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EVALUACION DE INHIBIDORES ANTI-INCRUSTANTES EN
TUBERIAS DE AGUA DE PRODUCCION.

Tutor Académico: Ing. Francisco Yanez. Tesis. Caracas, U.C.V. Facultad de
Ingenieria. Escuela de Ingenieria Quimica. 2010. N° Pag. 179.

Palabras clave: Incrustaciones, inhibidores, agua de produccion, precipitados de
calcio, extracto de mango.
Resumen. El objetivo de la presente investigacion es la evaluacion de diferentes
inhibidores (organicos y sintéticos) anti-incrustantes en tuberias de agua de
produccion, y la determinacion de las condiciones que favorecen la formacion de
incrustaciones. Se realizaron pruebas en estado estatico y dinamico, en las que se
coloco en contacto anillos Pall (simulando tuberias) con agua sintética preparada
segun lo indic6 la Norma NACE TMO0374. Evaluando la repetitividad de los
resultados y analizando las variables establecidas para que se generaran dep6sitos de
minerales sobre las superficies en estudio.
Se realizaron pruebas en estado estatico para un volumen constante y variacion de la
cantidad de anillos, ensayos dinamicos con variacion de flujo y cantidad constante de
anillos y viceversa, a condiciones ambientales. Posteriormente segun los resultados
obtenidos (20 anillos y proporcion de incrustacion) se procedio a realizar experiencias
estaticas a un volumen de 500 mL y se inyectaron los inhibidores organicos (Aloe
Vera y Extracto de mango), y sintéticos Bi-fosfato y Tri-fosfato, a temperatura de 40
a 50 °C y presion ambiente, aunado a esto se realiz6 un blanco (en estético y
dindmico) a estas condiciones para determinar la proporcién de incrustacion. Estas
pruebas también se realizaron en dinamico a un flujo de 30 L/min, resultado obtenido
por la primera etapa de ensayos. Se ejecutaron pruebas para evaluar la remocion de
incrustaciones ya formadas en los anillos con Extracto de mango y Tri-fosfato que
generaron los mejores resultados en la segunda etapa de pruebas. Se midi6 pH y
conductividad de la solucion sintética inicial y final, para corroborar como varian en
el sistema. Las conclusiones obtenidas fueron que la proporcion de incrustacion no
depende de la cantidad de superficies (anillos), siendo este un pardmetro confiable
que indica si hay presencia de incrustaciones, el estudio de la conductividad indico
que su disminucién es sefial de la deposicién de calcio, se demostrd que al disminuir
el flujo de operacion en estado dinamico y aumentar la temperatura tanto en estado
estatico como dindmico favorece la formacion de incrustaciones. Existe repetitividad
en los resultados al variar las condiciones de temperatura, area de contacto, flujos y
volumen en las pruebas realizadas. El Tri-fosfato evito en mayor proporcion el
proceso de formacion de incrustaciones, el segundo mejor inhibidor fue el extracto de
mango, el tercero Aloe Vera y cuarto el Bi-fosfato. La morfologia presentada por los
cristales coincidié con la estructura de la aragonita para todos los inhibidores
aplicados, los espectros obtenidos por EDS, revelan gran cantidad de calcio en las
estructuras y ademas cloro y sodio en los cuerpos amorfos, Los inhibidores
modificaron los cristales las muestras estudiadas y presentaron estabilidad térmica.
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INTRODUCCION

INTRODUCCION

Para la produccion y extraccion de petroleo es importante referirse al agua de
produccion, debido a que a los pozos productores se le introduce agua para estimular
el crudo con la finalidad de disminuir su viscosidad y otras variables que alteran el
proceso, es por ello que se facilita la succion de petrdleo, aunado a esta extraccion se
debe retirar el agua sintética que se suministra a los campos y la que puede contener
el pozo originalmente, estando en contacto con el crudo, rocas y minerales, es por ello
que el agua extraida contiene una cantidad abundante de minerales en solucion, lo
que genera taponamientos en las tuberias siendo un problema de movilizacion de

flujo, por la precipitacion de iones calcio disueltos en la solucién.

Estos problemas de deposicion de minerales en las paredes internas de las tuberias,
causan disminucién del rendimiento y productividad de las empresas, generan un
aumento en el tiempo de parada de las plantas para dar mantenimiento y lavado en los
ductos, crean un aumento de costos asociados a la reparacion de equipos, es por ello
que en las industrias se deben enfocar en el aseguramiento de flujo, con el fin de
garantizar un disefio adecuado de las instalaciones y reducir costos tanto de
operacion, mantenimiento y de tratamientos quimicos que mitiguen este fendmeno.
Es por ello que existe la necesidad de realizar el presente trabajo especial de grado,
con la finalidad de determinar las condiciones de temperatura, flujo y proporcién de
incrustacion en las que se favorecen la formacion de incrustaciones, aunado a esto se
aplicara un tratamiento quimico (inyeccion de inhibidores) para evitar que haya
incrustaciones en el sistema, se determinara las propiedades, efectividad y mecanismo

de estos productos anti-incrustantes en tuberias de agua de produccion.

Para cumplir con los objetivos de esta investigacion se llevan a cabo pruebas en

estado estatico y dinamico en las que se evaluara la formacion de incrustaciones sobre

1
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muestras que simulan tuberias de agua de produccion, en un tiempo de contacto de 24
horas, luego de estudiar y verificar la repetitividad de las mejores condiciones a la
que se ve favorecido el proceso se prosigue a evaluar la capacidad de los inhibidores
de evitar que se que formen precipitados de carbonato de calcio. Por lo que se
utilizarén inhibidores comerciales (Tri-fosfato y Bi-fosfato) y organicos (Aloe vera 'y
Extracto de mango). Resaltando que el extracto de mango es un producto innovador
de materia nacional y siendo una tecnologia verde (amigable con el ambiente), la cual
previamente no se ha utilizado para dicho estudio, al igual que anteriormente no se ha
estudiado la efectividad del aloe vera en ensayos dindmicos, por lo que serviran de
pruebas piloto para ver si mitigan la problemética o no.

Es por ello que existe la necesidad de generar tecnologias propias, que puedan
solventar la problematica ocasionada por la formacién de incrustaciones, mediante el
uso de materias primas biodegradables como lo son el aloe vera y el extracto de
mango, que puedan tener un impacto minimo en el ambiente y que a su vez permitan
incentivar la agroindustria en el pais, promoviendo la actividad productiva y el

bienestar social.

Motivado a esto se genera la presente investigacion de evaluacion de inhibidores anti-
incrustantes en tuberia de agua de produccién, en el que se desglosara los
fundamentos tedricos, metodologia usada, resultados obtenidos, su analisis,
posteriormente las conclusiones a las que se pudo llegar y recomendaciones, con la
finalidad de garantizar el aseguramiento de flujo en las instalaciones de tuberias de

agua de produccion, previniendo el fendmeno de formacién de incrustaciones.
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CAPITULO |

FUNDAMENTO DE LA INVESTIGACION

1.1.- Planteamiento del Problema.

En la industria petrolera es comun referirse al agua de produccién, como aquella que
ha permanecido geoldgicamente en contacto con el petroleo, minerales y rocas de
formacion; incluyendo también otros tipos de agua que son producto de procesos de
explotacion de hidrocarburos y que estaran presentes en aquellos yacimientos que han
sido estimulados artificialmente. Esta contiene cantidades significativas de cationes
inorganicos tales como calcio, magnesio, bario y estroncio, y aniones como
carbonato, bromuro y sulfato (Ceci, 2003). Es importante destacar que el factor de
recuperacion del petréleo depende del volumen de agua inyectada en el sistema
(Arnold et. al, 2004), por lo que al extraerlo viene con una gran cantidad de agua de
produccion (conteniendo una cantidad elevada de sales minerales), que es conducida
a sistemas de tuberias de un punto a otro y por lo que es necesario realizar un efectivo

tratamiento de depuracion para su posterior uso y recirculacion.

Bajo ciertas condiciones, como lo son: flujos poco turbulentos y/o bajos, valores de
pH elevados, tiempos de exposicion prolongados y temperaturas elevadas (Medina y
Zea, 2008), los cationes y aniones pueden dejar de estar en disolucion, pueden
contener concentraciones de soluto disueltas, mas altas que su concentracion en
equilibrio, dando origen a una supersaturacion, siendo esto causa primaria de
deposicion de minerales, pudiéndose formar unos cristales duros y densos que se

denominan incrustaciones; los cuales se pueden formar a lo largo de ductos o tuberias
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de produccion asi como en calderas, torres de refrigeracion, bombas e
intercambiadores de calor.

El efecto primario de la formacion de incrustaciones en las tuberias y equipos es la
reduccion de la tasa de produccion, al aumentar la rugosidad de la superficie interior
del ducto, reducir el &rea de fluencia y disminuir la transferencia de calor; esto origina
un aumento en la caida de presion y, en consecuencia la produccion disminuye
(Selene y Jimenez, 2004). Estas formaciones también originan accidentes de
seguridad operacional cuando se depositan o se forman incrustaciones en valvulas de
seguridad bien sea de superficie y/o de fondo (Larrea y Malave). Es por esto que las
incrustaciones representan una gran problematica en la industria petrolera y en
diferentes campo de manufactura, es decir en la industria en general, donde se trabaje
0 se trasporte agua o fluidos con una cantidad elevada de sales minerales, dando
origen a que se pueda generar este tipo de fendmeno, lo que conlleva a problemas de
operacion o de instalaciones, traduciéndose en un incremento de los costos de

mantenimiento e incluso reemplazo de tuberias y equipos afectados.

Una vez formadas las incrustaciones, independientemente de la superficie donde haya
afectado, se hace necesario el uso de una técnica de remocién y prevencion que sea
rapida y eficiente. Entre los sistemas de eliminacién de esta acumulacion de
sedimentos existen diferentes métodos como lo son quimicos, mecanicos y mixtos, y
la eleccion del mismo dependera de la ubicacion de las incrustaciones y sus

propiedades fisicas y quimicas.

Uno de los métodos méas usados en la actualidad es el quimico, resaltando la
aplicacion e inyeccion de inhibidores, bien sean organicos o sintéticos, como
supresores de incrustacion. Es importante destacar que se genera la iniciativa en
buscar, explorar e indagar sobre alternativas no convencionales como lo son

productos organicos, siendo una excelente opcion de trabajo.
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El presente Trabajo Especial de Grado se enfocara en el proceso de tratamiento
quimico del agua de produccion, mediante el uso de diferentes tipos de inhibidores
“anti-incrustantes”, para poder evaluar ¢l comportamiento y eficiencia de los mismos

y asi remediar, o reducir los efectos de los problemas mencionados.
1.2.- Antecedentes

Para el desarrollo del presente estudio se toman como antecedentes los siguientes
trabajos realizados, con el objetivo de tomar referencia de la investigacion conceptual

en el area de incrustaciones.

Castillo M. Luis A. (2005) “Estudio de la factibilidad técnica de aplicacion de
biopolimeros y efecto de las nanoparticulas en el tratamiento de incrustaciones
y corrosion en la industria del gas”. Se evaluaron biopolimeros como posibles
inhibidores de corrosién e incrustaciones, por medio de analisis elementales e
infrarrojos buscando un solvente apropiado y se determiné su estabilidad térmica y
quimica. Los resultados demostraron que el biopolimero estd formado por una
estructura hidrocarbonada con grupos carboxilicos y alcohdlicos, resultando soluble
en agua y térmicamente estable hasta aproximadamente 125 °C. El biopolimero
empleado no es corrosivo en las condiciones estudiadas y ademas como inhibidor de
incrustaciones alcanza eficiencia hasta de 80% a las condiciones establecidas por la
Norma NACE TMO0374, siendo superiores de incrustaciones y posee eficiencia mayor
a las obtenidas por los inhibidores comerciales, de esta forma se encontrd que evita la
formacion de carbonatos de calcio y aglomeracién de material poliméricos en la
superficie. Se recomendo realizar pruebas en dindmico para evaluar la influencia del
régimen del flujo y la rugosidad del material sobre la precipitacion de carbonatos de

calcio.

Mata O. Carlos A. (2007) “Polisacaridos naturales como agentes anti-
incrustantes”. Se estudiaron las caracteristicas fisicoquimicas con el fin de

identificar el rango de accion de los mismos como inhibidores de incrustaciones.
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También se determind el grado de gravedad de esta problematica en aguas de
produccion con tendencia incrustante provenientes de los Distritos de Produccion de
PDVSA Occidente, Oriente y Centro-Sur y se evaluaron inhibidores basados en geles
de aloe vera con distintos grados de procesamiento; estos, a su vez, fueron
comparados con inhibidores sintéticos frecuentemente empleados en las operaciones

de campo.

Se obtuvo que los polisacaridos presentes en los geles de Aloe vera estudiados,
presentan una estructura hidrocarbonada con grupos funcionales carboxilicos e
hidroxilicos, con un peso molecular que varia segtn el grado de deshidratacion de las
muestras. El inhibidor de incrustaciones basado en el gel de Aloe vera 200X presenta
una estabilidad térmica hasta los 100 °C y una eficiencia para inhibir la formacion de
CaCO3 mayor a cualquiera de los productos comerciales evaluados. Esta eficiencia se
ve disminuida con el aumento de la concentracion de calcio en el agua y con el
aumento de la temperatura en el medio. EI mecanismo de inhibicion viene asociado a
la concentracion miscelar critica del inhibidor y actda modificando la morfologia de

los cristales de CaCOs, haciéndolos menos incrustantes.

Medina V. Luis F., Zea A. Luis A. (2008) “Determinacion de los parametros
fisico-quimicos que favorecen la formacion de incrustaciones en superficies de
hierro, simulando el comportamiento de aguas de produccion”. En este trabajo se
determinaron las condiciones fisico-quimicas que favorecen el proceso de
incrustacion en superficies de hierro. Para esto se simuld agua de produccién que
cumpliera con la norma NACE TMO0374 y se realizaron pruebas en un equipo
operando a flujo continuo, variando las condiciones de pH, conductividad,
temperatura y flujo. Se llegé a la conclusién, que valores elevados de pH vy
temperatura, la presencia de sales disueltas en el agua sintética empleada y flujos

poco turbulentos son condiciones que favorecen la formacion de incrustaciones.

Castillo M. Luis A. (2008) “Escalamiento tecnolégico de un inhibidor de

incrustaciones a base de gel de Aloe Vera para el aseguramiento de flujos en la
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industria del crudo y gas natural”. La finalidad de este trabajo fue, evaluar la
aplicacion de tecnologias no convencionales y pocas estudiadas para evitar las
incrustaciones en tuberias de produccién, lineas de transmision y de distribucion,
todo esto basandose en el uso de polisacaridos del gel de Aloe Vera, realizando un
estudio detallado de este compuesto para observar y evaluar cual es su mecanismo de
accion, estabilidad microbioldgica y su tendencia incrustante en aguas de produccion.

Se obtuvo que los polisacaridos contenidos en el gel de Aloe Vera, presentan una
estructura hidrocarbonada con grupos funcionales carboxilicos e hidroxilicos. Se
determin6 que el mecanismo de inhibicion se adapta al modelo caja de huevo, debido
a que se modifica la morfologia de los cristales, es importante destacar que este
proceso es relevante para concentraciones criticas del inhibidor de incrustacion en la
solucion. En este trabajo especial de grado se pudo concluir que, el gel de Aloe Vera
deshidratado se adapta mucho mejor para formulaciones de inhibidores de
incrustaciones que el gel hidratado, aunque presenta cambios de morfologia de los
solidos formados en su presencia; pudiendo ser estabilizado microbiolégicamente y
aplicado en distintas instalaciones de produccion de PDVSA. El inhibidor de
incrustaciones evaluado segin formulaciones de gel de Aloe Vera, presenté una
buena eficiencia y alto desempefio evitando incrustaciones en aguas de produccion de
Occidente, Oriente y Centro Sur del pais, previniendo la formacion de carbonato de
calcio y se pudo determinar que no habia presencia de sélidos en las instalaciones y

pozos estudiados en dicha experiencia de trabajo.
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1.3.-

Objetivos

1.3.1.- Objetivo General

Estudiar, evaluar y determinar las condiciones que favorecen la formacion de
incrustaciones (temperatura, flujo) en tuberias con flujo de agua de

produccién (sintética).

Estudiar, evaluar y determinar las propiedades y eficiencia de diferentes
inhibidores que eviten la formacion de incrustaciones en tuberias con flujo de

agua de produccion.

1.3.2.- Objetivos Especificos

1.

N

4.

Verificar la repetitividad de los resultados de las pruebas con flujo continuo, y
condiciones especificas de temperatura, pH, conductancia; y tiempo en el que
se forman incrustaciones en tramos de tuberias y superficies de hierro a

diferentes flujos.

Preparar agua sintética con propiedades fisicas y quimicas, similares al agua

de produccion, que cumpla con las normas NACE TM 0374 que aplican.

Analizar las variables establecidas, que favorecen la formacion de

incrustaciones en pruebas en estado estatico y dindmico.

Evaluar las propiedades fisicas y quimicas que constituyen los diferentes
inhibidores, a usar como tratamiento quimico, con la finalidad de determinar
la estructura que mejor se adapten a las condiciones, para evitar la formacion

de incrustaciones.

Determinar las condiciones en las que se estabiliza térmicamente los

inhibidores, para fijar el campo de aplicacion.
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Evaluar el desempefio del extracto de mango como posible inhibidor de

incrustaciones.

Evaluar la eficiencia de los diferentes inhibidores anti-incrustante, trabajando

a flujo continuo y en sistema estético.

Estudiar y seleccionar uno o dos inhibidores con mayor rango de efectividad
para trabajar en régimen en condiciones estaticas y dindmicas, para evaluar su
eliminacion de incrustaciones presentes con un determinado tiempo de

deposicion o actuacion.

Establecer los mecanismos éptimos de trabajo de los diferentes inhibidores
que eviten o eliminen la deposicion de sales minerales formando incrustacion,
evaluando si se presentan cambios en la morfologia o estructura de los

cristales precipitados.
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MARCO TEORICO

2.1.- Agua de produccién.

La mayoria de los campos petroleros maduros tienen algo en comun: el agua
producida, y en grandes cantidades. Globalmente, con cada barril de petroleo se
generan como minimo tres barriles de agua. Aunque se disponga de las mejores
técnicas de manejo de campo, tarde o temprano la produccién de agua puede
aumentar al punto de representar mas del 90% del volumen de liquidos que se lleva a
la superficie (Arnold et al., 2004).

El agua de produccién es la combinacion del agua de formacion (aquella que ha
permanecido geoldgicamente por un largo periodo de tiempo en contacto con el
petréleo, minerales y rocas (Ceci, 2003)), y la empleada en la estimulacion de pozos
para los procesos de explotacién de hidrocarburos. Es por esta razon que el agua de

produccidn contiene gran cantidad de minerales e impurezas.

Ademas de gotas de petroleo dispersas y compuestos organicos disueltos, el agua de
produccion contiene también cantidades significativas de cationes inorganicos tales
como calcio, magnesio, bario y estroncio, y aniones tales como carbonato, bromuro y

sulfato.
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2.2.- Dureza del agua

Originalmente se reconocio6 la dureza del agua por su capacidad para precipitar el
jabon, es decir, que se requeria de grandes cantidades de jabon para producir espuma.
A nivel industrial las aguas duras presentan grandes inconvenientes principalmente en
equipos donde la temperatura del agua es alta y se producen incrustaciones,
provocando una menor eficiencia debido a la reduccién de la conductividad térmica y

con ello, un mayor consumo de energia (Arce, 2008).

La dureza de una muestra de agua puede ser definida como la concentracion de todos
los cationes metélicos no alcalinos presentes en la misma, esta concentracion se
expresa en equivalentes de carbonato de calcio (Megaozono, Web). Se dice que
mientras mayor sea la dureza, mayor sera su poder incrustante. Si el agua posee alto
contenido de bicarbonatos y sulfatos de calcio, y magnesio, se dice que se trata de un
agua dura; por otro lado, si el contenido es bajo o esta libre de estos compuestos se
dice que es blanda.

2.2.1- Tipos de dureza

De acuerdo al tipo de “impurezas” que contenga el agua, se puede clasificar en dos
tipos de dureza: la dureza temporal (de carbonatos) y la dureza permanente (de no-

carbonatos).

2.2.1.1.- Dureza temporal.

Esta determinada por el contenido de carbonatos de calcio y magnesio. Puede
eliminarse por ebullicion del agua y posterior separacion de los precipitados por
filtracion (Diaz, 2006)

El bicarbonato de calcio es menos soluble en agua caliente que en agua fria, por lo
que al hervir precipita el carbonato de calcio dejando el agua menos dura. Los

carbonatos pueden precipitar cuando la concentracion de &cido carbonico disminuye,
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con lo que la dureza temporal disminuye, y si el acido carbonico aumenta puede
aumentar la solubilidad de fuentes de carbonatos como piedras calizas con lo que la
dureza temporal se incrementa. Esto esta en relacion con el pH de equilibrio de la
calcita y con la alcalinidad de los carbonatos. Este proceso de disolucion y
precipitacion es el que provoca la formacion de estalagmitas y estalactitas (Arce,
2008).

2.2.1.2.- Dureza permanente.

La dureza permanente esta determinada por el contenido de otras sales de calcio y/o
magnesio y no se puede eliminar por ebullicién. Se puede eliminar esta dureza,
afiadiendo carbonato de sodio (Na,CO3) en una cantidad adecuada para precipitar los
iones calcio como carbonato de calcio, y luego separar este precipitado por filtracion
(Diaz, 2006).

Dependiendo de los iones presentes en las sales contenidas en el agua se puede
determinar a qué tipo de dureza se refiere, como se muestra en la Tabla 1.

Tabla 1. Sales que determinan el tipo de dureza del agua.

Dureza temporal Dureza permanente
Carbonato de Calcio (CaCOs,) Sulfato de Calcio (CaS0O,)
Carbonato de Magnesio (MgCQs,) Sulfato de Magnesio (MgSQj)
Bicarbonato de Calcio (Ca(HCO:s),) Cloruro de Calcio (CaCl,)
Bicarbonato de Magnesio (Mg(HCO,), Cloruro de Magnesio (MgCl,)
Hidroxido de Calcio (Ca(OH),)

Hidroxido de Magnesio (Mg(OH),)

12
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2.2.3.- Clasificacion de la dureza del agua

Segln su grado de dureza, el agua puede clasificarse en seis categorias, como se

muestra en la Tabla 2.

Tabla 2. Clasificacion de la dureza del agua

Descripcién Dureza (mg/l como Ca) Dureza (mg/l como CaCQO:s)
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

2.3.- Incrustaciones.

Se puede definir las incrustaciones como un recubrimiento denso de material
predominantemente inorganico, formado por las impurezas disueltas en el agua; que
bajo ciertas condiciones, se concentran y precipitan de forma adherente, formando
depdsitos duros y térmicamente aislantes.

Las impurezas del agua se refiere a la presencia de iones disueltos, en especial iones
de Calcio (Ca*?), de Bario (Ba*?) e iones de Magnesio (Mg*?) cuyas cargas netas son
positivas (cationes); asi como también la presencia de iones con carga neta negativa
(aniones), de los cuales los mas influyentes son los bicarbonatos (HCOj3) y los

carbonatos (COs) disuelto en el agua.
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La mayor parte de las incrustaciones que se encuentran en las tuberias de los campos
petroleros se forman por precipitacion de minerales presentes en el agua de
formacion, o bien como resultado que el agua producida se sobresatura de
componentes minerales cuando dos aguas incompatibles se encuentran en el fondo
del pozo (Crabtree, 1999).

Estos depdsitos traen consigo gran cantidad de inconvenientes en las operaciones de
campo; ya que pueden llegar a obstruir el flujo normal en las tuberias al formarse una
capa espesa en las paredes de la misma, pueden cubrir y deteriorar las valvulas y
accesorios presentes en el sistema, tanques, etc. Reducen considerablemente la
transferencia de calor en los equipos y causan grandes caidas de presion en las lineas
de produccion. Es importante destacar que esto se traduce en un incremento de costos
de operacion en el caso de mantenimiento y tratamiento del sistema afectado, ademas

de causar grandes pérdidas en términos de produccion.

Figura 1. Incrustacion de CaCOs.

2.3.1.- Formacién de incrustaciones.

La formacion de incrustaciones comienza cuando el estado de cualquier fluido natural
es perturbado de forma tal que se exceda el limite de solubilidad de uno 0 mas de sus
componentes (Crabtree, 1999). Este proceso se lleva a cabo luego de una serie de

etapas, como se muestra en la Figura 2
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Super Nucleacion
Saturacion Precipitacion

Disolucion

Crecimiento
Incrustaciones de los
cristales

Figura 2. Formacion de incrustaciones
Fuente: RAPIDMATIC 2000,2007

2.3.1.1.- Disolucion.

