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Hay informas publicados extensos relacionados con 

la producción de coloides hidrofílicos maediante la propagación 
aeróbica de bacterias del gónaro Xantbomonas en un meÓT o nu­

tritivo acuoso. El trabajo anterior a este ramo fue llevado 

a cabo en Northern Regional Research Laboratory del Departa­
mento de Agricultura ds los Estados Unidos en Peoría, Illinois 

se describe en la Patente Norteamericana Nifmero 3,000,790.

Se describen procedimientos de fermentación modificados en las 

Patentes Norteamericanas Htfmero 3,020,206; 3,391,060: 3,427,226 

3,433,708; 3,271,267; 3,251,749, 3,281,329; 3,455,766; 
3,565,763; 3,594,280; y 3,391,061.

El coloide hidrofflico (goma de xantano) producido 
mediante Xanthomonas campestris es un polisacárido que contiene 

mañosa, glucisa, ácido glucorónico, radicales de 0-acetilo, y 

ácido pirúvico enlazado con acetal en una relación molar de 
2:2:1:1:0.5. Esta goma y sus derivados han encontrado aplica­
ciones extensas alimenticias e industriales. Es de especial 

interós el enfoque aumentado en el uso de la goma de xantano 

en el desplazamiento de petróleo de depósitos parcialmente 
agotados.

Típicamente, el petróleo se recupera de depósitos 

subterráneos a traváe do una serie de operaciones en secuencia.
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Un nuevo pozo por lo general producirá una cantidad limitada 

da petróleo como resultado do la liberación da la presión in­

terna en el pozo. A medida que esta presión se agota, es ne­

cesario bombear cantidades adicionales de petróleo por medios 

mecánicos. EstaB medidas recuperan sólo aproximadamente el 25 

por cionto del petróloo total almacenado en el'depósito. Una 
gran cantidad del petróleo queda todavía tratado dentro de los 
poros de la formación. La mejora adicional de la recuperación 

luego puede efectuarse mediante una recuperación secundaria.
En un mótodo de recuperación, se lleva a cabo una inundación 

con agua bombeando agua hacia el pozo o una seria de pozos, 

desplanzando parte del petróleo atrapado de la roca porosa y re 

cogiendo el petróleo desplazado de los pozos circundantes. Sin 
embargo, la inundación de agua todavía deja de aproximadamente 

55 a 60 por ciento del petróleo disponible atrapado en la for­
mación. La explicación da este fenímeno es que el agua tiene 

una viscosidad muy baja en comparación con el petróloo crudo y 
tiende a seguir la trayectoria de menor resistencia, penetrando 
a travós del petróleo y dejando grandes cavidades Sin tocar. 

Además, la fuerza do la superficie en la formación tienden a 

retener el petróleo e impedir su desplazamiento.

Se han desarrollado nómeros do procedimientos en 
los años recientes para recuperar cantidades adicionales dol 

petróleo en estos depósitos mediante el uso de soluciones de 

control de movilidad que mejoran el desplazamiento de petróleo 
aumentando la viscosidad o la permeabilidad del fluido de des­

plazamiento. Son de interós aquellos procedimientos de recupe-



ración mejorados que emplean inundación de polímero con un poli- 

sacárido o una p&iacri lamida para aumentar la viscosidad del 

fluido de desplazamiento. Las variaciones de este procedimiento 

incluyen el uso de surfactantes y co-surfactantes para libsrar 

el petróleo de la formación de la roca. Las pliacrilamidas 
se ha encontrado que adolecen de deficiencias talos como perdi­

da de viscosidad en salmueras y seria sensibilidad al esfuerzo 

cortante. Puesto, que tal y como se ha dado a conocer en el 
ramo anterior, la goma do xantano es insensible a las sales 

(no se precipitan ni pierde viscosidad bajo condiciones norma­
les), se establece al esfuerzo cortante, es termoestable y.es 
estable en viscosidad a través de una amplia escala de valores 

de pH, la goma de xantano es un buen agente de desplazamiento. 
Además, la goma es difícilmente absorbida en los elementos de 

las formaciones da roca porosas y proporciona viscosidades titi­

les para la recuperación mejorada del petróleo (de 5 a 90 
unidades de Centipoises a 1.32 segundoB de régimen de esfuer­
zo cortante) a bajas concentraciones (de 100 a 3000 parteB por 

millón).
' El uso de las solucines de goma de xantano o los

derivados de la goma de xantano para la recuperación del petró­

leo se ha descrito en las Patentes Norteamericanas Ntinaros 

3,243,000; 3,198,268; 3,532,166; 3,305,016; 3,251,417; 3,319,606 

3,319,715; 3,373,810, 3,434,542 y 3,729,460. Se sugiere en 
la Patente Norteamericana Nómsro 3,305,016 que las soluciones
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acuosas que contienen el hetoropolisacárido en cantidad suficien 

te para aumentar la viscosidad, se emplean como el agente espe- 

eador para preparar solucionas viscosas do inundación de agua.

