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Resumen. La operacién de cementacion es una de las etapas mds importantes de la
construccioén de un pozo petrolero, ya que la misma constituye el mecanismo mediante
el cual se brinda estabilidad a los diferentes hoyos perforados y se logra un efectivo
aislamiento zonal, lo que tiene como finalidad proveer mayor seguridad y tiempo de
vida 1til al pozo. Sin embargo, durante o después de estas operaciones se puede
presentar un fendémeno conocido como migracion de fluidos, el cual consiste en la
invasion de los diferentes fluidos que se encuentran en la formacion hacia el espacio
anular cementado, en donde se puede desplazar hacia zonas de menor presion o hacia la

superficie.

El principal factor que previene este fendémeno es la capacidad de la columna de
cemento para transmitir la presion hidrostatica la cual es funciéon de una propiedad
conocida como fuerza de gel estatica. En la actualidad, aunque existen algunos
prototipos, no hay equipos estandarizados ni metodologia para cuantificar
experimentalmente esta propiedad, por lo cual se plantea en la presente investigacion
estudiar la potencialidad del uso de medidas de impedancia electroquimica como una

técnica para evaluar la fuerza de gel estatica en lechadas de cemento.



La investigacion se dividio en tres etapas fundamentales, la primera corresponde
al montaje y puesta a punto del sistema de medicion, en la cual se verificd el buen
funcionamiento y la confiabilidad de los resultados del sistema de medicion; la segunda
tiene que ver con la obtencion de los datos experimentales, en la que se hicieron
experiencias con dos blancos (cemento y agua) y cuatro sistemas cementantes
antimigratorios a diferentes condiciones de presion y temperatura, dichas experiencias se
enfocaron en la caracterizacion de las lechadas de acuerdo a la normativa API, medicion
de fuerza de gel estatica empleando el MINIMACS (Mini Multiple Analyser Cement
Slurry) y las pruebas de impedancia con un sistema de medicion que permite la
aplicacion de presion y temperatura a la muestra durante la prueba. Finalmente, en la
etapa de tratamiento de los datos experimentales se determinaron los parametros del
circuito equivalente que modela los sistemas estudiados, de igual manera se escogi6 el

parametro a correlacionar, se generaron y validaron las correlaciones pertinentes.

Se obtuvo que las propiedades fisicas de las formulaciones estudiadas cumplen
con lo establecido en la normativa API, por otro lado se observaron diferentes
comportamientos de gelificacion para dichos sistemas de acuerdo a las curvas de fuerza
de gel estatica obtenidas con el MINIMACS, los cuales dependen de la formulacion del
sistema cementante. De igual manera se observaron diferentes comportamientos de las
curvas de resistencia eléctrica del sistema como funcion del tiempo, debido a los

cambios tanto en las formulaciones como en la temperatura de la prueba.

Se determinaron dos tipos de funciones para los diferentes sistemas estudiados,
que pueden relacionar la fuerza de gel estatica con los valores de la resistencia eléctrica
de la muestra, una de ellas es una expresion de dos pardmetros y la otra es un modelo de

seis parametros, las cuales se ajustaron a los diferentes sistemas estudiados.

Finalmente se concluy6 que las mediciones de impedancia electroquimica tienen
potencial para ser correlacionadas con fuerza de gel estatica en lechadas de cemento
utilizadas en la construccion de pozos petroleros, lo cual abre una amplia gama de

posibilidades de uso de estas técnicas dentro del area de estudio de esta investigacion.
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1.- INTRODUCCION

La construccion de un pozo petrolero consta de diferentes etapas que van desde
la perforacion, pasando por la cementacion y culminando con la completacion y puesta
en marcha del mismo. De todas estas etapas, una de las mds importantes es la
cementacion de los diferentes hoyos que se van perforando, debido a que esta operacion
tiene como finalidad proveer estabilidad al pozo mediante la proteccion del revestidor y

un efectivo aislamiento zonal.

La operacion de cementacion consiste en el bombeo de un volumen suficiente de
lechada de cemento a través del revestidor con el fin de colocarla en el espacio anular
del hoyo, el cual es la zona que se encuentra entre el revestidor y las paredes de la
formacion. Todo esto se hace con la finalidad de proveer un sello impermeable en dicho
espacio anular para evitar que los fluidos que se encuentran confinados en las zonas

permeables de la formacion ingresen al pozo y afecten la produccion del mismo.

Se conoce como migracion de fluidos al fendmeno que ocurre cuando los gases
y/o liquidos que se encuentran en la formacién invaden el espacio anular cementado del
pozo y posteriormente se mueven a zonas de menor presion o hacia la superficie, lo cual
puede representar un grave peligro para la seguridad operacional y la vida util de dicho
pozo. La ocurrencia de este fenomeno se conoce desde que fue identificado en 1960 y es
originada por un desequilibrio entre la presion de poro de la formacion y la presion
ejercida por la columna de cemento, la cual puede suscitarse en un momento dado en la

interfase cemento-formacion.

El factor fundamental que permite que una columna de lechada de cemento
prevenga la invasion de fluidos a su seno es la capacidad que tiene dicha columna para
transmitir la presion hidrostatica, que depende a su vez de una propiedad de la lechada
que recibe el nombre de fuerza de gel estatica (Static Gel Strength), la cual es la fuerza
de resistencia aplicada por la misma al perimetro mojado de las paredes de la formacion

y del revestidor.



El proceso de gelificacion es el responsable de la adherencia de la columna de
cemento a las superficies del espacio anular, pero trae como consecuencia que la misma
pierda paulatinamente su capacidad de transmitir la presion hidrostatica hasta el punto
en que se solidifica completamente. Mientras mas baja es la fuerza de gel, mayor es la

capacidad que tiene la columna para transmitir la presion hidrostatica y viceversa.

En la actualidad no existe ningin método estandarizado y/o reconocido
industrialmente para la determinacion de la fuerza de gel, sin embargo se estan
evaluando diferentes equipos que permiten cuantificar esta propiedad, entre ellos se
encuentra el MINIMACS (Mini Multiple Analiser Cement Slurry), el cual es un equipo
prototipo usado en PDVSA-INTEVEP que presenta diversos problemas operacionales.

Es por esto, que se plantea en la presente investigacion el uso de las medidas de
impedancia electroquimica como una alternativa para la determinacion de la fuerza de
gel estatica, ya que el empleo de esta técnica permite cuantificar cualquier propiedad que

afecte la conductividad eléctrica de un material.

El empleo de las medidas de impedancia se basa en aplicar una corriente alterna
(A.C.) con un voltaje determinado (10 mV) a través de una lechada de cemento en una
celda electroquimica, posteriormente se cuantifica la impedancia del sistema como una
funcioén de la frecuencia a través del tiempo. Con los valores obtenidos se busca generar
una correlacion que permita determinar los valores de fuerza de gel estatica a partir de
estas mediciones eléctricas, tomando como base los datos obtenidos con el MINIMACS
y de esta manera sentar las bases para el desarrollo de una nueva metodologia para

cuantificar la propiedad antes mencionada.



2.- PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

Entre las diferentes etapas de construccion de un pozo de petrdleo, la més critica
es la cementacion del espacio anular (espacio entre las paredes del hoyo y el revestidor)
debido a que el objetivo fundamental de la misma es permitir un efectivo aislamiento

zonal a fin de proveer un mayor tiempo de vida del pozo.

Sin embargo, ésta es una operacion bastante compleja ya que existe gran cantidad
de variables que deben ser consideradas a fin de que el proceso se lleve a cabo con éxito.
Uno de los principales problemas que se presentan en la cementacion corresponde a la
migracion del gas presente en la formacion, la cual consiste en la invasion del mismo
dentro del espacio anular cementado, en donde puede moverse hacia zonas de baja

presion o hacia la superficie, causando dafios al pozo o la pérdida total del mismo.

La migracion del gas representa aproximadamente el 25% de las fallas en el
proceso de cementacion primaria, lo cual hace necesario orientar los estudios hacia la
evaluacion de las propiedades de la lechada de cemento y el disefio de nuevas

metodologias para evaluar su control antimigratorio.

El principal factor que previene la invasion de gas al espacio anular durante la
operacion de cementacion es la presion hidrostatica de la columna de cemento y el lodo
que se encuentra encima de la misma. La capacidad de transmision de presion
hidrostatica de la lechada es funcion de una propiedad que se conoce como Fuerza de
Gel Estatica. Actualmente, a pesar de que existen diferentes equipos que se emplean
para cuantificar esta propiedad, no existe una metodologia estandarizada para la

evaluacion de la misma.



Existen diferentes prototipos en la industria que permiten cuantificar la fuerza de
gel estatica, pero todos presentan diversas desventajas operacionales, por lo cual no se
han estandarizado. Es por ello que se plantea el uso de medidas de impedancia
electroquimica como una nueva técnica para evaluar el desarrollo de la fuerza de gel en
lechadas de cemento, ya que las mismas permiten caracterizar cualquier propiedad de

una muestra que afecte o tenga influencia sobre la conductividad de la misma.



3.- OBJETIVOS
3.1.- Objetivo general.

Estudiar e investigar la potencialidad del uso de medidas de impedancia
electroquimica para correlacionarla con la fuerza de gel estatica de lechadas de cemento
antimigratorias para pozos petroleros.

3.2.- Objetivos especificos.

v Evaluar las propiedades fisicas de lechadas de cemento comercialmente conocidas.

v Determinar la fuerza de gel estatica (Static Gel Strength, SGS) de las lechadas de

cemento con y sin propiedades antimigratorias.

v Aplicar la metodologia de impedancia electroquimica para caracterizar lechadas de
cemento petrolero con propiedades antimigratorias en condiciones de alta

temperatura.

v' Correlacionar los datos de impedancia electroquimica con la fuerza de gel estatica

en lechadas de cemento con propiedades antimigratorias.



4.- REVISION BIBLIOGRAFICA

4.1.- Operaciones de perforacion en pozos petroleros.

Una vez que se ha determinado la existencia probable de un yacimiento
petrolifero, la inica manera de comprobarlo es perforando. La perforacion en busca de
recursos naturales no es un concepto nuevo, ya que en el afio 1100 DC ya se perforaban
pozos de salmuera en China con profundidades de hasta 3.500 pies usando métodos

.. <y 7 1
similares a la perforacion por percusion. !

La operacion de perforacion de un pozo petrolero, puede ser definida como el
conjunto de acciones o actividades que permiten crear un conducto desde la superficie
terrestre hasta los yacimientos en donde se encuentra atrapado el petréleo crudo con la
finalidad de extraerlo de dichas capas subterraneas. Estas actividades constituyen la
etapa final del proceso de busqueda del petréleo, que empieza con la actividad
geoldgica, caracterizacion del yacimiento, cuantificacion en términos de volumen y

estrategia de explotacion del mismo.

4.1.1.- Tipos de operaciones de perforacion.

En los inicios de la industria petrolera, se emple6 lo que se conoce como
perforacion por percusion o “a cable”, la cual consistia en el uso de una barra de
configuracion, didmetro y peso adecuado para desmenuzar las formaciones que se
requerian atravesar. A esta barra se le acoplaban diferentes partes y mecanismos para
darle mas peso, rigidez y estabilidad, uno de estos mecanismos corresponde a un
percutor eslabonado cuya finalidad era hacer efectivo el momento de impacto de la barra

contra la roca.

Las herramientas del sistema eran levantadas hasta una cierta altura para luego dejarlas
caer libremente sobre el fondo del pozo, y de este modo hacer efectiva la ruptura de la

formacion. Sin embargo, este es un proceso que presentaba serias desventajas, tales como la



lentitud que se evidenciaba cuando se trataba de perforar formaciones compuestas por rocas
muy duras o la disminucion de la efectividad de la barra cuando se trabajaba sobre rocas

muy blandas.

Del mismo modo, como la operacion era efectuada en seco, se presentaban dos
limitaciones importantes: la primera tiene que ver con los ripios que se desprendian de la
formaciéon, ya que si no se retiraban oportunamente, el proceso se volvia
extremadamente ineficiente; la segunda, era debido a que el método no proveia un
mecanismo efectivo para controlar las presiones internas de la formacion, por lo tanto
era incapaz de controlar las paredes del hoyo y la emanacion de los fluidos entrampados

en las diferentes capas de dicha formacion.

Por otro lado, a inicios del siglo XX se introdujo en las actividades petroleras, el
método de perforacion rotatoria, el cual es usado casi universalmente en la actualidad.
Esta metodologia difiere radicalmente de la perforacion por percusion y las innovaciones
mas marcadas fueron: el sistema de izaje, el sistema de circulacion del fluido de

perforacién y los componentes de la sarta de perforacion. ™

Los equipos de perforacion rotatoria se usan para distintos propositos, entre ellos
se encuentran la perforacion de pozos de petrdleo, agua, gas, geotérmicos y de
almacenamiento de crudo; extraccion de nucleos para el analisis de minerales y en
proyectos tanto de construccion como de mineria. Sin embargo, su aplicacion mas

importante es la perforacion de pozos de petroleo y gas.

En estas operaciones la barrena o mecha, queda suspendida de la extremidad de
una columna de perforacion tubular (tuberia de perforacion) sostenida por un sistema de
cables/bloques que, a su vez, estd sostenido por una torre de perforacion (Cabria). El
proceso ocurre cuando se hace girar la columna de perforacion y la barrena mediante el
uso de una mesa rotatoria, mientras que los lastrabarrenas y la barrena imponen el peso

sobre la roca.



Para enfriar y lubricar continuamente la barrena y retirar los recortes del agujero,
se bombea un fluido de perforacion (lodo) dentro de la columna de perforacion. Al
alcanzar la barrena, este lodo pasa a través de las toberas de la misma choca contra el
fondo del agujero y luego sube por el espacio anular (el cual es la zona que se encuentra
entre la tuberia de perforacion y la pared del pozo) arrastrando hacia la superficie los
ripios o recortes que se encuentran en dicho espacio. En la superficie, se filtra el lodo
con zarandas y otros dispositivos que eliminan los recortes y luego se bombea de nuevo

dentro del pozo.

La circulacion del lodo de perforacion, le proporciona a la perforacion rotatoria
la eficacia que no se podria conseguir con la perforacion por percusion, esto es gracias a
la capacidad que tiene esta metodologia de retirar los recortes del pozo sin sacar la

tuberia a la superficie. ©*!

El tiempo de perforacion de un pozo dependerd de la profundidad programada y
de las condiciones geoldgicas del subsuelo. La perforacion se realiza por etapas, de tal
manera que el tamafo del pozo en la parte superior es ancho y a medida que aumenta la
profundidad es mas angosto, esto le da estabilidad y evita derrumbes para lo cual se van
utilizando barrenas y tuberias de menor tamafio en cada seccion (ver Figura N° 1). Al
finalizar la perforacion el pozo queda completamente revestido desde la superficie hasta
el fondo, lo cual garantiza su consistencia y facilitara posteriormente la extraccion del

petroleo en la etapa de produccion.

Durante las operaciones de perforacion, también son tomados registros eléctricos
que ayudan a conocer los tipos de formacion y las caracteristicas fisicas de las rocas,
tales como densidad, porosidad, contenido de agua, de petroleo y gas natural.
Igualmente se extraen pequefios bloques de rocas pertenecientes a cada formacion
perforada para analizarlos a fin de obtener un mayor conocimiento de la estructura de

dichas formaciones.'
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Figura N° 1: Esquema de un pozo petrolero

4.1.2.- Equipos empleados en la perforacion rotatoria.

El sistema de perforacion rotatoria propiamente dicho esta conformado por una
gran cantidad de equipos y componentes (ver Figura N° 2), los cuales se pueden agrupar

de la siguiente manera: !

Sistema de Energia: el cual esta conformado por los equipos que suministran la
potencia requerida por los demas sistemas que intervienen en la operacion. La potencia
de esta planta debe ser suficiente como para satisfacer las necesidades de los sistemas de
izaje, rotatorio y de circulacion del fluido. Dicha planta puede ser mecanica, eléctrica o
electromecanica y la misma consiste generalmente de dos o mas motores Diesel cuya
configuracioén es tal que permiten obtener gran flexibilidad en la distribucion de la

energia producida.



Sistema de Circulacidn Equipo Rotatorio Equipo de Control de Pozo Tuberias y Equipo de Manejo

1. Tanques de lodo 12. Unidn giratoria 23, Preventor anular de Tuberias
2. Bombas de lodo 13, Kelhy 24, Preventores de reventones 29. Tarimas para tuberias
3. Tubo vertical 14. Buje de junta kelhy de ariete 30. Planchada
4. Manguera de perforacidn 15. Mesa rotatoria 25. Unidad de acumulacion 31. Puerta central
5. Almacenamiento de lodo a Sistema de Levantamiento 26. Maltiple de 32 Ratonera
granel 16. Blogue de corona estrangulamiento Varios
6. Linea de retomo de lodo 17. Plataforma del torrero 27. Separador de lodo-gas 35 Caseta
Lozamnda 18. Blogue viajero Sistema de Energfa 34. Sdtano
. 18. Gancho 28. Generadores 35. Cable de levantamiento
9. Desarenador 20. Malacate 36. Poste gria
10. Desgasificadar 21. Subestructura
1. Tangues de resarva 22. Gable d perforacion

Figura N° 2: Sistema de perforacion rotatoria.

Sistema de lzaje: este sistema cumple con una importante funcién dentro de las
operaciones, ya que es al que corresponde la tarea de meter y/o sostener en el hoyo o
extraer del mismo todo el sistema de tuberias que conforman la sarta de perforacion y
los revestidores. Los componentes principales de este sistema son: el malacate, el cable
de perforacion, la cabria (torre) de perforacion y el aparejo o polipasto. Todas las
actividades que son necesarias llevar a cabo para realizar la perforacion de un pozo
petrolero, requieren de un sistema de izaje que sea robusto, con suficiente potencia y

mandos seguros que garanticen la realizacion y seguridad de las operaciones.

-10-



Sistema Rotatorio: el cual es parte esencial del equipo de perforacion ya que por
medio de sus componentes es posible hacer el hoyo hasta la profundidad deseada. Este
sistema esta compuesto por: la mesa rotatoria o colisa, la junta o unidn giratoria, la junta

Kelly, la tuberia o sarta de perforacién y la barrena. ©*!

La mesa rotatoria va instalada en el centro del piso de la cabria y la misma debe
cumplir con dos funciones principales: la primera es impartir el movimiento rotatorio a
la sarta de perforacion y la segunda es sostener todo el peso de esta sarta mientras se le
enrosca otro tubo para seguir ahondando en el hoyo o mientras se desenrosca en parejas

o triples para sacarla toda del hoyo.

La junta giratoria tiene la finalidad de conectar los equipos de elevacion y de
circulacion de fluidos al sistema rotatorio. Por medio de su asa se conecta al sistema de
izaje, mediante un tubo conector encorvado que lleva en su parte superior se une a las
mangueras del sistema de circulacion del fluido de perforacion y por medio del tubo

. 3
conector que se encuentra en su base se enrosca a la junta Kelly. 3]

La junta Kelly, la cual es conocida también como cuadrante y es en si un eje que
lleva un buje especial que se conecta con la mesa rotatoria y por medio de este buje la
mesa rotatoria le imparte rotacién al eje. Por su funcidn, por las cargas estdticas y
dindmicas a las que estd sometida y por lo esfuerzos de torsion que se le imponen entre

otras cosas, esta junta tiene que ser fabricada con las aleaciones mas resistentes.

La sarta de perforacion es una columna de tubos de acero, de fabricacion y
especificaciones especiales, en cuyo extremo inferior va colocada la sarta lastrabarrenas
y en el extremo de ésta esta enroscada la barrena de perforacion la cual es una pieza que
también es de fabricacion y especificaciones especiales que se emplea para cortar los
estratos de la formacion a fin de hacer el hoyo que llegaré al yacimiento. A toda la sarta
se le imparte el movimiento rotatorio por medio de la junta Kelly, la cual esta conectada

a dicha sarta por la parte superior. ™
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Sistema de Circulacion de Fluidos: este sistema es una parte esencial en la
perforacion, ya que cumple con las funciones del transporte, mezclado, tratamiento y
manejo del fluido de perforacion durante las operaciones. Estd conformado por el
conjunto de equipos que forman el circuito de circulacion y por el lodo de perforacion

propiamente.

4.1.3.- Fluidos de perforacion.

4.1.3.1.- Definicion.

Son fluidos circulantes que se utilizan durante las operaciones de perforacion
rotatoria, de caracteristicas quimicas y fisicas apropiadas que les permiten adaptarse a
una gran variedad de condiciones para satisfacer las funciones mas complejas de la
perforacion. Este fluido puede ser aire u otro gas, agua, petrdleo y combinaciones de

agua y aceite con diferente contenido de so6lidos.

El proposito fundamental del lodo es ayudar a hacer rapida y segura la operacion
de perforacion mediante el cumplimiento de ciertas funciones. Si el lodo falla en
satisfacer una u otra funcion se puede cambiar o mejorar su composicion mediante la
adicion de arcillas comerciales, material densificante, agua o algin otro producto

quimico.

4.1.3.2.- Funciones de los fluidos de perforacion.

Los fluidos de perforacion tienen, entre otras, las siguientes funciones: (6]

v' Transportar los cortes de las formaciones hasta la superficie y enfriar la mecha de
perforacion.
Reducir la friccion entre la sarta de perforacion y las paredes del hoyo.

v' Mantener la estabilidad del hoyo y prevenir el influjo de fluidos desde las

formaciones permeables.

-12 -



Formar una pelicula protectora sobre las formaciones permeables llamada revoque.
v Permitir la recoleccion de los cortes de las formaciones penetradas, para ser
evaluadas y permitir tomar los registros que dan informacion sobre el pozo.
Sostener las tuberias y revestidores al aminorar el peso por la flotacion que causa.
No debe causar dafio a la salud del personal y debe ser benigno al medio ambiente.
v Debe permitir terminar el pozo sin muchas complicaciones o problemas y no debe
interferir con la produccién del mismo.

v No debe corroer las partes metélicas ni desgastarlas.

4.1.3.3.- Propiedades de los fluidos de perforacion.

Densidad: crea una columna hidrostatica o hidrodinamica en el anular del hoyo
para contener las paredes del mismo y los fluidos que contienen las formaciones
permeables también detiene la cedencia de algunas formaciones. Dependiendo de la

presion de la formacién se define el tipo de lodo a ser usado. *!

Viscosidad de Embudo: tiene solamente una utilidad referencial para controlar
cualquier cambio brusco en la viscosidad del lodo. No se utiliza para determinar causa
alguna para el cambio de la viscosidad de la mezcla pero es util en el momento de
detectar algin inicio de un problema con las propiedades del lodo que afecte sus

funciones.

Propiedades reoldgicas: se usan basicamente para relacionar el moédulo viscoso
(calor) y el elastico (trabajo) que los fluidos no-Newtonianos poseen. En perforacion, los
fluidos son generalmente no-Newtonianos. Los modelos mas usados en fluidos de

perforacion son el de Plastico de Bingham y la ley de Potencia.

Filtrado: determina el grado de separacion de la fase liquida del lodo, dejando
una costra de solidos en las paredes de las formaciones permeables que se denomina
revoque. Esta funcion estd relacionada con la penetracion del fluido en formaciones

permeables, lo cual puede ser origen de danos a las formaciones productoras en caso de
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que exista incompatibilidad del filtrado con los fluidos de las formaciones, o que la fase
libre moje las paredes de formaciones reactivas como las arcillas y las active, lo que

causa hinchamiento, dispersion y/o desprendimiento del hoyo. '

Distribucion de particulas: esta es una propiedad asociada al control del filtrado
y al posible taponamiento de los s6lidos transportados en el fluido a las formaciones que

atraviesa.

Control de solidos: se refiere a tener un contenido de sélidos cercano a las
cantidades disefnadas en la mezcla y extraer los solidos incorporados de la formacion,

que pueden alterar drasticamente las propiedades del lodo.

Bacterias, pH, iones y sulfatos: son propiedades que se determinan a través de
los analisis quimicos que se realizan al filtrado del lodo. El control bacterial es
imprescindible ya que sobre todo el lodo base agua es propenso a ser atacado por
bacterias, lo cual descompone la mezcla. El pH preserva al lodo de ataques bacterianos
y hace que algunos productos se activen. Los sulfatos, que pueden ser generados por las
bacterias o por descomposicion de algunos productos organicos, modifican la reologia

del lodo y pueden causar floculacion de la mezcla. [

4.2.- Operaciones de cementacion de pozos petroleros.

En la construccion de pozos petroleros y de gas, a medida que la profundidad del
mismo aumenta, se van colocando revestidores, los cuales son tubos de acero cuya
funcién principal es la de proveer estabilidad al pozo a fin de evitar que el mismo
colapse, del mismo modo también es necesaria la cementacion del espacio anular
(espacio que queda entre el revestidor y las paredes del pozo), esto se hace con la

finalidad de proveer un efectivo aislamiento zonal y proteger el revestidor. 7]

La cementacion de pozos se define como un procedimiento combinado de mezcla

de cemento y agua, y el bombeo de ésta a través de la tuberia de revestimiento o la de
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produccion en zonas criticas, esto es, alrededor del fondo de la zapata de la tuberia
revestidora, en el espacio anular, en el hoyo no revestido y mas abajo de la zapata o bien

en la formacion permeable. 1!

El proceso de cementacion consiste en el desplazamiento de una cantidad
suficiente de lechada de cemento a través del revestidor con la finalidad de colocarla en
el espacio entre dicho revestidor y las paredes del pozo. Se conoce como lechada de
cemento a la mezcla del cemento con los diferentes aditivos que se le agregan y el agua.

Los objetivos fundamentales de las operaciones de cementacién son: ©*)

v Restringir el movimiento de los fluidos presentes en las zonas permeables de la
formacion (aislamiento zonal).

v Proveer el soporte mecanico al revestidor.

<

Proteger al revestidor de la corrosion.
v Brindar un soporte a las paredes de la formacién a fin de evitar el colapso de las

mismas.

4.2.1.- Clasificacion de los procesos de cementacion.

Los procesos de cementacion se clasifican de acuerdo a su finalidad en:

cementacion primaria y cementacion secundaria o remedial.

4.2.1.1.- Cementacion primaria.

La cementacion primaria es el proceso mediante el cual la lechada de cemento es
colocada en el espacio anular que se encuentra entre la tuberia de revestimiento y las
paredes de la formacion expuestas en el pozo. Desde su implementacion en el ano 1903,
el principal objetivo del proceso de cementacion primaria ha sido siempre lograr un
efectivo aislamiento zonal en pozos de petrdleo, gas y agua, a fin de evitar que otros

fluidos no deseados ingresen a los mismos. "’
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Para alcanzar este objetivo, debe asegurarse un sello hidraulico entre el
revestidor y el cemento y entre el cemento y las paredes de la formacion, mientras que al
mismo tiempo se debe prevenir la formacion de canales de flujo en la matriz del
cemento (ver Figura N° 3). Estos requerimientos hacen de la cementacioén primaria la

operacion mas importante dentro de la construccion de un pozo. ]

Sello

Sello Cemento-Revestidor

Cemento-Formacio

Prevenir entrada de

fluidos al anular

Figura N° 3: Objetivos de la cementacién primaria.

La cementacion primaria es realizada a presiones tales que la mezcla de cemento
pueda ser bombeada a través del revestidor hasta la zapata que lleva la sarta en el fondo
de la misma, la cual siempre se deja a cierto espacio del fondo del hoyo. Posteriormente
la lechada de cemento asciende por el espacio anular hasta que el mismo queda cubierto
completamente o hasta el nivel requerido, si en algunos casos se requiere cementar
totalmente el anular hasta la superficie y dicho objetivo por alguna razén no es
alcanzado, se complementa la cementacion bombeando lechada desde la superficie hasta

que se complete la operacion.

Las funciones de la cementacién primaria son las siguientes:

v' Afianzar el revestidor y protegerlo contra el deterioro que pueda sufrir durante los
posteriores trabajos de reacondicionamiento que se le puedan hacer al pozo, asi

como las formaciones cercanas ya sean gasiferas, petroleras y/o acuiferas.

-16 -



v Lograr el aislamiento de las formaciones productivas y el confinamiento de estratos
acuiferos, asi como evitar la migracion de fluidos entre las formaciones y el espacio
anular.

v" Proteger las formaciones contra derrumbes.

v’ Reforzar el revestidor contra posibles aplastamientos producidos por las presiones
externas, asi como la resistencia de la tuberia a presiones de estallido.

v" Proteger el revestidor contra la corrosion y contra los futuros trabajos de cafioneo.

Los equipos principales necesarios para llevar a cabo las operaciones de

cementacion primaria son (Ver Figura N° 4): !

v Zapata guia: ¢l cual es un equipo que se encuentra en el fondo de la tuberia de
revestimiento y que tiene como funcidn principal guiar a la misma a través del
descenso en el hoyo, hasta ser colocada en su posicion final. En su parte interna
lleva un mecanismo de obturacidon, que actiia como una valvula de un solo paso la
cual no permite que el fluido de perforacion que se encuentra en el hoyo entre a la
sarta pero si que el fluido que se encuentra en la sarta pueda ser bombeado hacia el
hoyo.

v Centralizador: consiste en una herramienta, que es colocada alrededor de la
tuberia de revestimiento y que permite que la sarta quede bien centrada en el hoyo,
a objeto de evitar que existan defectos en la continuidad del cemento en el espacio
anular debido a una mala disposicion espacial de la tuberia.

v’ Zapata flotadora: este equipo ayuda a reforzar la tarea de la zapata guia. Se
encuentra ubicado entre dos tubos del revestidor y actuia como vélvula de contra
presion. Esta tiene un asentamiento que se utiliza para que el tapon superior se sitlie
de forma tal que impida el desplazamiento de la lechada de cemento evitando la
contaminacion del lodo.

v Tapén inferior: se desplaza delante de la lechada de cemento y su tarea principal
ademads de separar la lechada de los preflujos es limpiar el interior del revestidor y

evitar la contaminacion del cemento. Este aparato se asienta en el interior de la
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tuberia y se rompe con un incremento de presion para permitir el paso de la lechada

hacia el espacio anular.

Tapén superior: su funcion principal es separar la lechada de cemento del fluido

de perforacion con el cual se impulsa la circulacion del cemento a través de la

tuberia. Este equipo esta disefiado para que cuando se asiente en la zapata flotadora

se lea un incremento de presion y en este punto comparar el volumen de lechada de

cemento desplazado con el calculado.

Unidad de
Cementacion

Revestidor

Fluido de Desplazamiento Unidad de Mezclado

Lechada de
Cemento

Tapon Superior

Tap6n Inferior

. ¥ Z

Zapata Flotadora [ _—_],

MR

Fluido de Desplazamiento
Tapon superior asentado —3

Tapén inferior .
asentado  —Hg

Vilvula
cerrada

Raspador
Rotatorio

Centralizador

,- B 5] Raspador
R Y%} Reciprocante
D //
Gkt

Zapata Guia Trabajo en Proceso Trabajo Terminado

|

Z

Figura N° 4: Esquema de la cementacion primaria.
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4.2.1.2.- Cementacion secundaria o remedial.

La cementacion secundaria o remedial se define como el proceso de forzar,
mediante la aplicacion de presion, el paso de la lechada de cemento a través de los
canales o0 espacios vacios que se encuentran en el espacio anular existente entre el
revestidor y las paredes del pozo. Este tipo de cementacion tiene muchas aplicaciones,
ya sea durante la perforacion o en las tareas de terminacion de los pozos, o
posteriormente durante el transcurso de la vida productiva de los mismos, en los trabajos

., .. . 1
de reparacion y/o reacondicionamiento. '’

Las aplicaciones mas comunes para este tipo de cementacion son las

siguientes '’

v' Reparacion de los trabajos de cementacion primaria, que fallaron debido a la
contaminacion de la lechada con lodo de perforacion (canalizacidén) o por una
cantidad insuficiente de cemento en el espacio anular.

v Aislamiento de la zona productora de los diferentes mantos acuiferos que se
encuentran por encima, por debajo o asociados a la misma.

v" Reduccion de la relacion gas/crudo producido mediante el aislamiento de las zonas
de gas presentes en las adyacencias de la zona productora.

v Reparacion de filtraciones en el revestidor debido a la corrosion o a roturas en la
tuberia.

v Abandono de zonas no productivas o agotadas.

<

Proteccion de la zona productora contra la migracion de fluidos.

v" Sellado de las zonas de pérdidas por circulacion.
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4.2.2.- Métodos para la cementacion.