Al llover, el agua que se encuentra en contacto con el aire, absorbe didxido de

carbono, llevandose a cabo la siguiente reaccion:
COZ +H20—>H2C03 Ec.1

Cuando el agua de la lluvia &cida toca la superficie, penetra la misma, creando a su

paso iones de calcio y de bicarbonato, por medio de la siguiente reaccidn quimica:
CaCO3 + H,CO3 — Ca™™ 4+ 2HCO; ~ Ec.2

Alguna modificacion de las condiciones del sistema, ocasionaria la precipitacion del

Carbonato de Calcio, dando origen a la formacion de incrustaciones.

Frecuentemente, a medida que disminuye la presion, el didéxido de carbono (CO,)
deja la fase acuosa, provocando el aumento de pH, lo que conduce a la formacion de

incrustaciones calcareas (Zhang y Dawe, 1997).

15



CAPITULO Il. MARCO TEORICO

2.3.1.2.- Solubilidad del carbonato de calcio.
e Efecto de la temperatura.

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 muestra en la
Figura 3. Debido a esto, la inyeccion, desde la superficie hacia una formacion
caliente, aumenta la posibilidad que se deposite CaCOs3. Su solubilidad aumenta a

medida gue se eleva el contenido de solidos totales en el agua.
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Figura 3. Efecto de la temperatura en la solubilidad para el CaCOs.

Fuente: Pérez, 2005

e Efecto de la presion

Los gases presentan una solubilidad que es funcion de la temperatura, la presion y la
salinidad. La solubilidad de CO, en agua aumenta con el incremento de la presion y
la disminucion de la temperatura, y disminuye sistematicamente con el incremento de
la fuerza ib6nica (Perozo y Rodriguez, 1995). Este comportamiento se muestra

reflejado en la Figura 4
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Figura4.  Efecto de la presion parcial del CO, sobre la solubilidad del CaCO;
Fuente: Pérez, 2005.
Las caidas de presion son una de las principales causas de la deposicion de CaCO3 en
las instalaciones de produccion. Estas caidas pueden generarse a traves de valvulas,
accesorios y deformaciones geométricas, induciendo turbulencia en el agua, lo cual
ayuda a superar los efectos de sobresaturacién e iniciar la precipitacion (Castillo,
2008).

2.3.1.3.- Supersaturacion.

Saturacion

El término saturacion se refiere a la méaxima concentracion en equilibrio de un
compuesto, que se disolverd en una solucion, bajo condiciones especificas de

temperatura, presion, etc.
Supersaturacion

La supersaturacion se define como la condicion donde la concentracion de sal excede
los limites de solubilidad en agua, ocasionando un cambio en el equilibrio; esto viene
dado principalmente debido a fluctuaciones de pH, cambios de temperatura y

cambios en la concentracion de los iones (Mata, 2005).
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Existen dos estados de sobresaturacion que se diferencian de acuerdo al material y

presentan una dependencia de la concentracion y la temperatura, estos son:

e Estado metaestable: representa una condicién estable en el cual la

precipitacion ocurre solo si existe un proceso de sedimentacion.

e Estado inestable: en el cual ocurre la precipitacion.

2.3.1.4.- Nucleacién

Aunque se ha establecido que la formacion de incrustaciones puede ser consecuencia
de un cambio en la temperatura, la presion, la liberacion de un gas, una modificacion
del pH o la mezcla de aguas incompatibles, también existen aguas de produccion que
si bien se encuentran en condiciones de sobresaturaciébn o son propensas a las

incrustaciones, las mismas no muestran inconveniente alguno.

Se puede decir que la nucleacion es el paso inicial para la formacion del precipitado o
de los depositos insolubles; éste proceso se inicia con la aglomeracion de iones de

una forma determinada.

2.3.1.5.- Tipos de nucleacion.

Basicamente existen dos formas mediante las cuales se puede llevar a cabo el proceso

de nucleacion; estas son: nucleacion homogénea y nucleacién heterogénea.
Nucleacion Homogénea.

Este tipo de nucleacidn se inicia con la formacion de grupos de atomos inestables

dentro de un fluido saturado, los cuales a su vez crean pequefios cristales, producto de

las fluctuaciones locales de la concentracion de iones en las soluciones

sobresaturadas. Posteriormente, los cristales crecen por adsorcion de iones sobre las

imperfecciones de la superficie de los mismos provocando el aumento de su tamafo.

La energia necesaria para que esto suceda es producto de una reduccién de la energia
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libre superficial del cristal, el cual disminuye rdpidamente a medida que aumenta el
radio, una vez superado cierto radio critico. Esto implica que los cristales grandes
continuaran aumentando su tamafio, mientras que los pequefios podran redisolverse
(Crabtree, 1999).

Nucleacion Heterogénea.

En el caso de la nucleacion heterogénea, el crecimiento de los cristales suele iniciarse
sobre una superficie preexistente de limite de fluidos (pared de la tuberia). Este tipo
de nucleacion se produce sobre las imperfecciones, como las asperezas en la
superficie de los tubos o cafioneos de las tuberias cortas de produccion o incluso en
los accesorios y costuras de las tuberias. Un valor elevado de turbulencia podria

servir de catalizador para la formacion de depdsitos (Crabtree, 1999).

La ubicacion de los depositos minerales en las tuberias puede variar desde los
cafioneos hasta la superficie, lo que ocasiona una restriccion del flujo a lo largo de la
misma. Frecuentemente se presentan en varias capas o incluso cubiertos por una capa
cerosa o de asfalteno, como se muestra en la Figura 5 También es posible encontrar
sefiales de corrosion y picaduras en el acero, debajo de las incrustaciones; esto se
debe a la presencia de bacterias y gas sulfuroso, causando una reduccién de la
integridad del acero.
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Figura 5. Incrustaciones en tuberias.

Fuente: Crabtree, 1999
2.4.- Tipos de incrustaciones

En la practica existen diversos tipos de incrustaciones minerales, siendo de mayor
preocupacion para los productores de petrdleo: el carbonato de calcio (CaCQOyg), el
sulfato de calcio (CaSQ,), el sulfato de bario (BaSO,) y el sulfato de estroncio
(SrS0O,), aunque esta ultima se presente con menor frecuencia. A continuacion se
describen cada una de estas incrustaciones, basandose en sus propiedades mas

significativas:

2.4.1.- Carbonato de Calcio

El carbonato de calcio (CaCOg3), se considera el tipo de incrustacion de mayor
importancia para la industria petrolera, esto se debe a la frecuencia con que se
encuentra en las operaciones de campo y la gran estabilidad que presenta bajo las
condiciones de operacion del mismo. Su principal caracteristica es la baja solubilidad
en agua (K, = 1078 mol/l a 20°C) (Perry y Green, 2008).
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Las aguas subterrdneas suelen estar saturadas en carbonato célcico en disolucion
debido a la presencia de anhidrido carbonico. La cantidad de anhidrido carboénico
disuelto depende de su proporcidn en el aire que se encuentra en contacto con el agua,
y la temperatura. Como las aguas al filtrarse lo hacen a través de terrenos no
saturados, estos con frecuencia contienen niveles de anhidrido carbénico muy
superiores al de la atmosfera, que pueden disolver cantidades notables de carbonato.
Al estar el agua a presiones inferiores a las que tenian en el terreno o al entrar en
contacto con la atmosfera, pierde anhidrido carbdénico con la consiguiente
sobresaturacion en carbonatos. Si las condiciones son apropiadas, el exceso de
carbonato célcico puede precipitar en forma de pequefios aglomerados fangosos o
depositarse en capas duras y estratificadas sobre las superficies solidas, formando

incrustaciones (Medina y Zea, 2008).

La precipitacion de Carbonato de Calcio se da por medio de la siguiente reaccion

quimica:
Ca*? + 2HCO;~  CaCO; + H,0 Ec.3

Se debe destacar que el equilibrio de esta reaccion se puede ver alterado facilmente

como consecuencia de cambios en las condiciones del agua en los campos petroleros.

Los pardmetros que favorecen la formacion de estos depdsitos en condiciones de flujo
continuo son: flujos poco turbulentos, valores elevados de pH, temperaturas altas del

sistema y la presencia de sales en el agua (Bin y Mohd, 2008).

2.4.2.- Sulfato de Calcio

El sulfato de calcio (CaSO,) existe en diversas formas cristalinas, entre las cuales la
hidratada (CaSO,-2H,0) es la mas frecuente en los campos petroleros, a
temperaturas alrededor de los 40°C, constituyendo el llamado yeso; a temperaturas

superiores a éstas puede encontrarse la anhidrita (CaSO,).
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Estos compuestos pueden ser estables dependiendo de la temperatura y la fuerza
ionica de los mismos, y disminuye su solubilidad al aumentar la temperatura por
encima de 40°C (Bin y Mohd, 2008).

La precipitacion del sulfato de calcio suele derivarse de la mezcla de dos aguas, una
de las cuales tiene una alta concentracion de calcio o de sulfato (Kemner y McCallion,
1995). Su formacion se expresa mediante la siguiente reaccion:

Ca*? +50;?% & CaSO, Ec. 4
2.4.3.- Sulfato de Bario

El Sulfato de Bario (BaSO,) se caracteriza principalmente por poseer la mas baja
solubilidad entre las incrustaciones minerales que se pueden presentar en las
operaciones de campo petroleros. Esta forma una costra dura cuya remocion es

extremadamente dificil.

Es comdn observar este tipo de incrustacion en proyectos de estimulacion de pozos,
donde existe incompatibilidad entre el agua de inyeccién y de formacion, y la mezcla
de las mismas resulta en una reduccion de la permeabilidad y produccion del mismo
(Bedrikovetsky et al., 2006).

Estos depdsitos se forman de acuerdo a la siguiente reaccion:

Ba*? + S0;? < BaSo0, Ec.5

La solubilidad del BaSO, se incrementa en presencia de altos valores de temperatura,
presion y concentracion de sal en la salmuera. Por otro lado, la prediccion de este tipo
de incrustacion se da con mayor facilidad ya que con una disminucion de las
condiciones mencionadas anteriormente se logra la precipitacion de la misma (Bin y
Mohd, 2008).
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2.4.4.- Sulfato de Estroncio

Con el paso del tiempo, los depdsitos de sulfato de estroncio (SrSQO,4) han sido de
mayor preocupacion para los productores de petréleo; hasta hace poco se hallaban
pequenas cantidades de Estroncio en las incrustaciones de yacimiento, principalmente
en presencia de depositos de Sulfato de Bario. En la actualidad se observan grandes
cantidades de incrustaciones de este tipo en numerosos pozos productores alrededor

del mundo.

Los depdsitos de sulfato de estroncio se forman por medio de la siguiente reaccién

quimica:
Srt2 + 502 & SrSo, Ec. 6

La solubilidad del SrSO, se incrementa al aumentar la fuerza i6nica del mismo, y

disminuye al aumentar la temperatura del sistema (Jacques et al., 1983).

2.4.5.- Incrustaciones de Hierro (Fe,O3 y Fe,0,)

Con frecuencia el agua contiene cantidades significativas de hierro, generalmente
asociado a ambientes geoquimicos reductores, el cual puede precipitar por oxidacion
al entrar en contacto con el aire, perder anhidrido carbénico o variar la velocidad del
agua. Puede precipitar oxido de hierro hidratado (frecuentemente férrico, aunque a
veces puede ser ferroso) o méas facilmente hidroxido férrico o ferroso. Estos depositos
presentan un aspecto pastoso o gelatinoso y en ocasiones muy voluminosos (Medina
y Zea, 2008).

2.5.- Estructuras de calcio

Existen diferentes estructuras de carbonato de calcio, las mismas, presentan igual
formula quimica pero difieren en la morfologia de sus cristales. Esta discrepancia se

le atribuye a la diferencia de condiciones del medio donde se forman. En la Tabla 3
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muestra un cuadro con las caracteristicas mas resaltantes de cada una de ellas.

Tabla 3. Caracteristicas de las estructuras de Calcio

Propiedades Fisicas

Descripcion

Calcita (CaCO0Oy)

Sistema: trigonal. Raya: blancaa gris.
Color: blanco cuando es puro, presenta
tonalidades de gris, amarillo, marrdn, rojo,
verde, azul y negro cuando hay impurezas.
Brillo: vitreo aperlado.

Diafanidad: transparente a traslicido.
Densidad: 2,71g/cm?

Conocido también como espato calizo, es
uno de los minerales mas abundantes en la
naturaleza . Se distingue de los minerales
semejantes por su gran variedad de cristales
y la fuerte efervescencia al ser tratada por
cidos diluidos.

Sistema: Ortorrombico. Raya: Blanca.
Color: blanco es el mas frecuente.
También violaceo, marron, negro, azul o
verde.

Brillo: vitreo, resinoso en superficies de
fractura.

Densidad: 2,94g/cm?

Esun polimorfo del CaCO,, inestable en
condiciones ambientales. Se origina en
depésitos a baja temperatura, zonas de
oxidacion de yacimientos mineros,
petroleros y fuentes calientes. Los cristales
suelen crecer en ramas que tienenun
parecidoa los corales.

N

Sistema: trigonal. Raya: blanca.
Color: incolora, se puede observar en
blanco, gris de distinta intensidad hasta
negro, dependiendo de las impurezas.
Brillo: vitreo, a veces madrepdrico.
Diafanidad: transparente a traslicido.
Densidad: (2,862 3,1)g/cm?

Es semidura, no muy pesaday frégil, es
infusible, ya que se descompone en casi
todos los carbonatos. El calcioy el
magnesio tienen posiciones fijas en la red,
difiere de la calcita ya que la sustitucion
isomorfica noes posible por el tamafio
entre ambos cationes.

Vaterita (CaCOgj) |Dolomita(CaMgCO [ Aragonito (CaCOy)

Sistema: hexagonal.
Color: incaloro.

Raya: blanca.
Diafanidad: transparente.
Densidad: 2,65g/cm?

Se convierte en aragonito o calcitaal hervir
enagua; también se convierte calcita al
hervir en solucion de cloruro de Sodio.
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2.6.- Control de las incrustaciones

Debido a la antigtiedad de los problemas de las incrustaciones, este tema ha sido
ampliamente estudiado a lo largo de los afos, y se han desarrollado diversos métodos
que permiten disminuir significativamente la tendencia incrustante de un sistema
(Castillo, 2005).

Existen diversos métodos para eliminar y/o prevenir estos depositos, los cuales
pueden ser de tipo quimico o mecanico. La eleccién del tratamiento a emplear con
este proposito dependera del tipo de incrustacion. Es por esto que resulta de gran
utilidad disponer de muestras para ver de qué tipo es, cuanto ha avanzado, y de esta

forma seleccionar el método adecuado.

Si la incrustacion ha progresado mucho, la efectividad del tratamiento de la misma
puede aumentar considerablemente si se combina un método mecanico con uno
quimico, ya que puede ocurrir que en el desincrustado quimico se formen caminos
preferentes de paso del agente desincrustante, por lo que no se lograria el objetivo

deseado.

La prevenciodn de las incrustaciones puede hacerse en diferentes niveles del proceso.
El o los métodos de control generalmente se basan en los métodos de aplicacion
disponibles, pero dependen, también, de los aspectos econdémicos del proceso
(Champion Tech, Web).

2.6.1.- Métodos mecanicos.

Este tipo de tratamiento se emplea en el caso que el proceso de incrustacion haya
alcanzado un nivel extremo, es decir, que el grosor de la capa incrustante sea tal que
haya obstruido completamente la tuberia o haya afectado significativamente el
funcionamiento de los equipos. En este caso no se considera el empleo de sustancias

quimicas, por si solas, ya que las mismas no representarian una solucion al problema.
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Entre los tratamientos mecanicos empleados con mayor frecuencia, se puede
encontrar: descargas de aire comprimido, el hidrojet, collar de perlas, pistoneo y el

molinillo.
2.6.2.- Métodos quimicos.

La remocion de incrustaciones con productos quimicos es, por lo general, el primer
sistema que se utiliza y el mas econdémico, en especial cuando las incrustaciones no
son de facil acceso o se encuentran en lugares donde los métodos mecanicos de
limpieza convencionales resultan poco efectivos 0 es muy costoso transportarlos
(Crabtree, 1999).

Existen tres métodos quimicos de control de incrustaciones que se emplean
normalmente: Acidificacion, aplicacion de agentes quelantes e inhibidores de
incrustacion. De estos métodos, los inhibidores de incrustacion son los mas usados

para las aguas de formacidon producto de la deshidratacion del petroleo.

2.6.2.1.- Acidificacion.

La adicidn de acido destruye los iones de carbonato, de manera que se elimina uno de
los reactivos causantes de la precipitacion de carbonato calcico. Esto es muy efectivo
en la prevencién de incrustaciones carbonatadas, pero ineficiente en la prevencion de
otro tipo de formaciones. Otras desventajas son la corrosividad de los acidos, el coste

de los tanques y los equipos de monitoreo (Aglero,).

Entre los diversos acidos, el mas utilizado es el acido clorhidrico (HCI) con un
inhibidor de corrosion de metales. Este acido también disuelve parte del Hierro
precipitado. La solucion solo es estable para valores bajos de pH (pH<3). El &cido
sulfamico (H3NO3S) presenta notables ventajas ya que es sélido en estado puro, por
lo que es muy facil de transportar y mucho menos peligroso de manejar; y es
facilmente soluble en agua. Al actuar sobre los carbonatos se forma sulfamato

calcico, el cual se caracteriza por ser muy soluble (resulta menos agresivo para las
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tuberias del pozo y sus accesorios). Es de accion més lenta que el cido clorhidrico,
por lo que precisa mayor tiempo de contacto.

El &cido sulfurico no se recomienda para desincrustar carbonatos ya que forma
sulfato calcico (yeso), poco soluble. La acidificacion solo es parcialmente efectiva
con incrustaciones de hierro y poco efectiva con incrustaciones de silice o de silicatos

aluminicos (Milliarium, Web).

2.6.2.2.- Agentes Quelantes.

El uso de este tipo de compuestos se recomienda en el caso que el sistema estudiado
presente incrustaciones carbonatadas y de sulfato. Son cominmente empleados en

aguas de calderas con trazas de dureza y no actdan por efecto umbral.

Son sustancias anionicas que pueden variar de formas monovalentes a polivalentes, y
que dependiendo de su configuracion molecular puede formar complejos de
diferentes solubilidades. EI EDTA (&cido etilén-diamino-tetracético) es un buen
ejemplo de este tipo de sustancias (anion multivalente) que posee dos grupos amino y
cuatro grupos acetato capaces de interactuar con ligandos y complejos metalicos. Las
incrustaciones de Carbonato de Calcio son particularmente susceptibles al ataque de
este acido, y su adicion a los sistemas que contengan carbonatos metélicos,
generalmente causa una reduccion de los depdésitos de carbonato. Su efectividad
depende, en gran medida, del pH del sistema (Becker, 1998).

Este tipo de inhibidores no sufren reversion y son estables a altas temperaturas, pero
resulta mucho mas costoso que los otros productos (Castillo, 2008). En la Figura 6 se
muestra un ejemplo de cémo el proceso de quelacion puede ayudar a disolver

incrustaciones de sulfato de bario.
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Figura 6. Proceso de quelacion para moléculas de BaSO,.

Fuente: Crabtree, 1999.
2.6.2.3.- Inhibidores de incrustacion.

Los productos utilizados como inhibidores de incrustacion son variados y numerosos,
pero casi todos ellos, con excepcidn de los de tipo quelante o secuestrante, funcionan
por algin tipo de mecanismo de superficie, aunque para muchos de ellos se
desconoce el mecanismo preciso de actuacion (Adoer e Ignacio). Su objetivo
principal consiste en retardar, reducir o prevenir la formacion de incrustaciones,
cuando se adicionan en pequefias cantidades a las aguas que normalmente son

incrustantes.

En el mercado existe gran variedad de este tipo de sustancias, que pueden ser
empleadas dependiendo del caso y del tipo de incrustacion; esto se debe que no hay
un inhibidor universal para tratar estas formaciones. La eficiencia de cada uno de los
inhibidores variara dependiendo de los parametros fisicoquimicos del fluido, ademas

de las condiciones de presion, temperatura, etc., del sistema tratado.

Entre los distintos tipos de inhibidores, se pueden encontrar los organicos y los
inorganicos. Los inorganicos son principalmente fosfatos condensados, como los
polimetafosfatos o los fosfatos dimetalicos, y los organicos son generalmente

compuestos a base de polifosfatos, polifosfonatos, policarboxilicos y polimeliatos.
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Cada uno de ellos posee caracteristicas especificas, las cuales determinaran si cumple

con las condiciones del sistema donde seran empleados. En la Tabla 4 se muestran

algunas de estas caracteristicas de los inhibidores empleados con mayor frecuencia.

Tabla 4. Caracteristicas de inhibidores de uso frecuente.

INHIBIDORES

Férmula
Quimica

Descripcion. Condiciones de operabilidad.

Fosfonatos

P(=0)(OR),R

El atomo de Carbono esta unido directamente al atomo de Fosforo, por lo que la
molécula es mas resistente a la hidrélisis. Son eficientes para trabajar hasta los 125°C.
Sus limitaciones se deben a incompatibilidades con formaciones concentradas con
salmuera y de altos niveles de Calcio. Ademas del Carbonato de Calcio, evitan la
incrustacion de Fluoruro Calcico e inhiben los depdsitos de Hierro, Aluminio y silice.
Se comercializan generalmente en forma de soluciones concentradas y son sensibles a
lapresenciade Cloro libre. Actia por efecto umbral.

Esteresde

Fosfatos

R-O-
P(=0)(OH),R

Son masg tolerantes a log entornos acidos que los polifosfatos. Son estables a
temperaturas entre (65-71°C), aunque pueden superar temperaturas entre (82-93°C)
por algunas horas: A pesar de estas limitaciones, generalmente son inhibidores
efectivos de CaSQ, y CaCO;. sitempre y cuando el medio no sea muy acido (pH=5,5) ,
resultan efectivos para el control de precipitacion de SrSO, y BaSO,. En general son
solublesy compatibles con salmuerasricas en Calcio.

nP(=0)(OH),R

Es notablemente efectivo en la inhibiciéon de Carbonato Calcico, aunque lo es en
menor escala para el Sulfato de Calcio y la Magnesia. Su eficacia no es segura por
encima de log 60°C. Impiden la formacién de gérmenes gruesos de cristalizacién,
integrandose en la red cristalina del depésito calcareo, debilitando la malla cristalina.

Bio-Inhibidores | Polifosfatos

El mecanismo de inhibicion 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 nombre de Caja de Huevo.
Interviene en el proceso de formacion de los cristales de carbonato de calcio alterando
sumorfologiahaciéndolos menos mcrustantes.

ganicos

Polimeros Or

Son principalmente distorsionadores de cristales, por lo que mmpiden el crecimiento y
evitan que las mismas se adhieran a las superficies de los equipos: también reducen la
precipitacion de las salmueras tipicas de los yacinientos. Estable hasta 204°Co
temperaturas superiores, generalmente son efectivos en concentraciones muy bajas
para el control de CaCO; y BaSO,. También son muy eficientes en condiciones de
acidez, especialmente para el control de BaSO,. Por lo general se mezclan con otro
tipo de mhibidores para obtener un unico producto con una variedad mas amplia de
aplicaciones.
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2.7.- Tipos de inhibidores

Como ya se ha mencionado en varias ocasiones, existen diversos tipos de inhibidores
de incrustaciones, en este caso los polifosfatos y bio-inhibidores son los mas

importantes y los que se enfocaré este trabajo de investigacion.

2.7.1.- Polifosfatos.

Son los mas empleados, ya que el anion fosforico posee la propiedad de dar
productos de condensacion lineales o ciclicos. Se caracterizan por su gran capacidad
retardadora frente al carbonato de calcio (CaCOg3), y en menor medida frente a la
magnesia y el sulfato calcico (Medina y Zea, 2008).

Los polifosfatos se encuentran en el mercado principalmente en dos formas;
Polifosfatos cristalinos, los cuales son facilmente solubles y se introducen en el agua
en forma de solucion; y polifosfatos vitreos, muy lentamente solubles, cuya
disolucion se realiza simplemente por paso del agua a través del producto.

El inconveniente del uso de los polifosfatos es que se descomponen progresivamente
por hidrdlisis, originando iones ortofosfatos. Por otro lado la velocidad de hidrdlisis
se incrementa con la temperatura y la acidez del medio. A temperatura elevada, no
solo los polifosfatos dejan de ser activos contra las incrustaciones, sino que los iones
ortofosfatos que se forman precipitan como fosfato tricalcico, el cual es muy poco

soluble y provoca la formacién fosfocarbonato calcico.

2.7.2.- Bio-Inhibidores de incrustaciones.

