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‘resina, tal como una composicidn preferida de resina epoxi.

dado o un muro de grava de arena recubierta con ﬁna composi~

-arena se suspende en un- agua gelificada viscosa y se recu-

CREF. : PC-975 (Spain) |

RESUMEN DE LA INVENCION

Se describen geles acuosos barticulafes, composi;io-
nes de resina epoxi y aditivos opcionales como diluYentes,-
retardantes y acelerantes, que éroduden una composicidn
préctica y un método para la consolidacién de arena in situ
y el empacado de grava, mediante el cual una arena recubier-
ta de resina se coloca en el lugar'deseado y se fragua me-
diante un catalizador interno para formar una masa consoli-
dada permeable y pdrosa u obturada.

COMPENDIO DE LA INVENCION

En el control de la arena en los pozos de petrdleo,

A

un método utilizado consiste en colocar una cierta cantidad
[ M r -

de' arena graduada o arena de relleno contra la arenz de la
formacidn, formando asi un muro filtrante que retiena la
arena de la formacién en su sitio. Esta arena de relleno

puede ser consolidada recubriéndola con una formulacidén de

La agena de relleno Y la areﬁa de la formacidn también pue~
den ser récubiertas con la composicién de resina in situy,

en cuyo casé el recubfimiento puede ser coﬁtrolado para for-
mar una formacidn obturada impermeable o para producir uné
cSnsolidacién permeable porosa. Estos muros de arena y con-
solidaciones in situ han sido aplicados utilizando vehfculos
hidrocarbonados que ptegentan numerosos problemas de segu~
ridad, cosﬁe,y proteccién del ambiente. Mediante esta iﬁven;
cibn, se proporciona un método-paré'formar ﬁn muro consoli-

.

. . . . 3 :
cibén preferida de resina epoxi. Para el muro de grava, la
\

bre con la composicién de resina epoxi en presencia ‘del




. T

10

15

20

25

30

agua gelificada, que después se utiliza ?ara transportaxr

y colocar la arena recubierta en el lugar deseado y mante-
ner la arena recubierta en su lugar mientras la resina se
vuelve pegajosa y se consolida en un muro consolidado'pér—
meable y poroso, de gran resistencia. La solidificacibn de
la comﬁosicién de resina eéoxi puede sex controiada median~
te acelerantes o retardantes; pararlograr ¢l tiempo de tré—
bajo y consolidacibén deseado. Preferiblemente, el gel. acuo-
SO se rompe después de cdlocar la arena recubie;ta en.el
lugar deseado o lo mds pronto posible. En algunos casos,
esto puede hacerse inmediatamente antes de la colocacién de
la ;rena. Esto garantiza un Intimo contacto de las partficu-
las de arena recubiertas y Permite Que el fluido acuoso se
separe de la arena y entre en la formacién o retorne a la
sugerficie a través del pozo, a vyoluntad.

Los geles acuosos utilizados con el método y las com

posiciones de esta invencién son geles de agua dulce, sal-
muera o agua de mar, que utilizan como agente gelificante
un polfmero polisacdrido neutrc o no ifnico, con un peso

molecular comprendido aproximadamente entre 100.000 y:

2.000.000,. que es por lo menos parcialmente soluble en agua.

Bl polimero es preferiblemente un derivado de celulosa o

de goma guar, con sustituyentes como 6xido de etileno,

para comunicar la solubilidad necesaria eén agua y caracte-

risticas de gelificacidn para producir un.ggl acuoso trans-
parente con una viscosidad de unos 30 centipoises como mi-

nimo. Los polfimeros preferidos son la hidroxialquilcelulosa'
sustituida, cémo hidroxietilcelulosa (HEC) con uha propor-
cibén del sustituyente 6xido(&aetileho de 1,0 a 310 aproxi-

madamente.
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Una clase preferida de Visgosificadores para el fluf-
do de gran viscosidad de esta.invencién son lds polisacéri—
dos solubles en agua y especiglmente lcs-polimeros celuld~-
sicos no ibnicos sustituidos:,tales como.hidroxialquilcelu~
losa o éteres celulésicos en los éue los grupos alquilé con-
tienen dos o tres &tomos de carbono. Puederhabérrpresentes
otros sustituyentes que pfoducen una celulésa soluble en.
agua que no reacciona adversamente en el sistema'fluidd.da gra
densidad.'La celulosa sustitufda debe ser hidragablé‘en el

fluido. de gran densidad. La clase de celulosa preferida pue-

de ser representada como una serie de unidades de anhidro-

~glucosa indicadas a continuacidn:

[CH,0H g oSy | - :
v (1)
- 0 ' §
- CHyOH o - N

La porcién eﬁtre corchetés estd constitufda por dos
unidades,de'anhidrpglucosa, cada una de ellas con fres.gru-
pos hidroxilo reactivos; N es un niimero entéro que da la
lonéitud aéseada de la molécula ﬁoiiméricafy preferiblemente
una viscosidad acuosa‘de unas 105-130 unidades de'consisteg
cié a 72°F (22,2°C) (aﬁroximadamente igual a centipoises
lepl) en un vistsimetroZVLG; a 300 rﬁm, con una solucidn
al 1 % en agua dulce. |

Cuanéo el polimero de celulosa se trata cﬁn hidréxi-
do sbédico y se hace-reaccionar con 6xido dé etileno, se’
produce una celulosa Sustituida,één'éter tal comé hidroxi-
etil-éter- o hidroxietil-ceiulosa, reéresentada a conti-

nuacién:

F=]
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‘"es alrededor de 1,0-3,0.
grupos hidroxilo sustituidos contienen 2 moles de &xido de

‘etilenoy uno contiene un mol de 6x1do de etileno; por lo

“tanto, la rela016n de moles de 6x1do de etlleno a unidad de

" definidos por su viscosidad en las soluciones acuosas.
muestras deben ser culdadosamente controladas. La medida de

viscosidad depende del grado de cizallamientco, de la tempe-

Sy

HO=CHpCHpm 0~ CHomCHp =0
2CH 2~CHp=¢
0~CHp~CHy—0~CHy=CHyp=0H

O~CH2~GH2—OH
. (11) |
La hidroxietilcelulosa o HEC mostrada contiene 3 de
los 6 grupos hidroxilo sﬁstitugdos con 6xido de etilqu; por
lo tanto, el grado de sustitucién (o G.S;) es 3 de 6 011,5
por unidad de anhidroglucosa. El G.S. preferido para los

v

visposificadores poliméricos celulbsicos de esta invencién

La . f6rmula anterior también indica que dos de los

anhidroglucosa (o M.S.) es de 5 moles para 2 unidades -de 0
2,5.'La relacifn M.S. preferida péra los viscosificadores po
liméricos de HEC de esta invencién es de 1,5-3,0. .
Por lo tanto, la clase preferida'de polimeros de éte-
rés celulésicos puede presentar diversas longitudes delpolI-
mero, varios grados de sustltu¢16n y diversas longitudes de
las cadenas laterales. Como estos factores estén. relac1ona—

dos entre sf; los polimeros preferidos pueden ser facilmente
La medlda de la viscosidad y la prepa“ac16n de las

la VlSCOSldad debe ser normallzaaa porque la lectura de la
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para la preparacidn de la solucifn.- La cantidad estimada’

_das en un récipiente-hermético a la humedad. Después de que

agitacién. Cuando parece que el Qolimero'est&‘completamente

- da dentro de las 2 horas siguientes a la intensa agitacidn

ratura; del grado de agitacidn antes de la medida y'del tiem
po transcurrido entre la agitacién y la medida. La @uestra'
debe _estar completameﬁte disuelta y se incluye una éorreccié
por la humedad. Las muestras se secan calentando en una es-
tufa correctora a una temperatura conétante de aproximada-
mente 105 + 0,5°C, durante 3 horas. Las muestran se enfrian
en un desecador y se pesan a la temperatura ambiente. Los
ciclos de calentamiento dufante’unos 45.minutos y enfria-
miento se repitenrhasta éue las~?esadas fepetidas se,éncueg
tran ‘dentro de aproximadamepte.s mg por cada 5 g de mﬁéstra.
La géntidad de humedad en las muestras se utiliza para cal-
cqlat la concentracién en solucién de las porciones restan-
tes del polfmero celulésico. La solucidn de polfmero y las
muestras para la determinacibén de la humedad deben scr pre-

paradas al mismo tiempo para garantizar la correspcndencia

entre la correccidén por humedad y las muestras utilizadas

de polfmero para breparar laiconcentracién deseada y la can

tidad de solucidn de polimero deben ser éesadas y almacena-

se ha aplicado el factor de correccién de la humedad y se
ﬂé,determinado la cantidad exacta de agua requerida, el égua,
Yy ei polimerc deben sericuidadosamente mezclados con lenta'
disuelto, la solucidén debe ser fuertemente agitadé dﬁrahte'
10~15 minutos. Para medir la yiscosidad, la soluqién debe

encontrarse a una temperatura constante de 25 + @,5°C duraq~'
te 30 minutos como minimo pero la viscosidad,deb; ser medi-

Y

o bien la solucién debe ser agitada de nuevo fuertemente du-
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rante 10 minutos y mantenida a una temperatura constante
de 25°C duranﬁe 30 minutos antes de la medida.

Como los pqlimeros polisacdridos neutros utilizados
para gelificar el ﬁedio acuoso para las composiciones de
esta invencibn compiten con las composiciones de resina epo-
xi en la absorcibn sobre la arena o sobre las superfigies

de la materia en partficulas de la arena de relleno o de la

formacién, es necesario controlar las caracterfsticas tenso-

activas de la composicién de resina epoxi y de los diyersos

aditivos ﬁtilizados en las composiciones de esta invencién.
En otras palabras, las diversas intensidades de absorcién e
intlensidades de recubrimiento del polimero gelificante y

de [la composicién de resina epoxi deben ser equilibradas y
controladas para producir la absorcién éeseada ae la compo-
siclidn de resina sobre la arena y el recubrimiento deseado

de la arena en presencia del gel acuoso v los otros aditi-

" vos' necesarios para producir el muro consolidado permeable

Yy poroso.
:.-El polimero gelificado no éolo compite con la compo-
sicibén de resina en la adsorcién sobre las superficies de
la arena sino que también forman una capa protectora alrede-
é&p de las partfculas de arena recubiertas de resina. Asf,
es ébnveniente romper el gel acuoso antes dc consolidar las
particulas recubiertas_de resina para permitir una asocia-
cibén més Intima de las partfculas recubiertas de resina ante
de la consélidacién, formando con ello un muro consolidado
de mayor resistencia. El gel acuoso debe mantene% su caréc-
ter de gei o viscosidad hasta que la resina dispérsada o

3\
las partfculas de arena recubiertas de resina se encuentran

en el lugar de su consolidacién o cerca del mismo. Para ello

\
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el gel acucso se rompe mediante un mecanismo retardado. Esto
se consigue utilizando un sistema roméedor latente y opcio-
nalmente aumentando el tiempo de trabajo de la resina utili-
zando un &cido o uﬁ material generador de &cido tal como
dcido acético durante tiempos de trabajo mds prolongados o
en aplicaciones. a alta temperatura. Para aplicaciones a baja
tempefatura, puede utilizarse un acelergnte’bxidante_ﬁél co-
mo una sal o?génica o inorgénica solﬁble en agua, caﬁig‘ae

v .

suministrar ion c@prico, en combinacién con una amingj?gn-
soactiva. Para la ruptura lafente del gel acuoso, lSSﬁrEmpe—
dores preferidos son los peréxidos o hidroﬁeréxidos de ba-
jo peso molecular, solubles en agua, o rompedores enziﬁéti—

cos|que oxidan a los enlaces polisaciridos. Los materiales

_generadores de dcido utilizados como rompedores generalmen-

te actfan mejor en condiciones de pH inferior a 6 aprcxima-

‘damente y de preferencia inferior a 4 aproximadamente.; Los

rompedores enziméticos preferidos son sensibles al pH -y pre-|

séntan un limite superior de‘temperatura de unos 140°F: (60°C)
No pueden utilizarse.los rompedores convencionales para los

polisaciridos, tales como perdxidos inorgdnicos entre los.

'que se encuentran el persulfato s6dico (SP) y el persulfato

a&énico (aP), ya que los persﬂfaui;e hidréxidos son inCompa—
tibles con los agentes qminicos fraguadores de la resina pre
feridos y otros aditivosxque bueden ser utilizados en el gel
acuoso tales coﬁo ion bromuro y algunas aﬁinas arométiéés

utilizadas.como agen£es'portadores o égentes’tensoactivos.

Los rompedores preferidos; a la temperaturé aﬁbiénte o ele-
vadas, sdn.los hidroperacidos b;génicos tales co%o hidroper-
6xido de ter-butilo (TBH) y otros hidroéeréxidos\de alquilo

de bajo peso malecular, solubles en agua. Loé;geles propia--
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. la resina epoxi (habitualmente aminas)}. Los agentes oxidan-

‘en la oxidaci6n de los polfmeros polisacldridos que forman

mente dichos también son bastante, sensibles a las variacio-
nes de pH y sus caracteristicas antes de la rotura dependen
del pH. Por lo tantd, debe adoptarse alguna precaucién para
controlaf el pH dentro de unos lfmites comprendidos aproxi-
madamente entre 3 y 8 y preferiblemente alrededor de 5-7,5.
Asi, mediante esta invencidén, se proporcionan métodos
y -composiciones para recubrir arena o material en particulasj}
en presencia de unrgel acuose, con una composicién de résina
epoxi sin fraguar. Este recubrimiento buede realizarée'
in situ en la formacién o suspendiendo la resina o ia arena
en el gel acuoso y simplemente mezclando los componenteé
paréiculares de la composicifn antes de colocar la arena re-
cubierta de resina en el lugar y en las cantidades deseados,
utilizando el gel acuoso cémd flufdo portador y consclidando
in situ la arena recubierta ée resina. La composicién de re-
sina epoxi dispersada en el gel acuoso puede ser utilizada

para tratar las formaciones, formando un tapdn impermeable

o consolidando la formacién en una zona permeable porosa den

tro de aquélla. Como se ha indicado anteriormente, un proble
ma comfin a ambos conceptos es el recubrimiento y la incompa-
tibilidad de los rompedores cxidantes © &cidos convencio-

nales de los geles con los edurecedores convencionales de

tes en tales casos son habitualmente agotados o consumidos

en la oxidacién de los endurecedores aminicos en lugar de

B L4
el gel acuoso. Los agentes &dcidos son normalmenté suficientef
mente &cidos para producir el desplazamiento salino o la so-
A
lubilizacidén en agua de los endurecedores aminicos y de otros

aditivos comfinmente utilizados con las composiciones de resit
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na epoxi. s

Asi, se ha encontrado que.el uso de sistemas rompe-
dores particulares que emplea un hidroberéxido orgénico,
unaramina ﬁensoactiva y unarsal cﬁbrica, proporciona un me-
canismo rompedor que es compatible con 1asrcomposiciones de
resinas particulares y los agentes de recubrimiento requeri-

dos para recubrir la resina sobre las particulas de arena
en presencia del.gel'acuoso. En otras palabras, el sigtema
rompedor preferido puede oxidar al azficar reducible o0.a los

polimeros gelificados polisacadridos reducibles en presencia

‘de la resina epoxi, de los endurecedores epoxi y de lqg'

«

otros aditivos, a temperaturas ambiente y bajas, sin oxidar
apreciablemente los endurecedores amfinicos requéridosiparé

fraguar la composicién de resina epoxi.'Ademés, las cqmposi—
ciones preferidas para el fraguado de resina epoxi, .de, tipo

de amina, pueden ser retardadas a témperaturas de unos, 150-

180°PF (65,5-82,2°C) para producir unos tiempos adecuados

de trabajo y colocacidn para:el mezclado y bombeo de la com-
posicidn al lugar deseado. Asi,rmédiante esta invencidn,

se proporciona una composicidn de resina epoxi para formar
ﬁna masa particulada consolidada, permeable y porosa, cuya
ébmposicién se caracteriza como un gel acuoso con un poli-
mero polisacdrido neutro que produce una viscosidad de por

lo menos unos 30 centipoises, que contiene una mezcla de

‘agentes tensovactivos constituida por lo menos por un agen-

te tensoactivo catidnico con una solubilidad limitada en

agua y por lo menos un agente tensocactivo no catiépico mis-
- . . \

cible con agua, cuya mezcla hace que la composicién de re-

() . ) 3 . . > - .\ >
sina epoxi sea absorbida sobre las superficies delmaterial

en particulas, recubriéndolas, en presencia del gel polimé-.
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ta de resina dispersada también debe contener preferiblemente

-11 -

rico polisacérido acuoso.‘La composiciSn de resina epoxi pre-
ferida comprende un ebéxidé polimeriééble, un diluyente oréé-
nico opcional y un agente de fraguado del tipo aminico. La
composicifn de resina epoxi también contiene preferiblemente
un agente tensoactivo catidnico de tipo aminico que provoca
la adsoréién de la resina sobre la superficie y contribuye
al fraguado de’la resina epoxi;;La'composicién de resina epoxi
también puede cdntener opcionalmente uﬂ retardante y/o un
agente cﬁpulante del tipo de silano. El gel acuoso quelcon—
tiene la composicibn de resina dispersada o la arena‘rééubieg
un sistema rompedor del gel tal como una enzima oxidante de
glucésidos, un hidreoperéxido oréénico de alquilo terciario
C2--C8 y opcionalmente una sal soluble en agua caéaz de pro-
ducir un ion cfiprico aceleran:ze. La sal.cfiprica puede ser
cualquier sal inorg&nica soluble en agua o un compuesto hi-
drocﬁrbonado'o;génico de bajo:peso molecular (v.g. C1~C8)
capaz de suministrar el ion cliprico.