4.2.2.1.- Remocion del fluido de perforacion.

Como se menciond anteriormente, el principal objetivo de los trabajos de
cementacion es lograr un completo y efectivo aislamiento entre el pozo y los diferentes
estratos permeables que se van perforando, a fin de asegurar el mayor tiempo de vida
posible del hoyo. Para lograr este objetivo, tanto el lodo de perforaciéon como los
diferentes preflujos empleados para removerlo (si existiesen) deben ser completamente
retirados del espacio anular, el cual para que la operacion se concrete con éxito debe ser

llenado completamente con la lechada de cemento. !

En algunas ocasiones, el contacto directo entre la lechada de cemento y el lodo
de perforacion forma una interfase de alta viscosidad que ocasiona dificultades en la
bombeabilidad de la lechada, ademéas de una serie de problemas operacionales de
considerable envergadura. Cuando lo anterior sucede se dice que los fluidos son
incompatibles, lo cual tiene serias implicaciones a la hora de efectuar la operacion de
cementacion del pozo, ya que por ejemplo, la interfase cemento-lodo representa una
capa en la que no se podra lograr un efectivo aislamiento, lo cual implica un costo

adicional en cementacion remedial para subsanar las fallas inherentes a este fenomeno.

En los casos donde se presenta incompatibilidad entre la lechada de cemento y el
lodo de perforacion, se hace necesario el uso de preflujos, los cuales son fluidos que se
bombean entre el lodo y la lechada y que son compatibles con ambos. Dichos preflujos
tienen dos funciones principales, la primera es prevenir o minimizar el contacto
cemento-lodo; la segunda es eliminar el lodo del revestidor y las paredes del pozo, a fin
de limpiar las superficies del hoyo para que la adherencia del cemento con las paredes

tanto del hoyo como del revestidor sea la 6ptima. !

Una vez colocada en el espacio anular, la lechada debe endurecerse y desarrollar

las propiedades mecanicas necesarias para proveer y mantener un sello hidraulico tal que
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asegure la estabilidad del pozo y una larga vida operativa, por lo tanto una efectiva
remocion del lodo de perforacion y un adecuado desplazamiento de la lechada a través

del espacio anular es fundamental para lograr el aislamiento del pozo. I*!

Una remocion inadecuada del lodo puede promover canales de lodo a través de
las zonas de interés, los cuales pueden formar canales a través de los cuales puede haber
circulacion de fluidos de una zona de alta presion a una de menor presion, por lo tanto la
durabilidad y efectividad del sello formado por el cemento depende en gran medida de la
eficiencia en la remocion del lodo de perforacion y de la capa solida (revoque) formada

por el mismo en las paredes del hoyo.

4.2.2.2.- Cementacion en una etapa.

La cementacion por etapas corresponde al tipo mas sencillo de operacion que se
puede llevar a cabo, ya que consiste en bombear de manera continua una cantidad tal de
lechada a través del revestidor, que pueda llenar completamente el espacio anular que se
requiere cementar. Esta operacion se usa generalmente en hoyos poco profundos o en las

secciones mas superficiales de un pozo.

Para llevar a cabo esta operacion, se retira el lodo de perforacion que circula por
el revestidor, bombeando inicialmente un preflujo, posteriormente y de manera continua
se hace circular la lechada de cemento a través de la tuberia de revestimiento,
separandola del preflujo con el tapon inferior. Cuando este tapon inferior queda retenido
en la zapata flotadora, por efecto de la presion se rompe y entonces se permite el paso
de la lechada de cemento hacia el espacio anular a través de la zapata guia (ver Figura

N° 5).
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Circulacion del Lodo Bombeo del Espaciador Desplazamiento Desplazamiento Fin de la Operacion
de Perforacion y la Lechada

P

% Centralizadores
Lo ﬁ

Lechada de
L

Cemento

Fluido de 1
Desplazamiento!

Espaciador

Lodo de
Perforacion

Figura N° 5: Cementacion en una etapa.

Para mover la lechada a través del espacio anular se ejerce presion de bombeo
sobre la misma, empleando para ello un fluido de desplazamiento (lodo de perforacion),
el cual se separa de la lechada mediante el uso del tapon superior. Este es una
herramienta que permite determinar que la operacion ha concluido y que todo el
volumen de lechada calculado ha sido desplazado, mediante un aumento de presion en la

tuberia de revestimiento producido cuando el tapén se asienta en la zapata flotadora.

4.2.2.3.- Cementacion en varias etapas.

Este tipo de operacion de cementacion se utiliza en pozos con grandes
profundidades y tiene algunas ventajas con respecto a la cementacion en una etapa ya
que ademas de reducir la presion de bombeo reduce también la presion hidrostatica de la
columna de lechada en formaciones débiles, lo cual previene la fractura de las

mismas. !
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Este método se emplea en diversas situaciones, como por ejemplo:

v Cuando existe el peligro de fracturas en la formacion debido a presion hidrostatica
suministrada por la lechada.

v En los casos en los que el tiempo de bombeo de la lechada esta limitado debido al
posible fraguado prematuro de la misma en pozos profundos a altas temperaturas.

v" Cuando debido a las condiciones térmicas se requiere el uso de materiales
cementantes diferentes.

v En los casos en los que se desea reducir la presion en la boca del pozo producida

por el bombeo de la lechada.

4.2.3.- Composicion y clasificacion del cemento Portland.

El cemento es fabricado de forma corriente usando materiales y métodos que han
cambiado poco desde los inicios de esta industria. En 1824, Josep Aspdin, un
constructor de Leeds (Reino Unido), obtuvo una patente para “un cemento de calidad
superior parecido al Portland Stone”. El cemento de Aspdin era preparado procesando
porciones fijas de materiales calcareos (piedra caliza, tiza y conchas marinas) con
aluminosilicatos (arcillas) en un horno a temperaturas muy altas (1425 °C - 1535 °C). El
material resultante que se llama escoria, o Clinker, es enfriado luego y entremolido con
yeso para formar el cemento Portland. El yeso se agrega para evitar un fraguado
instantaneo. Ademas de los componentes basicos citados anteriormente, otros materiales
tales como arena, bauxita y 6xido de hierro pueden ser usados en la alimentacion del

horno para ajustar los indices elementales de la escoria resultante. !'!!

Los principales componentes del cemento Portland comtn se presentan en la

tabla N° 1:
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Tabla N° 1: Composicion del cemento Portland.

Nombre Porcentaje (%) Formula Quimica
Silicato Tricalcico (CsS) 50 3 Ca0.Si0,
Silicato Dicélcico (C,S) 25 2 Ca0.Si0,
Aluminato Tricalcico (CsA) 9 3 Ca0.ALOs
Ferroaluminato Tricalcico (C4AF) 10 4 Ca0.Al,03.Fe;03
Otros Oxidos 5 ----

Las cantidades relativas de los componentes anteriores pueden ser variadas
dependiendo de la aplicacion que se pretende darle al cemento. El componente que tiene
la mayor influencia sobre las caracteristicas globales de resistencia del cemento
Portland es el C;S. ElI C;A muestra la tasa més rapida de hidratacion, el fraguado inicial
y el tiempo de espesamiento del cemento, al igual que la sensibilidad del cemento
fraguado a las aguas que contienen sulfatos, son influenciados por la concentracion de
este componente. El C,S es el componente de reaccion lenta que le hace adquirir
gradualmente la resistencia, lo cual ocurre en un periodo prolongado de tiempo.
Finalmente el C4AF, es el componente de baja temperatura para la hidratacion del

cemento. (1]

De lo anterior se evidencia que el cemento estd compuesto principalmente por
una mezcla de 6xidos metélicos anhidridos. La adicién de agua a este material tiene el
efecto de convertir estos compuestos. Después de un periodo de tiempo, los hidratos
forman una estructura cristalina entramada que resulta en el fraguado del cemento y su

impermeabilidad. '

Los materiales cementantes se clasifican segiin su uso en petroleros y de
construccion. En lineas generales, todos los cementos son fabricados esencialmente de
la misma forma y estdn compuestos por los mismos ingredientes, sélo que en diferentes
proporciones. Los cementos de construccion se clasifican segun la ASTM (Sociedad

Americana de Pruebas y Materiales) en Tipos I, II, III, IV y V, mientras los cementos
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petroleros se clasifican segin el API (Instituto Americano de Petroleo) en clases

AB,CD,EF,GyH. "

Las clases A,.B y C de la clasificacion del API corresponden a los tipos de
cemento I, II, III de la ASTM, y las demas clases han sido desarrolladas para permitir el
uso de aceleradores, retardadores y otros aditivos a fin de cumplir con requerimientos
especiales''?), por otro lado los tipos IV y V de la ASTM no tiene correspondencia con la
clasificacion del API. Del mismo modo, los cementos petroleros también son
subclasificados en grados de acuerdo a su resistencia a los sulfatos en Ordinario (O), de

moderada resistencia (MSR) y de alta resistencia (HSR). ['*!

Las diferentes clases de cemento definidas por el API, tienen usos distintos, entre

ellos se encuentran: )

v" Cemento clase A: Esta disefiado para ser usado desde la superficie hasta 6000 pies
de profundidad, donde propiedades especiales de la lechada no son requeridas. Se
encuentra disponible sélo en grado ordinario. Esta clase es similar al cemento tipo I
de la ASTM.

v' Cemento clase B: Se emplea a profundidades que van desde la superficie hasta
6000 pies, en hoyos que requieren de cemento con resistencia moderada o alta a los
sulfatos. Esta clase es similar al cemento tipo I de la ASTM, y contiene menos
CsA que el de clase A.

v" Cemento clase C: Esta disefiado para ser usado a profundidades que van desde la
superficie hasta 6000 pies, se emplea cuando se requiere de lechadas de baja
densidad para evitar fracturas en la formacion. Esta clase se encuentra disponible en
todos los grados de resistencia a los sulfatos y es similar al cemento Tipo III de la
ASTM.

v Cemento clase D: Disefiado para profundidades que van desde los 6000 pies hasta
los 10000 pies, bajo condiciones de presion y temperaturas moderadamente altas.

Esta disponible s6lo en los grados MSR y HSR.
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v' Cemento clase E: Disefiado para usar en profundidades que van desde 10000 pies
hasta 14000, bajo condiciones de temperatura y presion altas. Igualmente se
encuentra disponible solo en los grados MSR y HSR.

v" Cemento clase F: El cual esta disefiado para ser usado en profundidades que van
desde los 14000 pies hasta los 16000 pies, en donde debe soportar presiones y
temperaturas extremadamente altas. Esta clase de cemento se encuentra disponible
en los grados MSR y HSR.

v' Cemento clase G y H: Diseflados para ser usados como cementos basicos para
pozos de profundidades que van desde la superficie hasta 8000 pies, o también
pueden ser usado con aditivos tales como aceleradores y retardadores para cubrir un
amplio rango de profundidades y condiciones de pozo. Se encuentran disponibles
en los grados MSR y HSR. Estas clases de cemento fueron desarrolladas como
respuesta a las nuevas tecnologias en aceleradores y retardadores de lechadas por
medios quimicos. La composicion de estas clases es basicamente la misma, solo se

diferencian en el area superficial de las particulas del Clinker. !
4.2.4.- Propiedades fisicas de las lechadas de cemento.

Se define como lechada de cemento a la combinacion de agua de mezcla y
cemento, donde el agua de mezcla corresponde a la cantidad de agua pura que se
requiere para preparar la lechada mas los diferentes aditivos en estado liquido que se le
agregan a la misma con la finalidad de alterar una o varias de sus propiedades fisicas y
quimicas. Las propiedades de las lechadas de cemento que son cominmente evaluadas,

. . 13
son las siguientes:!'!

v' Tiempo de espesamiento: el cual es también conocido como tiempo de
bombeabilidad, y corresponde a la cantidad de tiempo en que la lechada
permanecera fluida para que pueda ser bombeada bajo condiciones de pozo .

Otra manera de definirla es como el tiempo que toma la lechada en espesarse hasta

100 unidades Bearden de Consistencia (Bc). El tiempo de espesamiento es un

parametro muy importante, ya que debe ser mayor que el tiempo que va a durar la
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operacion, de lo contrario el cemento puede fraguar dentro del revestidor, o en
zonas no deseadas. Por tal motivo, generalmente se debe cumplir que el tiempo de
espesamiento sea mayor que el tiempo de operacion, mas un factor de seguridad
que va de una a dos horas.

v Densidad de la lechada: corresponde a la cantidad de masa por unidad de volumen
que posee la lechada de cemento, normalmente se expresan en unidades de Libras
por Galon (LPG). Es importante controlar la densidad de la lechada para minimizar
tanto los riesgos de fractura de la formacion, la cual puede ser generada por una
excesiva carga hidrostatica provocada por la columna de lechada, como el flujo de
fluidos a alta presion que se encuentran en dicha formacion.

v Resistencia a la compresion: se define como la fuerza por unidad de area requerida
para fracturar una muestra de cemento y es una medida de la dureza del mismo, es
decir de su capacidad para resistir los esfuerzos.

v Fluido libre: liquido con o sin color que se separa de la lechada de cemento luego
de permanecer en reposo durante 2 horas.

v Reologia: por medio de esta prueba se describe el comportamiento de la lechada de
cemento cuando fluye a través de tuberias y otros conductos. Para tal fin se
emplean diferentes modelos de flujo, y se comparan con el mostrado por la lechada
para determinar sus diferentes parametros.

v' Pérdida de fluido: es la cantidad de fluido que pierde una lechada cuando atraviesa
una zona permeable, a nivel del laboratorio, esta prueba se lleva a cabo en un
equipo de filtrado HPHT (alta presion y alta temperatura), en donde la lechada es
sometida a un diferencial de presion de 100 psi durante treinta minutos y se filtra a

través de una pantalla de 325 mesh.
4.2.5.- Aditivos del cemento.
Los pozos petroleros cubren amplios rangos de profundidades y distintas

condiciones de presion y temperatura. En la actualidad existe gran cantidad de aditivos

que se utilizan con el cemento petrolero para conseguir caracteristicas optimas de una
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lechada de cemento para cualquier condicion de pozo. Entre los aditivos mas comunes

S€ encuentran: )

v Aceleradores: son compuestos quimicos que tienen la funcion de reducir el tiempo
de fraguado de la lechada de cemento e incrementar el desenvolvimiento de la
resistencia a la compresion. Muchas sales inorganicas se usan como aceleradores
del cemento Portland, entre estas los Cloruros son las mas conocidas, sin embargo,
se ha reportado el uso de otras sales tales como Carbonatos, Silicatos, Aluminatos,
Nitratos, Nitritos, Sulfatos y algunas bases como los hidroxidos de Sodio, Potasio y
Amonio.

v Retardadores: son quimicos que extienden el tiempo de fraguado de la lechada de
cemento. Las sales soddicas y célcicas de los acidos Lignosulfonicos son los
retardadores mas usados en los cementos petroleros. Los Lignosulfonatos son
polimeros derivados a partir de la pulpa de madera. Entre otros compuestos
retardadores se encuentran los 4cidos Hidroxicarboxilicos, los compuestos
Sacaridos, los derivados de celulosa (Polisacaridos) y algunos compuestos
inorganicos como el Cloruro de Sodio concentrado.

v' Extendedores: son materiales que disminuyen la densidad de la lechada de
cemento, es decir, que reducen la cantidad de cemento por unidad de volumen de
mezcla. Entre los extendedores mas usados se encuentran la Bentonita, los
Silicatos Sodicos, Silice, Microesferas y extendedores gaseosos como el Nitrogeno
y el aire, los cuales son usados para preparar cementos espumados.

v Densificantes: materiales de alta gravedad especifica que incrementan la densidad
de la mezcla cementante. Los mas usados en la industria son la Ilmenita, la
Hematita y la Barita.

v Dispersantes: son compuestos quimicos que reducen la viscosidad de la lechada de
cemento. Los Sulfonatos son los dispersantes mas comunes para lechadas de
cemento, y son preferibles los materiales que contienen de 5 a 50 grupos Sulfonatos
enlazados a una cadena polimérica altamente ramificada. Sin embargo algunos
polimeros lineales tales como pequefias moléculas orgdnicas que contienen algunos

grupos anidnicos también son efectivas como dispersantes.
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v' Agentes para el control de la pérdida de fluido: son materiales que permiten
controlar la pérdida de la fase acuosa del sistema cementante hacia la formacion.
Existen basicamente dos tipos de aditivos para el control de la pérdida de fluido: los
materiales particulados finamente divididos, entre los que se encuentran la
Bentonita y los Latex; y los polimeros solubles en agua, tales como algunos
derivados de celulosa.

v Agentes para la prevencion de pérdida circulacion: son compuestos quimicos que
controlan la pérdida de lechada de cemento hacia formaciones débiles o
permeables. Entre los materiales més usados se encuentran la Gilsonita y el carbon
granulado.

v Aditivos especiales: cualquier otro tipo de aditivo que no se encuentre en la
clasificacion anterior, tal como agentes antiespumantes, fibras, agentes
descontaminantes y trazadores radioactivos, que permitan mejorar las propiedades
fisicas del cemento fraguado.

v Agentes controladores de migracion de gas: son compuestos que previenen que el
gas que se encuentra en la formacién se mueva hacia el espacio anular cementado,

entre este tipo de materiales se encuentra el Latex y algunas mezclas poliméricas.

4.3.- Fenomeno de migracion de fluidos en pozos petroleros.

En los pozos de petroleo y gas el cemento es bombeado en el espacio anular que
existe entre la formacion perforada y la tuberia de revestimiento. La funcion principal
del cemento es prevenir cualquier comunicacion de fluidos entre las diferentes
formaciones perforadas para proveer un efectivo aislamiento zonal durante un largo
periodo de tiempo, de modo tal que la produccion sea lo mas segura y econdmica
posible. Dicho aislamiento debe ser mantenido durante las operaciones del pozo y luego
de que el mismo sea abandonado, y consiste en evitar que los diferentes fluidos que se
encuentran en la formacioén confinados a alta presion entren al espacio anular y se

c . . 1
muevan ya sea a una zona de menor presién o hacia la superficie del pozo. !
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La migracion de fluidos consiste en la invasiéon y posterior movimiento al
espacio anular cementado de agua o gas, una vez alli pueden dirigirse hacia zonas de la
formacion que tengan menor presion o hacia la superficie. Este fenomeno es originado
principalmente por el desequilibrio de presiones que puede llegar a suscitarse en la

interfase cemento-formacién. )

La migracion de fluidos en el espacio anular de un pozo puede ocurrir ya sea
durante la perforacion o la completacion del mismo y este ha sido uno de los problemas
mas molestos de la industria petrolera desde que el mismo fue identificado a principios
de 1960 cuando se suscitd un serio problema de comunicacion de gas en un pozo de
almacenamiento en Estados Unidos. Dentro de la categoria de los problemas de
migracion de fluidos, la de gases es la mas frecuente y sin duda la mas critica y
peligrosa. Las fallas en los trabajos de cementacion primaria llegan hasta un 15% del
total de las operaciones realizadas, y de esta cuota, al menos un tercio corresponde a

L, . o [16
problemas con migracion de los fluidos que se encuentran en la formacion. !

La migracion de gas es un problema potencial en casi todos los pozos en los que
se entra en contacto con yacimientos ya sean de gas o de crudo con gas asociado. Sin
embargo, la severidad del problema varia desde los muy peligrosos, por ejemplo,
situaciones en las que se presentan reventones en donde se pierde el control de un pozo
debido al extremo desequilibrio de presiones durante la perforaciéon o la cementacion;
hasta los mas marginales o despreciables tal como la deteccion de flujo de gas en la
superficie del pozo con presiones muy bajas, se han reportado problemas de flujo de gas
hacia la superficie en lapsos de tiempo tan pequeiios como 30 minutos luego de haber

171 Ademas de estos problemas,

terminado los trabajos de cementacion primaria
también puede ocurrir el fendmeno de la comunicacion interzonal dentro del hoyo, el
cual es mucho mas dificil de detectar, en estos casos la produccién posterior puede verse
afectada, ademas puede ocurrir un relleno de una zona superior agotada (posiblemente
seguida por la migracion de gas hacia la superficie o a otro pozo), o la eficiencia de los

tratamientos de estimulacion se pueden ver reducidos. !
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4.3.1.- Mecanismo de migracion del gas.

Luego de que el cemento es bombeado y alcanza la condicion estatica en el
espacio anular, diferentes procesos empiezan a ocurrir en la lechada. Las propiedades
resultantes de la lechada son funcidon de la composicidon de la misma y de las diferentes
condiciones del pozo que se presentan en cada intervalo cementado. Estos procesos
incluyen la deshidratacion de la fase liquida, gelificacion de la lechada y por ultimo la
solidificacion de la misma, otorgando la propiedad de adherencia entre la formacion y el
revestidor. A una determinada profundidad, uno o mas procesos de los mencionados
anteriormente pueden dominar sobre los otros y de esta manera controlar los cambios en

el comportamiento de la lechada. ['*]

Inicialmente, toda la columna de lechada de cemento se comporta como un fluido
puro y es capaz de transmitir completamente la carga hidrostatica causada por su propio
cabezal mas el cabezal generado por los fluidos que se encuentran encima de la misma.
Como los procesos de deshidratacion, gelificacion y fraguado de la lechada progresan a
medida de que pasa el tiempo, a las diferentes profundidades y a lo largo de la columna
de cemento, ocurren cambios en la lechada que causan que la misma se desvie del

comportamiento de un liquido puro. '

Entender el mecanismo del flujo de gas a través de una columna de cemento y la
prediccion de como fluye este gas requiere del conocimiento adicional del
comportamiento de la lechada en el pozo, sin embargo, no se han reportado simulaciones
del proceso que sean 100% exitosas o experimentos a escala de laboratorio que permitan
obtener una prediccion general y cuantitativa de la migracion de gas. La dificultad para
entender y modelar el fendémeno de la migracion de gas radica en el hecho de que el
material a través del cual el gas puede canalizar, como es el caso de una columna de
lechada de cemento que llena el espacio anular del pozo, cambia sus propiedades fisicas
y mecanicas con el tiempo. El estado fisico de la lechada cambia de ser liquido

inmediatamente después del desplazamiento de la misma, a ser gel luego de encontrarse
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un tiempo estatico, en sélido débil y permeable cuando fragua y finalmente se convierte

(p . 18
en un sélido fuerte e impermeable cuando se endurece. !'*!

Las consecuencias potenciales del problema de la migracion del gas son
numerosas pero no siempre son inmediatamente detectables. Frecuentemente la
cementacion remedial es empleada para lograr cerrar el flujo de gas y que la presion sea
reducida hasta un nivel equivalente al requerido por la politica de seguridad del operador
y las regulaciones locales. Sin embargo la eficiencia de la cementacion forzada en estas

circunstancias es muy pobre debido a tres causas: !

1. Los canales de gas pueden ser muy dificiles de hallar, especialmente si los
mismos son submilimétricos.

2. Los canales pueden ser muy pequenos y por ende no permitir que la lechada de
cemento pasa a través de ellos.

3. La presion ejercida durante la cementacion forzada algunas veces es suficiente
como para romper los sellos de cemento en el pozo o incluso para iniciar la
fractura de la formacion, empeorando los problemas de comunicacion en el pozo.
Por lo tanto, prevenir el problema de migracion del gas es preferible que

repararlo.

4.3.2.- Posibles rutas de migracion del gas.

Se entiende generalmente que la migracion de gas o cualquier otro fluido que se
encuentre en la formacion y que entre al espacio anular del pozo, puede ocurrir a través de
canales formados entre las interfases cemento-formacion, cemento- tuberia, cemento-lodo e
inclusive en la matriz misma del cemento. Una vez que el gas ha entrado en el anular, el
mismo puede desplazarse, a través de cualquiera de los canales mencionados anteriormente
hacia la superficie o hacia zonas de la formacion que tienen menor presion (Ver Figura N°

6). "]
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Matriz del Cemento Cemento/Revestidor Cemento/Formacion

Zona de
Gas

Revestidor Formacion Revestidor Formacion Revestidor Formacion

Figura N° 6: Rutas de migracion del gas.

Los canales que se forman en las diferentes interfases, son producto de las
variaciones tanto de la presion como de la temperatura del pozo a medida que avanzan
las operaciones de cementacion, por otro lado los que se forman a través de la columna
de cemento, en su mayoria lo hacen durante el tiempo en que la lechada pasa de estado

liquido a sdlido.

4.3.3.- Factores que controlan la entrada del gas presente en la formacion

al anular cementado.

El principal factor que previene la entrada de gas al espacio anular durante las
operaciones de cementacion es la presion hidrostatica que provee la columna de lechada
y el fluido de perforacion que se encuentra encima de la misma. Esta presion debe ser
mayor que la presion de poro de la formacidon que contiene al gas para prevenir la
invasion del mismo a la columna de cemento, ademas de esto, es necesario que dicha
presion no exceda la presion de fractura de la formacion, de manera que se eviten o

minimicen las pérdidas de fluidos. ['*

La habilidad de la lechada de cemento para transmitir esta presion hidrostatica es

otra caracteristica que afecta a la presion hidrostatica total de la columna de fluido que
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se encuentra en el espacio anular. Esta capacidad es funcion de la fuerza de gel de la
lechada de cemento. Mientras mds baja es la fuerza de gel, mayor es la capacidad que
tiene la columna de lechada para transmitir la presion hidrostatica en el espacio anular y
viceversa. Cuando la presion ejercida por la columna es la misma que la presion de poro

y la fuerza de gel no es lo suficientemente alta, la migracién de fluidos puede ocurrir. ['*!

La pérdida de presion hidrostatica en la columna de lechada de cemento que se
encuentra en el espacio anular debe ocurrir antes de que el gas pueda invadirla. La
transmisibilidad de la presion hidrostatica de la columna de cemento disminuye como
una funcion de su gelificacion y fraguado. Las propiedades fisicas que afectan la pérdida
de presion hidrostatica de la lechada son: el desarrollo de la fuerza de gel estatica, la
reduccion del volumen por hidratacion, la pérdida de fluido hacia las formaciones

permeables. 2%

4.3.3.1.- Reduccion de volumen.

Cuando la lechada comienza la reaccion de hidratacion, sus propiedades cambian
y su comportamiento pasa de ser el de un fluido verdadero, el cual transmite
completamente la presion hidrostatica, hasta convertirse en una masa viscosa que va
perdiendo poco a poco su capacidad de transmitir dicha presion hidrostatica. Durante
este periodo de transicion, son dos los fendmenos que contribuyen principalmente con la
reduccion del volumen de agua dentro de la matriz del cemento, resultando esto en una
disminucién de la presion de poro del cemento y de este modo permitiendo la invasion

de gas dentro de la matriz del cemento.

El primero de estos fendémenos es la reaccion de hidratacion del cemento, la cual
ciertamente consume parte del agua que se pierde, disminuyendo su volumen y el
segundo es la cantidad de agua que ingresa hacia la formacion en la forma de pérdida de
fluido, lo cual de igual manera sera causal de la reduccion del volumen de agua en el
sistema cementante. A pesar de que es imposible influir en el primer fenomeno, es

posible controlar la capacidad de pérdida de fluido de la lechada de cemento. [
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De este modo, las lechadas con pérdidas minimas de fluido son mejores para el
control de la migracién de gas durante esta etapa de transicion. Es importante sefalar,
que la pérdida de fluido debilita la estructura del cemento e incrementa su
permeabilidad. La habilidad de las burbujas de gas para migrar a través del cemento no

fraguado es una funcion de la fuerza de gel estatica (SGS) de la lechada. "]

Una vez que la hidratacion ha terminado, el cemento se convierte en un solido
impermeable y como ya se menciond anteriormente, en esta etapa la migracion soélo es
posible a través de canalizaciones interfaciales. Formadas entre el cemento y la

formacion, o entre el cemento y el revestidor.

Lo explicado anteriormente permite concluir que la habilidad de la lechada de
cemento para prevenir la migracion de fluidos a través del espacio anular depende de la
tasa de pérdida de volumen de la lechada de cemento y del tiempo que tarde la misma
para desarrollar una estructura de gel que sea capaz de evitar la invasion del gas presente

en la formacion.

4.3.3.2.- Desarrollo de la fuerza de gel estatica.

La fuerza de gel estatica (Static Gel Strength, SGS) es la fuerza de resistencia
aplicada por la lechada de cemento al perimetro mojado de la superficie del hoyo y del
revestidor. La SGS es el resultado de una pequefia cantidad de productos que se han

formado en las etapas tempranas de la reaccion de hidratacion. 2

Cuando la lechada de cemento se encuentra en estado estatico luego del
desplazamiento de la misma, las fuerzas i6nicas empiezan a interactuar y las mismas
crean una estructura ternaria débil que al pasar el tiempo se ird endureciendo. Esta
estructura se desarrolla en la matriz del cemento mientras la misma cambia de estado
liquido a s6lido y se comporta como un semiso6lido, este proceso ocurre antes que

alguna resistencia a la compresion se desarrolle (Ver Figura N° 7). 2
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Cemento Geles de Cemento Cemento
Fluido Cemento Fraguado Endurecido

Figura N° 7: Proceso de gelificacion del cemento.

En algunos aspectos, durante la gelificacion, el cemento puede ser considerado como un
material similar a los polimeros. Esto es cierto desde el momento en que la matriz exhibe un
comportamiento reoldogico No-Newtoniano y exhibe un punto cedente, conocido también
como fuerza de gel estatica. Comunmente expresado en unidades de esfuerzo cortante
(Ibf/100 pie?), la fuerza de gel estatica puede ser considerada como el esfuerzo cortante que
existe en los limites de la pared al iniciarse el movimiento de la columna de cemento en el

espacio anular debido a la presencia de un cabezal de presion. ')

El proceso de gelificacion es el responsable de que la columna de cemento se
adhiera mejor a la superficie de la formacion, pero esto trae como consecuencia que la
columna de lechada de cemento pierda su capacidad para transmitir la presion
hidrostatica. Este proceso se desarrolla hasta el punto en que el cemento pasa
completamente al estado sdlido, pero en algiin momento de dicho proceso la lechada de
cemento tendra suficientes caracteristicas solidas como para que el gas no pueda invadir

la matriz de la columna de cemento. *”

Se desconoce a que valor de fuerza de gel estdtica la lechada de cemento
adquirird un nivel de solidificacion tal que se cumpla lo anteriormente expuesto, sin
embargo, en muchos trabajos de investigacion es aceptado que a un desarrollo de fuerza
de gel estatica mayor a 100 1bf/100 pie?, puede ocurrir la invasion del gas o cualquier

otro fluido a la matriz del cemento. Este es el punto considerado como el inicio de un
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parametro llamado tiempo de transicion, que se define como el periodo de tiempo

durante el cual la lechada cambia de ser un fluido hidraulico hasta convertirse en una

masa altamente viscosa que muestra algunas caracteristicas solidas bajo condiciones

estaticas. [

Del mismo modo es ampliamente aceptado que el tiempo de transicion termina

cuando la SGS se incrementa hasta 500 1bf/100 pie®. En este punto, la lechada ha

desarrollado suficiente fuerza de gel para prevenir la migracion de fluido o gas dentro

de la columna de cemento **). En la Figura N° 8 se muestra el efecto del desarrollo de

los geles del cemento sobre la caida de la presion hidrostatica en la columna de cemento

hasta el punto de potencial invasion del gas.

Lechada de Gelificacion Cemento Cemento
Cemento del Cemento fraguado Endurecido
P
. / 100 SGS
e [T - ~~.
s L, IR 500 SGS
i Presion de . minimo para
0 sobrebalance R evitar invasion
n \\\ del gas
\ /
H .
i
d
r
0 Punto potencial ]
S de invasion
t
a
t
i
c

Tiempo———>

Figura N° 8: Efecto del desarrollo de la fuerza de gel sobre la presion

hidrostatica de la columna de cemento.

Este es uno de los puntos de mayor interés en el estudio de la migracién de gas,

ya que teoricamente se puede presentar el problema de la migracion si el cemento no

posee una SGS de 500 1bf/100 pie® al momento en que debido a la reduccién de presion
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hidrostatica de la columna de cemento, la misma se iguale o sea menor que la presion de

la formacion de gas. %!