El poliaacárido puede prepararse, separarse, purificarse y 

añadirse luego. Alternativamente, dLo conformidad con esta refe­
rencia, todo el cultivo despuás de añadir un bactericida (v.gr. 
formaldehfdo) para matar y exterminar las bacterias, so puede 

añadir al agua de inundación.
La Patente Norteamericana Nómero 3,000,790 describe 

el cultivo de una bacteria de Xanthomonas en un medio aereado 

del pozo que contiene glucosa comercial, una fuente orgánica 
de nitrógeno, fosfato de dipotasio y elementos de traza apropia­

dos. La fuente de nitrógeno orgánico usualmente empleada es la 
de materiales solubles de los destiladores. El uso de esta 
fuente de nitrógeno orgánico aporta una cantidad considerable 

de materiales insolubles al caldo de fermentación.
Los procedimientos descritos en las Patentes Norte­

americanas Números 3,000,790 y 3,391,060 y otros procedimientos- 

de fermentación enumerados anteriormente, rinden cambiod de fer­

mentación finales que contienen cantidades considerables de ma­

teria insoluble ajn cuando se diluyan con agua, para inyectarse 

en las formaciones subterráneas petrolíferas para impartir el 

control de movilidad necesaria y deseado para el desplazamiento 
del petróleo. La materia en partículas y en ciertos casos, las 

cálulas de Xanthomonas en este caldo entero pronto obturarían

-"4-
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la formación petrolífera en el sitio 3e la inyección y por lo 
tanto ensuciarían el pozo e impedirían cualquier recuperación 

da petróleo adicional. Además, se encontraría el mismo proble­

ma con la goma de xantano reconstituida precipitada y separada 

de estos caldos de fermentación. Las tendencias de obturación 

de estos caldos de fermentación pueden evitarse mediante fil­
tración a través de filtros de hoja de tierra de diateomáae 

a fin de remover las células de Xanthomonas y la materia en 

partículas y la materia coloidal. Sin embargo, estos paBos do 
filtración adicionales son costosos y se suman significativa­

mente a los factores de costo totales para la recuperación de 

petróleo mejorada.
La Patente Norteamericana Número 3,853,77! resuáL- 

ve el problema de la obturación de los caldos de fermentación 
enteros reclamando un procedimiento para disolver o dispersar 

los microorganismos celulares que consiste de poner en contacto 

estos materiales con una solución acuosa que contiene por lo me­
nos un surfactante efectivo para dispersar las capas de la pared 

externa de las células de.microorganismos, por lo menos un 

agente de quelación para dispersar las capas de la pared inter­

na de las células del microorganismo y por lo monos un hidróxi- 
do de metal alcalino efectivo para mejorar las acciones de dis­
persión.

La Patento Norteamericana Número 4,010,071 descri­
be un procedimiento para clarificar los cambios de fermenta-
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ción y otras susponsiones acuosas que contienen una goma de 

xantano disuelta y sólidos suspendidos que resultan de la fer­

mentación mediante tratamientos con una cantidad pequeña de una 

enzima de proteasa. La capacidad de la inyección de las solu­

ciones acuosas que contienen goma de xantano clarificadas de 

esta manara, se mejora en las operaciones de inundación del 

pozo de. petróleo con respecto a las soluciones que no íB^han 
tratado de esta manera. Sin embargo, este tratamiento., no 

vence los problemas de obturación debido a la presencia do los 
materiales orgánicos no proteicos o los materiales Inorgánicos 

insolubles presentes en el medio de fermentación o que se pro­

ducen durante el curso de la fermentación.
El objeto del procedimiento da la Patente Norte­

americana Nómero 3,391,060, es recuperar u producto ¿o poli- 
sacárido de pureza considerable sin el uso do procedimientos 

de separación extensos. Se recupera una goma de xantano de 

calidad superior, de gran viscosidad, de color claro y de alta 
pureza del caldo de fermentación do Xanthomonas. Da conformi­

dad con esta patente, la recuperación se simplifica y so evi­

tan los procedimientos de purificación complicados mediante 

la reposición de una fuente orgánica do nitrógeno en el caldo 

con una fuente inorgánica de nitrógeno (es decir, nitrato de 

amonio). Sin embargo, el procedimiento de fermentación des­

crita en la presenta no os económico debido a que se requieren 
períodos de tiempo do reacción prolongados, y so obtienen bajos
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rendimientos del biopolímoro.
El método para mejorar la permeabilidad de las so­

luciones de control de movilidad mediante la adición de ciertos 
ácidos carboxflicos substituidos por hidroxi, tales como ácidos 

málico, tartárico, cítrico, glucónico, láctico ytalicílico, 

se ha descrito en la Patente Norteamericana Nómero 2,867,279.
Esta invención está relacionada con un procedimiento 

económico para preparar caldo de fermentación que contiene el 

coloide XanthomonaB apropiado para la preparación de soluciones 

de control de movilidad que se usan en la recuperación de petró­

leo que consiste de fermentar aeróbicamente un organismo da 
Xanthomonas en un medio nutritivo acuoso cuyos ingredientes 

están constituidos de un carbohidrato, una fuente de nitrógeno, 

un ácido de cilo Krebs, calcio quelado y iones de manganeso y 
iones de hierro. El caldo entero producido produce soluciones 

do control de movilidad de aproximadamente 100 a 3000 partes por 
millón de coloide Xanthomonas que están esencialmente exentos 

de materia insolublo y que tiene un tamaño de partícula mayor 

de aproximadamente 3 micronos.
La presente invención proporciona ahora por primera 

vez un procedimiento práctico para preparar un caldo de fer­
mentación de Xanthomonas que sin tratamiento o clarificación 

proporciona solucionas de control de movilidad para usarse en 

la recuperación del petróleo, que tiene una concentración do 
uso de aproximadamente 100 a 3000 partes por millón de coloide
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do Xanthonxmas qua está esencialmente exentos do materia insolu­

ble que tienen un tamaño do partículas mayor do aproximadamente 

3 miorones. De conformidad con ceta invención, el caldo de 

fermentación entero puede usarse directamente como una solución 

de control da movilidad tal como cuando la cantidad del coloide 

producida durante la fermentación queda dentro de la escala de­

seada de concentración de uso. Alternativamente, al caldo pue­

do diluirse con agua o con una solución de agua, tal como una 

salmuera para reducir el nivel del coloide a la escala deseada. 
Los aditivos para modificar las propiedades da las soluciones 

de control de movilidad pueden emplearse además de los caldos 
enteros o no clarificados do la presente invención.