Un procedimiento preferido.de esta invencidén consis-
te en mezclar un polfmero polisacdrido neutro, tal como celu-
loéa sustitufda o goma guar (V.g; alrededor de .1 % en peso
déiqn polimero no reticulado o menos con un polimero reticu-
lado) con un flufdo acuoso que puede ser agua dulce, salmue-
ra o agua salada, para.gélificar el fluido acucso y con ello
aumentar la viscosidad por lo menos hasta unos 30 céntipbises
y preferiblemente hasta una viscosidad comprendida aproxima—
damente entre 60 y 160 centipéises (es decir, leiﬁa en el
viscosfmetro V.G. a 300 rpm). A esta mezcla de f;ﬁido acuoso
y polimeroc neutro se agrega una mezcla de agenteéxtensoacti—

vos. Esta mezcla de agentes tensoactivos esté constitufda por
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lo menos por un agente tensoactivo qatiénigo con una solu-
bilidad limita&a.en agua y por lo menos un agente tensoacti-
vo mlscmble con agua que no es catlonlco. El agente tenso—'
actlvo no CaLlonlCO puede ser no ibdnico, anidnico o una mez-
cla de los mismos. Puede ser una sal débilmente ionizada

del agente tensoactivo catidnico o un &cido orgénico ddbil
tal gue la sal no se hldrollce en el fluido portador, V g.
&cido salicflico, oxélico, maleico y citrlco. El agente teﬁ-
sogctivo no catidnico debe encontrarse en una proporcién de
alrededor.del 10 % de la mezcla tensqacti?a, como minimol
Los agentes tensoactivos catifnico, no iénico y anidnico
son‘qpmpuestosrnaturales o sintéticos; no:malmente iiguvidos,
qu% pueden contener radicales alquilo; arilo, heterc e insa-
tufados O grupos que contienen alrededor de 8 a 18 &tomos
de carbono por radical. Ademds, estos agentes tensoactivos
pueden contener grupos sustituyentes como hidroxilo, carbo-
Xilo, sulfonilo, amino- y otros sustituyehtes, bara controlar
el ‘balance hidréfilo-hidréfobo del agente tensoactivo den-
tro de unos limites de 3 a 8. El balance HLB est§ définido
en la obra Emulsions, Theory and Practice, ﬁor Paul'Becher,
Reinhold Publishing Corp., 1957; pégs. 233—253, que se incor-
péra aguf por referenéia. Después de haber agregado la mez-
cla.de agentes tensoactivos al flufdo écuoso que contiene el
bolimero neutro, bien 1aimaterié eg pértiéulas que ha de ser
recubierta o bien la coméosicién de resina gﬁoxi puéden dis=-
persarse consecutivamente en el fluido acuoso. Para las cbn—
solidaciones in situ u obturac1ones de la- forma01on, solo se
dlspersara en el fluido acuoso la com9051016n de re31na epoxl

Sin embargo, para los muros dergrava, el materlal en particu~

las debe ser agregado primero y mezclado bien con el fluido
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~grande (v.g. 4-12, 10-30, 40-80, etc). Después de que la

y las composiciones de resina epoxi a medida que son agregadas
) \

-13 ~

acuoso que debe teﬁer uné viscosidad suficiente para suspen-
der las particulas pero al mismo tiempo permitir una buena
mezcla del flufdo..La gama preferida dé tamajfios de parfipula
de la arena graduada para los muros de grava es alrededor

de 4-80 mallas (Serie de Tamices de laanormas de Estados
Unidos) en la que la arena mas pgqueﬁa_tiene un tamafio. de ma-

lla no inferior a un tercio del tamafio de malla de la m&s

arena se ha dispersado bien en.el flufdo acucso, se mezcla
uniformemenfe la composicién de resina epoxi con el fluido
écuqso y se recubre uniformemente sobre las éarticulasidé
arepa suspendidas en el flufdo acuoso gelificado mediaﬁte
mezgla en presencia de la mezcla de agentes tensoactivos.
Comg se ha indicado aguf, la composicidén de resina epoxi
también contiene la mezcla de agentes ténsoactivos que pro-
vocan la adsorcifn uniforme y el recuﬁrimiento de las super-
ficies de sflice de las partfculas de arena en éuspensién.
Esta serd habitualmente la misma mezcla de agentes tensoacti-
vos. En un procedimiento preferido de esta invencién, el po-
limero neutro es unApolisacérido con un peso molecular com-
prendido aproximadamente entre 100.000 y 2.000.000 y preferi-
blémente entre 500.000 y 1.200,000. En este érocedimiento
preférido, el pH del flu;do acuoso es controlado para permi-~
tir un mezclado uniforme‘y sencillo del bolimero en el flui-
do acuoso. La viscosidad aumenta gradualmente para provoéar
el mezclado uniforme pero al mismo tiempo conseguir la vis-

cosidad necesaria para suspender las partfculas de sflice

Después de que las partfculas de arena y la composi-

cién de resina epoxi se han mezclado bien con el fluido acuo-
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mente después de la colocacibn también permite que las par-
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sorgelificado, se agrega una combosicién romﬁedora. La mez-
cla total se bombea al lugar deseado ya séa detrds de las
perforaciones 0 en una cévidad o espacio vacio adyacentqs

al pozo y a la formacidn que ha de ser consolidada. Los me-
canismos de rotura del gel deben ser cronometrados de acuer-—
do con los tiempos de trabajo y requisitos de temperatura,
de manera que elréel acuoso sé rompa inmediatamente desﬁués
de llegar al lugar deseado donde ha dé ser depositada la
arena recubierta de resina. Esta rotura del gel acuoso inme-
diatamente despuéé de la colocacidn facilita la sebaracién
del flﬁido acuoso de la'érena;recubierta de resina, permi-
tiendo'con ello la facil expulsidn del fiuido acuoso a ‘tra-
vés o alrededor de los tubos del ?ozo;;o forzando el fiufdo

acuoso a la formacidn. La rdtura del_gél acuoso inmediata-

tfculas de arena recubiertas de resina se empaquen en estre—.
ché proximidad y fuertemente unas contra otras én la forpa—
cién, formando un muro poroso:permeable méds resistente. El
fraguado de la composicidn de:resina epoxi también debe ser
cronometrado de manera que la.resiﬁa e§oxi se vuelva pegajo-
sa después de que las particuias de.grava o0 arena se han co-
lééado en él lugar deseado y se han obi;gado a juntafse en
un apretado pagquete ae manera que los granos de arena recu-
biertos hay an estableciéo el miximo contacto cuando la re-
sina se vuelve pegajosa y comienza a frgguar; broduciendb
con ello un muro porosd permeable més réSistente.

Un factor de 1anméximé importancia en el %rocediﬁieg ‘
to y composicidnes de esta invencidn es la caﬁaci%ad,de apli-

ce Yy
car a las particulas de arena suspendidas o in situ una com-

posicién de resina cpoxi en presencia de un f£fluldo acuoso
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_gelificado que contiene un agente gelificante ?olimérico

neutro, tal como un polisacArido, como el ilustrado por un
polimero de hidroxietilcelulosa sustitufda o un polfmero. de
goma guar sustitufda. Esto se consigue mediante la composi-
cién particular que equilibra las caracteristicas de adsor-
cibn y recubrimiento de la composicién de resina epoxi en
compéxacién con la del agente gelificante éolimérico. Esto
es especialmente significativo ya que puede utilizarse agua
dulce, salmuera o agua de mar como fase acuosa. Aunque el
pH debe ser ajustado entre 4 y 7 aproximadamente, de acLerdo
con los agentes tensoactivos, los agentes de fraguado de'la

v
resina epoxi y los sistemas rompedores utilizados, que tam-
biéb depende de la temperatura, el procedimiento y las compo-
siciones son generalmente insensibles a las variaciones de
pH, temperatura y contaminantes dentro de los lfmites dadosf
La caﬁacidad para absorber y recubrir las ﬁarticulas de are-
na con resina eéoxi en presencia de los geles poiiméricos
tambi&n hace posible proporcidnar 91 tiempo de trabajo ne-
cesario y colocar las particulas recubiertaé de resina en
el mismo fluido en el que son recubiertas las particulas
de arena. También son posibles otras ventajas adicionales
degi§as al control del tiempo de rotura del gel acuoso y
al tiempo de fraguado de ;a compqsicién de resina eﬁoxi. El
control, de estos factores:permite formar la zona anular con-
solidada o muro de grava en un tiempo muy corto y fraguaf
la resina dentro de un periodo de tiempo inferior a 24 horas,
requiriendo con ello un tiempo de cierre del pozo:guy corfo.‘
La resina epoxi adquiere una gran resistencia fépi.aamente, .

\

dentro de un periodo de menos-de 12 horas aproximadamente y

alrededor del 80 % de su resistencia de consolidacidn dentro
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‘ximadamente entre 100.000 y 2.000.000 y ﬁfeferiblemente alre-

cir la solubilidad en agua deseada y ejercer el efecto'geli—

- 1l6 -

de unas 24 horas, proborcionando con ello un método, una
composiéién y una técnica de consolidacién éorrgréva senci-
llos pero rdpidos Y eficaces. Con las composiciones y proce-
dimientos de esta invencidn, pueden utilizarse los.aditivos
mis convencionales y las etapas. de procesc convencionales.
Como se ha sefialado anteriormente, deben evitarse las emulsig-
nes de la composicidn de reéina eboxi y el flufdo acuoso ge-
lificado ya que esto impide el eficaz recubrimiento y culo-
cacién de la composicidn de resina eéo:éi d‘de'lés éarticglas
de arena recubiertas con epoxi en el fluido acuoso gelifica-
do. Puede ser cénveﬁiente utilizar un prelévado para acondi-
cio gr la formacién para la consolidacidn in giég o bara acor
dicionar la-fo;macién adyacente al mﬁro de grava para impe?
dir |la cohtaminacién, mantener una éermeébilidad méximé o
tratar las partficulas de la formacidn de ménera que cuplquiey
accegso de resina lavada a.través de la formacién 6 bien no
se absorba o se absorba hasta el grado deseado éara prgducir
la permeabilidad deseada. Andlogamente, ?ueden utilizarse
lavadqs posteriores para.garantiza¥ una colocgcién uniforme,

consolidacidén uniforme y mixima bermeabilidad del muro y de

la formacidn en tratamiento.

.

Los polimeros neutros o agentes gelificantes preferi-'
dos para los flufdos acuosos de esta invencidn son polimeros

polisacdridos neutros con un peso molecular comprendido'apro-

dedor de 500.000 a 1.200.000..Estos agentes gelificantes de-

. 4
ben presentar un grado de sustitucidn adecuado para. produ~

. A
ficante adecuado para producir un fluido acuoso gelificado

con una viscosidad de 30 eps como minimo y ﬁreferiblemente de
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unos'60 a 180 cps. Los agentes gelificantes adecuados han
sido descritos en la t&cnica anterior citada e incorporada
aqui por referencia y estos agentes gelificantes pueden ser
seleccionados y utilizados a la vista de -la presente des-
cripcibn. Son aéentes gelificantes especialmente preferidos
las claées de poliﬁeros hidroxietilcelulbsicos sustituidos
con 6xido de etileno, gque preSentan un grado de sustitucidn
del orden de 1,5 a 3,5 aproximadamente. Un polimero debe
ser solﬁble en la fase -acuosa hasta cierto punto para produ-
cir el efecto gelificante deseado. La cantidad de polirero,
el grado de sustitucién y el polimero particular seleccio-
na@o &ériarén con el flufdo acuoso, los parémetros de apli-
cacibén y los otros aditivos seleccionados.

Andlogamente, la mezcla 6ptima de agentes tensoacti-
vos para la adsorcién y recuhrimiento de la resina epoxi
sobre las superficies de sflice variard con los pardmetros
de éplicacién tales como pH; tempergtura y otros componentes
presentes.'Sin embargo, los agentes teﬁsoactivos preferidos
son fundamentalmente lineales, coﬁ un peso molecular de-

160 a 600 aproximadamente y conteniendo grupos de radicales
alquilo, arilo, hetero e insaturacbs; donde cada grupo o ra-
dicgl contiene alrededor de 2 a 12 dtomos de carbono. Los
preferidos para la mayor parte de'la mezcla tensoactiva uti-
lizada para controlar lézadsorcién y el recubrimiento de la
resina epoki son lcs agentes tehsoactivos catiénicos del
tipo de amina cuaternaria. El agente tensoactivo no catid-
nico también puede ser un agehte tensoactivo de €ipo amini-~
co pero debe ser de cardcter global aniénico o n& idnico.
Debe ser miscible con agua a la temperatura ambie%te; Esta

mezcla de agente tensoactivo catifnico con una proporcidn
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minoritaria de agente tensoactivo no catiénicorpuede ser mo-
dificada de acuerdo con el éoiimero_gelificante y el fluido
acuoso seleccionados. El flufdo acuoso puede ser selecciona-
do entre agua destilada, agua corriente, salmuera o agua de
mar, seglin las disponibilidade§. Débe ser determinada la com-
patibilidad de cada uno de los_componentes con todo el sis-
tema y todos los par&mefroé.

Para los muros de_gravg, las particulas de afgpa uti;
lizadas deben ser cuidadosamente clasificadas en cuaﬁt§ral
tamafio, elimin&ndose todos los; contaminantes que'pudiéfén
interferir. El tamafio preferidg debe estar comprendido apro-
ximadamente entre 10 y 60 mallgs de la ser;e de tamices de
Estados Unidos, siendo los tamafios breferidos de 10-20, 20-
40 o 40-60, Que se seleccionanipara parecerse lo mis posible
al tamafio de particplas de la formacidn y con una di§tfibucié
proéxima a la del muro que ha de ser colocado.

La composicidn de resiga epoxi péra uso ‘con esta
invencibn contiene una reéina;gpoxi con un agente endurece-
dor. La clase preferida de resina éboxi es un tiporpoliepéé
xido con un endurecedor de tipo aminico, como se describe
aqui. El endurecedor aminico también puede servir como agen-
te tensoactivo o incluso como agente tensoactivo catibnico
que.COntribuye al recubrimiento de la resina eéoxi sobre laé
superficies de silice. Sin embargo, generalmente norocﬁrre
asi. Los componentes opcionales son diluyentes, retardantes
0 acelerantes. Los diluyentes preferidos—son hidroc&rbﬁros
o hidrocarﬁuros sustituidos en los que sea soluble la resina
epoxi y gue sean por lo menos parcialmente solublés en agua.
Una clase preferida de diluyentes son los ésteres 'como aceta-

to de etilo, formiato de métilo, acetato de étﬂenglﬁxﬂ v otro

Ui
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ésteres y éte;es de bajo peso molecular, normalmente ligui-
dos, inclufdos los E&teres de etilenglicol. Se prefieren los
ésteres que contienen grupos alquilo o arilo de unos 2 a

18 &tomos de carbono por radical. Para las aplicaéiones a
temperatura eleﬁada, se prefieren los ésteres sustituidos
con puntos de ebullicidn més altos y velocidades de hidr6li-
sis mds bajas. Los retapdantés utilizados en }a composicién
epoxi de esta invencién son &dcidos o composiciones picdacto-
ras de écido, algunas de las ‘cuales también pueden seryir
como diluyentes. Los retardantes también pueden ser par lo
menos parcialmente solubles en agué y solubles en la compo-
sic£6n de resina epoxi. El retardante debe seleccionarse pa-
ra producir la velocidad de hidré6lisis o producciéﬁ de dcido
deseadas, de acuerdo con la temperatura y los tiempos de tra-
bajo deseados. Los retardantes &cidos orgénicos de bajo peso
molecular son producidos preferiblemente por hidrélisis de
un éompuesto orgénico con una constante de hidrélisis K

5. El &dcido producidoe por

aproximadamente igual a 4 x 10~
hidr6lisis debe contener por lo ménos 2 tomos de carbono,
por ejemplo 2-5 &tomos de carbono y preferiblemente 2-3 &to-
mos de carbono. La otra mitad del compuesto orgénico {es de-
cir! éster o &ter) no debe interferir con el recubrimiento

o ffaguado de la resina y preferiblemente actfia como dilu-
yente de la resina. La oéra mitad del producto de hidr6lisis
puede contener hasta 18 &tomos de carbono. Los acelerantes
utilizados con la composicidn de ésta invencién son &cidos
orgénicos débiles con componentes adicionales soi?bles en
agua. Estos compuestos solubles en agua pueden sé} sales

. ) \
orgénicas o inorginicas de bajo peso molecular, conteniendo

alrededor de 2 a 18 &tomos de carbono, qﬁe son solubles en
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agua y se dispersan fdcilmente en el fluido acuoso gelifica-
do y son también por lo menos parcialmente sclubles en la
composicién de resina epoxi.'Como‘ejemplos Qe diluyenfes ci-
taremos el acetato de etilo, el &ter monoalguflico de e£i~
lenglicol (Cl—C4), acetona y cetonas C2-C4. Son ejemélos de
agenfgs endurecedores la mayorfa de las aminas convenciona-

les, .poliaminas, amidas y poliamidas conocidas por. los exper

- tos en este campo. Como ejemplos de retardantes citaremos

los ésteres metflicos y etfilicos de los &cidos alq;ilfcos

de bajo peso molecular (C2—C3)'y los ésteres de los'diluyen—

tes antes citados. Son ejemplos deracelerantes los &cidos
salﬁcilico,-hidroxibenzoico, citrico, fumdrico, oxdlico y
maieico.