Actualmente no existe ningun método estandarizado y/o reconocido
industrialmente para la determinacion de la fuerza de gel estatica en sistemas de
cementos petroleros. Sin embargo, la ISO (Organizacion Internacional de
Estandarizacion), estd evaluando tres tipos diferentes de equipos para pruebas de
laboratorio a fin de desarrollar un método estdndar para la determinacién de dicha

propiedad. "]

Uno de estos equipos de prueba es un aparato de ultrasonido (SGSA), el cual usa
la interpretacion de transmisiones ultrasdnicas que pasan a través de la matriz de la
lechada para determinar el desarrollo de la SGS, la limitacion que posee este equipo es
esencialmente su incapacidad de medir SGS en lechadas de baja densidad. Un segundo
aparato que se estd estudiando es un equipo tipo Vane, el cual es esencialmente un
Redmetro tipo Vane que opera con un sistema de corte intermitente, dicho equipo, a
diferencia de los otros aparatos disponibles para la medicion de la SGS, est4 limitado a
una presion maxima de aproximadamente 800 psi. El tercer tipo de aparato trabaja de
manera similar a un consistometro HTHP, llamado MINIMACS (ver Figura N° 9). Antes
del uso de este equipo la lechada es llevada a condiciones de presion y temperatura del
hoyo a través del tiempo, mientras es continuamente cortada a una tasa consistente con
la del desplazamiento del pozo. Luego de ser acondicionada la lechada bajo condiciones
de pozo durante un tiempo aproximadamente igual al requerido para el desplazamiento
de la misma, se lleva al equipo de medicion, en donde la SGS de la lechada es
continuamente monitoreada a través del tiempo mediante una paleta especial, la cual se
encuentra en un recipiente presurizado. Esta paleta rota a una velocidad constante de
0.26 °/min, y la resistencia a la rotacion es cuantificada mediante un medidor de torque
(221 Este equipo presenta como desventaja que es extremadamente sensible a las
perturbaciones externas durante las mediciones, lo cual hace bastante dificil su

operabilidad. "]
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Figura N° 9: MINIMACS, equipo para la evaluacion de Fuerza de Gel Estatica.

4.3.4.- Control del fenomeno de la migracion del gas.

El control de la migracion de gas u otros fluidos en el espacio anular luego de la
cementacion, ha sido objeto de gran cantidad de estudios y articulos. Estos incluyen
enfoques practicos, enfoques tedricos, y modelaje matematico y/o fisico, cada uno
concentrandose en una o dos causas especificas de la migracion de gas. Lo tinico que
todos estos estudios tienen en comun es que todos presentan conclusiones validas, y
aunque representan un beneficio, en algin momento todas han fallado en su aplicacion
en el campo. Estas fallas han demostrado que aunque se ha aprendido mucho sobre

. . o 2
prevencion y control de la migracién, ain queda mucho por aprender. %

La premisa principal para controlar la migracion de fluidos en pozos de petroleo
y/o gas es prevenir la entrada de gas al espacio anular, lo cual requiere que se mantenga
el control de la presion en la formacion de gas y eliminar las potenciales rutas de
migracion a través del cemento en su periodo de transicion de liquido a sélido. Este

objetivo se puede lograr a través de tres mecanismos basicos:
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v Alteracién de las propiedades de la lechada de cemento. Lo cual se puede lograr
mediante aditivos que son capaces de variar algunas propiedades de la lechada tales
como: desarrollo de la fuerza de gel estética, pérdida de fluido y/o reduccion de
volumen.

v" Bloqueo mecanico de las rutas de migracion. Este método consiste en colocar un
sello externo al revestidor para retener al gas en las zonas mas profundas del pozo.
Dicho sello externo es instalado en el revestidor colgante por encima de la zona de
gas y luego es colocado el cemento. Cuando la lechada es colocada y aun no se ha
fraguado, el sello expande y provee un aislamiento mecanico mientras el cemento
cambia de fase.

v Incremento de la presion ejercida sobre la formacién de gas. Consiste en
incrementar la densidad del fluido con la finalidad de aumentar la diferencia de
presion y lograr de este modo que la formacion sea taponada, un efecto equivalente
se obtiene al aumentar la presion de bombeo en la superficie. Todo lo anterior debe
tomar en cuenta los maximos valores permitidos para la presion de bombeo y para

la densidad de la lechada a fin de evitar posibles fracturas en la formacion.

4.4.- Espectroscopia de impedancia electroquimica.

La espectroscopia de impedancia electroquimica es un poderoso y relativamente
nuevo método que es usado para la caracterizacion de muchas de las propiedades de
diferentes materiales y sus interfases con electrodos conductores. Entre sus multiples
usos se encuentran la investigacion de la dindmica de las cargas fijas y moviles en la
matriz o en las regiones interfaciales de cualquier tipo de material, ya sea solido o
liquido, del tipo i6nico, conductor, semiconductor e inclusive materiales dieléctricos

(aislantes). !

Actualmente, es una técnica de investigacion que estd ganando mucho terreno en
el monitoreo del desarrollo de la miscroestructura del cemento, ya que es una poderosa
herramienta que permite la separacion de los procesos de conduccion en materiales no

homogéneos o multifasicos.
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4.4.1.- Conceptos basicos.
4.4.1.1.- Definicion de Impedancia.

Se define como resistencia eléctrica a la habilidad que tiene un elemento de
circuito para impedir el flujo de corriente a través de su seno. Como es bien conocido, la
Ley de Ohm define la resistencia eléctrica como la relacion que existe entre el voltaje

(v(t)) y la intensidad de corriente (i(t)) que circulan a través de un elemento de circuito,

lo cual se puede expresar de la siguiente manera: *¥
Rit)=—< 1
0=30 M

Donde:
R(t): Resistencia, Ohmios ()
v(t): Diferencia de Potencial, Voltios (V).
i(t . Intensidad de corriente, Amperios (A)

Sin embargo el uso de la expresion anterior se encuentra limitado a los resistores

ideales, los cuales deben cumplir con las siguientes restricciones:

v" Cumplir con la Ley de Ohm para todos los niveles de voltaje y de intensidad de
corriente.
v El valor de la resistencia debe ser independiente de la frecuencia.

v El voltaje y la corriente alterna siempre deben estar en la misma fase.

Como es de suponer, en la vida real existen elementos de circuito que presentan
un comportamiento mucho mas complejo que el de los resistores ideales, y en este caso
se hace necesario emplear un término denominado impedancia, el cual es un pardmetro

. - . 2%
mucho més general que puede ser aplicado a los elementos de circuitos reales. ¥
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La impedancia, al igual que la resistencia, es una medida que cuantifica la capacidad de
un aparato, material, dispositivo o elemento de circuito, para oponerse al flujo de corriente a
través de ¢€l, pero al contrario que la resistencia, este parametro no se encuentra limitado por

las restricciones de los resistores ideales.

La impedancia es un concepto mucho mas general que la resistencia porque toma en
cuenta las diferencias de fase que existe entre la sefial de estimulo y la sefial de respuesta y
por tanto se ha convertido en un concepto fundamental y esencial en la Ingenieria Eléctrica.
En tal sentido, la Espectroscopia de Impedancia Electroquimica (EIE), es s6lo una rama

especifica del arbol de las mediciones eléctricas. >

La Espectroscopia de Impedancia Electroquimica es una técnica mediante la cual se
hace circular corriente alterna a través de la muestra que se esta estudiando a una frecuencia
determinada y se mide la magnitud y la fase de la corriente resultante. Este procedimiento es
repetido para diferentes frecuencias dentro de un rango definido, y el espectro obtenido
viene dado por el comportamiento de la impedancia (u otras cantidades derivadas) como

funcion de la frecuencia. >

La corriente alterna tiene la caracteristica de que las cargas fluyen primero en una
direccion y luego en otra, repitiendo el ciclo con una frecuencia definida, lo cual puede
ser representado perfectamente como una onda sinusoidal, ya que el potencial eléctrico
oscila entre valores negativos y positivos *°. Si se aplica una diferencia de potencial del
tipo sinusoidal (p.e. corriente alterna) de baja amplitud como sefal de estimulo a una
muestra que se desea estudiar, dicha sefial tendré la siguiente forma en el dominio del
tiempo:

v(t)=Vm-sen(wt) (2)
Donde:
Vm: Amplitud, Voltios (V).

o: Frecuencia radial, (rad/s).
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Se conoce que la frecuencia radial se relaciona con la frecuencia ( f ) mediante la

siguiente relacion:

o = 2nf 3)

Como la senal aplicada es de baja amplitud, esto permite que el sistema se
comporte de manera lineal (o pseudo-lineal). Si el sistema se comporta de esta manera,
la respuesta serd una sefal (intensidad de corriente) sinusoidal desfasada (ver Figura N°
10) con la siguiente forma: *¥

i(t)= Im-sen(wt + 6) (4)

Donde:
Im:  Amplitud de la sefial de respuesta, Amperios (A).
0: Angulo de fase, (rad)

: : Angulo de Fase 0
| |

Figura N° 10: Respuesta de un sistema lineal a una sefial

de excitacion sinusoidal.
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Es importante destacar que el angulo de fase tiene valor cero cuando el sistema
en estudio se comporta como un resistor puro (ideal). A partir de una expresion analoga

a la Ley de Ohm mostrada en (1), se puede definir la impedancia Z(t) como:

z@):% 5)

Sustituyendo las expresiones (2) y (4) en la ecuacion (5) se tiene:

~ Vm-sen(ot)
2(t)= Im- sen(wt +0)

(6)
A partir de la identidad de Euler, la cual se puede escribir de la siguiente manera:

exp(+ jz) = cos(z)+ jsen(z) (7)

Es posible expresar la impedancia como una funcién compleja. Operando la

., . . 24
ecuacion (7) se pueden generar las siguientes relaciones: ¥

COS(Z) _ eXp(jZ)+2eXp(— JZ) (8)
sen(z): exp(jZ);?Xp(_ JZ) 9)

Empleando las identidades (8) y (9), es posible demostrar que las expresiones (2)
y (4), se pueden transformar en:

v(t)=Vm-exp(jot) (10)
i(t)= Im-exp(jot - j0) (11)

Finalmente, se puede sustituir las expresiones (10) y (11) en la ecuacion (5) y de
este modo se puede generar una representacion de la impedancia como niimero complejo

en su forma polar:

2(0)="1m-exp(j0) (12)
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Z(w)=Zo-exp(j0) (13)

De la misma manera, empleando la identidad de Euler, es posible convertir la
expresion (13) a su forma rectangular, de acuerdo a lo siguiente:

Z(w)=Zo-(cos(8)+ j-sen(8)) (14)

Notese que las expresiones (13) y (14) no dependen del tiempo, sino que
contienen informacion solo de la amplitud y el angulo de fase. El proceso mediante el
cual es posible suprimir la dependencia temporal de las sefiales, tanto de entrada como
de salida, se conoce como transformacion fasorial, y el uso de esta técnica es de especial
utilidad en la simplificacion de los célculos correspondientes a los andlisis de circuitos
de corriente alterna, ya que se evita la resolucion de ecuaciones integro-diferenciales
derivadas del tratamiento tedrico del sistema usando simples ecuaciones algebraicas
conformadas por fasores que permiten obtener soluciones equivalentes, con menor

esfuerzo de calculo.

Comunmente se puede denotar la estructura compleja de la impedancia mostrada

en la ecuacion (14) de la siguiente manera:

Z(0)=Z"(0)-j-Z"(») (15)
Donde:
Z' (03) : Componente real de la impedancia, Ohmios ().
z" ((o) : Componente imaginaria de la impedancia, Ohmios ().

Posteriormente, a partir de la ecuacion (15) se pueden derivar las siguientes

expresiones:
Z' (w)=|20|-cos(0) (16)

Z" (@) =|Z0|- sen(®) (17)

-45 -



0= arctang[? ((zj)) j (18)

Donde:
|ZO| : Modulo de la Impedancia, Ohmios (Q)

Como se puede deducir de lo anteriormente explicado, la impedancia es una
funcién de la frecuencia, en tal sentido, la espectroscopia de impedancia convencional
consiste en la cuantificacion de la impedancia en funcidn de la frecuencia a lo largo de
un amplio rango. Posteriormente, a partir de la estructura resultante del espectro de
impedancia es que se pueden derivar los diferentes pardmetros del sistema electrodo —

material que se encuentran bajo estudio. **!

4.4.1.2.- Funciones relacionadas con la Impedancia.

Tal y como puede observarse en la ecuacidon (15), la impedancia es un nimero
complejo que puede adoptar la siguiente forma en coordenadas rectangulares:

Z(w)=R+j-X (19)

En la expresion anterior se puede observar que la impedancia estd conformado
por un componente resistivo (R) y un componente reactivo ( X ). El componente
resistivo corresponde propiamente a la contribucion del efecto de resistencia del material

al paso de corriente a través del mismo.

Por otro lado, el componente reactivo de la impedancia es causada por la
presencia de efectos inductivos y capacitivos dentro de la muestra que se esta
estudiando. La reactancia se define como la oposicion al flujo de corriente alterna
causada en un circuito por la presencia de inductancias y capacitancias mas que por

resistencias. *°
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Dependiendo del signo del componente reactivo ( X ), se puede definir el tipo de

reactancia que se presenta en el circuito o la muestra estudiada, de esta manera se puede

. . 26
expresar lo siguiente respecto a este componente: [26]

X <0: La reactancia se debe a efectos capacitivos.
X =0: La impedancia es puramente resistiva.
X>0: La reactancia se debe a efectos inductivos.

Existen otras magnitudes, ya sean medidas o derivadas, que pueden ser
relacionadas con la impedancia, las cuales juegan un papel importante en la EIE, ya que
su uso puede en algunos casos facilitar tanto anélisis como el tratamiento matematico de
los datos experimentales. Estas cantidades se denominan de forma general como

Inmitancias. >

La primera de las inmitancias a tratar corresponde al reciproco de la impedancia,
la cual es conocida como Admitancia y se puede expresar de la siguiente manera en

términos resistivos y capacitivos:

Y(0)=Z(w)" =G(w)+ j-B(o) (20)

Donde:
G(w): Conductancia, Siemens (S).

B((o): Susceptancia, Siemens (S).

Al igual que la admitancia, existen otras dos cantidades derivadas que son
usualmente definidas como la funcion médulo y la constante dieléctrica compleja o
permitividad dieléctrica, las cuales se expresan de la siguiente manera: >

M ()= joCc-Z(0)=M'(0)+ j-M" (o) (21)

g(0)=M(0)" =¢(0)+j-& (o) (22)
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Donde:

M (w): Funcion Modulo.
e(o): Permitividad dieléctrica, (F/m).
Cc: Capacitancia de la celda de medicion vacia, (F).

El valor de la capacitancia de la celda de medicion vacia, se puede calcular
como:
g, -Ac

Cc= I (23)

Donde:

g,: Permitividad dieléctrica del vacio, (8.854x10™"* F/m).
Ac: Area de los electrodos, (m?).

l: Espacio entre los electrodos, (m).

4.4.1.3.- Impedancia de diferentes elementos de circuito.

Como ya se menciond anteriormente, los datos de espectroscopia de impedancia
muestran el comportamiento de la impedancia como funciéon de la frecuencia y
generalmente se analizan mediante su comparacion con la respuesta obtenida a partir del
modelado del sistema como un circuito eléctrico equivalente. Muchos de los
componentes del modelo, son elementos eléctricos comunes como resistores, capacitores
e inductores y tanto la eleccion como la configuracion de los mismos se basa en la

electroquimica fisica del sistema. [24]

Los elementos de circuito que generalmente se usan para el modelaje de sistemas

electroquimicos en espectroscopia de impedancia, se pueden dividir en dos grupos: "

v Elementos simples: tales como resistencias (R ), capacitancias (C) e inductancias

(L). Son elementos eléctricos y pueden describir sistemas homogéneos.
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v' Elementos dependientes de la frecuencia: son elementos que describen
comportamientos no homogéneos de la dependencia del sistema con la frecuencia.
Estos elementos fueron desarrollados para describir algunos procesos, por lo tanto

son elementos electroquimicos.

A partir del andlisis fasorial de los diferentes elementos de circuito, es posible
determinar su impedancia en el dominio de la frecuencia. En tal sentido se presentan las

. . . . . 2
expresiones de impedancia para los elementos simples de acuerdo a lo siguiente: 7!

v Resistencias: el valor de la impedancia para estos elementos viene dado por la
siguientes expresion:

Zg(0)=R (23)

En la ecuacion (23) se puede observar que la parte imaginaria de la impedancia es

igual a cero (Z" (03):0) y que la parte real es directamente el valor de la

resistencia (Z' (o) = R).

v Capacitancias: la impedancia de estos elementos de circuito se puede describir

como.:

Zc(w)=(joC)™ (24)

En la cual se muestra que la capacitancia s6lo tiene una parte imaginaria

(Z'(w)=0).

v" Inductancias: para estos elementos de circuito se tiene que la expresion de
impedancia toma la forma:

Z, ()= joL (25)
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Donde al igual que para las capacitancias, la impedancia de los inductores so6lo
tienen parte imaginaria (Z' (0)=0).

En la tabla N° 2 se presenta un resumen de las relaciones voltaje - intensidad de
corriente tanto en el dominio del tiempo como en el dominio de la frecuencia para los
elementos de circuito tratados anteriormente. Notese que las expresiones fasoriales (en
el dominio de la frecuencia) son algebraicas y ademads lineales, a diferencia de sus

analogas en el dominio del tiempo (inductores y capacitores).

Tabla N° 2: Relaciones Voltaje - Intensidad de corriente para

diferentes elementos de circuito.

Elemento Dominio del tiempo Dominio de la frecuencia
Resistores v=R-i V=R-I
di .
Inductores v=L.-— V= joL-I
dt
Capacit V=2 fi-dt vl
apacitor =—.|i- =—.
pacitores C joC

4.4.1.4.- Representacion de los datos de Impedancia.

Una vez que se han obtenido los datos experimentales, se deben analizar los
mismos para poder extraer de ellos los pardmetros que son de interés para el estudio.
Este proceso, generalmente requiere de la elaboracion de graficos en los que se muestra
el comportamiento de la impedancia para el sistema estudiado. En tal sentido, existen
dos formas de llevar a cabo este proceso dependiendo si se conoce o no previamente el

modelo que representa el sistema. >

Si no se conoce el modelo, es necesario presentar los datos sin ninglin postulado
preinterpretativo, en este caso el uso de graficos como el de Nyquist y el de Bode es
necesario, ya que los mismos representan los datos crudos. Por otro lado, si el modelo es
(o se cree) conocido, existen diferentes tipos de graficas que se encuentran en la

bibliografia y que sirven de apoyo para el analisis de dichos datos.
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El diagrama de Nyquist o plano complejo (ver Figura N° 11), ha sido usado
durante mucho tiempo, y en el se representa el negativo de la parte imaginaria de la
impedancia (o admitancia) con respecto a parte real de la impedancia (o admitancia). La
eleccion de esta convencion de signos tan peculiar tiene su origen en que los primeros
experimentos de impedancia se hacia a altas frecuencias y las interfases solamente
exhibian un comportamiento capacitivo, por lo que esta convencion de signos se adoptod

para que el diagrama quedara convenientemente dibujado en el primer cuadrante. **!

& R
C
win
!
|
L) 1Z1 i
s
!
s ‘ ! ;
ReZ | . e
E_l Ry+ Fa

Figura N° 11: Diagrama de Nyquist.

Por otro lado, el uso del diagrama de Bode (ver Figura N° 12) es mas reciente en
la electroquimica. En este tipo de grafico, se representa el mddulo de la impedancia y el
angulo de fase como funcioén del logaritmo de la frecuencia. Al contrario que en el
diagrama de Nyquist, en el que se puede representar toda la informacién en un solo
grafico, el de Bode debe ser dividido en dos secciones, una para el comportamiento del

moédulo de la impedancia y la otra para representar la variacion del angulo de fase. **!
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Figura N° 12: Diagrama de Bode.

Para los trabajos de investigacion en el 4rea electroquimica, algunos
investigadores se inclinan por el uso del diagrama complejo, sin embargo la eleccion
entre los dos tipos de graficos depende de diversos factores. De hecho, los diagramas de
Nyquist de algunos procesos tienen comportamientos caracteristicos, que permiten de
una manera sencilla identificarlos (ver Figura N° 13). Dichas caracteristicas son sin duda
alguna mucho mas faciles de identificar en el diagrama complejo que en la

representacion de Bode. [**!

Los graficos de Bode son empleados a menudo cuando se presentan condiciones
especiales con los datos que hacen restrictivo el uso de los diagramas complejos, por
ejemplo cuando se tienen amplias variaciones en el modulo de la impedancia (10 -10°
Q) con la frecuencia, no es sencillo graficar todos los datos experimentales en un

diagrama complejo y por lo tanto el uso del diagrama de Bode se hace factible.
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Figura N° 13: Diagramas de Nyquist y Bode para diferentes circuitos.

4.4.2.- Experimentos de espectroscopia de impedancia.

4.4.2.1.- Fundamentos.

Los experimentos basados en mediciones eléctricas para caracterizar un sistema
electrodo — material electrolitico, desde el punto de vista electroquimico son llevadas a
cabo usualmente en celdas de medicion que pueden tener forma cilindrica o de
paralelepipedo, en las que a través de dos electrodos idénticos colocados en las caras de
la muestra se aplica un estimulo eléctrico (voltaje o corriente conocidos) y se mide la

respuesta de la muestra. !

La forma méas comun y estandarizada para medir la impedancia, consiste en
cuantificar directamente esta magnitud en el dominio de la frecuencia mediante la
aplicacion a una muestra de un voltaje definido a una frecuencia determinada y
midiendo el angulo de desfase y la amplitud o los componentes real e imaginario de la
corriente resultante a dicha frecuencia. En la actualidad esta operacidon se encuentra
completamente automatizada gracias a la disponibilidad de muchos instrumentos

comerciales que permiten efectuar la medicion de forma rapida y precisa.
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Es importante destacar que cualquier propiedad del material que influya de
alguna manera sobre la conductividad de un sistema electrodo — material puede ser
caracterizada mediante el uso de la espectroscopia de impedancia. En tal sentido, se
puede decir que los parametros obtenidos a partir de un espectro de impedancia, caen
generalmente en dos categorias: las correspondientes s6lo a la matriz del material

electrolitico y las correspondientes a la interfase electrodo — material. >

Un esquema general del proceso de caracterizacion de un sistema usando la
técnica de espectroscopia de impedancia se presenta en la Figura N° 14, de lo que se
desprende que los datos obtenidos experimentalmente a partir de las pruebas pertinentes,
pueden ser analizados por dos vias distintas, una de ellas es empleando un modelo
matematico que prediga la impedancia teorica (Z; (03)) y que esté basado en una teoria

fisicamente plausible; la otra manera corresponde a uso de un circuito equivalente

relativamente empirico que permita obtener predicciones de impedancia (Z g (u)) ).

Sistema
Material - Electrodo

v _ £

Expenmenic de
Espectroscopia de Impedancia
Zeltw)

£

\[1/ /i} Circuito Equivalanta

sl Zeclw)
Modelo Fisico B )
(Adecuada) B d
Lt
o
\ f
i
L
Modelo Matematico | 7 -
Zo(w) :} Elaboracicn de Curvas

U

Caracterizacion del Sistema

Figura N° 14: Proceso de caracterizacion de sistemas

electrodo — material empleando espectroscopia de impedancia.
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Indistintamente de las dos opciones de modelaje que se empleen, el paso final
para la caracterizacion del sistema consiste en comparar los datos experimentales

(Z¢ (0))) con los predichos ya sea por el modelo de impedancia tedrica (Z; (03)) o por el

circuito equivalente (Z . (03)) y estimar los parametros que se busca cuantificar. 1!

4.4.2.2.- Suposiciones de trabajo.

Aunque los andlisis de impedancia han sido desarrollados exitosamente para su
aplicacién en sistemas electroquimicos, esta técnica solo es capaz de proporcionar
resultados que deriven en informacion 1util y confiable cuando la investigacion de
impedancia es llevada a cabo correctamente. En general, el foco principal de los
problemas en este tipo de estudios se encuentra en la complejidad intrinseca de los
sistemas electroquimicos, de ahi que para llevar a cabo de manera exitosa las pruebas de

impedancia, es necesario cumplir con algunos requerimientos basicos.

En este sentido, se tiene que el andlisis de impedancia de sistemas
electroquimicos complejos, necesita una serie de simplificaciones que pueden ser
generalizadas en dos grupos de suposiciones de trabajo que deben ser cumplidas, para
asegurar los requerimientos minimos necesarios a fin de llevar a cabo correctamente el
estudio. Estos grupos de suposiciones son por una parte las correspondientes al andlisis
del sistema y por otro lado las concernientes al comportamiento del sistema

electroquimico. 7

Un sistema bien disenado debe obedecer todas las suposiciones de trabajo. Las
técnicas de medicion aplicadas y la instrumentacion empleada para tal fin son
responsables de hacer que se cumplan las suposiciones correspondientes al analisis del
sistema. Por otro lado, las simplificaciones inherentes al comportamiento del sistema
electroquimico permiten la elaboracion y resolucion del modelo tedrico de impedancia,

en tal sentido, es obvia la importancia de que se cumplan con ciertas condiciones
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experimentales minimas, ya que las mismas determinan la precision del modelo de

impedancia electroquimica.

4.4.2.2.1.- Suposiciones correspondientes al analisis del sistema.

En este grupo de suposiciones se encuentran: >

v Linealidad: este es un requerimiento que se puede cumplir si la amplitud de la
perturbacidn sinusoidal de entrada es lo suficientemente pequefia. Esto radica en el
hecho de que los sistemas electroquimicos tienden a mostrar un comportamiento

fuertemente no lineal cuando los voltajes o corrientes aplicados son muy grandes.

Pero mientras que la diferencia de potencial aplicada (amplitud de la sefial de
perturbacion) sea menor que un parametro denominado voltaje termal
(aproximadamente 25 mV a 25 °C), se puede demostrar que las ecuaciones
diferenciales basicas que gobiernan la respuesta del sistema se pueden aproximar a

. . 2
ecuaciones lineales. !

El voltaje termal puede ser calculado como:

R-T
Vi=—— 25
TS (25)

Donde:
V;:  Voltaje termal, (V).
R:  Constante de los gases, (8.314 m’ Pa / mol K).
F:  Constante de Faraday, (96520 Coul / equiv-g).

v' Estado estable: lo cual implica que la medicion de la impedancia debe ser
independiente del momento en que se lleve a cabo la misma. Este requerimiento

debe cumplirse para todo el rango de frecuencias.
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v" Valores finitos: lo que se traduce en que tanto la parte real como la parte
imaginaria de la impedancia deben tener valores finitos sobre la totalidad del
rango de frecuencias estudiado.

v’ Seial simple de entrada y salida: lo cual se puede lograr manteniendo constante
el resto de los parametros que influyen sobre el experimento de impedancia tales
como temperatura, presion, pH, etc.

v" Ausencia de memorizacion de propiedades: lo que significa que el sistema no
debe recordar la historia de los experimentos realizados sobre él, y por lo tanto el
resultado debe ser independiente de la secuencia de las mediciones.

v' Observabilidad: ya que, evidentemente, el fendmeno que se estd investigando

debe ser observable en el rango de frecuencias empleado para efectuar la medicion.

4.4.2.2.2.- Suposiciones correspondientes al comportamiento del

sistema electroquimico.

Dentro de las suposiciones concernientes al comportamiento del sistema se

tienen:*”

v Adicion: de la corriente faradica y la corriente de carga de la doble capa.
v Electro neutralidad: lo cual implica que practicamente el total de la densidad de
carga en todos los puntos de la muestra se asume como cero.

v Ausencia: de masa y flujos de carga laterales en la superficie de los electrodos.

4.4.3.- Modelaje de los datos de Impedancia.

La informacién de interés en un estudio de impedancia electroquimica para la
caracterizacion de un sistema electrodo — material se encuentra concentrada en las
funciones que modelan el comportamiento de la impedancia (o admitancia) que presenta
el sistema analizado. Dichas funciones contienen toda la informacién que fue

recolectada en los datos experimentales mediante la aplicacion de una sefal de
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perturbacion y cumpliendo con las diferentes suposiciones de trabajo necesarias para

llevar a cabo el analisis.

Una herramienta que es esencial para solucionar el problema de mejorar la
interpretacion de los datos experimentales es la construccion de un modelo de trabajo
que tenga asidero fisico o que esté basado en el conocimiento previo del sistema, ya que
el mismo tiene la funcidon de describir las propiedades de los procesos que se llevan a
cabo en la muestra que se estd estudiando. En efecto, dicho modelo puede ser
considerado como wuna representacion racional del fenomeno existente y del

conocimiento preliminar que se tenga de los procesos que ocurren en el sistema. ')

En primera instancia, se puede decir que el andlisis de los datos experimentales
de impedancia se pueden hacer mediante dos vias diferentes, la primera, conocida como
enfoque teodrico, consiste en la confirmacion de un modelo hipotético derivado
preliminarmente a partir de suposiciones hechas sobre el comportamiento fisico del
sistema, la cual es la que predomina en los andlisis de espectroscopia de impedancia
electroquimica y que consiste en escoger la estructura el modelo a priori y compararlo
con los datos experimentales, por lo que se dice que el procedimiento de identificacion

es solo paramétrico.

La segunda via de analisis corresponde a la derivacién de un modelo de trabajo a
partir de los datos experimentales y a este enfoque se le conoce como experimental, en
cuyo caso el proceso de identificacién del modelo es estructural y paramétrico a la

VCZ. (271

Ademas de lo mencionado anteriormente, existen dos procedimientos de
modelado diferentes, que se pueden aplicar para el analisis de los datos de impedancia,
por una parte se encuentra el modelado clasico, en el cual se derivan expresiones
teoricas para el comportamiento de la impedancia del sistema basadas en algunas

consideraciones sobre los procesos que se llevan a cabo en el mismo, las cuales se
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traducen en un conjunto de ecuaciones integro — diferenciales que describen la

distribucion espacial de las variables que caracterizan al sistema.

Por otro lado se tiene el modelado estructural, el cual es el mas usado en la
actualidad, en donde se asume que el modelo de impedancia puede ser representado
directamente en el dominio de la frecuencia como una estructura conformada por
distintos elementos de circuito, los cuales se conectan siguiendo diferentes leyes de

acuerdo al comportamiento real del sistema.

En este tipo de modelado, cada elemento de circuito describe un proceso fisico
simple que se lleva a cabo dentro del sistema que se estd estudiando, por lo que el
modelo completo serd un circuito electroquimico (circuito equivalente) que
corresponderd con el mecanismo estudiado, lo cual tiene una ventaja muy importante
comparada con el modelado clésico, la cual es que el numero de pardmetros que se
maneja en el modelado estructural es mucho menor, lo cual los hace totalmente

identificables y que el modelo sea mas facil de manipular y mas eficiente. >

4.4.3.1.- Circuitos equivalentes.

Se puede definir el circuito equivalente como el arreglo de una serie de
elementos (resistores, capacitores, inductores, elementos de fase constante, etc), que se
encuentran conectados ya sea en serie o en paralelo y que modelan el comportamiento

de impedancia que tiene el sistema electrodo — material que se esta estudiando.

Tener a la mano un modelo fisicoeléctrico detallado de los diferentes procesos
que se llevan a cabo durante la caracterizacion de un sistema mediante medidas de
impedancia puede ser muy dificil, ya que el mismo puede no estar disponible, ser
prematuro o quizds muy complicado como para garantizar su uso inicial. En estos casos,
lo que se trata de hacer para solventar el problema es mostrar que los datos

experimentales de impedancia se pueden representar con cierta precision mediante el
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uso de un circuito eléctrico equivalente que modele el comportamiento de impedancia

del sistema.

En estos circuitos, una resistencia representa un camino conductivo y un resistor
dado podria cuantificar la conductividad de la matriz del material o incluso una medida
asociada con algin tipo de proceso (reaccion) que se lleve a cabo en la interfase
electrodo — material. De igual manera, las inductancias y capacitancias seran asociadas
generalmente con regiones de polarizacion de cargas y con procesos especificos de
adsorcion y electrocristalizacion en el electrodo. Es importante destacar que los
elementos de circuito ordinarios, tales como resistores y capacitores son tratados como

elementos ideales. [**)

4.4.3.2.- Modelos electroquimicos basicos.

