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COMPOSICIONES FLUIDIZADAS DE PEROXIDO DE METAL TERREO
REFERENCIA CRUZADA CON SOLICITUDES RELACIONADAS

Esta solicitud reclama prioridad a la solicitud de patente provisional
de los Estados Unidos No. de serie 61/595,106, presentada en Febrero 5 de 2012,

cuyo contenido se incorpora en su totalidad en la presente como referencia.

DECLARACION RESPECTO A INVESTIGACION O DESARROLLO
PATROCINADO A NIVEL FEDERAL
No aplica.

REFERENCIA AL APENDICE
No aplica.

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

Campo de la invencion

Las invenciones descritas y ensefiadas en la presente se refieren
generalmente a composiciones y procedimientos para su uso en operaciones
subterraneas en el fondo de pozo, y mas especificamente se refieren a
composiciones de peréxido de metal térreo para su uso en operaciones de
recuperacion de hidrocarburos en el fondo de pozo.

Descripcion de la Técnica Relacionada

Fluidos de varios tipos se usan en operaciones de trabajo en pozos.
Un uso principal de los fluidos es en la fractura hidraulica, la cual se usa para
mejorar la productividad de un pozo. Los fluidos de fracturacién tienen tipicamente
una alta viscosidad para generar una geometria de fractura deseada y para llevar
la consolidacion en una formacién. Los fluidos de fracturacion basados en agua
emplean usualmente un aditivo que imparte viscosidad suficiente al fluido para
mantener la consolidacion en suspensién. Aditivos viscosificantes representativos
incluyen polimeros de polisacaridos hidrbfilicos tales como goma guar,
hidroxipropil guar o carboximetil hidroxipropil guar. El polimero hidrofilico puede

estar también entrelazado. El entrelazamiento incrementa el peso molecular



efectivo del polimero, creando una viscosidad mejorada del! fluido acuoso. Una vez
que la formacion es fracturada y la consolidacion puesta, es deseable reducir la
viscosidad del fluido, de modo que pueda ser facilmente removido, previniendo de
esta manera el dafio a la formaciéon y la fractura de la permeabilidad.
Convencionalmente, este rompimiento del fluido gelificado acuoso se logra
afadiendo continuamente un rompedor de viscosidad al fluido durante la
operacion de fracturacién.

La tecnologia del rompedor del fluido de fracturacion usando
peroxidos de metal alcalinotérreo seco pulverizado, tales como perdxido de
magnesio y peroxido de calcio es bien conocida, pero tiene varias limitaciones.
Los tamarios de particula finos del peréxido de magnesio (MgO,) (D-10/1.2 micras,
D-50/4.5 micras, D-90/257.2 micras) y el peroxido de calcio (CaO;) (D-10/1.0
micras, D-50/4.3 micras, D-90/11.0 micras) son problematicos durante una
operacion continua de bombeo de la mezcla. La dispersién deficiente de las
particulas secas finas en la mezcla de fracturacioén, o la pérdida de material debido
a condiciones atmosféricas tempestuosas, puede alterar la concentracion
requerida del rompedor, dando como resultado reduccion insuficiente o erratica de
la viscosidad, y dafio significativo a la permeabilidad de la formacion o el empaque
de consolidacioén puesto por el fluido de fracturacion.

Las invenciones descritas y ensefiadas en la presente estan dirigidas
a composiciones, sistemas y metodos mejorados para la preparacion y el uso de
fluidos para el tratamiento de una formacién para su uso en operaciones de
recuperacion de hidrocarburos, en donde las composiciones comprenden uno o

mas peroxidos de metal térreo.
BREVE DESCRIPCION DE LA INVENCION

Se describen en la presente composiciones Utiles en operaciones de
recuperacion de hidrocarburbs, las composiciones comprendiendo un liquido
hidrofébico, un agente de suspension de arcilla organofilica, un activador polar, un
peroxido de metal alcalinotérreo escasamente soluble y un agente tensoactivo
aniénico, en donde la composicion exhibe estabilidad. térmica arriba de 93.33°C.
En otros aspectos de esta descripcion, el liquido de la composicidn es insoluble en
agua, y en otros aspectos el liquido es un hidrocarburo. En otros aspectos de esta

modalidad, el liquido hidrofébico estd presente en por lo menos de



aproximadamente 20% en volumen a aproximadamente 90% en volumen del
volumen de la composicién total, y esta presente en una cantidad suficiente para
obtener un punto de inflamacién mayor de aproximadamente 93.33°C para la
composicion total de peroxido/fluido sintético cuando se pone a prueba de acuerdo
con ASTM D-93.

De conformidad con otra modalidad de la presente descripcion, se
describe una composicion térmicamente estable para su uso en operaciones de
recuperacion de hidrocarburos, la composicion comprendiendo un fluido
hidrofébico que comprende un aceite de la categoria del grupo IV (API), grupo \'
(API), o un aceite de la categoria del grupo IV y un aceite de la categoria del grupo
V; un peroxido de metal escasamente soluble; y un agente tensoactivo; en donde
el fluido hidrofébico tiene una viscosidad cinematica a 40°C que varia de
aproximadamente 2 cSt a aproximadamente 10 cSt. De conformidad con los
aspectos de esta modalidad, el fluido hidrofébico tiene una viscosidad cinematica
a 40°C que varia de aproximadamente 6 ¢St a aproximadamente 8 c¢St. En otros
aspectos de esta modalidad, la composicién exhibe un punto de inflamacién mayor
de aproximadamente 93°C cuando se pone a prueba de acuerdo con ASTM D-93.

De conformidad con otra modalidad de la presente descripcion, se
describe un fluido para el tratamiento de pozos, el fluido para el tratamiento de
pozos comprendiendo un fluido hidrofébico del grupo IV (API) o el grupo V (API),
por lo menos un peréxido de metal escasamente soluble, y una cantidad efectiva
de un agente tensoactivo, en donde el fluido exhibe un punto de inflamacién de
93.33°C o mas cuando se pone a prueba de acuerdo con ASTM D-93. En otros
aspectos de esta modalidad, el fluido hidrofébico esta presente en por lo menos de
aproximadamente 20% en volumen a aproximadamente 90% en volumen del
volumen de la composicion total. De conformidad con otros aspectos de esta
modalidad, el perdxido de metal es peréxido de calcio, perdxido de magnesio, o
una mezcla de los mismos.

En otra modalidad de la presente descripcién, se describe un
procedimiento para fracturar una formacion subterranea, el procedimiento
comprendiendo mezclar un fluido hidrofébico del grupo IV o el grupo V con un
peroxido de metal alcalinotérreo escasamente soluble, un activador polar, y a un
nivel de superficie para formar un fluido bombeable; e inyectar bajo presion el
fluido bombeable en el agujero de un pozo que se extiende en la formacion

subterranea. De conformidad con los aspectos de esta modalidad, el fluido



bombeable exhibe un punto de inflamacién de 93.33°C o mas cuando se pone a
prueba de acuerdo con ASTM D-93. En otros aspectos de esta modalidad, el fluido
hidrofébico esta presente en una cantidad de por lo menos de aproximadamente
20% en volumen a aproximadamente 90% en volumen de! volumen de la

composicién total.

BREVE DESCRIPCION DE LOS DIBUJOS

Las siguientes figuras forman parte de la presente especificacion y se
incluyen para demostrar adicionalmente ciertos aspectos de las presentes
invenciones. La invencién puede entenderse mejor haciendo referencia a una o
mas de estas figuras en combinacién con la descripcion detallada de las
modalidades especificas presentadas en la presente.

La figura 1 ilustra ejemplos de perfiles de microcalorimetria de
reaccion para suspensiones basadas en perdxido de calcio/fluido sintético de la
presente descripcion.

La figura 2 ilustra ejemplos de perfiles de microcalorimetria de
reaccion para suspensiones basadas en perdxido de magnesio/fluido sintético de
la presente descripcion.

Mientras que las invenciones descritas en la presente son
susceptibles a varias modificaciones y formas alternativas, sélo unas cuantas
modalidades especificas se han mostrado a manera de ejemplo en los dibujos y
se describen en detalle a continuacion. De ninguna manera se pretende que las
figuras y las descripciones detalladas de estas modalidades especificas limiten la
amplitud o el alcance de los conceptos inventivos o las reivindicaciones anexas.
Mas bien, las figuras y las descripciones escritas detalladas se proveen para
ilustrar los conceptos inventivos para el experto en la técnica, y para permitir que
el experto desarrolle y use los conceptos inventivos.

Definiciones

Las siguientes definiciones se proveen para ayudar a los expertos en
la técnica a entender la descripcién detallada de las presentes invenciones.

El término “mezclar’, como se usa en la presente, denota el
mezclado de componentes en cualquier orden y/o cualquier combinacién o sub-

combinacion.



El término “metal alcalino”, como se usa en la presente, se refiere a
metales del grupo IA de la tabla peridédica de los elementos, e incluyen litio, sodio,
potasio, rubidio y cesio.

El término “metal alcalinotérreo”, como se usa en la presente, se

refiere a metales del grupo 1l de la tabla periédica de los elementos, tales como

calcio, magnesio, estroncio y bario.
El término “combustible”, como se usa en la presente, se usa para

describir un material que comienza a arder tras el contacto con una pequefia flama
(por ejemplo, la flama de un cerillo), y puede variar de ser facilmente o
sustancialmente combustible, a sustancialmente no combustible, y de esta manera

resistente al fuego.
El término “perdxido de calcio”, como se usa en la presente, se

refiere al compuesto que tiene la formula CaO,-xH,O, en donde x = 0-10. El

peréxido de calcio exhibe una solubilidad en agua de 1.65 g/L a 20°C.

El término “peréxido de magnesio”, como se usa en la presente, se
refiere al compuesto que tiene la formula MgO,-xH,O, en donde x = 0-10. El
peroxido de magnesio exhibe una solubilidad en agua de 86 mg/L a 18°C.

El término “punto de inflamacién”, como se usa en la presente, se
refiere a una medida de la tendencia de un espécimen de prueba para formar una
mezcla flamable con aire bajo condiciones de laboratorio controladas. Es una de
muchas propiedades que sé consideran al evaluar el riesgo de flamabilidad
general de un material. Los puntos de inflamaciéon pueden determinarse usando
una variedad de métodos de prueba de copa abierta o de copa cerrada que

incluyen, pero no estan limitados a, ASTM D-93 y DIN 51755.
El término “fluido”, como se usa en la presente, se refiere a gas,

liquido, vapor, suspensiones, y combinaciones de los mismos.
El término “alto punto de inflamacién” o “no volatil”, como se usa en

la presente, se refiere a liquidos que tienen un punto de inflamacion mayor de

aproximadamente 100°C, y de preferencia un punto de inflamacioén en o arriba de

aproximadamente 93°C.
Como se usa en la presente, el término “hidrato” se refiere a un

compuesto que forma un complejo con por lo menos una molécula de agua. Los
compuestos de la presente descripcién pueden ser complejados con de 1 a 10

moléculas de agua.