! .

Un componente esencial de la composicidn y,préqedi-
mientd de esta invencidn es elrrompedor,dei;gel. El rémpe-
dor del gel puede seleccionarse eﬁtre tres clases, de acuer-
do con la temperatura de aplicacidn, el tiempo de trabajo,
el pH, los limites de cohcentraciépiy los contaminantes éue
pudieran‘encontrarse. Estas.tres clases son: (1) un rompedor
de tipo enzimitico tal como~celulosa.éara un agente gelifi-
cante celuldsico sustitufdo, (2) un hidroperdxido orgénico
déxbajo peso molecular, tal como hidroperékido de ter-butilo
o] u;-hidroperéxidq de alquilo de unos_ 2 a 18 &tomos de car-.
bono y un agente tensoac%ivo que incluye aminas tercia;ias:
Yy cuaternarias o (3) una combinacién de un hidroperdxido .
orgénico con una sal donadora de ion cﬁ?rico para aplicacio-
nes a baja tempeiatura y/o agentes tensoactivos qhe contie-
nen aminas terciarias y cuaternarias. Los éeréxidgs inq;gér'
nicos convencionales no actﬁgn con ciertas'combinécionesrde,

agentes tensoactivos, agentes recubridores, endurecedores y
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retardantes que son frecuentemente nécesarios para obtener
las propiedades de recubrimiento y adsorcibn de las compo-
siciones y procedimientos de esta.invencién. Ademés, ciertos
contaminantes también pueden interferir con los agentes de
fraguado convencionales y algunos componentes que pueden

ser seleccionados para las composiciones de esta invencidn.
Puedeh utilizarse algunos aditivos cenyvencionales tales como
aditivos de tratamiento de arcillas como los descritos en

nuestra solicitud de patente estadounidense copendreute nfime-

ro de serie 725.068, presentada el 20 de Septiembre de 1976.

¢ Una composicién especialmente preferida de esta in-
vencién utiliza un gel acuoso de HEC y una composicidn de
re%inh poliepéxida que puede ser utiliéada a tempecaturas
de unos 100 a 170°F (38 a 77°C) paraAuna temperatura ce
aplicacién prictica ligeramente suéerior a unos 220°F (104°C).
Los geles acuosos preferidos agqui descritos se formulan para
producir un tiempo de trabajo o para romper el gel acuoso
dentro de un periodo de ap,rox'i'madamente 1,5 a 2 horas.‘ El
catalizador o endurecedor epéxido ﬁreferidoipara uso con la
resina epoxi preferida y otros aditivos es la metilendiani-
lina. También.pueden utilizarse otros endurecedores, como
sé“%ndica aquf. Se prefiere un acelerante como &cido sali-
cIliéo con la metilendianilina, a temperaturas de 240°F
(60°Cf,y més bajas. También se prefieren los agentes tenso-
activos y silanos con funcidén amino para promover la adsor--
cién de resina y-+su recubrimiento sobré la arena en presen-
cia del gel HEC. Para retardar el fraguado de la'%esina epo-
%1, puede utilizarse Zcido acético a temperatufas%més altas;

| .
También pueden utilizarse el acetato de etilo y los &steres

de punto de ebullicidén més alto, como el diacetato de etilen
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glicol. Otros ésteres que pueden ?tiiizarse son los ésteres
metflicos de los &cidos acrilico y fumdrico y &cidos orga-
nicos de fuerza similar, que presentan cierta solubilidad
en agua.y cierta éblubilidad en la domposicién de resiné
epoxi. El diacetato de etilenglicol éuede utilizarse para
prolongar el tiempq de trabajo de la resina catalizada{con.
metilendianilina a temperaturas de unos i7d°F (77°Q¥1§amés;
ya qué el diacetato tigne un punto de'ébullicién su?%rior

a unos 300°F (149°C) mientras que el éster acetatofqéggtilo
tiene un punto de ebullicidn de unos 160°F (71°C). El flui-
do acuoso pfeferido para dispersarrla.arena y la reiiqg epo~
xi de esta invencién puede contener alrededor de 2-a 10Q %

Y preferiblemente de 5 a 10 % de una sal alcalina o élga—
ling~térrea, como los haluros y un haluro aﬁénico cqméiel
cloruro amdnico. Ademds, puede utiliza:se agua de'méfréi se
tie?e cuidado de evitar la precipitacidén de calcio con_algu-
no ée los componentes del sistema. Las sales que pueden en-
contrarse en el gel acuososon.clorurorsédico,'cloruro gélci—
co, cléruro potésico, bromuro céléico, cloruro aménico:y
agentés reguladores del pH como écidorfumérico y carbonato
amSnico. El gel acuoso es preferiblemente tamponado de mane-
ré\que'elrpH esté éomprendido aproximadamente entre 6 y 7
paré que el tiempo de ‘rotura dél‘gel y el tiéméo de endure-
cimiento de la resina épsxi puedan.ser més fécilmente prede-
cibles. .

Los agenfes tensoactivos Eatiénicosry.la'mezcla de
agentes tensoactivos de esta invencidén deben encdhtrarse(ale]
fluido acuocso énguna proporcidn de haéta apfoxima%amente
1~1/2 % o por lo menos en uﬁg proporcidn suficien&g'para re-

cubrir las superficies de sflice de las partfculas de arena .
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y saturar el gel acuoso. La cantidad minimé de agente tenso-
activo catifénico en el flufdo acuoso debe ser alrededor de
1,8 a 2,5 g de agente tensoactivo catibnico por cada 1800 g
de arena de 40-60 mallas. Una cantidad de agente tensoaétivo
catiénicoiﬁmﬂﬁcnatns para cubriy totalmente las superficies
de silice da lugar a una pérdida de la resistencia de conso-
lidacién del muro consolidado. Andlogamente, la mé?éig.de ‘
agentes tensoactivos catidnicos y no catiénicos es,ﬁr&tica
en la presencia de agentes gelificantes polimériccsAque
absorben o actfian como coloiées en presencié de particulas

de sflice. La mezcla de agentes tensoactivos debe contener

co ' mfnimo alrededor de 20-25 % de agente tensoactivo’ ca-

tidnico y hasta alrededor de 60-75 % de agente - tensoactivo

catibnico o presentar una relacién preférida de agente ten-—
soattivo catifnico.a no catiénico de 2 a 3 aproximadarente.

Con|{el agente gelificante polimérico acuoso y los agentes

tensoactivos catibnicos, ciertos agentes despumantes fos-

f6ricos orgénicos y otros aditivos similares que son humec-

tantes, interfieren con la accién de recubrimiento y por

lo tanto no pueden ser utilizados. Puede emplearse un agen-

te despumante del tipo de silicona o de ?olipropilenglicol.

ﬂbs_componentes, la etapas y las condiciones que pueden uti-
lizérse con las composiciones y procedimiento de esta inven
cidén a la vista de esta:descripcién estén descritas y deta-

1lladas en las siguientes referencias:’

Patente estadounidense 2.512.338 de Klug y colabora-

dores.

'

Pééente estadounidense 2.801.218 de Menaul

‘Patente estadounidense 3.100.527 de Hilton, Jr.

y colaboradores.
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boradores.
Patente
Patente
Patente
boradores.
Patente
Patente
‘Paﬁente
Patente
bdradores.
Patente
Patente
- Patente
boradores.
Patente
Patepte
dores.
Patente
Patente
1aboradores.

artfculos:

estadounidense

estadounidense
estadounidense
estadounidense
estadounidense
estadounidense

estadounidensé

estadounidense

3
estadounidense
estadounidense
estadounidense

l",
estadounidense
estadounidense

estadounidense

estadounidense
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3.123.137
3.167.510
3.199.590

3.416.601

3.419.073

3.424.681

3.483.121

3.621.915

3.625.287

3.719.663

3.776.311

-’

3.827.898

3.898.165

4.000,781

4.042.032

de

de

.de

de

de
de
de

de

de
de

de

de

de

de

de

Young y cola-

Alter
Young

Young y coia—-

Brooks . Jr.

Stanford’

Jordan-

Bruist y cola-
Young -
Klug

Carnes y cdla—

Podlas

Ely y colabora- ;

Knapp

Anderson y co-

Copéland, C.T. y McAuley, J.D.: "Sand Control by the Use

of an Epoxy—Coaﬁed High-Sdlids Content -Gravel

Slurry“, SPE 4553, SPE of AIME, Las Vegas, Nev.,

30 de Septiembre-3 de Octubre, 1973.

Hamby, Jr., T.W. y Richardson, E.A.: "New Sand control Pro-

cess Works Well in Dirty Sénds“i World 0Oil, -  Junio

11968, pags. 81-84.

A

Knapp, .Randolph H., Planty, Roger, y Voiland, Eugene J.:
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"A Gravel Coating Aqueous Epoxy Emulsion System For
Water-Based Consolidation Gravel Packing: Laboratory
- and Field Application", SPE 6177, SPE of AIME, New
Orleans, La. 3-6 Octubre de 1976.
Lee, 'H y Neville, N.: Handbook of Epoxy Resins, "Primary
Aromatic Amine Hardners", Capitulo 8, McGraw-Hill,
New York, N.Y., 1967.
Lybafger, J.H., Scheuerman, R.F. y Willérd, R.0.: "Water
" Base, Viscous Gravel Paci\éystem Results irn High
Productivity in Gulf Coast Completions", SPE.4774,
*  SPE of AIME, New Orleans, La., 7-8 Febrero 1974.

A

McCauley, T.V: "Backsurging and Abrasive Perforating to
: { Improve Perforation Performance", J.Pet,Tech. (Octu-
bre 1972), pigs. 1207-12. |

Michaels, Alan S.: "A Low Cost Construction Material", Ind.
& Engr. Chém., vol. 52 (9), (Septiembre 1960), pédgs.
785-788. |

Murpliey, J.R., Bila, V.J. y Totty, K.: "Sand Consolidation
Systens Placed with Water"; SPE 5031, SPE of AIME, -
Houston, Texas (6~9 Octubre de 1974).

National Bureau of Standards: International Critical Tables

‘ of Physics, Chemistry, and Technology, Vol. VII
(McGraw-Hill, 1930), pég. 130.

Sparlin, Derry D.: “Pregsure—packing Technigue Controls
Unconsolidated Sand", The 0il and Gas Journal, 18
de Octubre de 1971, pégs. 57—62;

Saucier, R.J.: "Considerations in Gravel Pack De%ing",
J.Pet.Tech., Febrero 1974, pigs. 205—212.é.
Los artfculos, patentes y otras referencias descri-

tos y citados agqul se incorperan por referencia en el grado
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‘viscosidad de unos 150 poises. Epon 828 se utiliza cuando

-bilidad térmica y la resistencia quimica'de los ?roductos

" pero de peso molecular mucho més bajo, dando lpgai a una vis-

— 26 —

necesario.

" DESCRIPCION DE LOS PRODUCTOS QUIMICOS

Resinas epoxi y endurecedores
Epon 828 - un producto Shell Chemical; una resina
époxi de condensado de epiclorhidrina y bisfenol A con una

se desea una buena estabilidad con la temberatura y»?ésis-
tencia quimica. 7 ’ ' ‘;=;

Epon 820 - una resina Shell Chemical similur .a: la
Epon 828 pero diiuida con &ter fenilglicidilico para reducir
la viscosidad a unos 60 poises. |

Epon 815 - una resina similar a la Epon 828 ?a;o di-
luida con un éter alifdtico diglicidilico ?ara,feducir'la'
visgosidad a 6 poises aproximadamenﬁe.

Los diluyentes empleados. en Epon 820 y Eﬁon 813 son

ambos reactivos; es decir, reaccionan también con el endure-

cedor y conducen a un productd final de peso molecular mis
béjo. El diluyente utilizado en la resina 820‘es ademés un
reactivo monofuncional, por lo tanto termina una cadena
de reaccidén cuando reacciona. Aungue elrdiluyente de la re-
éina 815 es difuncional, es esencialmente alifdtico. En ge-
neral no se cree que los epbxidos alif&t;cos tengan-la esta- |
resinosos arométicés. ' _
~ - Ciba Araldite 6010 y Celanese Epi-Rez 510 son resi-

nas epoxi comerciales aunque muy similares al Ebon 828.

Braldite 6005 es una resina similar al Aréldite 6010
cqéidad de unos 807poiées. Aéarentemente Eé_gg_un\Araldite :

6010 dilufdo.
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Shell Hardener F-2 - un pFoducto de condensacién
de epiclorhidrina, bisfenol A y un exceso de etilendiamina
(EDA) . E1 producto se describe como un "aducto” resinoso
con érupos amino terminales.

Sshell Hardener F-5 - un producto similar a F-2 pe-
ro de pesd molecular m&s alto y reactividad mds baja. Los
tiempos de fraguado son mds largos con el F-5.

Shell Catalyst Z - una mezcla eutéctica de aminas
arpmﬁticas primarias, metilendianilina (cl) vy metafenilen-
diamina. En general se cree que las aminas aromiticas re-
quieren para fraguar una temperatura mds elevada de las’
forﬁulaciones mis "activas" pero conducen a productos con
m&yo& estabilidad térmica que la mayorfa de los epbxidos
fraghados con aminas alifdticas. El Catalizador Z ha sido
probado hasta 160°F (71°é). o .

Endurecedor Ciba 9130 - una mezcla de agentes po-
liam¥dicos de fraguado que es un producto de condensacibn
de diaminas y di&cidos insaturados. . o

Versamid 140 - un agente poliamfdico de fraguado,
producto de condensacifn de diaminas y didcidos grasos in-
saturados.

., Endurecedores Anchor LO y Anchor LOS - productos
de"condensacién de aminas arom&ticas con 4cidos grasos.

El producto LO se recomienda para fraguados a temperatura
ambiente, las mezclas de LO y 10S se recomiendan para tém-,

peraturas de hasta 100°C a las cuales se recomienda LOS al

100 %. El producto LO contiene algo de 4cido salicflico.

MDA -~ metildianilina. ) )
DMP-30 - tri-dimetilaminometilfenol (o,o0)p) es un

endurecedor epoxi con grupos funcionales amino y un hidré-
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~geno muy &cido. Habitualmente se wtiliza como acelerante a

disustituido con anillos aromiticos que contiene nitibgeno

- 28 .

temperaturas mids bajas. El DMP-30D es un &ster hexanato de
etilo. DMP-30 para aplicaciones a temperatura elevada.

Agentes tensoactivos

I. Este agente tensoactivo catidnico permite el re~
cubrimientc. de la resina epoxi sobre la arena dispersada en

P

gel de gEC. Es un imidazoleno' u oxazolina de écidbAg;aso
y oxigeno y 2 Atomos de nitrageno en el anillo de brﬁﬁémbros
Por lo menos hay un doble enlace catbono—nitrégeno.

II. Se trata de una mezcla de agentes teﬁsoactivos
catiénicosqy no iénicos, gque ‘s unarpoliamina compleja par-
cialmente cuaternizada mezclada con uh dcido graso etoxila-
do en una solucién hidroalcolidlica, donde los &cidos - _ grasos
contlenen alrededor de 18-20 étomos de carbono. Vease la
patente estadounidense 3.424:681 de Stanford.

. IIT. Esteragente tens%activo es uné mezcla de aqi—
nas parcialmente cuaternarias' y una solucién—hidroalcohéli-
ca de cloruro de7alcoxi—hidqui—aiquil—amoniorde 4dcidos
Clz—C14 con dos o mds grupos alquilo y élcbxi de 1 a 4 atomog

de carbono.