Se ha encontrado que al petróleo en núcleos de 
los campos de petróleo por lo general se recuperará de manera 
efectiva mediante la goma dexantano si la solución de polisa- 

cárido a la concentración do uso puedo hacerse una prueba de 
FiltrabLlidad Millipore, tal y como se describirá a continuación 

Los tamaños de poro típicos de los filtros de Millipore que se 
usan para esta prueba son de 0.45 a 3.0 micrones.

Además de la filtrabilidad da Millipore, las prue­

bas da núcleo se llevan a cabo tal y como se describo por W.B. 

Gogarty en Control de Movilidad con Soluciones Polimáricas, 

Documento (SPE 1566B) presentado en la Society of Enginoers 
4lBt Annual Fall Moeting celebrado en Dallas, Texas, del 2 al 

5 do octubre de 1966.
Una particularidad novedosa de les caldo de for-
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mentación de la presente invención, que se distingue de manera 

importante, de los caldos y preparaciones de fermentación de 

Xanthomonas dados a conocer anteriormente, es la necesidad 
evidente de filtración o clarificación costosa y retardada.

Los factores importantes que ayudan a ser esto posible son 

los siguientes:
1. Todos los ingredientes nutritivos son esencial­

mente solubles en agua o se convierten en esencialmente solu 

bles en agua durante la fermentación o antes de la inyección:

2. Se mantiene asepsia absoluta durante la fer­
mentación y se añade de preferencia un bactericida al final 

de la fermentación.
3. De preferencia no se usa agua dura con altaB 

concentraciones de iones de calcio como la reposición para el 

medio de fermentación. Los niveles bajos do iones de calcio 

(de menos de aproximadamente 100 miligramos por litro-, de 

preferencia manos de aproximadamente 60 miligramos por litro) 

pueden secuestrarse mediante la adición de un agentó de copela­
ción tál como ácido etilendiamintetraacótico o de preferencia 

ácido cítrico.
4. Las cantidades de iones de manganeso puede li­

mitarse para evitar la formación de cristal contaminante y la 
precipitación de las sales de calcio y fosfato insolubles (tí­

picamente de aproximadamente 0.75 8- 60 partas por millón, do 

preferencia de 1.5 a 2.4 partes por millón). - -
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5. Se controlan las cantidades de hierro vesti­
gial para evitar la formación do cristales contaminantes y 

la precipitación de las sales de fosfato y calcio inaolubles.

Es importante para el procedimiento de la presen­

te invención la incorporación de los siguientes ingredientes 

para activar el crecimiento rápido de las cólulaa y para aumen­

tar el rendimiento de xantano mientras que se logran las solu­
ciones de control de movilidad deseadas que osenc ialmente no 
tienen materia insolublo con un tamaño de partículas mayor do 

aproximadamente 3.0 miorones.

1. Calcio quelatado - de aproximadamente 1 a 200 
partes por millón, de preferencia d3 aproximadamente 40 a 60 
partes por millón.

2. Hierro vestigial típicamente de aproximada­
mente 0.25 a 20 partes por millón da preferencia de 0.5 a 6 

partes por millón.

3. Acido de ciclo Krobs - de aproximadamente 0.1 
a 10 gramos por litro do preferencia de aproximadamente 1 gra­

mo por litro.
Se añaden cantidades vestigiales de iones de ma- 

ganoso y ferroso en forma de sales tales como KnSO^.HgO.

MnClp, FeSO^.THpO y FoClg.

Mediante ácido de ciclo Krobs se quiere dar a 
entender un ácido asimilable que se selecciona del grupo qp& 

consisto de ácido cítrico, ácido oxaloacótico, ácido 1-málico,
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ácido fumárico, ácido succínico y ácido oxalosuccinico. El ác: 

do cis-e.conítico os un ácido da ciclo Krobs que no as útil pa­

ra el procedimiento de esta invención. El ácido proferido ss 
el ácido cítrico debido a su eficiencia adicional como un agen- 

te secuestrante para los iones de calcio. El ácido cítrico 

puede incorporarse en el medio de fermentación a una concentra­

ción de aproximadamente 0.5 a 2 gramos por litro, de preferen­

cia a aproximadamente 1 gramo por litro.

En la práctica ds esta invención, un medio de fer­

mentación apropiado se inocula con un organismo del gánaro 
Xanthomonas. El medio da onoculo puede ser el caldo YN (Difeo 
o un medio que contiene glucosa cruda (cerelosa), fosfato, de 

sodio y de potasio, sulfato de magnesio y cualesquiera de una 

variedad de fuentes orgánicas de nitrógeno, tales como el pro­

ducto de digestión enzimático de frijol de soya (Peptona de 

Soya Tipo T, Humko-Sheffield Chemical Co.) o un producto de 
digestión enzimático de caseína (NZ-Andna YT, Humko-Sheffield 
Chemical Co.). Dsspuós de la propagación aeróhtca durante 

aproximadamente 30 horas a temperatura de 28°C. una alicuóta 

se traslada a un fermentador para el inoculo de segunda etapa.

