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Como resultado del examen de fondo, realizado con fundamento en el articulo 45 de
la Decisidon 486 de la Comision de la Comunidad Andina, se le comunica:

1. Documentos estudiados

1.1. Descripcidn: Folios: 6 a 23 como se radicé inicialmente
1.2. Reivindicaciones: Folios: 24 a 28 como se radico inicialmente
1.3. Dibujos: Folios: 30 a34 como se radico inicialmente
14. Prioridad: Folios: 44 a 93

Fecha: 10 de Agosto de 2004

Pais: Estados Unidos

Numero; 10/916,045

2. Analisis de la Prioridad

Una vez estudiada la prioridad invocada se observa que corresponde al mismo
contenido técnico de la solicitud colombiana. Esta prioridad es aceptada como fecha
para el estudio del estado de la técnica.

3. Objeto de Ia invencién
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3. Objeto de la invencién

Titulo de la solicitud: Paquete tensoactivo para el tratamiento de pozos y un
método para su utilizacion.

El objeto de la presente patente de invencidn consiste en:

Las reivindicaciones 1 al 9 de la solicitud en estudio se refieren una mezcla de
tensoactivos para reparar los pozos donde el primer tensoactivo es no idnico
con un equilibrio hidréfilo-lipéfilo de entre alrededor de 10 y alrededor de 15. El
segundo tensoactivo no iénico con un equilibrio hidréfilo-lipdfilo de entre
alrededor de 2 y alrededor 6 y un tensoactivo anidénico que comprende un
lauril éter sulfato de amonio con entre alrededor de 3 y alrededor de 15 moles
de éxido de etileno. Los tensoactivos no idnicos comprenden éteres
poliglicolicos, donde estos éteres poliglicdlicos comprenden alcoholes de
sintesis modificados por un éster con la formula R-CH,-O(CH2CH20)nH,
donde n es la longitud de las cadenas de moles de 6xido, y es entre alrededor
de 10 y 20 para el primer catalizador no idnico y entre alrededor de 3 y
alrededor de 10 para el segundo catalizador no iénico. Donde el primer y
segundo tensoactivo comprende tridecanol etoxilado. Las concentraciones de
los componentes de la mezcla es como sigue: primer tensoactivo no iénico
entre alrededor de 0.1 y 12%p/v, el segundo tensoactivo no idnico de 0.1y
alrededor de 4%p/v y el tensoactivo anionico entre alrededor de 0.1 y
alrededor de 6% p/v. Las proporciéon por volumen del primer y segundo
tensoactivo no iénico puede es de por lo menos alrededor de 2 y menos de 3.
La anterior mezcla de tensoactivos comprende una sal.

La reivindicacion 10 relaciona la mezcla de tensoactivos de la reivindicacion
independiente 1, donde esta es un componente de una lechada de cemento.

Las reivindicaciones 11 al 14 describen un método para fabricar una mezcla
de tensoactivos para reparar l10s pozos.

Las reivindicaciones 15 al 18 describen un método para extraer una costra de
un fluido a base de petréleo de una pared de un pozo.

Las reivindicaciones 19 al 22 describen un método para estabilizar la lechada
de cemento frente a la degradacion debido a la exposicion a un fluido a base
de petréleo.

El problema planteado en esta solicitud es |la necesidad de retirar las
costras a base de petrdleo formadas durante la perforacidén de los pozos y la
adhesién del cemento a las paredes del pozo.

Para solucionar este problema técnico la solicitud en estudio proporciona una
mezcla de tensoactivos que es util para retirar las costras a base de petroleoy
para proteger la lechada de (cemento) de la contaminacidn con petréleo.

Clasificacion internacional
La siguiente invenciéon se catalogo, segun la Clasificacién Internacional de
Patentes (IPC) en CO09K/02, E21B21/14, E21B37/06, E21B33/138,

C04B111/70.
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4. De la solicitud de Patente (segun el caso)

41. Descripciodn (articulo 28 D. 486)
Esta oficina se permite sefialar que dentro de la descripcion se encontraron las
deficiencias:

o No son claros los términos “capacidad de impregnado” folio 13 renglon 7 y
folio 14 renglon 15; “problemas en conexidn” folio 14 renglén 4.

o El solicitante en el folio 15 renglén 4, describe un ensayo con tridecanol con
EHL 15 a un “pH de y con un pH de 12“no especificando el primer pH, como si
se detalla en la solicitud original folio 61 renglén 3.

o En el ejemplo 8, se describe un ensayo con una lechada de cemento
relacionandolo con la figura 10, donde muestra las condiciones de prueba y
los resultados obtenidos. En esta figura, no es clara ninguna de las dos
descripciones (condiciones ni resultados), para concluir “queda claro que la
lechada de cemento muestra una buena adherencia...” folio 21 renglones 3 al
5.

Por lo anterior la descripciéon no cumple con el requisito de claridad y/o divulgaciéon
completa lo que haria dificil su comprensién y ejecucién de acuerdo al art. 28 de la
Decision 486 o art. 22 del Tratado PCT.)

4.2. Reivindicaciones (articulo 30 D 486)

El capitulo reivindicatorio de la solicitud en estudio presenta los siguientes defectos:

o La expresion “reparar los pozos” en la reivindicacion 1, no es clara, ya que
reparar, implica remediar, corregir y arreglar un dafio. Pero dentro de la
solicitud, se hace referencia a la mezcla de tensoactivos como fluidos para
tratar los pozos, es decir se utilizan para retirar las costras y aumentar la
resistencia de las lechadas de cemento. Es asi, para efectos de mejorar la
claridad y eliminar la posibilidad de interpretaciones subjetivas se debe
cambiar esta expresion y reemplazarla por “tratar los pozos”.

o Eltérmino “alrededor” en las reivindicaciones 1,3, 4,6, 7, 11, 12, 13,14,15,
16,17,18, 19,20, 21 y 22, debe eliminarse, porque no da un intervalo ni
valores puntuales para cada una de las anteriores caracteristicas técnicas.

Por lo anterior, el capitulo reivindicatorio no cumple con el requisito de definicién,
claridad, concision o sustento por la descripcidn de acuerdo al art. 30 de la Decisién
486.y/o art.22 Tratado PCT.

5. Reivindicaciones relativas a un uso o a un segundo uso (articulos 14y 21D
486)

Las reivindicaciones independientes 15 y 19 se refieren al uso de la mezcla de
tensoactivos, “para extraer la costra de un fluido a base de petréleo de un pared del
pozo” y “para proteger las lechadas de cemento de la degradacion...” y no a un
proceso 6 meétodo. Por esto es necesario aclarar los términos aplicados por un
técnico medio en la materia, donde un proceso, es una secuencia de pasos o etapas
que generan un efecto técnico y que buscan un fin y el uso, es el emplear o hacer
funcionar una cosa para un fin determinado; en la reivindicacion 15 se da como una
etapa el “proveer un pozo...” y en la reivindicacion 19 “proveer una lechada de
cemento” y “exponer la costra...”, las cuales no generan un efecto técnico. La
siguiente etapa en cada una de estas reivindicaciones se refiere al empleo de la
mezcla de tensoactivos para un fin determinado. Por lo tanto, la Unica diferencia entre
proceso/método y uso, son las etapas que generan un efecto técnico, no
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evidenciandose en las reivindicaciones 15 y 19. Ademas, en la descripciéon se
demuestra claramente el uso de la mezcla de tensoactivo para tratar los pozos, folio
11 renglones 22 al 30, folio 12 renglones 17 al 20, donde se describen las ventajas
del uso de la mezcla de tensoactivos reivindicada.

Por lo tanto, las reivindicaciones 15 y 19 con sus reivindicaciones dependientes, no
son patentables por aplicacion de los articulos 14y 21 D 486.

6. Determinacion del Estado de la Técnica

La fecha para determinar el estado de la técnica es 10 de Agosto de 2004, de
acuerdo al la fecha de prioridad invocada.

Tendiendo en cuenta la anterior fecha indicada, se realiza la blsqueda de las
anterioridades de la presente solicitud, encontrandose los siguientes
documentos relevantes:

N° Documento Titulo Feqha de
publicacion
D1 ES 2077040 FLUIDOS FUNCIONALES 1995-11-16
SURFACTANT COMPOSITIONS
FOR WELLBORE OPERATIONS, 1999-06-17
D2 W09929408 METHOD OF FORMING SAME AND
METHODS OF USING SAME
METHOD FOR DRILLING AND
D3 WQ09419574 CEMENTING A WELL 1994-09-01
D4 GB2309240 WELLBORE FLUID 1997-07-23

7. Analisis de patentabilidad (segun requisito) (articulo 14 D486)

7.1.Nivel inventivo (articulo18 D486)

1) Respecto a la solicitud en estudio:

Las reivindicacién 1 dice: “mezcla de tensoactivos para reparar los pozos
donde el primer tensoactivo es no iénico con un equilibrio hidréfilo-lipéfilo de
entre alrededor de 10 y alrededor de 15. El segundo tensoactivo no idnico con
un equilibrio hidrofilo-lipdfilo de entre alrededor de 2 y alrededor 6 y un

tensoactivo aniénico.”