IV. Este agente tensoactivo es una sal sédica de
un &dcido graso Cig insaturado.

V. Se trata de uha mezcla de agentes tensoactivos
catiénicoé a base de aminas cuaternarias de éales_de cidos
alquilarilsulfénicos Y grasos 67 aminodcidos grasos con po-
liésteres resinosos etoxiladoé en disolventes aléohélicds
y aromdticos.

VI. Agentes tensoacfivoé catidnicos a base de aminas

cuaternarias, obtenidos a partir de un material crudo "pesado'
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VII. Este agente tensoactivo es una poliamina con
cierto carﬁctgr cuaternario; utilizada en aplicaciones de
alquitrsn para carreteras, con un peso molecular de 2OOQ
aproximadamente.

VIII. Este agente tensoactivo es una solucifn en
alcohol e hidrocarburos de una mezcla de un cloruro de
alquilamonio y cloruro de dialquildimetilamonio, dorde los
radicales alquilo son restos de 4cidos grasos insaturados
C16™C20°

# IX, Este agente tensoactivo es una solucién hidro-
alcohblica de clorurc de dimetildicocoamonio cuaternizado.

-~ X. 15-N - Una solucién alcohblica de alquilarilami-
!
na? cuaternarias.

XI. Este agente tensoactivo es una solucibn aromé-

. tica de aminas, no ibnicos, fdcidos grasos y alcoholes aceti-

léniéos gue no estén cuaternizados, donde el &cido graso
y los grupos alquilo contienen alrededor de 8 a 20 dtomos
de carbono. i

XII. Este agente tensoactivo es una po;ietilenamina

con un peso molecular de 8000 aproximadamente.

Agentes copulantes:

" Silane A-1120 - Un ‘producto de la Unibn Carbide;
n—y;(aminoetil)-Y-aminopropiltrimetoxisilano.
Silane ¥Y-5163 —iUn producto de la Dow Corniné.
Silane A-187 - Un producto de la Unién Carbide.

Rompedores de gel

“Enzima - un rompedor de enzima oxidasa utilizado

)

por debajo de 120°F (49°C). Empleado en solucién ‘acuosa al .

)

1,0 % salvo indicacién en contrario.

SP - persulfato sddico (NaZSOS) que puede sustituir
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en general al persulfato aménico (AP) | (NH,)..80.].
g p 4’ 2°Ys

TBH - hidroperdxido de ter-butilo [KCH ~COOHJ es

3)3
miscible con agua hasta aproximadamente el 70 % en peso.

CONDICIONES DE LOS ENSAYOS

Tiempos de rotura:

Loé tiempos de rotufa'se determinéron con un gel en
HEC corriente de 80 libras por lOOOVgalones'(9,ﬁ kg/;ﬁoo 1li-
tros) (preparado empleando agua de mar sint&tica contenien-
do 2 ¢ en peso dé_NH4C1 y calentando a las tgmperaturas in-
dicadas). Estos tiempos, para la mayoria de las aplicaciones
aenﬁro del pozo, puede esperarse que sean algo més lapgoé
yva ‘ue los geles son bombeados a.grah velocidadﬂ El calenta;
miento de los geles desde la temperatura de la superficie a
la de la formacidn es por lo tanto retraéado hasta después

de haberlos colocado en la formacidn. Sin embargo, inckuso

en formaciones a 220°F (104°C), se ha calculado que la- tem-

peratura del gel no llega a los 170°F (77°C) en el momento

“en que llega a la formacidn. En muchos casos, las formacio-

nes §ueden haber sido enfriadas éor pérdida de”grandés volG-
menes de flufdo antes de colocar la suspensién de resina-
arena-gel. La colocacién de la suépensién y,surcomposicién,
débgn ser calculadas para tener en cuenta ese tiﬁo de va-
riables. La accifn rompedora del gel es retardada en la sus-
pensidn de resina epoxi-arénafgel en com?aracién con el’ caso

de utilizarla en gel puro.

Relaciones de resinaa arena:

Una relacidén recomendada de coméosicién dé reéina a
arena es de 3/4 galones por saco (100 libras) de arena (6,2
S Y
litros/100 kg) (limite inferior 0,4 galones/i00 libras de

arena (3,3 litros/100 kg) y 1lfmite superior que depende del
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fin pretendido, v.g. obturacién);,

La resina adecuada es la suficiente para recubrir
la arena y producir una resistencia de consolidacibn ade-
cuada. El agente de fraguado, lés acelerantes y los retardan
tes deben ser agregados a la resina inmediatamente antes de

su uso. Es necesario mezclar Intimamente la arena, la resi-

‘na y el gel.

Ensayos de recubrimiento con la resina:

Para la mayorfa de los, ensayos, se preparé un gel
de HEC de 80 libras/1000 galones (9,6 kg/1000 litros),:por
adicién de 20 g de KCl y 9,6 g de HEC a 1 litro de agua co-
rrigpnte. Deséués se agreg6 al gel el agente tensoacfivo
eva uado,,?abitualmente en una proporcién del 1 % en volu-
meni A conﬁinuacién se agreg6 arena de b£tawa de 40-60 ma-
llas, Para estos ensayos iniciales, se utilizaron 100 g de
arena y 100 cm3 (cc) defgel (éon ageﬁte tensoactivo agrega-
do) (élrededor de 8 libras/galén). Despuds se aﬁadieron
10 cc de la formulacidn de resina sometida a evaluacién y
sé agité bien (alrededor de 1,25 galones/saco de arena). A
continuaéién se observan los resultados y se registran. Se’

realizaron dos ensayos en los cuales la resina se agregd al

'gélnantes que la arena.

Aguaé adecuadas para la preparacifn de los geles acuosos:

En la preparacién de los geles HEC puede utilizarse
égua dulce filtrada, agua de.pahia y agua de mar con safes
adicionales agregadas. Se ha encontrado édecuadé una propor-
ci6én de 5 a 10 % de NaCl, 2 % de KCl y 2 % dc NH;Cl, espe-

cialmente cuando estas sales se agregan a una salmuera ma-
’ A

rina sintética.
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Arenas de relleno:

2

Pueden.emplearée las arenas de rellenc recomendadas
para otras consolidaciones, siendo preferidos los tamafios
de 20-40 y 40-60 mallas. Pueden esperarse mayores resisten-
cias a la compresifn empleando laé arenas de relleno més
pequeﬁaé. : | :

Ensayos en el consistlmetro: .

Se desarrolld un tiempo de trabajo de unas. 2 horas
a la teﬁperatura de aplicacié%. Esto se consiguid ersayando
el tiempo de trabajo de la resina, arena y gel (én reélidad
se utilizdé una suspensidén de 12,5 libras/galdn, l,@ﬁykg7li—
troi en un consistbmetro de qgmento;

El gel se prepafériniéialménte‘mezclando agﬁa co-
rriente, las diversas sales y después la HEC en una,mezclé—
dora Wafing; Las mezclas de sales marinas mis el cloruro
aménico generalmente dieron @9 pH de 6,87a§roximadémente,
lo Que permitidé unos 15 minutos a la temperatura ambiente
para mezclar. Asi, para la mayoria de los enéajos, no fﬁé
necesario tamponar repetidas:veceé la solucidn.

Ensayos en el consistémetro:

Para la mayorfa de los ensayos.se realizd una for-
mulacién de gel normalizada. Estaba constitufda por una so-
lucidn de agua corriente al 2 $ de KC1 gelificada con 80 1i-

bras/1000 galones de HEC (9,6 g/litrb). Las proporciones

‘normalizadas de materiales utilizadas en los ensayos fueron

de 250 cc del gel de base, 450 g de areﬁa de Ottawa de

40-60 mallas (aproximadamenté.l5 libras/galén deﬁvéhiculo),
45 cc de mezcla de resina-endurecedor (abroximad;mente 1,25
galones de resina/saco de a%ena). Los COmponenteé resinosos

se pesaron en la formulacidn. Se prepararon soluciones de
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resexrva (1M y 0,1M) de FeC13, CuCl, y TBH y se determind la
concentracién del gel final mediante la dilucibn aproxima-
da de estas soluciones en la mezcla de gel 250. El agente
tensoactivo se agregé en general en una proporecién del i %
en peso a la resinay 0,4 % en voiuhen.(l cc en 250 cc.de
gel) en el flufdo portador. El volumen fihal de la suspen-
sién de la mezcla anterior era prbximo a 650 cc, suficien-
te para llenar los vasos del:consist6metro por encima de la
parte sﬁperior de las paletas.

El consistdmetro se ¢alentd a velocidad méxima,

'aproximadamente 3°F/minuto (%,7°C/minuto). Asf, la tempera-

tura dé ensayo de 150°F (65,5°C) utilizada para la mayorfia
de los ensayos se é;canzé dentro de un periodo de 30 minutos
El contenido del aparato se agité continuamente durante este

tiempo y durante hora y medin mds, después se observl el

gel y se realizb la consolidacidn experimental empleando la |

susbensién del vaso. Estas consolidaciones experimentales
se fraguaron despuds durante 2 dfas a 160°F (71°C). Los‘en—
sayos del tiempo devtrabajo en el consistémetro a 120°F
(49°C) y a 180°F (82°C) se calentaron a la misma velocidad
y las consolidaciones realizadas a partir de la suspensién
resultante se fraguaron a 120°F (49°C) y 180°F (82°C) res-

pectivamente.

Los ensayos se dieron por terminados cuando el par

‘de torsién marcado por el agitador ascendid 3 unidades por

encima del mfnimo registrado para el ensayo, o al cabo de

.2 horas. La rotura del gel ejercfia poco efecto sobre la lec-|

tura de la viscosidad del vaso indicada; la pegajosidad de
la arena recubierta de resina que entraba enin fraguado de

"fase B" era la causa del aumento indicado del par de tor-
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sidn. Asf, los tiempos méximos de bombeo o trabajo registra-

dos para los ensayos de menos de 2 horas son el tiempo mixi-

mo de trabajo de la resina en esas condicicnes. Las varia-

ciones en las formulaciones del gel tienen poco efecto sobre

el tiempo de trabajo Gitil de la resina.

Formulaciones de resina:

Formula- s
cidn de Producto quimico
resina sobre el material ..
A ' '5
(b4sica o Resina Epon 828
normalizada)
- ;
Acetato de etilo”™
Metilendianilina
Silane A-1120
Agente tensoactivo II
B Formulacién de résina "A" *
y 4cido acdtico glacial
c Formulacién de résina "A"
y &cido salicilico
D Formulacién de resina AV
y Acido salicflico
E Formulacidén de resina "A"
y diacetato de etilengli-
col para temperaturas superio
res a wos 160°F (71°C)
F-5 Epon 828 '

Acetato de etilo
Silane A-1120
Agente tensocactivo II

Endurecedor Shell F-5

>

Partes-en

" peso

112,5

37,8

3,0

100,0

135,0
15,0

1,5

1,0

60,0
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‘'sistema puede ser trabajado con la resina y la arena agre-

"formacibn del gel.

demés similar a la "A".

Formulacitn bisica del gel y relaciones de los componentes:

Partes 'en ’
Componentes peso Comentarios
Agua' : 1000,0 Ajustar el pH a menos de 7
' con &cido fumérico
HEC ' 9,6 Agitar hasta que se forma el
: gel (gel de 80 litros{1000
Agente tensoactivo II 4,0 - galones, 9,38 kg/1000 litros

Productos quiinicbs
rompedores (para
cada ejemplo)

" Los productos quimicoé rompedores no se agrejan has-
ta qﬁe la resina y la arena se han mezclado con el éel; El

A\

gadas en cualquier orden; sin embargo, se ha preferido agre-

e

ga% primero la arena debido al aspecto delé’suspeng?ép re-
sultante. Salvo inaicaciéh en contrario, se utilizé ééra
los iznsayos el gel de la Formulacién A (o gel de 80 libras/
1000 galones, 9,6 kg/1000 litros).

Formulaciones de gel:

v
1

Formulacién de gel "A" - igual.a la formulacién bésica

anterior

' A

Formulacién de gel nge

Se agregan 43 g de sal marina sintética al agua co-
rriente y se agita antes de agregar cela HEC en la Formula-

cién "A". El agente tenéoactivo se agréga después de la

Formulacién de gel "C"

Se agregan 20 g de cloruro potédsico al agua corrien

te antes de la adicién la” HEC. La formulacibn es por lo

\

)
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Formulacidén de gel "D"
Se agregan 20 g de cloruro ambénico al agua corrien-
te asf como 43 g de sal marina (Formulacién "BY).

Formulacibén de gel "E"

Se afiaden 43 g de sal marina y 20 g de cloruro amé-
nico a 1 litro de aguarcorrienté. Después se afiaden a la
solucibén 0,2 g de &cido fumdrico, disminuyendo el pH'a 3
aproximadamente. A continuacidn se dispersan en la solucidn
9,6 g de HEC (en una mezcladora Warinq)y.el pH Se 11éva de

nuevo a 7 por adicién de (NH4)HCO3. Esta solucién se gelifi-~

ca despuds en unos 15 minutos adicionales. Se agregan a la

mezéla 4 cc de agente tensoactivo II despuds de la gelifi-
caéién. ' .
Formulacidén de gel "p"

-+ Se prepara un gel simiiar a iarrormulacién "D", es
decir, se aﬁadeh agua marina y‘clorurd aménico al agua co-
rriente y'dgspués.se agreéan HEC y agente tensoactivo 1T.
Despuds de la gelificacidn, se afiaden 20 cc de una sdlﬁcién
tampbén de fosfato a 1 litro de gel. El tampén de fosfato
contiene NazH?o4 0,5M y NaH2P04 0,5M. Esta solucidn da'un.
pH del orden de 6,5 pero la precipitacidn de fosfatos de

calcio conduce a un pH inferior al esperado.

“Formulacién de gel"HA"

Se prepara un gei similar a la Formulacibén "D", es

.decir sal marina y cloruro amdnico agregados al agua corrien

te, seguido de HEC y agente tensoactivo II. Despuds de la

gelificacién, se agregan 20 cc de una solucidén tampdn de

acetato a 1 litro de gel. La solucidn tampén de aﬁetatq es.

~una mezcla de NaOAc 0,5M y HOAc 0,5M, con un pH témponado

de 4,8 aproximadamente. Esta solucidn se utilizé después de
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,blen antes de agregar los rompedores quimicos. A contlnua—

—37 -

observar las problemas de precipitacién de fosfato cdlcico’

)

en algunos de los filtimos ensayos.

ENSAYOS DE CONSOLIDACION

. En todos estos ensayos, el gel se mezcld habitualmen

te en cantidades de 1 litro y después de la adicién del tam-

pén y del agente tensoactivo II, el gel se tomd en porciones
de 300 cc, ée mezcld con 450 g de arena de Ottawa de 40-60
mallas, a continuacién se agregaron 30 cc de resina_(alre—

dedor de 3,4 galones de resina por saco de arena) v cc agitd

cidn- ‘se introducen unos 600 cc de esta suspensién en el va-
so de un consistémetro y el resto en un frasco de 6 onzas
(177:cc) provisto de tapa. El frasco se introdujo directa-
me;te en el bafio térmico y se observs la fotura del_gel en
el transcurso del ensayo. El vaso del qonsistémetro se introf
dujo.en un consistémetro a la temperatura ambiente y la tem-
peratura se elevé a una velocidad de 3°F por minuto (1,7?C/
minuto) hasta la temperatura final del ensayo (también la
temperatﬁra del bafioc que contenfa el frasco tapado). Se
observé si en el consistémetro se producfa algln brusco aume
to de viscosidad durante un periodo dg hasta 2 horas, en cu-
yo_momento se abri6 el vaso, se vertié la suspensién (no em-
pacada) en un tubo de consolidacién y el tubo se introdujo
en el bafio de agua caliente a la misma temperatura. En raras
ocasiones se halld que el gel se habfa roto en el vaso del
consistémetro no_habiéndolo hecho en el frasco taéado. Esto
se atribuyé a la agitacidn constante en el consistémetro.

Ensayocs de rotura del gel y consolidacidn de la arena, 100

a 120°F (38 a 49°C) A

Para estos ensayos, se utilizd la formulacién de re-

1
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concentracibén de la enzima para 120°F (49°C) y la mejor con-

- 38 —

sina "D", después de los primeros‘enéayos con la formula-
cidn "F-5". La formulacidn de gel era también la "D", a ex-
cepcibén de algunos casos donde se utiliéaron las'formulacig
nes "p" y "HA". Ei pH indicado habitualmente fué el resul-
ﬁado del uso del tampdn. Eﬂ otros casos, se agregf un exce-

so de HCl o de NaOH para ajustar el pH aparente.