El término “reacbiona”, como se usa en la presente, se refiere al
procedimiento de efectuar un cambio molecular tal como, por ejemplo, hacer
reaccionar peroxido de calcio y agua para producir peréxido de hidrégeno e
hidréxido de calcio.

Como se usa en la presente, el término “peroxido” se refiere a
cualquier compuesto que contenga un grupo O—O bivalente, por ejemplo, los
atomos de oxigeno son univalentes. El grupo peroxi O—O puede encontrarse en
compuestos organicos e inorganicos. Ejemplos de peréxidos adecuados para su
uso con la materia en cuestion actualmente descrita pueden incluir, pero no estan
limitados a, peréxido de hidrégeno (H;0,), perdxido de sodio (Na0,), perdxido de
litio (Li2O2), perdxido de calcio (Ca0,), peréxido de magnesio (MgO,), perdxido de
bario (BaO,), peréxido de estroncio (SrO,), peréxido de zinc (ZnO,), compuestos
de peroxi metal de metal de transicion (por ejemplo, MoO(0O,),) y percarbamida (es
decir, peroxido de urea). Los peracidos se incluyen también como peréxidos.
Ejemplos de peracidos pueden incluir, pero no estan limitados a, acido peracético,
acido perférmico y acido persulfarico.

El término “soluble” o “solubilidad”, como se usa en la presente, se
refiere a la cantidad de una sustancia (por ejemplo, un soélido) que se disolvera en
otra sustancia (por ejemplo, un liquido). La solubilidad se determina generalmente
a temperaturas entre 15°C y 25°C, y se expresa como p/v. Como se usa en la
presente, las escalas de solubilidad de soluto en liquido son las siguientes:

Muy soluble 1 en menos de 1*
Libremente soluble 1en1a1en10
Soluble 1en10a1en30
Escasamente soluble 1en30a1en 100
Ligeramente soluble 1en 100 a1 en 1000
Muy ligeramente soluble 1en 1000 a 1en 10,000
Practicamente insoluble o insoluble | 1 en mas de 10,000

*Se refiere al peso de una sustancia que se disolvera en un volumen de
liquido, por ejemplo, 1 en menos de 1 puede significar que 1 mg de un

solido se disuelve ¢ mpl%lamene &n_menos de 1 mL de un “3“‘
apropiado, 35 escalas solubilidad estan disponibles en ' Volimenes

publicados, que incluyen el indice Merk, Merck Index: An Encyclopedia of
Chemicals, Drugs, and Biologics (decimocuarta edicién, Merck Publishing,

Whitehouse Station, N.J., USA: 2006), el cual se incorpora en la presente como
referencia.

A menos que se especifique de otra manera, todos los porcentajes
son en por ciento en peso (% en peso).
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DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

Las figuras descritas anteriormente y la descripcion escrita de las
estructuras especificas y las funciones siguientes no se presentaron para limitar el
alcance de lo que los solicitantes han inventado o el alcance de las
reivindicaciones anexas. Mas bien, las figuras y la-descripcion escrita se proveen
para ensefiarle al experto en la técnica a hacer y usar las invenciones para las
cuales se busca la proteccion de la patente. Los expertos en la técnica apreciaran
que no todas las caracteristicas de una modalidad comercial de las invenciones se
describen o se muestran para fines de claridad y entendimiento. Los expertos en
la técnica apreciaran también que el desarrollo de una modalidad comercial real
que incorpore los aspectos de las presentes invenciones, requerira numerosas
decisiones especificas de la implementacién para lograr el propoésito final del
inventor para la modalidad comercial. Dichas decisiones especificas de la
implementaciéon pueden incluir, y probablemente no estan limitadas a, el
acatamiento con restricciones relacionadas con el sistema, relacionadas con el
negocio, relacionadas con el gobierno y otras restricciones, las cuales pueden
variar por implementacion especifica, localizaciéon y de vez en vez. Mientras que
los esfuerzos de un inventor podrian ser complejos y consumen tiempo en un
sentido absoluto, dichos esfuerzos serian, no obstante, una rutina llevada a cabo
por los expertos en esta técnica que tienen el beneficio de esta descripcion. Debe
entenderse que las invenciones descritas y ensefadas en la présente son
susceptibles a numerosas y varias modificaciones y formas alternativas. Por
ultimo, no se pretende que el uso de un término singular tal como, pero no limitado
a “un”, limite el numero de items. Asimismo, el uso de términos de relacién tales
como, pero no limitados a, “arriba”, “abajo”, “izquierda”, “derecha”, “superior”,
‘inferior”, “hacia abajo’, “hacia arriba”, “al lado”, y similares, se usa en la
descripcion descrita para claridad en referencia especifica a las figuras, y no se |
pretende que limite el alcance de la invencién o las reivindicaciones anexas.

En la breve descripcién de la invencién y esta descripcion detallada,
cada valor numérico debe leerse una vez segin sea modificado por el término
“aproximadamente” (a menos que ya haya sido modificado expresamente de esta
manera), y entonces debe leerse de nuevo como no modificado de esta manera, a
menos que se indique de otra manera en contexto. Asimismo, en la breve

descripcion de la invencién y en esta descripcion detallada, debe entenderse que
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se pretende que una escala de concentracion enlistada o descrita como (util,
adecuada, o similares, y- cualquier y cada concentracién dentro de la escala,
incluyendo los puntos de extremo, se considere que han sido establecidas. Por
ejemplo, se leera que “una escala de 1 a 10" indica cada uno y cualquier numero
posible a lo largo del continuum entre aproximadamente 1 y aproximadamente 10.
De esta manera, incluso si puntos de datos especificos dentro de la escala, o
incluso sin puntos de datos dentro de la escala, se identifican o se refieren
explicitamente a s6lo unos cuantos puntos de datos especificos, se entendera que
los inventores aprecian y entienden que se considerara que cualquiera y todos los
puntos de datos dentro de la escala han sido especificados, y que los inventores
tenian conocimiento de la escala entera y todos los puntos dentro de la escala.

Los solicitantes han creado composiciones Utiles en operaciones de
recuperacion de hidrocarburos (tales como operaciones de fracturacion hidraulica),
las composiciones comprendiendo un liquido hidrofébico, un agente de
suspension de arcilla organofilica, un activador polar, un peroxido de metal
alcalinoterreo escasamente soluble y un agente tensoactivo aniénico, en donde la
composicion exhibe una estabilidad térmica arriba de 93.33°C. En otros aspectos
de esta descripcién, el liquido de la composicion es insoluble en agua, y en otros
aspectos el liquido es un fluido sintético. La estabilidad térmica de la composicion
de los solicitantes es un elemento importante, ya que un valor del punto de
inflamacién arriba de 93.33°C da como resultado una formulacién que provee
mayor seguridad en el manejo y las operaciones, factores ambientales mejoradoé,
y condiciones de empaque y envio mas econémicas.

En esta descripcion, el término “arcilla organofilica” (OC), como es
sabido por los expertos en la técnica, se refiere generalmente a una clase de
arcillas quimicamente modificadas que tienen grados variables de hidrofobicidad
como es sabido por los expertos en la técnica, y las cuales son referidas
equivalentemente como “agentes viscosificantes tixotrépicos”. Las arcillas pueden
derivarse de bentonita, hectorita, atapulguita, esmectita, sepiolita, caolinita, u otros
minerales tipo arcilla, y pueden prepararse mediante procedimientos conocidos.
Mas especificamente, las OCs se refieren generalmente a arcillas que han sido
tratadas para permitirles que se dispersen y produzcan viscosidad dentro de varios
hidrocarburos liquidos que incluyen, pero no estan limitados a, aceites sintéticos,
olefinas, destilados, aceites vegetales y animales, ésteres y éteres de aceites

vegetales y animales y aceites de silice.
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Arcillas organofilicas (OCs) adecuadas para usarse con las
composiciones de la presente descripcién incluyen también los productos de
reaccién de arcillas hectorita tipo esmectita, u otras arcillas y cationes organicos,
es decir, cationes de amonio cuaternario (referidos a veces como gelantes de
arcilla organofilica); arcillas esmectita; arcillas de caolin; y similares. Las arcillas
organofilicas preferidas usadas como un agente viscosificante tixotrépico, de
conformidad con un aspecto de la presente invencién, son una arcilla tipo
esmectita que se selecciona del grupo que consiste de bentonita, hectorita,
montmorilonita, nontronita, biedelita, saponita, estevensita, y mezclas de las
mismas, mas preferiblemente bentonita o hectorita. Los cationes de amonio
cuaternario preferidos, en caso de que la arcilla usada sea el producto de reaccién
de una arcilla y un compuesto de amonio cuaternario, se seleccionan del grupo
que consiste de metil sebo amonio trihidrogenado, dimetil sebo amonio
deshidrogenado, dimetil bencil sebo amonio hidrogenado, metil bencil sebo
amonio deshidrogenado, y mezclas de los mismos. Ejemplos de organoarcillas y
gelantes de arcilla adecuados para su uso con las composiciones descritas en la
presente se exponen en las siguientes patentes de los Estados Unidos, todas
incorporadas en la presente como referencia en parte relévante: patente de los
Estados Unidos No. 2,531,427; patente de los Estados Unidos No. 2,966,506;
patente de los Estados Unidos No. 4,105,678; y patente de los Estados Unidos
No. 4,208,218. Ejemplos de arcillas organofilicas disponibles comercialmente
adecuadas para su uso con las composiciones descritas en la presente son
CLAYTONE® IMG 400, disponible de Southern Clay Products, Inc., Gonzalez, TX,
U.S.A., o la organoarcilla BENTONE® 38 (un producto comercial basado en
hectorita, disponible de muchos proveedores).

Pueden afadirse activadores polares a las presentes composiciones,
para obtener dispersién y activacion adecuadas del agente de suspension, cuando
el agente de suspensién usado es una arcilla organofilica. Ejemplos no limitativos
de activadores polares adecuados para su uso con las composiciones de la
presente descripcién incluyen acetona, metanol, metanol/agua, etanol/agua,
carbonato de propileno, acetonilacetona, alcohol de diacetona, dimetilformamida y
gamma-butil lactona. De preferencia, el activador polar es carbonato de 1,2-
propileno (4-metil-1,3-dioxolano-2-ona).