Hay presente un carbohidrato apropiado en el medio 
nutritivo a una concentración de aproximadamente 1 a aproxima­

damente 5 por cionto en peso. Los carbohidratos apropiados in­
cluyen, por ejemplo, glucosa, sucrosa, maltosa, fructosa, lac­

tosa, melaza de remolacha invertida tratada, azúcar invertida,



- 12-

almLdón adolgado filtrado de calidas superior o mezclas de 

estos carbohidratos. Los carbohidratos proferidos son glucosa, 

maltosa, fructosa, hidrolizados de almidón filtrados o mezclas 

do los mismos.
El nitrógeno inorgánico está presento en el medio 

nutritivo a concentración de aproximadamente 0.02 a aproximada­

mente 0.35 por ciento en peso, de preferencia de O.OT.a-0.25 
por ciento en peso. El nitrato inorgánico es la fuente do ni­
trógeno preferida; el nitrato de amonio a aproximadamente 1 gra­
mo por litro, nitrato de sodio a aproximadamente 2 gramos por 

litro o nitrato de potasio a aproximadamente 2.4 gramos por 
litro, pueden usarse asimismo. La fuente de nitrógeno preferida 

en esto asi como el medio de producción es inorgánica. Sin em­

bargo, las fuentes do nitrógeno orgánicas pueden temblón utili­
zarse aón cuando acentúan la formación ¿e una cálula grande de 

Xanthomonas con la condición que se mantenga el requisito total 

de una exención considerable de matsriales insolubles con un 

tamaño de partícula mayor de aproximadamente 3 micrones.

El magnesio en la forma de MgSO^-THgO o sales do 

epsom, de 0.1 a 1.0 gramo por litro, se añada junto con iones 

de manganeso y hierro vestigiales. Un agente de quelación tal 
como el ácido etilendiamintetraacótico o de preferencia el áci­

do cítrico que funciona como un ácido de ciclo Krebs de promo­
ción de crecimiento y un agente secuestrante para cualquier 

calcio presente, puede añadirse asimismo.



Se añaden cantidades suficientes de los fosfatos 

de mono- y di-potasio para amortiguar el medio a un pH de apro­

ximadamente 5*9 a 8.5# de preferencia de 6.0 a 7-5. Despuós
/

de la propagación aeróüca durante aproximadamente 20 a 40 horas 

a temperatura de 24° a 34°C., de preferencia de 28° a 30°C., 

una alicuóta se traslada a un fermentador que contiene el medio* 

de producción.
El medio de producción es semejante en composición 

a aquel del medio de inóculo de segunda etapa con la excepción 

de que se usan da preferencia fosfatos de sodio en vez de los 

fosfatos de potasio debido a sus cestos más bajos y se añade 
una cantidad pequeña de calcio en la forma de una sal por ejem­

plo cloruro de calcio o nitrato de calcio u óxido tal como cal- 
para aumentar el rendimiento de xantano. La cantidad de calcio 

que se añade depende de la cantidad de calcio presente en el 

agua usada para la reposición del medio# la fuente de nitrógeno 

usada y la especie y cepa del organismo de Xanthomonas empleado. 

Cuando.se usa nitrato de sodio o nitrato de potasio, en vez de 

nitrato de amonio, se requiere menor cantidad de calcio (apro­
ximadamente 27 partee por millón). Pueden tambión usarse como 
el medio de reposición el agua desionizada, agua destilada o 

agua que contiene menos de aproximadamente 20 partes por millón 

de calcio y otros cationoB de fosfato capaz de precipitarse.

Los iones de calcio pueden añadirse a una concentración desea­
da. El papel de los piones de calcio para acentuar la produc-

- 13-
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cidn do xaatano as uno importante pero os crítico para al 

procedimiento ¿a la presenta invención que se impide de la 

precipitación da los cationes de calcio excesivos y los otros 

cationes tales como las sales de fosfato insolubles. Esto se 

logra, cuando se desea, mediante la adición de un agente de 

quelación tal como deido etilendiamintotraacático o cualquier 
otro compuesto apropiado conocido por aquellas personas Exper­

tas en el ramo, a una concentración milimolar de aproximadamen­
te 1 a 20, do preferencia una concentración milimolar de 2 a 8.

El pH del medio de fermentación as bastante impor­
tante para el crecimiento apropiado da las bacterias da 

Xanthomonas. La escala preferida es do aproxinadamente 6.0 a 

7-5. El control del pH dentro de esta escala se puede obten? 

mediante el uso de un compuesto amortiguador tal como el fos­

fato de deido do diaodio. El ácido etilendiamintetraacótico 
o cualquier otro agente de quelación apropiado se añado tam- 
bión en la solución amortiguadora que se utiliza para el control 

del calor del pH para impedir la precipitación dolos iones de 

calcio introducidos en el agua usada para la reposición del me­
dio como las sales de calcio insolubles. El pH do preferencia 

se controla durante el ciclo da fermentación mediante la adi­

ción de una solución de hidróxido de sodio de potasio lo cual 
tiene ventajas adicionales para disminuir la viscosidad del 

caldo sin afectar el rendimiento del xantano y la eliminación 
de la necesidad de la quelación de la solución amortiguadora.
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A fin da obtener una fermentación rápida, es esen­
cial que haya una cantidad correcta de oxígeno disponible para

el crecimiento del cultivo bacteriano. El medio de fermenta-
/

ción se aerea para proporcionar suficiente oxígeno para produ­

cir un valor de oxidación del sulfito dentro de la escala de 

aproximadamente 1.5 a aproximadamente 3-5 ndlimoles de oxígeno 
por litro por minuto. Una descripción del valor desoxidación 

de sulfito se da a conocer en Industrial Engineering Chemistry 

á6, 504 (1936). El valor de oxidación de sulfito es una me­

dida del rágimen de absorción de oxígeno en el fermentador bago 
las condiciones de agitación y aereación empleadas.