En los estudios de impedancia de sistemas electroquimicos existen tres
estructuras fundamentales de circuitos eléctricos que son muy conocidas y usadas como
base para el modelado del sistema. En algunos casos, como por ejemplo cuando se
presentan elementos parasitos en las mediciones, es necesario combinar los modelos a
fin de obtener el comportamiento deseado. Estos modelos electroquimicos basicos son

los siguientes: *7!

v Estructura de Maxwell: en este tipo de modelo (ver Figura N° 15), las corrientes
que fluyen a través de las ramas de la estructura son aditivas y la corriente total es
calculada como la sumatoria de cada corriente individual. Esta estructura es usada

para el modelaje de sistemas en los que ocurren procesos en paralelo.
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Figura N° 15: Estructura de Maxwell.

v' Estructura de Voigt: este modelo (ver Figura N° 16) consiste en mallas

(compuestas por resistencias y capacitancias en paralelo) conectadas en serie. La

corriente que fluye por el sistema es igual para cada malla y el fendémeno modelado

por cada una de elles comienza instantaneamente. Esta estructura es usada

basicamente para la descripcion de la impedancia de muestras en estado solido, y

en especial es la estructura mas tradicional para modelar el comportamiento de la

impedancia en los sistemas cementantes.

R
-+

R
gy

C;
——

Rs
-+

-

—r—

Cs

Figura N° 16: Estructura de Voigt.

v Estructura escalonada: este modelo (ver Figura N° 17) consiste en un nimero de

elementos correspondientes a los fendémenos modelados, los cuales ocurren

consecutivamente.
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Figura N° 17: Estructura escalonada.

4.4.3.3.- Componentes parasitos.

Todos los componentes o elementos de circuito no son ni puramente resistivos ni
puramente reactivos, mas bien son una combinacion de ambos elementos de impedancia.
Todo esto resulta en que los elementos de circuito reales tienen asociados elementos
parasitos (inductancias en resistores, resistencias en capacitores, capacitancias en

inductores, etc.). )

Por supuesto, la existencia de materiales diferentes y la forma en que son
manufacturados los sistemas de medicion de impedancia producen cantidades variables de
elementos parasitos afectando tanto la utilidad del componente como la precision con la cual
se puede determinar su impedancia. En este sentido, es importante tener acotar que los
sistemas de medicion reales cuentan con elementos parasitos, por lo tanto, tener en cuenta

esta premisa permite identificar posibles problemas en los analisis de datos experimentales.

4.4.3.4.- Calculo de los modelos de impedancia.

Las expresiones de impedancia se pueden tratar de la misma manera que las
resistencias, con la salvedad de que son cantidades complejas, por lo cual es necesario
tomar en cuenta el algebra de los nimeros complejos para efectuar los calculos. Por otro
lado, validez de las leyes de Kirchhoff en el dominio de la frecuencia permite demostrar

que las impedancias que se encuentran conectadas en serie o en paralelo pueden ser
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tratadas matemdticamente bajo las mismas reglas que las establecidas para las

resistencias. *7!

Como fue mencionado anteriormente, la estructura de Voigt es la mas tradicional
en el modelado de sistemas cementantes, por lo cual se presentara el desarrollo
matematico para este modelo. En general, los estudios de impedancia electroquimica
permiten obtener dos tipos de resultados, los concernientes a la interfase electrodo —
material y los referidos a la matriz del material como tal. Como se observa en la Figura
N° 18, el sistema lechada de cemento — electrodo se puede simular con dos mallas
conectadas en serie, cada una de ellas compuesta de un resistor y un capacitor

conectados en paralelo. En la misma se tiene que los componentes R,y C, corresponden
a la simulacion de la muestra y los elementos R,y C, son por referidos a la interfase

electrodo — muestra.

—AMAMA A

o—— —eo

Figura N° 18: Circuito equivalente para el sistema electrodo — lechada de cemento.

A partir de las leyes de Kirchhoff se puede decir que el calculo para estos
circuitos equivalentes se sigue con la regla de que las impedancias conectadas en serie se
suman, mientras que para las que se encuentran en paralelo se suman los reciprocos, es
decir, las admitancias. A partir de esta consideracion, y de las expresiones mostradas en

la tabla N° 2, se puede generar las siguientes expresiones para la impedancia total del

circuito:
R R
Z'(o)= 1 + 2 26
(o 1+(0-C,-R) 1+(w-C,-R,) (20)
2 2
Z"(O))— Rl '(,O'Cl " R2 '(D'C2 (27)

1+(0-C,-R)  1+(0-C,-R,)
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El diagrama de Nyquist para el circuito equivalente estudiado, es como se

muestra en la Figura N° 19, en donde se puede ver que los valores de R,y C, son
menores que los valores de R,y C,, lo cual sucede generalmente. Esto hace que el

primer término de la sumatoria de las expresiones (26) y (27) sea predominante a altas

frecuencias y que el segundo término de ambas expresiones lo sea a bajas frecuencias.

De esta manera y tomando en cuenta algunas consideraciones fisicas como por
ejemplo que la mayor resistencia que se puede encontrar en el sistema corresponde a la
interfase electrodos-material, es posible decir que a altas frecuencias se reflejan los
elementos que modelan el comportamiento de la matriz del material y que a bajas

frecuencias predominan los elementos que simulan la interfase.

200
Z" (0)(Q) |
0.1Hz
100 - o e 00 o
e o
0Bz r4::d o
ﬂ*o'hé 10mHzC
f'{c-oﬁz @i Hz %llmﬂz
0 ' I L 1 L 1 A
0 100 R 200 300 R 4R, 400

' (o)(@)

Figura N° 19: Diagrama de Nyquist para el circuito equivalente que

modela el sistema electrodo — lechada de cemento.

4.4.4.- Distorsion de los valores de impedancia electroquimica medidos a

alta frecuencia.
La distorsion de los valores de impedancia a altas frecuencias es practicamente

en todos los casos un problema originado por el sistema de mediciébn que se estd

empleando para los estudios. Dichas distorsiones pueden ser provocadas ya sea por
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componentes parasitos que posea la celda o por el instrumento de medicion que se esté

utilizando. ¥

Debido a lo anteriormente mencionado, se deben tomar algunas medidas
preventivas a la hora de llevar a cabo las pruebas experimentales, entre ellas se
encuentra el uso de cables coaxiales lo més cortos posibles para evitar efectos inductivos
en los mismos, asegurarse de la integridad de las soldaduras y conexiones que se tienen

., . .. , . . 10
en la celda de medicion a fin de evitar efectos capacitivos parésitos en las mismas. '

Por otro lado, una vez que se han empleado las medidas correspondientes a fin de
minimizar los efectos de los componentes parasitos en el sistema de medicion y aun
persiste el problema, se hace necesaria la cuantificacion de dichos efectos a fin de
sustraerlos de los datos experimentales. Sin embargo, en algunos casos lo anterior puede
ser muy dificil de realizar, por lo que se hace necesario, en ultima instancia, redisefiar el

sistema de medicion a fin de mejorar los resultados experimentales. '

4.4.5.- Ventajas y limitaciones del uso de la impedancia electroquimica.

El uso de técnicas basadas en la medicion de propiedades eléctricas, como la
espectroscopia de impedancia, se ha hecho muy popular en la investigacion y desarrollo
de materiales debido a que requiere solamente de medidas eléctricas relativamente
simples que pueden ser leidas automdticamente y cuyos resultados pueden ser

correlacionados con propiedades complejas de las muestras que se estan estudiando. **!

En el caso de estudios sobre sistemas cementantes, la espectroscopia de

impedancia presenta algunas ventajas importantes: "

v" El método no es invasivo, ni destructivo, por lo cual las muestras no requieren de

ningun tipo de preparacion especial.
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v Se pueden desarrollar modelos de circuitos equivalentes y con los elementos que
los conforman se pueden correlacionar algunas caracteristicas del material, para
estudiar su evolucion en el tiempo.

v Las medidas se pueden llevar a cabo sobre muestras mucho mas grandes, en las que

los efectos de la matriz del material puedan ser cuantificados con mayor facilidad.

Las dos desventajas principales con las que cuenta esta técnica es su incapacidad
para diferenciar entre los factores esenciales responsables de la conduccion dentro de la
muestra, por lo que se pueden presentar posibles ambigiiedades en la interpretacion de
los datos experimentales, y por otro lado, el problema de que para un mismo
comportamiento de impedancia se pueden presentar diferentes modelos de circuitos
equivalentes, lo cual representa un problema importante a la hora del modelado del
sistema. En tal sentido, la eleccion de un modelo adecuado debe ir acompainada por la

intuicion fisica y el conocimiento previo del comportamiento del sistema. >

4.5.- Antecedentes.

En esta seccion se presentan algunos trabajos previos en dos areas relacionadas
con la presente investigacion, la primera concerniente al fendémeno de migracion de
fluidos en pozos petroleros y la segunda corresponde a trabajos de investigacion en el

area de espectroscopia de impedancia aplicada a sistemas cementantes.

4.5.1.- Migracion de fluidos en pozos petroleros.

Evaluacion de materiales cementantes para pozos de petréleo y/o gas con

propiedades antimigratorias de gas. *'! (2002)

En este trabajo especial de grado, se hace una importante revision bibliografica
sobre la problematica de migracion de fluidos en pozos petroleros, de la misma manera
indica que se han realizado diferentes estudios para evaluar diversas propiedades de las

lechadas de cemento y determinar su influencia sobre el control de la migracion de
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fluidos. Sin embargo, no existe ninguna metodologia que indique cuales propiedades de

la lechada deben evaluarse y controlarse para prevenir la migracion del gas.

Se evaluaron las propiedades establecidas por la API, asi como el desarrollo de la
fuerza de gel estatica a lechadas con y sin aditivos antimigratorios, y se evidencio la
importancia del tiempo de transicion, ya que se obtuvo que para lechadas de cemento
antimigratorias, este valor no debe exceder de 90 minutos. De igual manera se determind
que el desarrollo de fuerza de gel es un parametro significativo en el control de la

migracion del gas.

Por otro lado, en esta investigacion se hace la observacion de que el MINIMACS
(equipo para la evaluacion del desarrollo de la SGS) es un sistema mecénica y
electronicamente inestable que dificulta las medidas de SGS. Del mismo modo se
enfatiza en la necesidad de estudiar otras técnicas para la evaluacion del desarrollo de la
SGS, a fin de establecer una metodologia para evaluar el control antimigratorio en

lechadas de cemento.

Dificultades de perforacion originadas por gas superficial en el Golfo de
Tailandia. ! (2004)

En este articulo se presentan historias de problemas de migraciéon de gas
presentados en tres pozos perforados en el golfo de Tailandia, ademas se da una
descripcion de los enfoques dados para la solucion de estos problemas, los cuales

resultaron en cambios en las operaciones tanto de perforacion como de cementacion.

De la misma manera se presenta un importante resumen sobre la teoria de
migracion de gas en pozos petroleros y se concluye que el problema de la migracion de
fluidos es sumamente complicado y tiene un gran impacto en la planificacion de las

operaciones de campo.

-67 -



Tiempo de transicion de lechadas de cemento, definiciones y conceptos errados

respecto a la migracion de fluidos en el espacio anular. ** (2004)

El control de la migracion de gas u otros fluidos en el espacio anular luego de las
operaciones de cementacion ha sido objeto de gran cantidad de estudios, los cuales
incluyen enfoques practicos, tedricos y modelaje matematico y/o fisico, cada uno
concentrandose en una o dos causas en especifico y a pesar de que han presentado

conclusiones validas, todos han fallado en su momento.

En esta investigacion se establece una definicion para el tiempo de transicion en
lechadas de cemento y se discute sobre la idea errada de usar solamente el desarrollo de

la fuerza de gel estética para el control de la migracion del gas en los pozos petroleros.

Se define el tiempo de transicién como el espacio de tiempo que dura la lechada
desde que tiene un desarrollo de SGS de 100 1bf/100 pie?, hasta que alcanza 500 Ibf/100

. 2 . . . . .y
pie”, que es cuando tiene suficiente fuerza de gel para evitar la invasion del gas.

Se presentan cuatro tipos de lechadas de cemento que muestran comportamientos
que dan origen a conceptos errados sobre lo que es el tiempo de transicion. Ademas de
esto se concluye que la SGS, a pesar de que es critica en la prevencion de la entrada de
aguas superficiales al pozo, no es por si s6lo un factor critico para prevenir la migracion

de gas a través de la lechada de cemento.

Metodologia para evaluar la migracion de gas en lechadas de cemento. 151 2004)

La migracion de gas en pozos petroleros representa el 25% de las fallas en los
trabajos de cementacion primaria, por lo cual los trabajos deben orientarse al estudio de
algunas propiedades de las lechadas de cemento, entre ellas la fuerza de gel estatica
(SGS). De igual manera se establece que el estudio de estas variables no ha mostrado
una metodologia que permita atacar el problema controlando alguna de estas

propiedades por separado.
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Este articulo presenta una nueva metodologia para evaluar la capacidad que tiene
una lechada de cemento para controlar la migracion de fluidos en tres pasos que
consisten en la estimacion del factor potencial de flujo (FPF), la fuerza de gel estatica
(SGS) y la simulacion de la reduccion de presion debido a la SGS en funcién del tiempo.
Del mismo modo, se establece que esta metodologia permite seleccionar el disefio
optimo de la lechada de cemento a fin de prevenir accidentes industriales y asegurar la

vida del pozo.

Se establece también que no existe ningun método estandarizado en el d&mbito
industrial para la determinacion de la SGS en sistemas de cementos petroleros y que la
ISO (International Organization for Standardization) estd evaluando tres equipos de

laboratorio a fin de establecer dicho método.

De esta investigacion se tomaron datos importantes respecto a la teoria de la
migracion de fluidos en pozos petroleros y sobre el estado del arte de esta problematica

en la industria.

4.5.2.- Espectroscopia de impedancia aplicada a sistemas cementantes.

Espectro de Impedancia para pastas de cemento hidratadas. 321 (1991)

Este estudio fue llevado a cabo con la finalidad de estudiar més detalladamente el
comportamiento de la impedancia de pastas de cemento durante todo el proceso de
hidratacion, dando especial atencion a las caracteristicas del espectro correspondientes
ala matriz del cemento. Se monitorearon los cambios en la resistencia global de la matriz
y su comportamiento individual como una funcién del tiempo de hidratacion, ademas de
que se desarrollaron modelos de circuito equivalente para cada tipo de espectro

obtenido.

Los espectros de impedancia se obtuvieron en un rango de frecuencias desde 5

Hz hasta 13 MHz, usando para ello un analizador de impedancia HP-4192, igual al que
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se empleara para la presente investigacion. Por otro lado, se determin6 que la resistencia
de la matriz de cemento aumenta con el tiempo, por lo que se grafico el comportamiento

de este parametro en funcion del tiempo de hidratacion.

Se efectia en este articulo un buen analisis del circuito equivalente generado y se
dan algunos valores tipicos para los elementos que conforman el circuito. Finalmente, se
concluye que la espectroscopia de impedancia es una poderosa herramienta para la
separacion de los procesos de conduccién en materiales heterogéneos o multifasicos. De
igual manera se menciona que las técnicas de medicion con corriente directa o con
corriente alterna a frecuencia simple, pueden arrojar datos no confiables para estudiar los

cambios de la conductancia en la matriz del cemento con el tiempo.

Aplicacion, medicion de interpretacion de la espectroscopia de impedancia en

materiales cementantes hidratados. **' (1994)

Este trabajo corresponde a un estado del arte del uso de la espectroscopia de
impedancia para estudiar la evolucion de la microestructura de los materiales
cementantes durante la hidratacion. En el mismo se tratan aspectos tedricos sobre la
técnica de impedancia, tales como antecedentes, fundamentos, ventajas, desventajas, etc.
Del mismo modo, se presentan algunos comportamientos tipicos de los espectros de
impedancia de los materiales cementantes hidratados y el modelo de circuito equivalente

mas usado para simular el sistema.

Se emplearon diferentes muestras con relaciones agua/cemento diferentes, asi
como una celda de medicion de plexiglass de dimensiones conocidas con electrodos de
acero inoxidable. Para las mediciones se emplearon dos analizadores de impedancia, uno
de ellos fue el HP-4192 y se empled el procedimiento de correccidon presentado en este
articulo para la eliminacion de las impedancias correspondientes a elementos parasitos,

las cuales se hacian mas importantes a medida que aumentaba la frecuencia.
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Se concluye que algunos comportamientos de la respuesta de la matriz del
cemento pueden ser relacionados con la estructura de los poros del cemento. Por otro
lado, la constante dieléctrica del material puede ser estimada a partir de la frecuencia que
hace méaximo al componente imaginario de la impedancia en la region de alta frecuencia.
De la misma manera se expresa que la habilidad del experimentador para interpretar el
espectro de impedancia radica en la combinacion de los esfuerzos tedricos y

experimentales.

Interpretacion de la espectroscopia de impedancia de pastas de cemento mediante

el modelado por computadora. *! (1995)

Se expresa en esta investigacion que se ha demostrado que el espectro de
impedancia de las pastas de cemento depende fuertemente de la cantidad de porosidad
que hay en la microestructura y quizas, en gran medida del arreglo y la conectividad de
la porosidad. Del mismo modo, se presentan algunas caracteristicas experimentales
particulares de los espectros de impedancia, asi como el modelo computacional
utilizado, el cual es una represtacion digital en dos o tres dimensiones de Ia

microestructura del cemento.

De igual manera se indica en este trabajo que la resistencia de la matriz del
cemento aumenta como consecuencia de que el fluido conductor que se encuentra en los
poros de la misma es reemplazado con productos de reaccion que tienen propiedades

dieléctricas.

Se concluye a partir de los resultados generados por el modelo que los cambios
en el espectro de impedancia a través del tiempo de hidratacion son debido a los cambios
en las cantidades, distribucion y arreglos de las fases. En tal sentido con una seleccion
apropiada de las propiedades eléctricas adecuadas para las fases microestructurales, se

puede modelar cuantitativamente el espectro de impedancia.
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La aplicacion de la espectroscopia de impedancia a los sistemas cementantes. 30)

(1999)

En este trabajo se reporta que las primeras investigaciones sobre mediciones
eléctricas en pastas de cemento hidratadas se remontan a 1920. La principal motivacion
de estos trabajos fue usar técnicas eléctricas para la determinacion de tiempos de
fraguado, desde esa fecha se han publicado un gran nimero de investigaciones sobre la

conductividad/resistividad de cemento hidratado.

De igual manera este trabajo presenta un estado el arte de la aplicacion de las
técnicas eléctricas en sistemas cementantes y presenta las diferentes ventajas que tienen
estas técnicas sobre métodos tradicionales de analisis microestructural. Se expresa que
practicamente todos los trabajos publicados sobre la aplicacion de espectroscopia de
impedancia a sistemas cementantes han sido orientados al estudio de pastas de cemento
puras y morteros, especificamente en las etapas finales de la hidratacién, como por

ejemplo luego del fraguado.

En la actualidad so6lo hay datos limitados sobre las respuestas de impedancia de
sistemas cementantes durante etapas tempranas de la hidratacién, como por ejemplo
antes del fraguado, ademés que esos datos fueron obtenidos para pastas de cemento
puras. También se presenta en esta investigacion algunos datos sobre el efecto de la

adicion de agregados sobre el espectro de impedancia de la pasta de cemento.

Modelo de circuito equivalente para la espectroscopia de impedancia del

concreto. ¥ (2000)

En este trabajo de investigacion se propone un nuevo modelo de circuito
equivalente para el concreto, que busca revelar el significado fisico de los parametros
que conforman los circuitos equivalentes tradicionales, basado en la estructura fisica del

concreto. En este aspecto se profundiza mucho y ademas se muestra un analisis
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microestructural del concreto y la relacion entre los elementos del circuito equivalente

propuesto y los elementos de circuito del modelo tradicional.

A partir del modelo desarrollado se hace un andlisis del comportamiento de
impedancia para el concreto, asi como de algunas caracteristicas particulares del mismo.
También se expresa que el modelo propuesto es capaz de explicar exitosamente y con un

basamento fisico las diferentes peculiaridades que muestra la impedancia del concreto.

Uso de la espectroscopia de impedancia electroquimica en la caracterizacion de
lechadas de cemento con propiedades antimigratorias de gas utilizadas en la

construccién de pozos petroleros. ** (2002)

Este trabajo es el primero que se reporta en Venezuela en aplicacion de
espectroscopia de impedancia en cementos petroleros y en especial en la cuantificacion
del tiempo de endurecimiento para lechadas de cemento. Se reportan pruebas de
caracterizacion de lechadas segun la API, de capacidad de migracion de gas y pruebas de

impedancia electroquimica.

Algunas consideraciones importantes se desprenden de este trabajo especial de
grado, las cuales sirven como referencia a la presente investigacion. Entre ellas se tiene,
que la implementacidon del circuito de referencia con la estructura de Voigt modela
adecuadamente el sistema electrodos- lechada de cemento, por otro lado, se tiene que el
elemento de circuito que provee la informacidn necesaria para la caracterizacion de las
propiedades de la lechada, es la resistencia que se encuentra en la malla correspondiente

a la muestra de lechada.

Por otra parte se logré identificar que la primera derivada de la curva de
resistencia en el tiempo provee la informacion respecto al tiempo de endurecimiento con
un error de £15 minutos, de este modo se puede decir que el significado fisico de esta
derivada puede ser la velocidad de desaparicion del agua de la lechada de cemento por

reaccion quimica.
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En esta investigacion también se hace mencion acerca de los problemas
operacionales que presenta el MINIMACS para la determinacion del desarrollo de

fuerza de gel estatica.
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5.- DESCRIPCION DE MATERIALES Y EQUIPOS

Balanza para fluidos presurizada, marca Halliburton, modelo unico: Este equipo es
utilizado para medir la densidad de la lechada de cemento. Consta de una copa de
volumen fijo, en la cual se introduce la muestra a estudiar y se aplica presion a fin de
minimizar el efecto del aire entrampado sobre las mediciones. Se equilibra la copa
tanteando con los contrapesos del equipo y se lee directamente el valor de la densidad en

libras por galon (£ 0.1 1b/gal).

Mezclador, marca Chandler Engineering, modelo 3060: Se usa para mezclar y
homogenizar la lechada de cemento. Este equipo tiene una capacidad de 1/4 de galon y
opera de dos formas: a velocidad variable (controlada manualmente) y con dos
velocidades predeterminadas (4000 rpm y 12000 rpm). La primera velocidad se emplea
para el mezclado de los aditivos solidos y liquidos, por otro lado, la segunda velocidad
se usa para simular la energia de mezcla que se transfiere a la lechada de cemento a fin

de mantenerla homogénea antes de bombearla al pozo.

Camara de curado, marca Chandler Engineering: Se usa este equipo para llevar la
lechada de cemento a condiciones de presion (£1 psi) y temperatura (+ 0,1 °F) de pozo, a
fin de determinar posteriormente algunas propiedades de la muestra como su
permeabilidad, resistencia a la compresion y sedimentacion. Esta cdmara trabaja hasta

una presion de 3000 psi y una temperatura de 500 °F.

Consistometro presurizado, marca Chandler Engineering, modelo Cp8: Este equipo
es empleado para la determinacion del tiempo de espesamiento de una lechada de
cemento, el cual corresponde al tiempo en que la misma se puede bombear al pozo bajo
condiciones de temperatura y presion simuladas. El equipo consta de un recipiente
cilindrico rotatorio, que contiene la lechada y una paleta fija con la cual se puede medir
el torque generado por el espesamiento de la muestra bajo condiciones dinamicas. El
cilindro trabaja a una velocidad constante de 150 rpm y el equipo hasta una presion de

10000 psi y una temperatura de 500 °F.
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Balanza, marca Mettler, modelo PM 2000: Se emplea para cuantificar la masa de los
diferentes aditivos que se emplean para preparar las lechadas de cemento, tiene una

precision de = 0,01g.

Consistometro atmosférico, marca Chandler Engineering: Al igual que el
consistometro presurizado, se emplea para determinar el tiempo de espesamiento de la
lechada de cemento pero a presion atmosférica. Este equipo funciona bajo los mismos
principios que el consistometro presurizado. De igual manera es empleado tanto en el
acondicionamiento de lechadas a temperatura circulante del pozo, para la posterior
determinacion de la reologia, pérdida de fluido y fluido libre, como en la simulacion del
proceso de premezclado de las lechadas que se evaluaran en el MINIMACS para la

determinacion de fuerza de gel estatica.

Viscosimetro, marca Chandler Engineering, modelo 35: Este equipo es empleado
para la determinacion de las propiedades reoldgicas de la lechada de cemento
(viscosidad, punto cedente y rompimiento de geles) a partir del ajuste de los datos

experimentales a modelos conocidos.

Cilindro graduado: Se emplea este instrumento para determinar el volumen (+0.1 mL)

de fluido libre que tiene la lechada de cemento.

Vernier digital, marca Mitutoyo, modelo CD-6""-SC: Con este instrumento se
obtienen las dimensiones de los cubos de cemento fraguado que se emplean como

muestra para la prueba de resistencia a la compresion (= 0,001 mm).

Prensa, marca SHIMADZU, modelo UH20A: Este equipo es empleado para la

determinacion de la resistencia a la compresion del cemento fraguado (+/- 50 psi).

MiniMACS (Mini Multiple Analizer Cement Slurry), marca Halliburton, modelo
prototipo: Con este equipo es posible efectuar medidas de tiempo de espesamiento y de

fuerza de gel estatica. Siendo para esta ultima funcion que se empleard en la presente
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investigacion. Este aparato cuantifica la fuerza de gel estatica (=50 SGS) en funcion del
tiempo, mediante un algoritmo que convierte el torque que le imprime una paleta

rotatoria (0.5 a 2 grados/min)[36] a la lechada de cemento, en fuerza de gel estatica.

Analizador de Impedancia, marca Hewlett-Packard, modelo 4192A: Con este
equipo es posible determinar de forma automatica los diversos parametros analizados
para lograr los objetivos de la presente investigacion (magnitud y componente real e
imaginario de la impedancia, &ngulo de fase, etc.). El aparato genera la frecuencia (entre
5 Hz y 13 MHz) a la que se van a determinar los pardmetros de interés, y permite la
aplicacion de diferencias de potencial que van de 1.1 voltios a 5 milivoltios. Por otro
lado, el equipo cuenta con funciones automaticas para anular elementos parasitos que se

encuentren presentes en el sistema de medicion.

Celdas de espectroscopia de impedancia electroquimica, prototipos desarrollados
por PDVSA-INTEVEP: Para la presente investigacion se emplearon tres modelos de
celda electroquimica, los dos primeros (celdas #1 y #2) para la validacion de los datos
del equipo y del sistema de medicion y el ultimo (celda #3) para la obtencion de los
datos experimentales a correlacionar. La celda #1 corresponde a la empleada en una

351y consiste en dos placas planas cuadradas de acero inoxidable

investigacion anterior
con un area de 5.5 cm” y con 10 cm de separacion entre ellas (ver Figura N° 20), la
estructura de dicha celda esta conformada por tres placas de plexiglass que sirven de
recipiente para contener la muestra de lechada que se esta estudiando. La celda tiene dos
conectores coaxiales soldados a las placas de acero que sirven para enlazarla con el

analizador de impedancia.
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Conectores

Coaxiales Conexion

a tierra

S

10 cm

Placas de
Acero inoxidable
(5.5 cm?)

Figura N° 20: Esquema de la celda electroquimica #1.

Por otro lado, la celda #2 (ver Figura N° 21), es un rediseiio ideado a partir de la

celda #1 a fin de disminuir los errores por elementos parasitos que presenta dicha celda,

este nuevo modelo se diferencia del anterior porque las placas planas son de menor area

(2 cm?) y porque se reconfigurd la posicién de los electrodos y los puntos de soldadura

de los mismos a las placas de acero.

Placas de
Acero inoxidable
(4 cm?) Conexion
a tierra
X /
; : / !
7’ ‘ !
i R -y
- R ittt A -—--
.7 e /
> 10 cm -
Conectores
Coaxiales

Figura N° 21: Esquema de la celda electroquimica #2.
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La celda #3 (ver Figura N° 22) se disefid con la finalidad de adicionar presion

(hasta 1500 psi) y temperatura (hasta 400 °F) al sistema mientras se lleva a cabo la

medicidon de impedancia electroquimica. En este nuevo disefio se plantea una estructura

cilindrica de acero inoxidable, capaz de soportar altas presiones y temperaturas,

recubierta internamente por un material que permite aislar la lechada de cemento de la

carcasa de acero. El aparato cuenta con electrodos de acero inoxidable de 1 cm de

didmetro que son colocados perpendicularmente al cuerpo de la celda y completamente

alineados longitudinalmente.

/
s

Conectores
Coaxiales

/

=
AN

Electrodos de
Acero Inoxidable
(0.785 cm?)

Conexion
a tierra

Figura N° 22: Esquema de la celda electroquimica #3.
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6.- METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Para cumplir con los objetivos planteados en la presente investigacion se dividio
el trabajo experimental en tres etapas consecutivas y dependendientes entre si. En la
Figura N° 23 se presenta un diagrama de flujo en el que se muestra la estructura del

marco metodolégico del presente estudio.

Etapa I:
Montaje y puesta a punto
del sistema de medicion

=<

Validacion de Resultados
de investigacion anterior

Verificacion de influencia
de elementos parasitos
(Determinacion de e, vtop
para agua destilada y
resistividad de soluciones
de NaCl)

[1 N
Preparacion de lechadas: Tiempo de espesamiento
Blancos, Sistemas A,B,C
Densidad

Caracterizacion de los

Etapa II: sistemas L:> < i i

Obtencién de los datos Z:> < Res1stenf:}a ala

: compresion

experimentales Medicion de fuerza de gel
estatica con el 1 .
MINIMACS Pérdida de fluido
Prucbas de Impedancia Propiedades reologicas

[1 electroquimica

Determinacion  de  los
parametros del circuito

Etapa IIT: equivalente empleado para

pa L1 modelar el sistema.
Tratamiento de los datos Z:>
imental . .
experimentaes < Identificacion del

parametro a correlacionar

Obtencion de las
correlaciones y validacion
de los resultados

N

Figura N° 23: Diagrama de flujo de la metodologia experimental.
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6.1.- Montaje y puesta a punto del sistema de medicion.

Para esta etapa de la investigacion se empled agua destilada y soluciones de
Cloruro de Sodio a diferentes concentraciones como muestras patron para la
determinacion de los espectros de impedancia electroquimica. De este modo, una vez
que se instalo y verificd la operatividad de los equipos e instrumentos, se usaron las

celdas #1, #2 y #3 para llevar a cabo las pruebas de impedancia.

Con la celda #1 se verificaron los resultados obtenidos en una investigacion

anterior >

, a fin de corroborar que no existe ningin desperfecto en los equipos e
instrumentos utilizados. Posteriormente se emplearon las celdas #1, #2 y #3 para las
pruebas de verificacion de la influencia de los elementos pardsitos presentes en las
mismas, esto se hizo a partir de la obtencion experimental (y posterior comparacion con
datos tedricos reportados en la bibliografia °*7**l) de parametros como la constante
dieléctrica (&) del agua destilada, la frecuencia que hace maxima a la componente

imaginaria de la impedancia (vtop ) para los barridos con agua destilada y la resistividad

de las soluciones de Cloruro de Sodio.

Con los resultados obtenidos en esta etapa se identificd la presencia de
desperfectos y componentes pardsitos en el sistema de medicion, a fin de eliminar los
primeros y minimizar el efecto de los segundos sobre los resultados experimentales en
los sistemas evaluados.

6.2.- Obtencion de los datos experimentales.
6.2.1.- Preparacion de las lechadas de cemento.
Para llevar a cabo el presente estudio se emplearon cuatro sistemas con

propiedades antimigratorias denominados A, B, C y D ademas de los blancos, los cuales

se definen en este trabajo como los sistemas que no poseen formulaciones
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antimigratorias. El uso de estos blancos se hizo con la finalidad de observar diferencias
en los resultados de impedancia electroquimica entre sistemas antimigratorios y no
antimigratorios para identificar los comportamientos o parametros que puedan

distinguirlos.

Para la preparacion de las diferentes lechadas que se emplearon en la presente
investigacion, se aplico la metodologia establecida por las practicas recomendadas API
10B"*! las cuales son estindares internacionales que indican detalladamente el

procedimiento y los equipos empleados para la preparacion de lechadas de cemento.

6.2.2.- Caracterizacion de los sistemas.

Al igual que la preparacion de las lechadas de cemento, las pruebas para la
caracterizacion de las mismas se efectuaron siguiendo las practicas recomendadas API
10B"*). Dichas pruebas se realizaron a cada uno de los sistemas y blancos que se

emplearon en el presente estudio para alcanzar los objetivos planteados.

6.2.2.1.- Medicion del tiempo de espesamiento.

