencia del referido gas.
Dichos ensayos se realizaron bajo los mismos parametros de medicién final, como

son la relacién de incrustacion y la concentracién de calcio presentes en solucion.

En la Tabla 15, se muestran los resultados del ensayo con saturacion de CO, y en

ausencia del mismo, empleando los agentes quimicos organicos.
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Tabla 15. Resultados de la Evaluacién de los Agentes Quimicos Organicos con Saturacion de

CO,y en Ausencia del mismo.

A _pH con Conc. Conc. .
g’en_te oH inclusion pH | inicial | final de Relacion _dp
Quimico Ensayo e de Final | de Ca Ca Incrus_tauon
empleado Agente (ppm) (ppm) (adim.)
Quimico PP PP
INTAV™ é’g 7,05 6,87 7,80 | 1620 | 1055,65 0,9925
Aloe vera Cor?
15%p/p CO 7,10 6,41 6,03 | 1620 | 696,66 0,9897
2
Proteina | SIn | 7 o7 729 | 805 | 1620 | 1097,34 | 0,9931
de COZ
Extracto Con
de Mango CO, 7,10 7,87 6,90 | 1620 | 736,76 0,9901

Con los resultados de la Tabla 15, se corrobora el hecho de que la saturacion del
medio con CO; influencié de manera negativa el desempefio de los agentes quimicos
orgénicos como inhibidores de incrustacién, ya que en presencia del mismo se puede
observar menor concentracion de calcio en solucién, lo que se traduce en una mayor
deposicion de sales, quedando demostrado que ambos inhibidores fueron ineficientes
en presencia del referido gas. De igual manera, esto se puede evidenciar con las

relaciones de incrustacion, las cuales fueron mejores en ausencia de CO..

Al observar que los agentes quimicos organicos fueron ineficientes en presencia de
CO,, surge la hipdtesis de que existié un cambio en la estructura del inhibidor, hecho
que pudo ser generado por la acidez del medio originado por la presencia del acido
carbonico (H,COa), el cual aporta gran cantidad de protones (H*) al medio, como
consecuencia de su disociacion como lo indican las Ecuaciéon 14 y 15 mostradas a

continuacion.
H,C0, — HCO;” + H*  Ecuacion 14
HCO,” — CO,”” + H* Ecuacion 15

Los polisacaridos presentes en los agentes organicos presentan una alta densidad
negativa como se ilustra mediante las Figuras 14 y 15, lo que permite la interaccion

del mismo con los cationes (Ca**) presentes en solucién, cumpliendo asi su funcién
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como inhibidor; pero en este caso, el aumento de la concentracion de protones (H")
en el medio, pudo haber causado el desplazamiento del calcio evitando asi la
interaccion del mismo con los polisacaridos, originando ademas un cambio en la
estructura del polisacarido al formar puentes de hidrogeno mediante la ruptura del

enlace simple de los grupos OH".

Motivado a lo expuesto anteriormente se realizé la evaluacion de los agentes
quimicos orgénicos en presencia de soluciones altamente acidas y béasicas a manera
de corroborar si hubo alguna reaccion del inhibidor con el medio, lo cual se debera

ver reflejado por un cambio de color de dichas soluciones.

En el Trabajo Especial de Grado de Lopez y Rojas, se puede observar cuando realizan
los ensayos en dindmico, en ausencia de CO, y al agregar el agente quimico organico
a evaluar la solucion presentd un cambio de color aparente, esto pudo haber ocurrido
por el encapsulamiento iénico para inhibir la formacion de carbonato de calcio en el

sistema.

4.5.- Evaluacion del comportamiento de los Agentes Quimicos Organicos bajo

condiciones extremas de pH.

Se procedio6 a evaluar el pH de cada agente quimico organico en medios altamente
acidos y basicos para corroborar lo discutido anteriormente, para ello se empleo &cido
clorhidrico e hidréxido de sodio respectivamente, para alcanzar las condiciones

necesarias del medio.

A continuacion se presenta en la Tabla 16, los valores de pH obtenidos para cada uno
de los ensayos y las imagenes respectivas que permitieron observar los cambios de

coloracion.
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Tabla 16. Resultados de pH y Coloracion de los Agentes Organicos en presencia de Medios

Altamente Acidos y Altamente Basicos.

AEENE QU €2 Ensayo PH PH Coloraciéon | Observacion
empleado Inicial | Final
INTAV™ Aloe vera
0 .
15%p/p HCI 0,94 1,04 Hubo cambio

de coloracion

No hubo
NaOH | 1274 | 1281 cambio de
coloracién
notable
Proteina de Extracto
de Mango Hubo cambio

HCI 1,08 1,09 de coloracion

No hubo
cambio de
coloracion

notable

NaOH 12,77 | 12,87

En la Tabla 16, se puede observar a través de los valores de pH, las condiciones
altamente acidas y basicas del medio, en el mismo se puede apreciar un notable
cambio de coloracién de la solucion, inducido por la adicion de los agentes quimicos
organicos a un sistema altamente acido, corroborando que existe una modificacion de
la estructura quimica del inhibidor, motivado por la reaccion del mismo con los
protones presentes en el medio. Mientras que en medios altamente basicos la adicion
de los agentes quimicos organicos no causo ninguna variacion en la coloracion de la

solucién.

Con lo descrito anteriormente, se puede suponer que el cambio de la estructura
quimica de los agentes organicos (INTAV™ Aloe vera 15% p/p y Proteina de

Extracto de Mango), es el responsable de que sus desempefios como inhibidores de
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incrustacion fueran muy bajos, ya que la presencia de una alta concentracion de
protones (H") en el medio acuoso, pudo producir la formacion puentes de hidrdgeno

logrando modificar sus estructuras.

De esta manera concluye la evaluacion de los agentes quimicos organicos y sintéticos
como inhibidores de incrustacion, para dar lugar a la evaluacion de los mismos como

agentes removedores de incrustacion.

4.6.- Evaluacion de los Agentes Quimicos como Removedores de Incrustacion.

De acuerdo a los resultados obtenidos, se realizaron ensayos que permitieran evaluar
la capacidad de todos los agentes quimicos empleados como removedores de

incrustacion, a las mismas condiciones de operacién y a régimen dinamico.

Para evaluar la capacidad de los agentes quimicos como removedores de incrustacion
en presencia de CO, y en ausencia del mismo, se formaron previamente, a las
condiciones favorables de incrustacion, los depositos de carbonato de calcio sobre la
superficie de los anillos Pall. Posteriormente, a las mismas condiciones de trabajo, se
agregaron 2000 ppm del agente quimico a evaluar (Mata, 2007), en una solucion de
agua desmineralizada, para asi estudiar su funcionamiento como removedor; al igual
que en los ensayos anteriores se empleo el tiempo favorable (24 horas). Luego se
realizaron graficos de porcentaje de incrustacion retirado, el cual se define como la
relacion entre la diferencia de la masa inicial y final de los anillos, entre la masa
inicial de incrustacion, para asi evaluar la eficacia de los mismos como agentes

removedores.

4.6.1.- Evaluacién de los agentes quimicos como removedores, en presencia
de CO..

En la Figura 42, se presentan los resultados del porcentaje de incrustacion retirada en

funcién a los agentes quimicos empleados.
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Figura 42. Porcentaje de Incrustacion Retirada para cada Agente Quimico en presencia de CO,

a Régimen Dinamico.

En la Figura 42, se puede observar que en presencia de CO,, la mayor eficiencia
como removedor de incrustacion se le adjudicé al Tri-Fosfato de Sodio con un
89,93% de la masa retirada sobre la superficie de los anillos Pall. De esta forma, se
corrobora el potencial de los agentes quimicos sintéticos como inhibidores y
removedores de incrustacion, ademas de validar el bajo desempefio de los organicos
(INTAV™ Aloe vera 15% p/p y Proteina de Extracto de Mango), como removedores
de incrustacion, pudiéndose cumplir nuevamente, la premisa mencionada con
anterioridad, la cual dicta que la presencia de una gran cantidad de protones (H"),
genera un cambio de estructura en los agentes organicos, impidiendo de esta manera

que cumplan con sus funciones.
De igual forma se realizaron los ensayos de remocion de incrustaciones en ausencia
de CO,, para validar los resultados obtenidos por Lépez y Rojas.

4.6.2.- Evaluacion de los Agentes Quimicos como Removedores, en Ausencia

de CO..

Los siguientes ensayos se realizaron bajo el mismo esquema anterior, con la
diferencia de no incluir CO;, en el sistema, de este modo se puede comparar

directamente con los resultados obtenidos por Lépez y Rojas; pretendiéndose
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confirmar, ademas, que la presencia de CO, en el sistema afecta el funcionamiento de

los agentes organicos empleados.

En la Figura 43, se pueden observar los resultados del porcentaje de incrustacion
retirada en funcion al agente quimico empleado.

95,00%
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Bi-Fosfato Tri-Fosfato Aloe vera Extracto de
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Figura 43. Porcentaje de Incrustacion Retirada para cada Agente Quimico en ausencia de CO2 a

Régimen Din&mico.

En la Figura 43, se puede observar que en ausencia de CO,, el agente quimico mas
eficiente es el INTAV™ Aloe vera 15% p/p, con un 93,49% de la masa incrustada
retirada, mientras que el Tri-Fosfato y la Proteina de Extracto de Mango presentaron
una eficiencia similares entre si, ocupando el segundo lugar. Con esto se demuestra
que la presencia de una alta cantidad de protones (H®), provenientes del &cido
carbdnico, son los responsables del bajo desempefio de los agentes quimicos

organicos como inhibidores y removedores de incrustacion.

En el trabajo de Ldpez y Rojas, se realizaron estos mismos ensayos pero solo
evaluaron al Tri-Fosfato de Sodio y a la Proteina de Extracto de Mango, logrando
resultados satisfactorios y similares a los presentados anteriormente, donde ambos
agentes quimicos mostraron comportamientos andlogos de  remocion.

Comprobandose de esta manera que los agentes quimicos sintéticos (Tri-Fosfatos de
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Sodio y Bi-Fosfato de Sodio) tienen un alto desempefio como removedores de
incrustacion en presencia y ausencia de CO, mientras que los organicos solo

presentan eficiencia en ausencia del mencionado gas.
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CONCLUSIONES

Luego de presentados y analizados los resultados del presente Trabajo Especial de

Grado, se plantean las siguientes conclusiones:

>

La formacion de depdsitos con caracteristicas incrustantes se ve promovida en
presencia de CO, para mayores periodos de exposicion en sistemas semi-

cerrados.

Para un tiempo de 24 horas de inyeccion de CO, se obtiene la mayor cantidad
de incrustaciones a régimen estatico, tiempo que garantiza la interaccion entre

los iones bicarbonato y los iones calcio presentes en solucion.

La inclusion del CO; en el punto favorable del sistema, genera una rapida
disminucion en los valores de pH para los primeros 30 minutos de inyeccion

de gas, y un aumento posterior que indica la formacion de carbonato de calcio.

El punto favorable de inclusion de CO; al sistema dindmico es la entrada al
rotametro R-201 debido a que garantiz6 el mayor mezclado con el agua

sintética.

A mayor flujo de CO,, se obtiene mayor cantidad de carbonato de calcio en

régimen dindmico.

A menor flujo de agua, se incrementa la deposicion de carbonato de calcio
sobre la superficie de los anillos Pall.

A régimen estatico se favorece la formacion de incrustaciones, debido a que
medios poco turbulentos no generan perturbaciones significativas, facilitando
asi el proceso de nucleacion y por ende el crecimiento de depdsitos con

caracteristicas incrustantes.
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A mayores temperaturas se obtiene mayor cantidad de incrustaciones, debido

a la disminucion de la solubilidad de los solidos presentes en el sistema.