Las reivindicaciones 11 al 14 describen un método para fabricar una mezcla
de tensoactivos para reparar los pozos.

Las reivindicaciones 15 al 18 describen un método para extraer una costra de
un fluido a base de petréleo de una pared de un pozo.

Las reivindicaciones 19 al 22 describen un método para estabilizar la lechada
de cemento frente a la degradacién debido a la exposicidén a un fluido a base
de petrdleo.



2) Respecto al estado de la técnica:

D1 describe un fluido de perforacién ¢ fluido espaciador (se utiliza para limpiar las
paredes de los pozos antes de la cimentacion) que comprende un surfactante
estructurado con una composicion total de tensoactivos de 15 a 35% (pag. 7, 9-13),
formulada con tensoactivos no ibnicos, anidnicos, catidnicos, electrolitos como la
salmuera del agua de mar. Ademas, los tensoactivos no idénicos usados tienen un
intervalo de HLB de 2-18 (pag. 7, 55-56).Los surfactantes no ibnicos que pueden
estar presentes opcionalmente, incluyen alcoholes etoxilados, acidos carboxilicos
etoxilados, gliceril esteres etoxilados, sorbitan esteres etoxilados, esteres fosfaticos
etoxilados, y los analogos propoxilados, butoxilados y mezclas etoxi/propoxi y/o
butoxi de todos los no idnicos etoxilados antes dichos, conteniendo todos un grupo
alquilo o alquenilo C8-22 y hasta 20 etilénoxi y/o grupos propilénoxi y/o butilénoxi
(Pag. 7,44-54).Los tensoactivos anidnicos tienen de 8 a 22 atomos de carbono vy si
son éteres tienen grupos etilenoxi de 1 a 20 (pag. 7, 44-54). Los tensoactivos
aniénicos, pueden ser éteres con 1 hasta 20 grupos etilénoxi como el lauril monoetoxi
sulfato de amonio (Pag.7, 28).

Como se observa D1, describe dos de las caracteristicas técnicas de las
reivindicacién 1, el primer tensoactivo no idénico y un tensoactivo aniénico. D1 ensefia
gue los tensoactivos aniénicos, pueden ser éteres con 1 hasta 20 grupos etilénoxi
como el lauril monoetoxi sulfato de amonio al igual que la solicitud colombiana en la
reivindicacién 4. En la reivindicacién 6, donde especifican las concentraciones de
cada uno de los tensoactivos, se puede ver que si se toma el valor mas alto de cada
uno se tendria una mezcla con una concentracién maxima de tensoactivos 22%p/v
que estaria dentro del rango de concentraciones reportadas por D1 de 15 a 35%.

D2 relaciona una composicion de tensoactivos para operaciones en pozos y sus
métodos de uso. Incluye una mezcla de tensoactivos en la composicion del cemento,
que elimina los restos de aceites en las paredes de los pozos (Pag.4, 18-19). La
mezcla estd compuesta por dos tensoactivos poliglicélicos y un co-tensoactivo de
alcohol etoxilado lineal (Pag.5, 5). Se pueden seleccionar dos tipos de tensoactivos
poliglicélicos de acuerdo a la aplicacion para la que se necesite, como humectante de
las particulas de cemento en las lechadas de cemento o como emulisificante de
aceites contaminantes en pozos y en las composiciones de cemento. (Pag.10, 22-
24). La concentracion de los surfactantes es ajustada para mejorar las propiedades
de humectabilidad u optimizar los paréametros solubilidad en agua y aceite de la
microemulsion (Pag.14, 1). La humectabilidad caracteristica de los alkil poliglucésidos
mejora la hidratacion de las particulas del cemento y por lo tanto
generan una mayor fuerza y una mejor vinculacion del cemento a las paredes de
pozo. (P&g.8, 19-21).

D3 relaciona un método de perforacion y cimentacién de pozos utilizando agua,
surfactantes y productos de alto horno para producir una lechada de cemento. Los
surfactantes pueden ser entre otros i6nicos, no ibnicos o anféteros. Preferiblemente no
ibnico 6 aniénico, pero se prefiere un aniénico (Pag. 11, 29-30). Se pueden usar alcoholes

etoxilados simples o mezclas de estos, donde la cadena de carbono esta entre 8 y 20 en
los cuales hay de 3 a 20 moles de oxido de etileno (Pag. 13, 12-17). Para los tensoactivos :

anionicos derivados de alcoholes etoxilados sulfatos y sulfonatos, se usa el mismo rango de!
los alcoholes etoxilados excepto por las moles de oxido de etileno que pueden variarentre 2 y|
14. Como ejemplo, C12-C13 de sulfato o sulfonato de un alcohol lineal con 3 moles de
oxido de etileno (Pag. 13 21-23).
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Finalmente D4 describe un fluido de perforacién que consiste en una emulsion invertida
donde la fase hidrofilica se emulsiona con agua de actividad menor 0.9 caracterizada
porque el emulsificador comprende una combinacién de surfactantes alcoxilados no
ibnicos y un surfactante aniénico sulfonado (Pag. 3,6-10).

Los emulsificantes no iénicos alcoxilados exhiben un efectivo balance hidrofilico
(HLB) no mayor de 12 preferiblemente menor de 10. Preferiblemente el HLB es
menor de 6 (Pag.4, 20-23), estos pueden ser seleccionados de un grupo que consiste en
alcoholes etoxilados, alquilfenoles etoxilados, esteres de acidos grasos o polietenglicoles,
esteres etoxilados de sorbitan, poliésteres no iénicos que contiene grupos poli (éxidos de
etileno), también pueden incluir parcial o totalmente propixilados o variantes de esas
moléculas (Pag. 5, 5-12). El tensoactivo anidnico sulfonado usado en esta invencidn
comprende el grupo sulfonato-S0sM, el cual puede ser asociarse directamente alkil, aril
or alkilaril o una alfa olefina hidréfoba, preferiblemente que contenga de 10 a 12
atomos de carbono.(Pag 5,13-17). El total de los emulsificadores se encuentran 0.5%
a 10% en peso del fluido de perforacion (Pag. 5,27-28). Ademas para cumplir con la
actividad del agua (Aw) por debajo de 0.9, se tiene una concentracion de sales de 10% wiw
CaCl, 6 14.5% wiw NaCl(Pag.4,32-36).

3) Analisis de las diferencias con respecto al estado de la técnica

D1 D2 D3 D4
Caracteristicas Esenciales de la
Solicitud ES 2077040 W08929408 WO09419574 GB2309240
El primer tensoactivo no iénico Sl (P4
con un equilibrio hidréfilo- SI(Pag.7, Si(Pag.9, 13 Iineasgiz- NO
- lipofilo de entre alrededor de lineas 55-56) lineas 1-5) ' 17)
2 10 y alrededor de 15
& | El segundo tensoactivo no
T | ibnico con un equilibrio NO Si (Pag. 11, NO Sl(Pag. 4,
2z | hidrofilo-lipdfilo de entre lineas10-15) lineas 20-23)
© | alrededor de 2 y alrededor 8
. . SI(Pag.7, SI{Pag. 13, SI(P&g.5,
El tensoactivo anionico linea 28) NO lineas18-23) | lineas 5-12)
S
§ Metodo para fabricar una
S~ mezcla de tensoactivos para NO NO NO NO
S reparar pozos
2
S
E Método para extraer una . Sl(Pag. 14, .
§ 2 | costra de un fluido a base de ﬁrl](;as%;) lineas19-21) y NO linggggggm
s de petroleo en la pared Reiv.23
&
& | Método para estabilizar la
§ lechada de cemento frente a la Si(Pag. 16,
5 2 | degradacion debido a la NO lineas 6-10) y SI(Reiv.15) NO
> exposicion a un fluido a base Reiv.25y 29
& de petroleo.

4) Estado de la técnica mas cercano:

De acuerdo a las reivindicaciones independientes 1,15 y 19 de la solicitud
colombiana, el documento del estado de la técnica mas proximo es D2 porque
describe una mezcla de tensoactivos poliglicdlicos con un co-tensoactivo de alcohol
etoxilado lineal, su aplicacion para limpiar los pozos y como aditivo en lechadas de
cemento para cimentar los pozos. Esta invencidn se basa fundamentaimente en el
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concepto de HLB para lograr solucionar el problema técnico que es la limpieza de
pozos y mejorar el proceso de cimentacion de los pozos de petréleo.

La solicitud colombiana se diferencia en D2 porque en la formulacion de la mezcla
de tensoactivos se presenta un tensoactivo anionico.

El efecto técnico que logra esta diferencia es aumentar el poder detergente de la
mezcla de tensoactivos i6nicos para eliminar en el menor tiempo posible los
contaminantes de los pozos. Este aumento esta limitado por la concentracién de
iones, presentes en los contaminantes de los pozos y en las lechadas de cemento, ya
que los tensoactivos anidnicos se destabilizan facilmente en presencia de ellos.