En la actualidad se ha hecho cada vez méas frecuente o mas importante el desarrollo
de tecnologias con el menor impacto ambiental, esto es para minimizar o prevenir la

contaminacion, tanto a nivel industrial como de laboratorio.
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Se ha logrado disefiar productos y procesos quimicos cuyo objetivo principal radica
en la disminucién del uso de sustancias o procesos que resulten nocivos para el medio
ambiente. Es por esto que en los ultimos afios la industria petrolera y de gas natural
han hecho uso de la biotecnologia para solventar los problemas asociados a la
operacion normal de la misma que puedan tener un impacto negativo en el

ecosistema.

Debido a esta iniciativa se ha comenzado a explorar la alternativa de utilizar

polisacaridos naturales, extraidos del Aloe vera, en el control de las incrustaciones.

2.7.2.1.- Aloe Vera.

Aloe es una planta del género de la subfamilia Asfodeloides de las Liliaceas, la cual
comprende méas de 200 especies. Esta planta tiene su origen en Africa Oriental y

Meridional. Puede alcanzar entre 2 y 3 metros de altura.

Las hojas, de las cuales se aprovecha la savia, son carnosas, suelen medir unos 50 cm
de largo, 10 6 20 cm de ancho y 5 cm de grueso. Si a las hojas se les realiza un corte,
exudan un ligquido acuoso con un sabor muy amargo, acumulado en células secretoras

que envuelven la region cribosa (Aloe Vera, Web).

La estructura de la hoja es un nacleo gelatinoso y transparente (gel) envuelto con una
fina capa liquida de color amarillo (acibar) todo esto envuelto por una fina y

resistente corteza externa verde (Castillo, 2008).

Un 99,4% del peso del gel de aloe vera es agua. Méas del 60% de los sélidos totales
son polisacaridos mucilaginosos ligados a azucares como glucosa, manosa, ramnosa,
xilosa, arabinosa, galactosa y acidos uronicos. EI mucilago esta compuesto de
diferentes polisacaridos neutros, acidos y acetilados (mananos, glucomananos,
galactomananos, etc.), responsables de la gran capacidad que tiene la planta para
retener agua y gracias a la cual puede sobrevivir en condiciones de sequia (Gampel,

2002).
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Esta planta es muy conocida debido a la cantidad de usos y aplicaciones en diversos
campos, entre los cuales se puede encontrar: Disuelve los depdsitos grasos que
obstruyen los poros, anti-inflamatorio, analgesico, antiviral, antitoxico, hidratante,

etc.

2.7.2.2.- Composicion quimica del aloe vera.

Se estima que contiene unas 200 moléculas biolégicamente activas. Muchas de estas
moléculas se han podido identificar, pero los investigadores siguen estudiando la

planta e intentado develar el secreto de sus propiedades curativas.

En forma genérica, la composicion del Aloe vera se puede resumir en la Figura 7
incluyendo la corteza que es una fraccion de posible uso potencial en la industria de

pinturas y recubrimientos (Mata, 2005).

Aloe vera
Gel Acibar Corteza
v v v
Polisacaridos Antraguinonas Resinas
Agua Agua Agua

Figura 7. Composicion quimica del Aloe Vera.

Fuente: Mata, 2005.

Entre los componentes mayoritarios de las especies del género Aloe, ademas de las
antraquinonas se encuentran los polisacaridos, los cuales representan cerca del 20 %

del total de los solidos totales del gel de las hojas (Larionova et al., 2004).
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Los polisacaridos consisten de moléculas simples de azucar. En el Aloe vera las
moléculas de azUcares tienen seis atomos de carbono y son llamadas hexosas. Estas
moléculas de azlcar estdn compuestas por glucosa, acetilmanosa y galactosa, las
cuales se encuentran enlazadas formando cadenas ya sean, cortas, largas o muy
largas. Como regla, si las cadenas de azucares contienen seis 0 mas hexosas y un peso
molecular de 1000 Daltons o mas, son considerados polisacaridos. Segun la
definicion estos polisacaridos pueden ser considerado biopolimeros que presenta una

repeticion compleja (Danhof, 2004).

Debido a la existencia del problema de las incrustaciones y a la necesidad para
desarrollar productos anti-incrustantes que causaran el menor dafio posible al medio

ambiente, se logré crear un inhibidor de incrustaciones a base de aloe vera.

Se encontré que los polisacaridos del aloe presentan reactividad con los iones
divalentes en solucion con la finalidad de obtener estabilidad conformacional. Luego
de numerosas pruebas se logro concluir que el inhibidor de incrustaciones a base del
aloe vera posee una alta eficiencia y selectividad, integridad en el medio de reaccion,
estabilidad quimica y térmica y ademas es amigable con el medio ambiente (Mata,
2005).

2.8.- Caracteristicas de los inhibidores de incrustaciones.

Para que un inhibidor se considere eficiente, debe satisfacer ciertas caracteristicas,

entre las cuales estan:

e Ser compatible (no formar productos de reaccion con otros quimicos del

sistema que conduciria a su inactivacion).
e Ser estable térmicamente.

e Ser capaz de modificar el tamafio de los cristales (forma tendencia a

dispersarse).
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e Ser capaz de retrasar o bloquear los procesos de precipitacion
e Prevenir la adherencia a las paredes metalicas (dispersantes de precipitados).

Como se ha resaltado anteriormente, es necesario conocer las caracteristicas del
inhibidor que se empleara para poder determinar si es el mas adecuado para el
sistema en tratamiento, en la Tabla 5 se resumen algunas de las limitaciones que

pueden presentar estas sustancias.

Tabla 5. Limitaciones de los inhibidores.
Fuente: Castillo, 2008.

Tipo de inhibidor Limitaciones

Polifostatos mnorganicos Sufren hidrélisis y pueden precipitar como
fosfatos de calcio a causa de la temperatura, el
pH, la naturaleza de la solucion, la
concentracion, el tipo de fosfato y a la
presenciade algunas enzimas.

Polifosfatos organicos Sufren hidrélisis con la temperatura. No son
efectivos a altas concentraciones de calcio. Se
debe aplicar en dosis elevadas.

Polimeros abase de acidos carboxilicos Tolerancia al calcio limitada (2000ppm)
aunque algunos  pueden funcionar a
concentraciones superiores a los 5000ppm. Se
requieren altas concentraciones.

Acido etilén-diamino-tetracético (EDTA) Resultan sumamente costosos

2.9.- Mecanismos de accion de los inhibidores.

Los inhibidores de incrustacion logran interferir con las reacciones de precipitacion a

través de los siguientes mecanismos:

Inhibicion del limite: La sustancia anti-incrustante puede mantener soluciones
supersaturadas de sales solubles ligeras; esto se logra ya que las moléculas del mismo

se adsorben a la superficie de los macrocristales, ubicandose en aquellos lugares
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donde haya crecimiento o se esté formando el deposito, por lo que se detiene el
proceso de crecimiento de los cristales.

Modificacion del cristal: El inhibidor es capaz de distorsionar la forma cristalina de
las incrustaciones, es decir, puede alterar la forma de los cristales en crecimiento. Al
iniciarse el crecimiento de un cristal, a nivel sub-microscopico, los grupos negativos
de las moléculas del anti-incrustador ataca las cargas positivas del ndcleo, por lo que
se interrumpe el balance electrénico necesario para la formacion de la incrustacion.
Gracias a este mecanismo se obtienen cristales de forma ovalada y menos compacta;
ademas impide la formacion de los mismos en la superficie debido al cambio en su

estructura cristalina.

Dispersiéon: Los inhibidores que actian de acuerdo a este mecanismo, se adsorben a la
superficie de los cristales en crecimiento (por medio de cristales o particulas
coloidales), provocando una alta carga anidnica; esto produce una repulsion
electrostatica entre los mismos. La alta carga separa las particulas de cargas aniénicas
fijas presentes en la superficie de la membrana. Este mecanismo logra interrumpir el

mecanismo de incrustaciones impidiendo la aglomeracion de los microcristales.
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CAPITULO 11l

MARCO METODOLOGICO

A continuacion se presenta la metodologia experimental que fue usada en el
desarrollo del presente trabajo especial de grado, describiendo los métodos, técnicas,
equipos y procedimientos empleados para poder evaluar la capacidad, las condiciones
y las variables de incrustacion, asi cbmo determinar las condiciones para evitar que se

formen.

Es importante destacar que para conocer estudiar y analizar estos fendmenos de
caracter conceptual, clasificacion y como se forman, se debe entender el proceso de
formacion de incrustaciones en superficies metélicas, que efectos traen como
consecuencia y como se pueden evitar con tratamientos quimicos por medio de la
aplicacion de inhibidores. Se debe indagar lo necesario del proceso, tanto de forma
fisica como quimica, para ello se consultaron libros, tesis de grado, revistas técnicas,

consultas en internet y toda la investigacion requerida.

3.1.- Evaluar y verificar la repetitividad de los parametros
fisicoquimicos que favorecen la formacion de incrustaciones en

diferentes areas de contacto.

Para verificar la repetitividad de los parametros fisicoquimicos que favorecen la
formacion de incrustaciones en tramos de tuberias y en superficies metalicas, se
realizaron, en principio, aproximadamente diez (10) pruebas experimentales entre
régimen estatico y dindmico, con una duracion de un dia (24 horas), para poder

determinar las posibles diferencias, entre los resultados. Asimismo, se obtuvo una
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proporcion del area de incrustacion generada en cada experiencia, para efectuar
comparaciones con el &rea de las superficies desnudas y corroborar si es indiferente o
no la cantidad de superficie de contacto, es decir si el area de incrustacion es
constante o no. Se utilizaron muestras que simulan tuberias o simplemente superficies
donde se forman incrustaciones, como son los anillos Pall de acero inoxidable de
5/8”°, los cuales fueron previamente tratados con el objetivo de optimizar las
condiciones de rugosidad y porosidad, y asi optimizar la deposicion de minerales en
la superficie de contacto, y ademas realizar el estudio exhaustivo de los parametros
fisicoquimicos que estan afectando el proceso tanto en el agua de produccion como
en las capas de incrustacion que se adhieren en los anillos. Aunado a esto, se
midieron y se establecieron las condiciones y/o rangos que favorecen la deposicién de
minerales, tales como los carbonatos de calcio, entre otros, bien sea por producto de
sUper saturacion o nucleacién, o por un aumento moderado de la temperatura. Para
esto se realizaron pruebas, a temperatura ambiente y se fue incrementando
progresivamente este rango hasta llegar a una temperatura de 40 a 50 °C Es
importante destacar que se efectud un barrido de flujos para evaluar y verificar que a
menores efluentes o menor turbulencia se favorece este fendmeno, en condiciones de
pH elevados, conductividades moderadamente altas y al tener alteraciones de las
estructuras de los minerales presentes en cada solucion (Medina y Zea, 2008). Se
requieren estudios para observar como afecta este proceso al comportamiento de los
minerales presentes, si ocurre algin cambio en su morfologia, y si se ven favorecidas
algunas sales contenidas en la solucién, con respecto a su deposicién. Se tomaron
muestras de agua al inicio y al final de cada ensayo, para verificar la repetitividad de
los parametros fisicoquimicos y condiciones que favorecen la generacion de
incrustaciones en el sistema en estudio. Es importante destacar que la informacion y
los datos referenciales antes mencionados son nuestros parametros, y las condiciones

de trabajo, establecidos por la bibliografia o por estudios realizados con anterioridad.

37



CAPITULO I1l. MARCO METODOLOGICO

3.2.- Preparacion y acondicionamiento de los anillos Pall.

Cumpliendo con lo antes mencionado, se realiz6 un acondicionamiento a todos los
anillos Pall, que simularon la superficie de incrustacion de los minerales presentes en
el agua de produccion. Para las pruebas en estado estatico y dindmico se depuraron
con propanol para retirarle la grasa e impurezas que pudieran contener, luego se
sometieron a un periodo de secado, posteriormente se sumergieron en acido sulfurico
(H2S0O,), para crear porosidad y rugosidad en las paredes del material y asi tener un
mayor numero de sitios de nucleacion, donde se pudieran depositar cantidades
Optimas de carbonatos y minerales para su posterior estudio. Por Gltimo, se les realiz6
un lavado con agua destilada para depurar los restos de acido y un secado. Este
procedimiento se describe con mayor énfasis en el apéndice D. En la Figura 8 se

muestran los anillos Pall que se usaron en todas las experiencias.

Figura 8. Anillos Pall de 5/8” de acero inoxidable (Elaboracién Propia).

3.3.- Preparacion del agua sintética que simule el agua de produccion.

Para obtener el agua sintética que simula el agua de produccion necesaria para todas
las pruebas, se mezclaron dos soluciones (N° 1 y N° 2), segin lo indica la Norma
Internacional NACE TMO0374, proporcionando las composiciones quimicas,
cantidades y los procedimientos necesarios para obtener dicha agua de forma 6ptima,
cumpliendo con los rangos de conductividad requeridos y con la dureza del agua que

debe contener para no afectar los resultados posteriores.

En la Tabla 6, se muestra la composicion quimica, en gramos por cada litro, de las
soluciones preparadas. La solucion N° 1, es rica en iones calcio (Ca™), y la solucion
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N° 2, contiene los iones bicarbonatos (HCOj3). Las soluciones se mezclaron con agua
desmineralizada, producida segun se describe en el apéndice A. Esta agua no debe
contener ningun tipo de mineral para que no se altere la composicion deseada. Al
realizar la mezcla anterior se obtuvo el agua sintética que simula el agua de
produccion o formacion de una planta, con el fin de estudiar y evaluar como ocurren
las precipitaciones de carbonato de calcio, generando por ende incrustaciones en las
superficies de contacto.

Tabla 6. Composicion quimica del agua sintética usada en las experiencias de precipitacion de
Carbonato de Calcio, segln lo indica la Norma NACE TM0374.

Soluciéon N° 1 Solucién N° 2
12, 15 grs./L CaCl,.2H,0 * 7,36 grs./L NaHCO3
3,68 grs./L MgCl,.6H,0 33,00 grs./L NaCl

33,00 grs./L NaCl -

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

3.4.- Pruebas para evaluar la formacién de incrustaciones en

diferentes condiciones de trabajo.
3.4.1.- Pruebas de incrustaciones en régimen estatico.

Se realizaron ensayos en régimen estatico con el objetivo de analizar las variables
establecidas que favorecen la formacion de incrustaciones, ratificando su deposicion
en los anillos Pall, utilizando el agua sintética, por un tiempo establecido,
generandose un area determinada de deposicion de minerales. Estas pruebas fueron
realizadas en la Universidad Central de Venezuela, Facultad de Ingenieria, Escuela de

Ingenieria Quimica, en el laboratorio de Bioquimica, ubicado en sus instalaciones.
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3.4.1.1.- Pruebas en estado estatico evaluando el area de contacto de

los anillos Pall con el agua de produccién.

e Inicialmente se seleccionaron tres (3) “beakers” (vasos de precipitado) de
igual capacidad en volumen, se lavaron e identificaron numericamente del uno
(1) al tres (3).

e Se prepard la cantidad suficiente de agua de produccién, que simula las
propiedades del agua carbonatada segun la norma antes mencionada. Se
dispuso aproximadamente de uno (1) a dos (2) litros para llenar con equidad
cada “beaker” con el volumen necesario, en este caso 500 mL. En la Tabla 6
se muestran las cantidades utilizadas para un (1) litro de solucién preparada y
en la Tabla 7 a continuacion se presenta la cantidad requerida para dos (2)
litros de solucion. De esta solucidn inicial se tomaron muestras para realizar
las mediciones de pH, conductividad y cantidad de minerales presentes.

Tabla 7. Composicién quimica para dos litros de agua sintética a usar en las experiencias de
precipitacién de Carbonato de Calcio, segtn lo indica la Norma NACE TM0374.

Solucion N° 1 Solucion N° 2
24, 30 grs./L CaCl,.2H,0 * 14,72 grs./L NaHCO;
7,36 grs./L MgCl,.6H,0 66,00 grs./L NaCl
66,00 grs./L NaCl -

* Por estequiometria se obtiene que el contenido aproximado de calcio en la solucion N° 1 es de 6620
ppm.

e A esta solucion inicial se le midio el pH y la conductividad. Los valores
fueron reportados para su posterior evaluacion y comparacion con los

siguientes ensayos.
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Posteriormente se llenaron los “beakers” con una cantidad idéntica en
volumen de agua (500 mL) y luego se colocaron los anillos Pall, una cantidad
diferente para cada recipiente, los cuales se pesaron antes de introducirlos. A
continuacion se presenta el listado de pruebas estaticas a realizar, el cual

depende de la cantidad de anillos.

Prueba 1: En el primer “Beaker” se introdujeron diez (10) anillos.
Prueba 2: En el segundo “Beaker” se introdujeron veinte (20) anillos.

Prueba 3: En el tercer “Beaker” se introdujeron treinta (30) anillos.

Estas experiencias se realizaron con la finalidad de evaluar, para el mismo volumen

de solucion y las mismas condiciones atmosféricas, el resultado, en el area de

incrustacion, y determinar si ésta proporcién, que indica el peso de los anillos

desnudos en relacion al peso de los anillos cubiertos por incrustacion, varia

dependiendo de la cantidad de superficies en cada “beaker”. De esta manera se

determind la cantidad de minerales que se depositaron en los anillos, para un mismo

volumen, en régimen estatico, en condiciones que los resultados no se ven afectados

por ningn cambio de flujo ni otras alteraciones presentes.

Los anillos tuvieron un periodo de un dia (24 horas) en contacto con la

solucidn, tiempo estimado que favorece la deposicion de minerales.

Luego de transcurrido el tiempo especificado, se retiré de cada “beaker” el
agua remanente, y se guardo en recipientes de plastico como se muestra en la
Figura 9, todo esto con la finalidad de su posterior medicion de pH,

conductividad, y calculo de minerales presentes en las mezclas.

Para determinar la cantidad de calcio y magnesio tanto en las soluciones
iniciales y finales, se us6 como referencia la Norma COVENIN 2408-86,
1986, segun su método volumetrico. Este estudio fue llevado a cabo en las
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instalaciones de PDVSA INTEVEP, y la misma ayudo a realizar estas pruebas

y proporciono los resultados de dichos estudios para su posterior anélisis.

Figura9.  Recipientes plasticos donde se almacenaron las muestras iniciales y finales
de la solucion carbonatada (Elaboracién propia).

Es importante destacar que se utilizaron los recipientes mostrados en la Figura
9 tanto para estas pruebas en estatico como para las pruebas en estado

dindmico que se describiran mas adelante.

Seguidamente se retiraron los anillos Pall para ser secados por un (1) dia, en
una estufa a temperatura de 60 °C, o no mayor de 100 °C, con la finalidad de
destruir los cristales formados y de esta forma evidenciar que estructura

cristalina de carbonato se genero.

Por ultimo, los anillos se retiraron de la estufa, se dejaron reposar por el

tiempo necesario, para luego ser pesados.

En base al area de incrustacion o proporcion masica que se obtuvo como
resultado, se procedio a realizar las pruebas en estado dindmico, obteniendo
valores de comparacion entre los dos regimenes de trabajo, en este caso
condiciones estaticas y dindmicas de operacion, para lo que se usaron las
mismas condiciones de trabajo, es decir de temperatura y presién ambiente.
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3.4.2.- Pruebas de incrustaciones con flujo en estado dinamico.

Se ejecutaron las pruebas en estado dindmico con la finalidad de evaluar y determinar
los valores al trabajar en condiciones de flujo continuo, evaluando el efecto del agua
de produccién en contacto con los Anillos Pall. Estos resultados facilitaron la
comparacion entre cada ensayo, y corroboraron y establecieron las condiciones en las
cuales se forma la superficie incrustante, tomando en cuenta el efecto de la velocidad
de flujo, su variacion, fluctuaciones y todas las alteraciones o perturbaciones que
pueden ocurrir en el medio, simulando pozos de trabajo o tuberias de succidn de agua
de produccion o formacion. Estas pruebas permitieron analizar que puede ocurrir al
establecer un rango de flujo constante y variar la cantidad de anillos, y luego fijar el
numero de anillos y realizar un barrido de flujos, y determinar el comportamiento. Se
realizaron las mediciones respectivas de pH, de conductividad y cantidad de
minerales, tanto en las condiciones iniciales como finales, trabajando en condiciones

atmosféricas y de este modo poder realizar comparaciones del estudio.

A continuacion se describe el equipo en el cual se realizaron dichas pruebas, y los
accesorios que complementan el sistema en general del presente estudio, el cual esta
ubicado en el Laboratorio de Operaciones Unitarias (LOU), de la Universidad Central
de Venezuela, Facultad de Ingenieria, Escuela de Ingenieria Quimica.

3.4.2.1.- Descripcion del equipo para pruebas dindmicas de

incrustaciones.

El equipo estd construido por materiales que no alteran las pruebas que seran
estudiadas, bien sea con formacion de incrustaciones, ya que no debe ocurrir
taponamiento de las tuberias ni de las valvulas presentes en el trayecto de los fluidos.

El sistema esta constituido por los siguientes elementos:

= Tanque de aluminio (T-102) con capacidad de 75 L, se muestra en la Figura
10), donde se almacena agua desmineralizada (ver DFP-01, Figura 73).
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Figura 10. Tanque (T-102) para almacenamiento de agua desmineralizada (Elaboracién
propia).

= Tanque de vidrio Pirex® graduado (T-201) con capacidad de 8 L, que
contenia la solucion sintética. En la Figura 11 se muestra su ubicacién en la

planta, en el DFP-02, al igual que todos los equipos y accesorios gque seran
descritos a continuacion.

Figura 11. Tanque (T-201) contenedor de la solucidn carbonatada (Elaboracion
propia).
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Bomba centrifuga Pedrollo (P-201) de 1/2 HP de potencia, la cual se muestra
en la Figura 12.

Figura 12. Bomba centrifuga Pedrollo (Elaboracion propia).

Tuberia de policloruro de vinilo (PVC) de 1 pulgada de diametro nominal,
ced. 80, y con una longitud total de 18 m, con una disposicion rectangular a lo

largo del sistema.

Se dispone de una (1) valvula de globo de acero inoxidable (\V-203), para el
control de la velocidad de flujo. Su ajuste se realiza por mediciones con un

rotametro.

Rotametro para liquido, el cual posee el siguiente rango de 0 a 100 L/min, (R-
201).

El equipo contiene dos (2) valvulas de bola de acero inoxidable, una para abrir
o cerrar el paso a la recirculacion y la otra para la salida del fluido de desecho,
(V-202 y VV-204).

Se dispone de un tramo de tuberia de plexiglas trasparente de dos (2) plg. de
diametro (St-201) el cual se muestra en la Figura 13, en el que se introdujo el

material metalico de prueba.
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Figura 13. Tuberia de Plexiglas (Elaboracion propia).

= Se tienen dos (2) uniones de PVC, de una (1) plg. de didmetro para acoplar la
seccion de tuberia de plexiglas de prueba con la linea principal de tuberia,
ademas de siete (7) uniones mas a lo largo del trayecto de tuberia del sistema.

= Se poseen dos (2) rejillas o0 mallas de acero inoxidable de 200 Mesh, para
evitar que los restos o particulas de incrustacion circulen por la linea del
sistema hacia la bomba y puedan ocasionar obstruccién en ella y en el

sistema.

= Se dispone de un pHmetro de campo marca METTLER TOLEDO modelo MP
220, para realizar las mediciones correspondientes. La Figura 14, muestra el

pHmetro utilizado en el presente trabajo.

Figura 14. pHmetro METTLER TOLEDO MP 220 (Elaboracién propia).

= Se utilizd un conductimetro de campo, marca OAKTON modelo pH/CON
510 Serie, para efectuar las mediciones requeridas. La Figura 15 muestra el

equipo.
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Figura 15. Conductimetro OAKTON (Elaboracion propia).

Se cuenta con una planta de agua desmineralizada, para la produccion del
agua base para la preparacion del agua sintética. EIl procedimiento de puesta
en marcha de esta planta sera descrito en el apéndice A por medio de un
manual de operacién y el DFP-01 (Figura 73). Este sistema esta conformado

por los siguientes equipos y accesorios:

e Se dispone de 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 alimentacion al sistema.
e Tanque de almacenamiento de agua con capacidad de 140 L, (T-101).

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

alimenta las columnas de intercambio ionico.

e Se dispone de un (1) rotametro para liquido de rango 0 a 100 % (R-
101), el cual es muy importante pues regula el flujo de liquido en la
alimentacion al sistema.

e Se poseen dos (2) columnas de intercambio idnico, una de intercambio
cationica (C-101) y una de intercambio ani6nica (C-102), para
capturar por medio de resinas los iones presentes en el agua y reducir
su dureza. El equipo se muestra en la Figura 16, donde se puede
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describir de forma visual como esta constituida y organizada dicha
planta de tratamiento.

Figura 16. Planta de tratamiento de agua desmineralizada (Vista Oeste-Este)
(Elaboracion propia).