La fermentación se deja continuar a temperatura 

de aproximadamente 30°C. hasta que el caldo tiebe una concentra­
ción de xantano de por lo menos aproximadamente 100 partes por 
millón, de preferencia por lo menos aproximadamente 1.0 por 

ciento y más, de preferencia por lo menos aproximadamente 1.4 

por ciento (de 30 a 96 horas). Las viscosidades del caldo tí­
picamente son por lo menos de aproximadamente 4,000 unidades 
Cnetipoise y de preferencia de aproximadamente 7,000 unidades 
Centipoise.

Es deseable matar todas las cólulas microbianas 
mediante la adición de un bactericida tal como formaldehído, 

glutaraldehído, fenol o fenol substituido tal como cresol o 

hid.roxibenceno o un fenol polihalogenado tal como Corexit 

(Exxon Corporation), o cualquier otro agente de conservación
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bien conocido en el ramo. El agente ¿e conservación preferi­

do os el formaldehfdo a una concentración de aproximadamente 

200 a 10,000 partes por millón, de preferencia de aproximada­

mente 1000 a 3000 pa&tes por millón, que puede añadirse al cal­

do de fermentación final antes o durante el almacenamiento.

El procedimiento de esta invención trabaja bien 
para muchas especies da bacterias de Xanthomonas. iLas^especies 
ilustrativas incluyen Xanthomonas phaseoli, Xanthomonas 
malvacearum, Xanthomonas carotas, Xanthomonas begonias, 

Xanthomonas incanse, y Xanthomonas vesicatoria. La especio pre­
ferida es Xanthomonas campastris.

La prueba d9 filtrabilidad Millipore es un procedi­

miento experimental que mide el rágtmen de flujo a travás de un 

filtro Millipore (tamaño de poro de 0.45 a 3-0 micronss) como 
una función del volumen bajo una presión constante de 2.812 ki­
logramos por centímetro cuadrado magpomátrica. La relación de 

filtro os la relación del tiempo para recoger la cuarta parte 

de los 25C mililitros de la solución de control de movilidad 
hasta el momento de recoger los primeros 250 mililitros de la 

solución de control de movilidad. Una relación de filtro de 

1.0 indica que la solución no tiene tendencia a obturación.

Una solución de control de movilidad aceptable tiene una rela­

ción de filtro de 1 a 3 (filtro Millipore de 0.45 a 3 micronss), 
de preferencia de 1.7.

. La relación da filtro y el tamaño de filtro
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Mi131 pora deseados para probar una solución de control de movi­

lidad especifica dependen de la permeabilidad del estrato 

subterráneo del campo de petróleo para el cual se planea el 

desplazamiento del petróleo.
Las solucionas de control do movilidad preparadas 

de caldos de fermentación enteros de la presente invención, 

tiene relaciones de filtro apropiadas para usarse en íh- ¡aayo- 
rfa de los campos do petróleo. Cuando los estratos subterrá­

neos son altamente impermeables, deben emplearse soluciones de 

control de movilidad con bajas relaciones do filtro. Ba^o es­

tas circunstancias, los caldos enteros o no clarificados de con­

formidad con la presente invención, de preferencia no tienen 

esencialmente materia insoluble con un tamaño de partícula 

en exceso de aproximadamente 0.65 miorones. Esto puede lograr­
se simplemente almacenando el caldo de fermentación final en 
presencia de aproximadamente 200 a 10,000 partes por millón de 

formaldehídó durante un período de aproximadamente 3 a 4 días, 
este procedimiento de añejamiento, contras las cólulas de 

Xanthomonas do manera que su dimensión paqueña no excede do un 

tamaño de 0.65 micrones. Las cólulas de Xanthomonas son en 
forma de bastón y normalmente la dimensión más larga de las 

cólulas as mayor de 0.65 micrones mientras que la dimensión 
más corta de las cólulas es de aproximadamente 0.4 a 1.0 micro­

nes. La temperatura de almacenamiento no es crítica y puedo va­
riar deBde 0° a 135°C., de preferencia de 20° a 45°C. Un rocur-
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Bo practico es el almacenamiento a temperatura ambiente duran­

te un período do tiempo suficiente a fin de que el examen 
microscópico revele que las dimensiones.pequeñas de las cé­
lulas do Xanthomonas no son mayores de 0.65 mi orones en tama­

ño (de 3 a- 4 días).
Los siguientes datos muestran la influencia de los 

ingredientes del medio en las relaciones del filtro de las solu­

ciones de control da movilidad que se proparan de caldo de fer­

mentación añejados:
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Alternativamente, al procedimiento de añejamiento, 
se añade un hidróxido de metal alcalino tal como hidróxido do 

sodio o de potasio al caldo de fermentación final a una con­

centración de 0.1 a 2.0 por ciento en peBo/volumen, de prefo-
!