Los agentes quimicos sintéticos presentaron un mejor desempefio como

inhibidores de incrustacién, en comparacion con los Orgéanicos.

Los resultados de los analisis de MEB para los ensayos en blanco y con
implementacion de agentes quimicos organicos, evidencian la presencia de

Calcita, siendo esta la morfologia mas estable.

Los resultados de los anélisis de MEB para los ensayos con implementacion
de agentes quimicos sintéticos, mostraron depdsitos cristalinos con aristas
modificadas, dando estructuras amorfas que podrian semejarse al cristal de la
Vaterita.

En los EDS de los ensayos en presencia de agentes quimicos sintéticos, se
observan altos niveles de cloro y sodio, y bajos niveles de calcio, lo que

evidencia el buen funcionamiento y desempefio de dichos inhibidores.

Los EDS evidencian la presencia significativa de calcio para el blanco y para
los ensayos con implementacion de agentes quimicos organicos, corroborando

la deposicion de carbonato de calcio sobre la superficie de los anillos.

La presencia de CO, a altas concentraciones en el sistema afectd de manera
significativa el funcionamiento y por ende la eficiencia de los inhibidores

organicos.

La adicion de los agentes quimicos organicos a un medio acido, origin6 un
cambio en la coloracién de la solucion, evidenciando una interaccion entre
dichos agentes y el medio, lo que pudo generar un cambio en la estructura de

los mismos.
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> La presencia de una alta concentracion de protones (H") en el medio acuoso,
pudo producir la formacion puentes de hidrogeno logrando modificar las

estructuras de los agentes quimicos organicos.

» En presencia de CO,, la mayor eficiencia como removedor de incrustacion se
le adjudico al Tri-Fosfato de Sodio con un 89,93% de la masa retirada sobre la
superficie de los anillos, mientras que los organicos mantuvieron un bajo

desempefio.

> En ausencia de CO,, la mayor eficiencia como removedor de incrustacion se
le adjudicé al INTAV™, con un 93,49% de la masa incrustada retirada,
mientras que el Tri-Fosfato y la Proteina de Extracto de Mango presentaron

eficiencias similares entre si, ocupando el segundo lugar.
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1)

2)

3)

4)

5)

6)

RECOMENDACIONES

Realizar un estudio quimico y/o analitico del efecto que causa la saturacion de
CO; a los agentes quimicos organicos.

Determinar la concentracion critica de dioxido de carbono que afecta el
funcionamiento de los inhibidores organicos.

Estudiar la cinética de las reacciones involucradas en el proceso de formacion
del carbonato de calcio en presencia de CO; e inhibidores.

Realizar un estudio detallado del empleo de los Agentes quimicos como
removedores de incrustaciones a distintas condiciones del sistema, y comparar
el funcionamiento de los Sintéticos vs. Organicos.

Realizar adaptaciones al equipo dinamico que permitan evaluar el desempefio
de los diferentes agentes quimicos a temperaturas superiores de los 60 °C.
Realizar el aislamiento de todo el sistema dinamico para evitar pérdidas de

calor al ambiente.
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Apéndice

APENDICES

APENDICE 1.A- Manual de Lavado y Acondicionamiento de los Anillos Pall de
5/8” de Acero Inoxidable.

1. Determinar y seleccionar el nimero de anillos totales necesarios para la
realizacion de todas las pruebas tanto estaticas como dindmicas, con la finalidad de
optimizar el tiempo de trabajo y realizar este acondicionamiento la menor cantidad

posible de veces.

2. Sumergir los anillos en un beaker con suficiente propanol, por un periodo

de cinco (5) minutos con el fin de retirar la grasa e impurezas que puedan contener.

3. Retirar los anillos cuidadosamente del propanol y ser colocados sobre una

superficie absorbente que permita el secado de los mimos.

4. Introducir los anillos a la estufa a una temperatura de 60 °C, por un periodo
de un dia (24 horas), para ser secados completamente y evitar remanentes de
propanol.

5. Concluido el periodo de secado, son retirados de la estufa para continuar
con el acondicionamiento, los anillos no deben ser manipulados para evitar su

contaminacion por la grasa corporal.

6. Sumergirlos en una soluciéon de acido sulfarico (H,SO4) al 30% p/p,
durante un (1) minuto; con el fin de generar porosidad y rugosidad en las paredes del

material y asi tener un mayor nimero de sitios de nucleacion.

7. Retirar los anillos de la solucién de H,SO, y lavarlos con agua destilada
para evitar que el acido sulfurico siga actuando sobre su superficie. Repetir el paso
Ne° 4,

8. Finalmente los anillos son retirados de la estufa y estaran aptos para las
pruebas de incrustaciones, cumpliendo con los requerimientos experimentales.

Deben ser almacenados en recipientes limpios y sellados de modo que no sean
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contaminados ni expuestos a alteraciones que puedan afectar el acondicionamiento

previo.

APENDICE 1.B_ Manual de Operacion y puesta en marcha de la Planta
Desmineralizadora de Agua, ubicada en el Laboratorio de Operaciones
Unitarias (LOU), perteneciente a la Escuela de Ingenieria Quimica de la

Facultad de Ingenieria de la Universidad Central de Venezuela.

En la Figura 17 se muestra una fotografia del sistema y seguidamente se detalla la

manera como esta conformada tanto por los equipos como por accesorios:

Figura 42. Planta Desmineralizadora de Agua.

v Dos (2) filtros, el primero de cartucho para agua (FIL-101) y el segundo de
arena (FIL-102) colocados en secuencia para depurar el agua de alimentacién al

sistema.
v Tanque de almacenamiento de agua (TK-101) con capacidad de 140 L.

v Una (1) Bomba centrifuga de dos (2) HP de potencia (P-101), la cual alimenta

las columnas de intercambio i6nico.
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v Un (1) Rotametro (R-101) para liquido, el cual esta graduado en un rango
comprendido entre cero (0) a cien (100) %, el cual regula el flujo de agua de

alimentacion al sistema.

v Dos (2) columnas de intercambio ionico, una de intercambio catiénico (C-
101) y una de intercambio anionico (C-102), para capturar por medio de resinas los

iones presentes en el agua y reducir su dureza.

1. Verificar primordialmente que todas las valvulas del sistema se

encuentren totalmente cerradas.

2. Abrir las valvulas V-101, V-102, V-103, V-104, V-105 y V-128, para dar
inicio al llenado del tanque T-101.

3. Cuando el nivel del tanque T-101 alcance el 70% de su capacidad, realizar
el encendido de la bomba P-101 y abrir parcialmente las valvulas V-107, V-108, V-
109, V-110, V-117 y V-118.

4. Manipulando la valvula V-106, fijar en el rotdmetro R-101 el flujo de agua
cruda en 3 L/min., este sera el caudal de agua que circulard hacia las columnas de

intercambio idnico.

5. Permitir el paso de agua por 10 minutos, y al cabo de este tiempo tomar en

un beaker una muestra del agua tratada y medir su conductividad.

6. Si la conductividad es mayor a 10 uS, dejar circular el agua y tomar
muestras cada 5 minutos, hasta que la conductividad reportada se encuentre por
debajo de los 10 pS. Una vez alcanzado el valor deseado de conductividad, abrir la

valvula V-111y cerrar las valvulas V-117 y V-118.
7. Verificar la lectura en el analizador de conductividad en linea CI.

8. Finalizado el llenado del tanque T-202, apagar la bomba P-101 y cerrar
todas las valvulas. En Figura 18 incorporada en los anexos del presente trabajo, se
puede observar el diagrama de flujo de proceso (DFP-01), el cual muestra el sistema

a utilizar para producir el agua base o agua desionizada.
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APENDICE 1.C_ Determinacion del Punto Féactible de Inyeccion de CO, y
Medicion de pH.

1. Han sido establecidos tres (3) puntos de inyeccion bien definidos en el
sistema, estos son, como han sido mencionados con anterioridad, la entrada al tanque
TK-202, lasalida de la bomba P-201 y la entrada al rotametro R-201.

2. Se constituye alguno de los puntos de inyeccion y se procede a iniciar la
introduccién del CO; a un flujo de 250 ml/min., previamente el sistema de formacion
de incrustaciones debe estar en operacion como se detalla en la metodologia. todas

las mediciones de pH se realizaran en el tanque TK-202.

3. Realizar mediciones de pH cada 5 minutos por los primeros 30 minutos,
luego tomar lecturas cada 30 minutos por 4 horas y media.

4. Se realiza el mismo procedimiento (Pasos N° 2 y N° 3) para los dos (2) puntos

de inyeccion restantes.

5. Se efectlan las curvas caracteristicas de pH en funcion del tiempo y se
observan y analizan las tendencias, la curva con menor inclinacion (menores valores

de pH) establece el punto 6ptimo de inyeccion.

APENDICE 1.D_ Manual de Operacion de Lavado y Acondicionamiento del
Equipo Dinamico de Incrustaciones, ubicado en el Laboratorio de Operaciones
Unitarias (LOU) de la Facultad de Ingenieria de la Universidad Central de

Venezuela.

1. Comprobar que todas las valvulas del sistema estén cerradas, excepto la
valvula de retorno V-202, que fue manipulada previamente para calibrar el rotametro

R-201, y que siempre se mantendra semi-abierta.

2. Abrir la valvula V-101 para dar inicio al llenado del tanque TK-201 con agua
cruda hasta completar el 75% del nivel del mismo. Adicionalmente se le da apertura
a la valvula VV-203 que permitira la circulacion plena del flujo. Encender la bomba P-

201, para realizar la primera corrida de lavado en el sistema.
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3. Mantener la circulacion de agua en todo el sistema por quince (15) minutos.
4. Transcurridos los 15 minutos se procede a apagar la bomba P-202.
5. Abrir la valvula V-204 que permite el drenaje del agua usada en el lavado.

6. Se repite el paso N° 2.

7. Se agregan al tanque TK-201, 26,1 mL. de &cido clorhidrico (HCI) al 30,61%,
para realizar la depuracién; es importante destacar que este compuesto ha sido usado
con anterioridad como método quimico para la remocién de incrustaciones, con la
finalidad de disminuir el pH del agua y promover su disolucién, pero no resulta una
técnica realmente efectiva dado a que hay que aplicarlo con especial atencion para
prevenir problemas como la corrosion (Larson y Skold, 1958), por lo que se utiliza la
cantidad requerida para solo el lavado y depurado de los depésitos y/u obstrucciones

gue puedan contener o estar adheridas en las paredes internas de la tuberia
8. Repetir del paso N° 3 al N° 6.
9. Se agregan al tanque TK-202 16,3 mL. de Soda Caustica (NaOH) al 49%.

10.  Repetir del paso N° 3 al N°5.
APENDICE 1.E_Caélculos Tipos

1.- Determinacion de la cantidad de Reactivos Quimicos para la preparacion de

15 litros de Agua Sintética.
Creactivo = Crorma *VsoLucion Ecuacion 16
Donde:
CreacTivo: Cantidad de Reactivo para la preparacion de Agua Sintética (g).
Cnorma: Cantidad de Reactivo que dicta la Norma NACE TM-0374 (g/L).