Ensayos de rotura del gel y consolidacidn-de la arenay 120

a 140°F (49 a 60°C)

Para estos ensayos, se utilizd la formulaciln-de re-

sina "C". Ademds, se utilizé una combinacién de la mejor

ce‘fracién de CuCl, y TBH a 140°F (60°C). La formulacién
fu& comprobada durante todo el intervalo y di6 roturas ré-
pidas bastante constantes. El gel ensayado era generalmehte

el fp". | , , .

»

EnsaYos de rotura de gel y consolidacidén de la arena, 140
!

| .
a 150°F (60 a 65,5°C)

Para estos ensayos no se utilizé ninglin acelerante
ni ietardante en la férmula de la resina (Férmula "A"). Los
tiempbs de rotura con el cloruro clprico y el TBH resalta-
ron similares a 150°F y 140°F (65,5 v 60°C) y por lo tanto
se utiliz6 la misma concentraéién de los dos en varios ensa-
yog} aungue se dej6é fuera la enzima utilizada a,temperatu-
ras mas bajas y esto prébablémente did lugar a la similitud
de tiempos de rotura. - o T E S

Ensayos de rotura de gel vy consolidacidn de la arena, 150

a 170°F (65,5 a 77°C) - R

Para estos ensayos, se utilizé algo de diacetato de
élicol, Formulacién "E". La'mayofia de estos enséyos se rea-

lizaron con la formulacién de resina "A" o "B". El ensayo
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de la formulacién "B" a las temperaturas mas bajas indica
que aunque se amplia el tiempo de trabajo cuando se libera
el ion acetato, se obtiene el producto final de una arena

consolidada.

Ensayos de resistencia a la compresién

Cuando las muestras parecen estar recubriendo-bien'
en algunos de los ensayos de recubrimiento, se agrega 1 cc
de solucibn de rbmpedor (TBH 0,1M o solucidn de SP al 10 %)
a 100 cc de la suspensién y la mezcla se vierte en.un_tubo
de consolidacién (sin empacar). Estos tubos se introducen
después en bahos a 120°F y 160°F (49 Y 71°C) y se detcrmlna
la ¥e51sten01a a la compr6516n un dfa m&s tarde.

RESULTADOS DE LOS ENSAYOS

El trabajo inicial con los endurecedores Shell.F-2
y F45 dié buenas resistencias a 100°F-120°F (38-49°C).

embgrgo, el catalizador parecfa demasiado caliente, ya que

las mezclas se hacfan rfgidas en 1,5 a 2 horas. Después,de

la adicién de &cido acético para retardar el fraguado de la
resiﬁai lo que d16 buen resultado; el sistema rompedor. se
volvid bastante errético, ya que aparentemente el &cido acé-
tico llevaba a la enzima rompedora al lfmite inferior de su
iﬁtgrvalo de pH. Los ensayos realizados con CuCl, y TBH a
120°F (49°C)Arompian bien en este tieméo.

Los ensayos realizados con el F~5 a 130°F y 140°F

(54,4 y 60°C), después de la adicién del &cido acético, rom-

"pfan en la forma prevista. Se utiliz6 metilendianilina en

todo el 1ntervalo de temperaturas. '
Los resultados indican que el ion cﬁprlco funciona
con el agente tensoactivo y el TBH. El tiempo de rotura con

TBH,'agente tensoactivo y nada de cobre depende de la canti~




10

15

20

25

30

=40 -

dad de TBH presente y del agente tensoactivo. Cualquier li-
gera adicién de ion cﬁpricd a estas soluciones aumenta la
velocidad de rotura del gel espectacularmente. Los tiempoé
de rotura con el rompedor SP (persulfato'sédico) fueron in-~
hibidos por la mezcla de agentes ténsoactivos. Una ligera
adicidén de cobre aceleraba la{rotura, aunque no tan espec-
tacularmente como en él caso éel sistema de hidropéfééido
orgénico (TBH). El cardcter flerteménte dcido de los enduxe-
cedores Shell F-2 y Shell F—S;combinados con el écidé’acéti—
co causé problemas con los rompedores. Se agregd un tampén
al sistema gelificado (ﬁna me;cla de Na2HPO4—NaH2PGu)pafa
ajustar el pH casi a neutraliﬁad; ﬁespgés se maptuvo él sis-
tema tampdn de fosfato para l;s ensayos a températuxa més.
alta. En el caso del agua de ﬁar, el taméén de fosfato en
este sistema constituyd un probiema. 7

Se cambid de cataliza%or parﬁ tem?eratu;as superio~
res a 140°F (60°C), empleandotmetilendianilina. Puede uti-
lizarse el mismo catalizadorzé temberaturas menores, hasta
de 100°F (38°C), siemprerqﬁe se emplee un acelerante; El
acelerante fué ensayado hasta 140°F (60°C); Afl40°F {60°c),
el acelerante reduce él tiempo de trabajo a 1 hora. Resultd
eéﬁdente que.el pH ejercia efeéto. Sugiere Que el bH debe
ser ael orden de 6,5 o menos. La razdn de ello no es bien
conocida; sin embargo, son posibles varias explicaciones.
La precipitacidén de Cu(OH)zrserhace inminente -a éH 7; el

hidroperéxido de ter-butilo puede ser ionizado en medios

bdsicos o bien los agentes tensoactivos catifnicos puede
sufrir desplazamiéntO' salino cerca del punto de neutraliza-
. . A

cidén. En cualquier caso, la posibilidad de predecir la rotu-

ra del gel es mayor a unipH de 6,5 aproximadamente © menos.
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La rot':ura serd ligeramentemds prolongadaa pH 6,5 que a 6,0.
Sevobservé la necesidad de aumentér el agente tensoactivo
en la gama de i40°F (60°C). Asi, se recomienda de 0,45 a
0,5 % en el gel. La explicacién del mecanismo del sinergis-
mo del Cu++, agente tensoactivo Ii y TBH no es completémen;
te clara. Sin embargo, se realizaron las siguientes ohser-
vaciones.

El TBH suele producir el desplazamiento salinn de
otros camponentes de la solucidn’ o su us¢ conduce & pha tem-
peratura mds baja a la cual la solucién total se vuelve tur-
bia, es decir, a una temperatura de consoluto m&s baja ﬁara
el éomponente no iénico del agente tensoactivo II. La porcidy
catiénica del agente tensoactivé presumiblemente es después
solubilizada en las micelas (porcién turbia) por encima de
esa temperatura hasta un punto de unos 170°F (77°C). Por en-
cima de este punto, parece qué se separa la fase orgénica
en ia solucidn que permanece de color blanco turbio. La fase
de material orginico mis oscura se recoge en la parte supe-
rior de la solucién. Se supone qué incluye al material catidq
nico.

La adicién de CuCl, a la solucidn de TBH y agente
ténsoactivo II por encima del punto de turbidez oscurece per-
ceptiblemente la solucidn, mientras que la adicidn de més
TBH empalidece la solucién pero aumenta la turbidez. Se in-
ferpreta que esto significa Que el TBH aumenta la solubili-
dad de la porcién catiénica en las micelas mientras que los
iones clipricos aumentan su concentracién en la fase mayor
por formacidn de un complejo. Sin embargo, todos los tres
deben encontrarse presenteé para la rotura del gei a tempera-

turas bajas. Se ha observado poco sinergismo en solucidn por




10

18

20

25

30

— 42 _

debajo del punto de turbidez del sistema. Asf, aunque es
aparentemente el agente tensoactivo catidnico el que acelera
al rompedbr, es el agente tensoactivo no iénicbrel qué de~
termina el punto de turbidez més bajo;
EJEMPLO 1

" Se prepara una salmuera al 5 % de NaCl agregando
5 g de NaCl a 100 cc de agua corriente. Después sej§ggega
1 cc de agenﬁe tensoactivo sémetidq a evéluacién y a conti~
nuacién se afiaden 100 g de arena de Ottawa de.40-60 mellas
mientfas se mezcla bien con un agitador eléctrico. ﬁespués
ée haber mezclado a fondo, se detiene el agitador y ;a Are—
na éé examina visualmente para observar si el agente tenso-
ac%iﬁb la ha recubierto. A continuacidn se continGa égitan-
do y se agregan a la mezcla 10 cc de una resina epoxi de ba-
se (Shell Epon 828). Se continfia agitando durante 3 minutos
ﬁés,7después se interrumpe la agitacidn y se examina la are-

na de nuevo.

- Agente tenso Recubrimieg. 4 Recubrimiento
activo ensa-  to con agen .con resina
vado te tensoactivo . _epoxi
VIII . st Yo
IX si . 81
X st , sf
I st S st
VII si st

Los resultados anteriores sugieren que los agentes
tensoactivos catidnicos en general recubren a la arena en
presencia de agua (todos los anteriores son catidnicos).

- : : !
Ademds, la implicacidén es que la mayorfa de ellos' provocan

. . s .
el recubrimiento con la resina epoxi en presencia de agua.

La principal diferencia entre los agentes VIII, IX y X es
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que los dos Gltimos son mds fuertemente catiénicos.
EJEMPLO é
A continuacién se evalud una serie de agentes ten-
soactivos mis fuertemente catiénicos, especialmente con res-
pecto al recubrimiento de la resina eéoxi sobre la’arena.
El pfocedimiento utilizado fué similar al descrito en el

Ejemplo 1. En este caso, sin embargo, se prepard ur gel agrej

~gando al agua, después de la sal, 0,96 g de una HEC (hidro-

xietilcelulosa) y agitando el material durante una hora.
A continuacién se agregd 1 cc de una solucidén al 1 % en
peso’de una solucién rompedora enzimética y el gel se déjé
aparte hasta que se rompi8, es decir, hasta una viscosidad
dekBio menos. Despuds se agregf a la solucién 1 cc de cadé

uno de los agentes tensoactivos sometidos a evaluaziZin, se-

_guidd de la arena y finalmente la resina, en la forma des-

critd en el Ejemplo 1.

i Ensayos realizados anteriormente indicafon que los
agentes tensoactivos que no provocan la adsorcién de la
resina epoxi sobre la arena en presencia del gel roto tam-

poco provocan la adsorcién sobre la arena en presencia del

~gel propiamente dicho. Se encontraron algunos agentes tenso-

adtivos que parecian funcionar adecuadamente en presencia del

gel roto pero no en el gel propiamente dicho.

Agente, tenso , Observaciones sobre
activo , el recubrimiento

v Malo a medio
v . Malo .
VI - : Malao ;
II Excelente :
XI Bueno a excelente ‘
XII v Malo

IIT ) Bueno a excelente
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vo es una mezcla de agentes catifnicos y no idnicos con pe-

licatiénicos. - . e

—~ 44

Se repitieron los ensayos anteriores variando la

formulacidn del agente tensoactivo II. Este agente tensoactisf

quenas cantldades de impurezas anibnicas pregentcs en la
porcibn no iénica. Todos los agentes tensoactivos antes indid

cados son catidnicos, generalmente agentes tensoactivos po-

.

Relacidén de por

da - arena dependen de algunas otras caracteristicas'y no

cidn catibnica a . Resistencia & la com-
porci6n no idnica Recubrimiento observado so  presidn del consolida
en el agente ten  bre arena en agua con el do final real.izado,
soactivo _gel celuldsico roto psi (kg/cm?)
1:3 Malo a regular 590 (41:31
2:3 - II Bueno a excelente 429'(29;3) (sin
: X, silano)
2:3|- II Bueno a excelente ., 1568 (11C) (sila
: . ~ne A-1120
1:1 Bueno a excelente ) - 410 (z28,8)
2:1 Bueno : 320 {22,5)
0:1 Bueno .' . ] ’ ninguna resistencia.
v Malo ‘ ninguma resistencia
v Malo ; - ninguna resistencia
i .
X1 Bueno a excelente 300 (21,5) (sin
: : silano)
XI Bueno a excelente 839 (59,0) Si~
) ' lane A-112¢
III : Bueno a excelente 775 (54,5) (sit
- lane A-1120)
I Bueno ’ 442 (31,1) (si+
' lane A-1120)

Estos ejemplos indican que se requiere algo més que’
justamente un agente tensoactivo catidnico para recubrir la
resina epoxi sobre la arena y que, ademis, los buenos valo-

res finales de la resistencia de contacto de resina adsorbi-

- solamente del recubrimiento'aparente del agente tensoactivo

sobre la arena.
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‘do, se rompid el tubo de ensayo y se determind la resisten-

‘La resina epoxi sin los aditivos aminicos no presenta buena

Las consolidaciones descr;tas se realizaron de la
siguiente forma. Se agregd a la arena una mezcla de Epon
828, Shell Hardener F-3 y el agente tensoactivo sometido a
prueba, en los en;ayos de recubrimiento (100 partes en pe-
so de Epon 828, 35 partes en peso de F-5 y 2 partes en peso
de agente tensoactivo). Despué€s de que la arena quedaba apa-
rentemente recubierta, la suspensién se vertid en uan tubo '
de ensayo que habfa sido previamente recubierto con un agen-

te de desmoldeo Y el tubo se 1ntrodujo en un bafo de agua a

120°F (49°C) durante la noche. Al cabo de 24 horas de fragua

cia a la cbmpresién de la arena consolidada.

Las observaciones realizadas sugleren qﬁe otra ca-
racterfstica de un recubrimiento adecuado de la resina epo-
xi sobre la arena es la reducida dispersabilidad de la resi-

na en agua. Es decir, el agente tensoactivo y la resipa

tienden a unirse entre sf en partficulas mayores y adherirse

durante mis tiempo sobre la arena en los ensayos de recubri-

miento cuando se obtlenen resultados "malos", dando a la are
na un aspecto recubierto irregular debido a la falta de ex-
tendido o nivelacién. Los materiales catibnicos libres sé-
los, por ejemplo ¢l agente tensoactivo IT, aungua provocan
el ?ecubrimicnto en presencia de agua, tambilén producen una

dispersidén uniforme muy fina de la resina en la fasc acuosa.

dispersabilidad en el agua. Deben evitarse las emulsiones.
Lé adicién del agente tensoactivo no ibnico ligera-

mente‘aniénico a la porcién catidnica del agenteitensoactivo

II mejora sustancialmente los resultados finales ‘de consoli-

dacibn incluso aungue no mejore materialmente la uniformidad
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del recubrimiento de ggeﬂte tenéogctivo y resina sobre la
arena. Se cree querel agente tensoacﬁivo adicional puede
eliminar eficazmente las porciones catidnicas dé la ihter-'
fase agua - resina epoxi y reducir asi esta contribucidn a
la mejor dispersién de la resina en el agha.

El material agente tensoactivo VI es un material
resinoso con una adiéién de amina sustancial béra formar el
agente tensoactivo. La mayor parte del otro materiaIresté
constitufda por los aductos aminicos de agentes tensdaétivos

insaturados polifuncionales que son despus cuaternizados.

El agente tensoactivo II es la mezcla antes descriﬁa.'Lé

porcidn catibnica estd constitufda ?or un extremo hidréfobo
Yy ;n’extremo hidré6filo adecuados, habitualmente un écido car
boxflico al que se han adicionado varios moles (2 a iO) de
6xido de etileno. Los\grupos OH-resultantes unidos a la éor—
cidén“etoxilada de la molécula se hacen reaécionar después

con trietilendiamina en proporciones estequiomdtricas (o-ca-

si), formando una amina cuatérnaria y una amina terciaria

colgante. La porcién catidnica del agehte tensopactivyo I es-

t4 constituida por un-grupo hidr6fobo y el;gruéo hidréfilo

que es una imidazolina cuaternizada.

- .

EJEMPLO 3
Se utilizan geles celuldsicos en varias aplicacio--

nes diferentes en la industria del petréleo;fpor ejemplo,

‘como flufdos portadores en el empacado de arena y en la’

fracturacidn. En estos dos casos, es conyeniente romper el

‘gel latentemente después de que ha servido pafa el fin pro-

2

-puesto de transportar los sdlidos a su sitio. Esto se hace

o . v
_actualmente mediante varios métodos. El pH del gel puede

ser reducidbo por adicibén directa de un &cido o por adicién

».
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~gel, Este método funciona bien con algunos geles celulbsicos

‘Un tercer método consiste en.agregar un material oxidante.

‘fraguado amfnico utilizado en algunas de las resinas epoxi

R

de un material formador de &cido, de manera que el &cido se
forme mis tarde bajo las condiciones de calcr y tiempo reinap
tes en el fondo del pozo. Este método se utiliza habitualmen
te solo a temperaturas del orden de 200°F (93°C) o més, de-

bido al volumen de &cido requeridb a temperaturas mis bajas.

Otro método consiste en agregar un rompedor enzimdtico al

a temperaturas de hasta unos ;140°F (60°C) y preferiblemente
de hasta solo 120°F (49°C), ya que las enzimas son desnatu-

ralizadas a temperaturas mis.altas y pierden su eficacia.

Este método es especialmente adecuado entre 120 y 200°F

(49 y 93°C) y algunos de los:agentes o#idantes que han sido
utilizados son las sales sbdicas y amfnicas de persulfato
y. diversos perbxidos e hidroperdxidos qrgénicos coxo el hi-
droper6xido de ter-butilo (TBH).