rancia 0.5 por ciento en peso/volumen, junto con una sal de me­

tal alcalino tal como cloruro de sulfato de sodio o de potasio, 
a una concentración de 0 a 5 por ciento en peso/volumen,, de pre­
ferencia de 1.0 por ciento en peso/volumen. La sal preferida 

es el cloruro de sodio. El caldo se calienta bajo una atmósfera 

exenta de oxígeno (v. gr., nitrógeno) a una temperatura de 55° a 

121°C. de preferencia de 85° a 950c. El tiempo do calentamiento 

no es crítico y puedo prolongarse durante varias horas. Un pe­

ríodo de tiempo práctico es el 1. 2 30 minutos de preferencia de 
aproximadamente 10 minutos. El caldo so enfria a temperatura 

ambiente y se ajusta a un pH do 3 a 12, de preferencia un pH de 

7, con un ácido tal como ácido clorhídrico. Este tratamiento 

térmico alcalino hidroliza las células bacterianas sin afectar 

el contenido del xantano. La desacetilación del xantano ocurre 

durante este procedimiento y el producto desaceti lado es bas­
tante apropiado para usarse en la recuperación de petróleo.

El caldo do fermentación apropiadamente añejado o 
tratado térmicamente en forma alcalina se diluye por lo gonoral 
con agua o salmuera hasta una concentración de xantano de apro­
ximadamente 400 a 1000 partes por millón para usarse en la re­

cuperación de petróleo mejo_rada. Opcionalmente, puede añadirse
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un surfactante para mejorar la recuperación de petróleo.
Los surfactantes representativos incluyen varios sulfonatos 

de petróleo bien conocidos por aquellos expertos en el ramo 

de recuperación ¿a petróleo.
Quedará comprendido que pueden haber condiciones 

y factores que hagan impráctico o costoso el transporto de gran­

des volúmenes de caldo de fermentación para inyectarse'en los 
depósitos que contienen petróleo. Para este objeto-, éa pro­

porciona una composición especial. Al caldo tratado tóraica- 

mante en forma alcalina, que se ha descrito anteriormente, S8 
aSade un solvente miscible en agua tal como metanol. etanol, 

acetona, alcohol de butilo terciario, o isopropanol en cantidad 
suficiente para precipitar la goma de xantano que se separa me­

diante cnetrifugación o filtración y se seca. El solvente mis­

cible en agua preferido es isopropanol a una concentración de 

20 a 75 por ciento en peso/peao de preferencia de 38 por cien­

to en peso/peso. La reconstitución con agua o salmuera hasta 
una concentración de xantano de 100 a 3000 partes por millón, 
proporciona una composición para la recuperación de petróleo, 

mejorada que es comparable en funcionamiento con aquella do 

caldo de fermentación entero diluido. Durante el procedimiento 

de la re-disolución, es importante proporcionar un esfuerzo 
cortante suficiente para ocasionar una dispersión adecuada del 

polisacárido y para impedir la formación de aglomerados.

PRO CEDI MIE.NI OS DE PRUEBA
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Prueba da Filtre.bilidad Milüporo

Se preparan 1000 mililitros de una solución de 
xantano de 750 partes por millón en 500 partes por nn.llán de 

una solución do sal (10:1 - NaCl^aC^) do la siguiente manera: 
En un mezclador de tipo Waring equipado con un reos- 

tato, se mido una cantidad de caldo suficionto (basándose en ol 

contenido de xantano) para proporcionar 0.75 gramos da sólidos 

de xantano. Se diluye de 1 a 6 con una solución de sal. Esta 
mezcla Be somete a esfuerzo cortante de la siguiente manera:

40 por ciento do energía/2 minutos 

' 60 por ciento do energía/2 minutos
80 por ciento do energía/2 minutos 

Diluyase en un mezclador hasta 750 partes por millón 

de xantano y somátase a esfuerzo cortante a 40 por ciento de 

la energía durante 2 minutos. (La solución se usa tantán para

la determinación de la viscosidad.)
Use una instalación experimental que permita que 

el rógtmen de flujo a través de un disco de filtro Millipore 

(47 milímetros, tamaño de poro de 0.45 a 3-0 micrones) como 
una función del volumen bajo una presión constante de 2.812 ki­
logramos por centímetro cuadrado manomátrica. Use un depósito

que acomode ^  1000 mililitros.
Cargue el depósito con un litro de la solución de 

xantano. (750 partes por millón). Gradóe la preBión a 2.812
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kilogramos por centímetro cuadrado manomátrica. A.bra la vál­

vula y comience a registrar el volumen del material filtrado

y el tiempo (segundos).
- tiempo para recoger la cuarta parte 250 
mililitros de solución _____

Relación de Filtro = tiempo para recoger la primera parte de
los 250 mililitros de la solución

Determinación de Viscosidad

Mida la viscosidad con un viscosfmetro sindroeláctri- 

co Brookfield, modelo LVT, usando un adaptador UL. Mida la 
temperatura a 25°C. a 6 y 12 revoluciones por minuto. La vis­

cosidad se expresa en unidades centipoise.