VsoLucion: Volumen de la Solucidn a preparar de cada reactivo (L).
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Para la Solucion 1 (7,5 L):

Creacrivo(CacCl,.2H,0) =1215 % *7 5L
Creacrivo(CaCl,.2H,0) = 91,259

Creacrivo(MgCl,.6H,0) = 3,68 % *7 5L
Creacrivo(MgCl,.6H,0) = 27,609

Creacrivo(NaCl) = 33,00 % * 7,51
Creacrivo(NaCl) = 247,509

Para la Solucion 2 (7,5 L):

Creacrivo(NaHCO,) = 7,36 % *7,5L
CREACTIVO(Nchos) = 55’209

Crenco(NaCl) = 33,009/ *7,5L
Creacrivo(NaCl) = 247,509

2.- Determinacion de la Masa Incrustada.
Mive =Mear =M iniciaL Ecuacion 17
Donde:
Mnc: Masa incrustada de Carbonato de Calcio (g).
MiniciaL: Masa inicial de los anillos Pall (g).

MeinaL: Masa final de los anillos Pall incrustados (g).

M. =55,0493g —54,4651g
M, = 05842g
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Este calculo se realizo para todas las pruebas tanto en régimen dindmico como en

estatico.

3.- Determinacion de la Relacién de Incrustacién.

M L
R = — AL Ecuacion 18

FINAL
Donde:

Rinc: Relacion de Incrustacion (Adimensional).

_ 54,4651g
'NC " 55,0493g
R, = 0,9894

Este célculo se realiz6 para todas las pruebas tanto en régimen dindmico como en

estatico.
4.- Determinacion de la Densidad del Agua Sintética.

M

D _ FINALPICNOMETRO —_
As —

\Y

M

PICNOMETRO EcuaCién 19

PICNOMETRO

Donde:
Das: Densidad del Agua Sintética (g/mL).
MeinaLpicnomeTro: Masa Final del Picnometro con el Agua Sintética (g).
MpicnomeTro: Masa Inicial del Picndmetro (g).

VricnomeTro: Volumen del Picndmetro (mL).
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_ 2589009 —15,9043g
a 10mL

D, =0,9986 %L ~ 1%L

5.- Determinacion de la Masa de Bi-Fosfato de Sodio y Tri-Fosfato de Sodio a

DAS

emplear.

M nrigioor = Cinmisinor * VsoLucion Ecuacion 20

Donde:
MinHisiDor: Masa del Inhibidor (Bi-Fosfato o Tri-Fosfato de Sodio) empleado (g).
Cinuisibor: Concentracion de Inhibidor en el Sistema (ppm).
M 101005 = 2000 mglnhido% «15L *1%)00mg
M inwisioor = 309
6.- Determinacion de la Densidad de los Agentes Quimicos Organicos.

M

M FINALPICNOMETRO

DAQO = v

PICNOMETRO EcuaC|én 21
PICNOMETRO

Donde:
Dago: Densidad del Agente Quimico Organico (g/mL).
Para el INTAV™ (Aloe vera al 15 % p/p):

26,3155 —15,8873¢g
10mL

Dyoo =104289/

DAQO =
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Para la proteina de Extracto de Aceite de Mango:

24,0322¢ —15,8870g
Do = 10mL

Dyoo =081459/

7.- Determinacion del Volumen de Aloe vera y Extracto de Mango a emplear

como Inhibidor.

_ MAQO

Vo = Ecuacion 22

AQO
Donde:

Vaqo: volumen del agente Quimico Organico empleado (mL).

Mago: Masa del Agente Quimico Orgénico empleado (g).

Para el INTAV™ (Aloe vera al 15 % p/p):

N 309
AQO — o/
g
10428 /nL
V0o = 28,8mL

Para la proteina de Extracto de Aceite de Mango:

309

QO = 7
g
0,8145 AL

V 500 = 36,83mL

VA

8.- Determinacion del Numero de Reynolds (Re).

_p*V =D
Y7,

Re Ecuacioén 23
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Donde:
Re: NUmero de Reynolds (Adimensional).
p: Densidad (g/mL).
V: Velocidad (cm/min).
D: Didmetro de Tuberia (cm).

u: Viscosidad (Pa.s)

cm g
2,54cm *5920,56M . +1 %m3

9 S
10199/, *60S/ . 0,01
Re = 24596,37

Re =

Este célculo se realizé para todas las pruebas en régimen dinamico.

9.- Determinacién de la Dureza Calcica.

VEDTA *M EDTA * PACa *103
VSOL

D, = Ecuacion 24

Donde:
Dca: Dureza Calcica (ppm).
Vepra: Volumen gastado de EDTA (mL).
Mepra: Molaridad de EDTA (M).
PAca: Peso Atémico del Calcio (mol/g).

VsoL: Volumen de la Solucion (L).
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g mg
15.3mL *0,0107M * 40,05 Aol*looo A
10mL

De. =
D, = 655,65ppm

10.- Determinacion del Porcentaje de Diferencia entre Concentraciones de

Calcio.

Vv, -V .
(%)DIFERENCIA : % %100 Ecuacion 25

1
Donde:
(%) DIFERENCIA: Porcentaje de Diferencia entre Concentraciones de Calcio (%).
V1. Valor de Concentracion de Calcio 1 (ppm).
V2. Valor de Concentracion de Calcio 2 (ppm).
886,95 ppm — 753,07 ppm 10

886,95 ppm
(%)DIFERENCIA:15,09%

(%)DIFERENCIA: 0

11.- Determinacion de la Desviacion Estandar.

$? =1 > (V, -V ) Ecuacion 26

Donde:

s% Desviacion Estandar (Unidad de Medida).

V : Promedio de Concentracion de Calcio (ppm).

s? = +,/(886,95 ppm —820,01ppm)? + (753,07 ppm — 820,01 ppm)°
s? =496,8120 ppm
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12.- Determinacion del Porcentaje de Incrustaciones Retirado.

M -M .
0 gerimo = — AL FINALIL 4100 Ecuacion 27
M inc

Donde:
%reTiRO: POrcentaje de Incrustaciones Retirado (%).

MeinaLii: Masa de los Anillos con las incrustaciones restantes (g).

54,9251g — 54,3666
Yorerino = 0%7539 L *100
%RETIRO =82,70%

APENDICE 1.F Tablas de Resultados

Tabla 17. Resultados obtenidos para los Ensayos de Incrustacion a Régimen Estatico.

Tiempo de Masa Masa Final Relacion de Masa de
inyeccion de Inicial de de los Incrustacion Incrustacion.
CO; los Anillos Anillos. )
(adim.) (9)
(h) (9) (9)
0 54,2559 54,7803 0,9904 0,4471
Ys 54,4651 55,0468 0,9894 0,5817
1 54,3458 54,9671 0,9887 0,6214
6 54,4834 55,2124 0,9868 0,7290
24 54,3359 55,4042 0,9807 1,0683
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Tabla 18. Resultados obtenidos para los Ensayos de Incrustacion a Régimen Dinamico con
Barrido de Flujo de CO,

Fluio de Masa Inicial Masa Final Relacion de Masa de
CJO de los de los Incrustacion Incrustacion.
2 Anillos Anillos. (adim) @
) adim. g
mL/min
( ) (©) (©)
200 54,4556 54,9493 0,9910 0,4937
250 54,4651 55,0283 0,9898 0,5632
300 54,3458 54,9664 0,9887 0,6206

Tabla 19. Resultados obtenidos para los Ensayos de Incrustacion a Régimen Dindamico con

Barrido de Flujo de Agua Sintética.

) Masa Inicial Masa Final Relacion de Masa de

Flujo de de los Anillos de los Incrustacion Incrustacion.
Agua Anillos. _

Sintetica @ (adim.) (9)
(L/min) g (9)

15 54,4537 55,4278 0,9824 0,9741

20 54,3986 55,3385 0,9830 0,9489

30 54,4004 55,2464 0,9847 0,8460

40 54,4323 55,0638 0,9885 0,6315

45 54,4267 54,9099 0,9912 0,4832
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Tabla 20. Resultados obtenidos para los Ensayos de Incrustacion a Régimen Dinamico con

Barrido de Temperatura.

Temperatura de Maza Inicial | Masa Final Relacion _Qe Masa d_e,
operacién e_Ios de_ los Incrustacion Incrustacion.
o Anillos Anillos. (adim) @
(9) (9)
401 54,2448 54,5546 0,9943 0,3098
45+1 53,9553 54,2866 0,9939 0,3313
50x1 54,4115 54,7760 0,9933 0,3645
551 54,2987 54,8957 0,9891 0,5970
60+1 54,2874 55,2038 0,9834 0,9163

Tabla 21. Resultados obtenidos en los Ensayos con Inclusidn de Inhibidores de Incrustacién en

presencia de CO, para cada Régimen Establecido.

= Masa Masa Final Relacion de Masa de
£ Inhibidor Inicial de de los Incrustacion | Incrustacion.
= los Anillos Anillos. (adim.) (9)
o ) ©)
INTAV™ 54,4978 55,6098 0,9800 1,1120
Extracto
8 | de aceite 54,3817 55,4556 0,9806 1,0739
& | de Mango
[75)
- Bi-Fosfato 54,1949 54,7755 0,9894 0,5806
- 54,2134 54,6561 0,9919 0,4427
Fosfato
INTAV™ 54,4853 55,6080 0,9798 1,1228
o | Extracto
é’ de aceite 54,0709 55,0884 0,9815 1,0175
s de Mango
a Bi-Fosfato 53,9550 54 5779 0,9886 0,6229
Tn- 54,0041 54,4593 0,9916 0,4551
Fosfato
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Tabla 22. Resultados obtenidos de la Evaluacion de los Agentes Quimicos Organicos con

Saturacién de CO,y en Ausencia del mismo.

Masa Masa Relacion de Masa de
Inicial de | Final de Incrustacion Incrustacion.
Agente los los _
Quimico Ensayo | Anillos Anillos. (adim.) (9)
empleado
(9) (9)
INTAV™ CS: 'Cr)' 54,1123 54,5204 0,9925 0,4081
Aloe vera Cor?
15%p/p co 54,3976 54,9656 0,9897 0,5680
2
Proteina de Sin 53,9897 54,3640 0,9931 0,3743
CO,
Extracto de Con
Mango co 54,4021 54,9461 0,9901 0,5440
2
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NACE INTERNATIONAL STANDARD TEST METHOD
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of Scale Inhibitors to Prevent the Precipitation of Calcium
Sulfate and Calcium Carbonate from Solution
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Section 1: General

1.1 The test methods described in this standard are static
laboratory screening tests designed to give a measure of
the ability of scale inhibitors to prevent the precipitation of
calcium carbonate and calcium sulfate from solution at
71°C (160°F).

1.2 These test methods are recommended only for ranking
the performance of different scale inhibitors under
laboratory conditions set by these methods. They are not
intended to provide actual field treating rates.

1.3 Many factors, such as reaction kinetics, fluid velocity
and composition, variable temperatures and pressures,
scale adherence, and solids dispersion can significantly
affect actual scale deposition under field conditions.
Detailed consideration of these parameters is deemed to be

outside the scope of this standard. However, field
conditions, field brine composition, and other variables
noted above should be considered at some point in scale
inhibitor evaluation prior to final scale inhibitor selection for
field use.

1.4 Tests should be conducted at various scale inhibitor
concentrations in order to obtain a better understanding of
performance under laboratory conditions set by these
methods. The scale inhibitor concentration required for a
field application is likely to be different from that determined
under these laboratory conditions.

1.5 This standard lists the necessary apparatus, reagents,
and procedures for conducting these laboratory screening
tests.

Section 2: Calcium Sulfate Precipitation Test

2.1 This section lists the apparatus, solutions, and
procedure for conducting the calcium sulfate precipitation
screening test.

2.2 Apparatus and Solutions

2.2.1 Constant-temperature water bath or forced-
draft oven with the capability of maintaining the
specified temperature within £1°C (22°F).