Para llevar a cabo esta prueba se empled un consistdmetro presurizado, el cual
simula las condiciones del pozo a las que se quiere trabajar, las pruebas se llevaron a
cabo de manera automatica y el equipo es capaz de cuantificar la consistencia (Bc,
unidades Bearden) de la lechada en funcion del tiempo, esta estipulado que la prueba
finalice en el momento que se alcanzan los 100 Bc. Cuando la lechada alcanza este valor
de consistencia, se dice que la misma ya no es bombeable, se detiene la experiencia y se

reporta este valor como tiempo de espesamiento.
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6.2.2.2.- Determinacion de la densidad de la lechada de cemento.

Para cuantificar esta propiedad se empled una balanza presurizada para fluidos,
en la que se coloca la lechada a presion en una copa de volumen fijo y se lee

directamente la densidad de la misma en libras por galon.

6.2.2.3.- Pruebas de resistencia a la compresion.

Estas pruebas se le hacen a cubos de cemento fraguado de aproximadamente 2
pulgadas de lado, que se envejecen a condiciones de pozo en una camara de curado. Una
vez que se ha cumplido el tiempo de curado, se cuantifica el area de las caras y se
procede al rompimiento de los cubos ejerciendo presion sobre los mismos con ayuda de
una prensa a fin de determinar la carga neta que soportaron las muestras antes de

fracturarse.

6.2.2.4.- Pruebas de pérdida de fluido estatico.

En esta prueba se ajusta la temperatura de una celda HPHT (alta presion y alta
temperatura) a las condiciones de pozo. Esta celda cuenta con una malla de filtrado con
un 4rea de 22.6 cm’, y la experiencia es llevada a cabo aplicando una presiéon de 1000
psi a la celda y cuantificando la masa de filtrado en una balanza de precision por 30

minutos o hasta que la lechada de cemento se deshidrate completamente.

6.2.2.5.- Determinacion de las propiedades reoldgicas.

Estas pruebas se efectuaron en un viscosimetro rotacional compuesto por dos
cilindros concéntricos que se sumergen en la lechada de cemento que se va a estudiar,
dichos cilindros se hacen girar a diferentes velocidades en intervalos de 10 segundos y
se mide la resistencia ocasionada por la muestra a la rotacion de los cilindros.
Posteriormente se verifica a que modelo tedrico se ajustan los datos obtenidos y se

calculan los parametros de dicho modelo.
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6.2.3.- Determinacion de la fuerza de gel estatica.

Estas pruebas se llevaron a cabo en el MINIMACS, el cual es capaz de
cuantificar de forma automatizada la fuerza de gel como funcién del tiempo. La
experiencia se efectia a condiciones de pozo luego de un acondicionamiento previo de
la lechada que se efectia en el consistometro atmosférico. Estas pruebas se hicieron por
triplicado a fin de validar los resultados y evaluar la repetibilidad de los mismos. Los
datos obtenidos mediante este equipo fueron suministrados por PDVSA-INTEVEP para
cada una de las formulaciones usadas en esta investigacion a las condiciones definidas

para las pruebas de impedancia electroquimica.

6.2.4.- Pruebas de impedancia electroquimica.

Estas pruebas se efectuaron de manera automatizada, usando un sistema de
medicion (ver Figura N° 24) compuesto por un analizador de impedancia, una celda
electroquimica (celdas #1 y #2 para validacion y celda #3 para las pruebas con los
sistemas), un equipo de adquisicion de datos y una computadora. Inicialmente se
hicieron barridos en todo el espectro de frecuencias que abarca el equipo (5 Hz — 13
MHz), para acotar posteriormente el rango de dichos barridos a la zona de alta

frecuencia que se evidencie en los espectros iniciales.

Las experiencias que se llevaron a cabo con los sistemas cementantes se
efectuaron a 77, 150, 200 y 250 °F, a una presion de 14.7 psi para la primera temperatura
y de 1000 psi para las restantes. De igual manera se efectuaron un total de tres pruebas
por cada sistema cementante y por cada condicion de temperatura a fin de evaluar la

repetibilidad en los resultados.

Los resultados de estas pruebas fueron los valores de las componentes real e
imaginaria de la impedancia del sistema como funcion de la frecuencia para el caso de
los barridos y como funcién del tiempo (a una frecuencia de 5 MHz) para el caso de las

pruebas a una sola frecuencia. Con dichos valores, fue posible determinar todos los
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parametros del circuito equivalente usado para modelar el sistema y por tanto determinar

la variacion de los mismos en el tiempo.

Analizador de
Impedancia

Celda
Electroquimica

Adquisicion
de datos

= [\
/ Computadora \V\\

Figura N° 24: Esquema del sistema de medicion y monitoreo de datos.

6.3.- Tratamiento de los datos experimentales.

Una vez obtenidos los datos experimentales con las pruebas de impedancia, se
empled un circuito equivalente compuesto por dos mallas en serie, cada una de ellas
conformada por una resistencia y una capacitancia en paralelo, para el modelaje del
comportamiento del sistema en estudio, este circuito se definid a partir de resultados de

3540461 "on las que fue empleado con este mismo fin, por ser

investigaciones anteriores
capaz de simular la realidad fisica del sistema. Se usaron los resultados experimentales
para el calculo de los diferentes elementos que conforman el circuito equivalente
empleado para el modelaje y de esta manera se determind la variacion de estos

parametros en el tiempo.
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Luego de conocida la dependencia con el tiempo de los valores de los elementos
del circuito equivalente empleado se procedid a escoger el pardmetro a correlacionar con
los valores de fuerza de gel obtenidos a partir del MINIMACS, se procedi6 a la
determinacion de la expresion que relaciona ambas curvas y posteriormente a la
validacion de la misma mediante parametros estadisticos pertinentes, tales como el

coeficiente regresion y la evolucion de residuales.
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7.- PRESENTACION Y DISCUSION DE RESULTADOS

En esta seccidn se presentan y analizan los diferentes resultados obtenidos para
alcanzar los objetivos planteados en la presente investigacion, de acuerdo a la estructura

metodoldgica definida anteriormente.

7.1.- Montaje y puesta a punto del sistema de medicion.

Antes de obtener los resultados experimentales, fue necesario determinar la
confiabilidad de los datos recabados mediante las pruebas de impedancia, para ello se
dividio la etapa del montaje y la puesta a punto del sistema de medicion en dos partes, la
primera corresponde a la validacion de los resultados obtenidos de una investigacion
anterior **! y la segunda parte tiene que ver con la evaluacién de la influencia de

elementos parasitos presentes en el sistema de medicion.

7.1.1.- Validacion de resultados de la investigacion anterior.

El objetivo fundamental de esta etapa de la investigacion radico en verificar que
los equipos que conforman el sistema de medicion arrojan resultados confiables,
basandose estos estudios en la determinacion del espectro de impedancia electroquimica
para el agua destilada, usando la celda #1 (celda empleada en una investigacion anterior

1331y y comparando este espectro con el reportado en el mencionado trabajo.

En la Tabla N° 3 se presentan las condiciones experimentales bajo las cuales se
obtuvieron los espectros de impedancia para el agua destilada en la presente
investigacion. Es importante destacar que el espectro para la muestra estudiada se
obtiene perfectamente haciendo barridos hasta los 3.5 MHz aproximadamente, lo cual en
este caso es solo funcion del volumen de agua destilada que se emplea para llevar a cabo

las experiencias.
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Tabla N° 3: Condiciones experimentales para las pruebas de validacion

Condicion Valor Observaciones
Temperatura (°F) 77
Presion (psi) 14.7
Voltaje aplicado (mV) 10
Barrido (kHz) 0.005 - 3500 En este rango se obtiene el arco completo.

Por otro lado, se presenta en la Figura N° 25 el espectro de impedancia obtenido

en el presente trabajo para el agua destilada a las condiciones mencionadas

anteriormente. En la misma se muestran de igual manera los valores caracteristicos de

frecuencia para este tipo de barridos. Es importante hacer notar que se obtuvo la forma

semicircular caracteristica para este sistema segun lo esperado tedricamente

[23,35]
9

cn

donde se evidencia una alta resistencia del sistema y un amplio efecto capacitivo, lo cual

es producto de la ausencia de iones en la muestra que faciliten la conductividad eléctrica.
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Figura N° 25: Espectro de impedancia para el agua destilada usando la celda #1

Como puede ser apreciado en la figura anteriormente mostrada, el barrido

presenta cierta dispersion en los datos, lo cual puede ser producto de que se trabajé con
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la data cruda sin aplicar la funcién “average” que tiene el equipo HP-4192A (esta
funcién arroja como resultado un promedio de las mediciones del equipo cuando las
mismas presentan mucha variacién). Sin embargo, el hecho de que se presente esta
variabilidad en el espectro también puede estar originado por vibraciones o corrientes de
aire que inciden directamente sobre la celda. Se pudo constatar la existencia de estas

corrientes de aire en el laboratorio en el que se hicieron las pruebas.

Por otro lado, ademas de que se obtuvo la misma forma semicircular reportada en
una investigacion anterior (ver Apéndice A), también se verificd que la frecuencia que
hace que el componente imaginario de la impedancia sea maximo (120 kHz), se
encuentra en el mismo orden de magnitud que la obtenida en dicha investigacion (100
kHz)™. En este caso la diferencia entre ambos valores puede tener su origen en diversas
causas que van desde variaciones en las condiciones de las superficies de los electrodos,
hasta el hecho de que el volumen de muestra es una cantidad medida apreciativamente,

ya que lo que se hace es llenar la celda hasta los bordes de la misma.

Por otro lado, se muestra en la Figura N° 26 la comparacion de tres pruebas
realizadas con la celda #1 a fin de evaluar si los resultados obtenidos son repetibles y ver
si existe distorsion entre una prueba y otra. Como puede ser apreciado en la figura, los
barridos efectuados a intervalos de tiempo variables (10 minutos entre los barridos N° 1
y N° 2 y 20 minutos entre los barridos N° 2 y N° 3), presentan una notable diferencia en
los arcos de impedancia y por tanto muestran valores distintos en la resistencia real del

sistema.

Es importante mencionar para el caso del sistema que se estd estudiando, que el
mismo puede ser modelado a partir de un circuito equivalente como el mostrado en la
Figura N° 18, en el cual la malla del lado izquierdo corresponde al comportamiento de la
matriz del agua destilada y la otra corresponde a la interfase electrodo — muestra. Lo
anterior se puede corroborar con lo expresado en la bibliografia *”! ya que para el
sistema electrodos-agua destilada se presenta el fendmeno de la sobreposicion de los

arcos de impedancia a baja y a alta frecuencia, lo cual se traduce en que los valores de
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los parametros del circuito equivalente son aproximadamente iguales tanto para la
muestra como para la interfase electrodo-muestra. Por lo tanto, la informacion de la
resistencia de la muestra se puede leer directamente en el grafico y la misma
corresponde a la mitad del valor del punto del espectro que se encuentra sobre el eje real

del grafico de Nyquist y que tiene componente imaginario igual a cero.
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Figura N° 26: Pruebas de repetibilidad del espectro de impedancia para

el agua destilada usando la celda #1

El comportamiento mostrado en la figura presentada anteriormente puede tener su
origen en dos causas bien diferenciadas, la primera corresponde a problemas con la
superficie de los electrodos, lo cual ya fue mencionado por Vazquez®*! en una investigacion
realizada anteriormente (ver Apéndice B), en la que indica como cambian los espectros de
impedancia tan s6lo con limpiar la superficie de los electrodos con una lija. Por otro lado, la
segunda causa corresponde a un efecto capacitivo que se puede observar claramente en la
zona de baja frecuencia (entre 5 Hz y 300 kHz), el cual es producto del disefio de los
electrodos, ya que si se observa la Figura N° 20, se puede notar que los mismos presentan un

area que no se encuentra en contacto con la muestra, sino que se encuentra al aire libre, lo
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cual la hace muy sensible a cambios en el entorno tales como humedad y movimiento del

aire, estas apreciaciones fueron corroboradas por observaciones experimentales.

En este sentido, la Figura N° 27 muestra dos espectros de impedancia realizados

en un intervalo de diez minutos, luego de haber limpiado los electrodos con una lija.
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Figura N° 27: Pruebas de repetibilidad del espectro de impedancia para

el agua destilada usando la celda #1 con electrodos lijados

Noétese que la figura anterior presenta una menor variabilidad en los espectros de
impedancia para el agua destilada, lo cual es producto de que los electrodos fueron
limpiados, sin embargo las diferencias entre ambos barridos aun persisten lo cual puede
ser motivado por el efecto capacitivo del disefio de los electrodos que fue explicado

anteriormente.

De lo antes expuesto se desprenden tres puntos importantes, el primero es que el
sistema de medicion arroja resultados confiables ya que se pudo reproducir un espectro
de impedancia reportado en la bibliografia, el segundo corresponde a que el estado de la

superficie de los electrodos de la celda es un factor determinante que se debe cuidar
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cuando se realizan las pruebas de impedancia electroquimica y el Gltimo es que el disefio
de los electrodos incide en gran medida en la disminucion de la influencia de elementos

parasitos que distorsionan los datos a la hora de efectuar las mediciones.
7.1.2.- Influencia de elementos parasitos en el sistema.

Para llevar a cabo la verificacion de la influencia de los elementos parasitos se

determinaron diferentes parametros que de acuerdo a la bibliografia *!

son
independientes de la geometria y/o del sistema de medicion a emplear y que permiten
vislumbrar qué tan importantes son los efectos de la presencia de dichos elementos en el
sistema de medicion. El primero de estos parametros es la constante dieléctrica del agua
destilada, la cual es una propiedad dependiente de la temperatura e intrinseca del
material, por lo tanto el sistema de medicion no deberia influir sobre los valores de la
misma, en el caso de la muestra estudiada, la constante dieléctrica tiene un valor de 80 a

una temperatura de 25 °C B7],

Otro parametro a determinar es a la frecuencia que hace méximo al componente
imaginario de la impedancia, la cual debe ser la misma para una muestra en especifico y
para una celda en particular, todas estas estimaciones se hicieron a partir de los espectros
de impedancia obtenidos para cada una de las celdas empleadas en la presente

investigacion.

Christensen et al.”*! presentan una expresion que permite calcular la constante
dieléctrica de la muestra a partir del arco de impedancia obtenido, la misma tiene la

siguiente forma:

R-A-g,

e=(2-m vy, ) [L] (28)

Donde:

€: Constante dieléctrica del agua (Adim).
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wp: Frecuencia en el punto maximo de la curva (Hz).

Angulo de depresion de la curva (rad).
Longitud entre los electrodos (m).

Resistencia de la muestra (Q).

> 0V - <D

Area de electrodos (m?).

m

,: Permitividad del vacio (8.854x10"> F/m).

El angulo de depresion de la curva se define como la cantidad de grados que la
misma se encuentra rotada por debajo del eje real del diagrama de Nyquist, para el caso
de los sistemas estudiados se supone que el mismo tiene un valor de 0, ya que
inicialmente en los espectros analizados no se observa ningun tipo de depresion de la

curva por debajo de dicho eje real.
En la Tabla N° 4 se presenta un resumen de las dimensiones de las diferentes
celdas empleadas en la presente investigacion, cuyos valores se usan en la determinacion

de los parametros de validaciéon mencionados anteriormente (ver Apéndice C.1).

Tabla N° 4: Dimensiones de las celdas empleadas en esta investigacion

Parametro Celda #1 Celda #2 Celda #3
Longitud entre los electrodos (m) 1.0x10™" 1.0x10"  4.765x10”
Area de los electrodos (m?) 5332x10"  4.151x10*  7.854x107

Para el caso de la celda #1, se tiene que sustituyendo los datos geométricos de la
misma en la ecuacion 28 y a partir de los espectros de impedancia mostrados en las
figuras N° 25 y N° 27, se puede generar la Tabla N° 5, en la cual se muestra una
comparacion de las frecuencias de tope del espectro de impedancia y la constante
dieléctrica calculada para el agua destilada, asi como los errores relativos de este ultimo

parametro con respecto al reportado en la bibliografia.
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Tabla N° 5: Valores de los parametros de validacion para la celda #1

Barrido Resistencia de la Frecuencia de Constante Error
muestra, R (kQQ) Tope (kHz) Dieléctrica  Relativo (%)
01 315 130 82.3 2.9
02 550 70 87.6 9.5
03 575 70 83.5 4.4

En la tabla anteriormente mostrada se puede evidenciar las diferencias que
existen entre el primer barrido (Figura N° 25) y las pruebas posteriores (Figura N° 27),
los electrodos fueron lijados entre los barridos 01 y 02, lo que provocod un cambio
importante en la frecuencia de tope del espectro. Sin embargo, como puede notarse s6lo
el barrido 2 presenta un porcentaje de error mayor al 5%, como esta prueba se hizo
inmediatamente después de llenar la celda, los resultados pudieron ser influenciados por
esto y acarrean mas error debido a que no se esper6 a que el sistema se estabilizara para

iniciar la medicion.

A pesar de lo antes discutido se puede concluir que los resultados obtenidos con
la celda #1, ademas de ser confiables ya que permiten reproducir datos que se reportan
en la bibliografia, no estan influenciados de manera importante por la presencia de
elementos parasitos ya que los errores obtenidos para la constante dieléctrica son
menores al 10% y entre los barridos 2 y 3 se repitio la frecuencia de tope. Sin embargo,
se debe tener en cuenta la existencia de dichos elementos parésitos, los cuales

distorsionan los datos experimentales obtenidos con esta celda.

Por otro lado, para la celda #2, se presentan en la Figura N° 28 los espectros de
impedancia obtenidos a diferentes tiempos para el agua destilada, observandose la forma
semicircular esperada de acuerdo a lo reportado en la bibliografia y que al igual que la
celda #1, los barridos presentan distorsiones debido a la presencia de elementos parasitos

y por lo tanto los espectros cambian en el tiempo.
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Es importante destacar que la celda #2 fue construida como un redisefio de la

celda #1, en que se intentaba disminuir la influencia de los elementos parasitos a partir

de una modificacion en los electrodos y de mejoras en la estructura fisica de dicha celda

a fin de hacerla mas facil de operar y darle mayor estabilidad.
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Figura N° 28: Espectros de impedancia para el agua destilada usando la celda #2

Sin embargo, tal y como puede observarse en la figura antes mostrada, persiste

pero en menor medida, la influencia de elementos parasitos en la celda estudiada ya que

los barridos cambian en el tiempo para una misma muestra. Esto puede estar originado

en el disefio de los electrodos, ya que los mismos quedan al aire libre y puede

presentarse el problema de la sensibilidad a los cambios externos, el cual fue explicado

anteriormente para la celda #1.

De igual manera se presentan en la tabla N° 6 los resultados de la determinacion

de los parametros de validacion, asi como los errores de la constante dieléctrica con

respecto a lo reportado en la bibliografia.
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Tabla N° 6: Valores de los parametros de validacion para la celda #2

Barrido, Resistencia de la Frecuencia de Constante Error
t (min) muestra, R (kQQ) Tope (kHz) Dieléctrica  Relativo (%)
0 675 80 80.2 0.3
20 750 70 82.5 3.1
30 775 70 79.8 0.3
40 815 65 81.7 2.1

Los resultados de los parametros de validacion presentados anteriormente
corroboran la suposicion de que la influencia de los elementos parasitos es menor en la
celda #2 que en la celda #1, esto se puede sustentar en que los errores relativos de la
constante dieléctrica experimental son menores al 3.5 % al contrario que para la celda
estudiada anteriormente en la que los errores estan por debajo del 10 %. De igual
manera, se puede observar que la frecuencia que hace maximo al componente
imaginario de la impedancia se encuentra en un valor que oscila alrededor de los 70

kHz.

Por otro lado, se presenta en la Figura N° 29 los espectros de impedancia
obtenidos para muestras de 120 mL de agua destilada con la celda #3, los cuales
representan los resultados de una serie de tres pruebas diferentes (tl, t2, t3) con sus
respectivas repeticiones efectuadas a los 10 minutos del primer barrido de impedancia.
Cabe destacar que las pruebas realizadas con la celda #3 para obtener lo resultados
mostrados en la Figura N° 29 fueron realizadas s6lo con la mencionada celda, sin incluir
los sistemas de calentamiento y presurizacion, lo cual se hizo de esta manera porque se
queria evaluar los efectos de los elementos parasitos en la celda, sin tomar en cuenta los
efectos debido a elementos parasitos presentes en el sistema de calentamiento o en el

sistema de presurizacion.
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Figura N° 29: Espectros de impedancia para el agua destilada usando la celda #3

Como puede ser observado en la figura anteriormente mostrada, los espectros de
impedancia presentan una alta variabilidad, lo cual tiene su origen exclusivamente en
problemas en el montaje de la celda en estudio, ya que se pudo observar
experimentalmente que dichos espectros mejoraban notablemente cuando se limpiaba la
celday se colocaban recubrimientos a los electrodos que impedian fugas de la muestra

en el equipo.

De esta manera, en la Figura N° 30 se presentan los espectros de impedancia para
el agua destilada empleando la celda #3 y aplicando los procedimientos correctivos
necesarios para el montaje optimo de la celda. En la mencionada figura, se muestran los
resultados de diferentes pruebas realizadas bajo las mismas condiciones que las
presentadas anteriormente. En la figura se puede observar una clara mejoria en los
espectros obtenidos para el agua destilada, lo cual es producto de la aplicacion de los

diferentes procedimientos correctivos mencionados anteriormente.
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Figura N° 30: Espectros de impedancia para el agua destilada usando la
celda #3, luego de usar procedimientos correctivos.

Como puede observarse en la figura anteriormente mostrada, al igual que para las
celdas #1 y #2, se presenta el problema de la variabilidad de los espectros de
impedancia, lo cual en este caso se debe a efectos parésitos inductivos que tiene esta
celda, lo cual se puede apreciar en el hecho de que para cada serie de barridos se tiene
que al arco correspondiente al barrido a 20 min es mds pequefio que el que se obtuvo
para el barrido a 0 min, caso contrario a lo sucedido para las celdas estudiadas

anteriormente.

Es importante mencionar que este comportamiento se debe al disefio de la celda,
por lo cual se fij6 como metodologia de trabajo iniciar la medicion a un tiempo de 5
minutos luego de agregar la muestra a la celda, esto se hizo con la finalidad de obtener
repetibilidad en las mediciones. Sin embargo, es importante notar que los
procedimientos correctivos mejoraron la estructura de los barridos, lo cual permite
continuar con la investigacion ya que a pesar de que existen los errores, el sistema puede

reproducir el comportamiento de la muestra.
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En la Figura N° 31 se presentan los resultados de los espectros de impedancia
para el agua destilada, fijando como metodologia iniciar los barridos 5 minutos después

de agregada la muestra.
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Figura N° 31: Espectros de impedancia para el agua destilada 5 minutos
después de agregada la muestra, usando la celda #3.

En la figura antes mostrada se puede observar la alta repetibilidad que se obtuvo
en los espectros de impedancia para el agua destilada empleando la metodologia
planteada anteriormente. Es importante notar que las diferencias fundamentales se
presentan en la zona de baja frecuencia, lo cual puede ser originado por limitaciones del
equipo ya que los barridos se iniciaron en 5 Hz, la cual es la menor frecuencia que puede
generar el HP-4192A. En tal sentido, se concluye que los barridos para el cemento se
iniciardn luego de 5 minutos de agregada la muestra a la celda a fin de lograr

repetibilidad en la mediciones.

En la Tabla N° 7 se presentan los resultados obtenidos para los parametros de

validacion para la celda a partir de los barridos mostrados en la Figura N° 31.
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Tabla N° 7: Valores de los parametros de validacion para la celda #3

Barrido Resistencia de la Frecuencia de Constante Error
muestra, R (kQQ) Tope (kHz) Dieléctrica  Relativo (%)
01 60 105 3641 -
02 65 95 3755 -
03 70 72 4560 0 -
04 65 105 3360 -
05 60 110 3457 -
06 65 83 4256 0 -
07 60 100 3841 -

Es importante mencionar que a pesar de que los barridos presentan gran
repetibilidad y que la resistencia de la muestra oscila alrededor de un valor de 65 k€, se
pueden ver variaciones importantes en la frecuencia de tope, sin embargo en la mayoria

de los barridos se puede observar que la misma se encuentra por el orden de los 100 kQ.

Por otro lado, se puede apreciar que los valores de la constante dieléctrica de la
muestra calculados a partir de los datos de los diferentes barridos de frecuencia
realizados, superan el 100 % de error sobre el valor teodrico. Esto se debe
fundamentalmente a la geometria del sistema, lo cual puede ser observado en la
ecuacion 28 ° ya que la misma asume que el area de transferencia de carga es
constante, por lo tanto emplea un factor geométrico definido como la relacion entre la
longitud de separacion de los electrodos y el area transversal de flujo de carga. Sin
embargo, esto ultimo sélo es posible cuando se tiene una celda en la que el area
transversal de la muestra es igual al area de los electrodos (celdas #1 y #2), por lo
contrario en el caso de la celda #3 se tiene que el area de transferencia de carga no es
constante, sino que varia en dos dimensiones (longitudinal y axial), por lo cual es
evidente que los valores de la constante dieléctrica calculados a partir de la ecuacion 28

no se corresponden con la realidad.
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En vista de esta situacidon, se buscéO una manera de calcular un factor de
correccion que permita determinar los valores de la constante dieléctrica a partir de los
datos obtenidos con la celda #3, para ello se pens6 en emplear una constante que permita
obtener un area de flujo de carga equivalente que suprima el efecto de la geometria de
esta celda. Para ello se presenta en la Tabla N° 8 los valores del didmetro de los
electrodos requeridos para que la constante dieléctrica calculada se corresponda con la

reportada en la bibliografia.

Tabla N° 8: Valores de los diametros de celda requeridos para obtener una constante

dieléctrica acorde a lo reportado en la bibliografia.

Barrido Diametro de Area equivalente  Constante Error
electrodos (mm) de electrodos (mz) Dieléctrica Relativo (%)
01 67.0 3.53x107 81.1 1.4
02 68.0 3.63x10° 81.2 1.5
03 75.0 4.42x107 81.1 1.3
04 65.0 3.32x10° 79.5 0.6
05 65.0 3.32x10° 81.8 23
06 73.0 4.19x107 79.9 0.2
07 69.0 3.74x10° 80.7 0.9
Promedios 68.9+3.8 3.72x10°+£4.22x10*  80.8+£0.8 12+0.7

Suponiendo que el factor de correccidn geométrica que se desea calcular, es una
constante que multiplica al drea de los electrodos, el mismo se puede determinar a partir

de la siguiente ecuacion:

Aequivalente =F=* Areal (29)
Donde:
Acquivalente - Area equivalente, (m?).
F: Factor de correccion geométrica calculado, (Adim).
At Area real del electrodo, (7.85x10” m?).
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De la aplicacion de la ecuacion 29, se desprende que el valor del factor de
correccion es de 47.4 (ver Apéndice C.2), lo cual es producto de estimar un diametro

equivalente de electrodos aproximadamente 7 veces mayor que el diametro real.

Por otro lado, a fin de verificar lo anteriormente calculado, se procedio a la
determinacion de este factor de correccion a través de otra via que permita discernir si
los problemas en el célculo de la constante dieléctrica del agua se deben solo al
problema de la geometria variable o existe una fuerte influencia por parte de la presencia

de elementos parasitos en la celda en estudio.

La via propuesta en la presente investigacion para el calculo del factor de
correccion geométrico, corresponde a la determinacion de la resistividad de diferentes
soluciones de Cloruro de Sodio a distintas concentraciones, y su posterior comparacion
con datos obtenidos tedricamente **!. Esta propiedad del material se puede determinar a
partir del diagrama de Nyquist para la solucion en estudio y mediante la aplicacion de la

siguiente ecuacion:

Rv= (30)

Donde:
Rv: Resistividad de la solucion, (2-m).

Rb: Resistencia real del sistema, (Q).

En la Figura N° 32 se presentan los espectros de impedancia para soluciones de
Cloruro de Sodio a 1000 y 2000 ppm, obteniéndose en los mismos la forma esperada del
espectro para este tipo de muestras. De igual manera, se puede apreciar en dicha figura
los valores de resistencia real de la solucion, los cuales corresponden al minimo de cada

curva.
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Figura N° 32: Espectros de impedancia para soluciones de Cloruro de Sodio a bajas

concentraciones usando la celda #3.

De igual manera se presenta en la Figura N° 33, los espectros de impedancia para

soluciones de Cloruro de sodio a 5000 y 10000 ppm.
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Figura N° 33: Espectros de impedancia para soluciones de Cloruro de Sodio a altas

concentraciones usando la celda #3.

Noétese en las figuras anteriores como cambia la resistencia de la muestra con la

concentracion de Cloruro de Sodio, lo cual se corresponde con lo esperado ya que a
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mayor cantidad de iones disueltos en la solucion, la conductividad eléctrica de la misma

aumentard y por lo tanto su resistencia al paso de corriente sera menor.

A partir de los datos obtenidos de las figuras N° 32 y N° 33, de resistividades
para estas soluciones reportadas en la bibliografia P y de la aplicacion de las
ecuaciones 29 y 30 (ver Apéndice C.3), se pueden determinar los valores de area
equivalente para el calculo del factor de correccidn geométrico. En la Tabla N° 9, se

presenta la informacidn necesaria para el célculo de dicho factor de correccion.

Tabla N° 9: Valores requeridos para el calculo del factor de correccion geométrico a partir

de las resistividades de soluciones de Cloruro de Sodio a diferentes concentraciones.

Barrido Resistencia  Resistividad Area equivalente Factor
Real () Teérica (Q-m) de electrodos (m*) Geométrico(Adim)
1000 ppm (01) 468.8 5.40 5.49x10™ 7.0
1000 ppm (02) 474.6 5.40 5.42x10™ 6.9
2000 ppm (01) 2553 2.75 5.13x10™ 6.5
2000 ppm (02) 247.8 2.75 5.29x10™ 6.7
5000 ppm (01) 104.3 1.15 5.25x10™ 6.7
5000 ppm (02) 102.3 1.15 5.36x10™ 6.8
10000 ppm (01) 55.5 0.75 6.44x10™ 8.2
Promedios - = - 5.49x10™ + 4.37x10” 7.0+0.6

De lo anteriormente mostrado se desprende que el factor geométrico calculado
por la via de las resistividades (7.0) es aproximadamente 7 veces menor al calculado por
la via de la constante dieléctrica (47.4), lo cual es un indicativo de que la desviaciones
en los valores obtenidos con la celda #3 no solo se deben a una geometria variable sino
que también a efectos de elementos parasitos presentes en este disefio. Esto permite
concluir que la influencia de elementos no deseados en esta celda es muy importante,
por lo cual se deben orientar los esfuerzos al intento de modelar dichos elementos

parésitos o a cambiar el disefio de la mencionada celda.
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En este punto, es importante recordar que los datos presentados para la celda #3
solo corresponden a la celda, sin incluir los efectos por el sistema de calentamiento y de
presurizacion, es por ello que en la Figura N° 34 se presentan los espectros de
impedancia para el agua destilada con todo el sistema de medicion montado, incluyendo

el sistema de calentamiento y el de presurizacion.

50
g 40 il T Tt ‘ -m. ; zarr?jo $ ;
*—-! - = parriao —
2 /‘M’W S *0 oo Qe -
(@) ~0~ ‘.
T 30 \
£ ., "._
N \
S 20
T
£
g 10 -
= .
2 [ 4
c 0 =
(] e
3 "“".‘::g\
£ -101 """-tr.nm
O
-20 T T T T T T
-10 0 10 20 30 40 50 60
Componente real, Zreal (kOhm)

Figura N° 34: Espectros de impedancia para agua destilada usando la celda #3 con el
sistema de calentamiento y de presurizacion montado.

Como puede observarse en la figura anteriormente mostrada, el efecto de la
presencia de los componentes parasitos sobre los espectros de impedancia con todo el
sistema de medicion montado es muy importante. Si se compara la Figura N° 34 con la
N° 31, se puede apreciar claramente la distorsion que sufren los espectros de impedancia
debido a la presencia del sistema de calentamiento y del sistema de presurizacion, lo
cual es perfectamente explicable por el hecho de que en este disefo, la muestra no esta
completamente aislada del cuerpo de la celda, por lo tanto, al adicionar elementos al
sistema, tales como manta de calentamiento, tuberias para presurizacién y sensor de
temperatura se aumenta la incidencia de flujos de carga sobre la muestra lo cual

distorsiona la senal recibida por los electrodos.
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En el caso de la figura 34 se puede apreciar la presencia de un efecto inductivo
que es lo que hace que el espectro tenga valores negativos en la zona de baja frecuencia,
esto se puede corroborar mediante el modelado del sistema con circuitos equivalentes.
En este sentido se presenta en la Figura N° 35 un modelo de circuito equivalente cuyo
comportamiento de impedancia se asemeja al de la Figura N° 34, sin embargo es
importante destacar que existen muchas combinaciones de elementos de circuito que
pueden dar este mismo comportamiento por lo que esta via para cuantificar elementos

parasitos puede ser muy engorrosa y poco efectiva.