E! problema técnico objetivo es eliminar en el menor tiempo posible los
contaminantes de los pozos.

o)

Las anterioridades D1, D3 y D4 relacionan un tensoactivo anidénico como en la
solicitud colombiana, que en combinacidén con un tensoactivo no ibénico, entre
los que pueden ser alcoholes etoxilados con una cadena de 8 a 22 dtomos de
carbono y con hasta 20 6xidos de etileno, son usados como fluidos de
perforacién. Es asi que para un técnico medio en la materia seria obvio la
utilizacion el tridecanol etoxilado con hasta 20 cadenas de oxido de etileno
como en la reivindicacion 2 dependiente, ya que en los anteriores documentos
se muestra como opcién de aplicacion.

Por lo tanto D2 con alguno de los documentos D1, D3 y D4 cada uno por
separado afectan el nivel inventivo de la reivindicacién independiente 1 por
incluir todos los resultados reivindicados sin mostrar un efecto técnico
inesperado logrado con la invencion.

Respecto a la reivindicacién 11, se concluye que el objeto es el método de
fabricacion de una mezcla de tensoactivos. Estos tensoactivos son las
caracteristicas técnicas de la reivindicacion 1 ya afectados por nivel inventivo.
Ademas, como es conocido por un técnico medio en la materia, al mezclar un
tensoactivo no iénico en agua con otro tensoactivo no id6nico en
concentraciones hasta 50%, no se presentan efectos desfavorables como
insolubilidad, precipitacién u otros, que al mezclar un tensoactivo no idnico con
un anionico. Por lo tanto, el orden de adicién en esta mezcla de tensoactivos
no presenta un efecto técnico inesperado.

Las reivindicaciones independientes 15y 19 no son patentables de acuerdo al
numeral 5 del presente documento (Reivindicaciones relativas a un uso).

8. Conclusiones

Los requisitos de patentabilidad de la presente solicitud se encuentran afectados asi:

N° Documento N° Reivindicaciones afectadas | Requisito que afecta
D1 ES 2077040 1-9 Nivel Inventivo
D2 W09929408 1-10,15-22 Nivel Inventivo
D3 WO09419574 1-8,10,19-22 Nivel Inventivo
D4 GB 2 309 240 1-9 Nivel Inventivo

En cumplimiento del articulo 45 de la Decision 486 de la Comision de la Comunidad
Andina, se le indica que debe dar respuesta dentro del término de 60 dias contados a
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partir de la fecha de notificacién de la presente comunicacién. En caso de no dar
respuesta al presente requerimiento, o si a pesar de la respuesta subsistieran los
impedimentos para la concesion, se denegara la patente.

Notifiquese el presente oficio confgrme a lo dispuesto en el numeral 5.2, literal e), del
‘capitulo quinto del ti ro de la Circular Unica N° 10 de 2001.

ALIX CARMENZA CESPED"ES DE VERGEL
Jefe de Division de Nuevas Creaciones

El anterior requerimjento fue notificado por fijacion en lista, de fecha

—

10 6 NOV. 2008

CONCEPTO TECNICO EXAMINADOR TECNICO
N° 2709 Codigo N° 202090
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SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA'Y COMERCIO
DIVISION DE NUEVAS CREACIONES
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REF: Expediente No. 05 042315 - Solicitud de Patente

a favor de INTEVEP S.A.

Titulada: PAQUETE TENSOACTIVO PARA EL TRATAMIENTO DE POZOS Y
UN METODO PARA SU UTILIZACION

JUAN PABLO CADENA SARMIENTO, vecino de Bogota, portador de la tarjeta
profesional No. 57492, obrando como apoderado de la sociedad INTEVEP S.A.,
segun lo acredita el documento de poder presentado en esa Division, de
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Andina, me permito anexar el recibo oficial de caja No. 09-989 por concepto de
solicitud de PRORROGA DEL TERMINO para dar cumplimiento al requerimiento
notificado por fijacion en lista el 06 de noviembre de 2008.

De la sefiora Jefe atentamente,

2 /// 4

JUAN PABLO CADENA SARMIENTO
C.C. No. 80.410.337 de Usaquen
Cra 7 No. 71-21, Torre B, Piso 4

Bogota, 04 de febrero de 2008
MXB/DMS/aac

BRIGARD & CASTRO ABOGADOS S.A. — NIT. 860.047.372-8 \Q
C
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JEFE DE DIVISION DE NUEVAS CREACIONES
SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIAY COMERCIO
E.S.D.

REF: Expediente No. 05-042.315 — Solicitud de patente de invencion
a nombre de INTEVEP S.A.

Respuesta a oficio No. 13963 de 6 de noviembre de 2008

CARLOS HUMBERTO PALACIO EASTMAN, portador de la tarjeta
profesional No. 62.154 del C.S.J., obrando como apoderado sustituto de la
sociedad INTEVEP S.A., segun lo acredita el documento de sustitucion de
poder anexo, me permito dar respuesta a las observaciones de caracter
técnico y juridico, relacionadas con la patentabilidad, para la concesion de la
patente de acuerdo con la Decision 486, segun el concepto técnico No. 2709

notificado por fijacion en lista de fecha 6 de noviembre de 2008.

En atencién a las objeciones del sefior Examinador, se anexan un nuevo
capitulo descriptivo y un nuevo capitulo reivindicatorio de 1-13 reivindicaciones
enteramente sustentado en la descripcion, los cuales no amplian la materia

presentada inicialmente.

Tal como lo solicita el sefior Examinador, en el nuevo capitulo descriptivo se
corrigio el error tipogréafico referente al pH. De manera similar, por considerarse
una traduccion mas apropiada del término en inglés “wettability”, se utilizaron

”ow®

en toda la solicitud los términos “mojabilidad”, “mojar” y “mojable”, en lugar de

las anteriores expresiones “capacidad de impregnado”, ‘“impregnar’ e
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“‘impregnable”, segun el caso. En este aspecto se desea aclarar que la
mojabilidad es una propiedad ampliamente conocida y usada en el campo
técnico, y se refiere a la capacidad de un fluido de mojar una superficie sélida,
es decir, de esparcirse y cubrir una superficie sélida y mantener el contacto con

ésta debido a las interacciones moleculares del fluido y el sélido.

De otra parte, en cuanto a la expresion “problemas en conexion”, ésta se
modifica a “problemas relacionados con”, y se aclara que ésta busca
especificar que si los tensoactivos no i6nicos son mezclados en el orden
inverso, se evidencian problemas relacionados con la disolucion del

tensoactivo no ibénico de EHL bajo.

Por otro lado, en cuanto al ejemplo 8 y la claridad de la Figura 10, se explica
que este ejemplo se refiere a la realizacién de una prueba usada en la practica
petrolera para registrar las formaciones geoldgicas y propiedades de un
agujero de perforacién, conocida como diagrafia, prueba que es conocida por
un técnico versado en la materia. Las condiciones de prueba se muestran en la
parte izquierda de la Figura 10 y los resultados obtenidos se muestran en la
parte derecha de la Figura 10, los cuales demuestran que la lechada de
cemento tiene buena adherencia a la pared del pozo, tal como se desea. No
obstante la anterior aclaracion, para mayor claridad de la solicitud se incluyeron

dichas especificaciones en la explicacién del ejemplo.

En cuanto a las reivindicaciones, se acoge la sugerencia del sefior Examinador
y se reemplaza la expresion “reparar los pozos” por la expresion “iratar los
pozos”. Asimismo, se elimin6é el término “alrededor” de las reivindicaciones
sefaladas por el sefior Examinador y se eliminaron las reivindicaciones 15y 19

relativas a un uso.

Finalmente, el sefior Examinador sefala que el documento WO 9,929,408 (D2)
con alguno de los documentos ES 2,077,040 (D1), WO 9,419,5 74 (D3) o GB
2,309,240 (D4), afectan el nivel inventivo de la reivindicacion 1. Con el fin de
subsanar dicha afectacion, se modifica la reivindicacion 1, de manera que se

precisa el tensoactivo anidnico especifico utilizado en la presente invencion vy,
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de manera similar, se modifica la reivindicacion 11 para especificar el metodo
con el que se prepara la mezcla de tensoactivos para tratamiento de pozos. Es
importante resaltar que la composicion especifica de la mezcla reivindicada
concede efectos ventajosos para la extraccidén de la costra, como una captura
eficiente tanto de residuos sélidos como de componentes a base de petroleo, lo
cual evita futuros problemas de adhesion de la lechada de cemento.
Adicionalmente, la mezcla de la presente invencion también tiene un efecto
sobre la lechada de cemento, aumentando su resistencia a la degradacion.
Tales propiedades y resultados, los cuales estan explicados en la descripcion
de la presente solicitud y demostrado mediante los datos comparativos
presentados en los ejemplos, son producidas por la formulacion especifica de
la mezcla reivindicada. Por lo tanto, se considera que la presente invencion se

refiere a una composicion especifica que ofrece un efecto técnico ventajoso.