Sin embargo, los rompedores oxidantes presentan
ciertos defectos que limitan:su uso. Uno de los principéles
es su incompatibilidad con los productos quimicos que pueden
ser mis fhcilmente oxidados que el gel celulbsico, por ejem-
plo Br"en solucidén concentrada o aminas aromdticas tercia-
rias que pueden estar presentes en los agentes tensoactivos,
en'los compuestos de tratamiento de arcilla o en otros adi-

tivos del gel. Un ejempio de estos aditivos es el agente de

descritas en los ejemplos subsiguientes. Sin embargo, la
utilidad de esta parte de la invencién no se limita a su
uso en combinacién con las arenas recubiertas de:resiné
epoxi. A

Para los ensayos que siguen, se'preparé un gel HEC
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de la siguiente forma. A 1 litro de agua corriente seraﬁadie
ron 41 g de éal marina sintética, 20 ¢ de NH,Cl y 9,6 g del
material HEC descrito en el Ejemplo 1. ILa solucién sé ggité
durante 30 minutos, al cabo de los cuales habia_gelificado
por completo. En este momento, el.gel'se'dividié en partes
alicdotas de 100 cc y los aditivos se ensayaron por adicibén
de la cantidad indicada a una parte alicuotary'cblocahdo la
muestra de gel en un baflo de agua a 160°F (71°C). Lpé,ge-
les se con51deraron rotos cuando alcanzaron una VlaCOsldad
inferior a 10 cps, medida en un vlscosimetro Fann 35 a

.300 rpm. La viscosidad inicial era de 219 cps a BOfF (27°C)

y 260 cps a 160°F (71°C).
f
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Concentracidn - _
Rbnpedor de rompedor x ) . Tiempo para la
agregado 103 g Aditivo ensayado en cc rotura
sp i’ 1000 ningmo - A 20 minutos
mp - 1000 ninguno 20 minutos
TBH: 1000 ninguno 4 horas
TBH" 100 ninguno 20 horas
sp 1000 agenfe tensoactivo XII rno se rompe
SP - 1000 CaBr,, 5¢g ' 1o se rompe
sp 1000 Shell F~5, 5 g rotura parcial en
. - 3 horas
sp 1000 Shell F-5, 5 g 2 horas
SP 1000 MDA, 59 no se rompe
TBH 100 Shell 5, 5 ¢ rotura parcial en
: 20 horas
THB 100. MDA, 59 . 1o se romee en 44
~ horas
TBH 100 CaBr2, 5¢g no se‘ronpe

H

Los datos anteriores ponen de manifiesto la lncompa—

"tibilidad de los rompedores persulfato sédico y persulfato
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~geles de HEC. El agente‘tensoactivo XIT es un polimero algu-

dad del gel cuando se emplea en ciertas operaciones de tra-

_Romﬁedor y concentra- Aditivo ensayado Tiempo &
cién utilizada x 103 g (1 cc por 100 cc de gel) rotura
TBH - 1000 CaBr, no se rompe
TBH 1000 ninguno 4 horas
TBH 1000 ninguno
Agente tenso
activo II 400 2 horas
TBH 1000
'Agente tenso ]

activo II 400 ' ninguno 1 hora
CuCl, LT ]

. te, 41 partes en peso de sai marina, 20 partes en pesb de

- 49

aménico con algunos aditivos que pueden ser agregados a los

nas veces agregado para el tratamiento de arena o arcilla
en los flufdos de perforacién y en el empacado y fractura-

cién de arena. El CaBr, se utiliza para aumentar la densi-

tamiento de pozos a alta presién. Shell F-5 y la metilen-

imina son endurecedores de la resina e?oxi. El rompedor oxi-

danté oxida al aditivo en lugar de al gel de celulosa, re-

trasando asf o evitando la rotura del gel. v
EJEMPLO 4

Mientras los rompedores de pérsulfato y el rompedor

R

! .
de, per6xido orgénico son ineficaces para romper los geles

en Slgunas de las circunstancias citadas, se ha ‘encontrado
que 'estas soluciones pueden romperse predeciblemente emplean
do cdombinaciones del hidroperbxido org&nico, un metal de tran-

sicién y un complejo amfinico.

Estos ensayos se realizaron a 140°F (60°C). El gel-

estaba constitufdo por 1000 partes en peso de agua corrien-
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~tamente a 1 litro de gel, preparado mezclando 1000 partes

temente largo. Es decir, aunque la formulacidn éga adecua-

- 50 ~

NH4C1 v 9,6 partes en peso de HEC. L; concentracién de lés
rompedores de aditivos antes dad;'esté calculada sobre 1la
base de 100 cc (aproximadamente 100 g) dei gel anterior.
Por lo taﬁto,ipﬁede observarse un efecto sinéfgico
en la combinacidn de estos tres elementos para romper.los
geles de HEC. Ademds, se observa que esta combinacifn es

t
eficaz para romper los geles con algunos de los aditivos
para los que se ha demostrado anteriormente que no'gﬁéden
ser rotos predeciblemente utilizéndo los rompedores de per-

6xidos inorgdnicos.

Aditivo ' " Tiempo de rotura
CaBr, (20 % en peso en el gel) 80 minutos
Ninguno . : 90 minutbéir

Agente tensoactivo XII (1 % en peso .
en el gel) - . ' 90 minutos

Shell F-5 (1 % en peso en el gel) "* 90 minutos ¢

Los ensayos anteriores se realizaron de nuevo-a

140°F (60°C) empleando un gel similar al descrito en el

ejemplo anterior. En este caso, el rompedor se agregd:-direc

en peso de agua corriénte, 41 partes en peso de sal marina,

20 partes en peso de NH401, 9,6 partes en peso de.HEC,4333

pértes en peso de TBH, 0,4 partes en peso de agente tenso-

activo II y 0,57 partes en peso de CuCl,.

Y

Cuando se utilizan resinas epoxi en las aplicaciones
en campos petroliferos surge un problema. En algunos casos,

el tiempo de trabajo para las formulaciones no es suficien-

da y los ensayos de laboratorio den consolidaciones de re-
, | :
sistencias y permeabilidades apropiadas, los problemas me-
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‘veloc1dades de bombeo pueden.ser distintos de este caso

.ae; pozo. El problema esté relacionado con la formulacién

" ¢i6n de la aplicacién.

cénicos asociados con el bombeo y la colocacidn del mate-
rial resinoso mientras se encuentra todavia en estado lfqui-
do de baja viscosidad fequieren gue el tiempo durante el
cual la resina permanece manejable a temperaturas tan ele-~
vadas sea mayor. Por ejemplo, industrialmente se reallzan
algunos trabajos de consolidacidn con resina a razén de
1/4 barriles por minuto (bpm), utilizando tuberias-d°~4“
(10,2 cm), que es un tamano qtandard Esto 51gn1f15a’éue
se requieren 200 minutos para bombear la resina a 1“00 pies
(135 m) a estas velocidades. El tamafio de los tubos y las
extremo; sin embargo, puede observarse que el progiéma de
tratar formaciones a 10.000 pies (3000 m) de profundldad,
donde la temperatura del fondo del pozo llega a unos 220°F
(104°C) pueden significar fécilmente unos tiempos de trabajo
superiores a los précticos. -

- Este problema puede surgir en la consolidacién
in situ de la arena de la formacién, en la colocacibn de
un tap6n de resina o un cierre del agua o en la coloca-
cién de arenas recubiertas de resina para formar un filtro

de arena cerca de la perforacién o del &rea de produccidn

de resina proplamente dicha y no con la colocacidn de

flufdos, ya sea aceite o agua, ni con la técnica o la inten)

Otra parte de este problema reside en la estimacidn
de la temperatura de tratamiento final (no necesariamente
la temperatura de la formacifn del fondo del po%o). Es el
problema de seleccionar una temperatura demasiado alta y

formular la resina para el tiempo de trabajo mis largo po-
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sible a esa temperatura, cuando la temperatura real es mu-
cho mis baja que la temperatura supuesta. En este caso,

el tiempo de fraguado final de la resina se prolongard con
siderablemente, ya que esto es también funcién de la tempe-
ratura ambiente, posiﬁlemente haséa el punto de gue el-po—
zo puede ser inadvertidamente puesto en produccidn o indu-
cirsc otro flujo antes de qué_la resina haya endurecido,
conduciendo a una averia evidénte en el trabajo de ;;él-
quier tipo. . d . . B ;-

Entonces existe la necesidad de formulaciones de

resina con la gama mds amplia’ posible de temperaturas_dé

\

aplicacién peroc con un tiempdfde trabajo suficiente en las

regiones superiores de estas}gamas de temperatura y'un fra-

~guado suficientemente ripido en las regiones inferiores.

Estos lfmites estdn determinzdos por el tipo de tratamiento
y. las condiciones del mismo y no pueden ser necesariamente |
definidos con exactitud."

Un &cido como el &cido acético retaraa el fraguado
en las resinas epoxi fraguadas con aminas .7 Asi, es ?osible
prolongar el tiempo de tfabajd de estas resinas a tempera-
furas elevadas aunque esta solucién presenta el claro in-
éonveniente de prolongar lbs'tiémpos de trabajo y fraguado
a ias temperaturas mé&s bajas. El uso de un &ster del &cido

supera este defecto a las temperaturas mis bajas. Eligiendo

‘un éster con una velocidad de hidrflisis que dependa de la

temperatura, se controla la concentracién de 4cido. A las
temperaturas mis altas, donde las velocidades de” hidrdlisis |
del éster son mayores, el &cido es producido en cantidad

suficiente para retardar el tiempo de ‘espesamiento de la

resina y asf prolongar-el'tiempo de trabajo de la resina
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!
epoxi. A temperaturas mds bajas, la velocidad de hidr6lisis
del éster es tal que la mayor parte de la amina ha reaccio?
nado por completo con la resina epoxi antes de que se haya
desprendiﬂo mucho &cido acético libre,

Ensayos del tiempo de gelificacién de la resina

Formulacibn de

resina (partes Temperatura, Tiempo de gelifica
en peso) °F (°C) cién, minutos
Epon 828 112,5 - -
MDA 31 - -
Silane A-1120 1,5 80 (27) > 600
7 100 (38) | >360
\ 140 (60) 120.
’\ 150 (65,5) .90
160 (71) <45
180 (82) . , <20
TABLA I

Diversos geles con formulaciones de epoxi-agua-gel

Gel y concentracién,
libras/1000 galones
(kg/1000 litros),

2 % KC1 Tipo de gel Observaciones
Guar sustitufido Adwto propflico Resultados similares a

80(9,6) de goma guar los de los geles HEC pe-

. . ro resistencias algo mis
. _ ’ bajas en las consolidacic

nes finales :

HEC 80(9,6) HEC sustitufda con Patrfn para todos los eﬁ
6xido de etileno  sayos registrados.
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TABLA IT

Efecto de los diversos componentes de la formulacidn epoxi sobre iss romp

160°F (61°C)

Ensayo Componente agregado Rompedor del
n° a la HEC gel (0,1M)
1 Ninguno TBH Rotura casi compl
2 Epon 828 + 10 % aceta TBH No se romrca en 44
to de etilo
3 Acetato de etilo TBH Se rompe en 20 hc
4 Endurecedor Shell_F—Z TBH Se separa =2n un g
5 Agente tensocactivo II TBH Se rompe en 6 hor
6 Silane A-1120 TBH Se rompe en 20 hc
7 Agente tensoactivo III TBH ‘Se rompe en 20 hc
8 Endurecedor Anchor LOS TBA . No se romre en 44
9 Shell Catalyst 2 . TBH - Ho se rompe en 44
10 Versamid 140 TBH No se romce en 44
11 Agente tensoactivo I TBH No se rornre en 44
12 Ninguno SP Se rompe €n 20 mi
13 Epon 828 (sin acetato de SP Se rompe en 20 mi
etilo)
14 Endurecedor Shell F-2 SP Rotura psrcial er
15 Agente tensoactivo IT sp Mala rotura en 2(

o ———



TABLA II

ntes de la formulacidn epoxi scbre 1os »

sredcres oxidantes del gel de HEC a

1]

[II

208

to de

II

Rompedor del
gel (0,1M)

160°F (61°C)

TBH

TBH

TBH

TBH

TB1

TBH

TBH

TBH

SP

SP

SP

SP

Cbservaciones

Rotura casi

" No

" Se

Se

se romcsa

rompe &

separaz =n tn gel ro%iz y otro sin romper en 20

20

horas

rompe en 6 horas

rompe en

rompe e€n
se rompe

se romrce

se romce

se rORre
rcmpe en

rompe en

20

Rotura parcial

Mala rotura en

o m—— r——— -

horas

minutos

en 3 horas

20 horas.

horas

BOOR
QUALITY
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Los ensayos se realizaron cecmpleando 100cc del gel de
HEC standard, 5 cc de una solucidn diluida de TBH 0,1M o
1 g de persulfato sédico (SP) y 5 cc del aditivo epoxi o
agente tensoactivo sometido a ensayo. Después el tubo se

introdujo en un bafio a 160°F (71°C).
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Agente ten-

soactivo

I

II

v

iI

Iv

VI

XI

1I

XI

iv

TABLA III

Interacciones ce les agentes tensoactivos con los rom

Rompedor

SP, AP
SP, AP
sp, AP

Enzima

Enzima

Enzima

Enzima

TBH
TBH

TBH

Temperatura,
°F (°C)

160
160
160

120

120

120

120

160
160

160

(71)
(71)
(71)
(49)

(49)

(49)

(49)

(71)
(71)
(71)

No

No

No

Se

Se

Se

No

Se

Se

se rompe
se rompe
se rompe

rompe er
comendac

rompe er
comendacd

rompe et
comendac

se Yompe
recomen(

rompe el

rompe e

Condicione
Sin embarg
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ce les

TABLA I

iI

agentes tensoactivs

s con los rompedcres del gel de HEC

Temperatura,

OF (OC)

160 (71)
160 (71)
160 (71)

120 (49)
120 (49)
120 (49)
120 (49)

160 (71)
160 (71)
160 (71)

Ohservaciones

No se rompe utilizando la cantidad recomendada
No se rompe utilizando la cantidad recomendada

No se rompe utilizando la cantidad recomendada

>3

Se rompe en 2

-horas utilizando la cantidad re-
comendada :

Se rompe en 24 loras utilizando la cantidad re-
comendada

Se rompe en 24 horas utilizando la cantidad re-
comendada :

No se rompe en 24 horas utilizando la cantidad
recomendada .

Se rompe en 20 minutos
_Se rompe en 20 miautos

Condiciones similares a los dos casos anteriores.
Sin embargo el gel no se rompe.
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' Ehsayo,

- 57.

El gel de 80 1ibras/1000 galones (9,6 kg/1000 litros)

- se prepar8 agregando 20 g del XCl y después 9,6 g de HEC

al agua corriente contenida en una mezcladora Waring. Des-
pués de la formacidn del gel, la muestra se separd en par-
tes alfcuotas de 100 cc y se agregd a cada una lccael agente
tensoactive probado. Finalmente, se agregbé la cantidad re-
comendada de rompedor a cada porciéﬁ de 100 cc y los frascos
se taparon e introdujeron en el bafio de agua apropiado pa-
ra su observaciég. Las cantidgdes recomendadas por éada

100 cc son: 3,5 mg de enzima a 120°F (49°C); 18 mg aelSP a
160°F (71°C) y 18 mg de AP a 160°F (71°C). Estos rompedbres
se ;Qregardn disolviendo 1 g de los miémos en 100 cc de
agua corriente y después afiadiendo la cantidad necesafia de

solucién.,

TABLA IV

Efipaéia del rompeddr TBH sobre los éeles de HEC? después

de la ad'icidn.de}Cqul2 Yy del agente tensoactivo -

1
1

. Tiempo de ensa Viscosidad,
n° Aditivos ademis del TBH yo, horas centipoises
Ensayos a 140°F({60°C)
1 CuCl2 presente; no-hay agen comienzo 138
. te tensoactivo II
I 1 124
1,5 94
1 2 78
1 3 56
1 4 20
2 CuCl2 y agente tensoactivo II comienzo ' 138
. 4
2 ' 0,5 ) 85
A}
2 1 35
2 2 31
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TABLA IT (continuacibn)

Ensayo Tiempo de ensa  Viscosidad,
n° Aditivos ademfs del TBH vo, horas ceptipoisas

Ensayo a 130°F (54°C)

3 CuCl2 presente; no hay - comienzo - 144
' agente tensoactivo II

3 ' 1 - 113

3 - _ 3 . 9

En este momento se afiade 0,5 % de agente tensoactivo

IT al n3'3. ‘
3 3,5 - 36
3 . 4 , .14
3 5 4,5 14

a - Gel: 20 g de KC1, 9,6 g de HEC, 1 iitro de agua corrient

TBH: 0,001M en todos los ensayos

CuCl,: 1,25.10_3_9/1 en todus los ensayos.

ki

\J
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TABLA V

59

e e

Roturas de 80 libras/1000 galones (9,6 kg/1000 1litros) de HEC con ,i?.ﬂ:;

Ensayo Concentracidn Concentracién de

Concentracién de
n® TBH, molar x 0,0001 FeCl, molar x 0,0001 agente tensoacti
o vo, cc/100 cc

1 - -
2 - -
B B ‘;
|
3 - 1,25 i
|
- 1,25
- 1,25
4 - 1,25 |
- 1,25
- 1,25
5 - 5,0
- 5,0
- 5,0
6 2,44 1,25
2,44 1,25
2,44 1,25
7 2,44 2,50
2,44 2,50
2,44 : 2,50

: Tiempc

(45°

comien
12

36

comie
12

36

comie

12

comice
12

36

comie
i2

36

comii
12

36

comi
S 12

35

Lotos ousayos ponen de wanifiesto que el gel no es roto por tualg

v ool cLlorivo ebidlico, Ticnen que actuar con el TBH.
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TABLA V.