En la Figura 17 se expone el Diagrama de Flujo de Proceso (DFP-02), describiendo
de forma grafica como esta constituido el sistema de evaluacion de incrustaciones
antes descrito, la trayectoria de los fluidos, la disposicion de los equipos y los
accesorios, su ubicacién e identificacion de cada uno de ellos, generando un mejor
entendimiento del sistema donde se realizaron las pruebas experimentales en régimen
continuo de operacion. En la Figura 18 se puede observar con mas detalle y de forma
dinamica como es graficamente el equipo y accesorios donde se realizaron dichos
ensayos, con la finalidad de generar mayor entendimiento en el presente trabajo

especial de grado.
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Figura 17. Diagrama de flujo de proceso (DFP-02) del sistema de pruebas de incrustaciones en estado dinamico (Elaboracion propia).
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Figura 18. Esquema gréafico del equipo de sistema de pruebas de formacién de incrustaciones en estado dindmico (Elaboracion propia).
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3.4.2.2.- Operacion y puesta en marcha del sistema de pruebas de

incrustacion en régimen continuo.

Al equipo se le realiz6 un lavado completo por un tiempo determinado para eliminar
cualquier impureza que contenga el sistema, bien sea por pruebas antes realizadas o
por restos de solucion y minerales adheridos a las paredes de las tuberias. Este
procedimiento se describe con mas detalle en el manual realizado y mostrado en el

apéndice B.

Para dar inicio a las pruebas se realiz6 un tratamiento de curado con agua
desmineralizada, para lo cual se llené el tanque (T-201), luego se coloc6 en marcha el
sistema de bombeo alimentando toda la tuberia del equipo y por ende realizando un
optimo curado, variando los flujos por aproximadamente quince (15) minutos. Al
terminar el tratamiento se desecho esta agua para dar comienzo a las pruebas de las

incrustaciones.

Las pruebas consistieron en dar paso continuo del medio incrustante por todo el
sistema, colocando muestras metalicas donde se generan los depésitos de minerales,
asimismo se estudiaron las condiciones en las que se forman las estructuras y que se
obtuvo como residuo, por lo que se tomd una muestra de agua inicial, final y de los
solidos depositados. Para llevar a cabo esta experiencia, primero se prepar6 el agua
sintética necesaria siguiendo el procedimiento descrito en el apéndice A, en este caso
quince (15) litros ocupando el volumen de todo el sistema, por el tanque de vidrio
Pirex® graduado (T-201) de ocho (8) litros mas siete (7) litros en tuberia PVC; en la
Tabla 8 a continuacion se muestran las composiciones a usar para dicha preparacion.
Posteriormente se retird la seccion de tuberia de plexiglas para introducirle los anillos
Pall pesados, respectivamente, la cantidad correspondiente en cada prueba (indicado

proximamente).
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Tabla 8. Composicion quimica para quince (15) litros de agua sintética a usar en las experiencias de
precipitacién de Carbonato de Calcio, segtn lo indica la Norma NACE TM 0374,

Solucion N° 1 Solucion N° 2
182,25 grs./L CaCl,.2H,0 110,40 grs./L NaHCO4
55,20 grs./L MgCl,.6H,0 495,00 grs./L NaCl
495,00 grs./L NaCl -

Seguido a esto se ensamblé de nuevo el sistema quedando el equipo preparado para
dar inicio a la experiencia, por lo que se enciende la bomba centrifuga (P-201), luego
el flujo de circulacion es ubicado en un valor constante, el cual transcurre por el
tramo de tuberia de plexiglas actuando en las superficies de prueba y retorna en el
tanque de alimentacion, recirculando la solucion, finalizando el recorrido y dando
inicio a otro ciclo. De esta forma, el fluido vuelve a actuar sobre la superficie de
prueba, generando deposito de minerales en flujo continuo de operacion. Estas
pruebas tienen un periodo de tiempo de 24 horas, y luego de haber culminado se
procedié a apagar el sistema de bombeo, se midi6 la temperatura para verificar si la
bomba generaba algln tipo de intercambio de calor por causa del trabajo constante
por un dia completo, se tomd una muestra de agua final para realizar los estudios
pertinentes de mediciones de pH, conductividad, determinacion de dureza célcica y
magnésica, para posteriormente realizar un balance de carbonato total en el sistema
(Covenin 2408-86, 1986). Suponiendo que no existen pérdidas en el sistema, se pudo
determinar la cantidad de carbonato depositado en el material en estudio. Luego de
tomar la muestra de agua se desecho el agua restante para retirar los anillos Pall con
las incrustaciones pertinentes. Este procedimiento se debe realizar con precaucion
para no alterar los resultados aunque por el tiempo de pruebas estas deposiciones
deben estar bien adheridas a la superficie. Para culminar, se introdujeron estas
muestras en una estufa por un tiempo de 24 horas a una temperatura no mayor de los
100 °C, con el objetivo de destruir los cristales formados y de esta forma comprobar

que tipo de estructura cristalina de carbonato se genero.
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Luego del tiempo transcurrido de secado los anillos adquirieron un peso constante por
lo que se retiraron de la estufa, se pesaron y se calcul6 la relacion o proporcion del

area de incrustacion, por medio de la siguiente ecuacion:

Peso inicial de los anillos

Proporcién o Relacion de incrustacion: ~ . Ec. 6
Peso final de los anillos

Esta relacion ayud6 a verificar cual es la proporcion de incrustacion,
independientemente del namero de anillos utilizados, para cada una de las pruebas,
por lo que se corrobord si ésta relacién es la misma o no, proporcionando la
informacion necesaria para las siguientes pruebas en la que se evitara esta

problemética con el uso de inhibidores.

Para verificar la repetitividad de las variables, se cambiaron las condiciones a ser
estudiadas, como lo son realizar un barrido de los rangos de flujo y cantidades de
anillos Pall para lo que se repitid el procedimiento antes mencionado. Este
procedimiento se describe con mayor detalle en el manual realizado y mostrado en el
apéndice C. A continuacion se muestra un listado de las pruebas de incrustaciones en
flujo continuo que se llevaron a cabo, siguiendo la numeracion de las pruebas

anteriores.

3.4.2.3.- Lista de las pruebas dindmicas de incrustaciones a realizar.
Prueba 4: Barrido de cantidad de anillos con flujo constante.
e Cantidad de anillos: 10 unidades.
e Velocidad de flujo: 30 L/min.
Prueba 5: Barrido de cantidad de anillos con flujo constante.

e Cantidad de anillos: 20 unidades.
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e Velocidad de flujo: 30 L/min.

Prueba 6: Barrido de cantidad de anillos con flujo constante.
e Cantidad de anillos: 30 unidades.
e Velocidad de flujo: 30 L/min.

Prueba 7: Evaluacion de la Repetitividad de la prueba N°1 del Barrido de

cantidad de anillos con flujo constante.
e Cantidad de anillos: 10 unidades.
e Velocidad de flujo: 30 L/min.

Prueba 8: Evaluacion de repetitividad de la prueba N° 3 con el mismo
ndmero de anillos, pero con un rango diferente de flujo, para verificar
proporcionalidad y ver si cambian los pesos de los anillos obtenidos como resultado

con respecto a las pruebas anteriores.

e Cantidad de anillos: 20 unidades.
e Velocidad de flujo: 20 L/min.

Prueba 9: Barrido de flujo con una cantidad de anillos constante.
e Cantidad de anillos: 20 unidades.
e Velocidad de flujo: 15 L/min.

Prueba 10: Barrido de flujo con una cantidad de anillos constante.
e Cantidad de anillos: 20 unidades.

e Velocidad de flujo: 45 L/min.
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Al verificar la repetitividad de las variables que generan incrustacion, se realizaron

las pruebas para evitar que ocurran las deposiciones de minerales.

3.5.- Evaluacién y aplicacion de un tratamiento quimico para evitar

gue se formen incrustaciones.

El tratamiento quimico que cumplio los objetivos planteados y que utilizamos como
medida preventiva fue la inyeccién de inhibidores anti-incrustantes en el agua de
produccidn sintética, evaluando como actuan, cual es su mecanismo, su eficiencia, en
qué condiciones se favorece y como evitan la deposicion de minerales en los anillos
Pall. Para cumplir con lo antes descrito, se realizaron ensayos en estado estatico y
dindmico usando las mejores condiciones alcanzadas en las pruebas anteriores, tanto
de flujo como de la cantidad de superficies de estudio. Se usaron diferentes
inhibidores especificos en su funcion, debido a que no existe uno que sea general y
que pueda evitar todos los tipos de incrustaciones que se puedan dar
independientemente, de donde y por qué se estén generando. Utilizamos cuatro (4)
inhibidores los cuales se adaptan teéricamente a las condiciones y propiedades
fisicoquimicas en las cuales se generaron las incrustaciones antes experimentadas, por
lo que utilizamos dos (2) inhibidores sintéticos y dos (2) organicos. Sus propiedades
fisicas y quimicas se han descrito con anterioridad por lo que se esperan resultados
satisfactorios, sin pérdidas de reactivos, pruebas y tiempo empleado para la
realizacion de todos los ensayos, evaluando la eficiencia de cada inhibidor a usar. Los

inhibidores a utilizar se indican e identifican a continuacion:

1. Inhibidor organico: Aloe Vera al 15% p/p.

2. Inhibidor organico: Extracto de aceite de mango.
3. Inhibidor sintético: Bi-Fosfato.

4. Inhibidor sintético: Tri-Fosfato.
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Para determinar como se adaptan las estructuras de los inhibidores se estudié como se
estabilizan térmicamente, y de este modo poder fijar un campo de aplicacién, punto
importante para lograr un proceso efectivo y seguro que impida la incrustacion,
ademas que el éxito del tratamiento puede determinarse por el tiempo de efectividad

para inhibir.

3.6.- Inyeccion de los diferentes inhibidores anti-incrustantes en flujo

dindmico y estatico.

Se procedio a realizar las pruebas en flujo continuo y no continuo, con la inyeccion
de los inhibidores anti-incrustantes al agua de produccién, para determinar cuan
eficaz pueden ser. Se analizd su comportamiento y los cambios estructurales del agua
carbonatada, se comprobé la eliminacion de depoésitos en superficies metalicas por
medio de estudios experimentales. A continuacion se describe como se realizaran

estas experiencias y los equipos correspondientes.

3.6.1.- Pruebas de inyeccién de inhibidores y evaluacion de su

eficiencia anti-incrustante con flujo en estado estatico.

Se ejecutaron las pruebas en régimen estatico con la finalidad de analizar las
condiciones que favorecen la formacion de incrustaciones, por lo que se utilizé el
namero de anillos Pall que arrojaron los mejores resultados en las pruebas anteriores,
la cantidad de agua sintética acorde a los recipientes, el tiempo establecido y una
temperatura en el rango de 40 a 50 °C, tomando como referencia la norma antes
mencionada. A continuacion se describe el procedimiento a seguir para la realizacion
de dichos ensayos a flujo no continuo con la aplicacion de cada uno de los

inhibidores expuestos anteriormente.

= Se seleccionaron cinco (5) “beakers” de igual capacidad en volumen, se

lavaron e identificaron numéricamente.
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Se preparo la cantidad suficiente de agua sintética, aproximadamente de uno
(1) a dos (2) litros para llenar los “beakers” con el volumen requerido, segln

las composiciones especificadas en la Tabla 6 y Tabla 7 respectivamente.

Se tomd una muestra de esta solucion inicial para realizar la medicién de pH 'y

conductividad.

Luego se procedio a introducir en cada “beaker” la misma cantidad de agua
sintética (aproximadamente 500 mL). Luego se colocé la cantidad de anillos
Pall que arrojaron los mejores resultados en las primeras pruebas (20 anillos),

los cuales se pesaron antes de ser introducidos.

Seguidamente se le agregé a cada “beaker” un inhibidor en la cantidad
descrita por la bibliografia, la cual depende de la cantidad de agua que se
utilice. Se afiadié un producto de inhibicién diferente para cada recipiente,
segin la Norma NACE TMO0374, la cantidad de 2000ppm para todas las
experiencias; al “beaker” sobrante no se le proporciond inhibidor, siendo este
un blanco, prueba base para evaluar el comportamiento de los parametros y
nuevas condiciones en el sistema; de esta forma se corroboro la repetitividad
de las propiedades, generando los resultados para realizar las comparaciones y
los estudios correspondientes.

Luego los “beakers” se introdujeron en una estufa a una temperatura en el
rango de 40 a 50 °C, de esta forma se le proporcioné al sistema el calor
necesario y establecido por la Norma NACE TMO0374, generando las mejores
condiciones a las que se puede realizar dicho ensayo, y de esta forma
optimizar los resultados y mejorar la eficiencia de dichos productos.

Los anillos tuvieron un periodo de un dia (24 horas) en contacto con la
solucion de agua carbonatada mas el inhibidor correspondiente, para verificar

si el mecanismo de inhibicion se adaptaba a las condiciones de trabajo.
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= Al cumplir con el tiempo especificado para los ensayos, se extrajo de cada
“beaker” el agua contenida y se guardo en envases de pléstico para su
posterior medicion de pH, conductividad y balance de cantidades restantes de

iones calcio y magnesio.

= Se retiraron los anillos Pall del sistema para ser secados por un (1) dia en una
estufa a temperatura de 60 °C 0 no mayor de 100 °C.

= Por ultimo los anillos se retiraron de la estufa, se dejaron reposar, luego se
pesaron, y se calculo la relacion de incrustacion por medio de la ecuacion 6, y
se realizd el estudio de microscopia electrénica de barrido, permitiéndonos
estudiar los cambios de morfologia, de tamafio y de composicion que pueden

sufrir las estructuras cristalinas presentes (Rosa-Brussin et al, 2004).

A continuacion se presenta un listado de todas las pruebas en estado estatico

realizadas, siguiendo la numeracion de los ensayos anteriores.

3.6.1.1.- Lista de las pruebas estaticas de incrustaciones con inyeccién

de inhibidores realizadas.

Prueba 11: Esta prueba se ejecutd en presencia de agua sintética para evaluar cuanto
se puede incrustar en los anillos Pall con el nuevo rango de temperatura, sin presencia
de inhibidor.

e Cantidad de anillos: 20 Anillos.
e Volumen: 500 mL.
¢ Inhibidor: Ninguno.
Prueba 12: Evaluacion del tratamiento quimico para evitar formacion de

incrustaciones por medio de la aplicacion del primer inhibidor.
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e Cantidad de anillos: 20 anillos.
e Volumen: 500 mL.
e Inhibidor: Aloe Vera al 15% p/p (2000 ppm).

Prueba 13: Evaluacion del tratamiento quimico para evitar formacion de

incrustaciones por medio de la aplicacion del segundo inhibidor.
e Cantidad de anillos: 20 anillos.
e Volumen: 500 mL.
e Inhibidor: Extracto de aceite de mango (2000 ppm).

Prueba 14: Evaluacion del tratamiento quimico para evitar formacion de

incrustaciones por medio de la aplicacion del tercer inhibidor.
e Cantidad de anillos: 20 anillos.
e Volumen: 500 mL.
e Inhibidor: Bi-fosfato (2000 ppm).

Prueba 15: Evaluacién de tratamiento quimico para evitar formacién de

incrustaciones por medio de la aplicacion del cuarto inhibidor.
e Cantidad de anillos: 20 anillos.
e Volumen: 500 mL.
e Inhibidor: Tri-fosfato (2000 ppm).

En base a los inhibidores que proporcionaron la mayor eficiencia, se procedié a

realizar las pruebas en estado dinamico para obtener los valores de comparacion en
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presencia de un tratamiento quimico, que ayudara a mitigar la problemética. Se
montaron los ensayos en las mismas condiciones que en el estado estatico, por lo que
el equipo donde se realizaron las primeras pruebas en estado dinamico se modificd

para impartir igualdad de pardmetros y condiciones de estudio.

3.6.2.- Ensayos de inyeccion de inhibidores y evaluacion de su

eficiencia anti-incrustante con flujo en estado dindmico.

Se realizaron los ensayos con flujo continuo, buscando evaluar y determinar la
efectividad de una serie de inhibidores que se agregaron al agua de formacion, y se
utilizé la cantidad de anillos que arrojaron los mejores resultados en los ensayos
anteriormente descritos, en este caso un total de veinte (20) unidades y una velocidad
de flujo de 30 L/min, usados y determinados en las pruebas anteriores. Es importante
destacar que los parametros en que difieren las pruebas dinamicas preliminares con
las actuales, es la inyeccién del inhibidor para cada experiencia y aplicar una mayor
temperatura al sistema, usando la NORMA NACE TMO0374 como referencia. Para
optimizar las condiciones del sistema, se tuvo que modificar el equipo debido a que el
anterior no contenia los entornos apropiados para proporcionarle la temperatura
requerida al sistema, lo que a continuacion se plasmara en el diagrama de flujo de
proceso (DFP-03), Figura 19, y posteriormente se mostraran los resultados de dichos
cambios. Se puede observar la diferencia al comparar el DFP-02 con el DFP-03 y
corroborar dicha variacién. En la Figura 20 se puede observar un esquema dindmico y
mas explicito del sistema de estudio en el que se realizaron los ensayos de evaluacion
de inhibidores anti-incrustantes en tuberias de agua de produccién, con mayor

temperatura para optimizar los resultados.
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T-301

B -201 P - 301

T-302

(Elaboracion propia).
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Figura 20.

Esquema gréafico del equipo de sistema de pruebas de formacion de incrustaciones suministrandole temperatura en estado

dinamico (Elaboracidn propia).

62




CAPITULO I1l. MARCO METODOLOGICO

Es importante resaltar que se realizé el cambio del tanque simple inicial por uno que
tiene incluido un serpentin en su interior (T-301), del mismo material del anterior, al
cual se le realizaron las conexiones precisas por medio de mangueras resistentes a
cambios e incrementos de temperaturas, se le colocaron uniones y tuberias de PVC de
una (1) plg. de diametro para conectar un (1) tanque de aluminio adicional (T-302)
para calentamiento, el cual fue construido en forma rectangular de material de
aluminio y luego aislado térmicamente con lona de fibra de vidrio, pegamento y
precintos de seguridad para adherirlo a las paredes del mismo, para evitar pérdidas de
calor con los alrededores del sistema, poder controlar y mantener estable la
temperatura, y evitando cualquier riesgo personal, como quemaduras para los
operadores del equipo. La finalidad de la construccién de dicho tanque fue generar un
sistema de calentamiento, para la optimizacion del proceso de incrustacion; al mismo
se le introdujo agua desmineralizada, con la dureza minima requerida, lo que evit6
que hubiera cualquier tipo de incrustacion en el sistema. En este tanque se introdujo
una (1) resistencia para calentar el fluido, un (1) termostato para regular la
temperatura del agua desmineralizada y un (1) termdmetro para realizar las
mediciones necesarias de temperatura, y se enlazo el tanque con una bomba Domosa
de % Hp de potencia que se identificd de la siguiente forma P-301, cuya funcion es
impulsar el fluido caliente del tanque (T-302) al serpentin que esta contenido en el
tanque (T-301) y luego recircularla al tanque de aluminio T-302 para culminar su
recorrido, esto se hace con la finalidad de mantener constante el nivel de agua en el
tanque, al igual que la temperatura, tomando las precauciones pertinentes, debido a

que si la cantidad de agua se reduce se puede dafiar la resistencia y la bomba.

Seguidamente se describe y se muestra las modificaciones y los accesorios cambiados
del sistema en el cual se realizaron dichas pruebas, y que complementan el sistema en
general del presente estudio, el cual estd ubicado en el Laboratorio de Operaciones
Unitarias (LOU), de la Universidad Central de Venezuela, Facultad de Ingenieria,

Escuela de Ingenieria Quimica.
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3.6.2.1.- Descripcion del equipo para pruebas dindmicas de

incrustaciones con temperatura y con inyeccion de inhibidores.

El equipo fue construido por materiales y accesorios que no alteran los ensayos, con
formacion de incrustaciones, taponamiento de las tuberias ni de las valvulas presentes
en el trayecto de los fluidos. El sistema estd constituido por los elementos y
accesorios descritos anteriormente en el punto 3.4.2.1., y a continuacion se describen

los elementos que se modificaron y agregaron en el equipo:

»= Tanque de vidrio Pirex® graduado, con serpentin interno (T-301), el cual
tiene una capacidad de 9 L (nueve litros), que contendra la mezcla de las
soluciones 1y 2, mas el inhibidor correspondiente; este se puede observar en
la Figura 21 .En la Figura 19 se muestra su ubicacion en la planta, en el DFP-
03, al igual que todos los equipos y accesorios que seran descritos a

continuacion.

Figura 21. Tanque con serpentin (T-301), contenedor de la solucién carbonatada e
inhibidor correspondiente (Elaboracion propia).
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= Bomba centrifuga Domosa (P-301), de 1/2 HP de potencia, suministra el agua
caliente al tanque (T-301) y por ende al sistema. Se le adapt6 un (1)
interruptor para el encendido y apagado de la bomba, y se muestra en la

Figura 22.

Figura 22. Bomba centrifuga Domosa y interruptor de encendido (Elaboracién Propia).

» Tanque de aluminio (T-302) con capacidad de 10 L (diez litros), aislado
térmicamente con lona de fibra de vidrio, se muestra en la Figura 10, al
mismo se le introdujo agua desmineralizada para su uso como fluido de

calentamiento.

Figura 23. Tanque de aluminio (T-302) vista de frente (Elaboraci6n propia).
Figura 24. Tanque de aluminio (T-302) vista aérea (Elaboracion propia).
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= Se dispone de una (1) resistencia de calentamiento, para fluido, en este caso
agua desmineralizada, se ubicé internamente en el tanque (T-302) y se puede

observar en la Figura 25.

Figura 25. Resistencia de calentamiento (Elaboracion propia).

= Se cuenta con un (1) termostato para regular y mantener la temperatura del
agua desmineralizada y un (1) bombillo adaptado a la resistencia y el
termostato, el cual nos indica cuando esta encendida o no la misma; se pueden

observar en la Figura 26.

Figura 26. Termostato y bombillo, para regular la temperatura en el tanque (T-302)
(Elaboracion propia).
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= Se tiene un termémetro para realizar las mediciones pertinentes de

temperatura en el sistema, se puede ver en la Figura 25 y en la Figura 26.

= Se dispone de tuberia de policloruro de vinilo (PVC) de una (1) pulgada de

diametro nominal, cedula (ced.) 80, y con una longitud total de 1,5 m.

= Se tienen dos (2) tramos de mangueras de material resistente a temperaturas
elevadas, una (1) que va de la tuberia de PVC a la salida de la bomba (P-301),
hasta la entrada del serpentin contenido en el tanque (T-301) y la otra
manguera, se encuentra a la salida del serpentin del tanque (T-302). También
se cuenta con una (1) unién de PVC, de una (1) plg. de didmetro para acoplar
la seccion de tuberia del tanque (T-302) a la bomba (P-301), ademas se tiene
un (1) codo para acoplar la tuberia con el tanque, y tres (3) reductores para
adaptar las mangueras con las entradas y salidas del sistema. Estos elementos

se pueden mostrar en la Figura 27.

Figura 27.  Tuberias y uniones de PVC, reductores y mangueras en el sistema
(Elaboracion Propia).
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De esta forma se da por culminado la descripcion del sistema de calentamiento, cuya
funcién es suministrar una mayor temperatura al sistema, y de esta forma optimizar
los resultados. En la Figura 28 se puede observar el equipo (con las modificaciones de
las tuberias de PVC que se le realizaron para poder adaptarlas al nuevo tanque (T-
301), dado a que este es mucho més alto y posee un diametro menor al anterior.
Gracias a esto se logro ensamblar de forma satisfactoria un sistema completo de
calentamiento y de pruebas de incrustaciones, todo construido por los realizadores del

presente trabajo especial de grado con ayuda del personal del laboratorio.

Figura 28. Sistema de calentamiento y prueba de inhibidores anti-incrustantes en tuberias de agua de
produccion (Elaboracién propia).
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3.6.3.- Operacion y puesta en marcha del sistema de pruebas de
incrustacion con inyeccién de inhibidores en régimen continto de

trabajo.

Inicialmente se le realiza un lavado al equipo, siguiendo el procedimiento que se
describe en el apéndice B, el cual se debe efectuar antes y después de realizar cada
prueba. Es importante destacar que si el equipo luego de realizarle este lavado no
queda en optimas condiciones se le puede agregar acido acético antes del acido

clorhidrico y de esta forma mitigar cualquier resto en el sistema.

Luego se realizd un tratamiento de curado con agua desmineralizada a todo el

sistema, como fue especificado en las pruebas dinamicas anteriores.