Por consiguiente, a la luz de los nuevos capitulos descriptivo y reivindicatorio
y de los argumentos presentados, respetuosamente solicitamos el retiro de
las objeciones a la presente solicitud, ya que la invencion cumple con los
requisitos de novedad, nivel inventivo y aplicacion industrial establecidos en

la Decisiéon 486.
De la Senora Jefe,

Atentamente,

d

~ — -

CARLOS HUMBERTO PALACIO EASTMAN
T.P. No. 62.154 del C.S.J.

C.C. 79.311.882 de Usaquén

Carrera 7 No. 71-21, Torre B, Of. 402

Bogota, 16 de marzo de 2009
MXB/DMS

Anexos
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SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO
DIVISION DE NUEVAS CREACIONES

E. S. D.

REF.. Expediente No. 05 42315
Solicitante: INTEVEP S.A.

JUAN PABLO CADENA SARMIENTO, mayor de edad y vecino de esta ciudad, identificado como
aparece al pie de mi firma, en micalidad de Apoderado Generalde INTEVEP S.A.

Manifiesto por el presente que SUSTITUYO el Poder conferido en el abogado CARLOS
HUMBERTO PALACIO EASTMAN, también mayor de edad y vecino de esta ciudad, identificado
como aparece el pie de su firma, para que actlie ante esa Division en las diligencias que se
adelantan dentro del expediente de la referencia.

El apoderado sustituto queda ampliamente facultado para intervenir ante esa Division; presentar
solicitudes, modificaciones, y afectaciones; presentar oposiciones; presentar objeciones; presentar
demandas de cancelacion; interponer y presentar recursos; pagar; notificarse; desistir; conciliar y
transigir; renunciar; sustituir y reasumir este Poder; y en general adelantar todas las actuaciones
requeridas para la defensa y efectividad de los intereses de mi representada.

Ruego se le reconozca personeria en los términos de esta sustitucion.

/

Respetuosamenty

JUAN PABLO CADENA SARMIENTO
C.C. No. 80.410.337 de Usaquén
T.P. 57492 del C.S.J.

ACEPTO:

ARLOS HUMBERTO PALACIO EASTMAN
C.C. No. 79.311.882 de Bogota
T.P. 62154 del C.S.J.
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PAQUETE TENSOACTIVO PARA EL TRATAMIENTO DE POZOS Y UN
METODO PARA SU UTILIZACION

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

La invencién se relaciona con unos fluidos para tratar los pozos, y mas
particularmente con una mezcla de tensoactivos que es util para retirar las
costras a base de petréleo y para proteger la lechada (de cemento) de la
contaminacién con petroleo.

Durante el proceso de perforacion de los pozos, se emplean unos fluidos
de perforacion para crear una costra sobre las paredes del pozo de la formacién
que se esta perforando, con el fin de controlar la pérdida de fluidos. El fluido de
perforacion también ayuda a extraer las virutas o la grava del pozo mediante la
circulacion hacia la parte superior del agujero, y mantiene la estabilidad del
agujero ademas del control de fluidos citado anteriormente.

Si embargo, la costra que permanece sobre las paredes del agujero puede
representar un problema durante la cementacion del pozo. La costra puede
afectar la adhesiéon del cemento a las paredes del pozo, en particular si la costra
esta mojada con petréleo, o si se formé a base de un fluido de perforacion a base
de petroleo.

Se puede perforar empleando un fluido a base de agua. Bajo estas
condiciones, es relativamente facil retirar la costra y una contaminacion posterior
de la lechada no representa una gran dificultad. Sin embargo, bajo
determinadas circunstancias se prefiere emplear un fluido de perforacion a base
de petroleo. Bajo estas condiciones los problemas de la cementacion pueden
aumentar.

La presencia de una costra que es mojable con petréleo o que se forma a
partir de un fluido de perforacion a base de petréleo, puede evitar la adhesion del
cemento a las paredes del pozo por completo debido a la incompatibilidad que
existe entre el cemento y la contaminacién organica. Lo anterior puede
ocasionar una mala cementacion y unos altos costos de reparacion del cemento,
particularmente si la contaminacion de fluidos a base de petroleo se presenta
cerca a una zona de interés como una formacion de produccién de petréleo o
similar.

Una manera para retirar la citada costra comprende la utilizacion de unos
solventes organicos, particularmente unos solventes aromaticos, los cuales
reaccionan con la costra mojable en petrdleo y la disuelven.

Desafortunadamente la sustituciéon de gasoéleo por petréleos amigables con el



medio ambiente, la utilizacidn de aditivos que pueden cambiar la capacidad de
mojar las costras soélidas y por lo tanto de las paredes de los pozos, y la
formacion de una costra sumamente eficiente mediante unos aditivos en el fluido
de perforacion tales como los polimeros hacen que unos fluidos quimicos de
lavado organicos aromaticos sean problematicos. Esto puede requerir la
utilizacion de grandes volimenes de los citados lavados quimicos y/o la
necesidad de espaciadores entre los tratamientos con el fin de poder retirar la
costra como es necesario.

Ademas, la utilizacién de unos componentes quimicos para el lavado a
base de petroleo puede requerir adicionalmente el uso de un fluido a base de
agua como espaciador entre el lavado quimico y la lechada de cemento posterior
con el fin de evitar la contaminacion de la lechada con la fase organica del
lavado. Esto obviamente aumenta los costos de la cementacion.

Con base en lo anterior, es claro que el uso del fluido de perforacién a
base de petréleo puede implicar unos costos sustancialmente mayores
comparados con otros tipos de fluidos de perforacion debido a una mayor
necesidad del lavado quimico y de los materiales de espaciado, y ademas debido
a que se requiere un tiempo de operacién mayor para obtener una formacion de
la lechada de cemento apropiada. Por supuesto si los problemas surgen durante
la primera operacion de la cementacion, los costos se pueden multiplicar debido a
que posteriormente se vuelve a tratar de cementar el pozo.

Con base en lo anterior, es claro que es necesario mejorar el enfoque
hacia la solucién de los problemas causados por la costra que se forma por el
fluido de perforacion a base de petréleo, y resolver otros problemas causados por
la misma.

Por lo tanto, el objetivo principal de la presente invencion es proveer un
fluido para tratar los pozos en forma de una mezcla de tensoactivos que
facilmente resuelve las dificultades anteriores.

Otro objetivo de la presente invencion es proveer un método para tratar un
pozo que tenga una costra de un fluido de perforacion a base de petroleo en el
mismo.

AUn otro objetivo de la presente invencion es proveer un método para
cementar un pozo donde la lechada de cemento esta protegida contra la

contaminacion.
Otro objetivo de la presente invencién es proveer un método para formar

una mezcla de tensoactivos.
Otros objetivos y ventajas de la presente invencion se encuentran mas

\5\



abajo.

RESUMEN DE LA INVENCION

De conformidad con la presente invencidon, los anteriores objetivos y
ventajas se han alcanzado faciimente.

De acuerdo con la invencion, se dispone una mezcla de tensoactivos para
tratar los pozos, y dicha mezcla de tensoactivos comprende un primer tensoactivo
no idnico que tiene un equilibrio hidrofilo-lipéfilo de entre alrededor de 10 y
alrededor de 15; un segundo tensoactivo no idnico que tiene un equilibrio
hidrofilo-lipéfilo de entre alrededor de 2 y alrededor de 6; y un tensoactivo
anionico.

Adicionalmente de conformidad con la presente invencién, se dispone un
método para fabricar la mezcla de tensoactivos para tratar los pozos, método el
cual comprende los pasos de proveer un fluido de base; mezclando un primer
tensoactivo no idnico cuyo EHL (equilibrio hidréfilo-lipéfilo) es de entre alrededor
de 10 y alrededor de 15 con el fluido de base para obtener una primera mezcla;
mezclando un tensoactivo aniénico con la primera mezcla para obtener una
segunda mezcla; y mezclando un segundo tensoactivo no iénico cuyo EHL es de
entre alrededor de 2 y alrededor de 6 con la segunda mezcla para formar la
mezcla de tensoactivos.

Adicionalmente de conformidad con la presente invencion, se dispone un
método para retirar una costra de un fluido a base de petroleo en una pared del
pozo, que comprende los pasos de proveer un pozo definido por una pared del
pozo y que tiene una costra a base de petroleo en la pared; y exponiendo la
costra a una mezcla de tensoactivos que comprende un primer tensoactivo no
idnico con un equilibrio hidréfilo-lipdfilo de entre alrededor de 10 y alrededor de
15, un segundo tensoactivo no iénico con un equilibrio hidréfilo-lipdfilo de entre
alrededor de 2 y alrededor de 6, y un tensoactivo anionico, mediante el cual una
mezcla de tensoactivos modifica la capacidad de mojar los sélidos de la costra y
forma una emulsién con el petréleo de la costra.