R1 R2
Ro — V'V —
Cl C2 °

— y

L1

Figura N° 35: Circuito equivalente para modelar elementos parasitos presentes en el
sistema de medicion.

En la figura anteriormente mostrada se puede apreciar la inclusion del inductor
L1 al circuito equivalente con el cual se puede simular el efecto del sistema de
calentamiento, sin embargo como se puede ver en la Figura N° 36, el mencionado
circuito no se aproxima con suficiente precision al comportamiento mostrado por la
celda #3, esto es fundamentalmente a que las distorsiones no solo se deben a la presencia
de inductancias parasitas sino que hay otros elementos de circuito que influyen en las

mencionadas distorsiones.
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Figura N° 36: Comparacion entre los espectros de impedancia para el agua destilada
obtenidos mediante el sistema de medicion y el circuito equivalente de la Figura N° 34

A pesar de que no se obtuvo un modelo de circuito equivalente que simulara
razonablemente el comportamiento del sistema de mediciéon como es el caso de la Figura
N° 36, se continu6 con las mediciones de impedancia en esta celda, usando el modelo de
circuito equivalente propuesto en la revision bibliografica (Figura N° 18) debido a
razones que se explicaran mas adelante en la seccion de pruebas de impedancia

electroquimica.

7.2.- Preparacion de los sistemas.

Para llevar a cabo la presente investigacion se estudiaron 6 sistemas diferentes,
de los cuales 2 son blancos, los cuales estan constituidos sélo por cemento y agua,
ademas de 4 formulaciones adicionales de dos compaifiias de servicio distintas. Como se
menciond en la metodologia experimental, la preparacion de dichos sistemas se llevo a

cabo siguiendo las recomendaciones practicas API RP10B .
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En la Tabla N° 10 se presenta la composicion porcentual de los blancos utilizados

en la presente investigacion.

Tabla N° 10: Composicion de los blancos utilizados en la presente investigacion

Blanco  Componente Masa (g) Composicion (% p/p)

Cemento clase B 772 68.5
A Agua 355 31.5
Cemento clase G 792 69.4
b Agua 349 30.6

En la Tabla N° 11 se presenta la composicion porcentual del sistema A utilizado

en la presente investigacion, el cual pertenece a la compaiia de servicios N° 1.

Tabla N° 11: Composicion del sistema A utilizado en la presente investigacion

Sistema Componente Masa (g) Composicion (% p/p)
Cemento B 615.32 58.9
Acelerador A 3.69 0.4
Antimigratorio A 4.92 0.5
Dispersante A 1.85 0.2

A Control de filtrado A 4.61 0.4
Extendedor A 24.61 2.4
Controlador de gas A 31.63 3.0
Antiespumante A 0.54 0.1
Agua 357.24 34.2

De igual manera se presenta en la Tabla N° 12 las composiciones de los sistemas

B, Cy D pertenecientes a la compaiia de servicios N° 2.
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Tabla N° 12: Composicion de los sistemas B, C y D utilizados en la presente investigacion

Sistema Componente Masa (g) Composicion (% p/p)
Cemento B 640.48 61.3
Antimigratorio B 85.14 8.2
Antiespumante B 2.84 0.3

B Aditivo multifuncional 1.10 0.1
Controlador de gas B 28.38 2.7
Acelerador B 27.81 2.6
Agua 258.67 24.8
Cemento Aditivado 523.11 66.2
Controlador de gas C 1.31 0.2
Aditivo trifuncional 0.42 0.1
Antiespumante B 2.18 0.3

¢ Controlador de gas C 3.70 0.5
Controlador de gas D 44.53 5.6
Retardador A 7.07 0.9
Agua 208.12 26.3
Cemento G 535.27 55.0
Antimigratorio B 71.15 7.3
Antierspumante B 2.37 0.2

P Controlador de gas B 23.72 24
Acelerador B 26.56 2.7
Agua 313.32 32.2
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7.3.- Caracterizacion de los sistemas.

En la Tabla N° 13 se presentan los resultados de la caracterizacion fisica de los

blancos utilizados en esta investigacion.

Tabla N° 13: Propiedades fisicas de los blancos utilizados en esta investigacion.

Sistema Propiedad fisica Condicion / Unidades Valor

Densidad 1b/gal 15.9
Fluido Libre % p/p 0.11
Volumen de Filtrado mL -

Blanco A .
Tiempo de Espesamiento Min 90
Resistencia a la Compresion 8 h/100 °F (psi) 756
Resistencia a la Compresion 24 1h/100 °F (psi) 2926
Densidad 1b/gal 15.9
Fluido Libre % p/p 3.42
Volumen de Filtrado mL -

Blanco B
Tiempo de Espesamiento Min 100
Resistencia a la Compresion 8 h /100°F (psi) 611
Resistencia a la Compresion 8 h /140°F (psi) 2035

En lineas generales, tal y como se puede apreciar en la tabla anteriormente

mostrada, las propiedades fisicas de los blancos A y B cumplen en su totalidad con los

requerimientos minimos establecidos por la normativa API !'*],

De igual manera, se presenta en la Tabla N° 14 los resultados de la

caracterizacion fisica de los sistemas cementantes antimigratorios utilizados en la

presente investigacion.
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Tabla N° 14: Propiedades fisicas de los sistemas utilizados en esta investigacion.

Sistema Propiedad fisica Condicion / Unidades Valor
Densidad Ib/gal 14.5
Fluido Libre g 0
Sistema A Volumen de Filtrado mL 47
Tiempo de Espesamiento h:min 3:15
Resistencia a la Compresion 24 h (psi) 2103
Densidad Ib/gal 14.5
Fluido Libre g 0
Sistema B Volumen de Filtrado mL 16
Tiempo de Espesamiento h:min 4:00
Resistencia a la Compresion 24 h (psi) 1308
Densidad 1b/gal 11.0
Fluido Libre g 0
Sistema C Volumen de Filtrado mL 15
Tiempo de Espesamiento h:min 4:00
Resistencia a la Compresion 6 h (psi) 500
Resistencia a la Compresion 24 h (psi) 1422
Densidad 1b/gal 13.5
Fluido Libre g 0
Sistema D Volumen de Filtrado mL 30
Tiempo de Espesamiento h:min 5:05
Resistencia a la Compresion 24 h (psi) 2126

7.3.1.- Densidad.

Notese para el caso de los blancos A y B que la densidad de las lechadas

preparadas tienen el mismo valor (15.9), el cual se encuentra en el rango establecido por

la API " (15.7 1b/gal para cemento B y 15.9 Ib/gal para cemento G) para el control de

calidad para este tipo de cemento. Por otro lado se puede observar que las densidades de

los sistemas antimigratorios empleados son variables, lo cual es s6lo funcion de los
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requerimientos del pozo, en este caso es importante mencionar el uso del sistema C, el
cual se considera de baja densidad (< 12 Ib/gal), esto con la finalidad de evaluar como se
comportan las pruebas de impedancia electroquimica en este tipo de sistemas

cementantes.

7.3.2.- Fluido libre.

Para el caso de los blancos A (0.11 %) y B (3.42 %) se pudo constatar que se
cumplié con los requerimientos minimos establecidos por la API " (no requiere para el
cemento B y menor al 5.9 % para el cemento G), de igual manera se obtuvo para los
sistemas antimigratorios un valor de 0 mL, lo cual es apropiado y cumple con la

normativa API.

7.3.3.- Volumen de filtrado.

Los valores de esta propiedad para el caso de los sistemas antimigratorios

1
131 en las cuales se

estudiados (menores a 50 mL) se ajustaron a las normativas API
toma un valor maximo de 100 mL/30 min para lechadas de cemento empleadas en pozos

petroleros con problemas de migracion de fluidos.

7.3.4.- Tiempo de espesamiento.

Se determind que los blancos estudiados cumplen con los requerimientos

minimos establecidos por la API )

para esta propiedad. De este modo, se obtuvo para
el blanco A un tiempo de espesamiento de 90 min igual al tiempo minimo requerido por
la norma, y para el blanco B un tiempo de 100 min el cual es menor al tiempo méaximo
(120 min) establecido por dicha norma. En el caso de los sistemas estudiados se obtuvo
que esta propiedad varia respecto a la formulacion, lo cual es funciéon de los

requerimientos del pozo.
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7.3.5.- Resistencia a la compresion.

Para el caso de los blancos A y B se determind que los mismos cumplen con los
requerimientos establecidos por la normativa API !*! para los diferentes ensayos de
resistencia a la compresion que se reportan en la Tabla N° 13. Por otro lado, los sistemas
cementantes antimigratorios muestran valores de resistencia a la compresion variables

que dependen de la formulacion del sistema y de los aditivos agregados.

7.4.- Medicion de fuerza de gel estatica.

Esta propiedad fue cuantificada en el MINIMACS para los diferentes sistemas
utilizados en la presente investigacion. Este equipo es capaz de medir dos propiedades
diferentes de las lechadas de cemento, una de ellas es el tiempo de espesamiento, la cual
es determinada bajo las mismas condiciones que en un consistometro presurizado; y la
otra corresponde al desarrollo de la fuerza de gel estatica, la cual es cuantificada como la
resistencia que ejerce la lechada a la rotacion de una paleta especial que gira a 0.2 °/min,
bajo una metodologia descrita en el Apéndice D.1. Estas pruebas se hacen por triplicado
para verificar la repetibilidad de los resultados y las graficas comparativas de dichas

repeticiones se presentan en el Apéndice E.

7.4.1.- Blanco A.

En la Figura N° 37 se presenta el desarrollo de la fuerza de gel estatica para el
blanco A estudiado en la presente investigacion. Esta prueba se realizo a 77 °F y 14.7 psi
y en la misma se puede observar que el tiempo de transicion (tiempo que transcurre entre
100 y 500 1bf/100 pie’) fue de 45 minutos para esta muestra. De igual manera es
importante destacar que el desarrollo de geles presentado por este blanco fue uniforme a
lo largo del periodo de tiempo en que duré la prueba. Otro parametro importante que se
puede cuantificar con estas pruebas es el tiempo de cero gel, el cual corresponde al lapso

de tiempo que transcurre entre 0 y 100 1bf/100 pie?, el cual fisicamente corresponde al
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lapso en que la lechada permanece completamente fluida en condiciones estaticas, para

el caso del blanco estudiado, este tiempo correspondi6 a 12 minutos.
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Figura N° 37: Desarrollo de la fuerza de gel estatica para el blanco A (77 °F y 14.7 psi)

De igual manera se presenta en la Figura N° 38 la grafica del desarrollo de la

fuerza de gel estatica para el blanco A, evaluado a 100 °F y 1000 psi.
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Figura N° 38: Desarrollo de la fuerza de gel estatica para el blanco A (100 °F y 1000 psi)
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Como puede observarse en la Figura N° 38 el tiempo de transicion para el blanco
A resulto ser de 30 minutos lo cual es un valor menor a los 45 minutos mostrados por el
mismo blanco a menor temperatura, esto tiene su origen en que la temperatura cataliza
las reacciones de hidratacion que ocurren en la lechada, por lo tanto la formacion de
geles se acelera gracias al aumento de la temperatura *°). De igual manera se tiene que el
tiempo de cero gel para esta muestra fue de 4 minutos. Notese que al igual que la Figura
N° 37, el desarrollo de los geles tuvo un comportamiento uniforme a lo largo de la

prueba, lo cual es un comportamiento caracteristico de este blanco.

Por otro lado, se presenta en la Figura N° 39 el desarrollo de la fuerza de gel

estatica para el blanco A, determinado a 150 °F y 1000 psi.
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Figura N° 39: Desarrollo de la fuerza de gel estatica para el blanco A (150 °F y 1000 psi)

En la figura anteriormente mostrada se puede apreciar el efecto en la temperatura
en el sistema cementante, expuesto anteriormente, ya que el tiempo de transicion fue de
26 minutos para las condiciones mencionadas en la Figura N° 39 y el mismo es menor
que el reportado para la misma muestra a 100 °F. Por otro lado, se obtuvo que el tiempo

de cero gel a estas condiciones fue de 5 minutos.
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De igual manera se presenta en la Figura N° 40 el desarrollo de la fuerza de gel

estatica para el blanco A, determinado a 200 °F y 1000 psi.
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Figura N° 40: Desarrollo de la fuerza de gel estatica para el blanco A (200 °F y 1000 psi)

Como se puede apreciar en la figura anteriormente mostrada, el tiempo de

transicion para el blanco A medido a las condiciones mencionadas fue de 26 min, con un

tiempo de cero gel de 4 minutos. Es importante mencionar algunas anomalias presentes

en la grafica mostrada, en la que se pude ver algunas caidas en el valor de las

mediciones de fuerza de gel, lo cual se debe a problemas de disefio del equipo !

31,35]
, ya

que las vibraciones producidas por el sistema de presurizacion provocan dichas caidas.

7.4.2.- Blanco B.

Por otro lado, se presenta en la Figura N° 41 la grafica del desarrollo de fuerza de

gel para el blanco B, determinado a 77 °F y 14.7 psi.
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Figura N° 41: Desarrollo de la fuerza de gel estatica para el blanco B (77 °F y 14.7 psi)

Al igual que el blanco A, se obtuvo para el blanco B un desarrollo de fuerza de
gel uniforme a lo largo del tiempo de la prueba, lo cual parece ser un comportamiento
caracteristico de las lechadas compuestas s6lo con cemento y agua. De igual manera se
obtuvo que el tiempo de transicion para la muestra estudiada a las condiciones
mencionadas fue de 48 minutos, siendo este muy parecido al que se obtuvo para el
blanco A (45 minutos) a las mismas condiciones de presion y temperatura, ademas de un

tiempo de cero gel igual a 4 minutos.

Por otro lado, se presenta en la Figura N° 42 la grafica del desarrollo de fuerza de
gel estatica para el blanco B a 150 °F y 1000 psi. Como se puede apreciar en la
mencionada figura, la prueba no dio buenos resultados debido a problemas de
vibraciones en el sistema de presurizacion, los cuales fueron mencionados
anteriormente. En este caso se esperaba que el tiempo de transicion fuese menor al
reportado para la prueba mostrada en la Figura N° 41, sin embargo, el mismo no se logro

cuantificar.
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Figura N° 42: Desarrollo de la fuerza de gel estitica para el blanco B (150 °F y 1000 psi)

En la Figura N° 43 se presenta el desarrollo de la fuerza de gel estatica para el

blanco B, medido a 250 °F y 1000 psi.
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Figura N° 43: Desarrollo de la fuerza de gel estatica para el blanco B (250 °F y 1000 psi)
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Como puede ser apreciado en la figura anteriormente mostrada, el tiempo de
transicion del blanco B a las condiciones mencionadas fue considerablemente menor que
el obtenido para la misma muestra a 77 °F, lo cual se corresponde con lo esperado, de

igual manera se obtuvo un tiempo de cero gel igual a 3 minutos.

7.4.3.- Sistema A.

En el caso del sistema A, se hizo el mismo estudio sobre el cambio en el
desarrollo de la fuerza de gel estatica a tres temperaturas distintas, obteniéndose un

comportamiento parecido al mostrado por los blancos estudiados anteriormente.

En la Figura N° 44 se muestra una comparacion de las curvas de desarrollo de la
fuerza de gel estatica obtenidas a 100, 140 y 200 °F, con una presion de 1000 psi para el

sistema A.
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Figura N° 44: Desarrollo de la fuerza de gel estitica para el sistema A

En la figura antes mostrada se puede observar que el desarrollo de la fuerza de
gel estatica para el sistema A cumple con el comportamiento esperado, de acuerdo a lo

explicado anteriormente ya que el aumento de temperatura en las pruebas disminuy6 el
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tiempo de transicion del sistema, en este sentido, se presenta en la Tabla N° 15 un
sumario de los pardmetros obtenidos en las diferentes pruebas realizadas para este

sistema.

Tabla N° 15: Parametros obtenidos a partir del desarrollo de fuerza de gel

estatica para el sistema A, medido a diferentes temperaturas

Temperatura Tiempo de transicion Tiempo de cero gel
(°F) (min) (min)
100 102 3
140 35 35
200 18 3

Notese el cambio notable en el tiempo de transicion que presenta este sistema
con el aumento de temperatura, lo cual es producto de que la velocidad de las reacciones
de hidrataciéon que se llevan a cabo en la lechada de cemento es funciéon de la

temperatura a la que se encuentra el sistema.

7.4.4.- Sistema B.

En la Figura N° 45 se presenta la curva del desarrollo de la fuerza de gel estatica
para el sistema B, la cual fue obtenida a 115 °F y 1000 psi. En la mencionada figura, se
puede observar un tiempo de transiciéon muy corto, el cual fue de 10 minutos, asi como
un tiempo de cero gel de 90 minutos, lo que se debe a los aditivos agregados a esta

formulacion.

Es importante notar el comportamiento de gelificacion de este sistema, en el que
la lechada permanece completamente fluida hasta los primeros 90 minutos, a partir de
los cuales se evidencia una aparicion de geles casi instantanea y que continiia hasta que

se alcanza el maximo valor para la determinacion del tiempo de transicion.
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Figura N° 45: Desarrollo de la fuerza de gel estatica para el sistema B

7.4.5.- Sistema C.

En la Figura N° 46 se presenta la curva del desarrollo de la fuerza de gel estatica

para el sistema C, la cual fue obtenida a 270 °F y 1000 psi.
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Figura N° 46: Desarrollo de la fuerza de gel estatica para el sistema C
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Al igual que para el sistema B, en la mencionada figura, se puede observar un
tiempo de transicidn muy corto, el cual fue de 10 minutos, asi como un tiempo de cero
gel de 63 minutos. Este sistema presenta el mismo comportamiento de gelificacion
descrito anteriormente para el sistema B, en el que la lechada permanece completamente
fluida hasta los primeros 63 minutos, a partir de los cuales se evidencia una aparicion de

geles casi instantanea.

7.4.6.- Sistema D.

De igual manera, se presenta en la Figura N° 47 la curva de desarrollo de fuerza
de gel estatica para el sistema D, la cual fue obtenida a 150 °F y 1000 psi. El cual, al
igual que los sistemas estudiados anteriormente tiene un comportamiento de gelificacion
en el que la lechada permanece fluida hasta los primeros 245 minutos y posteriormente
desarrolla una estructura de geles casi instantanea. El tiempo de transicion para esta

muestra fue de 231 minutos, con un tiempo de cero gel de 21 minutos.
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Figura N° 47: Desarrollo de la fuerza de gel estitica para el sistema D
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7.5.- Pruebas de impedancia electroquimica.

Antes de iniciar la discusion de las pruebas de impedancia para los diferentes
sistemas estudiados en esta investigacion, es necesario retomar el tema de la presencia
de errores en la celda #3 debido a elementos parasitos, el cual se dejé inconcluso la

seccion 7.1.2 del presente trabajo.

En vista de lo discutido anteriormente en la seccion sefialada, y ya que no se
encontr6 un modelo de circuito equivalente que fuese capaz de simular y restar la
influencia de los elementos parasitos presentes en la celda #3, se decidio hacer pruebas
con cemento clase B a fin de verificar qué tan afectados se verian los espectros de
impedancia electroquimica debido a la presencia de estos efectos indeseados. Para ello
se hizo un conjunto de pruebas de impedancia usando so6lo la celda, sin sistema de
calentamiento ni presurizacion, lo cual se hizo porque ya se demostr6é que la celda bajo
estas condiciones es capaz de reproducir el comportamiento de impedancia esperado

para el agua destilada.

En la Figura N° 48 se presenta el comportamiento del espectro de impedancia
para muestras de 150 mL de lechada de cemento clase B y agua (Blanco A), medidos a
condiciones de 77 °F y 14.7 psi. En la mencionada figura se puede observar que el
espectro tiene la forma esperada de acuerdo al comportamiento reportado en la

o . 25,30,32-34, 40-46
bibliografia para sistemas cementantes [2>-0-323440-46]

De acuerdo al modelo de circuito equivalente planteado en la Figura N° 18, la
estructura del espectro esta conformada por dos zonas bien definidas: la zona de baja
frecuencia, la cual representa la respuesta de impedancia de la interfase electrodo-
material, y que se encuentra a la derecha del punto minimo de la curva (intersecto), y la
zona de alta frecuencia, la cual representa la respuesta de impedancia de la matriz del

cemento.
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Figura N° 48: Espectros de impedancia para el Blanco A, usando la celda #3 sin sistemas de
calentamiento y presurizacion, cuantificados a 77 °F y 14.7 psi

De igual manera se presenta en la Figura N° 49, otra serie de pruebas realizadas a

las mismas condiciones que las mencionadas anteriormente, y que se hicieron con la

finalidad de evaluar la repetibilidad en el comportamiento reportado en la Figura N°48.
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Figura N° 49: Repeticion de espectros de impedancia para el Blanco A, usando la celda #3
sin sistemas de calentamiento y presurizacion, cuantificados a 77 °F y 14.7 psi
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Tal y como puede observarse en las figuras N° 48 y 49, los espectros de
impedancia del blanco A tienen el comportamiento esperado, en donde s6lo se observa
una pequefia seccion de la zona de baja frecuencia correspondiente al comportamiento
de la interfase, lo cual es debido a que, segun simulaciones reportadas en la bibliografia
[25.33.34] " osta zona presenta un arco capacitivo mucho més amplio que el mostrado por el

sistema cementante que se esta estudiando.

De igual manera, se puede apreciar un movimiento de los espectros de
impedancia a lo largo del eje real del diagrama de Nyquist, lo cual se traduce en cambios
en la resistencia real del blanco estudiado, notese coémo los barridos se mueven
inicialmente hacia la izquierda del eje real y posteriormente hacia la derecha del mismo,
lo cual implica que la resistencia real del sistema disminuye en las primeras etapas de la
hidrataciéon para posteriormente aumentar a medida de que avanza el tiempo. Esto se
puede apreciar mejor en la Figura N° 50, en la que presenta el monitoreo de la
resistencia real del sistema en funcién del tiempo para los espectros mostrados en la

Figura N° 48.
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Figura N° 50: Resistencia del blanco A en funcién del tiempo, usando la celda #3 sin
sistemas de calentamiento y presurizacion, cuantificada a 77 °F y 14.7 psi.
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Es importante notar que, efectivamente el valor de la resistencia del sistema
disminuye en los primeros minutos de la hidratacion, para aumentar posteriormente
luego de 50 minutos de iniciada la medicidn, este comportamiento tiene asidero en el
proceso fisico producto del avance de las reacciones de hidratacion que se llevan a cabo

en la lechada de cemento.

Para explicar lo anterior, es necesario hacer un breve resumen del proceso de
hidratacioén del cemento Portland, el cual consiste en una serie de reacciones entre los
minerales que conforman el clinker, el sulfato de calcio y el agua de mezcla, las cuales
ocurren simultdnea y/o sucesivamente a velocidades diferentes e influenciadas unas con

otras [47].

Dos importantes eventos mecanicos ocurren durante la hidratacion del
cemento, el primero corresponde a la gelificacion de la lechada, debido a la alta
resistencia ionica de la fase acuosa, lo cual se inicia casi inmediatamente luego del
mezclado del cemento y el agua. La estructura coagulada tiene una pobre resistencia
mecanica y la misma puede ser destruida con la aplicacion de energia de mezclado a la
muestra. El segundo y mas importante evento es el fraguado, el cual comienza algunas

horas después de la coagulacion'*®.

A condiciones ambientales, este proceso se puede dividir en varias etapas, la
primera corresponde al periodo de pre-induccidn, la cual se desarrolla en los primeros
minutos luego del mezclado, en la que ocurre una rapida disolucién de las especies
i6nicas en la fase liquida, lo cual se traduce en un incremento en la conductividad
eléctrica de esta fase, ademds aparecen los primeros productos de reaccion (ver
Apéndice F). Posteriormente, se inicia el periodo de induccion, en el cual disminuye
significativamente la velocidad de hidratacion durante algunas horas. Luego, se pasa al
periodo de aceleracion, en el que la velocidad de hidratacion aumenta nuevamente y
todo el proceso pasa a ser controlado por la nucleacion y el crecimiento de los productos
de hidratacion. Finalmente, se alcanza el periodo de post-aceleracion, en el cual la
velocidad de reaccion decrece gradualmente, a medida de que la cantidad de material

que no ha reaccionado atn disminuye, en este punto la velocidad de reaccion pasa a ser
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controlada por el proceso de difusion del agua y los iones disueltos a través del material

hidratado ya formado *7.

En funcién de lo explicado anteriormente, se puede concluir que la disminucion
de la resistencia de la muestra en los primeros minutos de la hidratacion, es producto de
la disolucioén temprana de diferentes iones (K", Na", SO.* , Ca,”, OH) y la aparicion
de un hidrato conocido como C-S-H (Silicato calcico hidratado, C= CaO, S=SiO,
H=H,0)**"] 1o cuales provocan que la conductividad de la fase acuosa aumente. Es
importante mencionar que el C-S-H a pesar de que precipita sobre las particulas el
cemento, también es conductor, debido a que sus poros estan llenos con una solucion

conductora %1,

Luego de transcurridos los 50 primeros minutos se puede observar un aumento
gradual de la resistencia de la muestra, lo cual es motivado al posterior avance de las
reacciones de hidratacion, ya que ademas del C-S-H, los productos de las reacciones de
las otras fases del clinker son aislantes y como el total de estos productos tienen un

25,474 .
(2247481 "se provoca que el espacio que

volumen especifico mayor que los reactantes
contenia a la solucion conductora vaya disminuyendo, aumentando esto la tortuosidad de

los caminos conductores, lo cual se traduce en un aumento de la resistencia del material.

De igual manera, se puede concluir que la celda #3, sin incluir los sistemas de
calentamiento y presurizacion, reproduce el comportamiento esperado para la muestra
estudiada, sin embargo, en vista de que se necesitd suministrar presion y temperatura al
sistema, se llevd a cabo una prueba para evaluar el comportamiento del espectro con

todo el sistema montado.

De esta manera, se presenta en la Figura N° 51 el espectro de impedancia para el

blanco A, medido a 77 °F y 14.7 psi, usando la celda #3 con todo el sistema conectado.
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Figura N° 51: Espectros de impedancia para el blanco A, usando la celda #3 con sistemas
de calentamiento y presurizacion, cuantificado a 77 °F y 14.7 psi.

Como puede ser apreciado en la figura anteriormente mostrada, el espectro de
impedancia se ve claramente afectado por la inclusion de los sistemas de calentamiento
y presurizacion en las mediciones. Es importante destacar que las diferencias que se
muestran entre las pruebas N° 1 y N° 2 se deben al montaje del sensor de temperatura, ya
que para la primera se coloco el sensor sin conexion a tierra y para la segunda se colocod

el sensor aterrado.

Sin embargo, lo importante a indicar en la mencionada grafica es el hecho de que
para todo el rango de frecuencia los puntos del espectro se encuentran cerca del
intercepto, por lo tanto, en vista de la perturbacion en el espectro debido a la presencia
de los componentes pardsitos y partiendo de la premisa de que los errores son so6lo
inherentes a la celda, por lo que los mismos deben ser constantes a lo largo del tiempo,
se propuso la idea de hacer las pruebas de impedancia a una sola frecuencia y cuantificar
el valor de la resistencia en el tiempo, a fin de verificar si la misma tiene el

comportamiento esperado en base a lo presentado en la Figura N° 50.
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En vista de que es necesario elegir la frecuencia a la que se va a monitorear la
resistencia de la muestra, y partiendo de la premisa de que segln el circuito equivalente
que modela el sistema, la respuesta de la muestra se obtiene a alta frecuencia, se presenta
en la Figura N° 52 el monitoreo de la frecuencia de los interceptos de los espectros
presentados en la Figura N° 48, a fin de identificar los rangos en los que se encuentran

las zonas de alta y baja frecuencia para el sistema estudiado.
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Figura N° 52: Evolucion de la frecuencia del intercepto en el tiempo para el blanco A

Como puede observarse en la figura antes mostrada, la frecuencia del intercepto
disminuye en funcion del tiempo para la muestra estudiada, lo cual se corresponde con

lo esperado tedricamente 1**!

, entonces, es importante definir para este sistema estudiado
que la zona de baja frecuencia se encuentra entre 5 Hz y 600 kHz, de la misma manera
se puede definir la zona de alta frecuencia entre 600 kHz y 13 MHz. En funcién de los
resultados obtenidos, y en vista de que la frecuencia del intercepto presenta este
comportamiento descendiente en funcion del tiempo, se establecié que las pruebas de
impedancia a frecuencia simple se harian a 5 MHz, con lo cual se asegura que la prueba

siempre se encontrara en la zona de alta frecuencia.

En conclusion, se puede decir que a pesar de que los errores debido a la presencia

de componentes parasitos en la celda #3 son muy importantes y distorsionan los
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espectros de impedancia obtenidos, en vista de que esta influencia es constante a lo largo
del tiempo y de que la misma no pudo ser modelada eficazmente, se decidio hacer las
pruebas de impedancia a frecuencia simple (5 MHz) segtin la metodologia que se explica
en el Apéndice D.2, lo cual dio resultados satisfactorios, los cuales son mostrados en las

secciones siguientes para cada uno de los blancos y sistemas estudiados.

Para el caso de los diferentes sistemas estudiados, se determino la variacion de la
resistencia de la muestra en el tiempo, para ello se cuantifico los valores de los
componentes real e imaginario de la impedancia en funcién del tiempo y posteriormente
se determinaron los valores de la resistencia (Rb) y la capacitancia (Cb) de la muestra a

partir del circuito equivalente propuesto para modelar el sistema.

7.5.1.- Blanco A.

En la Figura N° 53 se presenta la curva de variacion de la resistencia de la
muestra en el tiempo cuantificada a 77 °F y 14.7 psi, esta curva corresponde al promedio
de tres pruebas realizadas a fin de evaluar la repetibilidad de las mediciones (ver
Apéndice G). Es importante destacar que se cuantifica solo la variacion de la resistencia
de la muestra en el tiempo y no la capacitancia porque ya se demostré en una

investigacién anterior ©**!

que era precisamente este parametro el que brindaba
informacion 1til sobre los cambios fisicos que ocurren el sistema, sin embargo en el
Apéndice H se puede apreciar la curva de variacion de la capacitancia en funcion del
tiempo para el blanco A, en la que se puede verificar que este parametro no brinda
ningun tipo de informacién de interés sobre el cambio de las propiedades fisicas de la

muestra.
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Figura N° 53: Variacion de la resistencia de la muestra para el blanco A (77 °F y 14.7 psi)

Como puede apreciarse en la figura anteriormente mostrada, la metodologia
planteada dio resultados satisfactorios, ya que se puede observar el comportamiento
esperado segun lo visto en la figuras N° 48 y N° 49, en donde la resistencia del blanco A
disminuye durante los primeros 50 minutos y posteriormente se incrementa
gradualmente. La razéon de este comportamiento ya fue suficientemente explicado

anteriormente.

De la misma manera, se presenta en la Figura N° 54 la comparacion entre la
curva de resistencia de la muestra cuantificada con la metodologia de impedancia y de
fuerza de gel estatica en funcion del tiempo determinada con el MINIMACS. Notese en
la figura, que para el caso de la muestra estudiada a estas condiciones se obtuvo que los
500 1bf/100 pie* se alcanzaron luego de que los valores de la curva de resistencia
comenzaron a aumentar, lo cual es congruente con lo esperado, ya que durante la
hidratacion, aunque la conductividad de la muestra este aumentando por efecto de la
disolucién de iones en la fase acuosa, también se estan formando productos de reaccion

los cuales son los que proveen la estructura de geles a la muestra.
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Por lo tanto, es de esperar que este aumento mostrado en la curva de resistencia
sea un indicativo de que ya no hay mads dilucion de iones o que la formacion de
productos de hidratacion dieléctricos comienza a dificultar la conductividad eléctrica a
través de la muestra, lo cual implica que la formacién de geles en este punto ya estd

bastante avanzada.
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Figura N° 54: Comparacion entre las curvas de resistencia de 1a muestra y de

fuerza de gel estatica para el blanco A (77 °F y 14.7 psi)

Ademas de las curvas antes mostradas, también se estudid la variacion de la
primera derivada de la resistencia de la muestra en funcién del tiempo (ver Apéndice G),
la cual no dio indicios de servir como una alternativa para comparar la medidas de

impedancia con el desarrollo de la fuerza de gel para esta muestra.