Las experiencias radican en dar paso continuo del medio incrustante con el inhibidor
correspondiente a cada prueba, colocando las muestras metalicas en el ducto, se
prepard agua sintética, como se ha venido haciendo y describiendo con anterioridad,
lo diferente fue que luego de tener lista el agua de produccién y agregada en el tanque
(T-301), se le adicioné el inhibidor (2000 ppm segun lo indica la Norma NACE
TMO0374), que actla para cada caso en estudio. Para estos ensayos se prepararon
dieciocho (18) litros de agua de produccion sintética, volumen ocupado por todo el
sistema; el tanque de vidrio Pirex® graduado con serpentin interno (T-301) posee una
capacidad de nueve (9) litros, mas nueve (9) litros en tuberia PVC, dan como
resultado el volumen descrito; en la Tabla 9 se muestran las composiciones
empleadas para dicha preparacion. Para todas las pruebas que se realizaron, se
tomaron las muestras iniciales y finales de esta solucion para realizarle las
mediciones de pH, conductividad y mediciones de la cantidad de calcio de las
mismas. Posteriormente en la seccion de tuberia de plexiglas se introdujeron una
cantidad de wveinte (20) anillos Pall, pesados inicialmente en la balanza
correspondiente (se utilizaron la misma cantidad para todos los ensayos por estaticas
anteriores, debido a que arrojan los mejores resultados en el sistema en estudio y
pruebas anteriores), quedando el equipo preparado para dar inicio a la experiencia.
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Tabla 9. Composicion quimica para dieciocho (18) litros de agua sintética a usar en las experiencias
de inhibicion de incrustaciones, segun lo indica la Norma NACE TM 0374,

Solucion N° 1 Solucion N° 2
218,70 grs./L CaCl,.2H,0 132,48 grs./L NaHCO,
66,24 grs./L MgCl,.6H,0 594,00 grs./L NaCl
594,00 grs./L NaCl -

Seguidamente se procede a encender las bombas centrifugas P-201 y P-301, las
cuales poseen la potencia requerida para dar alimentacion a todo el sistema de
incrustacion y al de calentamiento respectivamente, para esto se debié encender
previamente la resistencia ubicada en el tanque (T-302) y se verifica que esté
actuando al encenderse el bombillo de color rojo acoplado a dicho sistema, donde se
debe fijar la temperatura de operacion en el rango de 40 a 50 °C, para esto se debe
medir la temperatura inicial del agua desmineralizada contenida en el tanque (T-302)
y de la mezcla ubicada en el tanque (T-301). Luego el flujo de la solucién incrustante
es mantenido en un valor constante de 30 L/min, dato suministrado por los resultados
de la primera etapa de pruebas en estado dinamico, determinado en los ensayos
experimentales ya evaluados. Inmediatamente, el fluido transcurre por el tramo de
tuberia de plexiglas, actuando en las superficies de prueba y retorna en el tanque de
alimentacion y recirculacion de la solucion, finalizando el recorrido y dando inicio a
otro ciclo de prueba. Asimismo, el fluido vuelve actuar sobre la superficie de prueba,
generando depdsito de minerales en flujo continuo de operacion y el inhibidor debe
actuar para evitar que esto ocurra. Estos ensayos al igual que los anteriores, tienen un
periodo de estudio de un (1) dia (24 horas), luego de transcurrir dicho periodo se
procedidé apagar ambos sistemas de bombeo y la resistencia correspondiente, para lo
que se debié medir las temperaturas de ambos fluidos y ser reportados, se tomaron
muestras de agua final para realizarle los estudios pertinentes. En relacion a la

informacion requerida para obtener cual es la cantidad final de minerales en el agua,
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la cantidad de carbonato depositado en el material y lo que se logré evitar depositar
por el uso de los inhibidores. Luego de que se tomo la muestra de agua se procedid
abrir la valvula V-204, para desechar el agua restante y posteriormente se debid
retirar la tuberia necesaria para obtener los anillos Pall con las incrustaciones
pertinentes. Para culminar, se introdujeron estas muestras en la estufa por un tiempo
aproximado de un (1) dia (24 horas) a una temperatura no mayor de los 100 °C, con el
objetivo de destruir los cristales formados y de esta forma comprobar que estructura

cristalina de carbonato se genero.

Al cumplir con el lapso establecido de secado, se procede a retirar los anillos de la
estufa, se pesaron y se calculd la relacion del area de incrustacion o proporcion

masica, por medio de la ecuacion 6 descrita con anterioridad.

Esta relacion ayuda a evaluar y determinar cuél es la proporcion de incrustacion que
poseen los anillos al inyectar inhibidores, y se evalla la eficiencia de cada uno ellos
con respecto al porcentaje de deposicion de minerales que lograron evitar que se
formen, cuél fue su mecanismo de inhibicion, como actuaron, que resultados se

obtuvieron y que estructura de los carbonatos se logro atacar con mayor proporcion.

Los cristales formados sobre los anillos Pall fueron estudiados mediante Microscopia
Electronica de Barrido (MEB) y se analizaron los resultados para determinar si la
accion del inhibidor afect6 la conformacion de las redes cristalinas de los minerales.

Este estudio se debe realizar para cada experiencia tanto dinamica como estatica.

Los estudios de Microscopia Electronica de Barrido (MEB): Se Ilevaron a cabo con el
equipo Scanning Microscope JEOL JSM-5800LV, el cual se encuentra en las
instalaciones de PDVSA INTEVEP, dicha institucion nos ayuddé a realizar estas
pruebas y nos proporcionaron los resultados de estos estudios para su posterior

analisis.
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A continuacion se muestra un listado de todas las pruebas realizadas evaluando las
incrustaciones con flujo continuo de operacion al inyectar diferentes inhibidores al
sistema para cada ensayo, para estos ensayos se sigue la numeracion de las

experiencias ya realizadas.

3.6.3.1.- Listado de las pruebas realizadas en estado dinamico

evaluando incrustaciones con inyeccién de inhibidores.

Prueba 16: Este ensayo se efectué como blanco para evaluar y probar el nuevo
equipo de trabajo, donde se verifico que con el rango de temperatura utilizado (de 40
a 50 °C), no ocurrié evaporacion que pueda afectar la concentracion de las sales
presentes, debido a que no se trabajo a temperaturas mas altas que la de ebullicion del

agua, en este caso solo se trabajo con agua desmineralizada.
e Cantidad de anillos: 00 unidades.
e Velocidad de flujo: 30 L/min.
e Inhibidor: Ninguno.

Prueba 17: Esta experiencia se ejecutd con la misma finalidad que la prueba anterior,
en la que se va a dejar pasar solo agua desmineralizada, pero la Unica diferencia es
que en este caso se realizd en presencia de anillos Pall como muestra, evaluando
como pueden afectar a los resultados y si se puede o no variar la concentracion en el

sistema.
e Cantidad de anillos: 20 unidades.
e Velocidad de flujo: 30 L/min.

¢ Inhibidor: Ninguno.
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Prueba 18: Esta prueba se realizd en presencia de agua de produccion para
determinar cudnto se pudo incrustar en los anillos Pall con el nuevo rango de
temperatura, sin presencia de inhibidor, este ensayo nos ayudo a comparar cuanto se
puede incrustar a una temperatura menor, en el caso de las primeras pruebas
realizadas (temperatura ambiente) y en esta experiencia se suministrO una
temperatura en el rango de 40 a 50 °C, para luego comparar dichos resultados y
corroborar como afectan los cambios de temperatura en la formacion de

incrustaciones.
e Cantidad de anillos: 20 unidades.
e Velocidad de flujo: 30 L/min.
¢ Inhibidor: Ninguno.

Prueba 19: Evaluacién del tratamiento quimico para evitar la formacion de

incrustaciones, por medio de la aplicacion del primer inhibidor.
e Cantidad de anillos: 20 unidades.
e Velocidad de flujo: 30 L/min.
e Inhibidor: Aloe Vera al 15% p/p (2000 ppm).

Prueba 20: Evaluacién del tratamiento quimico para evitar la formacion de

incrustaciones, por medio de la aplicacion del segundo inhibidor.
e Cantidad de anillos: 20 unidades.
e Velocidad de flujo: 30 L/min.

e Inhibidor: Extracto de aceite de mango (2000 ppm).
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Prueba 21: Evaluacién de tratamiento quimico para evitar la formacion de

incrustaciones, por medio de la aplicacion del tercer inhibidor.
e Cantidad de anillos: 20 unidades.
e Velocidad de flujo: 30 L/min.
e Inhibidor: Bi-fosfato (2000 ppm).

Prueba 22: Evaluacién de tratamiento quimico para evitar la formacion de

incrustaciones, por medio de la aplicacion del cuarto inhibidor.
e Cantidad de anillos: 20 unidades.
e Velocidad de flujo: 30 L/min.
e Inhibidor: Tri-fosfato (2000 ppm).

Luego de haber culminado con esta seccion de pruebas y al tener los resultados
Optimos, tanto masicos como de la eficiencia de cada uno de los inhibidores usados
en los ensayos en estatico y dinamico, se procedid a realizar una serie de experiencias
adicionales a los objetivos planteados en el presente trabajo especial de grado. De
este modo se seleccionaron uno o dos inhibidores anti-incrustantes para realizar
estudios con anillos Pall ya incrustados a las mejores condiciones de operacion, bien
sea en estado dindmico como estatico. De esta forma se verificd si estos inhibidores
pueden remover incrustaciones ya presentes en las paredes de los anillos, simulando
tuberias con adherencia de minerales, reportando asi, si ademas de inhibir pueden
destituir o disolver estas estructuras, verificando si son un excelente y completo
tratamiento quimico para dicho fendmeno. A continuacion se describen las pruebas

que fueron realizadas.

Se procedié a usar la misma técnica antes descrita, la diferencia es que solo se

utilizaron dos (2) inhibidores uno (1) organico y uno (1) sintético, los que arrojaron
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los mejores resultados en las pruebas anteriores, y en este caso se utilizaron anillos ya
incrustados, los cuales se pesaron antes de ser introducidos en el sistema en estudio,
de modo de no afectar los resultados tanto masicos como de concentracion de las

sales en el medio.

Prueba 23: Evaluacién de la eficiencia de inhibidores sintéticos anti-incrustantes en
tuberia de agua de produccién en régimen dindmico de operacion, con anillos ya

incrustados.

e Cantidad de anillos ya incrustados: 20 unidades.
e Velocidad de flujo: 30 L/min.

e Inhibidor: Tri-fosfato (2000 ppm).

Prueba 24: Evaluacion de la eficiencia de los inhibidores sintéticos anti-incrustantes

en tuberia de agua de produccidn en régimen estatico, con anillos ya incrustados.

e Cantidad de anillos ya incrustados: 20 unidades.
e Volumen: 500 mL.

e Inhibidor: Tri-fosfato (2000 ppm).

Prueba 25: Evaluacion de la eficiencia de un inhibidor orgénico anti-incrustante en

tuberia de agua de produccién en régimen dindmico, con anillos ya incrustados.

e Cantidad de anillos ya incrustados: 20 unidades.
e Velocidad de flujo: 30 L/min.

e Inhibidor: Extracto de aceite de mango (2000 ppm).

Prueba 26: Evaluacion de la eficiencia de un inhibidor organico anti-incrustante en

tuberia de agua de produccidn en régimen estatico, con anillos ya incrustados.
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e Cantidad de anillos ya incrustados: 20 unidades.
e Volumen: 500 mL.
e Inhibidor: Extracto de aceite de mango (2000 ppm).

Es importante destacar que el personal de PDVSA INTEVEP, realizaban el estudio de
la cantidad de minerales presentes en las soluciones, tanto iniciales como finales, pero
no pudieron realizar esta determinacion a partir de la prueba nimero cinco (5), debido
a que poseen un solo equipo y habia una lista de espera bastante extensa, es por ello
gue nos vimos en la necesidad de buscar otra ayuda para realizar dichos estudios, por
lo que nos dirigimos al Laboratorio Quimico Instrumental, ubicado en la Escuela de
Metalurgia y Ciencia de los Materiales, de nuestra ilustre Universidad Central de
Venezuela, donde se nos proporciond la ayuda. Es por esto que solo se realizaron las
mediciones de la cantidad de calcio en las soluciones. Para la realizacion de estas
pruebas, primero que nada se procedio a filtrar todas las soluciones en embudos de
vidrio con papel de filtro de marca ADVANTEC® de grado N° NO5C12, NO 5C, y
tamafo de 12,5 cm, mostrado en la Figura 29, ya que para este estudio se tuvo que
filtrar en un rango de cero (0) a cuatro (4) micras de porosidad del papel de filtro, esto
con la finalidad de separar cualquier particula, sedimentos o restos de incrustaciones
provenientes mayormente de las experiencias en estado dindmico y sobre todo en las
que se le agrego el tratamiento quimico en estudio. Luego del filtrado se procedid a
verter cinco (5) mililitros de la solucion en balones aforados de diez (10) mL (Figura
30), y se procedio a agregarle 0,5 mL de 6xido de lantano, sustancia necesaria ya que
existen algunos elementos que causan interferencia, impidiendo que se puedan
apreciar los iones de calcio; el oxido de lantano permite solapar esta interferencia
para poder observar estos iones optimizando la lectura y de esta forma obtener
resultados satisfactorios. Luego se diluyd la muestra en una proporcién de 1/400, ya
que al tomar una primera muestra, el rango de calcio contenido en las soluciones era

mayor a 5ppm, rango proporcionado por la Ley de Beer-Lambert y parametros del

76



CAPITULO I1l. MARCO METODOLOGICO

quipo de medicion, luego se le agregd 0,5 mL de acido clorhidrico. EI quipo en el que
se realizaron las mediciones de la cantidad de carbonato presentes, fue en un Atomic
Absorption Spectroscopy (Espectroscopio de Absorcion Atomica) mostrado en la
Figura 32 y Figura 33, de marca Perkin EImer AAnalyst 300, el cual utiliza el método
analitico de absorcién atdmica, mostrado en la Figura 31.

Figura29. Proceso de filtrado de todas las muestras de las soluciones, tanto iniciales
como finales (Elaboracion propia).

Figura 30. Balones aforados de 10 mL, conteniendo, muestras de solucién célcica para
su medicion, elaboracion propia.

— ——
A VA e

Light Energy Ground State Atom Excited State Atom

Figura31. Proceso de Absorcion Atdmica (Elaboracion propia).
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Figura 32.  Espectroscopio de absorcion atdmica (Elaboracion propia).

Figura 33.  Espectroscopio de absorcion atomica Perkin EImer AAnalyst 300, en uso,
elaboracion propia.

A continuacidn en la Tabla 10 se muestra un resumen de todas las pruebas realizadas
en el presente trabajo especial de grado, tanto los ensayos estaticos como dindmicos
para evaluar las condiciones a las que se favorecen la formacion de incrustaciones y
cémo podemos evitarlas con la aplicacion de diferentes inhibidores anti-incrustantes,
cada prueba tiene un tiempo de duracion de un (1) dia (24 horas).
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Tabla 10. Resumen de todas las pruebas dindmicas y estaticas de incrustaciones a realizar, con
y sin aplicacion de inhibidores.

Prueba Estado Flujo Temperatura Cag;iﬁﬁ) 2 de Inhibidor CT;Z%'E;QSSOCSO”
1 Estatico 500 mL T amb. 10 - ly3
2 Estatico 500 mL T amb. 20 - ly3
3 Estatico 500 mL T amb. 30 - ly3
4 Dinamico 30 L/min T amb. 10 - ly3
5 Dindmico 30 L/min T amb. 20 - 1ly3
6 Dinamico 30 L/min T amb. 30 - ly3
7 Dinamico 30 L/min T amb. 10 - ly3
8 Dindmico 20 L/min T amb. 20 - 1ly3
9 Dinamico 15 L/min T amb. 20 - ly3
10 Dinamico 45 L/min T amb. 20 - ly3
11 Estatico 500 mL 40-50°C 20 Blanco 1 5
12 Estético 500 mL 40-50°C 20 Aloe vera 56y7

Extracto de
13 Estatico 500 mL 40-50°C 20 aceite de 56y7
mango
14 Estatico 500 mL 40-50°C 20 Bi-Fosfato 56y7
15 Estatico 500 mL 40-50°C 20 Tri-fosfato 56y7
16 Dindmico 30 L/min 40-50°C 00 Blanco 2 5
17 Dinamico 30 L/min 40-50°C 20 Blanco 3 5
18 Dinamico 30 L/min 40-50°C 20 Blanco 4 5
19 Dindmico 30 L/min 40 -50°C 20 Aloe vera 56y7
Extracto de
20 Dinamico 30 L/min 40 -50°C 20 aceite de 56y7
mango
21 Dindmico 30 L/min 40 -50°C 20 Bi-Fosfato 56y7
22 Dinamico 30 L/min 40 -50°C 20 Tri-fosfato 56y7
23 Dindmico 30 L/min 40 -50°C 20 Tri-fosfato 7y8
24 Estatico 500 mL 40-50°C 20 Tri-fosfato 7y8
Extracto de
25 Dindmico 30 L/min 40-50°C 20 aceite de 7y8
mango
Extracto de
26 Estatico 500 mL 40 -50°C 20 aceite de 7y8
mango
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CAPITULO IV

RESULTADOS Y DISCUSION

En el presente capitulo se muestran los resultados obtenidos de acuerdo a la
metodologia, técnicas y procedimientos experimentales especificados con
anterioridad, con la finalidad de cumplir con todos los objetivos y alcances
propuestos en la presente investigacion. Primeramente se muestran los resultados de
los ensayos realizados en régimen estatico, seguido de los obtenidos en flujo continuo
de operacion, es decir en estado dinamico, y por ultimo los obtenidos luego de haber

aplicado el tratamiento quimico correspondiente en los mismos regimenes de trabajo.
4.1.- Condiciones que favorecen la formacion de incrustaciones.

Con la finalidad de evaluar los factores, condiciones y variables que favorecen este
proceso, se procedid a estudiar el comportamiento del sistema variando ciertas
condiciones, como lo son la cantidad de anillos, simulando diferentes &reas de
contacto y flujos volumétricos. De esta forma, se podré observar la repetitividad de
los resultados para cada experiencia realizada. Para esto se acondicionaron
aproximadamente 1200 anillos Pall, segun lo indica el apéndice D, quedando 6ptimos
para estar en contacto con el agua sintética producida segin la norma NACE
TMO0374.

4.1.1.- Pruebas en estado estatico.

En la realizacion de estos ensayos se vario el nimero de anillos y se mantuvo el

volumen de agua para el mismo tiempo de contacto entre cada superficie y el medio
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incrustante. En la Figura 34 se pueden observar los tres (3) sistemas en estudio a las

mismas condiciones (temperatura y presion ambiental).

Figura 34. Pruebas en estado estatico (condiciones ambientales).

Luego de haber transcurrido el tiempo de contacto requerido (24 horas), para la
formacion de incrustaciones se procedié a calcular las concentraciones de calcio

(inicial y final), para determinar si se precipit6 carbonato de calcio en el sistema.

En la Figura 35 se muestran los resultados de las concentraciones obtenidas para cada
uno de las experiencias, en las cuales se observa la misma concentracion inicial para
cada ensayo, debido a que se prepararon dos (2) litros de agua sintética para el
montaje de los ensayos, donde se utilizaron 500 mL para cada recipiente y el restante
fue tomado como muestra inicial para su posterior estudio, es por ello que se
evidencia el valor constante de dicha concentracion. También se observa una
disminucion de la concentracion de calcio de las muestras finales. Asi mismo existe
un comportamiento similar entre cada una de ellas, lo que indica que se obtuvieron
incrustaciones en los anillos presentes en la mezcla. Esto es sefial que se tiene
repetitividad en este pardmetro que favorece la formacion de dichos precipitados. Es
importante destacar que para estos resultados se obtuvo una desviacion estandar de +
25,24 ppm lo que sugiere que estos resultados son confiables a pesar que la norma
NACE TMO0374 indica que los valores de concentracion no son concluyentes para

afirmar si se generaron 0 no incrustaciones.
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Concentraciones de Calcio (ppm).

1 (10 Anillos) 2 (20 Anillos) 3 (30 Anillos) Pruebas

™ Concentracion Inicial ® Concentracion Final

Figura 35. Concentraciones de Calcio de las pruebas realizadas en estado estatico
(variacion del nimero de anillos).

Es importante destacar que se utilizaron diferentes nimeros de anillos para cada
recipiente, en la prueba nimero uno (10 unidades), para la prueba nimero dos (20
unidades) y por altimo la nimero tres (con 30 unidades), generando asi los resultados

de proporcion de incrustacion presentados en la Figura 36.

0,9906 09916

1.0000 0.5362

0,9800
0,9600
0,9400

0,9200

0.9000

Proporcion de Incrustacion

1 (10 Anillos) 2 (20 Anillos) 3 (30 Anillos)

Pruebas

® Proporcion de Incrustacion

Figura 36.  Proporcion de incrustacion de pruebas realizadas en estado estatico
(variacion del nimero de anillos).
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Se puede observar en la Figura 36, que la relacion de masa, la cual viene dada por la
relacién de la masa inicial de los anillos entre la masa final (Ecuacién 6), se mantuvo
aproximadamente constante a pesar de la variacion de la superficie de contacto, es
decir, la misma no es un factor que influye en el proceso de incrustacion. También
puede notarse que en la prueba nimero dos, se obtuvo mayor incrustacion a pesar de
no tener una diferencia significativa con el resto de los resultados, dado a que la
proporcion de incrustacidn es inversamente proporcional al peso final de los anillos
adheridos y mientras el valor de esta relacion sea mayor, significa que se estan

generando depdsitos de calcio.

En Tabla 11, se reportan los resultados correspondientes a las medidas de pH y
conductividad de la solucidn inicial y soluciones finales de las muestras. En la misma
se observa que el pH inicial se mantiene constante, dado a que es la misma solucion,
y el final aumenta respecto al inicial, a diferencia de la conductividad, ya que la
cantidad final es menor a la inicial, esto es debido a que la solucion presenta menor
concentracion de iones, generando asi resultados Optimos. Si se tiene una
disminucion en este valor se puede presumir que se obtuvieron incrustaciones en la
superficie.

Tabla 11. Datos de pH y conductividad (inicial y final) de pruebas en estado estatico con variacion de
area de contacto.

Conductividad | Conductividad
Pruebas | N°Anillos | pH inicial | pH final inicial final
(mS/cm) (mS/cm)
1 10 6,35 6,88 62,57 54,77
2 20 6,35 6,89 62,57 61,50
3 30 6,35 6,76 62,57 61,77

4.1.2.- Pruebas en estado dinamico.

Para el estudio de la formacion de incrustaciones se realizaron siete (7) pruebas con
flujo continuo de operacion, en las cuales se efectuaron ensayos con diferentes

nameros de anillos, manteniendo constante el flujo volumétrico. Para las otras
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experiencias, se varid el flujo de trabajo, manteniendo constante la cantidad de
anillos, facilitando la comparacion de los resultados obtenidos y corroborando la
repetitividad de los mismos. A continuacion se muestra en la Figura 37, el tanque (T-
201) en las diferentes etapas de pruebas. En la figura A, se muestra el tanque luego
del lavado correspondiente y en este caso solo contiene agua desmineralizada, como
base de la preparacion del agua sintética, en la figura B, se puede ver el tanque
conteniendo la mezcla que simula el agua carbonatada inicial como muestra de cada
ensayo, en la figura C se puede apreciar el agua sintética final, luego de haber
transcurrido 24 horas de prueba, la cual tiene un color més intenso adquirido al estar

en contacto con los anillos Pall introducidos en el sistema.

Figura 37. Muestras, inicial y final, del agua sintética, para pruebas dindmicas (Condiciones
ambientales).

En la Figura 38, se pueden observar los diferentes estados de los anillos al estar
contacto o no con la mezcla carbonatada en el transcurso de los ensayos, en el caso A,
se muestran los anillos al ser introducidos en la tuberia de plexiglas, seguidamente en
el caso B, al estar sumergidos en el agua sintética inicial y en el caso C, luego de
haber transcurrido el tiempo estipulado, se observa los anillos con incrustaciones

presentes en su superficie.

84



CAPITULO IV: RESULTADOS Y DISCUSION

Figura 38. Muestras A, By C de los anillos en cada una de las etapas de los ensayos en estado
dindmico (temperatura y presion ambiental).

En la realizacién de estas pruebas se tomaron muestras de las soluciones iniciales y
finales, para medir los parametros resaltantes que nos indicaron si existe presencia de
incrustaciones en el sistema. Se midieron las concentraciones de calcio en cada una,
cuyos resultados se aprecian en la Figura 39. Como se puede observar, el
comportamiento de dichas variables es similar a los obtenidos en las experiencias en
régimen estatico, es decir, la concentracion final disminuy6 con respecto a la inicial y
las mismas se mantienen para cada ensayo en un rango semejante entre ellos. Esta
tendencia nos sugiere que estamos en presencia de incrustaciones, debido a que al
tener menores concentraciones finales, nos indica que se formaron precipitados de
carbonatos de calcio en las superficies de los anillos, como se observa en la Figura 38
antes descrita (caso C), por lo que se verifica la repetitividad de los resultados. Para
este caso se obtuvo una desviacion estandar +301,40 ppm para la concentracion

inicial y de +394,09 ppm para la muestra final.
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Figura39.  Concentraciones de Calcio de las muestras iniciales y finales para los ensayos
realizados variando el nimero de anillos y flujo constante.