) galones (9,6 kg/1000 litros) de HEC con FeCl., TBH y agente

Concentracidn de
FeCl, molar x 0,0001

Concentracién de
agente tensoacti
“vo, ec/100 cc

de mmifiesto que el gel no es roto DOr 2ualgulic

2T

o
S

SR ac)

1,25

1,25

1,25

actuar con el TRY,

tenscactivo a 120°F {49°¢)

*Tiempo a 120°F

(45°C) horas

comienzo
12

36

comienzo
12

36

comienzo
12

36

comienzo
12

36

comienzo
12

36

comienzo
12

36

comienzo
12

35

Viscosidad a 300 rpm

T combinacidn del

125
108

97

125

67

47

125
103

72

125

95

55

125

24

125

agente tensoactivo

PCOR
QUALITY
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i ) TABLA VI

Concentraciones de rommedor para el agua gelificada a diversas

Concentracidén del rompedor

Intervalo de Rompedor o mezcla
5 temperaturas de rompedores g/1000 ¢ HZO cc/1000 g H,0
100-120°F(38-49°C) Enzima 0,067

(a) 100 (38) A g
(b) 110 (44)

(c) 120 (49)

10
120-150°F(49-66°C) Enzima 0,033
cuCl,, 2H,0% 0,055
TBH 3,30
(a) 120 (49)
(b) 130 (54)
15
(c) 140 (60)
(d) 150 (66)
150~160°F (66-71°C) CuCl, .2H 0% 0,055
TBH 1,67
(a) 160 (71)
20
160-170°F (71-77°C) cucCl,.2H,0% 0,028
TRH \ 1,67
(a)
(b)
o5 170°F (77°C) y més CuCl,.2H.,O% 0,028

(a) 170 (77°C) 0,84

* para los ensayos en laboratorio, se agregd CuC12.2H20 al gel como sol

calculado como CuC12.2H20. £l gel contenfa 0,5 % del agente tensoacti




TABLA VI

€ romwedor para el agua gelificada a diversas temperaturas

Concentracidn del rompedor

. mezcla - ) Tiempo de rotura, horas:
ores .9/1000 ¢ HZO , cc/1000 g qu minutos
ma 0,067
:. : 2:00
1:30
0:50
.ma 0,033.
.2,2H20* 0,055
3,30
1:15
0:45
1:10
1:00
L, . 2H 0% 0,055
1,67
1:30
L,.2H,0% 0,028
1,67
1:40
1:00
L,.2H 0% 0,028

0,84 1:00

ratorio, se agregd CuC12.2H20 2l gel como solucidn 0,1M (17:g/litrg). El peso estd.
J. Bl gel contenfa 0,5 % del agente tensoactivo II en todos los ensayos.
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© TABLA VII

" Diversos sistemas de resinas epoxXi evaluados

Descripcién de la resina Y 51stema ‘ Resistencia a .
endurecedor la comresién, psi (kg/er™)
Shell Epon 828, Versamid—-140, agente.ten 571 (40,1) p)
so activo I a 120°F (49°C) con rompedor
enzimdtico
Con rompedor SP a 160°F (71°C) Resistencia nula E
Con rompedor TBH a 160°F (71°C) Resistencia nula E
Shell Epon 828, Shell F-5, agente tenso-~
activo I a 120°F (49°C) con enzima Blando E
Shell Epon 828, Shell F-2, agente tenso- E

activo II, a 120°F (49°C) con enzima 1121 (7%,3) .

Shell Epon 828, Shell F-2, agente tenso
activo II a 160°F (71°C) con rompedor IBH 1568 (110,2)

Shell Epon 828, acetato de etilo dilufdo : P
al 10 %, catalizador Shell F-2 (30 par- 1:
tes en peso), agente tensoactivo II, te
160°F (71°C), rompedor TBH 1130 (79,4) pe

Shell Epon 820, catalizador Shell F-2, agen B
te tenscactivo II, 160°F (71°C), rompe- ¢
dor TBH 794 (55,8) ]

Shell Epon 815, catalizador Shell F-2, e
agente tensoactivo II, 160°F (71°C) con ¢
rompedor TBH 1321 (92,9) 1

Epon 828, dilufido al 40 % con acetato de
etilo, catalizador MDA, 160°F (71°C) con

rovgeder TBH 955 (67,1)

Epon 3828 dilufdo con Cyclosol 60, Versamid Resistencia nula ' Se
140 dilufdo con Cycloqol 60; 160 F (7L°C), I
rcempedor TBH

Fpon 328, TEH, agente tensoactivo I1 a E:
150°F (66°C), (30 partes por 100 de resina) ) . ¢
-2, TBH 0,005M 2500 (175,8)

Eron 323, IBU, agente tsnsoactivo II a Ragistencia nula N¢
150°F (s2°C); (30 partes vor 130 de re :

Gina) F-l: ATH 0,003M ;



© TABIA VI

- Diversos sistemas de resinas evoxi evaluados

Resistencia a -

r sistema > .
C la compresidn, psi (kg/en”)

Observaciones

140, agente. ten 571 (40,1)
¢} con rompedoxr
71°C) Resistencia nula

(71°C) Resistencid nula
, agente tenso-

con enzima Blando

, agente tenso-
C) con enzima 1121 (78,3) .
., agente tenso

'Y con rompedor TBH- 1568 (110,2)
le etilo diluido -

iell F-2 (30 par-

inspactivo II,

TBH 1130 (79.,4)

jor sShell F-2, agen
F (71°C), rompe-
794 (55,8)

ior Shell F-2,
150°F (71°C) con
1321 (92,9)

% con acetato de
, 160°F (71°C) con
955 . (67,1)

losol 60, Versamid Resisterncia nula
ol 60; 160°F (71°C),
tivo ITI a

2500 (175,8)

Resistencia . nula

© 1izd arena de 20-40 mallas: problablemen-

pero no se disponia de ella

Esta formulacidén dié buen resultado

El gel no se rompid

El gel no se rowpid

El gel parece romperse. Aparentemente el
catalizador es un catalizador para una
temperatura més alta

Este es aproximadamente el limite superio:
de tempeératura para la énzima

Para la temperatura de este ensayo se uti-

te la arena de 40-60 mallas serfia superiox

Esta resina incluye un diluyente monofun-
cional que reduce el peso molecular fi-
nal del producto

Esta resina incluye un diluyente aliféticd
diglicidflico gue aumenta su reactividad
pero se cree que reduce la estabilidad
térmica del producto final

Se forma una emulsidn, la resina aparente
mente no cubre por completo a la arena

El gel se rompe y la resina se vuelve ri-
gida dentro de 45 minutos

No sa rompe, solamente pasan una hora y
15 minutos antes que la resina se vuclva
regajosa

POOR
QUALITY
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TABLA VII (continuacién)

Descripcibn de la resina y sistema Resistencia a la,compresidn,

endurecedor psi (kg/cm”)

Epon 828; DMP-30 (2 partes por 100
de resina); TBH 0,001M; FeCl3,

0,002M; 130°F (66°C)

Epon 828; DMP-30 10 partes por 100
de resina; TBH 0,001M; FeCl3 0,002M;

150°F (66°C) 500 (35) -

Gel: 20 g KCl; 9,6 g HEC, en 1 litro de agua corriente.
Agente tensoactivo: agente tensoactivo II al 0,5 % en el gel
Rompedor: 0,2 cc/200 cc de gel de TBH

Temperatura: 160°F (71°C)

Arena: 100 g/100 cc de gel, arena de Ottawa de 40-60 mallas
Resina: 10 cc/100 g de arena

Ciclosol: un disolvente aromidtico.

wa



TABLA VII (continuacidn

Resistencia a la,compresiadn,

sistema

C psi (kg/cm”)
por 100

'eCl3,

por 100

tCl3 0,002M;
500 (35)

in 1 litro de agua corriente.
tensoactivo If al 0,5 % en el gel

gel de TBH

arena de Ottawa de 40-60 mallas

r

1a

omitico.

Ohservaciones

El gel nc se rompe. Los sdlidos no se
vuelven pegajosos ni endurecen.

1,5 horas de duracidn en el bote a 150°H
(66°C) . El gel parece romperse aproximg
damcnte al mismo tiempo. No fragua mu— |
chn en 24 horas.

POOR
QUALITY
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TABLA VIII

Resistencias a la compresidén de arena de Ottawa de 40-60 ma-

llas consolidada con diversas formulaciones de Epon 828 al

"cabo de 24 horas de fraguado a 160°F (71°C) en gel de HEC*

Agente ten Resistencia a compresmn,
Endurecedor y resina soactivo psi (kg/cm2)
Shell P2 (20 partes en peso I 482 (33,9)
por 100 de resina)**, sin '
diluyente
H 50 (3,5)

Ciba 9130 (20 pepcr), 9 % ace
" tato de etilo

Shell P~2 (20 vepcr), 10 % ace  II
tato de etilo

_Shell Catalyst-U, 10 % acetato  II

etilo

Anchbr 10, 10 % acetato de etilo IT

Anchor 10S-10, 10 % acetato de II
tilo : :

Shell Catalyst 2, 10 % acetato II

Te etilo
Shell Catalyst Z, 10 % acetato III

de etilo .
MDA, 10 '% acetato de etilo:l hr
MDA, 10 % acetato dg et:ilo2 II
Shell F-2, sin diluyente II
‘Shell F-2, sin diluyente XTI
Shell F-2, sin diluyente T
Shell Catalyst %, 10 % acetato I

de etilo
Shell Catalyst Z, 10 % acetato - II

de etilo

Shell F-2, 10 % acetato de etilo 1II

Shell F-2, 10 % acetato de etilo VII

* agua al 2 % de KC1y una concentracién de gel de HEC de 80 1i
bras/1000 galones (9, 6 kg/1000 litros) y 0,1 % en peso
- del rompedor hldroper6x1do de ter-butilo
*% pepcr - partes en peso por 100 de resina.

1130 (79,4)
Gel blando; no se ronpe
70 (4,9)

El gel no se rompe

50 (4,9)
El gel no se rompe

714 (50,2)

623 (43,8)

660 (46,4)
555 (39,0)
1571 (110,4)

200 (14,0) .
473 (33,2)
623 (43,8)

714 (50,2)

1130 (79,4)

Resistencia nula. El gel no
se rompe y aparece una
emilsidn
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TABLA VIII (continuacidn)

]

1 - Para este ensayo, la resina se agregb al agua al 2 % de
KCl antes de la gelificacién

2 - Para este ensayo, la resina se agregé al agua al 2 % de
KCl antes de la arena.

3

TABLA IX

Formulaciones de retardante avaluadas para el endurecedor

F-5
7 . : Punto de bombao en
Ensayo ‘ Temperatura de el consisuSretio,
n° Formulacién de retardante ensayo, °F (°C) horas:minutos
1 Acido acético o 150 (66) 2:00
' 30 % en peso de F-5 ' : .

2 . Acido acético . 150 (66). 0:55

6 % en peso de F-5 : 7
3 Acido acético ) 150 (66) 1:10

6 % en peso de acetato de

etilo :

30 % en peso de F-5

4 Endurecedor MDA 150 (66) : 2:00 7
* una cantidad igual en peso - - T

de acetato de etilo
Resina Fpon 815

I
e

5  similar al #4 anterior, sin 150 (66) 135

acetato de etilo

6 Epon 815 T 180 (82) Terminado en 1:00

' MDA
Sin retardante

N Rompedor TBH
7 - Epon 815 o 180 (82) Terminadd en 1:30
© MDA . cuando el acetato de

15 % de acetato de etilo - etilo se separa por
afiadido a la suspensidn " ebullicién.

Ia formulacién de resina contiene 90 partes en peso de

Epon 828, 10 partes en peso de.acetato de etilo, 40 partes

‘en peso de endurecedor Shell F-5, 1,5 partes enrbeso de

Silane A-1120, 1,5 partes en peso de agente tensbactivo IT.
. : kY
S5i se agrega retardante a la formulacidn, se mezcla en alti-

mo lugar y su proporcidn estd calculada sobre el peso de
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F-5 utilizado.

1

La formulacidn de resina para los ensayos con metilen-

dianilina contenfa 100 partes en peso de Epon 815, 16 partes

en beso de metilendianilina, 1 parte en vnesc de agente ten-
soactivo II y 1 parte en peso de Silane A-1120. Si se ﬁtili—
za'retafdante, se agrega a la formulacién en Gltimo lugar.
Se emblea Epon 815 en lugar de Epon 828 dilufdo con objeto

de poner de manifiesto el efecto retardante del acetato de

‘etilo, que se encuentra en el Epon 828,
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TABLA X

Resistencias a la compresién de las consolidaciones y tiempos de »otura d

zados a 100°F (38°C), empleando metilendianilina como enduyrecedor

Resistencia a la compre

Tiempo de rotura, sidn de la_consolidacidn, Concentracidén de enzima
horas:minutos , psi (kg/cn“) ‘ en g/300 cc de cel
1:00 2770 (194,7) ' 0,01
més de 4 horas no hay ensayo 0,01
2:00 no hay ensayo 9,07
1:40 ' no hay ensayo - 0,03
1:00 3480 (244,6) ..0,04
0:30 2900 (203,9) 0,08

Ensayos realizacdos-.a 110°F (43°C)

mds de 2 horas no hay ensayoa o A ;i;d
1:20 1o hay ensayoa ~,2{¢
1:20 16102 (113,2) 3,0
1:00 1875% (131,8) 4,0

mds de 1 hora 2750 (193,3) 1,0
1:30 3920 (276,3) 2,0
1:20 no hay ensayo 3,0
2:00 no hay ensayo 0,2
1:00 1430 (100,5) 0,4
0:30 no hay ensayo ’ 0,6

a - Formulacidn de vesina F-5 (pig. 34)

La enzima se urilizd como solucién acuosa al 1 %; el n(mero dado en

isolucidn agregados a 00 co de gel.

La fovanlacidn 3 resing on todos loo engayos ercedto los mavcados "Y' era le
Cica e gel ove taonare WY, pdg. 350 L T bliocvo de Feagundo fud de 24 horszoen tod

Frobens et e ano U9 oo BCL, M o Neil lo, .
P ‘z
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TABLA X
'n de las consolidaciones y tiempos de -ctura de los geles en los ensayos reali- " -

), empleando metilendianilina como endyrecedor v un rompedor enzimitico

mcia a la compre
: la_consolidacién,
j/cm)

Concentracidn de enzima

pH del gel

2770 (194,7)
ensayo

ensayo
ensayo

3480 (244,6)

2900 (203,9)

en g/300 cc de cal

0,01
0,01

9,02

G 03
- 0,04
0,08

L.
P xe oz,

3,5
6,2

6,2
(tampdn de fosfato)

6,2
(tampén de fosfato)

6,2

6,2

Ensayos realizacdos-a 110°F (43°C)

-a
ensayo

a
ensayo
16102 (113,2)

18752 (131, 8)

2750 (193,3)
3930 (276,3)
ensayo
ensayc
14329 (100,5)
ensayo

-5 (pdg. 34 )

1,0,

9,0
(estimado)

9,0
9,0
3,0
(eétimado)r
7,0
7.0
7,0
£,2
6,2

6,2

como golucifn acuosa al L %; el nfimerc dado en 13 tabla es el nfimerc de cc d¢ esta

> de gel.

e i Ry Sy - RIS | . oy > A e, ) 2 SN, B
3na e bodos 1w rnsayos enecdto los marcados 'Y era la formilacidn do oresina D, pig. 34 . Ta formala-
En bl . - - - M - - T '~ - - - - - P -
g, 25 . B tiirvo de fragundo fud de 24 horos en tedor 163 casos o la temperebuen Snl evore pdincres
- - - F e
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TABLA XTI

. . . 2 . b
Resistencias de la consolidacidn v tiempcs de rotura del gel de lcs ens

Tiempo de

rotura del

gel, horas:
minutos

3+

2:00

1:00
0:40

do metilendianilina como endurecedor Yy TB!