Aun adicionalmente de conformidad con la presente invencion, se dispone
un método para estabilizar una lechada de cemento, método que comprende los
pasos de proveer una lechada de cemento; mezclando la lechada de cemento
con una mezcla de tensoactivos que comprende un primer tensoactivo no iénico
con un equilibrio hidrofilo-lipéfilo de entre alrededor de 10 y alrededor de 15, un
segundo tensoactivo no idnico con un equilibrio hidrdfilo-lipdfilo de entre

alrededor de 2 y alrededor de 6, y un tensoactivo anidnico; y colocando la



lechada de cemento en un lugar expuesto al fluido a base de petroleo mediante el
cual la mezcla de tensoactivos forma una emulsion con el petroleo del fluido a

base de petroleo.

BREVE DESCRIPCION DE LAS FIGURAS

A continuacion se encuentra una descripcidon detallada de las
incorporaciones preferidas de la presente invencion con referencia a las figuras
adjuntas en las cuales:

Las Figuras 1 y 2 muestran el volumen acumulado y el flujo de masa
durante el tiempo de una costra y un componente tensoactivo de conformidad
con la presente invencion;

La Figura 3 muestra el volumen acumulado durante el tiempo para un
componente tensoactivo expuesto tanto a gaséleo como a aceite mineral;

Las Figuras 4 y 5 muestran el volumen acumulado y el fluyjo de masa
durante el tiempo de una costra y una mezcla de tensoactivos de conformidad
con la presente invencion;

La Figura 6 muestra el fluyjo de masa durante el tiempo de varias
formulaciones de conformidad con la presente invencion a diferentes
temperaturas;

La Figura 7 muestra el flujo de masa durante el tiempo de varias
formulaciones de conformidad con la presente invencion e incluyendo la
aplicacion de acido clorhidrico;

Las Figuras 8 y 9 muestran el analisis bajo un microscopio de electrones
de una matriz de cemento formada después de la combinacion con una mezcla
de los tensoactivos de la presente invencion, y estas figuras muestran que las
fases de silicato y las fases normales de la hidratacion del cemento se despliegan
en la muestra; y

La Figura 10 muestra un registro de adhesién de una lechada tensoactiva
de conformidad con la presente invenciéon empleada para la extraccion de una

costra a base de petroleo y sustancialmente una cementacion simultanea del

pOZo.

DESCRIPCION DETALLADA
La invencién se relaciona con una mezcla de tensoactivos que se puede
emplear en forma ventajosa como un fluido de reparacién del pozo,
particularmente como un fluido para retirar una costra formada por un fluido de

perforacién a base de petrdleo. La mezcla de tensoactivos de la presente
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invencién puede incorporarse ademas de manera ventajosa a las lechadas de
cemento con el fin de aumentar la resistencia de estas lechadas de cemento
hasta la degradacion debido a la contaminacion con fluidos a base de petroleos o
materiales.

De conformidad con la presente invencién, una mezcla de tensoactivos
incluye de manera ventajosa un primer componente no iénico y un segundo
componente no idnico, al igual que un componente anidnico.

El primer componente no idnico es ventajosamente un tens oactivo
poliglicdlico de tipo éter, preferiblemente un alcohol de sintesis y mas
preferiblemente un alcohol de sintesis modificada por un éster de féormula R-CH»-
O(CH,CH,0),H, donde n es la longitud de las cadenas en el alcohol. Para el
primer tensoactivo no i6nico, se prefiere que este tensoactivo no i6nico tenga un
equilibrio hidréfilo-lipéfilo, o un EHL, de entre alrededor de 10 y alrededor de 15.
Para el primer tensoactivo no iénico, n, o la longitud de las cadenas es
ventajosamente entre alrededor de 10 y alrededor de 20.

E! segundo tensoactivo no iénico es también preferiblemente un
tensioactivo poliglicolico de tipo éter, mas preferiblemente un alcohol de sintesis
modificada por un éster con una férmula como se anoté arriba. El segundo
tensoactivo no idnico ventajosamente tiene un EHL de entre alrededor de 2 y
alrededor de 6, y n, o la longitud de las cadenas de esta composicion es
ventajosamente entre alrededor de 3 y alrededor de 10.

El tensoactivo anionico es ventajosamente un lauril éter sulfato de amonio,
preferiblemente uno con entre alrededor de 3 y alrededor de; 15 moles de éxido
de etileno.

Un alcohol de sintesis modificado particularmente apropiado para el uso
de conformidad con la presente invencion es el tLrigr(_-:‘carnc_)_L__eyt_oxilado]
Naturalmente también se pueden emplear otros alcoholes de sintesis.

La mezcla de tensoactivos de la presente invencion se puede disolver
ventajosamente en un fluido de base como el agua.

En el uso, y ventajosamente, cuando la mezcla de tensoactivos se ve
expuesta a una costra de fluido de perforacion a base de petroleo, sirve para
modificar la afinidad del material particulado que se encuentra en la costra, por
ejemplo como los sélidos que se encuentran presentes en la costra, incluyendo la
greda. Esto permite la dispersion de los solidos en el agua. Adicionalmente, la
mezcla de tensoactivos forma una emulsion con el petréleo de la costra,
dispersando el petréleo como una fase dispersa a través del agua y permite una

extraccion relativamente facil tanto de los sélidos como del petroleo de la costra y



de la pared de formacién deseada.

De conformidad con la presente invencion, el primer tensoactivo no iénico,
el segundo tensoactivo no idnico y el tensoactivo anidnico se disponen
ventajosamente en las siguientes cantidades.

La mezcla de tensoactivos de conformidad con la presente invencion
preferiblemente tiene unas concentraciones de componentes donde el primer
tensoactivo no i6nico se encuentra presente en una cantidad de entre alrededor
de 0.1 y alrededor de 12.0 % por vol., donde el segundo tensoactivo no iénico se
encuentra presente en una cantidad de entre alrededor de 0.1 y alrededor de 4.0
% por vol. y donde el tensoactivo aniénico se encuentra presente en una cantidad
de entre alrededor de 0.1 y alrededor de 6-.0 % por vol.

Adicionalmente de conformidad con la invencién, el primer tensoactivo no
ibnico y el segundo tensoactivo no iénico se disponen de manera ventajosa en
una proporciéon por volumen de un primer tensoactivo con respecto a un segundo
tensoactivo de por lo menos alrededor de 2:1 preferiblemente por lo menos de
3:1.

De conformidad con la presente invencion, igualmente se ha encontrado
que la mezcla de tensoactivos se puede emplear de manera ventajosa para
proteger las lechadas de cemento de la degradacion debido a la exposicion a
componentes organicos como el fluido de perforacion a base de petroleo y las
costras. Por lo tanto, de conformidad con la presente invencion, a una mezcla
de tensoactivos como se describe arriba, de manera ventajosa se puede mezclar
con una lechada de cemento tipico y luego la lechada de cemento se puede
colocar en un lugar donde quedara expuesto a los citados componentes
organicos. De conformidad con la presente invencion, y ventajosamente, la
mezcla de tensoactivos sirve para modificar la mojabilidad de cualquier solido en
esta situacion también, y ademas de manera ventajosa sirve para emulsificar los
componentes organicos o los componentes a base de petréleo de manera que
estos componentes sean capturados y no afecten de forma adversa la estructura
o el comportamiento de la lechada de cemento bien sea en forma de lechada o
durante su fraguado o después de su solidificacion.

Como se anotd arriba, un problema en particular bastante molesto en el
arte previo, es la necesidad de utilizar un solvente a base de petréleo o un fluido
de lavado para retirar la costra, y posteriormente se debe lavar la zona con un
espaciador o con un fluido a base a agua antes de exponer la zona a la lechada
de cemento. Una ventaja en particular de la presente invencioén es que la mezcla

de tensoactivos, cuando se incorpora a una lechada de cemento, ventajosamente
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puede retirar las costras de un fluido a base de petréleo y los fluidos, al permitir
mojar las particulas soélidas y la formacién de una emulsion con el petroleo en un
solo paso, lo cual incluye posicionar la lechada de cemento en el lugar que se
desea.

Adicionalmente de conformidad con la presente invencion, se ha
encontrado que la mezcla de tensoactivos de conformidad con la presente
invencioén tiene un desempefio mucho mejor cuando se incorpora un aditivo de
sal como el cloruro de sodio a la mezcla. El cloruro de sodio se puede incorporar
de manera ventajosa en una cantidad de entre alrededor de 1 y alrededor de 25
% por vol., lo cual sirve para acelerar la extraccion de la costra cuando se expone
la mezcla de tensoactivos a este.

Igualmente se ha encontrado que la exposicién de la formacion a un
lavado con acido como el acido clorhidrico puede acelerar la extraccion de la
costra de la formacion, si se desea. Esto es particularmente cierto cuando la
costra incluye aditivos como la hematita y similares que pueden quedar en forma
de residuo cuando se retira el resto de la costra. |

Como se establece arriba, la mezcla de tensoactivos de la presente
invencion contiene tres componentes basicos. De conformidad con la presente
invencion se ha encontrado que estos componentes se pueden mezclar
ventajosamente en un orden preferido. Con este objetivo se prefiere que se
suministre una solucion de partida de la base liquida, preferiblemente agua. El
primer componente o tensoactivo no idnico de EHL alto se mezcla luego con la
base de fluido para formar una primera mezcla. Después de esta mezcla, el
tensoactivo aniénico se mezcla con la primera mezcla con el fin de obtener una
segunda mezcla. Luego ventajosamente se mezcla el segundo tensoactivo no
idnico, que es el componente de EHL bajo con la segunda mezcla para obtener la
mezcla final de tensoactivos. Se ha encontrado que esta secuencia de mezclado
es importante. Si los tensoactivos no i6nicos se mezclan en el orden inverso, se
evidencian problemas relacionados con la disolucién del tensoactivo no ionico de
EHL bajo. Estos problemas se alivian efectuando la mezcla en el orden preferido
descrito arriba.