Aunado a esto, siguiendo con la metodologia, se calcul6 la proporcion de incrustacion
como se muestra en la Figura 40. Vale destacar que para estos primeros ensayos
(nimero 4 a la 7), se realiz6 un barrido de la cantidad anillos, fijando el flujo de
operacion en 30 L/min y luego la prueba nimero 8, cuyo fin fue evaluar la
repetitividad de los resultados obtenidos. Se puede observar que el valor de esta
relacién de pesos de los anillos, se mantuvo mas 0 menos constante en cada uno de
los ensayos, es decir, que la diferencia entre cada resultado no es significativa, a pesar
de cualquier error experimental en la realizacion de dichos estudios, por lo que se
asume que es indiferente el area de contacto para el proceso de formacion del
precipitado en estudio. Por estos resultados para las pruebas posteriores se fijo la

cantidad de anillos en veinte (20) unidades.
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Figura 40. Proporcién de incrustacion de pruebas realizadas en estado dinamico, variando la
cantidad de anillos.

En las siguientes experiencias realizadas (numero 9 y 10), se fijo el nimero de
anillos, como se especificd anteriormente, variando el flujo de trabajo en £ 15 L/min
del valor seleccionado para las primeras pruebas y se compararon estos resultados
con el obtenido en el ensayo nimero 5. En la Figura 41 se muestran los valores
obtenidos de la proporcion de incrustacion entre los anillos desnudos y los
incrustados. Se puede observar que para la experiencia nueve (9), se tiene mayor
cantidad de deposicion, debido a que este valor es inversamente proporcional a la
relacion de incrustacion, es decir, al tener mayor incrustacion dicho valor disminuye,
segun se describe en la ecuacion nimero seis (6) planteada en el capitulo anterior.
Este resultado era esperado de acuerdo a la bibliografia, que indica, que a menor flujo
mayor es la deposicion en la superficie (Medina y Zea, 2008). En la prueba nimero
diez (10), se obtuvo el mayor valor de la relacion de pesos, corroborando lo antes
descrito.
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Figura4l.  Proporcidn de incrustacién para pruebas dinamica, con variacién de flujo y cantidad
de anillos constante.

En la Tabla 12 se presentan los resultados de las variables fisicoquimicas que
intervienen en el sistema, y se describen todas las pruebas a diferentes flujos de
operacion con que se desplaza la solucion a lo largo del sistema, actuando sobre todas

las superficies en estudio.

En los valores de pH de las soluciones se observd un aumento respecto a su valor
inicial para cada uno de los flujos y cantidad de anillos estudiados, lo cual es de
esperarse ya que a medida que los carbonatos de calcio contenidos en el agua
sintética en estudio, se van adhiriendo a cada superficie de contacto, la solucién que
sigue recirculando alrededor del sistema es rica en sales, lo que causa un aumento en

el pH de las mismas.

En lo que respecta a los resultados obtenidos de conductividad presentes en las
muestras, se puede notar una disminucion en su valor, esto se debe a que a medida
que los iones de calcio se depositan en las paredes de los anillos Pall, se tiene un
decremento de la cantidad de so6lidos disueltas en la mezcla, lo que implica que la

conduccion eléctrica en la solucion es menor por la ausencia de iones en la muestra.
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También se calculé el nimero de Reynolds, el cual es un nimero adimensional que
nos habla del régimen con que fluye un fluido, relaciona la velocidad y algunas
propiedades fisicas propias del mismo, tomando en cuenta la geometria del ducto por
el cual circula(Canut et al., 2008). Es por ello que se determind este parametro para
cada uno de los ensayos. Se asumio la densidad y viscosidad del fluido, como la del
agua (a condiciones de temperatura y presién ambiental), arrojando como resultados
que para las primeras pruebas se mantuvo constante y en régimen turbulento, dado a
que a medida que aumenta la velocidad del fluido y se alcanza la llamada “velocidad
critica”, el mismo se dispersa hasta que adquiere un movimiento de torbellino en el
que se forman corrientes cruzadas (Canut et al., 2008), este valor se mantiene
constante debido a que los primeros ensayos se trabajaron con el mismo flujo de
operacion, en las pruebas siguientes se conserva el tipo de régimen, aunque se
observa una disminucion del nimero de Reynolds a medida que se reduce el flujo de
operacion y viceversa.

Tabla 12. Propiedades fisicoquimicas de las soluciones iniciales y finales de pruebas dinamicas
(variacion de flujo y niumero de anillos).

Pruebas (E /'rL:]Ji‘;) N Anillos | pHi | pH f (;Osr}gﬁ:) (;"Sr}g'};) Re
4 30 10 | 615|719 | 5683 50,30 | 1503822,72
5 30 20 | 615|723 | 6447 60,63 |1503822,72
6 30 30 | 607 | 727 | 6337 5913 | 1503822,72
7 30 10 | 509|712 | 5887 57,67 | 1503822,72
8 20 20 | 625|714 6170 58,05 | 100254848
9 15 20 | 604|703 6282 59,63 | 751911,359
10 45 20 | 606|710 | 6526 6223 | 2255734,08

pHi: pH de la solucidn inicial, pHf: pH de la solucion final, Cond. i: conductividad inicial, Cond. f:
conductividad final, Re: nimero de Reynolds.

En la Figura 42, se puede apreciar los valores de velocidad que se utilizaron para el
calculo del parametro anterior. La velocidad del fluido de operacion present6 un

comportamiento esperado, ya que es proporcional al flujo empleado en cada
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experiencia; obteniendo su mayor valor para un flujo de 45 L/min, sucediendo lo

contrario para el flujo menor.
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Figura 42. Velocidades de flujos para cada prueba dinamica realizada (variacion de flujo y
cantidad de anillos).

Se puede concluir, de esta etapa de pruebas, tanto en régimen estatico como
dindmico, que para el caso de la concentracion de calcio, siempre presentd un
comportamiento en descenso para las muestras de solucidn final, lo que es éptimo ya
que esto implica la formacién de los depdsitos de carbonato de calcio en las
superficies. Es importante destacar que la proporcion de incrustacion es
independiente de la cantidad de superficies expuestas a la deposicion de minerales, y
se selecciono la cantidad de 20 anillos para la realizacién de las siguientes pruebas,
siendo esta cantidad la que arrojé los mejores resultados. Por altimo, se obtuvo que el
flujo influye en el proceso de formacion de incrustaciones y que a mayor valor del
mismo, implica menor adherencias de minerales, por ello se eligié un flujo de 30
L/min. De esta forma se obtienen las mejores condiciones a las que se favorece la

formacion de incrustaciones en tuberias con flujo de agua de produccion (sintética).
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4.2.- Influencia de la temperatura en la formacién de incrustaciones.

Posterior a las pruebas realizadas se incluyé una nueva variable y se procedié a
estudiar el efecto del incremento de la temperatura en la formacién de depositos de
carbonatos de calcio. Para esto se siguié una metodologia similar a la desarrollada
con anterioridad y se utilizaron los pardmetros de la cantidad de anillos, volumen y

flujo que arrojaron los mejores resultados.

4.2.1.- Influencia de la temperatura en la formacion de incrustaciones

en pruebas en estado estéatico.

Para evaluar la influencia de la temperatura se realiz6 una prueba incrementando la
misma, siendo esta un blanco, cuya finalidad es poder comparar los resultados
obtenidos en la prueba nimero (2), la cual fue llevada a cabo a temperatura ambiente
con los que alcanzados en la prueba nimero once (11), realizada con un rango de 40 a
50 °C, para lo cual se muestran los resultados de la concentracion de calcio en la
Figura 43.

En la que se puede observar que para las dos experiencias realizadas, se obtuvo una
concentracion de calcio menor en el estado final respecto a la inicial, indicando
presencia de incrustaciones en el sistema a lo largo de todo el tiempo en estudio,
siendo estos resultados los esperados para verificar la repetitividad en las condiciones
que favorecen la deposicion de minerales en los sistemas estudiados. Es importante

destacar que para estos resultados se obtuvo una desviacion estandar de + 25,24 ppm.
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Figura43. Concentraciones de calcio en pruebas estaticas con diferente rango de temperatura.

Luego de haber analizado como vari6 la concentracion de calcio en estas pruebas, se
procedid a analizar como varia la proporcion de incrustacion, que no es mas que la
relacion de peso de los anillos sin incrustacion entre el peso de ellos incrustados, de

esta forma poder evaluar como afecta la aplicacion de calor en la solucion.
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Figura44. Proporcion de incrustacion en pruebas estaticas, con distintos rangos de
temperatura.
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En la Figura 44 se aprecia la proporcion de incrustacion obtenida para la prueba dos
(2) y once (11) respectivamente, efectuadas en estado estatico con un mismo volumen
y numero de anillos. Se puede observar que para el ensayo once (11) se obtuvo un
rango de incrustacion mayor al presentado en la experiencia (2), esto se debe al
incremento de la temperatura en el sistema, lo que coincide con la bibliografia que
nos indica que la solubilidad del carbonato de calcio es inversa al incremento de la
temperatura; comportamiento que se puede corroborar en la Figura 3, por lo cual el

carbonato precipita y se adhiere a la superficie de contacto.

4.2.2.- Influencia de la temperatura en la formacién de incrustaciones

en pruebas en estado dinamico.

Para el estudio de la influencia de la temperatura en la formacion de precipitados de
calcio bajo régimen continuo de operacion, se procedio a realizar adicionalmente la
prueba dieciocho (18) en la que se aplicd un rango de temperatura de 40 a 50 °C y se
compara con la prueba cinco (5) realizada a temperatura ambiente. En la Figura 45, se
puede observar que la concentracion final determinada tuvo un comportamiento
similar a las discutidas previamente, es decir, que esta concentracion final es menor a
la inicial, por lo que se verifica que se formaron incrustaciones en el sistema. Para
estos resultados se obtuvo una desviacion estdndar de +301,40 ppm para la
concentracion inicial y de £394,09 ppm para la muestra final.
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Figura 45. Concentraciones de Calcio en pruebas dindmicas variando temperatura.
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Con respecto a la proporcion de incrustacion calculada en ambas pruebas, se puede
apreciar en la Figura 46 una tendencia a disminuir al aplicar un aumento en la
temperatura del sistema dinamico. Esta proporcion viene definida como la relacion
entre la masa inicial de los anillos entre la masa final de los mismos ya incrustados, y
si esta proporcion disminuye quiere decir que la masa final de los anillos se

incremento, lo que implica que se generaron incrustaciones en la superficie de acero.
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Figura 46.  Proporcion de incrustacion de pruebas dinamicas, con variacion de temperatura.

A continuacidn en la Tabla 13 y Tabla 14, se presentan los resultados obtenidos para
los valores de pH y conductividad de las muestras iniciales y finales, tanto para las
pruebas en régimen estatico como dinamico, respectivamente. En las mismas se
muestra un comportamiento similar al obtenido en las pruebas realizadas
anteriormente, por lo que se aprecia un aumento del pH para las soluciones finales y

un decremento en la conductividad final.
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Tabla13.  Datos de pH y conductividad en pruebas estaticas con variacion de temperatura
' Cond. Cond.¢

Pruebas Temperatura pH; pHs (mS/cm) | (mS/cm)
2 Ambiente 6,35 6,89 62,57 61,50
11 40 -50°C 6,56 6,95 97,40 103,03

pH;: pH de la solucion inicial, pHs: pH de la solucién final, Cond.;: conductividad inicial, Cond.:
conductividad final.

Tabla 14. Datos de pH y conductividad en pruebas dindmicas con variacion de temperatura.

Cond. Cond.¢
P T i
ruebas emperatura pH; pHs (ms/em) | (ms/cm)
5 Ambiente 6,15 7,23 64,47 60,63
18 40 - 50 °C 6,19 7,20 149,63 113,07

pH;: pH de la solucién inicial, pHs. pH de la solucion final, Cond.;: conductividad inicial, Cond.¢:
conductividad final.

4.3.- Tratamiento quimico para inhibir la formacion de

incrustaciones.

Como parte del desarrollo de los objetivos de este Trabajo Especial de Grado, se
selecciondé como tratamiento quimico la aplicacion de diferentes inhibidores anti-
incrustantes, entre los cuales se emplearon dos renglones, organicos y sintéticos,
como lo son Aloe Vera al 15 % p/p, Extracto de aceite de mango, Bi-fosfato y Tri-
fosfato. Estas pruebas se realizaron tanto en estado estatico como en dindmico, con
las mejores condiciones a las que se favorece la formacion de incrustaciones, tales
como, flujos menores para pruebas en continuo (en este caso 30 L/min) y a no
continuo (volumen de 500 mL), asi mismo se fijo la cantidad de anillos en 20
unidades, segun los resultados obtenidos con anterioridad. La diferencia con las
experiencias ya realizadas es la inclusion de temperatura para cada sistema (40 a 50

°C), para lo que se estudiara la efectividad del tratamiento al evitar que haya
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precipitado en los anillos Pall, comparando entre si cual tiene un 6ptimo mecanismo

de inhibicion.

4.3.1.- Tratamiento quimico para inhibir la formacion de

incrustaciones en estado estatico.

Con la finalidad de evaluar la efectividad de los inhibidores anti-incrustantes se
realizaron las diferentes pruebas que se describen en la Tabla 15, en la cual se
identifica cada una y se destaca cual fue el inhibidor empleado para cada experiencia;
aunado a esto se presentan los valores de pH y conductividad medidos, de las
muestras iniciales y finales. Se puede observar el mismo comportamiento en lo que se
refiere a los valores de pH y conductividad de las soluciones finales respecto a las

iniciales, que se han analizado en los puntos anteriores.

Tabla 15. Datos de pH y Conductividad de pruebas realizadas con temperatura y distintos inhibidores.

o _ Cond.; Cond.¢
Pruebas Inhibidor pH; pHs (mS/cm) (mS/cm)
11 Blanco 1 6,56 6,95 103,03 97,40
12 Aloe vera 6,56 7,10 103,03 101,87
Extracto de
13 aceite de 6,56 7,25 103,03 101,23
mango
14 Bi-Fosfato 6,56 7,04 103,03 101,17
15 Tri-fosfato 6,56 6,97 103,03 101,60

pH;: pH de la solucién inicial, pHs. pH de la solucion final, Cond.;: conductividad inicial, Cond.;:
conductividad final.

En la Figura 47 se muestran los recipientes en los que se realizaron estas experiencias
en estado estatico. En el caso A se puede ver el agua sintética mas el inhibidor
correspondiente al estar en contacto con los anillos Pall antes de transcurrido las 24
horas de estudio, en una estufa a la temperatura prescrita (40 a 50 °C), en el caso B se
observa la prueba en el trascurso del tiempo y el C, es evidencia de las muestras ya
incrustadas o no al actuar el tratamiento, es importante destacar que se observa en el

tercer recipiente un cambio de color pronunciado, debido a que el inhibidor de
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extracto de mango posee un color marrén oscuro y al diluirse en la solucién dicho

color se opaca un poco.

Figura47. Muestra de los ensayos A, B y C realizados con diferentes inhibidores y
temperatura en estado estatico.

Al evaluar los resultados obtenidos de la concentracion de calcio de la solucion inicial
y final de las pruebas realizadas en estado estatico, se pudo observar que presentan la
misma tendencia que se ha venido evidenciando a lo largo del desarrollo de la
investigacion. Sin embargo, estos valores son menores a los reportados en las pruebas
en las que no se aplicé ningun tratamiento quimico, por lo que se tiene disminucién
en la cantidad de depositos en las superficies en estudio. En la Figura 48 se puede
distinguir que la concentracion inicial es la misma para cada uno de los ensayos, ya
que fueron realizados a partir de una solucién madre. Es importante destacar la
diferencia que existe entre los valores de concentracion de las muestras finales,
siendo la mas significativa la obtenida en la prueba 14, en presencia de Bi-fosfato
como inhibidor, indicando que se generé mayor deposicidén de minerales por poseer la

menor concentracion respecto al valor inicial.
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Es importante resaltar que la prueba once (11), realizada sin ningun tratamiento
quimico, es el punto de referencia tanto por la cantidad de calcio presente, como para
la relacion masica que se obtuvo entre los anillos desnudos y cubiertos con
incrustaciones, facilitando la comparacion con las pruebas subsiguientes. En este caso

se obtuvo una desviacion estandar de £ 25,24 ppm.
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Figura 48. Concentraciones de Calcio de las pruebas estaticas con temperatura y distintos

inhibidores

De igual manera se realizd el célculo de la proporcion de incrustacion, cuyos
resultados se evidencian en la Figura 49. Como se ha especificado previamente, esta
proporcién expresa la relacion entre la masa inicial de los anillos y la masa final,
siendo esta la masa inicial més la masa que se incrustd en ellos. Es importante
destacar que mientras esta proporcion se acerca a uno (1), quiere decir que existe
menor presencia de incrustaciones en el sistema, por lo tanto al observar los
resultados presentados en la Figura 49 indican que la proporcion de incrustaciéon que
se acerca mas a uno (1) es la obtenida al aplicar el inhibidor organico de extracto de
mango. Esto es un resultado dptimo, dado que este es un producto innovador en este
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campo, es decir, no se ha utilizado antes como supresor de estas formaciones, y segin
estos resultados puede ser una buena alternativa para la aplicacion de nuevas
tecnologia conservadoras del medio ambiente. La eficiencia del inhibidor Tri-fosfato
evitd que se generaran formaciones de incrustaciones en el sistema, al igual que el
aloe vera y el Bi-fosfato pero en menor proporcion. Sin embargo, se puede concluir

que mitigan la problematica presente.
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I1(Blanco 1) 12(Aloe V.) 13 (Ext. 14(Bi-F)  15(Tri-F)
Mango)
Pruebas
¥ Proporcion de Incrustacion
Figura 49. Proporcidn de incrustacion en pruebas estaticas con temperatura y distintos

inhibidores.

En las Figura 50 y 0 respectivamente, se puede apreciar el cambio entre los anillos sin
ningun tipo de incrustacién en sus paredes y con formacion de dichos precipitados de
carbonato de calcio para cada prueba en estado estatico con los diferentes inhibidores

aplicados.
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Figura 50.  Estado inicial de los anillos para las pruebas estaticas.

Figura 51. Muestra de los anillos al finalizar las pruebas estaticas con diferentes inhibidores
(Aloe Vera, extracto de mango, bi-fosfato y tri-fosfato) y el blanco.

4.3.1.- Tratamiento quimico para inhibir la formacién de
incrustaciones en estado dindmico.

Siguiendo el mismo formato del analisis de los resultados, se muestran
detalladamente las pruebas realizadas para evaluar el desempefio de diferentes
inhibidores al ser aplicados y estudiados en un flujo continuo de operacion. Al igual
que se presentan los resultados referentes a pH y conductividad de las muestras
iniciales y finales, para los que se observé el mismo comportamiento de pruebas
anteriores. Estos resultados se muestran en la Tabla 16.
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Tabla 16. Datos de pH y conductividad de las pruebas dindmicas con diferentes inhibidores.

- _ Cond, Cond.f
Pruebas Inhibidor pH; pHs (mS/em) | (mS/em)
18 Blanco 4 6,19 7,20 149,63 113,07
19 Aloe vera 591 6,67 195,83 128,93
Extracto de
20 aceite de 6,03 6,86 145,77 115,50
mango
21 Bi-Fosfato 6,63 7,99 128,90 114,33
22 Tri-fosfato 6,43 8,21 126,27 122,00

pH;: pH de la solucién inicial, pHs. pH de la solucion final, Cond.;: conductividad inicial, Cond.¢:
conductividad final.

También se tomaron muestras de las soluciones iniciales y finales para medirle la
concentracion de calcio, cuyos resultados se exponen en la Figura 52. Como se puede
observar, estos presentaron un comportamiento variable. Para el caso de la prueba 19
(Aloe Vera) se logra retener aproximadamente 2400 ppm de calcio, lo que podria
indicar que este es un buen inhibidor de incrustaciones. Por otro lado, también hay
que destacar, que para el caso de las pruebas realizadas con los inhibidores sintéticos,
pareciera que no se retuvo gran cantidad de calcio ya que la concentracién del mismo
es menor respecto a la de los ensayos con aloe vera y extracto de mango. Sin
embargo, la norma NACE TMO0374 sefiala que estos valores de concentracidén no son
concluyentes para asegurar si un inhibidor es eficiente o no, bajo condiciones de
régimen dindmico, pero al saber cuél es la masa inicial de los anillos sin y con
incrustacion, tanto para la aplicacion o no de inhibidores, si se puede concluir con la
diferencia de peso si estos productos quimicos poseen éptimas eficiencias. Para estas
concentraciones se obtuvo una desviacion estandar de +301,40 ppm para la

concentracion inicial y de £394,09 ppm para la muestra final.
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2408.00  2370.00
%1 2500,00 2210.80 2212.00
=
<z 2000,00 Al
= 1598.40 4.40
= 1,20
o 1500,00
]
=
g 1000,00
= L]
=]
1]
g 500,00
=
w
[ ¥]
H 0,00
© 18 (Blanco 4) 19 (Aloe V.) 20 (Ext. 21 (Bi-F.) 22 (Tri-F.)
M
ango) Pruebas
® Concentracion Inicial ™ Concentracion Final

Figura 52. Concentraciones de Calcio de ensayos dinamicos con diferentes inhibidores.

Se muestra a continuacion, el estado inicial de la mezcla de agua sintética contenida
en el tanque (T-301). En estas imagenes se puede observar que esta presenta color
blanquecino, la cual va variando dependiendo de la presencia o no de inhibidor de

incrustaciones, como se puede ver en la Figura 53.

Figura 53.  Muestra inicial de agua sintética para ensayos dinamicos.

En la Figura 54 se puede observar el cambio de color que posee el agua sintética
luego de estar en recirculacion en el sistema por 24 horas y al tener contacto con las
superficies en estudio, debiéndose al aumento de la temperatura y la aplicacion de los

diferentes inhibidores. Se puede notar la diferencia entre el color de la mezcla
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contenida en la prueba 11 y el resto de las experiencias, teniendo mayor intensidad en
el ensayo 13, al igual como se observo el cambio en las pruebas en estado estatico.

11 (SinInhibidor) 12 (Aloe Vera) 13 (Ext. deMango)
- 4 V y 4 1 ==

Er“ ,' ck*‘

i I;_;!

i
i
3

Figura54. Muestras de agua sintética al finalizar los ensayos con cada uno de los
inhibidores en estudio.

Los valores de las proporciones de carbonatos de calcio fueron medidos en cada uno
de los ensayos. Se obtuvo un comportamiento mas significativo para la evaluacion
del desempefio de los inhibidores empleados. En la Figura 55 se observa que las
pruebas realizadas con inhibidores sintéticos arrojaron valores elevados de la
proporcion de incrustacion, resultado 6ptimo ya que quiere decir que hubo menor
generacion de depositos en el sistema. Comparando ambos inhibidores organicos, se
evidencia que el extracto de mango presentd una mayor proporcion de incrustacién
que el Aloe Vera, indicando que hubo mayor deposicion de Calcio con su aplicacion;
debido a que esta proporcion al acercarse a uno (1) se concluye que hubo menor

cantidad de precipitado.
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Figura 55. Proporcion de incrustacion de pruebas dindmicas con diferentes inhibidores.

En la Figura 56, en la imagen A, se muestran los anillos incrustados en las primeras
pruebas en estado dinamico (condiciones de temperatura y presion ambiente), en la
imagen B, los anillos incrustados en la segunda etapa de prueba (condiciones de
temperatura de 40 a 50 °C y presion atmosférica), obteniendo estos mayor
incrustacién que en la primera etapa de ensayos, en el caso C y D se aprecia los
anillos luego de las pruebas en las que se aplicaron inhibidores, evidenciando que

poseen menor grado de incrustacion respecto a los caso A 'y B.

Figura 56. Muestra A, B, C y D de los anillos con depdsitos de minerales.
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4.4.- Evaluacion de la morfologia de las estructuras de calcio formadas sobre los

anillos.

Para el estudio de las estructuras de calcio obtenidas en los diferentes ensayos, se les
realizd pruebas de Microscopia Electronica de Barrido (MEB) a cada una de las
muestras solidas adheridas a los anillos, luego de haber transcurrido el tiempo de
contacto estipulado (24 horas mas el tiempo de secado), lo que nos permitira
determinar si la accion del inhibidor afecto la conformacion de las redes cristalinas de
los minerales. Este analisis se realizd tanto en estado estatico como dindmico, para las
pruebas ejecutadas con y sin inhibidor, con la finalidad de comparar estos resultados

al aplicar un mayor rango de temperatura.

En la Figura 57, se puede apreciar el cambio en la morfologia de los cristales de
Carbonato de Calcio tratados quimicamente por medio de inhibidores, de acuerdo a la
bibliografia, con la finalidad de actuar como punto de referencia para el analisis de
los resultados experimentales obtenidos.