Agentes tensoactivos. Algunos fluidos de conformidad con algunas

modalidades pueden incluir también un agente tensoactivo, para prevenir la
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gelacién o sedimentacion durante la formulacion de las composiciones. Ejemplos
no limitativos de agentes tensoactivos adecuados que estadn presentes en las
modalidades de algunos fluidos incluyen agentes tensoactivos catiénicos, agentes
tensoactivos anidnicos, agentes tensoactivos zwitteridnicos, agentes tensoactivos
anfotéricos, agentes tensoactivos no idnicos, y combinaciones de los mismos. De
preferencia, de conformidad con modalidades selectas de la presente descripcion,
el agente tensoactivo es un agente tensoactivo anidnico. En forma alternativa o
adicional, puede usarse cualquier agente tensoactivo que facilite la dispersion y/o
estabilizacion de uno o mas componentes en el fluido base para formar el fluido
estabilizado. Agentes tensoactivos viscosoelasticos, tales como los descritos en la
patente de los Estados Unidos No. 6,703,352 y la patente de los Estados Unidos
No. 6,482,866, ambas incorporadas en la presente como referencia, son también
adecuados para su uso en fluidos en las modalidades de la invencion.

Los agentes tensoactivos anidénicos adecuados para su uso en la
formacién de los concentrados y composiciones de conformidad con la presente
descripcion, incluyen las sales de metal alcalino, metal alcalinotérreo, amonio o
amina de varios acidos organicos que funcionan para disminuir la tension
superficial de un fluido. Los agentes tensoactivos anidnicos preferidos incluyen
jabones de acido graso, alquil sulfonatos, alfa olefin sulfonatos, alquil éter sulfatos
y sulfonatos, alquil bencen sulfonatos lineales, sulfonatos aromaticos tales como
cumensulfonatos, xilensulfonatos y toluensulfonatos, oIefinsUIfonatos, alcohol
sulfatos y sulfonatos, y mezclas de los mismos. Un ejemplo de agente tensoactivo
anioénico adecuado para su uso con las composiciones de la presente descripcion
es CST-7605D, disponible de Conlen Surfactant Technology (Conroe, TX).

Peréxidos escasamente solubles adecuados para su uso con las
composiciones de la presente descripcion, son peréxidos sélidos escasamente
solubles de los metales alcalinotérreos los cuales son escasamente solubles en
agua. Peroxidos adecuados que son escasamente solubles en agua incluyen, pero
no estan limitados a, peréxido de bario (BaO,-8H,0), peréxido de calcio (CaO,-
8H,0), peroxido de magnesio (MgO,-8H,0) y perédxido de estroncio (SrO».-8H20),
asi como mezclas de los mismos, todos los cuales contienen de aproximadamente
3% a 20% de contenido de oxigeno activo. Particularmente ventajosos con
respecto a esta invencién son el peréxido de magnesio y el perdxido de calcio. Los
peréxidos escasamente solubles son suspendidos en las composiciones descritas

en la presente, en una cantidad de aproximadamente 479.3164 g/l (concentracion
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en seco), para limitar cualquier problema peligroso que pudiera surgir de la
sedimentacion o aglomeracion del peroxido durante el transporte y/o
almacenamiento.

Debido a los problemas operacionales, de salud y de seguridad
asociados con la dispersion de particulas secas finas en el fluido de fracturacion,
un método preferido de adicién seria usar un concentrado liquido que pudiera ser
facilmente mecanicamente medido en el sistema con precision. Un liquido
hidrofébico no soluble en agua debe usarse como el medio de suspension, y no
debe afectar al oxidante escasamente soluble en agua suspendido en el mismo.

El liquido no soluble en agua debe ser un aceite sintético, y de
preferencia el fluido oleaginoso debe seleccionarse del grupo que incluye, pero no
esta limitado a, liquidos oleaginosos que tienen un alto punto de inflamacion y/o un
alto punto de ebullicion. El fluido sintético no soluble en agua (hidrofobico) se
selecciona de preferencia de una categoria de aceite base del grupo IV o el grupo
V, como es clasificado por el Instituto Americano del Petréleo (API, por sus siglas
en inglés), como se expone en el cuadro 1, y cuyas especificaciones se incluyen
en la referencia a los varios grupos de aceites base de conformidad con la
presente descripcion. Mas preferiblemente, el aceite es un fluido sintético
quimicamente fabricado del grupo V, o una mezcla de un fluido sintético del grupo

IV y un fluido sintético del grupo V.

CUADRO 1
Clasificaciones del aceite base del American Petroleum Institute (API)

Grupo Hidrocarburos Azufre, % en peso Indice de
saturados, % en peso | (ASTM D 1552/D 2622/D | viscosidad, VI
(ASTM D-2007) 3120/D 4294/D 4927) | (ASTM D 2276)

| <90 ylo >0.03 80=VI<120
I >90 <0.03 80<VI1<120
I 90 <0.03 >120

IV |Poli alfa olefinas (PAO

V  |Todos los demas aceites base no perteneciendo a los grupos | a
1\

La cantidad de aceite base (referido equivalentemente como fluido
base hidrofébico) incorporada en las composiciones de la presente invencion, esta
presente de preferencia en una cantidad de por lo menos 60% en peso, mas
preferiblemente en una cantidad en la escala de 60 a 98% en peso, muy

preferiblemente en una cantidad en la escala de 75 a 90% en peso, con respecto
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al peso total de la composicion de peroéxido fluidizada. De conformidad con otros
aspectos de la presente descripcion, la cantidad de fluido base hidrofébico en las
composiciones descritas en la presente, es una cantidad de por lo menos de
aproximadamente 20% en volumen a aproximadamente 90% en volumen
(inclusive) del volumen de la composicion total.

Por el término aceite base del “grupo ", aceite base del “grupo II”,
aceite base del “grupo IlI", aceite base del “grupo V" y aceite base del “grupo V"
en la presente invencion, se entiende aceites de acuerdo con las definiciones del
American Petroleum Institute (API), categorias |, Ii, Ill, IV y V. Dichas categorias
del API se definen en la publicacion del API 1509, decimoquinta edicién, apéndice
E, abril de 2002.

Los aceites base del grupo | contienen menos de 90% de saturados
(de acuerdo con ASTM D2007) y/o mas de 0.03% de azufre (de acuerdo con
ASTM D2622, D4294, D4927 o D3120), y tienen un indice de viscosidad mayor
que o igual a 80 y menor de 120 (de acuerdo con ASTM D2270). Los aceites base
del grupo | son los menos refinados de todos los grupos, y son usualmente una
mezcla de diferenteg cadenas de hidrocarburo con poca o ninguna uniformidad.

Los aceites base del grupo Il contienen mayor que o igual a 90% de
saturados y menor que o igual a 0.03% de azufre, y tienen un indice de viscosidad
mayor que o igual a 80 y menor de 120, de acuerdo con los métodos de la ASTM
mencionados anteriormente. Los aceites base del grupo Il son comunes en los
aceites de motor basados en minerales disponibles actualmente en el mercado.
Tienen desempefio de regular a bueno en las areas de volatilidad, oxidacion,
estabilidad y puntos de inflamacién/combustién. Tienen sélo desempefio regular
en areas tales como el punto de fluidez, la viscosidad en la placa de apoyo en frio
y el desgaste a presion extrema.

Los aceites base del grupo Ill contienen mayor que o igual a 90% de
saturados y menor que o igual a 0.03% de azufre, y tienen un indice de viscosidad
mayor de 120, de acuerdo con los métodos de la ASTM mencionados
anteriormente. Los aceites base del grupo lil son sometidos al nivel mas alto de
refinacion del aceite mineral de los grupos de aceite base. Aunque no son
quimicamente disefiados, ofrecen buen desempefio en una amplia escala de
atributos, asi como buena uniformidad y estabilidad molecular.

Los fluidos sintéticos de la presente descripcidn, que estan dentro de

las clasificaciones del grupo IV y el grupo V, se refieren a un aceite cuyas
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moléculas son ensambladas en una reaccion a partir de precursores purificados
en un procedimiento de fabricacion de sintesis, opuestamente a un aceite que es
un destilado fraccional procesado. Las moléculas en el aceite sintético no
provienen directamente del crudo; se sintetizan degradando el crudo en agentes
quimicos individuales purificados, entonces reensamblandolos. Esto es a
diferencia del método de fabricacion para el aceite base del grupo I, Il o en
adelante, los cuales consisten principalmente de moléculas que pueden
encontrarse en el crudo original.

Los aceites base del grupo IV son provisiones base quimicamente
disefiadas. Las polialfaolefinas son un ejemplo comin de estos compuestos
sintéticos, ofreciendo composiciones quimicas estables, cadenas moleculares
altamente uniformes y desempefio mejorado.

Ejemplos no limitativos de fluidos sintéticos adecuados del grupo IV
incluyen polialfaclefinas de C20 a C36, especificamente dimeros de alfa olefinas
de C10 y C12y trimeros de alfa olefinas de C10 y C12, alfa olefinas lineales de C6
a C30, y olefinas internas lineales de C6 a C30. Dichos fluidos exhiben altos
puntos de inflamacion (puntos de inflamacion arriba de 93°C, de preferencia arriba
de aproximadamente 100°C), baja toxicidad para las plantas y bacterias del suelo,
una gravedad especifica que varia de 0.7 a 0.9, y escalas de viscosidad
cinematica (segun se determinan usando ASTM D445) de entre 200 cSt y 472 cSt
a -40°C; entre 2.0 y 10 cSt a 40°C; y/o entre 1.0 ¢St y 2.0 cSt a 100°C, de
preferencia una viscosidad cinematica a 100°C menor de 10 cSt. Un fluido
sintético disponible comerciaimente adecuado para su uso en la presente
descripcion es DFS D24P02, disponible de SOLTEX, Inc. (Houston, Texas), que
tiene una viscosidad cinematica a 40°C que varia de aproximadamente 6 cSt a
aproximadamente 8 ¢St. La viscosidad cinematica puede desempefiar una funcion
en la bombeabilidad del fluido general durante las operaciones de fracturacion
hidraulica.

Los aceites base del grupo V son provisiones base quimicamente
disefiadas que no pertenecen a los grupos |, II, lll o V.

Ejemplos no limitativos de fluidos sintéticos adecuados del grupo V
incluyen poliisobutileno, polibutileno, poliisobuteno, polibuteno de peso molecular
350 a 6,000, y oligbmeros ligeros de n-buteno, n-butileno, isobuteno e isobutileno
de C8 a C24. ' '
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En general, mezclas de un oxidante con un material organico reactivo
flamable o combustible no se usarian para formular una suspension fluidizada
debido a los riesgos asociados con la descomposicién del peréxido, tales como:
liberacion de oxigeno que resulta en un aumento de presion serio bajo
confinamiento, o punto de inflamacién disminuido de vapores organicos durante
los periodos de procesamiento, almacenamiento, transportacion, aplicacion o
incluso disposicion.