De igual manera se presenta en la Figura N° 55 la curva de variacién de la
resistencia de la muestra en funcion del tiempo para el blanco A, medida a 100 °F y 1000
psi. En este caso, se presenta un efecto que es importante mencionar y se trata de la
influencia del calentamiento en las mediciones de impedancia electroquimica, ya que
dichas mediciones son dependientes de la temperatura, lo cual implica que se debe tener

un patréon de calentamiento bien definido para poder realizar las pruebas e identificar
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hasta donde llega el efecto de la temperatura y donde comienza el efecto de la

hidratacion.

Como ya fue discutido anteriormente, el aumento de la temperatura acelera las
reacciones de hidratacion, pero al mismo tiempo disminuye la resistencia del material,
por lo tanto ocurre un solapamiento en los primeros minutos de la hidratacion, ya que la
resistencia de la muestra diminuye por la disolucion de los iones y por el aumento de la
temperatura. En el caso de la figura mostrada a continuacion, la temperatura se alcanzd

en 30 minutos.
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Figura N° 55: Variacion de la resistencia de la muestra para el blanco A (100 °F y 1000 psi)

Como puede observarse en la figura antes mostrada, la resistencia de la muestra
disminuy6 hasta los 100 Ohm aproximadamente, lo cual es un valor menor que el
minimo mostrado por la prueba con la misma muestra a condiciones ambientales (110

Ohm), esto se debe precisamente al hecho de que la temperatura aumento en 23 °F.

De igual forma se presenta en la Figura N° 56 la comparacion entre la curva de
resistencia de la muestra cuantificada con la metodologia de impedancia y de fuerza de

gel estatica en funcion del tiempo determinada con el MINIMACS.
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Figura N° 56: Comparacion entre las curvas de resistencia de la muestra y de

fuerza de gel estatica para el blanco A (100 °F y 1000 psi)

Notese en la curva antes mostrada que el comportamiento es parecido al
discutido para esta muestra a condiciones ambientales (77 °F y 14.7 psi), s6lo que se
debe tomar en cuenta que gracias al aumento de temperatura la curva de resistencia
alcanz6 un minimo cercano a los 100 Ohm. Es importante destacar que estas curvas son
comparables gracias a que se verifico que el patrén de calentamiento en ambas pruebas
fuese el mismo. Sin embargo, se puede ver que el aumento de la resistencia luego del
minimo fue bastante bajo, lo cual se debe al hecho de que las pruebas de impedancia se
vieron afectadas por la inestabilidad del sistema del calentamiento, lo cual provocé una
nueva disminucion de la resistencia de la muestra en los puntos cercanos a los 40

minutos.

Se presenta en la Figura N° 57 la variacion de la curva de resistencia de la
muestra en funcion del tiempo para el blanco A medida a 150 °F y 1000 psi, en la cual se
presenta una situacion analoga a la discutida en el caso anterior. En este caso el

calentamiento se llevd a cabo durante 30 minutos.
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Figura N° 57: Variacion de la resistencia de la muestra para el blanco A (150 °F y 1000 psi)

Por otro lado, se presenta en la Figura N° 58 la comparacion entre la curva de

resistencia de la muestra cuantificada con la metodologia de impedancia y de fuerza de

gel estatica en funcion del tiempo determinada con el MINIMACS.
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Figura N° 58: Comparacion entre las curvas de resistencia de l1a muestra y de

fuerza de gel estatica para el blanco A (150 °F y 1000 psi)
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De igual manera, se presenta en la Figura N° 59 la variacion de la curva de
resistencia de la muestra en funcion del tiempo para el blanco A medida a 200 °F y 1000
psi, en la cual se presenta la misma situacion que la discutida en los casos anteriores. En

este caso el calentamiento se llevo a cabo durante 45 minutos.
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Figura N° 59: Variacion de la resistencia de la muestra para el blanco A (200 °F y 1000 psi)

Al igual que los casos anteriores, se observa en la figura anterior que la
resistencia del sistema disminuy6 hasta 60 Ohm, lo cual es 50 Ohm menor que el
minimo alcanzado en las pruebas con esta misma muestra a condiciones ambientales, lo
que evidentemente es producto del efecto del calentamiento del sistema, el cual se puede

notar entre el inicio de la prueba y los 40 minutos aproximadamente.
Se presenta en la Figura N° 60 la comparacion entre la curva de resistencia de la

muestra cuantificada con la metodologia de impedancia y de fuerza de gel estatica en

funcion del tiempo determinada con el MINIMACS.
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Figura N° 60: Comparacion entre las curvas de resistencia de l1a muestra y de

fuerza de gel estatica para el blanco A (200 °F y 1000 psi)

7.5.2.- Blanco B.

Inicialmente se presenta en la Figura N° 61, la curva de variacion de la
resistencia de la muestra en el tiempo cuantificada a 77 °F y 14.7 psi, en la cual se
pueden apreciar algunas diferencias con respecto a la curva mostrada para el blanco A
bajo las mismas condiciones, entre ellas se encuentra que la resistencia de inicio del
sistema (200 Ohm aprox.) es mayor que la determinada para el blanco A (150 Ohm
aprox.), lo cual es un indicativo de que inicialmente esta mezcla no contiene tantos iones

disueltos como el sistema anteriormente estudiado.

De igual forma, se puede observar que el tiempo en que alcanza el minimo de la
curva asi como la diferencia entre los valores maximos y minimos de la misma, es
mucho mas corto que el observado para el blanco A, lo cual se debe sélo a la
composicion del material. Es importante mencionar que la alta dispersion mostrada en
los datos experimentales obtenidos es producto de la escala en la que mide el analizador

de impedancia.
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Figura N° 61: Variacion de la resistencia de la muestra para el blanco B (77 °F y 14.7 psi)

En la Figura N° 62 se presenta la comparacion entre la curva de resistencia de la
muestra cuantificada con la metodologia de impedancia y de fuerza de gel estatica en

funcion del tiempo determinada con el MINIMACS para esta muestra.
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Figura N° 62: Comparacion entre las curvas de resistencia de la muestra y de

fuerza de gel estatica para el blanco B (77 °F y 14.7 psi)
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De igual manera se presenta en la Figura N° 63, la curva de variacion de la
resistencia de la muestra en el tiempo cuantificada a 150 °F y 1000 psi. El tiempo de

calentamiento para esta muestra fue de 30 minutos.
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Figura N° 63: Variacion de la resistencia de la muestra para el blanco B (150 °F y 1000 psi)

Es importante destacar que en esta muestra, se ve so6lo el efecto de la temperatura
durante la primera media hora de prueba, ya que si se observa la figura anteriormente
mostrada se podra notar que la disminucion de la resistencia de la muestra se evidencio
durante este lapso de tiempo. Este comportamiento es congruente con lo mostrado en la
Figura N° 61, ya que la etapa de disminucion de resistencia de la muestra debido a

disolucion de iones s6lo durd 15 minutos a condiciones ambientales

Por otro lado, se presenta la comparacion entre las curvas de resistencia de la
muestra y de fuerza de gel estatica para el blanco B, cuantificada a 150 °F y 1000 psi, la
cual no dio resultados satisfactorios ya que la grafica correspondiente al MINIMACS no
se pudo analizar debido a que la misma presenta diferentes anomalias debido a fallas en

el sistema de presurizacion del equipo.
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Figura N° 64: Comparacion entre las curvas de resistencia de la muestra y de

fuerza de gel estatica para el blanco B (150 °F y 1000 psi)

De igual manera se presenta en la Figura N° 65 la curva de variacién de la

resistencia de la muestra en funcion del tiempo para el blanco B, cuantificada a 250 °F y

1000 psi. En este caso, el periodo de calentamiento fue de 1 hora.
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Figura N° 65: Variacion de la resistencia de la muestra para el blanco B (250 °F y 1000 psi)
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Se presenta en la Figura N° 66 la comparacion entre la curva de resistencia de la
muestra y de fuerza de gel estatica para el blanco B, cuantificadas a las condiciones de
presion y temperatura descritas anteriormente. Notese que la curva correspondiente al
MINIMACS presenta las anomalias descritas anteriormente y que se deben a la
influencia del sistema de presurizacion de este equipo. De igual manera es importante
mencionar que los 500 SGS se alcanzaron en el periodo de tiempo en que la muestra
continuaba disminuyendo sus resistividad, lo cual como fue mencionado anteriormente

corresponde a un efecto del calentamiento al que es sometida la muestra.
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Figura N° 66: Comparacion entre las curvas de resistencia de la muestra y de

fuerza de gel estatica para el blanco B (250 °F y 1000 psi)

7.5.3.- Sistema A.

Para este sistema se hizo el mismo estudio de los cambios de la curva de
resistencia en el tiempo a diferentes temperaturas, que se realizd para los blancos
descritos anteriormente, en tal sentido, se presenta en la Figura N° 67 la curva de
variacion de la resistencia de la muestra en funcion del tiempo, cuantificada a 100 °F y

1000 psi. El periodo de calentamiento para esta muestra fue de 30 minutos.
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De igual manera es importante mencionar que para este sistema se hizo un
acondicionamiento previo a la muestra antes de realizar las pruebas de impedancia,
dicho acondicionamiento consistid en someter la muestra a agitacion continua a una
temperatura de 80 °F durante una hora, en el consistometro atmosférico, luego de
mezclada la misma. Esto se hizo con la finalidad de simular las operaciones realizadas

en el pozo.
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Figura N° 67: Variacion de la resistencia de la muestra para el

sistema A (100 °F y 1000 psi)

Para el caso de la figura antes mostrada, se debe tomar en cuenta que la muestra
ya tenia una hora reaccionando (durante el acondicionamiento) antes de iniciar las
medidas de impedancia electroquimica, en tal sentido, es necesario identificar algunos
comportamientos de la curva, como por ejemplo el sobrepico mostrado en los primeros
minutos, lo cual se debe a la disminucion de la temperatura en el lapso de tiempo en que
la muestra se pasaba del recipiente del consistometro atmosférico a la celda de
impedancia, seguida de una disminucion importante en el valor de la resistencia de la
muestra debido al aumento de la temperatura, lo cual se puede evidenciar en los

primeros 25 minutos y finalmente se puede apreciar el comportamiento discutido
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anteriormente, el cual corresponde a los cambios en la resistencia debido a las

reacciones de hidratacion de la muestra.

Por otro lado, se presenta en la Figura N° 68 la comparacion entre las curvas de
resistencia de la muestra y de fuerza de gel estatica para el sistema en estudio a las

condiciones definidas anteriormente.
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Figura N° 68: Comparacion entre las curvas de resistencia de la muestra y de

fuerza de gel estatica para el sistema A (100 °F y 1000 psi)

Se presenta en la Figura N° 69 la curva de variacion de la resistencia de la
muestra en funcion del tiempo para el sistema A, cuantificada a 140 °F y 1000 psi. El
tiempo de calentamiento para esta muestra fue de 30 minutos y al igual que en el caso
anterior se obtuvo el mismo patron de comportamiento discutido para la misma muestra
a 100 °F. Es importante destacar que el valor del minimo alcanzado por esta curva es
aproximadamente 15 Ohm menor que el obtenido en el caso anteriormente discutido, lo

cual evidentemente es motivado por el aumento de la temperatura de la prueba.
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Figura N° 69: Variacion de la resistencia de la muestra para el

sistema A (140 °F y 1000 psi)

De igual manera, se presenta en la Figura N° 70 la comparacion entre las curvas

de resistencia de la muestra y de fuerza de gel estética para el sistema A, medidas a las

condiciones mencionadas anteriormente.
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Figura N° 70: Comparacion entre las curvas de resistencia de la muestra y de

fuerza de gel estatica para el sistema A (140 °F y 1000 psi)
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Por otro lado, se presenta en la Figura N° 71 la curva de variacion de la
resistencia de la muestra en funcion del tiempo para el sistema A, cuantificada a 200 °F
y 1000 psi. El tiempo de calentamiento para esta prueba fue de 40 minutos y se obtuvo

el mismo comportamiento discutido anteriormente.

Resistencia de la muestra, Rb(Ohm)
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30
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Figura N° 71: Variacion de la resistencia de la muestra para el

sistema A (200 °F y 1000 psi)

Se presenta en la Figura N° 72 la comparacion entre las curvas de resistencia de
la muestra y de fuerza de gel estatica para el sistema A, medidas a las condiciones
mencionadas anteriormente y en la que se observa que los 500 SGS se alcanzaron
cuando aun se estaba efectuando el calentamiento, lo cual puede representar un
problema a la hora de determinar la correlacion para esta muestra, ya que en esta prueba

solo se vio el efecto del calentamiento y no de la hidratacion como tal.
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Figura N° 72: Comparacion entre las curvas de resistencia de la muestra y de

fuerza de gel estatica para el sistema A (200 °F y 1000 psi)

7.5.4.- Sistema B.

En el caso de este sistema solo se estudi6 el comportamiento de la muestra a 115

°F y 1000 psi, lo cual se hizo de esta manera para evaluar el desempeio de las pruebas

de impedancia en lechadas que presentan un comportamiento de gelificacion como el

mostrado por dicho sistema. Al igual que el sistema A, la muestra fue acondicionada

durante 1 hora a 80 °F en el consistometro atmosférico, motivo por el cual se presenta en

la curva de resistencia de la muestra en funciéon del tiempo (ver Figura N° 73) un

comportamiento parecido al obtenido para el sistema anteriormente estudiado, en donde

se evidencia el sobrepico inicial debido al cambio de condiciones que sufre la muestra

durante el montaje de la prueba, la caida posterior de la resistencia de la muestra debido

al calentamiento de la misma y finalmente el incremento de dicha resistencia debido a

los cambios sufridos por la muestra a causa de las reacciones de hidratacion.
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Figura N° 73: Variacion de la resistencia de la muestra para el

sistema B (115 °F y 1000 psi)

De igual forma, se presenta en la Figura N° 74 la comparacion entre las curvas de

resistencia de la muestra y de fuerza de gel estatica para el sistema B, medidas a las

condiciones mencionadas anteriormente.
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Figura N° 74: Comparacion entre las curvas de resistencia de la muestra y de

fuerza de gel estatica para el sistema B (115 °F y 1000 psi)
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7.5.5.- Sistema C.

En el caso de este sistema solo se estudio el comportamiento de la muestra a 270
°F y 1000 psi, lo cual, al igual que para el sistema B, se hizo para evaluar el desempeiio
de las pruebas de impedancia en lechadas que presentan un comportamiento de
gelificacion como el mostrado por dicho sistema. Esta muestra no fue acondicionada, sin
embargo se presenta en la Figura N° 75 la curva de resistencia de la muestra en funcion
del tiempo, la cual tuvo comportamiento parecido al obtenido para los sistemas
anteriormente estudiados. Es importante destacar que debido a limitaciones en el sistema
de calentamiento, no se obtuvo un patron uniforme para esta lechada por lo que el
aumento de temperatura se logré en mas de 90 minutos, lo cual provocd que la curva

estuviese en continuo descenso durante toda la prueba.
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Figura N° 75: Variacion de la resistencia de la muestra para el

sistema C (270 °F y 1000 psi)
Por otro lado, se presenta en la Figura N° 76 la comparacion entre las curvas de

resistencia de la muestra y de fuerza de gel estética para el sistema C, medidas a 270 °F

y 1000 psi.
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Figura N° 76: Comparacion entre las curvas de resistencia de la muestra y de

fuerza de gel estatica para el sistema C (270 °F y 1000 psi)

7.5.6.- Sistema D.

Para este sistema solo se estudio el comportamiento de la muestra a 150 °F y
1000 psi, lo cual, al igual que para los sistemas anteriores, se hizo para evaluar el
desempetio de las pruebas de impedancia en lechadas que presentan un comportamiento
de gelificacion como el mostrado por dicho sistema. Esta muestra se acondiciond
durante 1 hora, por lo que se presenta en la Figura N° 77 la curva de resistencia de la
muestra en funcion del tiempo, la cual tuvo comportamiento parecido al obtenido para
los sistemas anteriormente estudiados. Es importante destacar que el calentamiento de la
muestra se llevo a cabo durante 30 minutos, tiempo en que sélo se observa disminucion
de la resistencia de la muestra segun lo mostrado en la figura antes mencionada,
posteriormente se puede ver un aumento gradual en la resistencia, lo cual se debe

solamente al efecto de las reacciones de hidratacién que se llevan a cabo en la muestra.

- 149 -



140
‘E 120
<
e
o]
o 100
g
w80
Q
=}
1S
@ 60 -
()
©
L 40
o
c
2
220
(%]
Q
04

0 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
0 50 100 150 200 250
Tiempo, t(min)

300

Figura N° 77: Variacion de la resistencia de la muestra para

sistema D (150 °F y 1000 psi)

el

Por otro lado, se presenta en la Figura N° 78 la comparacion entre las curvas de

resistencia 'y fuerza de gel estatica para el sistema D, cuantificadas a 150 °F y 1000 psi.
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Figura N° 78: Comparacion entre las curvas de resistencia de la muestra y de

fuerza de gel estatica para el sistema D (150 °F y 1000 psi)
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Notese que la principal diferencia entre la forma de la variacidon de la resistencia
en el tiempo para el sistema D con respecto a los sistemas B y C es el tiempo en que la
lechada alcanza los 500 SGS, el cual es mucho mayor para el sistema estudiado que para
los discutidos anteriormente, lo cual permitié que la curva se desarrollara mucho mas
alla del final del periodo del calentamiento. Esto permitido observar un comportamiento
de estabilizacion de la resistencia luego de los 250 minutos, lo cual permite deducir que
el cambio de liquido a so6lido para esta muestra es tan rapido que hace que la resistencia

del sistema tienda a un valor constante una vez que se ha gelificado la muestra.

7.6.- Determinacion de correlaciones.

Para la etapa de determinacion de las correlaciones entre la resistencia y la fuerza
de gel estatica, se procedié a la normalizacion de cada curva obtenida para todos los
sistemas, posteriormente se grafico la curva fuerza de gel estatica en funcion a la
resistencia de la muestra y se hizo un ajuste no lineal de la misma mediante el uso del
software XLSTAT® Pro, el cual permite usar regresiones no lineales para ajustar los

datos experimentales a modelos de funciones preestablecidas.

Es necesario destacar que se empled este procedimiento porque no fue posible
linealizar las curvas de fuerza de gel estitica en funcidén de la resistencia. De igual
manera es importante precisar que se probo con todas las funciones predeterminadas en
el software y que el mejor ajuste encontrado es el mostrado en la presente investigacion.
Esta seleccion se baso en el analisis del coeficiente de correlacion y de la evolucion de
los residuales (ver Apéndice I). Especificamente se seleccionaron aquellos ajustes en los
que el coeficiente de correlacion fuese mas cercano a 1 y cuya grafica de residuales

estuviese mas distribuida alrededor del cero.

7.6.1.- Blanco A.

Para el caso del blanco A se presenta en la Figura N° 79, una grafica comparativa

de las curvas normalizadas de fuerza de gel estatica en funcion de la resistencia de la
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muestra, en la cual se puede apreciar el comportamiento de dichas curvas con los
cambios de temperatura. Es importante mencionar que no se usaron los datos de la
prueba realizada a 100 °F, debido a que no se disponia de datos de fuerza de gel

confiables, ya que el equipo habia presentado algunas fallas durante la realizacion de

dicha prueba.
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Figura N° 79: Curvas normalizadas de fuerza de gel estatica en funcién

de la resistencia de la muestra para el blanco A.

Como puede apreciarse en la grafica anteriormente mostrada, las curvas se
mueven gradualmente hacia la izquierda de la figura, como una funcion del aumento de
la temperatura, en tal sentido, luego de diferentes intentos de ajustar las curvas a un
modelo no lineal, se determind que el modelo que mejor simula los datos presentados en

la Figura N° 49 es de la siguiente forma (ver Apéndice I):

sGSs = 500+ LTL*RD. 31)
Pr2+Rb

Donde:
SGS : Fuerza de gel estatica, (Ibf/100 pie?)

Rb: Resistencia de la muestra, (Adim)
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Prl: Pardmetro N° 1, (Adim)
Pr2: Parametro N° 2, (Adim)

Para verificar lo anteriormente presentado, se muestra en la Tabla N° 16 el
resumen de los ajustes realizados a las curvas de la Figura N° 79, sin embargo la

informacion suplementaria respecto a los ajustes realizados se encuentra en el Apéndice
L.

Tabla N° 16: Ajustes realizados a las curvas de fuerza de gel estatica

en funcion de la resistencia de la muestra para el blanco A

Temperatura Pr1 Pr2 Coeficiente de
(°F) (Adim) (Adim) correlacion (Adim)
77 1.8899x10°  -7.3589x10" 0.981
150 9.2999x102  -4.9774x10™ 0.947
200 1.0244x10"  -3.4734x10™! 0.969

A fin de evaluar cual es el efecto de la temperatura sobre los parametros del
modelo, se presenta en la Figura N° 80 la variacion de dichos parametros en funcion de
la temperatura, con el objetivo de identificar cobmo estd involucrada la misma en el

modelo propuesto.

En ese sentido, tal y como puede apreciarse en la mencionada figura, si existe
una relacion entre la temperatura de la prueba y el valor de los parametros involucrados
en el modelo. En el caso del parametro 1, la variacion se representa perfectamente
mediante un polinomio de 2% orden, en cambio, para el parametro 2 esta dependencia es

funciodn lineal de la temperatura.

- 153 -



1.20E-01 0.00E+00
Prl = -6.72E-06*T2 + 2.54E-03*T - 1.37E-01
RE=1 4 -1.00E-01
1.00E-01 -
1 -2.00E01 ~
£ E
£ 8.00E-02 . S
'S: ¢ Parametro Prl +-3.00E01 <
] s Parametro Pr2 N
& 6.00E-02 - 1 -4.00E01 O
o
o =
3 1 -5.00E01 ¢
£ 4.00E02 | @
S (U
8 1 -6.00E-01 o
2.00E-02 !
/ Pr2 =3.17E-03*T - 9.78E-01 | -7.00E-01
R2=1
0.00E+00 -8.00E-01
0 50 100 150 200 250
Temperatura, T (°F)

Figura N° 80: Efecto de la temperatura sobre el valor de los parametros

del modelo estudiado para el blanco A.

En funcion de lo antes mostrado, se puede concluir que se obtuvo un modelo que
es capaz de simular el comportamiento de gelificacion del blanco A, a partir de los datos
normalizados de la curva de variacion de resistencia eléctrica de la muestra en funcion
del tiempo, en un rango de temperaturas que van desde 77 °F hasta 200 °F. Para ello es
necesario determinar primero los parametros del modelo, los cuales son funcion de la
temperatura mediante el uso de la Figura N° 80 y luego sustituir los datos obtenidos

mediante las pruebas de impedancia en la ecuacion 31.

7.6.2.- Blanco B.

Para el blanco B se presenta en la Figura N° 81, una grafica comparativa de las
curvas normalizadas de fuerza de gel estatica en funcidn de la resistencia de la muestra,
en la cual se puede apreciar el comportamiento de dichas curvas con los cambios de
temperatura. Es importante mencionar que no se usaron los datos de la prueba realizada
a 150 °F, debido a que no se disponia de datos de fuerza de gel, ya que el equipo habia

presentado algunas fallas durante la realizacion de dichas pruebas.
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Figura N° 81: Curvas normalizadas de fuerza de gel estitica en funcién

de la resistencia de la muestra para el blanco B.

Notese el comportamiento de la curva correspondiente a las pruebas a 77 ° F, la
cual muestra una forma que no se ajustd a ningin modelo, sin embargo, la curva
generada a 250 °F se ajust6 bastante bien al modelo planteado en la ecuacion 31, en tal
sentido, se presenta en la Tabla N° 17 un sumario de los ajustes realizados a este blanco
con respecto al modelo de la ecuacion 31, en el que se puede observar que el coeficiente

de correlacion de la curva a 77 °F no dio resultados satisfactorios.

Tabla N° 17: Ajustes realizados a las curvas de fuerza de gel estatica

en funcion de la resistencia de la muestra para el blanco B

Temperatura Pr1 Pr2 Coeficiente de
(°F) (Adim) (Adim) correlacion (Adim)
77 6.4351x10 1.1353x10" 0.316
250 1.4299x10"  -6.1205x10™ 0.957

El hecho de que la curva a 77 °F no se haya podido ajustar al modelo propuesto
para los blancos se puede justificar en el comportamiento de la resistencia que para esta

prueba presentd una alta variabilidad, por lo que se requiere llevar a cabo mas
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experimentos tanto de impedancia como del MINIMACS a fin de caracterizar mejor este

sistema.

En vista de lo presentado anteriormente, ya que el modelo de la ecuacion 31 se
ajustd bastante bien a las curvas presentadas para el blanco A y ademas pudo simular
exitosamente el comportamiento de la curva correspondiente a 250 °F para el blanco B,
se puede suponer que dicho modelo es capaz de correlacionar los datos de resistencia
eléctrica obtenidos mediante las pruebas de impedancia con los datos de fuerza de gel

estatica obtenidos a partir del MINIMACS para las lechadas de cemento sin aditivos.

7.6.3.- Sistema A.

Al igual que para los blancos presentados anteriormente, se realiz6 un estudio del
cambio de la curvas normalizadas de fuerza de gel estatica en funcidon de la resistencia
eléctrica del sistema A. En tal sentido se presenta en la Figura N° 82 las curvas antes

mencionadas para el sistema en estudio.
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Figura N° 82: Curvas normalizadas de fuerza de gel estitica en funcién

de la resistencia de la muestra para el sistema A.
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Para las curvas mostradas en la Figura N° 82 se efectu6 el procedimiento de
ajuste a diferentes modelos, sin embargo no se encontr6é un ajuste satisfactorio para las
curvas correspondientes a 100 °F y 140 °F, lo cual se debid fundamentalmente al
comportamiento de las graficas mencionadas, por otro lado se pudo ajustar la curva
correspondiente a 200 °F al modelo planteado en la ecuacion 31 (ver Apéndice I), de esta
manera, se presenta en la Tabla N° 18 un sumario de los ajustes realizados a las curvas
mostradas en la figura anterior con respecto al modelo planteado en la ecuacion 31.
Notese que los coeficientes de correlacion obtenidos no fueron satisfactorios para el caso

de las curvas a 100 °F y 140 °F.

Tabla N° 18: Ajustes realizados a las curvas de fuerza de gel estatica

en funcién de la resistencia de la muestra para el sistema A

Temperatura Pr1 Pr2 Coeficiente de
(°F) (Adim) (Adim) correlacion (Adim)
100 2.6066x10"  -4.7676x10™ 0.266
140 8.0431x107%  -5.2523x10 0.411
200 1.3396x10"  -5.9227x10" 0.926

7.6.4.- Sistema B.

Se presenta en la Figura N° 83 la curva normalizada de fuerza de gel estatica en
funcién de la resistencia eléctrica para este sistema, cuantificada a 115 °F y 1000 psi, en
la que se puede observar que esta formulacion no presentd ningun tipo de correlacion ya
que la forma de la curva no lo permiti6. Para este caso se intentd ajustar dicho
comportamiento a los diferentes modelos preestablecidos en el software utilizado, pero
ninguno se correlaciono satisfactoriamente, por lo que no se pudo presentar un modelo

que simulara el comportamiento de esta lechada.
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Figura N° 83: Curva normalizada de fuerza de gel estatica en funcion

de la resistencia de la muestra para el sistema B (115 °F y 1000 psi).

7.6.5.- Sistema C.

En el caso de este sistema, si se encontr6 un modelo que ajusta los datos
experimentales obtenidos, en tal sentido se presenta en la Figura N° 84 la curva
normalizada de fuerza de gel estatica en funcion de la resistencia eléctrica de la muestra,
cuantificada a 270 °F y 1000 psi. La mencionada curva se correlaciond muy bien con un
modelo mucho mas complicado que el presentado en la ecuacion 31, dicho modelo
consta de 6 parametros y s6lo se ajusta bien a los datos de esta lechada en especifico y a
las condiciones de presion y temperatura mencionadas anteriormente (ver Apéndice I).
La forma matemadtica del modelo encontrado se presenta a continuacion, y el mismo

alcanzo6 un coeficiente de correlacion de 0.987:

Exp(Pr1+Rb*Pr2) s Exp(Pr4 + Rb*Pr5)

SGS =500%*
(Rb+1)" (Rb+1)"

(32)
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Donde:

SGS : Fuerza de gel estatica, (1bf/100 pie?)

Rb: Resistencia de la muestra, (Adim)

Prl: Parametro N°1, (-21.415)

Pr2: Parametro N°2, (-855.733)

Pr3: Parametro N° 3, (-1074.000)

Pr4: Pardmetro N°4, (-5.214)

Pr5: Parametro N° 5, (-17.782)

Pr6: Parametro N° 6, (-28.663)
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Figura N° 84: Curva normalizada de fuerza de gel estatica en funcion

de la resistencia de 1a muestra para el sistema C (270 °F y 1000 psi).

Es importante destacar que esta lechada tiene una gran cantidad de aditivos, los

cuales son los que permiten que la misma presente el comportamiento de gelificacion

planteado en secciones anteriores, es por ello que se propone el modelo de la ecuacién

32, ya que el mismo es capaz de adaptarse a diferentes tipos de curvas debido a la gran

cantidad de parametros con los que cuenta.
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7.6.6.- Sistema D.

Para este sistema, al igual que en el caso anterior, se encontr6 un modelo que

ajusta los datos experimentales obtenidos, en tal sentido se presenta en la Figura N° 85 la

curva normalizada de fuerza de gel estatica en funcion de la resistencia eléctrica de la

muestra, cuantificada a 150 °F y 1000 psi. Se determind que el mejor ajuste para los

datos de la mencionada figura corresponde al modelo presentado en la ecuacion 32 (ver

Apéndice I), con el que se obtuvo un coeficiente de correlacion de 0.951.

Fuerza de gel estéatica, SGS(Adim)

1.2

1 | _|— -+ —Datos Experimentales

Modelo

0.8
0.6
0.4 -
0.2 -

0 : 4 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘

0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9 11

Resistencia de la muestra, Rb(Adim)

1.2

Figura N° 85: Curva normalizada de fuerza de gel estatica en funcion

de la resistencia de l1a muestra para el sistema D (150 °F y 1000 psi).

De igual forma se presentan en la Tabla N° 19 los valores de los parametros de la

ecuacion 32 que correlacionan la curva mostrada en la Figura N° 85.
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Tabla N° 19: Ajuste realizado a la curva de fuerza de gel estitica

en funcion de la resistencia de la muestra para el sistema D

Parametro Valor
Prl -458.399
Pr2 -276.086
Pr3 -1059.130
Pr4 -2.205
Pr5 2.477
Pr6 2.008

En este punto, es importante hacer algunas consideraciones respecto a lo
discutido anteriormente para los diferentes blancos y sistemas estudiados. En resumen se
puede decir que se encontraron dos modelos de correlacion para los datos de fuerza de
gel estatica y de resistencia eléctrica de la muestra, el primero de ellos consta de dos
pardmetros y se ajusto satisfactoriamente a todas las curvas del blanco A y a las curvas
de alta temperatura en el blanco B y el sistema A respectivamente. El segundo
corresponde a un modelo de seis parametros, el cual es mucho mas complejo y se adapto
a los sistemas cementantes C y D, los cuales presentaron un comportamiento de

gelificacion especial.

En cuanto a las curvas que no proporcionaron ningun tipo de informacion
respecto a la correlacion entre los datos, se puede decir que una de las principales causas
de que las mismas tuviesen ese comportamiento fue el hecho de que los patrones de
calentamiento en la celda de impedancia electroquimica ain no se encuentran
completamente caracterizados, lo cual afecta en gran medida la toma de dichos datos, de
igual manera es importante hacer énfasis en la necesidad de tener curvas de fuerza de gel
estatica lo mas confiables posible, ya que de ellas depende la capacidad de esta

metodologia para obtener buenas correlaciones.