Adicionalmente de conformidad con la invencién, y como se establece
arriba, un ventaja particular de la presente invencion es la de emplear la mezcla
de tensoactivos de la presente invencion tanto para retirar las costras como para
proteger las lechadas de cemento cuando se esta aplicando el mismo a la pared.

En conexion con la extraccion de la costra, se cree que la mezcla de

tensoactivos de la presente invencion ventajosamente sirve para alterar la
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capacidad de mojar el material particulado que contiene la costra, por medio del
cual este material particulado se dispersa a través de la mezcla de tensoactivos.
Al mismo tiempo, los componentes del tens oactivo también se mezclan en forma
ventajosa para formar una emulsion con el petroleo de la costra, y de esta forma
se retira el petréleo del pozo como una fase dispersa en una mezcla de
tensoactivos.

También de conformidad con la invencion, la mezcla de tensoactivos se
puede emplear de manera ventajosa para proteger una lechada de cemento
mezclandose con el mismo, y esto ventajosamente permite retirar la costra y
efectuar el paso de posicionar la lechada de cemento al mismo tiempo.

Con base en lo anterior debe quedar claro que se dispone una mezcla de
tensoactivos y varios métodos para emplear y fabricar la misma que rapidamente
resuelve los problemas que se presentaron en el objeto de la presente invencion.

Los siguientes ejemplos ilustran aun mas las caracteristicas ventajosas de

la presente invencion.

Ejemplo 1

En este ejemplo, se utilizd un componente tensioactivo con un valor EHL
alto para retirar una costar formada con gasoleo en una formacion de prueba. El
sistema fue un sistema INTOIL® formulado con 100% gasoleo. EI componente
tensoactivo no idnico fue tridecanol con un EHL de 15. Este tensoactivo se
ensay6 con un pH de 2 y con un pH de 12 a una temperatura de 248°F, 500 psiy
300 rpm durante 30 minutos. Esta prueba se efectud en una celda de evaluacion
de costras.

La prueba muestra que aunque la costra misma presenta una cantidad
insignificante del volumen acumulado y del flujo de masa durante el tiempo, el
componente tensoactivo de EHL alto de la presente invencién con un pH bajo y
con un pH alto es muy efectivo para retirar la costra, o para levantar la costra,
como se nota en los niveles mayores del volumen acumulado de la Figura 1y del

flujo de masa de la Figura 2.

Ejemplo 2

En este ejemplo se estudidé un sistema similar, es decir un sistema de
tridecanol etoxilado 10%, con un pH de 2 y de 12. Se ensayaron estos sistemas
empleando costras formadas de aceite mineral y costras formadas de gasoéleo.
La Figura 3 muestra los resultados en términos del volumen acumulado durante

el tiempo, y los valores alcanzados con el aceite mineral no son tan buenos como
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aquellos obtenidos con el gasdleo. Por lo tanto el resultado obtenido con gaséleo

y con aceite mineral es bien diferente.

Ejemplo 3

Teniendo en consideracion los resultados de los Ejemplos 1y 2, se detecté
un efecto de sinergia con los diferentes tensoactivos en una mezcla de
tensoactivos. Se empledé una mezcla de tensoactivos de conformidad con la
presente invencién cuya composicion era como aparece en la Tabla 1 abajo en la
misma costra de aceite mineral y las Figuras 4 y 5 muestran los resultados en
términos del volumen acumulado y del flujo de masa en relacién con el mismo.
Estas cifras medidas con un pH de 12 y 248°F, 500 psi y 300 rpm durante unos
30 minutos, muestran un levantamiento bastante eficiente y efectivo de la costra

de conformidad con la presente invencion.
Ejemplo 4
En este ejemplo se prepararon tres formulaciones de lavado diferentes,

cada una de las cuales se describe en las Tablas 1 a 3 abajo.

Tabla 1: Formulacién 1

Orden Aditivo Concentracion (%v/v) Descripcion
1 Agua ' 93.97 Agua potable
2 TDC EO.15 2.9 No iénico, EHL alto
3 LSAEO.3 2.5 Anioénico
4 TDC EO.6 0.63 No ionico, EHL bajo

Tabla 2: Lavado quimico (formulacion 2)

Orden - Aditivo Concentracion(%v/v) Descripcion
50 -
2 Queroseno 45 -
3 Aceite mineral 5 -

Tabla 3: Lavado quimico (formulacion 3)

Orden Aditivo Concentracion(%v/v) Descripcion

58
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1 30 -
2 Queroseno 60 -
3 Xileno 9 -
4 Tensoactivo 1 No ibnico, EHL bajo

La formulacion de la Tabla 1 es una mezcla de tensoactivos de
conformidad con la presente invencibn que contiene los componentes
tensoactivos descritos en la Tabla 1, y que se form6 efectuando la mezcla en la
secuencia descrita en la tabla.

Las Tablas 2 y 3 muestran unos lavados convencionales o de campo, uno
de los cuales estd formado con gasoéleo, queroseno y aceite mineral, y el otro
esta formado con gasoéleo, queroseno, xileno y tensoactivo.

Luego se empled cada una de estas formulaciones para retirar una costra
a base de petroleo de un recipiente de prueba. Se midi6 el porcentaje quimico de
extraccion con respecto a la concentracion de polimeros presentes en el fluido de
perforacion. La Tabla 4 muestra los resultados obtenidos con una tasa de corte
de 600 rpm en una costra BACP de fluido de perforacion densificado con
hematita. Las condiciones fueron una temperatura de 185°F y una presion de
250 psi.

Tabla 4:
Concentracion de polimero (Ib/bbl)
Lavado 3 5 7
quimico | masa costra| Extraccion Masa Extraccion Masa Extjriar:::cl:n
(gr) quimica (%) | costra (gr) | quimica(gr) | costra (gr) L (%)

Ninguno 7.30 - 6.39 - 5.80 -

1 7.03 3.70 5.58 12.68 4.33 25.34

2 7.29 0.14 5.89 7.82 5.03 13.28

3 7.19 1.51 5.69 10.95 4.8 17.24

Como se muestra en la Tabla 4, la formulacion 1 de conformidad con la
presente invencion muestra unos resultados mejores para todas las diferentes
concentraciones de polimeros ensayados cuando se comparan con los lavados

comerciales ensayados

Ejemplo 5
Se prepararon unas formulaciones, especialmente las formulaciones 4, 5, 6

y 7 de conformidad con la presente invencion, algunos incluian un agente



densificador como ingrediente adicional en forma de cloruro de sodio.
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5-8 muestran estas formulaciones.

Tabla 5: Formulacion 4

La Tablas

Orden Aditivo Concentracion(%v/v) Descripcion
1 Agua 96.985 Agua potable
2 TDC EOQ.15 1.45 No ionico, EHL alto
3 LSA EO.3 1.25 Aniénico
4 TDC EO.6 0.315 No ionico, EHL bajo

Tabla 6: Formulacion 5

Orden Aditivo Concentracion (%v/v) Descripcion
1 Agua 86.985 Agua potable
2 TDC EO.15 1.45 No i6nico, EHL alto
3 LSAEO.3 1.25 Anioénico
4 TDC EO.6 0.315 No i6nico, EHL bajo
5 NaCl 10 -

Tabla 7: Formulacion 6

Orden Aditivo Concentracion (%v/v) Descripcion
1 Agua 83.97 Agua potable
2 TDC EO.15 2.9 No i6nico, EHL alto
3 LSAEO.3 2.5 Anidnico
4 TDC EO.6 0.63 No iénico, EHL bajo
5 NaCl 10 -

Tabla 8: Formulacion 7

Orden Aditivo Concentracion (%v/v) Descripcion
1 Agua 77.94 Agua potable
2 TDC EO.15 58 No iénico, EHL alto
3 LSAEO.3 5 Anidnico
4 TDC EO.6 1.26 No iénico, EHL bajo

160
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5 ‘ NaCl 10 (p/) -

Luego se utilizaron las formulaciones de los ejemplos anteriores para
probar la masa de flujo filtrada durante la extraccion quimica de una costra fluida
qgue habia sido densificada con hematita y con 3 libras por barril Ib/bbl de
polimero. Se ensayaron las formulaciones 4 y 5 a 500 psi y 248°F, y las
formulaciones 1y, 6 se ensayaron a 250 psiy 185°F. La Figura 6 muestra los
resultados de estas pruebas y muestra que la adicién de sal intensifica la limpieza
o el levantamiento de la costra a unas temperaturas inferiores, y ademas que al
aumentar la presién y la temperatura se puede retirar la costra con una
concentracion menor del tensoactivo.