Los resultados potenciales incluyen reacciones, incendios o
explosiones violentos no controlados que resultan en lesién personal, dafio e
impacto ambiental potencial. Sin embargo, se han formulado composiciones
estables para suspensiones soélidas basadas en peroxido/fluido sintético con altos
puntos de inflamacion, estabilidad térmica elevada, baja generacion de calor y una
evaluacion no flamable por las regulaciones de DOT, OSHA y NFPA. Las
siguientes pruebas se llevaron a cabo para determinar la estabilidad de las
suspensiones de concentrado de peroxido de magnesio y calcio: punto de

inflamacion, monitoreo de la actividad térmica y microcalorimetria de reaccion.

Punto de inflamacién

El punto de inflamacion provee un indice conveniente simple para
evaluar la flamabilidad de una amplia variedad de materiales. E| entendimiento de
las caracteristicas de flamabilidad de los materiales es critico para la prevencién
de incendios y explosiones, y es un elemento importante de un procedimiento de
evaluacion amplio de riesgos.

El punto de inflamacion es la temperatura mas baja a la cual un
liquido flamable desprendera vapores suficientes para formar una mezcla
inflamable con el aire arriba de la superficie del liquido o dentro de su contenedor.
El vapor emitido puede ser flamable sobre una cierta escala de concentraciones
definidas por los limites flamables superior e inferior — UFL y LFL,
respectivamente. El UFL y el LFL definen la escala de concentraciones flamables
para una sustancia en el aire a presion atmosférica. Los limites de flamabilidad
pueden usarse para especificar los procedimientos de operacién, almacenamiento
y manejo de materiales para un material.

El Departamento de Transporte de E.U.A. (DOT, por sus siglas en
inglés) establece regulaciones que se refieren a la transportacion de materiales

- peligrosos, y tiene estandares identificados aplicables a liquidos flamables y
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combustibles. EI DOT requiere que todas las sustancias transportadas tengan un
punto de inflamacion determinado, y que cualquier material con puntos de
inflamacion menores de 60°C, sean manejados con cuidado extra.

La norma OSHA 29 CFR 1910.106 del Departamento del Trabajo de
E.U.A., administra por mandato determinaciones del punto de inflamacién usando
uno de los dos métodos de prueba estandarizados especificados por la American
Society for Testing and Materials (ASTM) (Sociedad Americana para Pruebas y
Materiales). Los métodos de prueba de copa abierta y de copa cerrada implican el
calentamiento de una muestra en un pequefio recipiente a una temperatura
seleccionada. Una llama de prueba u otra fuente de ignicién se introduce entonces
sobre la superficie de la muestra, y se observa si ocurre o no ignicién. Si no, la
temperatura se eleva y el procedimiento se repite hasta que ocurra la ignicién.

Los probadores de copa abierta estimulan condiciones en recipientes
abiertos y durante los derrames. Una desventaja significativa de los meétodos de
copa abierta, es que los componentes de bajo punto de ebullicién de la muestra
pueden perderse hacia la atmosfera antes de la aplicacion de la llama. Por
consiguiente, los métodos de copa abierta pueden sobrestimar el punto de
inflamacién de dichas muestras.

Las técnicas de copa cerrada previenen la pérdida de los
componentes de bajo punto de ebullicion manteniendo la muestra encerrada hasta
que se introduce la fuente de ignicion. Ademas, se aproxima un equilibrio entre el
liquido y el vapor dentro del espacio del vapor, siempre que la tasa de incremento
de la temperatura sea pequefa. Por estas razones, los datos del punto de
inflamacién de copa cerrada son mas conservativos que, y generalmente se
prefieren a, los datos de copa abierta.

La OSHA 29 CFR 1910.106 (a) (14) (ii) especifica que en un liquido
que tiene una viscosidad de 45 segundos universales Saybolt o mas a 37.78°C, o
contiene soélidos suspendidos, o tiene una tendencia a formar una pelicula de
superficie mientras se pone a prueba, debe utilizarse el método de prueba ASTM
D-93, titulado “Standard Test Methods for Flash Point by Pensky-Martens Closed-
Cup Tester”. Se han establecido clasificaciones del punto de inflamacion, como se

muestra en el cuadro 2, para liquidos usando este método de prueba.

N CUADRO 2

Clasificaciones de la Occupational Safety and Health Administration (OSHA)
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Clase de la L
OSHA Descripcion
IA Flamable con un punto de inflamacion abajo de 22.78°C y

un punto de ebullicién abajo de 37.78°C

B Flamable con un punto de inflamacion abajo de 22.78°C y
un punto de ebullicién en o arriba de 37.78°C
Ic Flamable con un punto de inflamacién en o arriba de

22.78°C y abajo de 37.78°C

I Combustible con un punto de inflamacién en o arriba d
37.78°C y abajo de 60°C

e

S

SLEPUDTIUAU Ue UIm  COMmpuEeslo,

I ‘ Combustible con un punto de inflamacion en o arriba de

60°C y abajo de 93.33°C

o de
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o y la

combustion. Una guia de las evaluaciones del riesgo de flamabilidad puede

encontrarse en la Asociacién Nacional de Proteccién contra el Fuego (NFPA, por
sus siglas en inglés), publicacidn no. 325, “Guide to Fire Hazard Properties of
Flammable Liquids, Gases, and Volatile Solids”, edicion 1994. Ademas, la NFPA
provee evaluaciones del riesgo de flamabilidad como se define en la NFPA,
publicacién No. 704, “Standard System for the Identification of the Fire Hazards of

Materials”. Para facilitar el entendimiento de estas evaluaciones de la NFPA, se da
el siguiente resumen en el cuadro 3 siguiente:

CUADRO 3

Clasificaciones de la National Fire Protection Association (NFPA)

Clase Descripcion
Clase IA  [Flamable con un punto de inflamacién abajo de 22.78°C y un
punto de ebullicién abajo de 37.78°C
Clase IB  |Flamable con un punto de inflamacién abajo de 22.78°C y un
punto de ebullicién arriba de 37.78°C
Clase IC |Flamable con un punto de inflamacién arriba de 22.78°C y un
punto de ebullicién abajo de 37.78°C
Clase Il Combustible con un punto de inflamacion en o arriba de
37.78°C
Clase Il A [Combustible con un punto de inflamacién en o arriba de 60°C
Clase Il B |Combustible con un punto de inflamacién en o arriba de
93.33°C

LOS siguientes €jemplos se InCluyen para demostrar moda

dades

preferidas de la invencion. Los expertos en la técnica deben apreciar que las
|

tecnicas descritas en los ejemplos siguientes representan técnicas descubiertas
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por los inventores que funcionan bien en la préctiCa la invencién, y de esta manera
puede considerarse que constituyen modos preferidos para su practica. Sin
embargo, los expertos en la técnica deben apreciar, a la luz de la presente
descripcion, que pueden hacerse muchos cambios en las modalidades especificas
que se describen, y que obtienen aun un resultado igual o similar sin que se

aparten del alcance de las invenciones.
EJEMPLOS

EJEMPLO 1

Procedimiento general para la preparacion de formulaciones de prueba

Ejemplos de formulaciones de prueba usando un fluido sintético
(DSF-D24P02, disponible de SOLTEX, Inc., Houston, TX), un agente de
suspension de arcilla organofilica (Claytone IMG-400, disponible de Southern Clay
Products, Gonzales, TX), un activador polar (Jeffsol PC, disponible de Huntsman
Petrochemical Corp., The Woodlands, TX), un agente tensoactivo aniénico (CST-
7605D, disponible de Conlen Surfactant Technology, Conroe, TX) y un peroxido de
metal alcalinotérreo escasamente soluble (IXPER®-75C, perdxido de calcio, e
IXPER®-35M, perdxido de magnesio, disponibles de Solvay Chemicals Inc.,
Houston, TX) como se expone en el cuadro 4, se prepararon para mostrar la
estabilidad térmica a temperaturas arriba de 93.33°C. Las determinaciones del
punto de inflamacion para las suspensioneé sélidas basadas en peroxido/fluido
sintético, se llevaron a cabo usando el método de prueba ASTM D-93. Las
composiciones en el cuadro 6 se prepararon para demostrar la actividad térmica
critica o el comportamiento de descomposicion serio segtn se determina mediante
el monitoreo de la actividad térmica (TAM) o las exploraciones del flujo de calor
hasta 100°C mediante microcalorimetria de reacciéon (uRC).

CUADRO 4
Formulaciones de prueba para punto de inflamacién
Ca0, MgO»

309.2mL DFS-D24P02 305.6 mL DFS-D24P02
12.0g¢g Claytone IMG-400 15.0¢g Claytone IMG-400
1.0mL Jeffsol PC 1.0mL Jeffsol PC
3.5mL CST-7605D 3.0mL CST-7605D
84.0¢g IXPER®-75C 84.0g IXPER®-35M




21

Los resultados de las determinaciones del punto de inflamacion de
copa cerrada para perdxido de calcio y perdxido de magnesio mezclados con las
composiciones descritas en la presente, se muestran en el cuadro 5 siguiente. El
punto de inflamacién de copa cerrada promedio del perdxido de calcio/DFS-
D24P02 es de 98.33°C, y del peroxido de magnesio/DFS-D24P02 es de 107.22°C.

CUADRO 5

Puntos de inflamacién de copa cerrada para peréxido de calcio y peroxido

de magnesio mezclados en DSF-D24P02’

Temperatura del punto de inflamacién
Prueba Ca0, MgO.
1 97.78°C 106.67°C
2 98.89°C 107.78°C
" Procedimiento de prueba ASTM D-93. uidos

sintéticos viscosificados TBC-X340 (base) y TBC-X339 (base), generando un
contenido de oxidante inorganico de 27% en peso en las composiciones TBC-
X444 (origen) y TBC-X445 (origen). Las suspensiones altamente concentradas,
TBC-X444 (HC) y TBC-X445 (HC), con 42% en peso de IXPER®-75C o
IXPER®35M, se mezclaron también para simular los efectos potenciales de la
sedimentacion/aglomeracion de los solidos de peréxido suspendidos durante el
transporte o el almacenamiento.