Cristalesde CaCO;sin Cristalesde CaCO; tratados
tratar (2000x, 4 microns) quimicamente (2000x, 15 microns)
Figura 57. Cristales de carbonato de calcio con y sin tratamiento quimico. (Castillo,
2008)

En la Figura 58 se observan los resultados obtenidos para los analisis de MEB de las

pruebas en estado estatico.
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f oo ) Edecyos image 1

13 Extractode Mango (Estatico) 14 B1-Fosfato (Estatico)

Eoctan mage |

Figura58. Microscopia electronica de barrido de muestras tratadas con diferentes inhibidores de
incrustacion.

En las fotos de MEB se puede observar que la estructura predominante a la cual se
adaptan los cristales en estudio es Aragonita, debido a la morfologia que presentan, lo
que se puede apreciar en cada una de las imagenes presentadas y al realizar la
comparacion con la bibliografia reportada en la Tabla 3. Al comparar con la Figura
57 expuesta anteriormente se puede verificar que al agregar dichos inhibidores se
evito la formacion de incrustaciones al transformar los cristales presentes, se puede
concluir que el material describe este comportamiento. En la prueba once (11) se
puede evidenciar gran cantidad de cristales en la muestra, lo que indica la presencia
de incrustaciones en la superficie de los anillos. Se vio un comportamiento diferente
para el resto de las pruebas realizadas, dado que se proporcioné el tratamiento
quimico seleccionado, arrojando como resultados menor presencia de cristales en las
muestras, mayor cantidad de cuerpo amorfo y en su mayoria modificacion de la
estructura de la sal de carbonato de calcio. Aunado a esto, es importante destacar que
estos cristales de carbonatos poseen la estructura de Aragonita, aunque por la
difraccion de los resultados se puede indicar que estas estructuras pueden estar en
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transicion a otro tipo de formacion o es proveniente de ella, como lo es en el caso del
paso de aragonita a calcita proveniente del cambio de energia potencial presente en
dichos cristales. Sin embargo no se puede asegurar esta tendencia, ya que no se
determind este parametro, por lo cual estos cristales pueden estar en transformacion
polimdrfica entre aragonita a calcita o viceversa, o bien sea que estén en equilibrio, lo

cual esta esquematizado en la Figura 59.

Aragonita 1 P i
] Calcita : /—_\
§ Ap, 1 3 Calcita Aragonita
8 { S—
Calcita : !
=4 —_— i Aragonita ;
calcita aragonita ) . )
Si Ivl CaCo, & l,l. caco, Material fluye de calcita a aragonita
calcita aragonita
Si l-’l cacCo, = IJ. CaCo, Material fluye de aragonita a calcita
si g ceeita Blagonia No hay flujo de material. Fases en equilibrio.
M caco, L CaCo, y i) q

Figura59. Potencial quimico de las reacciones de transformacion entre calcita y
aragonita.

Los resultados obtenidos para los analisis de MEB de las pruebas en estado dinamico,

se muestran en la Figura 60.

¥

FVJN)QV .
18 Sin inhibidor (Dinamico)

1
Elecwen maze |

om Eacnen mage 1

20 Extracto de Mango (Dinamico) 21 Bi-Fosfato (Dinamico))

Figura60.  MEB de muestras obtenidas en los ensayos con inhibidores en régimen dinamico.
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Se puede observar que para el caso de la prueba dieciocho (18), sin inhibidor, la
cantidad de cristales en la muestra solida tomada de los anillos correspondiente es
abundante. Se puede demostrar de forma visual, por medio del estudio de MEB, que
la estructura de los carbonatos de calcio precipitados pueden contener un
comportamiento similar al observado en los estudios anteriores, como lo es
presentando cristales de carbonatos de forma de aragonita para todas las experiencias,
para lo que es importante describir que pudo haber modificacion en los cristales al
tratar la solucién con inhibidores anti-incrustantes, evidenciando que los mismos
demuestran buen desempefio al actuar como supresores de formacion de precipitados.
En la prueba veinte (20), en la que se inyect6 extracto de mango se obtuvo uno de los
mejores resultados de MEB, describiendo que al ser una innovaciéon experimental
actia de forma O&ptima, generando asi tecnologias no convencionales y menos
contaminantes que la que puede proporcionar los inhibidores sintéticos comerciales.
La inhibicién que genera el aloe vera para mitigar dicha problematica fueron
satisfactorios, sin embargo los inhibidores sintéticos demostraron tener al mismo

tiempo eficiencias considerables y confiables.

4.5.- Analisis elemental de la morfologia de las estructuras de calcio formadas
sobre los anillos.

Una vez analizadas las estructuras de carbonatos de calcio por medio de MEB, se
procedio a realizar adicionalmente la técnica de Espectroscopia de Energia Dispersiva
(EDS), el cual permite hacer un analisis elemental de la presencia de componentes en
las muestras sélidas y por ende se puede mostrar en la Figura 61 y Figura 62, los
espectros obtenidos para todas las pruebas realizadas en estado dinamico. Para estas
pruebas se tomaron dos puntos referenciales para espectros, es decir, para todos los
ensayos se tomaron, el punto uno (1) sobre las superficies que evidencian formacion
de cristales, lo que se puede observar en la Figura 60, donde se reportan los resultados
de MEB, asi mismo se tomo el punto dos (2), pero en este caso sobre las superficies

amorfas presentes en las imagenes.
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En los espectros uno (1) se reportan grandes picos de calcio, evidenciando presencia
de cristales de carbonato de calcio, comprobando lo antes descrito sobre la formacion
de dichas estructuras. En el espectro de la prueba once (11) se puede observar el pico
mayor de calcio, siendo este el ensayo sin presencia de ningun inhibidor. Para las
otras pruebas también se puede ver presencia de cloro, sodio y magnesio debido a la
cantidad suministrada a la mezcla inicial segin la Norma NACE TMO0374.
Igualmente se observa la presencia de Niobio (Nb) material que es usado en la
fabricacion de acero inoxidable, lo cual se le atribuye a los anillos Pall presentes en
los ensayos, dado que son manufacturados de este tipo de material; y la presencia de
fosforo (P) por la aplicacion de fosfatos como inhibidores.

En los espectros dos (2), (Figura 62) se puede notar que las estructuras amorfas en las
muestras contienen gran cantidad de sodio y cloruros, mostrando los picos mas
elevados, indicando mayor presencia de sales, lo cual es de esperarse, debido a que
las soluciones se saturan de dichos componentes para optimizar la precipitacion de
carbonatos. También se puede ver presencia de calcio, magnesio y oxigeno,
especificos del proceso y de la cantidad que se le introdujo al sistema en estudio. ES
importante destacar que para la calibracion del equipo de medicion de EDS, para la
elaboracion de los espectros y comparacion entre los resultados se realizaron dos
estandares como patrones, el primero de carbonato de calcio y el segundo de cloruro
de sodio, dado a que las muestras presentaban excesos de ellos. Estos estandares se

muestran en la Figura 63.

En lo que respecta a los resultados de los espectros obtenidos para las pruebas en
estado dinamico, es importante resaltar que tienen un comportamiento con gran
similitud a los descritos previamente, es decir, para el espectro uno grandes picos del
elemento calcio y para el segundo picos elevados de cloro y sodio, demostrando asi
carbonatos precipitados y muestras ricas en sales de cloruro de sodio. Estos
resultados se muestran en el capitulo de apéndices del presente trabajo especial de

grado en la Figura 74 y 0.
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Standar 1: Carbonato de calcio puro (patron de Standar 2: Patrén para cloruro de sodio.

referencia)
Figura 63. Estandares uno y dos de carbonato de calcio y cloruro de sodio, respectivamente.

4.6.- Capacidad de los inhibidores de retirar formaciones de

incrustaciones ya adheridas en las superficies de contacto.

Al tener los resultados de la aplicacién de todos los inhibidores en las pruebas
anteriores se procedié a seleccionar dos de ellos, uno organico y uno sintético, que
arrojaron los mejores resultados. En este caso, extracto de mango y Tri-fosfato, con el
fin de evaluar su comportamiento como método de remocién de incrustaciones, en
ensayos estaticos y dinamicos manteniendo las mismas condiciones de operacion y

sistemas de trabajo.

4.6.1.- Capacidad de los inhibidores de retirar formaciones de
incrustaciones ya adheridas en las superficies de contacto, en estado

estatico.

En la Tabla 17, se reportan los resultados de pH y conductividad obtenidos en la
siguiente ronda de pruebas en estado estatico, en las que se utilizaron anillos ya
incrustados y se aplicaron los inhibidores antes descritos. Se puede evidenciar que se
mantiene el comportamiento que se ha venido presentando en el trascurso de la

investigacion.
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extracto de mango.

Tabla 17. Datos de pH y conductividad de las pruebas de remocién de incrustaciones con Tri-fosfato y

i _ Cond.; | Cond¢
Pruebas Inhibidor pHi pH;¢ (ms/cm) | (mS/cm)
24 Tri-fosfato 6,28 6,76 139,88 | 116,97
Extracto de
26 aceite de 6,28 7,01 139,88 | 112,70
mango

pH;: pH de la solucion inicial, pHs: pH de la solucién final, Cond.;: conductividad inicial, Cond.:
conductividad final.

En la Figura 64, se puede mostrar los “beakers” en los que se efectuaron estas
pruebas en régimen estatico. En el caso A se puede ver el agua sintética mas el tri-
fosfato en contacto con los anillos Pall ya incrustados después de haber transcurrido
el tiempo estipulado, a la misma temperatura. En el caso B, se observa la prueba
realizada con el extracto de mango en el que se puede destacar que se mantiene la

tonalidad del fluido evidenciada en los estudios previos.

Figura64. Muestras Ay B del estado final de las pruebas realizadas para remocion de

incrustaciones (régimen estatico).

Para estas pruebas también se determind la concentracion de calcio en las soluciones
pertinentes, cuyos resultados se reportan en la Figura 65. Como se puede observar
para la prueba realizada con el tri-fosfato se retuvo aproximadamente 1600ppm lo
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que podria indicar un buen desempefio del inhibidor, ya que no solo retiro formacion
de incrustaciones presentes en los anillos, sino que probablemente evito el aumento
de estos depositos. Para el extracto de mango se puede observar que se retuvo menor
cantidad de calcio que en la prueba anterior, estas concentraciones presentan la

misma desviacion estdndar presentada previamente para las pruebas en estatico.

1593,60
. 1389,60
’é‘ 1600,00 1385,60 1255,83
3 1400,00
-2 1200,00
& 1000,00
S 800,00
wn
€ 600,00
i)
§ 400,00
£ 200,00
S
8 0,00
O 24 (Tri-F.) 26 (Ext. Mango) Pruebas
® Concentracién Inicial  ® Concentracion Final

Figura 65. Concentraciones de calcio de los ensayos realizados para la remocion de
incrustaciones (dindmico).

Al calcular la proporcién de incrustacion para estas pruebas, se puede notar que la
relacién obtenida para el tri-fosfato es mayor a uno, lo que quiere decir que la masa
final de los anillos es menor a la inicial, lo que indica que se ha retirado
incrustaciones presentes en los anillos y, posiblemente, esta cantidad extraida se
encuentre en solucién, por lo que desempefia un buen mecanismo de remocion. Como
se aprecia en la Figura 66, en la prueba en la que se aplico extracto de mango se
obtuvo menor proporcion que la reportada por la prueba anterior, pero se puede decir

que tuvo un comportamiento satisfactorio.

113



CAPITULO IV: RESULTADOS Y DISCUSION

1,0100
D
TS 1,0000
S 'S 0,9822
7 0,9900
[ej-]
O =
© 2 09800 '
5=
0,9700
24 (Tri-F.) 26 (Ext. Mango)  Pruebas
Proporcion de Incrustacion
Figura 66. Proporcidn de incrustacion en los ensayos estaticos para remover depdsitos de calcio.

4.6.1.- Capacidad de los inhibidores de retirar o evitar formaciones de
incrustaciones ya adheridas en las superficies de contacto, en estado

dindmico.

En la Tabla 18, se presentan los valores de las variables fisicoquimicas como pH y
conductividad, obtenidos en las pruebas realizadas con los inhibidores que arrojaron
mejores resultados en las pruebas anteriores, en régimen dinamico. Es importante

resaltar que estos mantuvieron la tendencia que se ha discutido en ensayos previos.

Tabla 18. Datos de pH y conductividad de pruebas dindmicas para remover incrustaciones.

o _ Cond.; | Cond.
Pruebas Inhibidor pHi pHs¢ (ms/cm) | (mS/cm)
23 Tri-fosfato 6,28 7,71 133,10 | 112,80
Extracto de
25 aceite de 6,66 6,89 | 134,27 | 112,83
mango

pH;: pH de la solucién inicial, pHg pH de la solucion final, Cond.;: conductividad inicial, Cond.s:
conductividad final.

En la Figura 67 que se muestra a continuacion se puede observar el tanque (T-301)
con la solucion carbonatada mas la presencia de los inhibidores correspondientes, en

la que se destaca el cambio de color en los fluidos respecto al estado inicial, donde
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para la prueba 25 se evidencia una tonalidad bastante oscura, debido a la aplicacion

del extracto de mango para dicho ensayo.

Estado Inic
- r

ial 25 Estado Final

Figura 67. Muestras de agua sintética inicial y final de los ensayos con Tri-fosfato y aloe vera
como inhibidor para anillos ya incrustados), elaboracion propia.

Para continuar con el estudio del desempefio de los inhibidores seleccionados, se
midié la concentracion de calcio de las soluciones iniciales y finales. En la Figura 68
se pueden apreciar los resultados obtenidos para estas variables, en los cuales se
observa una disminucion de la concentracion final de las muestras, de acuerdo al
grafico podria decirse que la diferencia de concentracion final respecto a la inicial es
mayor en la prueba realizada con tri-fosfato, lo que podria sugerir que existe mayor
presencia de incrustaciones en el sistema, en relacion a la prueba en la que se empled

extracto de mango.
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Figura 68. Concentracion de calcio inicial y final, de las experiencias realizadas para la
remocién de incrustaciones (dindmico) con Tri-fosfato y aloe vera.

De igual manera se determind la proporcion de incrustacion de los anillos para estas
dos pruebas, en las que se obtuvieron los resultados mostrados en la Figura 69; como
se puede observar estos presentaron el mismo comportamiento del caso anterior
(régimen estatico), es decir, para el caso del ensayo con el tri-fosfato se logro una
proporcion mayor a uno, lo que sugiere que el inhibidor logré, no solo remover las
incrustaciones sino que evitdé mayor formacion de las mismas. Por otro lado para el
caso del ensayo en el que se empled extracto de mango como inhibidor, se obtuvo un
valor de incrustacién cercano a uno, pero no en la misma medida que en el tri-fosfato,
demostrando que este inhibidor comercial posee mejor rendimiento respecto a los
organicos estudiados (Extracto de mango). Por ello se puede concluir que los mejores
resultados de remocion de incrustaciones en superficie de acero inoxidable que
simulan tuberias de agua de produccién son los obtenidos por el Tri-Fosfato.
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Figura 69. Proporcion de incrustacion de las pruebas ejecutadas para la remocién de incrustacion en
estado dinamico, con Tri-fosfato y aloe vera.

4.7.- Evaluacion de la morfologia de las estructuras de calcio formadas sobre los

anillos ya incrustados en régimen dinamico.

Para esta Ultima etapa de pruebas, también se realiz6 estudios de Microscopia
Electronica de Barrido (MEB) a las dos muestras solidas obtenidas, para el estudio de
las estructuras de carbonato de calcio presentes, 10 que nos permitird determinar el
efecto de la aplicacion de los inhibidores sobre la conformacion de las redes

cristalinas de los minerales de la muestra ya incrustadas.

A continuacion se presentan los resultados de MEB para las muestras obtenidas en las
pruebas 23 y 25 en régimen dinamico de operacidn, en la Figura 70 se puede observar
que los cristales presentan similitud con las reportadas en la Tabla 3, de esta forma la
estructura generada es Aragonita. Sin embargo es importante destacar que la escala
empleada para obtener dichos resultados de MEB, tanto para estas pruebas como las
reportadas con anterioridad, son distintas debido a la dificultad para observar con

claridad la morfologia de los cristales.
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Figura70. MEB de las estructuras formadas de carbonatos de calcio y cuerpos amorfos, de las
pruebas dinamicas realizadas con aloe vera y extracto de mango.

Es de suma importancia resaltar la diferencia en la estructura de los cristales
obtenidos al aplicar tri-fosfato y extracto de mango, donde se observa que hubo

cambio en la morfologia de los cristales.

4.8.- Andlisis elemental de la morfologia de las estructuras de calcio formadas

sobre los anillos ya incrustados en estado dinamico.

Luego de haber analizado las estructuras de carbonatos de calcio por medio de MEB,
se realizo, al igual que en las pruebas anteriores, la técnica de Espectroscopia de
Energia Dispersiva (EDS), siendo estos resultados alternos a los planteados, este
estudio permite hacer un analisis elemental de la presencia de componentes en las

muestras sdlidas que se aprecian en la Figura 71 y Figura 72.

En el espectro uno (1) reportado en la Figura 71 se puede aprecia el mismo
comportamiento descrito previamente, es decir que se observa una diferencia
significativa en la cantidad de calcio presentada por cada inhibidor, debido a que el
pico en el cual se muestra la cantidad de calcio es mucho mayor para el tri-fosfato
que en el extracto de mango. Esto se relaciona con los resultados aportados por la

proporcion de incrustacion, los cuales demostraron que dicha relacién es mayor a
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uno, lo que indicaba que la cantidad de calcio removida de los anillos esta contenida

en la solucion.
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Figura 71. Espectros uno (1) para el estudio de EDS, realizado a los resultados de las pruebas en
estado dinamico removiendo la formacion de incrustaciones.
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Figura 72. Espectros dos (2) para las pruebas en estado dindmico removiendo la formacion de
incrustaciones con inhibidores de Tri-fosfato y aloe vera..

Para el espectro dos (2), Figura 72, se puede observar que el cuerpo amorfo contiene
gran cantidad de sales en las muestras para los dos ensayos realizados, corroborando

lo antes descrito. Sin embargo también se evidencia presencia de calcio en estos
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cuerpos amorfos pero en mayor proporcion para la prueba con tri-fosfato por lo antes
analizado, también se observa gran cantidad de cloro y sodio lo que quiere decir que
el inhibidor mantuvo estas sales en disolucion, lo que contribuye a que no se formen

depdsitos de carbonatos.
4.9.- Mecanismos optimos de trabajo de los diferentes inhibidores tratados.

Los productos utilizados como inhibidores de incrustaciones funcionan por algun tipo
de mecanismo actuando sobre la superficie en la cual se desea la reduccion de
depdsitos de carbonatos de calcio. Es por ello que es de suma importancia estudiar

cual es el comportamiento de los productos utilizados en la presente investigacion.

De acuerdo a la bibliografia, los inhibidores organicos actian como distorsionadores
de cristales impidiendo el crecimiento de estos depositos y evitando que se adhieran a
las superficies. Experimentalmente se emple6 Aloe Vera y Extracto de Mango, cuyo
mecanismo de accion es similar, ya que ambos presentan gran contenido de

polisacéridos en su composicion.

En el gel de Aloe Vera mas del 60% de los solidos totales son azlcares ligados a
polisacaridos mucilaginosos (Gampel, 2002), los cuales reaccionan con los iones
divalentes en solucion para lograr obtener estabilidad conformacional. Se puede
explicar este comportamiento por medio del modelo de caja de huevo, en el cual se
asume que los iones divalentes como el calcio actian como puentes para la formacion
de enlaces ionicos entre dos grupos carboxilicos pertenecientes a dos cadenas
distintas en estrecho contacto. Segun este modelo los polisacaridos interaccionan con
los iones divalentes permitiendo un empaquetamiento coordinado de la estructura
(Castillo, 2008).

De manera similar, el extracto de mango contiene pectina, que es un polisacarido

formado esencialmente por largas cadenas de acido galacturénico, que pueden

encontrarse como carboxilo libre o como carboxilo esterificado por metanol

(metoxilado), el cual presenta un porcentaje de esterificacion alto (Landaeta y Orta,
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2010), por lo que la pectina se clasifica como alto metdxilo, presentando el mismo

comportamiento que el aloe vera.

Experimentalmente se comprobd que estos inhibidores organicos actdan de forma
favorable, modificando la estructura de los cristales para cada uno de los ensayos,

indicando que evitan o desfavorecen la formacion de incrustaciones.

Es importante destacar que el inhibidor organico de Extracto de Mango report6
buenos resultados como supresor de incrustaciones en el sistema estatico y dindmico.
Ademas de esto se evalué su comportamiento como inhibidor de hidratos, estudio
realizado por los bachilleres Luis Orta y Francisco Landaeta en su trabajo especial de
grado titulado “Obtencidn de la pectina de la semilla del mango, usando Extraccion
Convencional, Extraccion con Fluido Supercritico, Extraccion Asistida con
Microondas y Extraccion Asistida con Ultrasonido”, en el cual formaron hidratos y
luego estudiaron su disolucion al aplicar dicho producto, en el que pudieron
demostrar que este extracto acta como supresor de esta problematica, desempefiando

un buen mecanismo siendo esto una innovacion para este campo de estudio.

En relacion a los inhibidores sintéticos (Bi-fosfato y Tri-fosfato), se conoce que son
los méas empleados comercialmente, gracias a su gran capacidad para retardar la
formacion de depoésitos de carbonato de calcio debido a la presencia del anion
fosférico, el cual tiene la capacidad de dar productos de condensacién lineales o
ciclicos. A nivel experimental se pudo observar que estos inhibidores modificaron la
estructura de los cristales formados, y en el caso particular del Tri-fosfato se logrd

evitar la formacién de nuevos depositos.
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CONCLUSIONES

A continuacion se presentan las conclusiones obtenidas en el desarrollo del presente

trabajo especial de grado, luego de haber discutido los resultados de la formacion y

mitigacion de las incrustaciones de carbonato de calcio.

v

El proceso de formacion de depdsitos puede ser estudiado en el equipo
(sistema de formacion de incrustaciones), donde se realizaron las pruebas

evaluando la variacion de flujos y temperatura del sistema.

El agua sintética preparada segun la norma NACE TMO0374, posee un gran
poder incrustante debido al alto contenido de sales en su composicion,

simulando agua de produccion.

En estado estatico y dindmico se obtuvo una disminucion de la concentracién

final de carbonato de calcio presente en las soluciones.

La proporcion de incrustacion no depende de la cantidad de superficie

(anillos) estudiadas en cada etapa de pruebas.

La proporcion de incrustacién es un pardmetro confiable que indica si hay

presencia de incrustacion.

El error presentado por los resultados de la proporcion de incrustacion es

menor al obtenido por las concentraciones de calcio.

El estudio de la conductividad, indico que su disminucion es sefial de la

deposicion de calcio en régimen estético y dinamico.
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Se demostrdé que al incrementar el flujo de operacion se desfavorece la

formacion de incrustaciones de carbonato de calcio.

El aumento de la temperatura favorece la formacion de incrustaciones en

estado estatico y dinamico.

Existe repetitividad en los resultados obtenidos al variar las condiciones de
temperatura, area de contacto y flujo para las pruebas dindmicas.

Existe repetitividad en los resultados obtenidos al variar las condiciones de

temperatura y area de contacto para los ensayos estaticos.

La aplicacién de inhibidores causé una disminucion en la formaciéon de

incrustaciones en las superficies en estudio, en estado estatico y dinamico.

El Tri-fosfato evitd en mayor proporcion la deposicion de carbonato de calcio,
en segundo lugar el bi-fosfato, seguido del extracto de mango y en Gltimo

lugar el aloe vera en régimen dinamico.

El extracto de mango evit6 en mayor proporcion la deposicion de carbonato
de calcio, en segundo lugar el tri-fosfato, seguido del aloe vera y en altimo

lugar el bi-fosfato en régimen estatico.

La morfologia presentada por los cristales coincidi6 con la estructura de la
aragonita para todos los inhibidores y todas las pruebas realizadas.

Los espectros obtenidos por medio de EDS, revelan gran cantidad de calcio en

las estructuras, ademas de cloro y sodio en los cuerpos amorfos.

En las pruebas de remocion de incrustaciones, el tri-fosfato reporté los

mejores resultados como tratamiento limpiador para depdsitos de calcio.