Determinación de Xantano

El xantano altamente purificado contieno aproximada­

mente 18.4 por ciento do ácido glucurónico. El ácido glucoró- 

nico en las composiciones de xantano se determina en ausencia 

de formaldehído y sin borato a temperatura da 100°C. mediante 

el mótodo de Knutson and Jeanas, Anal. Biocham., 24 470 

(1968); ibid., 482.
% de Acido Glucoránico x 100 

% de xantano = .
18.4
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^Las cdlulas de Xanthomonas campestris de un cultivo 

en tubo inclinado de agar YH se trasladaron a 300 mililitros 

do caldo YH contenido en un matraz Fernbach de capacidad de 

2.8 litros y se agitaron en un agitador giratorio durante apro­

ximadamente 31 horas a temperatura de 28°C. Una alícuota de 

25 mililitros se trasladó a un matraz Fernbach de 2,8 litros 
que contenía 500 mililitros de un medio de la siguiente compo­

sición:
Ingrediente
Glucosa-fructosa (Isosweet 100, 

C o m  Products)
Glucosa cruda (cerelosa)

Gramo s/ü tro

sometido 
separada­
mente a 
autoclavo

10.1
25.7

NĤ NÔ

MgS0^.7Hg0
MnS0^.7Hg0

FeSO^.THgO
Acido cítrico anhidra 

K2HPO4

KHg^4

1.0

0.10

0.03

0.01
1.0

4.1

0.69

La cerelosa y el Isosweet 100 se disolvieron en 

agua destilada y se sometieron a tratamiento en autoclave.
El resto de los ingredientes se combinan, se ajustan a un pH 
do 6.4 y se someten a tratamiento en autoclave. Los materiales
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sometidos a tratamiento en autoclave separadamente se combinan 

luego.
Despuás de agitarse a temperatura de 28°C. durante 

aproximadamente 33 horas, una porción de 200 mililitros se tras­

lada a un fermentador de capacidad de 4 litros, agitado mecánic: 
mente que contiene 2 litros del medio:

Ingrediente Gramos/li tro

Ceralosa 

Isosweet 100
sometidos a tratamiento . 
en autoclave separadamente

NH .NO ,4 3
MgSO^.THgO

MhSO^.HpO
FeS0̂ .7Hg0

Acido cítrico anhidro

25-7
10.1
1.0-

0.10
0.03

0.01
1.0

CaClp^HgO ' 0.20 

NapHPO^ 3*34 

NaHpPO^ 0.70

t

Los azocares disueltos en 300 mililitros de agua ¡

se someten separadamente a tratamiento en autoclavo. El res- ! 
to da los ingredientes disualtos en 1700 mililitros de agua se ¡ 

sometieron a tratamiento en autoclave y las dos soluciones so í 

combinaron luego. La aereación se efectúa a un rógimen para í 

proporcionar de 1.5 a 3.5 milimoles de oxígeno por litro por 

minuto. La fermentación se lleva a cabo a temperatura de 30°C. ;

s
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durante 48 horas a través de cuyo período de tiempo el pH del 

medio se mantiene entre 5-9 y 7.5 mediante la adición de una 
solución amortiguadora de fosfato de sodio constituida con agua 

de la llave. El ácido etilendiamintetraacático se añade tam­

bién a la solución amortiguadora de fosfato de sodio para impe­

dir la precipitación de las sales de fosfato de calcio. Al fi 

nal de la fermentación, la viscosidad del caldo es de ^  7800 
nniaad.a Cantipcis. (a 6.27 acgnnd.a'^ „  pernea a. esfuerzo 

cortante) y el rendimiento de ¡centeno es de ^ 1 . 5  per ciento.
Una solución de control de movilidad tiene una re­

lación de filtro de <  1.7 (filtro Millipore de 3.0 nderonee).
Una solución de control de movilidad que se prepara 

a partir de caldo de fermentación entero añejado durwte 4 días, 

tiene una relación de filtro de <  1.7 (filtro Millipore d. 0.65

micrones).

EJEMPLO II

Se repitió el método del Ejemplo I empleando los 

siguientes medios de fermentación:
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Medio de Inoculo (primara etapa)

Ingrediente gramos/litro
Cerdosa.  ̂ 10.0

(NH^HPO^ 2.0

KHpTO^ 1.0

MgSO^.THgO 0.5
Nz-AminaYT pH - 7.0 11.0

Medio de Inoculo (segunda etapa)
Ingrediente 
D-Glucosa *Y 
D-Fructosa)

tratada separadamente 
en aut o clava

gramos/litro 

27.0  

3.0
NH^NO^ 1.0

MgSO^.THgO 0.10.

MnSO^.HgO 0.03

FoSO^.THgO 0.01

Acido Cítrico anhidro 1.0

K2HPO4

KHgPO^ pH- 6.4

4.1

0.69

Medio de Producción

Ingrediente
D-glucosa

D-frutosa_J
tratado separadamente 
en autoclave

gramos/litro

27.0

3.0

1.0Acido cítrico anhidro
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(continuación)
Ingrediente gramos/litro

NH.N0- 1*04 3
MgSO^.THgO 0.10

MnSO^.HgO 0.03
FaS0^.7Hg0 0.01

CaCl^^H^O 0.20.

NagHPO^ pH- 6J4 3-34 '

La fermentación se lleva a cabo tal como en 3l Ejem­

plo I, con resultados comparables, con la excepción de que el
i

ajuste del pH se ofectiía con una solución de hidróxido de sodio 
sin la adición simultánea del ácido etilendiamintetraacótico.

EJEMPLO III

Se lleva a cabo una fermentación en una escala de

la siguiente manera:
Medio de Inoculo (primera etapa) 

Ingrediente 
Cerelosa

(NH^HPO^

KH2PO4 

MgSO .̂TH^O 

Nz-Amina YT
PH -

gramos/litro 

10.0 
2.0 

1.0 

0.5 
11.0

7-0



El medio se distribuye en porciones de 500 milili­

tros en dos matraces Fombach de capacidad de 2.8 litros. 