La estabilidad de las composiciones de fluido que contienen
compuestos oxidantes (por ejemplo, perdxidos) puede seguirse analizando la
actividad a intervalos midiendo el valor del TAM (Monitoreo de la Actividad
Térmica), en donde la estabilidad se incrementa con los decrementos del valor del
TAM. Una buena estabilidad/vida en almacenamiento es indicada por un bajo'valor
del TAM. El valor del TAM es un andlisis microcalorimétrico de la energia liberada
durante el almacenamiento, medida por medio del monitor de la actividad térmica
TAM® disponible de Thermometric AB (Suecia). Puesto que el compuesto
oxidante se degrada con el tiempo en el fluido, desprende calor: el flujo de este
calor se mide como un valor de TAM en pW/g. Una buena estabilidad o vida en
almacenamiento de una composicion es indicada por un bajo valor del TAM, de
preferencia abajo de aproximadamente 60 pW/g para TA (40°C) o abajo de
aproximadamente 120 pW/g para TA (55°C).
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CUADRO 6

Monitoreo de la actividad térmica y formulacion de prueba para la

microcalorimetria de reaccion

TBC-X340 (base) TBC-X339 (base)
309.2 mL DFS-D24P02 305.6 mL  DFS-D24P02
12.0¢ Claytone IMG-400 15.0¢ Claytone IMG-400
1.0mL Jeffsol PC : 1.0mL Jeffsol PC
3.5mL CST-7605D 3.5mL CST-7605D

TBC-X444 (origen) TBC-X445 (origen)

321.2mL TBC-X340 (base) : 3189 mL  TBC-X339 (base)
99.1g IXPER®-75C 99.1g IXPER®-35M

TBC-X444 (HC) TBC-X445 (HC)
321.2mL TBC-X340 (base) 318.9 mL TBC-X339 (base)
198.2¢g IXPER®-75C 1982 ¢ IXPER®-35M

Los resultados de las pruebas del monitoreo de la actividad térmica y
la_ microcalorimetria de reaccién para el peréxido de calcio y el peroxido de
magnesio mezclados con las composiciones descritas en la presente, se muestran
en los cuadros 7 y 8 y en las figuras 1y 2. El cuadro 7 enlista los rendimientos del
calor promedio monitoreados en pW/g después de 20 horas con todas las
composiciones puestas a prueba, mostrando una notable estabilidad térmica/baja
generacion de calor incluso hasta 55°C, que es significativamente mayor que las
temperaturas de aplicacion en la superficie o en almacenamiento. Las figuras 1y 2
muestran perfiles del calor explorado relacionados en mW/g como una funcién del
tiempo en minutos. Los perfiles endotérmicos generales indican un flujo de calor
continuo de los alrededores en el recipiente de la muestra durante el ascenso
hasta que se vuelve a obtener un sistema equilibrado a 100°C después de 69
minutos. Los rendimientos finales a 100°C son muy bajos para las composiciones
de peréxido original y de alta concentracion, variando de 2.3 mWI/g a 4.9 mWig,
variando el flujo maximo de calor de 3.6 mW/g a 6.4 mW/g para las mismas
mezclas. Los datos, presentados en el cuadro 8, indican que no existe
descomposicion exotérmica o comportamiento de reaccion critico en las

suspensiones soélidas basadas en peroxido/fluido sintético, incluso a temperaturas
elevadas.

CUADRO 7
Actividades/rendimientos de calor del monitoreo de la actividad térmica
TAM
., Tiempo TAM
Composicion (hr) TA 40°C|Quoecraon| TA55°C | Qsseczonr
(W/g) | (Jlg) | (uWig) (J/9)

TBC - X340 (base) 20.0 20 1.4 22 4.3
TBC - X444 (origen) | 20.0 27 2.4 58 5.6

TBC - X444 (HC) 20.0 54 4.3 114 10.6
TBC - X339 (base) 20.0 24 1.6 23 4.4
TBC -X445 (origen) 20.0 12 1.0 50 4.0

TBC - X445 (HC) 20.0 20 1.7 91 6.9
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CUADRO 8
Rendimientos de calor para suspensiones basadas en peréxido/fluido
sintético
Composicion Flujo de calor, mWi/g
, Maximo Final’
TBC-X340 (base) 1.8 0.6
TBC-X444 (origen) 3.5 1.0
TBC-X444 (HC) 3.3 0.5
TBC-X339 (base) 1.6 0.7
TBC-X445 (origen) 3.6 2.3
TBC-X445 (HC) 6.4 4.9

'Rendimiento final registrado a 69 minutos con una temperatura de
100°C.

Ulids Yy Hias Hoddnuaues usdarnuo uriv o imds dspeclos de Ias
invenciones descritas anteriormente, pueden planearse sin que se aparten del
espiritu de las invenciones de los solicitantes. Por ejemplo, pueden usarse
combinaciones de peroxidos de metal térreo del mismo tamario de particula o
diferente tamafio de particula. Ademas, los varios métodos y modalidades de los
procedimientos de fabricacién pueden incluirse en combinacion entre si para
producir variaciones de los métodos y modalidades descritos. La discusién de
elementos singulares puede incluir elementos plurales, y viceversa.

El orden de pasos puede ocurrir en una variedad de secuencias, a
menos que se limite especificamente de otra manera. Los varios pasos descritos
en la presente pueden combinarse con otros pasos, interlineados con los pasos
establecidos, y/o divididos en pasos multiples. De igual manera, los elementos se
han descrito funcionalmente, y pueden describirse como componentes separados,
0 pueden combinarse en componentes que tienen funciones mdiltiples.

Las invenciones se han descrito en el contexto de modalidades
preferidas y otras modalidades, y no cada modalidad de la invencién se ha
descrito. Modificaciones y alteraciones obvias a las modalidades descritas estan
disponibles para los expertos en la técnica. No se pretende que las modalidades
descritas y no descritas limiten o restrinjan el alcance o el campo de aplicaciéon de
las invenciones concebidas por los solicitantes, sino mas bien de acuerdo con las
leyes de patentes. Los solicitantes pretenden proteger completamente la totalidad
de dichas modificaciones y mejoras que estén dentro del alcance o la escala de
equivalentes de las siguientes reivindicaciones.
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REIVINDICACIONES

1.- Una composicién, que comprende: un liquido hidrofébico, un
agente de suspension de arcilla organofilica, un activador polar, un peréxido de
metal alcalinotérreo escasamente soluble y un agente tensoactivo aniénico.

2.- La composicion de conformidad con la reivindicacion 1,
caracterizada ademas porque el liquido hidrofébico es insoluble en agua.

3.- La composicién de conformidad con la reivindicacién 2,
caracterizada ademas porque el liquido hidrofébico comprende uno o mas aceites
base de categoria del grupo IV y el grupo V quimicamente fabricados, como son
clasificados por el Instituto Americano del Petréleo, y combinaciones de los
mismos.

4.- La composicion de conformidad con la reivindicacion 1,
caracterizada ademas porque el agente de suspension es una arcilla organofilica.

5.- La composicion de conformidad con la reivindicacion 1,
caracterizada ademas porque el activador polar es carbonato de propileno.

6.- La composicion de conformidad con la reivindicacion 1,
caracterizada ademas porque el peréxido de metal térreo es peréxido de calcio,
perdxido de magnesio, o una combinacion de los mismos.

7.- La composicion de conformidad con la reivindicacion 1,
caracterizada ademas porque el liquido hidrofébico esta presente en una cantidad
que es: a) por lo menos de aproximadamente 20% en volumen a
aproximadamente 90% en volumen del volumen de la composicion total, y b)
suficiente para obtener un punto de inflamacion mayor de 93.33°C para la
composicion de peroxido/fluido sintético, cuando se pone a prueba de acuerdo con
ASTM D-93.

8.- La composicion de conformidad con cualquiera de las
reivindicaciones 2 a 7, caracterizada ademas porque la composicién exhibe un
punto de inflamacién mayor de 93.33°C cuando se pone a prueba de acuerdo con
ASTM D-93.

9.- Una composicion térmicamente estable para usarse en
operaciones de recuperacién de hidrocarburos, la composicion comprende: un
fluido hidrofébico que comprende un aceite de categoria del grupo IV (API), grupo
V (API), o un aceite de categoria del grupo IV y el grupo V; un peréxido de metal

escasamente soluble; y un agente tensoactivo; en donde el fluido hidrofébico tiene
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una viscosidad cinematica a 40°C que varia de aproximadamente 2 cSt a
aproximadamente 10 cSt.

10.- La composicion térmicamente estable de conformidad con la
reivindicacion 9, caracterizada ademas porque el fluido hidrofébico tiene una
viscosidad cinematica a 40°C que varia de aproximadamente 6 cSt a
aproximadamente 8 cSt.

11.- La composicién térmicamente estable de conformidad con la
reivindicacion 9, caracterizada ademas porque la composicion exhibe un punto de
inflamacion mayor de aproximadamente 93.33°C cuando se pone a prueba de
acuerdo con ASTM D-93.

12.- La composicién térmicamente estable de conformidad con la
reivindicacion 9, caracterizada ademas porque el peréxido de metal escasamente
soluble es per6xido de calcio, peroxido de magnesio, o una mezcla de los mismos.

13.- La composiciéon térmicamente estable de conformidad con la
reivindicacion 9, caracterizada ademas porque el agente tensoactivo es un agente
tensoactivo aniénico.

14.- La composicidén térmicamente estable de conformidad con la
reivindicacion 9, caracterizada ademdas porque la composicion exhibe un
rendimiento de calor de 60 uW/g o menos, segin se determina mediante el
Monitoreo de la Actividad Térmica a 40°C durante 20 horas.

15.- Un fluido de tratamiento de pozos, que comprende: un fluido del
grupo IV (API) o grupo V (API); por lo menos un peréxido de metal escasamente
soluble; y una cantidad efectiva de un agente tensoactivo, en donde el fluido
exhibe un punto de inflamacion de 93.33°C o mas cuando se pone a prueba de
acuerdo con ASTM D-93.

16.- El fluido de tratamiento de pozos de conformidad con la
reivindicacion 15, caracterizado ademas porque el perdxido de metal es peroxido
de calcio, perdxido de magnesio, o una mezcla de los mismos.

17.- El fluido de tratamiento de pozos de conformidad con la
reivindicacion 15, caracterizado ademas porque el agente tensoactivo es un
agente tensoactivo anionico.

18.- Un procedimiento para fracturar una formacion subterranea, el
procedimiento comprende: mezclar un fluido hidrofébico del grupo IV o grupo V
con un peroxido de metal alcalinotérreo escasamente soluble, un activador polar, y

a nivel de superficie para formar un fluido bombeable; e inyectar bajo presion el
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fluido bombeable en el agujero de un pozo que se extiende en la formacion
subterranea.

19.- El procedimiento de conformidad con la reivindicacion 18,
caracterizado ademas porque el fluido bombeable exhibe un punto de inflamacién
de 93.33°C o mas cuando se pone a prueba de acuerdo con ASTM D-93.