222 Clean and dustfree glass test cells
(approximately 125-mL [4-0z] botiles with positive
seals).

2.2.3 Synthetic brines prepared with distilled or
deionized water, as follows:

2.2.3.1 Calcium-containing brine: 7.50 g/L NacCl
(ACcs" reagent grade): 11.10 g/L CaCl; » 2H.0
(ACS reagent grade).

2.2.3.2 Sulfate-containing brine: 7.50 g/L NaCl
(ACS reagent grade); 10.66 g/L NaxSO4 (ACS
reagent grade).

2.2.3.3 Note: Very small quantities of insoluble
materials may remain after the specified
reagents have completely dissolved. For
consistency of results, solutions shall be filtered
through a 0.45-pm filter.

2.2.4 Apparatus for reproducibly delivering 50 +0.5
mL, e.g., graduated cylinders or volumetric pipets.

2.2.5 One percent by weight (1 wt%) and 0.1 wt%
dilutions of the as-received scale inhibitors to be
tested, prepared with deionized water.

2.2.6 Graduated measuring pipets in the following
sizes: 0.1,0.5, and 1.0 mL.

2.2.7 Standard reagents and apparatus for
determination of calcium concentration in accordance
with ASTM® D 511, ASTM D 11267 APHA®
Standard Test Methods for the Examination of Water
and Wastewater (Part 300).4 or another accepted test
method.

2.3 Test Procedure

2.3.1 Pipet the desired amount of scale inhibitor into
each test cell using the 1 wi% and 0.1 wi% dilutions.
The 0.1 wt% dilution shall be used for tests in which
scale inhibitor loadings are less than 10 mg/L. Run
duplicates of each concentration.

‘;1} American Chemical Society (ACS), 1155 16th St NW, Washington, DC 20003
‘;2" American Society for Testing and Materials (ASTM), 100 Barr Harbor Drive, West Conshohocken, PA 19428
& American Public Health Association (APHA), 1015 St. NW, Washington, DC 20005.

NACE International
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2.3.2 Prepare duplicate blanks as follows:

2.3.2.1 Set aside two samples of the calcium-
containing brine (50 mL each). Determine the
calcium ion concentration of the blanks before
precipitation in accordance with Paragraph 2.3.8
and divide each value by 2.

2.3.2.2 Prepare and handle the blanks after
precipitation as described in Paragraphs 2.3.3
through 2.3.8, but do not include a scale
inhibitor.

2.3.3 Add 50 mL of sulfate-containing brine to the
test cell and mix well. Add 50 mL of calcium-
containing brine to the test cell.

2.3.4 Cap the test cell immediately and agitate to mix
the brines and the scale inhibitor thoroughly.

2.3.5 Place all test cells and blanks in a forced-draft
oven or immerse to 75% of their lengths in a water
bath at 71 £1°C (160 £2°F) for 24 hours.

2.3.6 Remove the test cells after the 24-hour
exposure and avoid agitation. Allow the test cells to
cool to 25 £5°C (77 £9°F) for a time not to exceed two

2.3.7 Pipet 1 mL of the test brine to a suitable vessel,
avoiding the transfer of calcium sulfate crystals, and
dilute with distilled water, deionized water, or as
otherwise specified in the calcium determination
method to be used.

2.3.8 Determine the calcium ion concentration by
procedures given in ASTM D 511, ASTM D 1126,
APHA Standard Test Methods for the Examination of
Water and Wastewater (Part 300), or another
accepted test method. NOTE: Calcium ion
concentration values for duplicate test samples often
differ by 2% or more. A 5% difference is considered
unacceptable and shall be cause for rerunning the
test.

2.3.9 Report the average of the duplicate calcium ion
concentration values as mg/L calcium sulfate retained
in solution for each inhibitor test concentration and
the blank.

2.3.10 Percent inhibiton may be calculated in
accordance with Paragraph 4.1 and reported.

2.3.11 Representative data from the evaluation of
three scale inhibitors are given in Table 1. These
data are examples only and do not reflect

hours. experimental precision. These data indicate that
scale inhibitor A is most effective. Note: Costs of the
scale inhibitors have not been considered.
TABLE 1—Calcium Sulfate Retained in Solution (as Calcium Sulfate, mg/L)
Scale Inhibitor 1 mg/L 3 myg/L 5 mg/L 10 mg/L 20 mg/L

5,140 5,140 5,140 5,140 5,140

B 4,080 4,352 4,896 5,068 5,140

C 4,896 5103 5,140 5,140 5,140

Blank (after precipitation): 3,808 mg/L
Blank (before precipitation): 5,140 mg/L

Section 3: Calcium Carbonate Precipitation Test

3.1 This section lists the apparatus, solutions and
procedure for conducting the calcium carbonate
precipitation screening test.

3.2 Apparatus and Solutions

3.2.1 Aregulated source of carbon dioxide (CO3). All
recognized grades of CO; are suitable for this test.

3.2.2 Constant-temperature water bath or forced-
draft oven with the capability of maintaining the
specified temperature within £1°C (£2°F).

120

3.2.3 Clean and dust-free glass test cells
(approximately 125-mL [4-0zZ] bottles with positive
seals). Caution: The amount of vapor space above
the test solutions in Paragraph 3.3.5 will affect the
test results. To maximize the validity and
reproducibility of test results, choose test cells that
vary in capacity (volume) when sealed by 5% or less;
that is, Vi = V 20.025 V, where V; equals the desired
range of test cell capacities and V equals the mean
test capacity.
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3.2.4 Fritted-glass gas dispersion tube(s) (medium or
coarse porosity rating).

3.2.5 Synthetic brines prepared with distilled or
deionized water, as follows:

3.2.5.1 Calcium-containing brine:  12.15 g/L
CaCl; « 2H,O (ACS reagent grade); 3.68 giL
MgCl; + 6HO (ACS reagent grade); 33.0 giL
NaCl (ACS reagent grade).

3.2.5.2 Bicarbonate-containing brine: 7.36 g/L
NaHCO; (ACS reagent grade); 33.0 g/L NaCl
(ACS reagent grade).

3.2.5.3 Note: Very small quantities of insoluble
materials may remain after the specified
reagents have complately dissolved. For
consistency of results, the solutions shall be
filtered through a 0.45-pm filter.

3.2.6 Apparatus for reproducibly delivering 50 +0.5
mL, e.g., graduated cylinders or volumetric pipets.

3.2.7 One percent by weight (1 wt%) and 0.1 wt%
dilutions of the as-received scale inhibitors to be
tested, prepared with deionized water.

3.2.8 Graduated measuring pipets in the following
sizes: 0.1, 0.5, and 1.0 mL.

3.2.9 Standard reagents and apparatus for
determination of calcium concentration in accordance
with ASTM D 511, ASTM D 1126, APHA Standard
Test Methods for the Examination of Water and
Wastewater (Part 300), or another accepted test
method.

Test Procedure

3.3.1 Pipet the desired amount of inhibitor into each
test cell using the 1 wt% and 0.1 wt% dilutions. The
0.1 wit% dilution shall be used for tests in which scale
inhibitor loadings are less than 10 mg/L. Run
duplicates of each concentration.

3.3.2 Prepare duplicate blanks as follows:

3.3.2.1 Set aside two samples of the calcium-
containing brine (50 mL each). Determine the
calcium ion concentration of the blanks before
precipitation in accordance with Paragraph 3.3.9
and divide each value by 2.

3.3.2.2 Prepare and handle the blanks after
precipitation according to Paragraphs 3.3.3
through 3.3.9, but do not include a scale
inhibitor.

3.3.3 Saturate both the calcium- and bicarbonate-
containing brines with CO; immediately before using.
Accomplish saturation at room temperature by

NACE International

121

TMO0374-2001

bubbling CO: through a fritted-glass gas dispersion
tube immersed to the bottom of the container. A rate
of 250 mL/min of CO; for 30 minutes will be sufficient
to saturate up to 1 L of each brine simultaneously. A
tee may be used to split the gas flow for this purpose.

3.3.4 Add 50 mL of bicarbonate-containing brine to
the test cell and mix well. Add 50 mL of calcium-
containing brine to the test cell.

3.3.5 Cap the test cell immediately and agitate to mix
the brines and the scale inhibitor thoroughly. The test
cells must be capped tightly to avoid loss of CO,.
Note: Pressure will build in the test cells as the CO»-
saturated test brine approaches and reaches the test
temperature. Rupture of the test cells has not been
reported, yet it is a potential hazard associated with
this test procedure. Safety precautions must be
employed to address this potential hazard. Also, an
improperly sealed test cell may lead to pressure
release, a resulting test brine compositional change,
and an invalid test result.

3.3.6 Place all test cells and blanks in a forced-draft
oven or immerse to 75% of their lengths in a water
bath at 71 £1°C (160 £2°F) for 24 hours.

3.3.7 Remove the test cells after the 24-hour
exposure and avoid agitation. Allow the test cells to
cool to 25 +5°C (77 £9°F) for a time not to exceed two
hours.

3.3.8 Pipet 1 mL of the test brine to a suitable vessel,
avoiding the transfer of calcium carbonate crystals,
and dilute with distilled water, deionized water, or as
otherwise specified in the calcium determination
method to be used.

3.3.9 Determine the calcium ion concentration by
procedures given in ASTM D 511, ASTM D 1128,
APHA Standard Test Methods for the Examination of
Water and Wastewater (Part 300), or another
accepted test method. NOTE: Calcium ion
concentration values for duplicate test samples often
differ by 2% or more. A 5% difference is considered
unacceptable and shall be cause for rerunning the
test.

3.3.10 Report the average of the duplicate calcium
concentration values as mg/L calcium carbonate
retained in solution for each inhibitor test
concentration and the blank.

3.3.11 Percent inhibition may be calculated in
accordance with Paragraph 4.1 and reported.

3.3.12 Representative data from the evaluation of
three scale inhibitors are given in Table 2. These
data are examples only and do not reflect
experimental precision. These data indicate that
scale inhibitor C is most effective. Note: Costs of the
scale inhibitors have not been considered.
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TABLE 2—Calcium Carbonate Retained in Solution (as Calcium Carbonate, mg/L)

Scale Inhibitor 1 mg/L 3 mgi/L 5 mg/L 10 mg/L 20 mg/L
A 3,000 3,400 3,800 4,000 4,140
B 3,500 4,000 4,100 4,100 4,100
c 3,600 4,140 4,140 4,140 4,140

Blank (after precipitation): 2,600 mg/L
Blank (before precipitation): 4,140 mg/L

Section 4: Percent Inhibition Calculation

4.1 Percent inhibition values may be calculated as shown 4.2 Caution: The percent inhibition calculation is for
in Equation (1): comparative purposes only. It is not intended to reflect
the ability of a particular scale inhibitor to prevent scaling

Ci -Gy in a field application.

% Inhibition = =2~ b x 100 (1)
Cc - Cy

Where:

Cy = Ca’" concentration in the treated sample after
precipitation

Cp= Ca’" concentration in the blank after precipitation

C. = Ca’' concentration in the blank before precipitation

References
1. ASTM D 511 (latest revision), “Standard Test 3. APHA, Standard Test Methods for the Examination of
Methods for Calcium and Magnesium in Water” (West Water and Wastewater (Part 300) (Washington, DC:
Conshohocken, PA: ASTM). APHA).