La Figura 7 muestra el flujo de masa durante el tiempo para las
formulaciones 1, 6 y 7, y ademas muestra un aumento del flujo de masa cuando
se aplica una solucion de acido clorhidrico, en este caso una solucién de acido
HCI a 8 % por vol. Esta solucién se aplicé después de emplear la mezcla de
tensoactivos de la presente invencién. Se nota un incremento marcado del flujo
de masa después de la aplicacion del HCl. Se cree que esto se debe a la
disolucion de la hematita por la soluciéon de HCI que al mismo tiempo aumenta la
mojabilidad del agua de la costra a base de petréleo. Esto es particularmente

ventajoso de conformidad con la presente invencion.

Ejemplo 6
Se midieron las propiedades reoloégicas de una lechada de cemento

contaminado con una costra a base de petréleo al 20%. La Tabla 9 muestra

estas propiedades.

Tabla 9: Resultados de Evaluacion de la Lechada Tensoactiva

Formulacion de la | Densidad | Tiempo de | Pérdida por | Resistencia de | Comentarios

lechada (Pp9) fraguado | filtracion |Compresion 24
(H:Min) | (mi/30 min) Hr (psi)
H+0.2 FL-54 + 0.02 13.1 4:00 375 300 Referencia

gps FP-6L + 8% gel +
0.05 gps R-21L + 35%

S-8
CMT + 0.2 FL-54 + 13.1 4:20 556 200 Referencia
0.02 gps FP-6L + 8% Formulacion +
gel + 0.05 gps R-21L + Tensoactivos
35% S-8 + 45 gps
tensoactivos
K} D ‘
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CMT + 0.2 FL-54 + 131 2:40 497 200 Formulacion
0.02 gps FP-6L + 8% sin retardante
gel +35% S-8 + 45
gps tensoactivos
CMT+0.2 FL-54 +0.02 13.1 5:20 367 240 Formulacion
gps FP-6L + 8% gel + con retardante
0.06 gps R-21L + 35%

S-8 +4.5gps

tensoactivos
CMT+0.2 FL-54 + 0.02 12.7 6:30 367 240 Formulacion
gps FP-6L + 8% gel + contaminada
0.05 gps R-21L + 35% con costra a

S-8 +4.5gps base de
tensoactivos + costra petréteo al

petréleo 20% 20%

En la tabla anterior, CMT es cemento H; CD-33 es un aditivo dispersante;
FL-54 es un aditivo de control de filtrado; FP-6L es un aditivo de control de
filtrado; R-21-L es un retardante liquido y S-8 es un aditivo para evitar la
regresion de la compresion del cemento. Como se puede apreciar, la lechada que
contiene la mezcla de tensoactivos de conformidad con la presente invencion
conserva sus propiedades aun con contaminacién de lodo. En este ejemplo

particular el tensoactivo fue Unicamente 243.2 ppm.

Ejemplo 7

En este ejemplo, se formé una matriz de cemento a partir de una lechada
de cemento tratada de conformidad con la presente invencion y se expuso a una
contaminacion con petroleo y luego se efectudé una prueba de microscopia con
electrén. Las Figuras 8 y 9 muestran este analisis en la forma de una
microscopia con electron. Cada una de estas figuras muestra que la matriz de
cemento no se ve afectada por la mezcla del tensoactivo. Especificamente en

estas figuras se muestran las fases de silicato y las fases normales de hidratacion

del cemento.

Ejemplo 8

Se probé una lechada de cemento de conformidad con la presente
invencidn que incluye una mezcla de tensoactivos de conformidad con la
presente invencion para verificar su adherencia a la pared del pozo y otras
propiedades durante el fraguado. La Figura 10 muestra una prueba de diagrafia
en la cual se muestran en la parte izquierda, las condiciones de prueba y en la

parte derecha, los resultados obtenidos. Queda claro que la lechada de cemento
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muestra una buena adherencia incluso después de utilizar la lechada misma para

retirar una costra a base de petroleo con la posterior cementacion del pozo. Esto

es particularmente ventajoso de conformidad con la presente invencion.

Ejemplo 9
En este ejemplo, se prepararon varias lechadas de cemento a base de

petréleo. La Tabla 10 muestra los resultados obtenidos empleando un lodo
comercial (lodo activo de Baker Hugues, densidad 16.5 Ipg.) mientras que Ia

Tabla 11 muestra los resultados obtenidos empleando INTOIL® petréleo 100%

fluido preparado en un laboratorio.

Tabla 10:

Resistencia de Tiempo de Proporcion |Densidad(}Formulacién de la
Compresion a las 24 | Espesado 113°F | dilucién lodo Ipg) lechada

hr. 100°F (32°C)(PSI) (°C)3000PSI | petréleo/agua
(H:MIN)

1100 8:20 10/90 14.2 [REF] + 436 g agua
con tensoactivos +

44 g lodo a base de
petréleo

850 717 20/80 14.8 [REF] +399 g
agua con
tensoactivos + 80 g
lodo a base de
petroleo

1300 5:10 40/60 15.2 [REF] +345¢g
agua con
tensoactivos + 138
g lodo a base de
petroleo

1400 2:54 48/52 15.4 [REF]+320¢g
agua con
tensoactivos + 155
g lodo a base de
petréleo

En la Tabla 10, [REF] significa una composicion de referencia que tiene

684 g de cemento, 2 g de C-252, y 2 g de resina.
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Tabla 11:
Resistencia de Tiempo de Proporcion | Densidad Formulacién de la '
Compresion a las | Espesado 113°F | dilucion lodo (Ipg) lechada
24 hr. 100°F (°C)3000PSI petréleo
(32°C)(PSI) (H:MIN) Jagua
900 > 8:00 10/90 13.8 44 g lodo 100% oil +
4369 tensoactivos + agua
+ 684 CMT B + 2g C252
+ 044 GR-6 + 0.25¢
Spersenne
750 8:20 20/80 13.9 80 g lodo 100% petroleo
+399g tensoactivos +
agua + 684g CMT B + 2g
C252 + 044 g R6 +
0.25g Spersenne
500 7:10 40/60 14.1 138 g lodo 100% oil +
436g tensoactivos + agua
+684gCMT B +
2g C-252
_ 155 g lodo 100%
800 3:00 50/50 14.8 petroleo+305g
tensoactivos + agua +
684g CMT B + 2g C-252
+ 044 g R6 + 0.25¢
Spersenne

Como se puede apreciar en ambos casos, el sistema resultante tiene unas
propiedades reologicas excelentes, el tiempo de fraguado y la resistencia a la
compresion también lo son incluso con mezclas hasta de 50/50 cemento - lodo.

En estos ejemplos, la concentracion del tensoactivo fue de 243.0 ppm.

Esta invencidn se puede incorporar en otras formas o se puede desarrollar
de otras maneras sin apartarse del espiritu o de las caracteristicas esenciales de
la misma. Por lo tanto se debe considerar la presente incorporacién desde todo
aspecto como ilustrativa y no restrictiva, y el ambito de la invencién se indica en

las reivindicaciones adjuntas, y todos los cambios que se generan debido al

significado o al rango de equivalencia se deben incluir alli.
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REIVINDICACIONES:

1. Una mezcla de tensoactivos para tratar los pozos, que comprende:

un primer tensoactivo no iénico con un equilibrio hidroéfilo-lipéfilo de entre
10y 15;

un segundo tensoactivo no iénico con un equilibrio hidrofilo-lipéfilo de entre
2y6;y

un tensoactivo anionico, donde el tensoactivo aniénico comprende un lauril

éter sulfato de amonio con entre 3 y 15 moles de 6xido de etileno.

2. El tensoactivo de la reivindicacion 1, donde el primer y el segundo

tensoactivo no iénicos comprenden éteres poliglicélicos.

3. El tensoactivo de la reivindicacion 2, donde los éteres poliglicélicos

comprenden alcoholes de sintesis modificados por un éster de formula:

R-CH,-O (CH,CH,0),H,

donde n es la longitud de las cadenas de moles de 6xido, y es entre 10 y 20 para
el primer tensoactivo no iénico y entre 3 y 10 para el segundo tensoactivo no

idnico.

4. La mezcla de tensoactivos de la reivindicacion 1, donde el primer
tensoactivo no i6nico y el segundo tensoactivo no idnico se encuentran
presentes a una proporcion por volumen del primer tensoactivo no idnico con

respecto al segundo tensoactivo no idnico de por lo menos 2.

5. El tensoactivo de la reivindicacion 4, donde la proporcidn es por lo menos
de 3.

6. La mezcla de tensoactivos de la reivindicacion 1, que ademas comprende
una sal.

7. La mezcla de tensoactivos de la reivindicacion 1, donde la mezcla es un

componente de una lechada de cemento.
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8. Una mezcla de tensoactivos para tratar los pozos, que comprende:

un primer tensoactivo no idénico con un equiiibrio hidrofilo-lipdfilo de entre
10y 15;

un segundo tensoactivo no iénico con un equilibrio hidréfilo-lipéfilo de entre
2y6;y

un tensoactivo aniénico, donde el primer y el segundo tensoactivo no

i6nico comprende tridecanol etoxilado.