20.- El procedimiento de conformidad con la reivindicacion 18,
caracterizado ademas porque el fluido hidrofébico esta presente en una cantidad
de por lo menos de aproximadamente 20% en volumen a aproximadamente 90%

en volumen del volumen de la composicion total.
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RESUMEN DE LA INVENCION

Se describe un concentrado de perdxido de metal alcalinotérreo, o
suspension fluidizada, para su adicién a fluidos de fracturacion hidraulica acuosos
para disminuir eficientemente la viscosidad del polimero de polisacarido hidrofilico
hidratado en el sistema; el concentrado comprende un liquido hidrofébico insoluble
en agua, un agente de suspension de arcilla organofilica, un activador polar, un
peroéxido de metal alcalinotérreo escasamente soluble y un agente tensoactivo
anionico; en forma ventajosa, estas concentraciones, o'suspensiones, exhiben
altos puntos de inflamacién, haciéndolos mas faciles de transportar usando

medios de transportacion comerciales.
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FIGURAS

PERFILES DE MICROCALORIME TRIA DE REACCION EXPLORADOS DE TBC-
X444 (ORIGEN/HC) Y TBC-X340 EN COMPARACION
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ASSIGNMENT

For good and valuable consideration given to me by TEXAS UNITED
CHEMICAL COMPANY, LLC, and any other valuable consideration, the receipt
and sufficiency of which are hereby acknowledged, I, JAMES W. DOBSON, JR.,
(*ASSIGNOR™), having jointly or solely made an invention in “EARTH METAL
PEROXIDE FLUIDIZED COMPOSITIONS” (“INVENTION™), while in the employ or
hire either as an employee or consultant of TEXAS UNITED CHEMICAL
COoMPANY, LLC, a Limited Liability Corporation, organized and existing under
the laws of the State of Texas, doing business at 4800 San Felipe, Houston, TX
77056 (“ASSIGNEE”), do hereby assign, sell, and convey to ASSIGNEE, its
successors, and assigns, ASSIGNOR’s entire right, title, and interest throughout
the world in and to:

1. Said INVENTION in “EARTH METAL PEROXIDE FLUIDIZED
COMPOSITIONS;”

2. United States of America provisional patent application on said |
INVENTION entitled, “Earth Metal Peroxide Compositions,” filed as:*

U.S. Provisional Patent Application No. 61/595,106 on February 5, 2012

3. United States of America utility patent application on said INVENTION
entitled, “Earth Metal Peroxide Fluidized Compositions,” filed as:!

U.S. Patent Application No. 13/759,996 on February 5, 2013
Attorney’s Reference No. 970253-006501US (formerly 1700.00036.USOO)

4. Patent Cooperation Treaty patent application on said INVENTION entitled,
“Earth Metal Peroxide Fluidized Compositions,” filed as:!

PCT Patent Application No. PCT/US2013/024798 on February 5, 2013
Attorney’s Reference No. 970253-006502WO (formerly 1700.00036.WO00)

5. All applications for patent or like protection on the INVENTION that have
now been or may in the future be made anywhere in the world, including
any continuation, continuation-in-part, and any other utility applications;

! ASSIGNOR furthier authorizes the handling attorneys to iriscrt the serial number and filiig date.

of the patent application identified by the listed file numbed as soon as it is known as well as to
attach and update aischedule of any further application serial numbers or patent numbers related”

to the INVENTION as they become known.
Page 1 of 4
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6. All patents and like protection that have now been or may in the future be
granted on the INVENTION anywhere in the world;

7. All substitutions, divisions, continuations, continuations-in-part, renewals,
reissues; extensions, and the like of the applications and patents and like
grants, including without limitation, those obtained or permissible under
past, present, and future laws and statutes;

8. All rights of action on account of past, present, and future unaﬁthorized use
of the INVENTION and for infringement of the patents and like protection
anywhere in the world;

9. The rightin ASSIGNEE to file in its name applications for patents and like
protection for the INVENTION in any country or countries in the world;
and

10. All rights of priority associated with the INVENTION, applications,.
patents, and like protection anywhere in the world.

ASSIGNOR covenants that ASSIGNOR, its heirs, legal representatives,
assigns, administrators, and executors will, at the expense of ASSIGNEE, its
successors, and assigns, execute all papers and perform such other acts as may be
reasonably necessary to give ASSIGNEE, its successors, and assigns, the full
benefit of this Assignment. Further, ASSIGNOR warrants that the INVENTION is
not encumbered by another assignment or obligation of assignment to a third-party
and that ASSIGNOR has the full ability and authority to assign and encumber the
INVENTION.

Page 2 of 4
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THE STATE OF: TEXAS

COUNTY OF: HARRIS

Before me, the undersigned authority, on this day personally-appeared James W.
Dobson, Jr., known to me to be the person whose name is subscribed to the foregoing
instrument, and acknowledged to me that he executed the same for the purposes and
consideration therein expressed.

Given under my hand and seal of office, this the [4#' day of July, 2014.

EVELYN ASHE

Notary Public, State of Texas

v My Camiion £01es per Notdry Pubfic in ané for the State of Texas

My commission expires: 4 -/

[SEAL]
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ASSIGNEE: Texas United Chemical Com Jamg LLC
Name: James W. Dobson Jr.

Date: gl(,é{ /“/ 030/5[

THE STATE OF: TEXAS

COUNTY OF: HARRIS

Before me, the undersigned authority, on this day personally appeared James W.
Dobson, Jr., known to me to be the person whose name is subscribed to the foregoing
instrument, and acknowledged to me that he executed the same for the purposes and
consideration therein expressed.

Given under my hand and seal of ﬁfﬁceis.the /ﬂ _day of July, 2014,
. v

I){otax‘ﬁubhc n{ for the State of Texas

My commission expires: _ # ,;2/ /¢

EVELYNABHE
. Notary Pubfio, State of Texas .
My Commission Expes 04-21-2016

Page 4 of 4
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ASSIGNMENT

For good and valuable consideration given to me by TEXAS UNITED
CHEMICAL COMPANY, LLC, and any other valuable consideration, the receipt
and sufficiency of which are hereby acknowledged, I , Kim O. TRESCO,
(“ASSIGNOR?), having jointly or solely made an invention in “EARTH METAL
PEROXIDE FLUIDIZED COMPOSITIONS” (“INVENTION™), while in the employ or
hire either as an employee or consultant of TEXAS UNITED CHEMICAL
COMPANY, LLC, a Limited Liability Corporation, organized and existing under
the laws of the State of Texas, doing business at 4800 San Felipe, Houston, TX
77056 (“ASSIGNEE™), do hereby assign, sell, and convey to ASSIGNEE, its
successors, and assigns, ASSIGNOR’s entire right, title, and interest throughout
the world in and to:

1. Said INVENTION in “EARTH METAL PEROXIDE FLUIDIZED
COMPOSITIONS;”

2. United States of America provisional patent application on said
INVENTION entitled, “Earth Metal Peroxide Compositiotis,” filed as:"

U.S. Provisional Patent Application No. 61/595,106 on February 5, 2012
Attorney’s Reference No. 1700.00036.UP00

3. United Statés of America utility patent applicatiori on said INVENTION
entitled, “Earth Metal Peroxide Fluidized Compositions,” filed as:!

U.S. Patent Application No. 13/759,996 on February 5, 2013

4. Patent Cooperation Treaty patent application on said INVENTION entitled,
“Earth Metal Peroxide Fluidized Compositions,” filed as:!

PCT Patent Application No. PCT/US2013/024798 on February 5, 2013
Attorney’s Reference No. 970253-006502WO (formerly 1700.00036.W000)

5. All applications for patent or like protection on the INVENTION that have
now been or may in the future be made anywhere in the world, including
any continuation, continuation-in-part, and any other utility applications;

! ASSIGNOR further authorizes the handling attorneys to insert the serial number and filing date
of the patent application identified by the listed file numbed as soon as it is known as well as to.
attach and update a schedule of any further application serial numbers or-patent numibers related
to the INVENTION as they become known. "

Page 1 0f4
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6. All patents and like protection that have now been or may in the future be
granted on the INVENTION anywhere in the world;

7. All substitutions, divisions, continuations, continuations-in-part, renewals,
reissues, extensions, and the like of the applications and patents and like
grants, including without limitation, those obtained or permissible under
past, present, and future laws and statutes;

8. All rights of action on account of past, present, and future unauthorized use
of the INVENTION and for infringement of the patents and like protection
anywhere in the world;

9. The right in ASSIGNEE to file in its name applications for patents and like
protection for the INVENTION in any couiitry or countries in the world;
and

10. All rights of priority associated with the INVENTION, applications,.
patents, and like protection anywhere in the world.

assigns, administrators; and executors will, at the expense of ASSIGNEE 1ts
successors, and assigns, execute all papers and perform such other acts as may be
reasonably necessary to give ASSIGNEE, its successors, and assigns, the full
benefit of this Assignment. Further, ASSIGNOR warrants that the INVENTION is
not encumbered by another assignment or obligation of assignment to a third-party
and that ASSIGNOR has the full ability and authorlty to assign and encumber the
INVENTION.

Page 2 of 4



ASSIGNOR: Kt
Name: Kim O. Tresco

Date: - 14 - ozo/q -

THE STATE OF: TEXAS

COUNTY OF: HARRIS

Before me, the undersigned autherity, on this day personally appeared Kim O
Tresco, known to me to be the person whose name is subscribed to the foregoing

instrument, and acknowledged to me that he executed the same for the purposes and
consideration therein expressed.

o /{ﬂﬁ e |
Given under my hand and seal of ‘office, this the day of July, 2014.

yétarﬂubhc {n and :fo'r the S‘tat"eméf' :Texas

My commission expires: H-2U-/¢

[SEAL]
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ASSIGNEE: Texas United Chemical Company, LLC
Name: James W. Dobson, Jr.

Date:

THE STATE OF: TEXAS

COUNTY OF: HARRIS

Before me, the undersigned authority, on this day personally appeared James W.-

Dobson, Jr., known to me to be the person whose name is subscribed to the foregoing
instrument, and acknowledged to me that he executed the same for the purposes and
consideration therein expressed.

Given under my hand and seal of office, thizthe ["/{/ﬁ day of July 2014,

’I
(ud o

EVELYN ASHE Noy(ry PUw in aﬁd for the State of Texas

Notary Public, State of Texas
My Commission Expires 04-21-2016 | o s . 6[,
YATTRSN = 8 My commission expires:_ 2-/b
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ASSIGNMENT

For good and valuable consideration given to me by TEXAS UNITED
CHEMICAL COMPANY, LLC, and any other valuable consideration, the receipt
and sufficiency of which are hereby acknowledged, I, SHAUNA L. HAYDEN,
(“ASSIGNOR?), having jointly or solely made an invention in “EARTH METAL
PEROXIDE FLUIDIZED COMPOSITIONS” (“INVENTION™), while in the employ or
hire either as an employee or consultant of TEXAS UNITED CHEMICAL
ComMPANY, LLC, a Limited Liability Corporation, organized and existing under
the laws of the State of Texas, doing business at 4800 San Felipe, Houston, TX
77056 (“ASSIGNEE”), do hereby assign, sell, and convey to ASSIGNEE, its
successors, and assigns, ASSIGNOR’s entire right, title, and interest throughout
the world in and to:

1. Said INVENTION in “EARTH METAL PEROXIDE FLUIDIZED
COMPOSITIONS;”

2. United States of America provisional patent application on said
INVENTION entitled, “Earth Metal Peroxide Compositions,” filed as: 1

U.S. Provisional Patent Application No. 61/595,106 on February 5, 2012
Attorney’s Reference No. 1700.00036.UP00

3. United States of America utility patent application on said INVENTION:

entitled, “Earth Metal Peroxide Fluidized Compositions,” filed as:'
U.S. Patent Application No. 13/759,996 on February 5, 2013
Attorney’s Reference No. 970253-006501US (formerly 17,00;0063'6‘.USOO)’,

4. Patent Cooperation Treaty patent application on said INVENTION entitled,
“Earth Metal Peroxide Fluidized Compositions,” filed as:'

PCT Patent Application No. PCT/US2013/024798 on February 5, 2013
Attorney’s Reference No. 970253-006502WO (formerly 1700.00036.WO00)

5. All applications for patent or like protection on the INVENTION that have
now been or may in the future be made anywhere in the world, including
any continuation, continuation-in-part, and any other utility applications;

' ASSIGNOR further authorizes the handling attorneys to insert the serial number and filing date
of the patent application identified by the listed file numbed as soon as it is known as well'as to
attach and update a schedule of any further application serial numbers or patent numbers related
to the INVENTION as they become known.