Resistencia a la ccmpresidn

de la consolidgc%ﬁn, psi Concentracién de
)

(kg/cm TBH, cc/300 cc de gel
1430 (100,5)° : 1
1000 (70,3)° 2
2050 (144,1) : 3
2850 (200, 3) 4
1100 (77,3) 2 (+ Enziza)®
1050 (73,8) : 2 (+ Enzima)?

Ensayos realizados a 150°¢ (6€

980 (68,9) -
1120 (78,7) g,3
380 (68,9) 0,25
1340 (94,2) 2,1
1780 (125,1) 1,5
1070 (75,2) 2,1

Concentracidén de enzima: 0,02 cc de solucién acuosa al 1 % de enzir

Formulacidn de gel D: El CuCl2 se utiiizd como solucidn 0,1M.

24 horas de fraguado, arvenas de i0-53 mallas. Formulacidn de rasin¢

lacidn do resina A en los otros ensaycs.



TABLA XI

. s b ' . - . )
wcidn y tiempos de rotura del gel” de lcs ensayvos realizados a 130°F (54°C), empleon-

do metilendianilina comec endurecedor <y TBH con CuC12 como rompadores

2ia a la compresién Concentracién

1solid3c%6n, psi Concentracidn de de CuCl., cc/ .
(kg/cm”) 7 TBH, cc/300 cc de gel 300 cc de gel pH estimado
430 (100,5)¢ : 1 1 5

200 (70,3)€ 2 2 5

050 (144,1) : — 3 3 5

850 (200,3) 4 4 5

100 (77,3) 2 (+ Enzima)® 0,5 | | 5,9

950 (73,8) . 2 (+ Enzima)? v 5,9

Ensayos realizados a 150°F (66°C)

980 (68,9) | | 1 : 3
120 (78,7) 0,5 ' 0,5 3
980 (68,9) . 0,25 ' 0,25 3
340 (94,2) 2,1 1,5 5,1
780 (125,1) o 1,5 0,9 5,1
070 (75,2) 2,1 ' 1,5 6,5

: 0,02 cc de solucidn acuosa al 1 % de enzima en agua por cada 300 cc de gél
1 CuCl, se utilizd como solucidn 0,1M.

renas de 40-60 mallas. Formulacidn de rasina B en las dos primeras entradas y formu-
0s otros ensayocs.

PCOR
QUALITY
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§ 1
1 TABLA XII
Desarrollo de la resistencia a la compresifn en funcidén del tiempc para
Tempera A Resistencia a la comoresién de la consc
5 tura de Formula
fraguado, cién de Al cabo de 8 _horas,. Al cabo de 16 _horas,
°F (°C) resina psi, (kg/cm?) psi (kg/cm?)
100 (38) A Blanda 1560 (109,7)
120 (49) c 1790 (125,8) 2230 (156,8)
10 120 (49) C 3170 (222,8) 4240 (298,1)
140 (60) c 5350 (376,1) 411C (248,9)
140 (60) a 2732 (192,0) 2230 (156,8)
150 (66) E° 465 (32,7) 980 (68,9)
| 160 (71) a® 3090 (217,2) 2900 (243,9)
(5 | 160 (71) E 555 (39,0) 825 (58,0)
| 3 .
i 200 (93) E¥ 1835 (129,0) 1875 (131,8)
i .
é'a - Esta mezcla did un tiempo de trabajo ligeramente inferior a 1 hora y
i
%!b - Esta formulacién se recomienda para uso solamente por encima &2 160°
l :
¢ - Esta formulacién puede ser utilizada para BHST hasta 210°F (99°C) s
20 E del pozo y de colcocacidn mantienen la temperatura de la suspensidn a

810}
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a la compresién

TABLA XII

en_funcidn del tiempo para consolidaciones a diversas temperaturas

Resistencia a la compresidn de la consolidacidn

rabo de 8 _horas,.
L, (kg/cmz)

anda

30 (125,8)
70 (222,8)
30 (376,1)
32 (192,0)
35 (32,7)

302

(217, 2)
55 (39,0)

35 (129,0)

Al cabo de 16 _horas,

psi (kg/cm?)

1560

22390

4240

411c
2230
980
2900
825

1875

(109,7)
'(iék,sj
(238, 1)
(388,9)
(156,8)
'cea,s)

(263, 9)
(58,0)

(131,8)

Al cabo de 24 horsas,
psi (kg/cm?

2500
2550

4910

C030

2860

2010
3270
1110

2320

(175,8)
(179,3)
(345,2)
(423,9)
(201,1)
(141,3)

(229,9)

(78,0)

(163,1)

> de trabajo ligeramente inferior a 1 hora y 45 minutos,

nienda para uso solamente por encima &2 160°F (71°C)

ser utilizada para BHST hasta 210°F (93°C) suponiendo que las té&cnicas de preparacién
mantiernen la temperatura de la suspensidn a 160°F (71°C) o menos hasta que se coloca.

@ - awenpea . et
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Tabla XTII

Datos de la consolidacidén de arenas, utilizando varlas con-

i centrac1ones de arena recubierta de resina en aqua gelificads

Concentracién . . " Resistencia a la
de arena, li~ compresidn de la
bras de arena/ Resina, galones/ . - consolidacidn de
~galén de gel 100 libras de arena de 20-40 ma-
(kg/litro) arena (litros/100 kg) llas, psi (kg/cm?)
2,5 (0,29) 0,75 (G,25) 1819 (127,9)
5,0 (0,59) 0,75 (6,25) 3045 (214,1)
10,0 (1,17) 0,75 (6,25) . 4363 {306,7)
12,5 (1,47) 0,75 (é 25) 6030 (223,¢;

Las consollda01ones antorlores se prepararon a 140°F
(60°C) empleando la formulac16n de resina C. El tiempo de
consolidacién fué de 48 horas a 140°F (60°C). Las resisten-
cias se determinaron al cabo de 24 horas.

El procedlmlento puede ser aplicado en fracturaciones,
espec1almente en formaciones no consolldadas. Estos tratamien
tos de fracturacién normalmente implican unas concentraciones
de arena en el agua gelificada:que>actﬁa de portador menores
qﬁe las normalmente asociadas a la aplicacién de control de
arenas. Las concentraciones de arena m&s bajas extraen la re-
sina epoxi Ydispe;sada en el agua gelificada en porcentajes
mufybajos) del agua gelificada. La cantidad de resina disper-
sada en el gel depende deila concentracién de arena empleada.
Se utiliza una proporcién‘de 0,75 galones de resina por 100
libras de arena en ei del (6,25 1litros/100 ‘kg) . Pueden obtenef-
se unas re51stenc1as de consolldac16n suflclentes con bajas
concentrac1ones de arena. Pueden obtenerse unas resxstenc1as
de compresifn mayores empleando las concentraciones de arecna

T
més bajas si la‘relacifn de resinaa arena se aumenta desde

0,75 galones por 100 libras hasta 1,0 galones por 100 libras

!
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(6,25 a 8,34 1itros/100 kg).
TABLA XIV

Resistencias a la compresién y permeabilidadss de arenas

. b . .
recubiertas de epoxi  sin compactar, fraguadas 24 horas =

14007,

(6020) .
Arena de Ottawa, Resistoncia a la compre Permeabilidad
tﬁmaﬁo de mallad gidn, psi.(kg/cma)a Darcias®
10-60 3941 (277,8) Mas de 180%
20-40 ' 2380 (167,3) ~ Mas de 180°
110-20 2890 (203,2) s de 130°

a- Las resistencias a 1é.com%reéién,y las permeabilidades
son el promedio de tres éhsayos; '

b- El gel es una solucidn aduosa de sal marina qﬁe‘c0ﬂti°ne
2 % de UH4012, gelificada con 80 llbras/lOOO galones
(9, 6 kg/1000 litros) de HEC Los rompedoros del gsl fue-
ron los utiliz ﬂdOo para la formula01on a 140°F (6000),
es.dccir, enzina, CuCl2 y:TBH. La mezcla de resina era
la mezcla normallzada sin acelerante ni retardante.

¢~ Las limitaciones del eqplpo 1mp1d1eron medir por encima
de 180 darcias. _

d- Quince libras de arena per galén dé gel (1,76 kg/litro).

En resumen, la Patente de Invencidn que se soli-

cita deberd recaer sobre las siguientes:

REIVINDICACIONES

1.~ Un procedlmlento para preparar una comp031-

cién do silice para llenar un hueco con parbiculas de sili

ce recublertas de resina epoxi consolldable, que comprende
una combinacién de un fluido acuoso gellflcado con un poli-

mero celulésico polisacdrido neutro hasta una viscosidad de
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unos 30 centipoises como minimo;tuna combinacidén de agen-
tes tensoactivos formada por lo menos por ua agente tensoac
tivo catidnico con solubilidnd limitade on agua y por lo
menos un agente tensoactivo miscible con agua que ¢s no i6-
nico, anidnico, catidnico neutraiizado 0 una combinacidn

de los mismos; las particulas de silice mencionedas ¥y una
compoéicién de resina epoxi caracterizada por ser un gel
acuoso con un polimero polisacérido neutro gue produce una
viscosidad de unos 30 centipoises como minimo que contiene
una combinacidén de agentes tbnsoactivos formada por lo me-
nos por un agente tensoactivo catidnico con solubilidad 1i-
mitﬁda én agua y por lo menos un agente tensoactivo no ca-
tidnico miscible con agua que hace que la composicidn de re-
sina epoxi recubra las superficies de silice del mataerial
en particulas en presencia del gel polisacérido, cuyo pro-
cedimiento comprende las sigﬁientes etapas sucegivas:

2) combinar un polimero polisacdrido neutro con el fluido
acuoso para gelificar el fluido y aumentar su viscosidad
hasta unos 30 centipoises como miﬁimo;

b) agregar al fluido acuoso procedente de la etapa anterior
una combinacidén de agentes tensoactivos que comprende, por
lo-menos, un agente tensoactivo catidnico con una soiubili—
dadtlimitada on agua y, por lo menos, un agente tensoacti-
vo miscible con agua qué‘es no iénico, anidnico o catiénico
neutralizado o una mezcla de los mismos;

¢) combinar las particulas de silice con el fluido acuoso
gelificado procedente de la ctapa anterior;

d) combinar la composicidn de resina epoxi con ol fluido

e e e \
acuoso gelificado; y
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e) recufrir con la composicién dc resina epoxi las parti-
culas de silice suspondidas en ei fluido acuoso gelifica-
do, en presencia de dicha combinacién de agentes tensoacti-]
vos ¥y, opcionalmente, agregar un rompedor del gel;
'£) opcionalmente, colocar el material en particulas recu-
Wierto de resina epoxi, procedente de la etapa anterior, en
e} lugar descado. . 7
| 2.- Un procedimiento segin la reivindicacién 1,
donde la composicidn de resina epoxi comprende un polie;;
pbéxido polimerizado, un dilﬁ&ente orgénico y un aééﬁte»}

de fraguado.

o

v

3.~ Un procedimiento segln la'reivindicacién 2,
donde la composicidén de- resina epdxi dontiene/uﬁ retardaa-
te y un agentc tensoactivo catidnico. u

4,- Un procedimiento segﬁﬁrla reivindiéécién 1,

-

donde la composicidén de resina epoxi coﬁtiene uh.éilanq.,
5.~ Un procedimiento segin la.reivindiééciéﬁ 1,
donde el fluido acuoso gelificado es forzado mediante pre-
si6én hidrédulica a2l lugar deseado.
6.~ Un prqcedimiénto segln la reivindicacién 1,
donde el fluido acuoso gelificado yrél materiasl en parti-
culas recublerto de resina se colocan eﬁrel lugar deseado
para former el canal permeable poroso y después el material
en particulas recubierto de resina se consolida para formax
una masa permeﬁble porosa en dichoréanal. 77.
| .- Un procedimiento sééﬁn la'reivihdicacién,l,
donde se iompe la estructura de gel~dei fluido 80U0S0 ge-
lificado, guedando un fluido acuoso de baja vis?osidad.
8.~ Un procedimiento segin la reivindicacidn 1,

donde se utiliza un rompedor de gel que comprende una enzi-
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_cuaternaria o una combinacién de los mismos.

ma oxidante dé glucdsidos o un hidroperdxido de alquilo
terciario 02-018 orgénico y se aérega el hidroperéxido or-
génico junto con ion clprico y une amina catibnica tensoacH
tiva o una combinacidén de los mismos al fluido acuoso geli
ficado antes de colocarlo en el lugar deseado.

9.~ Un procedimiento segin la reivindicacién 1,
donde el fluido acuoso gelificado eg forzadc al lugar deseg
dé mediante una presidén que es superior a la presién de
fractura de dicha formacidn..

10.- Un procedimiento segln la reivindicacidn 1
donde en la ctapa e¢) se agrega un rompedor del gel.

Lo 11.~ Un procedimiento segin la rdvindicacidén 10
donde el rompedor es una enzima oxidante de glucdsico, un
hidroperéxido‘de alquilo terciario C5-C;gq orgénico, dicho
hidroperéxido orglnico junto. con ion clprico y una amina

12.-~ Un procedimiento segim la reivindicacién
10, donde la combosiéién de resina epoxi comprende una re-
sina epoxi, un diluyente orginico normalmente liquido y
un catalizador. |
' 13.~ Un procedimiento seghin la reivindicacién
10, donde la composicibén de resina epoxi contiene un ace-
lerante.

14.- Un procedimicnto segin la reivindicacidén
12, donde el diluycnte orgénicp actta como retardante del
catalizador.

15.~ Un procedimiento segin la reivipdicacién
1, donde la composicién de resina cpoxi contiene un gilano,

16.~ Un procedimiento scgin la reivindicacidn

1, donde la composicién de resina epoxi contiene un agcnte
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tensocactivo catidnico.

17.- Un procedimientoisegﬁn la reivindicacidn
1, decnde el gel acuoso contiene un rompedor. 7

18.- Un pfocodimiento seglin la reivindicacién
1, donde el agente tensoactivo de la etapa b) es una- com-
binacién de agentes tensoactivos que comprenden por lo me-
nos un agente tensoactivo catiéﬁico con limitada solubili-~
dad en agua y por lo mencs un agente tensoactivo miscible
con agua que es no-ionico, aniénico, catidénico neutraliza-

do o una combinacién de los mismos, y donde en la etapa..

f) el material en particulas recubierto de resina epoxi

se‘bitﬁa en el lugar deseado rara_formar un canalipérmea—
bld poroso. ) - s
19.- Un procedimiento'segﬁn-lé.reivindibgdién,,
1, donde en la etapa f) se coloca en un hueco la céﬁﬁina—

cidn de particulas de silice recubiertas de resina on el

fluido acuoso gelificado sin haberse llevado a cabd;ié
t
20.- Un procedimiento seghn la reivindicacién

19, donde las barticulas dé’silice recubiertas de resina
epoxi soﬁ consolidadas eﬁ dicho hueéé para formaer una masa
pqrmeabie.

- 21l.~ Un procedimiento segin la reivindicacidn
1, dohde el rompedor'del gel'comprende un-hidroperéxido |
orgédnico de alquilo te:ciario.02~018,'un hidroperdxido or-

génico de alguilo terciari0702—018 Junto con ion ciprico,

un hidreperdxido orgénico de-alquilo terciario 92"018 Jun-~

to con uns amina tensoactiva o un hidroperéxido: orgénico

de alquilo terciario Co "018 Jjunto con ion clprico ¥ una

smina teansoactiva.
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22,~ Un procedimiento segin la reivindicacién
21, donde el ion clprico es suministrado por una sal inor-
génica o un compuesto orgénico ac bajo peso molecular y la
amina tensoactive conticne alrededor dc 8 a i8 dtomos de
carbono.
25.~.Uh procedimiento segin la reivindicecidn
1, donde el endurecimicnto de la composicidén de rcsina epo
x1 es retardado por adicidn.de por lo menos un compuesto
orgénidb capaz de hidrolizamse para producir un Acids cr-
génico de bajo peso molecular de 2 &tomos de carbdno como
minino.
ol ,~ Tn procedimiento seglin la reivindicacidn
23, donde el 4acido orginico es A&cido écéticoﬂ
- 25.- Un procedimiento segin la reivindicacién
2%, donde el compuesto orgénico es acetato de etilu o dia
cetato de etilenglicol.
| 26.~ Se reivindica por dltimo como obgbtg sobre
el que ha de recaer la Patente de Invencién:que se solici~-
ta por: UN PROCEDIMIENTO PARA FREPARAR UNA COMPOSICION DE
SILICE.
-Todo conforme queda descrito y reivindicado en //

la presente memoria descriptiva, ge consta de setenta y

Madrid 7 dbre de 1.978
1114 UNGRIA




	Bibliographic data
	Description
	Claims