2. ASTM D 1126 (latest revision), “Standard Test
Method for Hardness in Water” (West Conshohocken, PA:
ASTM).

ISBN 1-57590-124-2
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MANUAL INSTRUCTIVO DEL PROCEDIMIENTO
EXPERIMENTAL A EMPLEAR JUNTO CON LAS
CARACTERISTICAS DEL SISTEMA Y QUE FOMENTE EL
ESTUDIO DEL USO DE INHIBIDORES PARA EVITAR EL
FENOMENO DE INCRUSTACION EN TUBERIAS DE AGUA DE
PRODUCCION.

El estudio del fendmeno de incrustacion en tuberias de produccion, permite realizar
un estudio de la formacion e inhibicion de los mismos en presencia de CO,,
acercando estos ensayos a la realidad de los pozos a régimen dinamico.

Para llevar a cabo los siguientes ensayos se emplearan 20 anillos Pall de 5/8°" y
siguiendo especificaciones dictadas en la Norma Internacional NACE TM-0374,

como premisa para la realizacion de los siguientes ensayos.

1.- Equipo a Emplear para llevar a cabo los Ensayos en Régimen Dinamico.

El equipo empleado para llevar a cabo los ensayos en estado dindmico, estd
constituido por materiales que no representan riesgos de alteracion a las pruebas,
ademas de hacer mas factible, en términos econdmicos, los ensayos de incrustacion.
A continuacion se presentan los elementos presentes en dicho equipo.

»  Tanque de vidrio Pirex® (TK-201) con capacidad de 15 L.

»  Dos (2) bombas centrifugas modelo Pedrollo (P-201 y P-202) de 1/2 HP de

potencia.

»  Todo el sistema esta constituido por lineas de tuberia de PVC de 1 pulgada de

diametro nominal, cedula 80, y con una longitud total de 16 m.

» Un (1) Rotametro (R-201) para liquido, el cual esta graduado en un rango

comprendido entre cero (0) a cien (100) L/min.
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» Una (1) valvula de globo de acero inoxidable (V-202), a la entrada del
rotametro (R-201).

»  Dos (2) vélvulas tipo esfera de acero inoxidable distribuidas en el equipo, una
para abrir y/o cerrar el paso a la recirculacion (empleada junto con la valvula de
globo para calibrar el rotdmetro) y la otra para la purga o drenaje del sistema (V-201
y V-203).

»  El espacio destinado para introducir los anillos Pall donde se generara el
fendmeno de incrustacidn consta de un tramo de tuberia de plexiglas trasparente de
dos (2) pulgadas de diametro (St-201). Dicha tuberia consta ademas, de dos (2)

rejillas o mallas de acero inoxidable de 200 Mesh ubicadas en la salida.

» Un (1) Tanque de aluminio (TK-102) con capacidad de 75 L, donde se

almacena el agua desmineralizada.

» Un (1) Tanque de calentamiento de aluminio (TK-202) recubierto con lona
aislante y provisto con una (1) resistencia para calentar el fluido, un (1) termostato
para regular la temperatura del agua y un (1) termémetro para realizar las mediciones

necesarias de temperatura.

»  Se empleard un pHmetro de campo marca METTLER TOLEDO modelo MP

220, para realizar las mediciones correspondientes.

»  Se cuenta con una planta de agua desmineralizada, en la cual se tratara el agua
cruda o agua natural (provista de iones y minerales), para la produccion del agua

desionizada.
2.- Preparacion del Agua Sintética con Propiedades similares a las Aguas de
Produccion segun la Norma NACE TM-0374

El agua sintética se realiza para cumplir con las condiciones de dureza,
conductividad, alcalinidad y pH que permite simular las aguas formadas en los pozos

de produccion.
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Para la preparacion del agua sintética, se preparan en dos recipientes independientes
las siguientes soluciones con las cantidades indicadas para un litro de cada una y
obtener 2 litros de solucion.

12, 15 g/L CaCl,.2H,0 *
Solucion N° 1 3,68 g/L MgCl,.6H,0
33,00 g/L NaCl

7,36 g/L NaHCO;
33,00 g/L NaCl

Solucion N° 2

3.- Procedimiento para las Pruebas de Incrustaciones en Régimen Dinamico.

»  Comprobar que todas las valvulas del sistema estén cerradas, excepto la
valvula de retorno V-202, que fue manipulada previamente para calibrar el rotametro

R-201, y que siempre se mantendra semi-abierta.

» Verificar el nivel de agua desmineralizada en el tanque TK-102, el cual debe

estar como minimo lleno un 50%, si no se debe producir nueva agua.
» Abrir la valvula VV-201 para dar comienzo al llenado del tanque TK-201.

> Al tener el tanque TK-201 lleno en un 20% se procede a cerrar la valvula V-
201.

» Se vierten las soluciones 1y 2, que formaran en definitiva el agua sintética

simuladora de las aguas de produccidn, preparadas con anterioridad.

» Abrir la valvula V-201 para completar el 75% de agua sintética en el tanque
TK-201.

» Desprender la tuberia de plexiglas para introducir los anillos Pall previamente
lavados, removiendo la unién U-203, U-205, de esta forma se retira el tubo de prueba

y se procede a desprender la union U-204 para introducir los anillos.

» Colocar la seccion de tuberia nuevamente en su lugar para comenzar la

prueba.
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» Encender la bomba P-201 para hacer circular el agua sintética por todo el

sistema en estudio.

» Realizar el encendido de la resistencia y fijar el valor de temperatura a 60 + 1
°C mediante la manipulacion del termostato, finalmente encender la bomba P-202

que permite la circulacién del agua de calentamiento.

> Fijar el caudal de agua con el rotametro R-201 a 30 L/min, manipulando la
valvula V-203.

» Abrir la valvula de salida de la bombona de CO, que se encuentra en la
entrada del Rotdmetro (R-201), manipulando el mandmetro hasta alcanzar un flujo
de 300 mL/min.

» Agregar 2000 ppm del Agente Quimico a emplear como inhibidor en el
tanque TK-201.

» El equipo se deja trabajando por un periodo de tiempo de 24 horas.

» Luego de transcurrido el tiempo de trabajo del equipo, se apagan las bombas
P-201y P-202, asi como la resistencia.

» Abrir la valvula V-204, para desechar el agua del tanque y de la tuberia por

diferencia de gravedad.

» Desprender la tuberia de plexiglas con sumo cuidado para extraer los anillos
Pall ya incrustados, removiendo la union U-203, U-205, de esta forma se retira el
tubo de prueba y se procede a desprender la union U-204 para obtener los anillos y

realizar los analisis pertinentes.

» Se coloca el tubo de prueba en su lugar.

4.- Procedimiento para el Lavado del Equipo en Régimen Dinamico.

» Comprobar que todas las valvulas del sistema estén cerradas, excepto la
valvula de retorno V-202, que fue manipulada previamente para calibrar el rotametro

R-201, y que siempre se mantendra semi-abierta.
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» Abrir la valvula V-101 para dar inicio al llenado del tanque TK-201 con agua
cruda hasta completar el 75% del nivel del mismo. Adicionalmente se le da apertura
a la valvula V-203 que permitird la circulacion plena del flujo. Encender la bomba P-

201, para realizar la primera corrida de lavado en el sistema.
» Mantener la circulacion de agua en todo el sistema por quince (15) minutos.
» Transcurridos los 15 minutos se procede a apagar la bomba P-202.
» Abrir la valvula V-204 que permite el drenaje del agua usada en el lavado.
» Se repite el paso N° 2.

> Se agregan al tanque TK-201, 26,1 mL. de Acido Clorhidrico (HCI) al

30,61%, para realizar la depuracion;
» Repetir del paso N° 3 al N° 6.
» Se agregan al tanque TK-202 16,3 mL. de Soda Céaustica (NaOH) al 49%.

» Repetir del paso N° 3 al N° 5.
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APENDICE 1.A- Manual de Lavado y Acondicionamiento de los Anillos Pall de
5/8” de Acero Inoxidable.

1. Determinar y seleccionar el nimero de anillos totales necesarios para la
realizacion de todas las pruebas tanto estaticas como dindmicas, con la finalidad de
optimizar el tiempo de trabajo y realizar este acondicionamiento la menor cantidad

posible de veces.

2. Sumergir los anillos en un beaker con suficiente propanol, por un periodo

de cinco (5) minutos con el fin de retirar la grasa e impurezas que puedan contener.

3. Retirar los anillos cuidadosamente del propanol y ser colocados sobre una

superficie absorbente que permita el secado de los mimos.

4. Introducir los anillos a la estufa a una temperatura de 60 °C, por un periodo
de un dia (24 horas), para ser secados completamente y evitar remanentes de

propanol.

5. Concluido el periodo de secado, son retirados de la estufa para continuar
con el acondicionamiento, los anillos no deben ser manipulados para evitar su

contaminacion por la grasa corporal.

6. Sumergirlos en una solucién de acido sulfurico (H.SO,4) al 30% p/p,
durante un (1) minuto; con el fin de generar porosidad y rugosidad en las paredes del

material y asi tener un mayor nimero de sitios de nucleacion.

7. Retirar los anillos de la solucién de H,SO, y lavarlos con agua destilada
para evitar que el acido sulfirico siga actuando sobre su superficie. Repetir el paso
N° 4.

8. Finalmente los anillos son retirados de la estufa y estaran aptos para las
pruebas de incrustaciones, cumpliendo con los requerimientos experimentales.

Deben ser almacenados en recipientes limpios y sellados de modo que no sean



contaminados ni expuestos a alteraciones que puedan afectar el acondicionamiento

previo.

APENDICE 1.B_ Manual de Operacion y puesta en marcha de la Planta
Desmineralizadora de Agua, ubicada en el Laboratorio de Operaciones
Unitarias (LOU), perteneciente a la Escuela de Ingenieria Quimica de la

Facultad de Ingenieria de la Universidad Central de Venezuela.

En la Figura 17 se muestra una fotografia del sistema y seguidamente se detalla la

manera como esta conformada tanto por los equipos como por accesorios:

Figura 42. Planta Desmineralizadora de Agua.

v Dos (2) filtros, el primero de cartucho para agua (FIL-101) y el segundo de
arena (FIL-102) colocados en secuencia para depurar el agua de alimentacién al

sistema.
v Tanque de almacenamiento de agua (TK-101) con capacidad de 140 L.

v Una (1) Bomba centrifuga de dos (2) HP de potencia (P-101), la cual alimenta

las columnas de intercambio i6nico.



v Un (1) Rotdmetro (R-101) para liquido, el cual esta graduado en un rango
comprendido entre cero (0) a cien (100) %, el cual regula el flujo de agua de

alimentacion al sistema.

v Dos (2) columnas de intercambio ionico, una de intercambio catiénico (C-
101) y una de intercambio aniénico (C-102), para capturar por medio de resinas los

iones presentes en el agua y reducir su dureza.

1. Verificar primordialmente que todas las valvulas del sistema se

encuentren totalmente cerradas.

2. Abrir las vélvulas V-101, V-102, V-103, V-104, V-105 y V-128, para dar

inicio al llenado del tanque T-101.

3. Cuando el nivel del tanque T-101 alcance el 70% de su capacidad, realizar
el encendido de la bomba P-101 y abrir parcialmente las valvulas V-107, V-108, V-
109, V-110, V-117 y V-118.

4. Manipulando la valvula V-106, fijar en el rotdmetro R-101 el flujo de agua
cruda en 3 L/min., este sera el caudal de agua que circulara hacia las columnas de

intercambio ionico.

5. Permitir el paso de agua por 10 minutos, y al cabo de este tiempo tomar en

un beaker una muestra del agua tratada y medir su conductividad.

6. Si la conductividad es mayor a 10 pS, dejar circular el agua y tomar
muestras cada 5 minutos, hasta que la conductividad reportada se encuentre por
debajo de los 10 pS. Una vez alcanzado el valor deseado de conductividad, abrir la

valvula V-111y cerrar las valvulas V-117 y VV-118.
7. Verificar la lectura en el analizador de conductividad en linea ClI.