Los inhibidores de incrustacion modificaron los cristales de todas las muestras

estudiadas.
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v" Los inhibidores presentaron estabilidad térmica.
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RECOMENDACIONES

En esta seccion se muestran las recomendaciones para trabajos siguientes, cuyo fin es

la mejora y profundizacion de la presente investigacion.

v’ Para estudios posteriores se recomienda la adicion de dioxido de carbono para

observar el comportamiento del sistema para la formacién de incrustaciones.

v" Realizar pruebas en estado estatico y dindmico para evaluar la remocion de
incrustaciones al mezclar los inhibidores orgénicos estudiados (aloe vera y

extracto de mango).

v' Evaluar el comportamiento del sistema al aplicar un mayor rango de

temperatura.

v" Calcular el potencial quimico de las muestras para corroborar la morfologia de

los cristales de carbonato de calcio formados.

v' Medir las concentraciones de calcio y magnesio, ademas de pH vy

conductividad “in situ”.

v" Realizar pruebas con parafinas y gases para ver el comportamiento del sistema

con fluidos bifasicos en condiciones reales de operacion.
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APENDICES

APENDICE A. Manual de operacion de la planta desmineralizadora de agua,
ubicada en el Laboratorio de Operaciones Unitarias (LOU) de la Facultad de

Ingenieria de la Universidad Central de Venezuela.

1. Verificar que todas las valvulas estén cerradas.

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

inicio al llenado del tanque T-101.

3. Cuando el nivel del tanque T-101 alcance el 60% de su volumen, encender la
bomba P-101 y abrir parcialmente las valvulas V-118, V-117, V-110, V-1009,
V-108 y V-107.

4. Manipulando la valvula V-106 del rotdmetro, fijar en 3 L/min., el caudal de

agua que va hacia las columnas de intercambio iénico.

5. Permitir el paso de agua por 10 minutos, tomar en un beacker 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 uS. Una vez alcanzado el valor deseado de conductividad, abrir la

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

8. Cuando se llene el tanque T-102, apagar la bomba P-101 y cerrar todas las
valvulas. En la Figura 73 se puede observar el diagrama de flujo de proceso
(DFP-01), el cual contiene el sistema a utilizar para producir esta agua base.
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Diagrama de flujo de proceso (DFP-01) de la planta desmineralizadora de agua (Elaboracidn propia).
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APENDICE B. Manual de operacion de lavado y acondicionamiento del equipo

de prueba de incrustaciones, ubicada en el Laboratorio de Operaciones

Unitarias (LOU) de la Facultad de Ingenieria de la Universidad Central de

Venezuela.

1.

Para dar comienzo al lavado se comprueba que todas las valvulas del sistema

estén cerradas.

Abrir las vélvulas V-101, V-202, y V-203, para dar inicio al llenado del

tanque T-201 con agua cruda hasta completar el 75% del nivel del mismo.

Se enciende la bomba P-201, para realizar la primera corrida de lavado en el

sistema.

Se deja recircular el agua en todo el sistema por quince (15) minutos.
Se apaga la bomba P-201.

Se abre la valvula VV-204, para desechar el agua usada en el lavado.
Se repite el paso nimero 2.

Se le agregan 26,1 mL. de acido 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 remocion de incrustaciones, con la
finalidad de disminuir el pH del agua y promover su disolucion, 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 depdsitos y/o obstrucciones que puedan contener o estar

adheridas en las paredes internas de la tuberia
Repetir del paso N° 3 al N° 6.
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10.

11.

12.

13.

14.

15.

16.

17.

Se repite el paso namero 2.

Se le agregan 16,3 mL. de soda caustica al 49%.
Repetir del paso N° 3 al N° 6.

Repetir del paso N° 2.

Se le agrega jabon liquido al sistema, retirar los restos que hayan quedado en

la tuberia.
Se repite del paso N° 3 al N° 6.
Se llena el tanque nuevamente con agua.

Se repite el paso del N° 3 al N° 6, hasta retirar todo el jabdn del sistema y no

observar espuma en el mismo.

APENDICE C. Manual de operacion del equipo de pruebas de incrustacion,

ubicada en el Laboratorio de Operaciones Unitarias (LOU) de la Facultad de

Ingenieria de la Universidad Central de Venezuela.

1.

Verificar que todas las valvulas del sistema se encuentren cerradas.

Verificar el nivel de agua desmineralizada en el tanque T-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 T-201.

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

Se desprende la unién U-201, para separar los tubos y de esta forma quitar la
tapa del tanque T-201 hacia un lado del equipo.
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10.

11.

12.

13.

14.

Se suministra la solucion 01 y 02 para la simulacion del agua sintética,
preparada con anterioridad segin la Norma NACE TM-0374, se toman

muestra de esta agua inicial para estudios previos.

Se abre la valvula VV-201 para completar el 75% de agua sintética en el tanque
T-201.

Luego se abre la valvula V-202 para asegurar un minimo requerido de
recirculacion en el sistema, de igual forma la valvula anterior se manipula

para obtener los caudales apropiados.

Se desprende 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.
Se coloca la seccidn de tuberia en su lugar para comenzar la prueba.

Se procede a encender la bomba P-201, para dar suministro de agua en las

tuberias del sistema en estudio.

Fijar el caudal de agua con la solucion anterior, con el rotametro R-201,
manipulando la valvula V-203, garantizando un caudal acorde a la prueba a

realizar, esto dependera del flujo con el que se desea trabajar.

El equipo se deja trabajando en un tiempo de un dia (24 horas) para cumplir
con los objetivos planteados en dicha investigacion, garantizando un buen

rango de incrustacion en los anillos.

Luego de transcurrido el tiempo de trabajo del equipo, se apaga la bomba P-

201 y se toma muestra del agua para estudios previos.
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15.

16.

17.

18.

Se abre la valvula VV-204, para desechar el agua del tanque y de la tuberia por

diferencia de gravedad.

Se desprende el tubo de prueba con sumo cuidado para extraer los anillos Pall
con su incrustacion correspondiente, removiendo la uniéon 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 hacerle las pruebas que ameritan.
Se coloca el tubo de prueba en su lugar.

Se realiza un lavado del equipo como fue descrito anteriormente en el
apéndice B, de esta forma se acondiciona el sistema para realizar las

diferentes pruebas.

APENDICE D. Manual de lavado y acondicionamiento de los anillos Pall de

acero inoxidable.

1.

Inicialmente se determina y selecciona el nimero de anillos necesarios para la
realizacion de todas las pruebas tanto estaticas como dinamicas, con la

finalidad de optimizar el tiempo de trabajo.

Luego estos anillos son sumergidos en un beacker con suficiente propanol,
por un periodo de cinco (5) minutos para retirarle la grasa e impurezas que

puedan contener y de esta forma proporcionarle la depuracidn necesaria.

Seguidamente, los anillos, deben ser retirados cuidadosamente del propanol y
ser colocados sobre una superficie absorbente de forma de ayudar al secado de

los mimos.

Posteriormente, se introducen en una estufa a una temperatura de 60 °C, por

un periodo de un dia (24 horas), para ser secados completamente.
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5. Después del periodo de secado son retirados de la estufa para continuar con el

acondicionamiento.

6. Se procede a sumergirlos en una solucion de &cido sulfarico (H,SO,) al 30%
p/p, durante un (1) minuto; periodo suficiente para crear porosidad y
rugosidad en las paredes del material y asi tener un mayor namero de sitios de
nucleacion, donde se puedan depositar cantidades Optimas de carbonatos y

minerales para su posterior estudio.

7. Seguidamente los anillos se lavan con agua destilada para evitar que el acido
sulfurico siga actuando sobre su superficie, inmediatamente se introducen a la
estufa a una temperatura de 60 °C, por un dia (24 horas) para ser secados y

llegar a la condicion de peso constante.

8. Posteriormente son retirados de la estufa y los anillos estardn aptos para las
pruebas de incrustaciones, cumpliendo con los requerimientos experimentales,
se deben guardar en recipientes con tapa y limpios de modo de resguardarlos

para que no sean contaminados ni expuestos a alteraciones que puedan afectar

APENDICE E. Célculos tipo.
1.- Célculo de la cantidad necesaria de reactivos para 15 litros de agua

sintética.

Solucién 1:

rs
12,15gTCaClz - 2H,0 % 151 = 182,25 grs.CaCl, - 2H,0

rs.
3,68 gTMgClz - 6H,0 = 55,2grs.MgCl, - 6H,0

grs
33,00 TNaCl = 495¢grs. NaCl
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Solucion 2:

TS.
7,36 gTNaHC03 = 110,4grs.NaHCO;

grs
33,OOTNaCl = 495grs. NaCl

Este calculo se realizo de la misma forma para los otros volimenes utilizados.

2.- Célculo de la proporcion de incrustacion de los anillos.

masa inicial de los anillos

Relacion o proporcion de incrustacion = - -
masa final de los anillos

Tomando los resultados obtenidos en la prueba N° 3:

54,2635grs
61,8004grs

Proporcién de incrustacion =
Proporcion de incrustacion = 0,8780
Este calculo se realiz6 de la misma forma para todas las pruebas realizadas.

3.- Célculo del area de incrustacion.

Anillos Pall 5/8”
Diametro = 5/8" = 15,7mm = 1,57c¢m.
Radio = 0,785cm
h =0,785cm
Area=2-m-r-h=2-m-0,785-0,785cm

Area = 3,8698cm? = 3,870 x 10~*m?
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masa inicial anillos Area incrustada

Proporciéon = - - == — 1y
masa final anillos  Area sin incrustacion

Area incrustada = Proporcién - Area sin incrustacion
Area de incrustacion = 0,9623 - 0,0039m? = 0,0037m?
Este calculo se realiz6 de la misma forma para todas las pruebas realizadas.

4.- Calculo del volumen del sistema de formacidon de incrustaciones

modificado, para las pruebas en estado dindmico.

Para calcular el volumen del nuevo tanque, se llen6 completamente y luego se
vacio en un recipiente vacio previamente pesado. Luego se pesé nuevamente
el recipiente con el contenido proveniente del tanque y se obtuvo el volumen

del mismo.
Peso recipiente vacio = 0,30Kg
Peso recipiente lleno = 9,073kg

Peso contenido del recipiente = 9,073Kg — 0,30Kg = 8,773Kg

masa masa
p=——"—-oUV =
volumen p
8,773Kg
= "Kg, - 8,773
179/,

Para calcular el volumen correspondiente al tramo de tuberias, se toma la
longitud total de la misma y el didmetro para realizar los calculos

correspondientes.

longitud total = 18m
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Diametro = 1plg = 2,54cm
v=m-r®-h
v=m-(0,0127m)? - 18 = 0,00912m3 = 9,121
volumen total = 9,121 + 8,731 = 17,8931 = 18l
5.- Célculo del Numero de Reynolds (Re).

viscosidad del agua = 0,01 poise

Densidad del agua = 1 gT/Cm3

Diametro = 1plg = 2,54cm
Radio tuberia = 1,27cm
Area de la tuberia = 5,0671cm?

lujo masico
Velocidad = fluj

densidad - area

Tomando los datos de la prueba N°4:

, 300009 /o,
velocidad = 1gr/ = 5920,56 Cm/min
cm3 - 5,0671cm?
didmetro - velocidad - densidad

Re = - ;

viscosidad

2,54cm - 5920,56 M/ . .197/ .
Re = /min CM” _ 1503822,72

0,01poise
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6.- Calculo de la cantidad de inhibidor para cada prueba.

Segun la norma NACE TMO0374 es necesaria la adicion de 2000ppm de
inhibidor para cada caso.

Para el caso de los inhibidores en estado liquido (Aloe Vera y Extracto de

mango) se realizé lo siguiente:
Peso picnémetro vacio = 17,0057 gr
Peso picnémettro lleno = 43,6850gr

Volumen del picnémetro = 25ml

masa masa
p =7y =
volumen p

Donde:
p = densidad fluido

masa = 43,6850gr — 17,0057gr = 26,6793gr

26,6793gr -
== "9 _—1,06729
p 25ml [mi
38gr
volumen = ——gr; = 35,6072ml =~ 36ml
1,06727"/

La cantidad de extracto de mango necesaria se calculé de manera similar.

Para el caso de los inhibidores en estado sélido (Bi-fosfato y Tri-fosfato) se

realizo lo siguiente:

myg

2000ppm = 2000 —
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Como son 18 litros:

mg

- 181 = 36000mg = 36gr

APENDICE F. Resultados de Espectroscopia de Energia Dispersiva.
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Figura 74. Espectros 1 de los elementos contenidos en los cristales presentes en los ensayos con
diferentes inhibidores.
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Figura 75. Espectros 2 de los elementos contenidos en los cristales presentes en los ensayos con
diferentes inhibidores.
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APENDICE G. Tablas de resultados de los analisis para cada prueba realizada.

1.- Lista de area de incrustaciones y proporcion de incrustacion en los Anillos Pall.

Tabla19. Resultados de proporciony area de incrustacion de la primera etapa de pruebas.
N _ _ Area de Anillos Area de Anillos | Peso Inicial | Peso Final Proporcién de A_rea_l de un anillo
Prueba | Régimen | N° Anillos | Flujos | sin Incruzstauon con Incrgstamon de_Ios de_los Incrustacion sin mcruzstacmn
(m°) (m°) Anillos Anillos (m%)
1 Estatico 10 250 mL 0,00387 0,00383 27,18700 27,44460 0,9906 0,000387
2 Estatico 20 250 mL 0,00774 0,00763 54,35320 55,11400 0,9862
3 Estético 30 250 mL 0,01161 0,01151 81,41790 82,10540 0,9916
4 Dinamico 10 30 L/Min 0,00387 0,00372 27,25950 28,32800 0,9623
5 Dindmico 20 30 L/Min 0,00774 0,00711 54,52170 59,33280 0,9189
6 Dindmico 30 30 L/Min 0,01161 0,01082 81,12830 87,08520 0,9316
7 Dinamico 10 30 L/Min 0,00387 0,00345 27,12540 30,39350 0,8925
8 Dindmico 20 20 L/Min 0,00774 0,00741 81,38120 85,06240 0,9567
9 Dinamico 20 15 L/Min 0,00774 0,00680 54,26350 61,80040 0,8780
10 | Dindmico 20 45 L/Min 0,00774 0,00735 54,09950 56,95180 0,9499
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Tabla 20.  Resultados de proporcion y area de incrustacidn de la segunda etapa de pruebas.
. ) Area de Peso Peso . Area de un
Area de Anillos - . . Proporcion g
.- - Ne . . y Anillos con | Inicial de | Final de anillo sin
Prueba | Inhibidor | Régimen . Flujos | sin Incrustacion iy de . S
Anillos (m) Incrustacion los los Incrustacion incrustacion
(m?) Anillos | Anillos (m?)

11 Blanco 1 Estatico 20 500 mL 0,00774 0,00760 54,0730 | 55,0836 0,9817 0,000387

12 Aloe vera Estatico 20 500 mL 0,00774 0,00759 54,2798 | 55,3632 0,9804
Extracto de
13 aceite de Estatico 20 500 mL 0,00774 0,00764 54,4638 | 55,2017 0,9866
mango
14 Bi-Fosfato | Estatico 20 500 mL 0,00774 0,00757 53,9632 | 55,2092 0,9774
15 Tri-fosfato | Estatico 20 500 mL 0,00774 0,00763 54,2217 | 55,0044 0,9858
16 Blanco 2 | Dinamico 0 L /?\El)in 0 0,00000 0,00000 | 0,00000 0,0000
17 Blanco 3 | Dinamico 20 L/?\gl)in 0,00774 0,00774 54,2841 | 54,2864 1,0000
18 Blanco 4 | Dinamico 20 L/?\gl)in 0,00774 0,00670 53,4102 | 61,7308 0,8652
19 Aloe vera | Dinamico 20 L/:)I)\gin 0,00774 0,00731 54,2251 | 57,4464 0,9439
Extracto de 30
20 aceite de | Dindmico 20 L/Min 0,00774 0,00742 54,5033 | 56,8804 0,9582
mango

21 Bi-Fosfato | Dinamico 20 L/sl)\gin 0,00774 0,00759 54,2438 | 55,3052 0,9808
22 Tri-fosfato | Dindmico 20 L /sl)\gin 0,00774 0,00767 54,4320 | 54,9252 0,9910
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Tabla21. Resultados de proporcion y area de incrustacién de la tercera etapa de pruebas.
Area de Anillos | Area de Anillos |  Peso Peso Area de un
Prueba | Inhibidor | Régimen | N° Anillos| Flujos sl con Inicial de | Final de ProporC|or_1,de . anillo SN
Incrustacion Incrustacion los los Incrustacion | incrustacion
(m?) (m?) Anillos | Anillos (m?)
23 Tri-fosfato | Dinamico 20 500 mL 0,00774 0,00853 61,2864 | 55,6274 1,1017 0,000387
24 Tri-fosfato | Estatico 20 30 L/Min 0,00774 0,00778 56,6274 | 56,3650 1,0047
Extracto de
25 aceite de | Dinamico 20 30 L/Min 0,00774 0,00746 56,5872 | 58,7230 0,9636
mango
Extracto de
26 aceite de Estatico 20 500 mL 0,00774 0,00760 55,9970 | 57,0123 0,9822
mango
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2.- Resultados de concentraciones iniciales y finales de calcio medidas.

Tabla 22. Resultados de concentraciones de calcio de las pruebas en estado estatico.

Prueba Régimen Inhibidor N° Anillos | Conc. Inicial | Conc. Final
1 Estatico - 10 1619,00 1430,00
2 Estatico - 20 1619,00 1389,00
3 Estatico - 30 1619,00 1435,00
11 Estatico Blanco 1 20 1494,40 1437,60
12 Estatico Aloe vera 20 1494,40 1432,00

Extracto de
13 Estatico aceite de 20 1494,40 1399,60
mango
14 Estatico Bi-Fosfato 20 1494,40 1326,00
15 Estatico Tri-fosfato 20 1494,40 1398,40
Tabla 23.  Resultados de concentraciones de calcio de las pruebas en estado estéatico.

Prueba Régimen Inhibidor N° Anillos ﬁ?c?igl Conc. Final
4 Dinamico - 10 1318,00 1170,80
5 Dinamico - 20 1680,00 1217,00
6 Dinamico - 30 1472,40 1110,80
7 Dinamico - 10 2068,00 1223,60
8 Dinamico - 30 1570,00 1350,00
9 Dindmico - 20 1512,40 1194,80
10 Dinamico - 20 1988,00 1543,60
18 Dindmico Blanco 4 20 2210,80 1810,80
19 Dinamico Aloe vera 20 1965,20 2408,00

Extracto de
20 Dinamico aceite de 20 2370,00 1914,00
mango
21 Dinamico Bi-Fosfato 20 1598,40 1371,20
22 Dindmico Tri-fosfato 20 2212,00 1564,40
23 Dinamico Tri-fosfato 20 2835,60 1449,60
24 Estatico Tri-fosfato 20 1389,60 1593,60
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Tabla 23.  Resultados de concentraciones de calcio de las pruebas en estado estatico
(Continuacion).
Prueba Régimen Inhibidor N° Anillos Icri(i)ggl Conc. Final
Extracto de
25 Dindmico aceite de 20 2619,20 1858,00
mango
Extracto de
26 Estatico aceite de 20 1389,60 1255,83
mango

3.- Resultados de numero de Reynolds, velocidades y flujos calculados.

Tabla24. Resultados de parametros fluido-dinamicos de la mezcla para las pruebas en estado
dinamico, en la que se varié el flujo en estudio.
Pruebas (|_F/||S/fi(:1) N® Anillos (ReyITﬂ%Ids) (cFrlw:JfJ\g/\r;?L) ?:;%J'I‘E‘; \(/frlr?/%ﬁgj
4 30 10 1503822,717 5920561,879 | 5920561,879 296782,52
5 30 20 1503822,717 | 5920561,879 | 5920561,879 | 296782,52
6 30 30 1503822,717 | 5920561,879 | 5920561,879 | 296782,52
7 30 10 1503822,717 | 5920561,879 | 5920561,879 | 296782,52
8 20 20 1002548,478 | 3047041,253 | 3947041,253 | 197855,01
9 15 20 751911,3587 | 2960280,94 | 2960280,94 | 148391,26
10 45 20 2255734,076 8880842,819 | 8880842,819 445173,77
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1.- Norma Internacional NACE TMO0374-2001.

®
ANACE MNACE Standard TM0374-2001
Item No. 21208

INTERNATIONAL
THE CORROSION SOCIETY

Standard
Test Method

Laboratory Screening Tests to Determine the
Ability of Scale Inhibitors to Prevent the
Precipitation of Calcium Sulfate and Calcium
Carbonate from Solution (for Oil and Gas
Production Systems)

This NACE International standard represents a consensus of those individual members who have
reviewed this document, its scope, and provisions. Its acceptance does not in any respect
preclude anyone, whether he has adopted the standard or not, fromm manufacturing, marketing,
purchasing, or using products, processes, or procedures not in conformance with this standard.
Nothing contained in this NACE International standard is to be construed as granting any right, by
implication or otherwise, to manufacture, sell, or use in connection with any method, apparatus, or
product covered by Letters Patent, or as indemnifying or protecting anyone against liability for
infringement of Letters Patent. This standard represents minimum requirements and should in no
way be interpreted as a restriction on the use of better procedures or materials. Neither is this
standard intended to apply in all cases relating to the subject. Unpredictable circumstances may
negate the usefulness of this standard in specific instances. NACE International assumes no
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International in accordance with its governing procedures and policies which preclude the
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materials, equipment, and/or operations detailed or referred to within this standard. Users of this
NACE International standard are also responsible for establishing appropriate health. safety. and
environmental protection practices, in consultation with appropriate regulatory authorities if
necessary, to achieve compliance with any existing applicable regulatory requirements prior to the
use of this standard.
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Foreword

Scale is an adherent deposit of inorganic compounds precipitated from water onto surfaces. Most
oiffield waters are brines containing large amounts of calcium salts. When calcium is deposited as
calcilum carbonate or calcium sulfate scale, a loss of production and increased maintenance
expenses can result; therefore, effective scale inhibition is of primary importance fo the oil
producer.

Scale inhibitors can be used in many circumstances to control scale formation, thereby reducing
production difficulties. Scale inhibitors are commercially available and are widely used in oil and
gas production systems. The test methods in this standard are designed to provide a relative and
quantitative measure of the abilities of scale inhibitors to prevent the precipitation of solids, a
necessary and critical stage in the formation of scale. The laboratory screening tests described in
this standard cannot and do not allow for the wide variation in water chemistry and system
properties seen in field operations. As such they must only be regarded as a starting point in the
evaluation of scale inhibitors. The existence and use of these methods allow for a uniform mode
of collection of screening test results and facilitate discussion of the results by interested parties.

The test methods in this standard have been selected as a means of comparing, under the
specified laboratory conditions, the effectiveness of scale inhibitors in preventing precipitation of
calcium sulfate and calcium carbonate from solution. Because the prices of scale inhibitors
change with time and may be unknown to the tester, no attempt has been made to dilute the scale
inhibitor to a common cost hase.

This standard was originally issued in 1974 by Task Group T-1D-9 and was revised in 1990 hy
Task Group T-1D-31, a component of Unit Committee T-1D on Corrosion Monitoring and Control of
Corrosion Environments in Pefroleum Production Operations. It was reviewed and reaffirmed in
1995 by members of T-1D, and in 2001 by members of Specific Technology Group (STG) 31 on
Oil and Gas Production - Corrosion and Scale Inhibition. It is issued by NACE International under
the auspices of STG 31.

In NACE standards, the terms shall, must, should, and may are used in accordance with the
definitions of these terms in the NACE Publications Style Manual, 4th ed., Paragraph 7.4.1.9. Shal
and must are used fo state mandatory requirements. Should is used to state something considered
good and is recommended but is not mandatory. May is used fo state something considered
optional.
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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
fleld 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 dust-free glass test cells
(approximately 125-mL [4-02] 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; « 2H;0
(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-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 wi%) 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 1126° APHA®
Standard Test Methods for the Examination of Water
and Wastewater (Part 3[)[)).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.

™ American Chemical Society (ACS), 1155 16th St. NW, Washington, DC 20003.
2 American Society for Testing and Materials (ASTM), 100 Barr Harbor Drive, West Conshohacken, PA 19428
) American Public Health Association (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 11286,
APHA Standard Test Methods for the Examination of
Water and Wastewater (Part 300), or another
accepted test method. NQTE: 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

A 5,140 5,140 5,140 5,140 5,140

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

C 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 (CO;). 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).

152

3.23 Clean and dust-free glass test cells
(approximately 125-mL [4-02Z] 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, Vr = V £0.025 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
delonized water, as follows:

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

3.2.5.2 Bicarbonate-containing brine: 7.36 g/L
NaHCOs; (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-um 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 wit%) 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 wit% and 0.1 wi% dilutions. The
0.1 wi% 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 CO2 immediately before using.
Accomplish saturation at room temperature by

NACE International
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bubbling CO: through a fritted-glass gas dispersion
tube immersed to the bottom of the container. A rate
of 250 mL/min of COz 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 COp-
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 inhibiton 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 3mglL 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 Percentinhibition 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

Cy in a field application.

% Inhibition = <2~ b y 100 (1
-C
C b
Where:

C; = Ca” concentration in the treated sample after
precipitation

Cb = Ca’ concentration in the blank after precipitation

C. = Ca® concentration in the blank before precipitation
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