En tal sentido, a pesar de que se encontraron diversas formas de correlacionar los

datos experimentales, es necesario acotar que se requieren mas estudios de este tipo,
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tanto para cementos puros como para diferentes sistemas cementantes, antes de asegurar
que los modelos propuestos son los definitivos para simular el comportamiento del
sistema. De igual forma se recomienda hacer estudios tendientes a identificar
comportamientos especificos de las curvas de resistencia eléctrica de la muestra que
permitan determinar parametros tales como el inicio y el fin del tiempo de transicion
directamente sobre las curvas de impedancia sin necesidad de hacer una correlacion para

calcular fuerza de gel estatica.
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8.- CONCLUSIONES

¢ El uso de mediciones de impedancia electroquimica, ya sea a frecuencia simple o
haciendo barridos de frecuencia tiene una gran potencialidad como técnica para
correlacionar la fuerza de gel estatica en lechadas de cemento antimigratorias
para pozos petroleros.

¢ Las propiedades fisicas de los diferentes sistemas estudiados se encuentran
enmarcadas dentro de los rangos establecidos por la normativa API.

¢ Los resultados de las pruebas de impedancia arrojados por el sistema de
medicidon empleando las celdas #1 y #2 son confiables, ya que se pudo reproducir
resultados reportados en la bibliografia.

¢ El disefio de los electrodos de las diferentes celdas incide en gran medida en la
disminuciéon de la influencia de elementos pardsitos que distorsionan las
mediciones.

¢ Todas las celdas empleadas en la presente investigacion presentan influencias de
elementos parésitos, especialmente la celda #3, en donde las mencionadas
distorsiones son mayores debido a problemas en el disefio de la misma.

¢ Se pudo evaluar el desarrollo de la fuerza de gel estatica para las diferentes
formulaciones estudiadas en la presente investigacion, notandose distintos
comportamientos como funcién de los aditivos agregados a cada muestra.

¢ La metodologia de impedancia electroquimica desarrollada durante la presente
investigacion para la caracterizacion de lechadas de cemento en condiciones de
alta temperatura arrojo6 buenos resultados ya que el sistema fue capaz de
reproducir el comportamiento tedrico esperado para estos sistemas.

¢ Se pudo identificar diversas etapas de la reaccién de hidratacion a partir de los
datos de impedancia obtenidos para el blanco A, lo cual es un buen indicativo de
que este tipo de mediciones es capaz de ayudar en los estudios referentes a la

quimica del cemento.
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El control de la temperatura es un factor crucial a tomar en cuenta cuando se
efectiian pruebas de impedancia, ya que las mismas se ven altamente afectadas
por el calentamiento de la muestra.

Las curvas de fuerza de gel estatica en funcion de la resistencia eléctrica de la
muestra no son linealizables, lo cual obliga al uso de regresiones no lineales para
poder tratar estos datos.

En lechadas de cemento puras se pueden correlacionar los valores de resistencia
eléctrica del material y de fuerza de gel estatica como una funcidon de dos
pardmetros, los cuales se pueden ajustar a fin de corregir las curvas por efectos
de temperatura.

De los sistemas antimigratorios estudiados sélo se pudieron correlacionar los
sistemas A, C y D, el primero a un modelo de dos parametros y los dos ultimos
con una funcion de seis parametros, la cual es mucho mas robusta y mas versatil
a la hora de modelar los datos experimentales, sin embargo no se puede asegurar

que la misma funciona para otras formulaciones antimigratorias.
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9.- RECOMENDACIONES

¢ Realizar estudios con la finalidad de caracterizar la geometria de la celda que se
empled en la presente investigacion (celda #3), partiendo del hecho de que el
area de flujo de cargas eléctricas no es constante entre los dos electrodos.

¢ Llevar acabo un estudio de caracterizacion de los elementos de circuito parasitos
presentes en la celda #3.

¢ Redisefiar completamente el sistema de calentamiento del equipo, ya que durante
la realizacién de las pruebas de impedancia se evidencié la necesidad de un
control robusto de temperatura a fin de evitar alteraciones en las mediciones.

¢ Redisefiar la celda #3, orientando los esfuerzos a hacer que la misma sea mas
facil de operar y ergondmica ya que la masa de dicha celda vacia es muy alta
(16.5 kg).

¢ Evaluar la posibilidad del uso de las medidas de impedancia electroquimica para
la determinacion de otras propiedades fisicas de lechadas de cemento tales como
resistencia a la compresion.

¢ Evaluar la posibilidad del uso de medidas de impedancia electroquimica como
una herramienta para llevar a cabo diversos tipos de estudios sobre la quimica del
cemento.

¢ Elaborar un banco de pruebas de impedancia electroquimica mas amplio, que
abarque gran cantidad de sistemas cementantes con la finalidad de hallar una
correlacion para cementos aditivados que satisfaga todos los posibles casos.

¢ Hacer estudios tendientes a identificar comportamientos especificos de las curvas
de resistencia eléctrica de la muestra en funcion del tiempo que permitan
determinar pardmetros como el inicio y el fin del tiempo de transicién sin
necesidad de correlacionar los mismos a partir de los datos obtenidos con el

MINIMACS.
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11.-APENDICES

APENDICE A.
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Figura A.1: Diagrama de Nyquist para el agua destilada reportado en la bibliografia. **
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APENDICE B
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Figura B.1: Diagrama de Nyquist para el agua destilada reportado en la bibliografia,

usando la celda #1 con los electrodos sin lijar.
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APENDICE C

APENDICE C.1. Calculo de la constante dieléctrica para el agua destilada.

Recordando la forma de la ecuacidn 28 se tiene:

e=(2-mvg, )2 (L] (28)

R-A-g,

Luego, a partir de la Tabla N° 4 y de la figura N° 25 se obtienen los siguientes
datos para el célculo de la constante dieléctrica del agua destilada usando la celda #1 y el

espectro de impedancia presentado en la figura N° 25.

Vip: 130000 Hz.

0: 0 rad.

L:  1.0x10" m.

R:  315000Q.

A 5.332x10" m%
g,: 8.854x107" F/m.

Sustituyendo en la ecuacion 28 se tiene:

2.0 -1
& =(2-3.14-130000Hz) 157 LOXI0 m -
315000Q-5.332x10m? -8.854x10"*F /m

=823
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APENDICE C.2. Calculo del Factor de correccién para la celda #3.
Recordando la forma de la ecuacion 29 se tiene:

A

equivalente

=F*A (29)

real

Luego, a partir de la Tabla N° 8 se obtienen los siguientes datos para el calculo

del factor de correccion geométrico para la celda #3.

A 3.72x107 m>.

'equivalente *

A 7.85x107° m.

real *

Sustituyendo en la ecuacion 29 y despejando se tiene:

_ Aequivalente _ 3-72)(10_3 m2

F - )
A,  7.85x10°m

F=474

APENDICE C.3. Cilculo del factor geométrico a partir de la ecuacién de

resistividad
Sustituyendo la ecuacién 30 en la ecuacion 29 se obtiene:

Fo DRV (33)

- Rb- Areal

Posteriormente, a partir de la Tablas N° 4 y 9 se pueden determinar los datos
para el célculo del factor geométrico a partir de la resistividad de soluciones de Cloruro

de Sodio usando la celda #3. En este caso se tomaron los datos para el barrido 01
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efectuado a la solucion de 1000 ppm de Cloruro de Sodio, los cuales se muestran a

continuacion:

L:  4.765x10” m.
A.: 7.854x10° m’,

Rv: 5.40 Q-m.
Rb: 468.8 Q.

Finalmente, sustituyendo en le ecuacion 33 se tiene:

_ 4.765x107°m-5.40Q-m
468.8Q2-7.854x107°m?

F=70
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APENDICE D

APENDICE D.1. Metodologia para la operacion del MINIMACS.

1) Armar la celda del equipo.

2) Colocar la lechada de cemento a acondicionarse en el consistdmetro atmosférico a la
temperatura requerida durante 60 minutos.

3) Programar el plan de trabajo en el equipo durante ese tiempo.

4) Luego de finalizado el tiempo de acondicionamiento, colocar la lechada de cemento
en la celda hasta llenarla completamente.

5) Cerrar la celda y colocarla dentro de la cdmara del equipo.

6) Cerrar la camara del equipo y colocar la termocupla sin fijarla completamente.

7) Abrir el paso del agua y aire al equipo.

8) Fijar la termocupla cuando se llene completamente la camara del equipo.

9) Colocar en el panel de control el ment start y presionar OK.
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APENDICE D.2. Metodologia para pruebas de impedancia electroquimica.

1) Engrasar y armar la celda a usar.

2) Programar el analizador de impedancia HP-4192A para la prueba a realizar.

3) Inicializar el software de adquisicion de datos.

4) Colocar recubrimiento a los electrodos e instalar los mismos en la celda.

5) Si la muestra requiere acondicionamiento se debe iniciar el mismo con suficiente
antelacion.

6) Efectuar el procedimiento “Open” al equipo HP-4192A.

7) Colocar los conectores coaxiales a la celda.

8) Colocar la termocupla a la celda e instalar el sistema de calentamiento.

9) Efectuar el procedimiento “Short” al sistema.

10) Colocar la muestra en la celda.

11) Ensamblar todo el sistema.

12) Iniciar la adquisicion de datos 5 minutos después de agregada la muestra a la
celda.

13) Iniciar el calentamiento 6 minutos después de agregada la muestra a la celda.

14) Iniciar la presurizacion 6.5 minutos después de agregada la muestra a la celda.

15) Una vez finalizada la prueba, se debe detener la adquisicion de datos.

16) Liberar la presion del sistema.

17) Desinstalar el sistema de calentamiento.

18) Desarmar el sistema y retirar la muestra de la celda.

19) Lavar la celda.
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APENDICE E

Pruebas de repetibilidad elaboradas con el MINIMACS.
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Figura E.1: Pruebas de repetibilidad de desarrollo de fuerza de gel estatica elaboradas con

el MINIMACS para el Blanco A (77 °F y 14.7 psi)
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Figura E.2: Pruebas de repetibilidad de desarrollo de fuerza de gel estatica elaboradas con

el MINIMACS para el Blanco A (150 °F y 1000 psi)
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Figura E.3: Pruebas de repetibilidad de desarrollo de fuerza de gel estatica elaboradas con

el MINIMACS para el Blanco B (250 °F y 1000 psi)
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APENDICE F

Quimica del cemento Portland.

C3S + Hy0 —> C-S-H* + Ca(OH),
C,S + H,O — C-S-H* + Ca(OH),
2C3A + 18H20 —> CzAHg + C4AH10
2C3A + 32H,0 + 3(Ca™ (ag) + SO4” (aq) = CsAS3Hs:
CsAS;sH3, + 2C3A — 3C4ASH 1,

C4AF tiene reacciones analogas a las del C;A,
i.e. produce e.g. Co(A,F)S;Hs,

*C-S-H es un hidrogel que tiene composicion variable dependiendo
de la relacion Ca/Si y de la relacion H,O/S10,

Figura F.1: Principales reacciones de las fases del cemento Portland
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Figura F.2: Velocidades de hidratacion de las fases individuales del cemento Portland
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APENDICE G
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Figura G.1: Pruebas de repetibilidad para el Blanco A (77 °F y 14.7 psi) obtenidas

mediante la aplicacion de las experiencias de impedancia electroquimica.
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Figura G.1: Curva de la primera derivada de la resistencia eléctrica

en funcion del tiempo para el Blanco A (77 °F y 14.7 psi)
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APENDICE H

Capacitancia dell cemento, Cb (F)

4.00E-11

R V™ asaliinan e Sy
s

3.00E-11

2.50E-11 32

2.00E-11
1.50E-11
1.00E-11
5.00E-12
0.00E+00 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
0 0.5 1 15 2 25 3
Tiempo, t (h)

Figura H.1: Variacién de la capacitancia del cemento en

funcion del tiempo para el Blanco A (77 °F y 14.7 psi)
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APENDICE I

Grificas de los ajustes para todos los sistemas obtenidas con XLSTAT®.

APENDICE L1. Blanco A (77 °F y 14.7 psi)

Modelo Ecuacion
0.018899179224436*X1/(-
pr1*X1/(pr2+X1) 0.73589403441463+X1)

Coeficientes de ajuste:

R (coeficiente de correlacion)

R? (coeficiente de determinacion)

SCR

0.981
0.962
0.166

Observaciones y modelo ajustado
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APENDICE L.2. Blanco A (150 °F y 1000 psi)

Modelo Ecuacion
9.29985852171421E-02*X1/(-
pri*X1/(pr2+X1) 0.497744267242815+X1)

Coeficientes de ajuste:

R (coeficiente de correlacion) 0.947
R? (coeficiente de determinacion) 0.897
SCR 0.320

Observaciones y modelo ajustado

12
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APENDICE L3. Blanco A (200 °F y 1000 psi)

Modelo Ecuacion
0.102443283059578*X1/(-
pr1*X1/(pr2+X1) 0.347337665145534+X1)

Coeficientes de ajuste:

R (coeficiente de correlacion) 0.969
R? (coeficiente de determinacion) 0.939
SCR 0.197
Observaciones y modelo ajustado Rb /Residuos estandarizados
12 - 2 -
15 1 ° had
14 °
. < N
° [ ]
) [ ]
08 + 05 + ‘ J
o® °
0 I t e {
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05+
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-3 3
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APENDICE L.4. Blanco B (77 °F y 14.7psi)

Modelo Ecuacion
64351357492.8674*X1/
pr1*X1/(pr2+X1) (113530292433.398+X1)

Coeficientes de ajuste:

R (coeficiente de correlacion) 0.316
R? (coeficiente de determinacion) 0.100
SCR 5.793
Observaciones y modelo ajustado Rb(Ohm) / Residuos estandarizados
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APENDICE L5. Blanco B (250 °F y 1000 psi)

Modelo Ecuacion
0.142994845838772*X1/(-
pr1*X1/(pr2+X1) 0.612044678321786+X1)

Coeficientes de ajuste:

R (coeficiente de correlacion) 0.957
R? (coeficiente de determinacion) 0.915
SCR 0.249
Observaciones y modelo ajustado Rb(Ohm) / Residuos estandarizados
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APENDICE L.6. Sistema A (100 °F y 1000 psi)

Modelo Ecuacion
0.260659557718829*X1/(-
pr1*X1/(pr2+X1) 0.47675534405027+X1)

Coeficientes de ajuste:

R (coeficiente de correlacion) 0.266
R? (coeficiente de determinacion) 0.071
SCR 4.538
Observaciones y modelo ajustado Rb(Ohm) / Residuos estandarizados
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APENDICE L.7. Sistema A (140 °F y 1000 psi)

Modelo Ecuacion
8.04314299465817E-02*X1/(-
pr1*X1/(pr2+X1) 0.525231653854144+X1)

Coeficientes de ajuste:

R (coeficiente de correlacion) 0411
R? (coeficiente de determinacion) 0.169
SCR 7.815
Observaciones y modelo ajustado Rb(Ohm) / Residuos estandarizados
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APENDICE L.8. Sistema A (200 °F y 1000 psi)

Modelo Ecuacion
0.133959442188573*X1/(-
pr1*X1/(pr2+X1) 0.592268829823644+X1)

Coeficientes de ajuste:

R (coeficiente de correlacion)

R? (coeficiente de determinacion)

SCR

0.926
0.857
0.459

Observaciones y modelo ajustado
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APENDICE L.9. Sistema C (270 °F y 1000 psi)

Modelo

Ecuacion

Exp(prl+x1*pr2)/(X1 +
1)*pr3+Exp(prd4+X1*pr5)/(X1
+ 1) pr6

Exp(-21.4146946408159+x 1*-
855.733312358938)/(X1 + 1)
1073.99999999729+Exp(-
5.21371382479131+X1*-
17.7823352524303)/(X1 + 1)"-
28.6627765023168

Coeficientes de ajuste:

R (coeficiente de correlacion)
R? (coeficiente de
determinacion)

SCR

0.987

0.974
0.164

14

12 4

Observaciones y modelo ajustado
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APENDICE L.10. Sistema D (150 °F y 1000 psi)

Modelo Ecuacion
Exp(-458.398619846725+x1%*-
276.085799837096)/(X1 + 1)"-

Exp(prl+x1*pr2)/(X1 + 1059.13025415745+Exp(-
1) pr3+Exp(prd+X 1#prS)/(X1  2.20459848405212+X1%2.4770211604816)/(X1
+ 1)"pr6 + 1)/2.00848322370754

Coeficientes de ajuste:

R (coeficiente de correlacion) 0.951
R? (coeficiente de
determinacion) 0.904
SCR 0.477
Observaciones y modelo ajustado Rb(Ohm) / Residuos estandarizados
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12.- GLOSARIO

A
Amplitud: Valor de una onda sinusoidal desde cero hasta su méximo.

Aparejo: Componente del sistema de izaje provisto de poleas para mejorar la distribucion

del peso.

B
Barrena: Herramienta que se emplea para cortar los estratos de la formacion a fin de hacer el

hoyo que llegara al yacimiento.

C
Cabria: Estructura de la torre de perforacion.

Cafoneo: Operacion llevada a cabo para abrir orificios de determinado diametro en la
tuberia de produccion, para establecer el flujo de crudo del yacimiento al pozo.
Capacitancia: es la razon de la magnitud de la carga en uno u otro conductor con la
diferencia de potencial resultante entre ambos conductores.
Clinker: Material que sirve como base para la preparacion de cementos.
Colisa: Dispositivos mecanico que va instalado en el centro de la base de la torre de
perforacion y que le imparte movimiento a la sarta.

Corriente alterna: corriente que tiene un comportamiento sinusoidal.

E

Espacio Anular: espacio libre que se encuentra entre el revestidor y las paredes de la

formacion.

F
Fasor: Vector rotatorio.

Fraguado: Proceso de solidificacion de una lechada de cemento.
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G
Gel: Material semisoélido.

I
Impedancia: Capacidad de un material para impedir el flujo de corriente a través de su

seno.
Inductancia: Flujo magnético que cambia con el tiempo producido por una corriente que

pasa a través de un resistor.

J
Junta Kelly: Eje que se conecta a la colisa para imprimir rotacion a la sarta de

perforacion.

L
Lastrabarrenas: Herramienta que conecta la barrena a la sarta de perforacion que permite

mantener la barrena mas firme sobre la roca.

Lechada de cemento: Mezcla de cemento, agua y aditivos.

P
Preflujos: Fluidos que se bombean entre el lodo de perforacion y la lechada de cemento.

R
Reologia: Ciencia que estudia la deformacion y flujo de la materia.

Redmetro tipo Vane: Equipo de para medir propiedades reoldgicas, conformado por
cilindros concéntricos.

Resistencia: Capacidad de un elemento de circuito ideal para impedir el flujo de corriente a
través de su seno.

Revoque: capa de solidos que se deposita en las paredes de la formacion como producto de

la diferencia de presiones en la interfase lodo-formacion.

-193 -



S
Sarta de perforacion: Columna de tubos de aceros a la que se conecta la barrena.

T
Toberas: Abertura tubular en la barrena que permite el paso del fluido de perforacion.

Z
Zaranda: Equipo que separa el fluido de perforacion de los ripios.

Zapata: Herramienta que se le coloca al revestidor que sirve para guiar la tuberia en su

descenso hasta la profundidad que se va a cementar.
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1.- APENDICES

APENDICE A.
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Figura A.1: Diagrama de Nyquist para el agua destilada reportado en la bibliografia. **



APENDICE B
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Figura B.1: Diagrama de Nyquist para el agua destilada reportado en la bibliografia,

usando la celda #1 con los electrodos sin lijar. !



APENDICE C

APENDICE C.1. Calculo de la constante dieléctrica para el agua destilada.

Recordando la forma de la ecuacidn 28 se tiene:

e=(2m v, )] [Lj (28)

R-A-g,

Luego, a partir de la Tabla N° 4 y de la figura N° 25 se obtienen los siguientes
datos para el calculo de la constante dieléctrica del agua destilada usando la celda #1 y el

espectro de impedancia presentado en la figura N° 25.

Vi 130000 Hz.

0 0 rad.

L 1.0x10" m.

R: 315000Q.

A 5332x10" m%
g,:  8.854x107? F/m.

Sustituyendo en la ecuacion 28 se tiene:

20 -1
&= (2-3.14-130000Hz) 117" LOXIO" m -
315000Q2-5.332x10~*m” -8.854x10"2 F /m

=823



APENDICE C.2. Calculo del Factor de correccion para la celda #3.

Recordando la forma de la ecuacidn 29 se tiene:

Aequivalente = F * Areal (29)

Luego, a partir de la Tabla N° 8 se obtienen los siguientes datos para el calculo

del factor de correccion geométrico para la celda #3.

A 3.72x107 m?.

'equivalente *

A 7.85x107° m>.

real *

Sustituyendo en la ecuacion 29 y despejando se tiene:

_ Aequivalente _ 3~72X10_3 m2

F - =5 a2
A.. 7.85x107m

F=474

APENDICE C.3. Calculo del factor geométrico a partir de la ecuacion de

resistividad
Sustituyendo la ecuacion 30 en la ecuacion 29 se obtiene:

Fo LRV (33)

- Rb- Areal

Posteriormente, a partir de la Tablas N° 4 y 9 se pueden determinar los datos
para el calculo del factor geométrico a partir de la resistividad de soluciones de Cloruro

de Sodio usando la celda #3. En este caso se tomaron los datos para el barrido 01



efectuado a la solucion de 1000 ppm de Cloruro de Sodio, los cuales se muestran a

continuacion:

L:  4.765x107 m.
A 7.854x10° m’

Rv: 5.40 Q-m.
Rb: 468.8 Q.

Finalmente, sustituyendo en le ecuacion 33 se tiene:

o 4.765x107m-5.40Q-m
468.8Q2-7.854x107° m?

F=7.0




APENDICE D

APENDICE D.1. Metodologia para la operacion del MINIMACS.

1) Armar la celda del equipo.

2) Colocar la lechada de cemento a acondicionarse en el consistdmetro atmosférico a la
temperatura requerida durante 60 minutos.

3) Programar el plan de trabajo en el equipo durante ese tiempo.

4) Luego de finalizado el tiempo de acondicionamiento, colocar la lechada de cemento
en la celda hasta llenarla completamente.

5) Cerrar la celda y colocarla dentro de la cdmara del equipo.

6) Cerrar la camara del equipo y colocar la termocupla sin fijarla completamente.

7) Abrir el paso del agua y aire al equipo.

8) Fijar la termocupla cuando se llene completamente la camara del equipo.

9) Colocar en el panel de control el ment start y presionar OK.



APENDICE D.2. Metodologia para pruebas de impedancia electroquimica.

1) Engrasar y armar la celda a usar.

2) Programar el analizador de impedancia HP-4192A para la prueba a realizar.

3) Inicializar el software de adquisicion de datos.

4) Colocar recubrimiento a los electrodos e instalar los mismos en la celda.

5) Si la muestra requiere acondicionamiento se debe iniciar el mismo con suficiente
antelacion.

6) Efectuar el procedimiento “Open” al equipo HP-4192A.

7) Colocar los conectores coaxiales a la celda.

8) Colocar la termocupla a la celda e instalar el sistema de calentamiento.

9) Efectuar el procedimiento “Short” al sistema.

10) Colocar la muestra en la celda.

11) Ensamblar todo el sistema.

12) Iniciar la adquisicion de datos 5 minutos después de agregada la muestra a la
celda.

13) Iniciar el calentamiento 6 minutos después de agregada la muestra a la celda.

14) Iniciar la presurizacion 6.5 minutos después de agregada la muestra a la celda.

15) Una vez finalizada la prueba, se debe detener la adquisicion de datos.

16) Liberar la presion del sistema.

17) Desinstalar el sistema de calentamiento.

18) Desarmar el sistema y retirar la muestra de la celda.

19) Lavar la celda.



APENDICE E

Pruebas de repetibilidad elaboradas con el MINIMACS.
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Figura E.1: Pruebas de repetibilidad de desarrollo de fuerza de gel estatica elaboradas con
el MINIMACS para el Blanco A (77 °F y 14.7 psi)
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Figura E.2: Pruebas de repetibilidad de desarrollo de fuerza de gel estatica elaboradas con
el MINIMACS para el Blanco A (150 °F y 1000 psi)
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Figura E.3: Pruebas de repetibilidad de desarrollo de fuerza de gel estatica elaboradas con
el MINIMACS para el Blanco B (250 °F y 1000 psi)



APENDICE F

Quimica del cemento Portland.

C3S + H,0 — C-S-H* + Ca(OH),
C3S + H,0 — C-S-H* + Ca(OH),
2C3A + 18H20 —> CzAHg + C4AH10
2C3A + 32H,0 + 3(Ca® (ag) + SO4” (aq) = CsAS3Ha:
CsAS;H3, + 2C3A — 3C4ASH 1,

C4AF tiene reacciones analogas a las del C;A,
i.e. produce e.g. Co(A,F)S;Hs,

*C-S-H es un hidrogel que tiene composicion variable dependiendo
de la relacion Ca/Siy de la relacion H,O/S10,

Figura F.1: Principales reacciones de las fases del cemento Portland
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Figura F.2: Velocidades de hidratacién de las fases individuales del cemento Portland




APENDICE G

160
E « SAA-01
< 150 5 ]
e [ ® S.A.-02
€ s S.A.-03
. 140 4 g
g , Promedio
o 8
S 130 ’%
€ 2N
<
() “.
3 120
CU 4
g s R S
& 110 A =
R
(]
[O]
@ 100

0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000 9000
Tiempo, t(s)

Figura G.1: Pruebas de repetibilidad para el Blanco A (77 °F y 14.7 psi) obtenidas

mediante la aplicacion de las experiencias de impedancia electroquimica.
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Figura G.1: Curva de la primera derivada de la resistencia eléctrica

en funcién del tiempo para el Blanco A (77 °F y 14.7 psi)
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Figura H.1: Variacion de la capacitancia del cemento en
funcién del tiempo para el Blanco A (77 °F y 14.7 psi)




APENDICE |

Graficas de los ajustes para todos los sistemas obtenidas con XLSTAT®.

APENDICE I.1. Blanco A (77 °F y 14.7 psi)

Modelo Ecuacion
0.018899179224436*X1/(-
pr1*X1/(pr2+X1) 0.73589403441463+X1)

Coeficientes de ajuste:

R (coeficiente de correlacion)

R? (coeficiente de determinacion)

SCR
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APENDICE 1.2. Blanco A (150 °F y 1000 psi)

Modelo Ecuacion
9.29985852171421E-02*X1/(-
pr1*X1/(pr2+X1) 0.497744267242815+X1)

Coeficientes de ajuste:

R (coeficiente de correlacion)
R? (coeficiente de determinacion)
SCR

0.947
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APENDICE 1.3. Blanco A (200 °F y 1000 psi)

Modelo Ecuacion
0.102443283059578*X1/(-
prl1*X1/(pr2+X1) 0.347337665145534+X1)

Coeficientes de ajuste:

R (coeficiente de correlacion) 0.969
R? (coeficiente de determinacion) 0.939
SCR 0.197
Observaciones y modelo ajustado Rb /Residuos estandarizados
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APENDICE 1.4. Blanco B (77 °F y 14.7psi)

Modelo Ecuacion
64351357492.8674*X1/
pr1*X1/(pr2+X1) (113530292433.398+X1)

Coeficientes de ajuste:

R (coeficiente de correlacion) 0.316
R? (coeficiente de determinacion) 0.100
SCR 5.793
Observaciones y modelo ajustado Rb(Ohm) / Residuos estandarizados
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APENDICE 1.5. Blanco B (250 °F y 1000 psi)

Modelo Ecuacion
0.142994845838772*X1/(-
prl1*X1/(pr2+X1) 0.612044678321786+X1)

Coeficientes de ajuste:

R (coeficiente de correlacion)
R? (coeficiente de determinacion)
SCR

0.957
0.915
0.249
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APENDICE 1.6. Sistema A (100 °F y 1000 psi)

Modelo Ecuacion
0.260659557718829*X1/(-
pr1*X1/(pr2+X1) 0.47675534405027+X 1)

Coeficientes de ajuste:

R (coeficiente de correlacion) 0.266
R? (coeficiente de determinacion) 0.071
SCR 4.538
Observaciones y modelo ajustado Rb(Ohm) / Residuos estandarizados
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APENDICE 1.7. Sistema A (140 °F y 1000 psi)

Modelo Ecuacion
8.04314299465817E-02*X1/(-
pr1*X1/(pr2+X1) 0.525231653854144+X1)
Coeficientes de ajuste:
R (coeficiente de correlacion) 0.411
R? (coeficiente de determinacion) 0.169

SCR

7.815

Observaciones y modelo ajustado
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APENDICE 1.8. Sistema A (200 °F y 1000 psi)

Modelo Ecuacion
0.133959442188573*X1/(-
pr1*X1/(pr2+X1) 0.592268829823644+X1)

Coeficientes de ajuste:

R (coeficiente de correlacion) 0.926
R? (coeficiente de determinacion) 0.857
SCR 0.459
Observaciones y modelo ajustado Rb(Ohm) / Residuos estandarizados
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APENDICE 1.9. Sistema C (270 °F y 1000 psi)

Modelo

Ecuacion

Exp(prl+x1*pr2)/(X1 +
1)"pr3+Exp(prd+X1*pr5)/(X1
+ 1) pr6

Exp(-21.4146946408159+x 1*-
855.733312358938)/(X1 + 1)
1073.99999999729+Exp(-
5.21371382479131+X1*-
17.7823352524303)/(X1 + 1)
28.6627765023168

Coeficientes de ajuste:

R (coeficiente de correlacion)
R? (coeficiente de
determinacion)

SCR

0.987
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APENDICE 1.10. Sistema D (150 °F y 1000 psi)

Modelo Ecuacion

Exp(-458.398619846725+x 1*-
276.085799837096)/(X1 + 1)"-

Exp(prl+x 1*pr2)/(X1 + 1059.13025415745+Exp(-
1) pr3+Exp(prd+X1*pr3)/(X1  2.20459848405212+X1*2.4770211604816)/(X1
+1)"pr6 +1)12.00848322370754

Coeficientes de ajuste:

R (coeficiente de correlacion) 0.951
R? (coeficiente de
determinacion) 0.904
SCR 0.477
Observaciones y modelo ajustado Rb(Ohm) / Residuos estandarizados
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12.- GLOSARIO

A
Amplitud: Valor de una onda sinusoidal desde cero hasta su méximo.

Aparejo: Componente del sistema de izaje provisto de poleas para mejorar la distribucion

del peso.

B

Barrena: Herramienta que se emplea para cortar los estratos de la formacion a fin de hacer el

hoyo que llegara al yacimiento.

C
Cabria: Estructura de la torre de perforacion.

Cafoneo: Operacion llevada a cabo para abrir orificios de determinado diametro en la
tuberia de produccion, para establecer el flujo de crudo del yacimiento al pozo.
Capacitancia: es la razon de la magnitud de la carga en uno u otro conductor con la
diferencia de potencial resultante entre ambos conductores.
Clinker: Material que sirve como base para la preparacion de cementos.
Colisa: Dispositivos mecanico que va instalado en el centro de la base de la torre de
perforacion y que le imparte movimiento a la sarta.

Corriente alterna: corriente que tiene un comportamiento sinusoidal.

E

Espacio Anular: espacio libre que se encuentra entre el revestidor y las paredes de la

formacion.

F
Fasor: Vector rotatorio.

Fraguado: Proceso de solidificacion de una lechada de cemento.



G
Gel: Material semisoélido.

|
Impedancia: Capacidad de un material para impedir el flujo de corriente a través de su

seno.
Inductancia: Flujo magnético que cambia con el tiempo producido por una corriente que

pasa a través de un resistor.

J
Junta Kelly: Eje que se conecta a la colisa para imprimir rotacion a la sarta de

perforacion.

L
Lastrabarrenas: Herramienta que conecta la barrena a la sarta de perforacion que permite

mantener la barrena mas firme sobre la roca.

Lechada de cemento: Mezcla de cemento, agua y aditivos.

P
Preflujos: Fluidos que se bombean entre el lodo de perforacion y la lechada de cemento.

R
Reologia: Ciencia que estudia la deformacion y flujo de la materia.

Redmetro tipo Vane: Equipo de para medir propiedades reoldgicas, conformado por
cilindros concéntricos.

Resistencia: Capacidad de un elemento de circuito ideal para impedir el flujo de corriente a
través de su seno.

Revoque: capa de solidos que se deposita en las paredes de la formacion como producto de

la diferencia de presiones en la interfase lodo-formacion.



S

Sarta de perforacion: Columna de tubos de aceros a la que se conecta la barrena.

T
Toberas: Abertura tubular en la barrena que permite el paso del fluido de perforacion.

4
Zaranda: Equipo que separa el fluido de perforacion de los ripios.

Zapata: Herramienta que se le coloca al revestidor que sirve para guiar la tuberia en su

descenso hasta la profundidad que se va a cementar.
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