8. Finalizado el llenado del tanque T-202, apagar la bomba P-101 y cerrar
todas las valvulas. En Figura 18 incorporada en los anexos del presente trabajo, se
puede observar el diagrama de flujo de proceso (DFP-01), el cual muestra el sistema

a utilizar para producir el agua base o agua desionizada.



APENDICE 1.C_ Determinacion del Punto Factible de Inyeccion de CO, y
Medicion de pH.

1. Han sido establecidos tres (3) puntos de inyeccion bien definidos en el
sistema, estos son, como han sido mencionados con anterioridad, la entrada al tanque
TK-202, lasalida de la bomba P-201 y la entrada al rotametro R-201.

2. Se constituye alguno de los puntos de inyeccion y se procede a iniciar la
introduccion del CO; a un flujo de 250 ml/min., previamente el sistema de formacion
de incrustaciones debe estar en operacion como se detalla en la metodologia. todas

las mediciones de pH se realizaran en el tanque TK-202.

3. Realizar mediciones de pH cada 5 minutos por los primeros 30 minutos,

luego tomar lecturas cada 30 minutos por 4 horas y media.

4. Se realiza el mismo procedimiento (Pasos N° 2 y N° 3) para los dos (2) puntos

de inyeccion restantes.

5. Se efectlan las curvas caracteristicas de pH en funcién del tiempo y se
observan y analizan las tendencias, la curva con menor inclinacion (menores valores

de pH) establece el punto 6ptimo de inyeccion.

APENDICE 1.D_ Manual de Operacion de Lavado y Acondicionamiento del
Equipo Dinamico de Incrustaciones, ubicado en el Laboratorio de Operaciones
Unitarias (LOU) de la Facultad de Ingenieria de la Universidad Central de

Venezuela.

1. Comprobar que todas las valvulas del sistema estén cerradas, excepto la
valvula de retorno V-202, que fue manipulada previamente para calibrar el rotametro
R-201, y que siempre se mantendra semi-abierta.

2. Abrir la valvula VV-101 para dar inicio al llenado del tanque TK-201 con agua
cruda hasta completar el 75% del nivel del mismo. Adicionalmente se le da apertura
a la valvula V-203 que permitira la circulacion plena del flujo. Encender la bomba P-

201, para realizar la primera corrida de lavado en el sistema.



3. Mantener la circulacion de agua en todo el sistema por quince (15) minutos.
4. Transcurridos los 15 minutos se procede a apagar la bomba P-202.

5. Abrir la valvula V-204 que permite el drenaje del agua usada en el lavado.
6. Se repite el paso N° 2.

7. Se agregan al tanque TK-201, 26,1 mL. de acido clorhidrico (HCI) al 30,61%,
para realizar la depuracion; es importante destacar que este compuesto ha sido usado
con anterioridad como método quimico para la remocion de incrustaciones, con la
finalidad de disminuir el pH del agua y promover su disolucién, pero no resulta una
técnica realmente efectiva dado a que hay que aplicarlo con especial atencion para
prevenir problemas como la corrosion (Larson y Skold, 1958), por lo que se utiliza la
cantidad requerida para solo el lavado y depurado de los depoésitos y/u obstrucciones

gue puedan contener o estar adheridas en las paredes internas de la tuberia
8. Repetir del paso N° 3 al N° 6.
9. Se agregan al tanque TK-202 16,3 mL. de Soda Caustica (NaOH) al 49%.

10.  Repetir del paso N° 3 al N° 5.
APENDICE 1.E_Caélculos Tipos

1.- Determinacion de la cantidad de Reactivos Quimicos para la preparacion de
15 litros de Agua Sintética.

Creacrivo = Crorma *VsoLucion Ecuacion 16
Donde:
CreacTivo: Cantidad de Reactivo para la preparacion de Agua Sintética (g).

Cnorma: Cantidad de Reactivo que dicta la Norma NACE TM-0374 (g/L).

VsoLucion: Volumen de la Solucion a preparar de cada reactivo (L).



Parala Solucion 1 (7,5 L):

Creacrivo(CacCl,.2H,0) =1215 % =7 5
Creacrvo(CaCl,.2H,0) = 91,25¢g

Creacrivo(MgCl,.6H,0) = 3,68 % *7 5L
Creacrvo(MgCl,.6H,0) = 27,609

Creacrivo(NaCl) = 33,00 % * 7,51
Creacrivo(NaCl) = 247,509

Para la Solucion 2 (7,5 L):

Crencro(NaHCO,) = 73697 751
CREACTIVO(NaHCOS) = 55,209

Crencro(NaCl) =33,009/ *7,5L
CREACTIVO(NaCI) = 247,509

2.- Determinacién de la Masa Incrustada.

Mive =Memar =M iciac Ecuacion 17

Donde:
Mnc: Masa incrustada de Carbonato de Calcio (g).
MiniciaL: Masa inicial de los anillos Pall (g).
MeinaL: Masa final de los anillos Pall incrustados (g).

M. =55,0493g —54,4651g
M, = 05842g



Este célculo se realizé para todas las pruebas tanto en régimen dindmico como en

estatico.

3.- Determinacion de la Relacién de Incrustacion.

M L
R = — AL Ecuacion 18

FINAL
Donde:

Rinc: Relacion de Incrustacion (Adimensional).

_ 54,4651g
'NC " 55,0493g
R, = 0,9894

Este célculo se realizé para todas las pruebas tanto en régimen dindmico como en

estatico.
4.- Determinacion de la Densidad del Agua Sintética.

M

D _ FINALPICNOMETRO —_
As —

\Y

M

PICNOMETRO

Ecuacioén 19
PICNOMETRO

Donde:
Das: Densidad del Agua Sintética (g/mL).
MeinaLpicnomeTrRo: Masa Final del Picnometro con el Agua Sintética (g).
MpicnomeTro: Masa Inicial del Picndmetro (g).

VricnomeTro: Volumen del Picndmetro (mL).



_ 2589009 —15,9043g
B 10mL

D, = 0,9986 %L ~ 1%“_

5.- Determinacion de la Masa de Bi-Fosfato de Sodio y Tri-Fosfato de Sodio a

DAS

emplear.

M INHIBIDOR — CINHIBIDOR*Vso|_u(:|(')N ECU&Clon 20

Donde:
MnuisiDor: Masa del Inhibidor (Bi-Fosfato o Tri-Fosfato de Sodio) empleado (g).
Cinuisipor: Concentracidn de Inhibidor en el Sistema (ppm).
R C RS T/
M nrigioor = 309
6.- Determinacion de la Densidad de los Agentes Quimicos Organicos.

M

M FINALPICNOMETRO

DAQO — ¥ PICNOMETRO Ecuacion 21

PICNOMETRO

Donde:
Dago: Densidad del Agente Quimico Organico (g/mL).
Para el INTAV™ (Aloe vera al 15 % p/p):

26,3155 —15,8873¢g
10mL

Dyoo =104289/

DAQO =



Para la proteina de Extracto de Aceite de Mango:

24,0322¢ —15,8870g
Do = 10mL

Dyoo =081459/

7.- Determinacion del Volumen de Aloe vera y Extracto de Mango a emplear

como Inhibidor.

M AQO

Vo = Ecuacion 22

AQO
Donde:

Vaqo: volumen del agente Quimico Organico empleado (mL).

Mago: Masa del Agente Quimico Organico empleado (g).

Para el INTAV™ (Aloe vera al 15 % p/p):

N 309
AQO = T
g
10428 AL
Vg = 28.8mL

Para la proteina de Extracto de Aceite de Mango:

N 309
AQO = T
g
0,8145 AL

V 500 = 36,83ML

8.- Determinacion del Numero de Reynolds (Re).

_p*V =D
Y7,

Re Ecuacioén 23



Donde:
Re: NUmero de Reynolds (Adimensional).
p: Densidad (g/mL).
V: Velocidad (cm/min).
D: Didmetro de Tuberia (cm).

u: Viscosidad (Pa.s)

cm g
2,540m *502050M 51 %m3

9 S
10109/ 605/ . *001
Re = 24596,37

Re =

Este calculo se realizo6 para todas las pruebas en régimen dinamico.

9.- Determinacién de la Dureza Célcica.

D. — Veora * Mepra * PAc *10°

Ca Ecuacion 24
VSOL

Donde:
Dca: Dureza Célcica (ppm).
Vepra: Volumen gastado de EDTA (mL).
Mepta: Molaridad de EDTA (M).
PAca: Peso Atémico del Calcio (mol/g).

VsoL: Volumen de la Solucion (L).



g mg
15.3mL *0,0107M * 40,05 Aol*looo A

D. =
ca 10mL

D, = 655,65ppm

10.- Determinacion del Porcentaje de Diferencia entre Concentraciones de

Calcio.

Vv, -V .
(%)DIFERENCIA : 1V—2 %100 Ecuacion 25

1
Donde:
(%) DIFERENCIA: Porcentaje de Diferencia entre Concentraciones de Calcio (%).
V1. Valor de Concentracion de Calcio 1 (ppm).

V,: Valor de Concentracion de Calcio 2 (ppm).

886,95 ppm — 753,07 ppm 10
886,95 ppm
(%)DIFERENCIA:15,09%

(%)DIFERENCIA: 0

11.- Determinacion de la Desviacion Estandar.

$? =1 > (V, -V ) Ecuacion 26

Donde:

s%: Desviacion Estandar (Unidad de Medida).

V : Promedio de Concentracion de Calcio (ppm).

s? = +,/(886,95 ppm —820,01ppm)? + (753,07 ppm — 820,01 ppm)°
s? =496,8120 ppm



12.- Determinacion del Porcentaje de Incrustaciones Retirado.

M FINAL — M

Yoretiro = FINALIL %100 Ecuacién 27

INC
Donde:
%reTiRO: POrcentaje de Incrustaciones Retirado (%).
MeinaLii: Masa de los Anillos con las incrustaciones restantes (g).
_ 54,9251g —54,36669 , |

Yoretiro = 0,6753g
Yreriro = 82,70%

00

APENDICE 1.F Tablas de Resultados

Tabla 17. Resultados obtenidos para los Ensayos de Incrustacion a Régimen Estatico.

Tiempo de Masa Masa Final Relacion de Masa de
inyeccion de Inicial de de los Incrustacion Incrustacion.
CO, los Anillos Anillos. )
(adim.) (9)
(h) (9) (9)
0 54,2559 54,7803 0,9904 0,4471
Ys 54,4651 55,0468 0,9894 0,5817
1 54,3458 54,9671 0,9887 0,6214
6 54,4834 55,2124 0,9868 0,7290
24 54,3359 55,4042 0,9807 1,0683

Tabla 18. Resultados obtenidos para los Ensayos de Incrustacién a Régimen Dindmico con

Barrido de Flujo de CO,




] Masa Inicial Masa Final Relacion de Masa de
Flujo de - -
cO de los de los Incrustacion Incrustacion.
2 Anillos Anillos. (adim) @
) adim. g
mL/min
( ) (0) (@)
200 54,4556 54,9493 0,9910 0,4937
250 54,4651 55,0283 0,9898 0,5632
300 54,3458 54,9664 0,9887 0,6206

Tabla 19. Resultados obtenidos para los Ensayos de Incrustacién a Régimen Dindmico con

Barrido de Flujo de Agua Sintética.