Page 1 of4



Date:

THE STATE OF: TEXAS
COUNTY OF: HARRIS

Before me, the undersigned authority, on this day personally appeared Shauna L.
Hayden, known to me to be the person whose name is subscribed to the foregoing
instrument, and acknowledged to me that he executed the same for the purposes and
" consideration therein expressed.

leen under my hand and seal of ofﬁce, this the /‘/M day of July, 2014,

EVELYN ASHE

Notary Public. State of Texas

L34 w conmisin E*m“f"““ o 2 % N?téry Pﬁbﬁc in #nd for the State of Texas
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ASSIGNEE: Texas United Chemical Company, LLC
Name: James W. Dobson, Jr.

Date: Jld‘q 14, os4f

THE STATE OF: TEXAS
COUNTY OF: HARRIS

Before me, the undersigned authority, on this day personally appeared James W.
Dobson, Jr., known to me to be the person whose name is subscribed to the foregoing

instrument, and acknowledged to me that he executed the same for the purposes and
consideration therein expressed.

wh
s the /%" day of Iuly, 2014,

94 2

EVELYN ASHE
Notary Public, Slate of Texas

My Commisgion Exprres 04-21- 2016 0

‘?/ taﬁl‘ubhoﬁn and for the State of

My commission expires: _ /l“'u /C’ .

[SEAL]
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TRADUCCION AL ESPANOL del documento de cesion a TEXAS UNITED
CHEMICAL COMPANY, LLC, firmado por los cedentes y el cesionario.

CESION

Por una consideracion buena y valiosa dada a mi por parte de TEXAS UNITED
CHEMICAL COMPANY, LLC, y otra consideracién valiosa, el recibo y la suficiencia
por la presente se reconocen, yo, JAMES W. DOBSON, Jr., (‘CEDENTE”) habiendo
realizado solo o en conjunto una invencién en “COMPOSICIONES FLUIDIZADAS
DE PEROXIDO DE METAL TERREO" (“INVENCION’) durante el empleo o
contratacion ya sea como empleado o consultor de TEXAS UNITED CHEMICAL
COMPANY, LLC, una compariia de responsabilidad limitada, organizada y existente
bajo las leyes del estado de Texas, con oficina de negocios en 4800 San Felipe
Houston, TX 77056 (“CESIONARIO”), por la presente cedo, vendo y traspaso al
CESIONARIO, sus sucesores y designados, el derecho, titulo e interés total del
CEDENTE alrededor del mundo en y para:

1. Dicha INVENQION en “COMPOSICIONES FLUIDIZADAS DE PEROXIDO
DE METAL TERREO".

2. Solicitud de patente provisional de los Estados Unidos sobre dicha
INVENCIQN titulada “COMPOSICIONES FLUIDIZADAS DE PEROXIDO DE
METAL TERREQ’, presentada como":

Solicitud de patente provisional de los Estados Unidos No. 61/595,106, el 5
de febrero de 2012. Referencia del abogado No. 1700.00036.UPQO0.

3. Solicitud de patente de utilidad de los Estados Unidos sobre dicha
INVENCIQN titulada “COMPQOSICIONES FLUIDIZADAS DE PEROXIDO DE
METAL TERREQ’, presentada como':

Solicitud de patente de los Estados Unidos No. 13/759,996, el 5 de febrero
de 2013. Referencia del abogado No. 970253-006501US (anteriormente
1700.00036.US00).

4. Solicitud de patente bajo el Tratado de Cooperacién en Materia de Patentes
sobre dicha INVENCION, titulada “COMPOSICIONES FLUIDIZADAS DE
PEROXIDO DE METAL TERREQ”, presentada como':

Solicitud de patente PCT No. PCT/US2013/024798, el 5 de febrero de 2013.
Referencia del abogado No. 970253-006502WOQ (anteriormente
1700.00036.W000).

5. Todas las solicitudes para patente o proteccion similar sobre la INVENCION
que ahora hayan sido o puedan en el futuro ser hechas en cualquier lugar
del mundo, incluidas cualquier continuacién, continuacién en parte, y
cualquier otra solicitud de utilidad;

6. Todas las patentes y proteccion similar que ahora hayan sido o puedan en el
futuro ser concedidas sobre la INVENCION en cualquier lugar del mundo;

7. Todas la sustituciones, divisiones, continuaciones, continuaciones en parte,
renovaciones, reexpediciones, extensiones y similares de las solicitudes y

' EI CEDENTE ademés autoriza a los abogados de! proceso a ingresar el niimero serial y fecha de presentacién de
la solicitud de patente identificada mediante el nimero de expediente listado tan pronto como se conozca asi como
adjuntar y actualizar un cronograma de cualquier nimero serial de solicitudes adicionales o nimeros de patente
relacionadas con la INVENCION tan pronto como sean conocidas.



patentes y concesiones similares, incluido sin limitacién, aquellas obtenidas
o admisibles bajo normatividades y estatutos pasados, presentes y futuros;

8. Todos los derechos de accién sobrg cuentas de uso no autorizado pasado,
presente y futuro de la INVENCION y para infraccion de las patentes y
proteccion similar en cualquier lugar del mundo;

9. En derecho en el CESIONARIO para presentar en su nombre solicitudes
para patentes y proteccién similar para la INVENCION en cualquier pais o
paises en el mundo; y

10. Todos los derechos de prioridad asociados con la INVENCION, solicitudes,
patentes y proteccidn similar en cualquier lugar del mundo.

El CEDENTE acuerda que el CEDENTE, sus herederos, representantes legales,
designados, administradores y albaceas ejecutaran, a expensas del CESIONARIO,
sus sucesores y designados, todos los documentos y llevaran a cabo otros actos

que puedan ser razonablemente necesarios para dar al CESIONARIO, sus

sucesores y designados, el beneficio total de esta Cesion. Ademas, el CEDENTE
garantiza.que la INVENCION no esta gravada mediante otra cesion y obligacién de
cesion con una tercera parte y que el CEDENTE tiene la habilidad y autorizad total
para ceder y gravar la INVENCION.

CEDENTE: (firma)
Nombre: JAMES W. DOBSON, Jr.
Fecha: _ 14 de julio de 2014

El Estado de Texas
Condado de Harris

Ante mi, la suscrita autoridad, este dia comparecié personalmente James W.
Dobson, Jr., a mi saber la persona cuyo nombre se suscribe en el anterior
documento y reconocié que ha ejecutado el mismo para los propésitos y
consideraciones expresados en él.

Dado bajo mi firma y sello de oficina este 14 de julio de 2014.
(firma)

Notario Publico en y para el estado de Texas
Mi comision vence el 04/21/2016

Hay un sello que dice:

EVELYN ASHE

Notario Publico, Estado de Texas
Mi comision vence el 04/21/2016
[sello]
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CESIONARIO: TEXAS UNITED CHEMICAL COMPANY. LLC
Nombre: JAMES W. DOBSON, Jr.
Fecha: _ 14 de julio de 2014

El Estado de Texas
Condado de Harris

Ante mi, la suscrita autoridad, este dia comparecié personalmente James W.
Dobson, Jr., a mi saber la persona cuyo nombre se suscribe en el anterior
documento y reconocié que ha ejecutado el mismo para los propésitos vy
consideraciones expresados en él.

Dado bajo mi firma y sello de oficina este 14 de julio de 2014.
(firma)

Notario Publico en'y para el estado de Texas
Mi comisién vence el 04/21/2016

Hay un sello que dice:

EVELYN ASHE

Notario Publico, Estado de Texas
Mi comision vence el 04/21/2016
[sello]
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CESION

Por una consideracién buena y valiosa dada a mi por parte de TEXAS UNITED
CHEMICAL COMPANY, LLC, y otra consideracién valiosa, el recibo y la suficiencia
por la presente se reconocen, yo, KIM O. TRESCO, (“CEDENTE”) habiendo
realizado solo o en conjunto una invencién en “COMPOSICIONES FLUIDIZADAS
DE PEROXIDO DE METAL TERREO’ (“INVENCION”) durante el empleo o
contratacion ya sea como empleado o consultor de TEXAS UNITED CHEMICAL
COMPANY, LLC, una compafia de responsabilidad limitada, organizada y existente
bajo las leyes del estado de Texas, con oficina de negocios en 4800 San Felipe
Houston, TX 77056 (“CESIONARIO”), por la presente cedo, vendo y traspaso al
CESIONARIO, sus sucesores y designados, el derecho, titulo e interés total del
CEDENTE alrededor del mundo en y para:

1. Dicha INVENQION en “COMPOSICIONES FLUIDIZADAS DE PEROXIDO
DE METAL TERREOQO".

2. Solicitud de patente provisional de los Estados Unidos sobre dicha
INVENCIQN titulada “COMPOSICIONES FLUIDIZADAS DE PEROXIDO DE
METAL TERREQ’, presentada como?:

Solicitud de patente provisional de los Estados Unidos No. 61/595,106, el 5
de febrero de 2012. Referencia del abogado No. 1700.00036.UP00.

3. Solicitud de patente de utilidad de los Estados Unidos sobre dicha
INVENCIQN titulada “COMPOSICIONES FLUIDIZADAS DE PEROXIDO DE
METAL TERREQ", presentada como”:

Solicitud de patente de los Estados Unidos No. 13/759,996, el 5 de febrero
de 2013. Referencia del abogado No. 970253-006501US (anteriormente
1700.00036.US00).

4. Solicitud de patente bajo el Tratado de Cooperacion en Materia de Patentes
sobre dicha INVENCION, titulada “COMPOSICIONES FLUIDIZADAS DE
PEROXIDO DE METAL TERREOQ’, presentada como:

Solicitud de patente PCT No. PCT/US2013/024798, el 5 de febrero de 2013.
Referencia del abogado No. 970253-006502WO  (anteriormente
1700.00036.W000).