Después de someterse a tratamiento en una autoclave y de en­
friarse, los matraces se inoculan con células de Xanthomonas 

campestris. Después da agitarse durante 30 horas a tempe­

ratura de 28°C. los dos matraces se combinan y se usan pa­

ra inocular un fermentador da capacidad de 757 litros que 

contiene los siguientes ingredientes en 373.500 litros del 

medio:

, Medio de Inéculo (Segunda Etapa)

Ingrediente Cantidad (Kg.)

4.540 
0.908 

0.454 

0.227 
4.994

pH - 7.0

El medio de fermentación se agita con un agitador 

mecánico y se aerea para proporcionar de 1.5 a 3.5 milimo- 

les de oxigeno por litro por minuto. Se añade una solución 
de hidróxido de sodio a intervalos para mantener el pH a un

Cerelosa

(NH^gHPO^

Sales Epsom 
NZ-Amina YT
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valor de 6.0 a 7.5. Se añade aceite de frijol de soya para 
controlar la espuma excesiva. Despuós de aproximadamente 48 

horas de fermentación, un volumen suficiente para proporcio­

nar un inóculo de 5 por ciento en volumen/volumen se traslada 
a un fermentador de capacidad de 7?570 litros que contiene 

3)028 litros del medio de la siguiente composición:

Medio de Inóculo (Torcera Etapa)

Ingrediente Cantidad

NH^NO^ (solución al 50 por ciento) 5.034 Litros
KgHPO^ 12.485 Kg.
KH2PO4 2.156 Kg.
Sales Epsom 3O6 gramos

MnSO^.HgO 94 gramos

FeSO^.THgO 30.5 gramos
Cerelosa ) 79.450 Kg.

) tratados en autoclave, 
Isosweet 10(3&aparadamente 31.780 Kg.

Acido cítrico anhidro 3-064 Kg.
pH - 7.0

Despuás de fermentarse bajo las condiciones ante­

riormente descritas durante aproximadamente 31 horas, se tras­
lada un volumen suficiente para proporcionar un inóculo de 

10 por ciento en volumen/volumen a un fermentador da capaci-
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dad de 7,570 litros que contiene 4,542 litros del siguien­

te medio:

Medio de Producción

Ingrediente . Cantidad
Carolosa )

) tratados en autoclave, 
Isosweet 100 ) separadamente

134.338 Kg. 

53.11S Kg.

NH^NO^ (solución al 50 por ciento) 7.570 Litros
Cal hidratada 0.331 Kg.

Acido cítrico anhidro 4.540 Kg.

Na^HPO^ 15.209 Kg.

NaHgPO^ 3.176' Kg.

Sales Epsom (MgSO^.THgO) 454 gramos

NhSO^.HpO 141 gramos

FeSO^.THgO 45.4 gramos

pH - 7.0
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- REIVINDICACIONES -

Los puntos de invención propia y nueva que se pre 
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente de 
Invención en España, por VEINTE años, son los que se reco­
gen en las reivindicaciones siguientes:

13.- Un procedimiento para la recuperación de pe­
tróleo crudo de una formación subterránea petrolífera, en 
donde una solución de control de movilidad que contiene un 
coloide hidrofílico se inyecta en la formación, caracteriza 
do porque se inyecta en la formación una solución de con­
trol de movilidad que contiene un caldo de fermentación, 
obtenido o bien fermentado aeróbicamente un organismo 
Xanthomonas en un medio nutritivo acuoso, cuyos ingredien­
tes consisten en un carbohidrato, una fuente de nitrógeno, 
de aproximadamente 0,1 a 10 gramos por litro de un ácido de 
ciclo Krebs asimilable, de aproximadamente 1 a 200 partes 
por millón de calcio quelado, de aproximadamente 0,25 a 20 
partes por millón de hierro y elementos vestigiales, hasta 
que por lo menos aproximadamente 100 partes por millón del 
coloide estén presentes en el caldo, mediante lo cual el 
caldo entero producido proporciona soluciones de control 
de movilidad de aproximadamente 100 a 3000 partes por mi­
llón de contenido del coloide Xanthomonas que están esen­
cialmente exentas de materia insoluble y tienen un tamaño 
de partícula mayor de aproximadamente 3 micrones, o bien a) 
fermentando aeróbicamente un organismo de Xanthomonas en 
un medio nutritivo acuoso, cuyos ingredientes consisten de
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-un carbohidrato, una fuente de nitrógeno, de aproximadamen­
te 0,1 a 10. gramos por litro de un ácido de ciclo Krebs asi 
mílable, de aproximadamente 1 a 200 partes por millón de 
calcio quelado, de aproximadamente 0,25 a 20 partes por mi 
llón de hierro y elementos vestigiales, hasta que por lo 
menos haya presentes en el caldo 100 partes por millón del 
coloide, y b)f almacenando el caldo durante 3 a 4 días, me­
diante lo cuál se obtiene un caldo de fermentación que con' 
tiene coloide hidrofilico, esencialmente exento de materia 
insoluble cuyo tamaño de partícula es mayor de 0,65 mieras.

2^.- Un procedimiento para la recuperación de pe 
tróleo crudo de una formación subterránea petrolífera.

Tal y como se.ha descrito en la Memoria que ante 
cede y para los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de treinta y cinco hojas es­
critas a máquina por una sola cara.

Madrid, 2 6. EME. 1978 
P.A.
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