) Masa Inicial Masa Final Relacion de Masa de

Flujo de de los Anillos de los Incrustacion Incrustacion.
Agua Anillos. _

Sintética @ (adim.) (9)
(L/min) g (@)

15 54,4537 55,4278 0,9824 0,9741

20 54,3986 55,3385 0,9830 0,9489

30 54,4004 55,2464 0,9847 0,8460

40 54,4323 55,0638 0,9885 0,6315

45 54,4267 54,9099 0,9912 0,4832

Tabla 20. Resultados obtenidos para los Ensayos de Incrustacion a Régimen Dindmico con

Barrido de Temperatura.




- tura d Masa Inicial | Masa Final Relacion de Masa de
enpiel Ll el de los de los Incrustacion Incrustacion.
operacion ) i
Anillos Anillos. (adim) @
(°C) adim. g
(9) (9)
40+1 54,2448 54 5546 0,9943 0,3098
45+ 1 53,9553 54,2866 0,9939 0,3313
50+1 54,4115 54,7760 0,9933 0,3645
55+1 54,2987 54,8957 0,9891 0,5970
60+1 54,2874 55,2038 0,9834 0,9163

Tabla 21. Resultados obtenidos en los Ensayos con Inclusion de Inhibidores de Incrustacion en

presencia de CO, para cada Régimen Establecido.

S Masa Masa Final | Relacion de Masa de
E | Inhibidor | Inicial de de los Incrustacion | Incrustacion.
= los Anillos Anillos. (adim.) (9)
o ) (9)
INTAV™ 54,4978 55,6098 0,9800 1,1120
Extracto
8 | de aceite 54,3817 55,4556 0,9806 1,0739
& | de Mango
[75)
W | Bi-Fosfato | 54,1949 54,7755 0,9894 0,5806
- 54,2134 54,6561 0,9919 0,4427
Fosfato
INTAV™ 54,4853 55,6080 0,9798 1,1228
o Extracto
E de aceite 54,0709 55,0884 0,9815 1,0175
3 de Mango
O | Bi-Fosfato 53,9550 54,5779 0,9886 0,6229
Tri- 54,0041 544593 09916 0.4551
Fosfato

Tabla 22. Resultados obtenidos de la Evaluacion de los Agentes Quimicos Organicos con

Saturacion de CO,y en Ausencia del mismo.




Masa Masa Relacion de Masa de
Inicial de | Final de Incrustacion Incrustacion.
Agente los los _
Quimico Ensayo | Anillos Anillos. (adim.) (0)
empleado
(9) (9)
INTAV™ gg‘ 541123 | 545204 0,925 0,4081
Aloe vera Corf
15%p/p cO 54,3976 54,9656 0,9897 0,5680
2
Proteinade | oM | 53,0897 | 54,3640 0,9931 0,3743
CO,
Extracto de Con
Mango 54,4021 54,9461 0,9901 0,5440

CO,
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Section 1: General

1.1 The test methods described in this standard are static
laboratory screening tests designed to give a measure of
the ability of scale inhibitors to prevent the precipitation of
calcium carbonate and calcium sulfate from solution at
71°C (160°F).

1.2 These test methods are recommended only for ranking
the performance of different scale inhibitors uncler
laboratory conditions set by these methods. They are not
intended to provide actual field treating rates.

1.3 Many factors, such as reaction kinetics, fluid velocity
and composition, variable temperatures and pressures,
scale adherence, and solids dispersion can significantly
affect actual scale deposition under field conditions.
Detailed consideration of these parameters is deemed to be

outside the scope of this standard. However, field
conditions, field brine composition, and other variables
noted above should be considered at some point in scale
inhibitor evaluation prior to final scale inhibitor selection for
field use.

1.4 Tests should be conducted at various scale inhibitor
concentrations in order to obtain a better understanding of
performance under laboratory conditions set by these
methods. The scale inhibitor concentration required for a
field application is likely to be different from that determined
under these laboratory conditions.

1.5 This standard lists the necessary apparatus, reagents,
and procedures for conducting these laboratory screening
tests.

Section 2: Calcium Sulfate Precipitation Test

2.1 This section lists the apparatus, solutions, and
procedure for conducting the calcium sulfate precipitation
screening test.

2.2 Apparatus and Solutions

2.2.1 Constant-temperature water bath or forced-
draft oven with the capability of maintaining the
specified temperature within £1°C (+2°F).

222 Clean and dustfree glass test cells
(approximately 125-mL [4-0z] bottles with positive
seals).

2.2.3 Synthetic brines prepared with distilled or
deionized water, as follows:

2.2.3.1 Calcium-containing brine: 7.50 g/L NaCl
(ACS'" reagent grade); 11.10 g/L CaCl; » 2H20
(ACS reagent grade).

2.2.3.2 Sulfate-containing brine: 7.50 g/L NaCl
(ACS reagent grade); 10.66 g/L Na;SO4 (ACS
reagent grade).

2.2.3.3 Note: Very small quantities of insoluble
materials may remain after the specified
reagents have completely dissolved. For
consistency of results, solutions shall be filtered
through a 0.45-um filter.

2.2.4 Apparatus for reproducibly delivering 50 £0.5
mL, e.g., graduated cylinders or volumetric pipets.

2.2.5 One percent by weight (1 wt%) and 0.1 wt%
dilutions of the as-received scale inhibitors to be
tested, prepared with deionized water.

2.2.6 Graduated measuring pipets in the following
sizes: 0.1, 0.5, and 1.0 mL.

2.2.7 Standard reagents and apparatus for
determination of calcium concentration in accordance
with ASTM? D 511" ASTM D 11267 APHA®
Standard Test Methods for the Examination of Water
and Wastewater (Part :3[)[)).‘1 or another accepted test
method.

2.3 Test Procedure

2.3.1 Pipet the desired amount of scale inhibitor into
each test cell using the 1 wt% and 0.1 wi% dilutions.
The 0.1 wt% dilution shall be used for tests in which
scale inhibitor loadings are less than 10 mg/L. Run
duplicates of each concentration.

™ American Chemical Society (ACS), 1155 16th St NW, Washington, DC 20003
2 American Society for Testing and Materials (ASTM), 100 Barr Harbor Drive, West Conshohaocken, PA 19428,
3 American Public Health Assaciation (APHA), 1015 St. NW, Washington, DC 20005
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2.3.2 Prepare duplicate blanks as follows:

2.3.2.1 Set aside two samples of the calcium-
containing brine (50 mL each). Determine the
calcium ion concentration of the blanks before
precipitation in accordance with Paragraph 2.3.8
and divide each value by 2.

2.3.2.2 Prepare and handle the blanks after
precipitation as described in Paragraphs 2.3.3
through 2.3.8, but do not include a scale
inhibitor.

2.3.3 Add 50 mL of sulfate-containing brine to the
test cell and mix well. Add 50 mL of calcium-
containing brine to the test cell.

2.3.4 Cap the test cell immediately and agitate to mix
the brines and the scale inhibitor thoroughly.

2.3.5 Place all test cells and blanks in a forced-draft
oven or immerse to 75% of their lengths in a water
bath at 71 £1°C (160 £2°F) for 24 hours.

2.3.6 Remove the test cells after the 24-hour
exposure and avoid agitation. Allow the test cells to
cool to 25 £5°C (77 £9°F) for a time not to exceed two

2.3.7 Pipet 1 mL of the test brine to a suitable vessel,
avoiding the transfer of calcium sulfate crystals, and
dilute with distilled water, deionized water, or as
otherwise specified in the calcium determination
method to be used.

2.3.8 Determine the calcium ion concentration by
procedures given in ASTM D 511, ASTM D 1126,
APHA Standard Test Methods for the Examination of
Water and Wastewater (Part 300), or another
accepted test method. NOTE: Calcium ion
concentration values for duplicate test samples often
differ by 2% or more. A 5% difference is considered
unacceptable and shall be cause for rerunning the
test.

2.3.9 Report the average of the duplicate calcium ion
concentration values as mg/L calcium sulfate retained
in solution for each inhibitor test concentration and
the blank.

2.3.10 Percent inhibition may be calculated in
accordance with Paragraph 4.1 and reported.

2.3.11 Representative data from the evaluation of
three scale inhibitors are given in Table 1. These
data are examples only and do not reflect

hours. experimental precision. These data indicate that
scale inhibitor A is most effective. Note: Costs of the
scale inhibitors have not been considered.
TABLE 1—Calcium Sulfate Retained in Solution (as Calcium Sulfate, mg/L)
Scale Inhibitor 1 mg/L 3 mg/L 5 mg/L 10 mg/L 20 mg/L

5,140 5,140 5,140 5,140 5,140

4,080 4,352 4,896 5,068 5,140

4,896 5,103 5,140 5,140 5,140

Blank (after precipitation): 3,808 mg/L
Blank (before precipitation): 5,140 mg/L

Section 3: Calcium Carbonate Precipitation Test

3.1 This section lists the apparatus, solutions and
procedure for conducting the calcium carbonate
precipitation screening test.

3.2 Apparatus and Solutions

3.2.1 Aregulated source of carbon dioxide (COz). All
recognized grades of CO; are suitable for this test.

3.2.2 Constant-temperature water bath or forced-
draft oven with the capability of maintaining the
specified temperature within £1°C (£2°F).

3.23 Clean and dust-free glass test cells
(approximately 125-mL [4-0z] bottles with positive
seals). Caution: The amount of vapor space above
the test solutions in Paragraph 3.3.5 will affect the
test results. To maximize the validity and
reproducibility of test results, choose test cells that
vary in capacity (volume) when sealed by 5% or less;
that is, Ve = V £0.025 V, where V; equals the desired
range of test cell capacities and V equals the mean
test capacity.

NACE International
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3.2.4 Fritted-glass gas dispersion tube(s) (medium or
coarse porosity rating).

3.2.5 Synthetic brines prepared with distilled or
deionized water, as follows:

3.2.5.1 Calcium-containing brine: 1215 g/L
CaCl, - 2H,0 (ACS reagent grade); 3.68 g/L
MgCl; + 6H,O (ACS reagent grade); 33.0 g/L
NaCl (ACS reagent grade).

3.2.5.2 Bicarbonate-containing brine: 7.36 g/L
NaHCO: (ACS reagent grade); 33.0 g/L NaCl
(ACS reagent grade).

3.2.5.3 Note: Very small quantities of insoluble
materials may remain after the specified
reagents have completely dissolved. For
consistency of results, the solutions shall be
filtered through a 0.45-pm filter.

3.2.6 Apparatus for reproducibly delivering 50 +0.5
mL, e.g., graduated cylinders or volumetric pipets.

3.2.7 One percent by weight (1 wt%) and 0.1 wt%
dilutions of the as-received scale inhibitors to be
tested, prepared with deionized water.

3.2.8 Graduated measuring pipets in the following
sizes: 0.1, 0.5, and 1.0 mL.

3.2.9 Standard reagents and apparatus for
determination of calcium concentration in accordance
with ASTM D 511, ASTM D 1126, APHA Standard
Test Methods for the Examination of Water and
Wastewater (Part 300), or another accepted test
method.

Test Procedure

3.3.1 Pipet the desired amount of inhibitor into each
test cell using the 1 wi% and 0.1 wit% dilutions. The
0.1 wt% dilution shall be used for tests in which scale
inhibitor loadings are less than 10 mg/L. Run
duplicates of each concentration.

3.3.2 Prepare duplicate blanks as follows:

3.3.2.1 Set aside two samples of the calcium-
containing brine (50 mL each). Determine the
calcium ifon concentration of the blanks before
precipitation in accordance with Paragraph 3.3.9
and divide each value by 2.

3.3.2.2 Prepare and handle the blanks after
precipitation according to Paragraphs 3.3.3
through 3.3.9, but do not include a scale
inhibitor.