5. Todas las solicitudes para patente o proteccion similar sobre la INVENCION
que ahora hayan sido o puedan en el futuro ser hechas en cualquier lugar
del mundo, incluidas cualquier continuacion, continuacion en parte, y
cualquier otra solicitud de utilidad;

6. Todas las patentes y proteccion similar que ahora hayan sido o puedan en el
futuro ser concedidas sobre la INVENCION en cualquier lugar del mundo;

7. Todas la sustituciones, divisiones, continuaciones, continuaciones en parte,
renovaciones, reexpediciones, extensiones y similares de las solicitudes y
patentes y concesiones similares, incluido sin limitacion, aquellas obtenidas
o admisibles bajo normatividades y estatutos pasados, presentes y futuros;

* EI CEDENTE ademas autoriza a los abogados del proceso a ingresar el nimero serial y fecha de presentacién de
la solicitud de patente identificada mediante el ndmero de expediente listado tan pronto como se conozca asi como
adjuntar y actualizar un cronograma de cualquier nimero serial de solicitudes adicionales o nimeros de patente
relacionadas con la INVENCION tan pronto como sean conocidas.
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8. Todos los derechos de accién sobre cuentas de uso no autorizado pasado,
presente y futuro de la INVENCION vy para infraccion de las patentes y
proteccion similar en cualquier lugar del mundo;

9. En derecho en el CESIONARIO para presentar en su nombre solicitudes
para patentes y proteccién similar para la INVENCION en cualquier pais o
paises en el mundo; y

10. Todos los derechos de prioridad asociados con la INVENCION, solicitudes,
patentes y proteccién similar en cualquier lugar del mundo.

El CEDENTE acuerda que el CEDENTE, sus herederos, representantes legales,
designados, administradores y albaceas ejecutaran, a expensas del CESIONARIO,
sus sucesores y designados, todos los documentos vy llevaran a cabo otros actos
que puedan ser razonablemente necesarios para dar al CESIONARIO, sus
sucesores y designados, el beneficio total de esta Cesién. Ademas, el CEDENTE
garantiza que la INVENCION no esta gravada mediante otra cesion y obligacién de
cesion con una tercera parte y que el CEDENTE tiene la habilidad y autorizad total
para ceder y gravar la INVENCION.

CEDENTE: (firma)
Nombre: KIM O. TRESCO
Fecha: __14 de julio de 2014

El Estado de Texas
Condado de Harris

Ante mi, la suscrita autoridad, este dia comparecié personalmente James W.
Dobson, Jr., a mi saber la persona cuyo nombre se suscribe en el anterior
documento y reconocié que ha ejecutado el mismo para los propositos y
consideraciones expresados en él.

Dado bajo mi firma y sello de oficina este 14 de julio de 2014.
(firma)

Notario Publico en y para el estado de Texas
Mi comisién vence el 04/21/2016

Hay un sello que dice:

EVELYN ASHE

Notario Publico, Estado de Texas
Mi comision vence el 04/21/2016
[sello]



CESIONARIO: TEXAS UNITED CHEMICAL COMPANY, LLC
Nombre: JAMES W. DOBSON, Jr.
Fecha: __ 14 de julio de 2014

El Estado de Texas
Condado de Harris

Ante mi, la suscrita autoridad, este dia comparecié6 personalmente James W.
Dobson, Jr., a mi saber la persona cuyo nombre se suscribe en el anterior
documento y reconocié que ha ejecutado el mismo para los propésitos vy
consideraciones expresados en él.

Dado bajo mi firma y sello de oficina este 14 de julio de 2014.
(firma)

Notario Publico en y para el estado de Texas
Mi comision vence el 04/21/2016

Hay un sello que dice:

EVELYN ASHE

Notario Plblico, Estado de Texas
Mi comision vence el 04/21/2016
[sello]
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CESION

Por una consideracién buena y valiosa dada a mi por parte de TEXAS UNITED
CHEMICAL COMPANY, LLC, y otra consideracion valiosa, el recibo y la suficiencia
por la presente se reconocen, yo, SHAUNA L. HAYDEN, (“CEDENTE") habiendo
realizado solo o en conjunto una invencion en “COMPOSICIONES FLUIDIZADAS
DE PEROXIDO DE METAL TERREO” (“INVENCION”) durante el empleo o
contratacion ya sea como empleado o consultor de TEXAS UNITED CHEMICAL
COMPANY, LLC, una compaiiia de responsabilidad limitada, organizada y existente
bajo las leyes del estado de Texas, con oficina de negocios en 4800 San Felipe
Houston, TX 77056 (“CESIONARIO"), por la presente cedo, vendo y traspaso al
CESIONARIO, sus sucesores y designados, el derecho, titulo e interés total del
CEDENTE alrededor del mundo en y para:

1. Dicha INVENCION en “COMPOSICIONES FLUIDIZADAS DE PEROXIDO
DE METAL TERREQ".

2. Solicitud de patente provisional de los Estados Unidos sobre dicha
lNVENCIQN titulada “COMPOSICIONES FLUIDIZADAS DE PEROXIDO DE
METAL TERREOQ?”, presentada como®:

Solicitud de patente provisional de los Estados Unidos No. 61/595,106, el 5
de febrero de 2012. Referencia del abogado No. 1700.00036.UP00.

3. Solicitud de patente de utilidad de los Estados Unidos sobre dicha
INVENCIQN titulada “COMPOSICIONES FLUIDIZADAS DE PEROXIDO DE
METAL TERREQ”, presentada como':

Solicitud de patente de los Estados Unidos No. 13/759,996, el 5 de febréro
de 2013. Referencia del abogado No. 970253-006501US (anteriormente
1700.00036.US00).

4. Solicitud de patente bajo el Tratado de Cooperacién en Materia de Patentes
sobre dicha INVENCIONI titulada “COMPOSICIONES FLUIDIZADAS DE
PEROXIDO DE METAL TERREQ”, presentada como:

Solicitud de patente PCT No. PCT/US2013/024798, el 5 de febrero de 2013.
Referencia del abogado No. 970253-006502WO (anteriormente
1700.00036.WO00).

5. Todas las solicitudes para patente o proteccion similar sobre la INVENCION
que ahora hayan sido o puedan en el futuro ser hechas en cualquier lugar
del mundo, incluidas cualquier continuacion, continuaciéon en parte, y
cualquier otra solicitud de utilidad:;

6. Todas las patentes y proteccidn similar que ahora hayan sido o puedan en el
futuro ser concedidas sobre la INVENCION en cualquier lugar del mundo;

7. Todas la sustituciones, divisiones, continuaciones, continuaciones en parte,
renovaciones, reexpediciones, extensiones y similares de las solicitudes y
patentes y concesiones similares, incluido sin limitacién, aquellas obtenidas
o admisibles bajo normatividades y estatutos pasados, presentes y futuros;

® EI CEDENTE ademés autoriza a los abogados del proceso a ingresar el numero serial y fecha de presentacién de
la solicitud de patente identificada mediante el numero de expediente listado tan pronto como se conozca asi como
adjuntar y actwalizar un cronograma de cualquier nimero serial de solicitudes adicionales © ndmeros de patente
relacionadas con la INVENCION tan pronto como sean conocidas.



8. Todos los derechos de accion sobre cuentas de uso no autorizado pasado,

presente y futuro de la INVENCION y para infraccion de las patentes y
proteccion similar en cualquier lugar del mundo;

En derecho en el CESIONARIO para presentar en su nombre solicitudes
para patentes y proteccién similar para la INVENCION en cualquier pais o
paises en el mundo; y

10. Todos los derechos de prioridad asociados con la INVENCION, solicitudes,
patentes y proteccidn similar en cualquier lugar del mundo.

El CEDENTE acuerda que el CEDENTE, sus herederos, representantes legales,
designados, administradores y albaceas ejecutaran, a expensas del CESIONARIO,
sus sucesores y designados, todos los documentos y llevaran a cabo otros actos
que puedan ser razonablemente necesarios para dar al CESIONARIO, sus
sucesores y designados, el beneficio total de esta Cesion. Ademas, el CEDENTE
garantiza que la INVENCION no esta gravada mediante otra cesion y obligacién de

cesién con una tercera parte y que el CEDENTE tiene la habilidad y autorizad total
para ceder y gravar la INVENCION.

CEDENTE: (firma)

Nombre: SHAUNA L. HAYDEN
Fecha: __14 de julio de 2014

El Estado de Texas
Condado de Harris

Ante mi, la suscrita autoridad, este dia comparecié personalmente James W.
Dobson, Jr., a mi saber la persona cuyo nombre se suscribe en el anterior
documento y reconocié que ha ejecutado el mismo para los propdsitos y
consideraciones expresados en él.

Dado bajo mi firma y sello de oficina este 14 de julio de 2014.
(firma)

Notario Publico en y para el estado de Texas
Mi comisién vence el 04/21/2016

Hay un sello que dice:
EVELYN ASHE
Notario Publico, Estado de Texas

Mi comision vence el 04/21/2016
[selio]



CESIONARIO: TEXAS UNITED CHEMICAL COMPANY. LLC
Nombre: JAMES W. DOBSON, Jr.
Fecha: _ 14 de julio de 2014

El Estado de Texas
Condado de Harris

Ante mi, la suscrita autoridad, este dia comparecié personalmente James W.
Dobson, Jr., a mi saber la persona cuyo nombre se suscribe en el anterior
documento y reconocidé que ha ejecutado el mismo para los propésitos y
consideraciones expresados en él.

Dado bajo mi firma y sello de oficina este 14 de julio de 2014.
(firma)

Notario Publico en y para el estado de Texas
Mi comisién vence el 04/21/2016

Hay un sello que dice:

EVELYN ASHE

Notario Publico, Estado de Texas
Mi comisiéon vence el 04/21/2016
[sello]
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reivindicatorio, resumen)

Dibujos de ser estos pertinentes

Comprobante de pago de las tasas establecidas (de ser el caso formato de descuento)

Completa D Incompleta D

DISENO INDUSTRIAL | ] (Art. 119 Decision 486/00)

]
[]

L]
[]

Indicacién que se solicita Disefio industrial

Datos de identificacién del solicitante o de la persona que presenta la solicitud

Representacion grafica y fotografica del Disefio industrial o muestra del material que incorpora el
disefio

Comprobante de pago de las tasas establecidas

Completa D Incompleta D

ESQUEMA DE TRAZADO | | (Art. 92 Decision 486/00)

oo

Indicacién que se solicita un esquema de trazado
Datos de identificacion del solicitante o de la persona que presenta la solicitud
Representacion gréfica de un esquema de trazado

Comprobante de:pago de las tasas establecidas

Completa D Incompleta D

PI102-F08 (2009-11-18)