3.3.3 Saturate both the calcium- and bicarbonate-
containing brines with CO; immediately before using.
Accomplish saturation at room temperature by

NACE International
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bubbling CO:2 through a fritted-glass gas dispersion
tube immersed to the bottom of the container. A rate
of 250 mL/min of CO; for 30 minutes will be sufficient
to saturate up to 1 L of each brine simultaneously. A
tee may be used to split the gas flow for this purpose.

3.3.4 Add 50 mL of hicarbonate-containing brine to
the test cell and mix well. Add 50 mL of calcium-
containing brine to the test cell.

3.3.5 Cap the test cell immediately and agitate to mix
the brines and the scale inhibitor thoroughly. The test
cells must be capped tightly to avoid loss of CO..
Note: Pressure will build in the test cells as the CO»-
saturated test brine approaches and reaches the test
temperature. Rupture of the test cells has not been
reported, yet it is a potential hazard associated with
this test procedure. Safety precautions must be
employed to address this potential hazard. Also, an
improperly sealed test cell may lead to pressure
release, a resulting test brine compositional change,
and an invalid test result.

3.3.6 Place all test cells and blanks in a forced-draft
oven or immerse to 75% of their lengths in a water
bath at 71 £1°C (160 +2°F) for 24 hours.

3.3.7 Remove the test cells after the 24-hour
exposure and avoid agitation. Allow the test cells to
cool to 25 £5°C (77 £9°F) for a time not to exceed two
hours.

3.3.8 Pipet 1 mL of the test brine to a suitable vessel,
avoiding the transfer of calcium carbonate crystals,
and dilute with distilled water, deionized water, or as
otherwise specified in the calcium determination
method to be used.

3.3.9 Determine the calcium ion concentration by
procedures given in ASTM D 511, ASTM D 1126,
APHA Standard Test Methods for the Examination of
Water and Wastewater (Part 300), or another
accepted test method. NOTE: Calcium ion
concentration values for duplicate test samples often
differ by 2% or more. A 5% difference is considered
unacceptable and shall be cause for rerunning the
test.

3.3.10 Report the average of the duplicate calcium
concentration values as mg/L calcium carbonate
retained in solution for each inhibitor test
concentration and the blank.

3.3.11 Percent inhibition may be calculated in
accordance with Paragraph 4.1 and reported.

3.3.12 Representative data from the evaluation of
three scale inhibitors are given in Table 2. These
data are examples only and do not reflect
experimental precision. These data indicate that
scale inhibitor C is most effective. Note: Costs of the
scale inhibitors have not been considered.
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TABLE 2—Calcium Carbonate Retained in Selution (as Calcium Carbonate, mg/L)

Scale Inhibitor 1 mg/L Img/L 5 mg/L 10 mg/L 20 mg/L
A 3,000 3,400 3,800 4,000 4,140
B 3,500 4,000 4,100 4,100 4,100
c 3,600 4,140 4,140 4,140 4,140

Blank (after precipitation): 2,600 mg/L
Blank (before precipitation): 4,140 mg/L

Section 4: Percent Inhibition Calculation

4.1 Percent inhibition values may be calculated as shown 4.2 Caution: The percent inhibition calculation is for
in Equation (1): comparative purposes only. It is not intended to reflect
the ability of a particular scale inhibitor to prevent scaling

Ca in a field application.

% Inhibition = <3 = b x 100 (1
-C

c b
Where:

Ca = Ca” concentration in the treated sample after
precipitation

Cp = Ca’” concentration in the blank after precipitation

C. = Ca”" concentration in the blank before precipitation

References
1. ASTM D 511 (latest revision), “Standard Test 3. APHA, Standard Test Methods for the Examination of
Methods for Calcium and Magnesium in Water” (West Water and Wastewater (Part 300) (Washington, DC:
Conshohocken, PA: ASTM). APHA).

2. ASTM D 1126 (latest revision), “Standard Test
Method for Hardness in Water” (West Conshohocken, PA:
ASTM).

ISBN 1-57590-124-2
4 NACE International



MANUAL INSTRUCTIVO DEL PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL
A EMPLEAR JUNTO CON LAS CARACTERISTICAS DEL SISTEMA
Y QUE FOMENTE EL ESTUDIO DEL USO DE INHIBIDORES PARA
EVITAR EL FENOMENO DE INCRUSTACION EN TUBERIAS DE
AGUA DE PRODUCCION.

El estudio del fendmeno de incrustacidon en tuberias de produccién, permite realizar un
estudio de la formacién e inhibicion de los mismos en presencia de CO,, acercando estos
ensayos a la realidad de los pozos a régimen dinamico.

Para llevar a cabo los siguientes ensayos se emplearan 20 anillos Pall de 5/8" y siguiendo
especificaciones dictadas en la Norma Internacional NACE TM-0374, como premisa para la

realizacion de los siguientes ensayos.

1.- Equipo a Emplear para llevar a cabo los Ensayos en Régimen Dinamico.

El equipo empleado para llevar a cabo los ensayos en estado dinamico, esta constituido
por materiales que no representan riesgos de alteracién a las pruebas, ademas de hacer
mas factible, en términos econdmicos, los ensayos de incrustacién. A continuacién se

presentan los elementos presentes en dicho equipo.

»  Tanque de vidrio Pirex® (TK-201) con capacidad de 15 L.
»  Dos (2) bombas centrifugas modelo Pedrollo (P-201 y P-202) de 1/2 HP de potencia.

» Todo el sistema estd constituido por lineas de tuberia de PVC de 1 pulgada de

diametro nominal, cedula 80, y con una longitud total de 16 m.

» Un (1) Rotametro (R-201) para liquido, el cual estd graduado en un rango

comprendido entre cero (0) a cien (100) L/min.

»  Una (1) valvula de globo de acero inoxidable (V-202), a la entrada del rotametro (R-
201).

»  Dos (2) valvulas tipo esfera de acero inoxidable distribuidas en el equipo, una para
abrir y/o cerrar el paso a la recirculacion (empleada junto con la valvula de globo para

calibrar el rotametro) y la otra para la purga o drenaje del sistema (V-201 y V-203).



»  El espacio destinado para introducir los anillos Pall donde se generara el fenémeno
de incrustacion consta de un tramo de tuberia de plexiglés trasparente de dos (2) pulgadas
de didmetro (St-201). Dicha tuberia consta ademas, de dos (2) rejillas o mallas de acero

inoxidable de 200 Mesh ubicadas en la salida.

» Un (1) Tanque de aluminio (TK-102) con capacidad de 75 L, donde se almacena el

agua desmineralizada.

» Un (1) Tanque de calentamiento de aluminio (TK-202) recubierto con lona aislante y
provisto con una (1) resistencia para calentar el fluido, un (1) termostato para regular la
temperatura del agua y un (1) termémetro para realizar las mediciones necesarias de

temperatura.

»  Se empleara un pHmetro de campo marca METTLER TOLEDO modelo MP 220,

para realizar las mediciones correspondientes.

»  Se cuenta con una planta de agua desmineralizada, en la cual se tratara el agua cruda

0 agua natural (provista de iones y minerales), para la produccién del agua desionizada.

2.- Preparacion del Agua Sintética con Propiedades similares a las Aguas de
Produccion segun la Norma NACE TM-0374

El agua sintética se realiza para cumplir con las condiciones de dureza, conductividad,
alcalinidad y pH que permite simular las aguas formadas en los pozos de produccién.

Para la preparacion del agua sintética, se preparan en dos recipientes independientes las
siguientes soluciones con las cantidades indicadas para un litro de cada una y obtener 2

litros de solucion.

12, 15 g/L CaCl2.2H20 *
Soluciéon N° 1 3,68 g/L MgCl».6H20

33,00 g/L NaCl

7,36 g/L NaHCO3
Solucién N° 2
33,00 g/L NaCl




3.- Procedimiento para las Pruebas de Incrustaciones en Régimen Dinamico.

»  Comprobar que todas las valvulas del sistema estén cerradas, excepto la valvula de
retorno V-202, que fue manipulada previamente para calibrar el rotametro R-201, y que

siempre se mantendra semi-abierta.

» Verificar el nivel de agua desmineralizada en el tanque TK-102, el cual debe estar

como minimo lleno un 50%, si no se debe producir nueva agua.
» Abrir la valvula V-201 para dar comienzo al llenado del tanque TK-201.
» Al tener el tanque TK-201 lleno en un 20% se procede a cerrar la valvula VV-201.

» Se vierten las soluciones 1 y 2, que formaran en definitiva el agua sintética

simuladora de las aguas de produccién, preparadas con anterioridad.

» Abrir la valvula V-201 para completar el 75% de agua sintética en el tanque TK-
201.

» Desprender la tuberia de plexiglas para introducir los anillos Pall previamente
lavados, removiendo la unién U-203, U-205, de esta forma se retira el tubo de prueba y se
procede a desprender la union U-204 para introducir los anillos.

» Colocar la seccién de tuberia nuevamente en su lugar para comenzar la prueba.

» Encender la bomba P-201 para hacer circular el agua sintética por todo el sistema

en estudio.

» Realizar el encendido de la resistencia y fijar el valor de temperatura a 60 £ 1 °C
mediante la manipulacién del termostato, finalmente encender la bomba P-202 que permite

la circulacion del agua de calentamiento.

» Fijar el caudal de agua con el rotametro R-201 a 30 L/min, manipulando la valvula
V-203.

» Abrir la valvula de salida de la bombona de CO; que se encuentra en la entrada del
Rotametro (R-201), manipulando el manémetro hasta alcanzar un flujo de 300 mL/min.

» Agregar 2000 ppm del Agente Quimico a emplear como inhibidor en el tanque TK-
201.

» El equipo se deja trabajando por un periodo de tiempo de 24 horas.



» Luego de transcurrido el tiempo de trabajo del equipo, se apagan las bombas P-201
y P-202, asi como la resistencia.
» Abrir la valvula V-204, para desechar el agua del tanque y de la tuberia por

diferencia de gravedad.

» Desprender la tuberia de plexiglas con sumo cuidado para extraer los anillos Pall ya
incrustados, removiendo la unién U-203, U-205, de esta forma se retira el tubo de prueba y
se procede a desprender la union U-204 para obtener los anillos y realizar los anélisis

pertinentes.

» Se coloca el tubo de prueba en su lugar.

4.- Procedimiento para el Lavado del Equipo en Régimen Dindmico.

» Comprobar que todas las valvulas del sistema estén cerradas, excepto la valvula de
retorno V-202, que fue manipulada previamente para calibrar el rotdmetro R-201, y que

siempre se mantendra semi-abierta.

» Abrir la valvula VV-101 para dar inicio al llenado del tanque TK-201 con agua cruda
hasta completar el 75% del nivel del mismo. Adicionalmente se le da apertura a la valvula
V-203 que permitira la circulacion plena del flujo. Encender la bomba P-201, para realizar

la primera corrida de lavado en el sistema.

» Mantener la circulacién de agua en todo el sistema por quince (15) minutos.
Transcurridos los 15 minutos se procede a apagar la bomba P-202.
Abrir la valvula V-204 que permite el drenaje del agua usada en el lavado.

Se repite el paso N° 2.

vV V VYV VYV

Se agregan al tanque TK-201, 26,1 mL. de Acido Clorhidrico (HCI) al 30,61%,

para realizar la depuracion;
» Repetir del paso N° 3 al N° 6.
» Se agregan al tanque TK-202 16,3 mL. de Soda Céaustica (NaOH) al 49%.

» Repetir del paso N° 3 al N° 5.
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