9. La mezcla de tensoactivos de la reivindicacion 8, donde el tensoactivo
anionico comprende un lauril éter sulfato de amonio con entre alrededor de 3 y

alrededor de 15 moles de éxido de etileno.

10. Una mezcla de tensoactivos para tratar los pozos, que comprende: Una
mezcla de tensoactivos para tratar los pozos, que comprende:

un primer tensoactivo no iénico con un equilibrio hidréfilo-lipofilo de entre
10y 15;

un segundo tensoactivo no idnico con un equilibrio hidréfilo-lipdfilo de entre
2y6;y

un tensoactivo aniénico, donde las concentraciones de los componentes ™
de la mezcla es como sigue: primer tensoactivo no iénico entre 0.1 y 12.0 % por -
vol., segundo tensoactivo no idnico entre 0.1 y 4.0 % por vol., y el tensoactivo

anionico entre 0.1 y 6.0 % por vol..

11.  Un método para fabricar a una mezcla de tensoactivos para tratar los
pozos, que comprende los pasos de:

proveer un fluido de base;

mezclar un primer tensoactivo no ionico con un EHL de entre 10y 15 en el
fluido de base para obtener una primera mezcla;

mezclar un tensoactivo aniénico con la primera mezcla para obtener una
segunda mezcla; y

mezclar un segundo tensoactivo no idénico con un EHL de entre 2y 6 con
la segunda mezcla para formar la mezcla de tensoactivos, donde las
concentraciones de los componentes de la mezcla son como sigue: primer
tensoactivo no idnico entre 0.1y 12.0 % por vol., segundo tensoactivo no ionico

entre 0.1y 4.0 % por vol., y el tensoactivo aniénico entre 0.1y 6.0 % por vol.

12.  El método de la reivindicacion 11, donde el primer tensoactivo no ionico y
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el segundo tensoactivo no iénico se encuentran presentes a una proporcién por |
volumen del primer tensoactivo no idénico con respecto al segundo tensoactivo no

idnico de por lo menos 2.

13. El método de la reivindicacion 12, donde la proporcién es por lo menos de

3.
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sulfadacios pueden ser dodecil 10 sublonato sadica, hexadeal bouceno sulfensto potdsico, dodecil
dimetil_boencenn sullon adico, nurl sullato 4, sebo salfato sodice, deit sulfato potdsico, l‘mr{
mmlfmmm o eetil H mot ctoxilato sutfato de monorianolanina., ’

Olrcs surlactantes anidnicos dtiles de acuerdo con la presente iuvencion incluyen sulfosuccinatos alguil
grasos, sulfosuccinatos der dquil grasos, sulfosuccivamatos alquil grasos, salfosuecinamatos éter alquil
grasos, acil sarcosinatos, acil Tnureidos, Isetionatos, jabones comna estearalos, palrmitatos, resinatos, oleatos,
Hnoleatos, jubones de resing y wlouil éher carboxilados y saponinas, ueden Lambidn usarse dsteres foslato
anionicos inclayendo swrfaceanios naturales cotmo lecilina, 0n cada caso el sarfactante anionico contiene
tipicanente al rmenos una aadena hidrocarbonada alitatica que tiene desde 8 hasta 22, preferentemente
10 5 20 dtomos de carbano, narmalmente un promedio ¢ 46 I8 dlamos de carbiono, an grupo dcido
ion -, sulfalo deida, carboxi, fosfono- & grapo bsfatao acido, v en ol easo do dteres,
uno o s grupes gicerile y o disde T ohasta 20 gragpos ¢ Xi.

e nlguil o

SON O N

reatenente

wllonudin o

Hiedics

sable come s

lénoxi y fo propilénis

ales e inter

Lo suefactantes andricos peeferidos son sales sodic CHraes cotnercial incluyen las
de pat 1o, litio, calcio, magnedio, amonio, moenoctanotatnina, dietanolardina, trictanolaiming, v alquil

amninis que conticnen bnstz sicle dtanws de carbiono alilfdibico, como isopropilamina.

oS 1

L sirlachantos contienen preferentemente o constan de surfactantos no idnicos. 1os surfs
p e unainono o di-nfcanctuning jufevior, como coco o
idni W presentes opcio-

tonicos puedden ser pees mnn alcanolarnida Cg
scho monactanolamida o dictapolamida. Otros surfactant,
nalmente, incluyen ajeohnt i wninas ctoxiladas, algiilolamidas
cloxiladas, alguilfenoles ctoxitados, gli 3 soxilados, sorhitan diteres etoxilados, ésteres foglilicos
cloxilaclos, y los andlogos propoxilades, butoxitados y rovecas ctoxi/propoxi y /o baloxi de todos log ante
dichos etaxilados no idnicos; conteniendo todos un grupo alguilo o ¢ llqlu nilo GF v hast 20 etiténoxi y/o
grupos propiénoxi v/o lntilénoxi, y cualguier otro surfactante no idnice r|||o 8 lm incorporado hasta aduoi
en compesiciones: de deteogonte on polvo o lguide, p.e. dxidos de wminn Los iltimos tienen tipicamente
al menosm grapa alguilo o alguenito Cy o a;, preferenternente g ag v hasta dog grapos aledilo inferiores

(pe. € 4, preferentomente

Ticgss Aeridos para puestra invencidn son por

icmple los que Licuen ug intervalo TIEB e
5 -

Nuestraz coropomiciones pueden contenar sirfictanies cationions, que incluyen aminas ouadernurias

que Lienen al menos up geapo dhuul.» o alquenilo de cudena farga (e Oy tipicarnente Cig on)
opcionalinente un wripo benei s ol reslo de Jos enalro geapos sustiluyentes alonsilo de lima corta
{p-e. Oy a) Tambicicinshoen tinidazolinas ¢ Ginidazolinas araterapsadas que Sienen al menos an grpo

i
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alyuile o alguenilo de cndena lanra, v amidocaminas y addo wninoas omternivsadas quae Genen al oenes un

et langa, Fos sorGactandes coaternizados son Lodos nnnuulxvu e sa e ¢
Coqpue irnparter: ungeado deosobubilidad orsgrun cornn fonniatao, acctalo, | to, cloen,
metosnifa wubfal oy sitfato o nitralo, Bepe L

N hiveente el skt
CALICHICOR € cndos alagilos geasos de cadona lorga, pae gripos sebo, tales come sabes de bis
ot cnaderiacio o inidagzoline.

Hoele

wenpeo adeilo o adegua

antone

fvas cotae Lubricatites

Cepnposiciones de netra invencion puoden cantener tatbién wno o mds suclactantes anjétere
Ineluyen belainas, sullobetainas y Gsfobelalms lormadas baciendo reaccionae anccormpaiesto de nidrdgeno
sercinrio adoeciadn gie tiome un prapo alquilo o alquenilo de cadena larga con ol reactivo apropiada, 1al
como aido cloroscétioo o propano sulfena. Fjergplos de compuestos gue conlicnen nitrdgeno terciaria
adeenade incluy
opaiotadhinente my grupo bencilo, siendo cialguice oiro sustitnyente wicgropo alognito de cadena cortag
Tnidazolinas con une o dos grapos alquilo o alquenilo de eadena larga y amidomninas con ana o dos e
aedena fangs Generabiierde los surfactantes anfdlerns xon menos proferibles
O TGOS,

Lo

© aminas leraiarias que tienen nuo o dos grupos algailo o alguenilo de cadena targa

» @ alguenilo de
no ionices

s alquil
anee o s

viactante:

antes

nkis cspocl

L Lipaoxs de sarfact, icos deseritos antes son solamenic cone
s comunes: adecundos pare i wso de acnerdo con lainvencidu, Pusde in('llm > cualguio
Una deseripeidn mas completa de los principales tipes de surfactantes gne estan disponibles comoera
urtace: Activee Apenits aaed Detergents” por Schwartz Perry v HBerch.

wptos e los surfne,
surfactnle,

mente se i en

Oeneralrmente proferinos goe los surfactantes para uso segin nuestra invencion scan »:usl.;mcial:m‘nhc
no téxicos, especialinente para ta vida inaritima, tambidn preferinios gue fos surfactaotes Aanicinb-
enie estable e edee 1007 C preferenterncite por enchinade 12090
por enching de acioues de porforacion prolunda, por o

Los compricstos Ftectrdlitos disuettos son cornponentos fucrtemente preferidas de mestras contposicio-
s Anncque os posible prepacae Surfactanles Bstructurados en ausencia de Kleetrolite, si la concenlracion
de surfactantes o5 lo bastante clevada, la movilidad de Lades sistewas es o meoudo insuficieute o no sor
que se hi legido of surfactzonte con gran cuidade. La adicion de Klectrélito permite fa preparacidn de
Surfactantes Fstracturados movilescomntenienda concentraciones de surfactantes reladivatuenle bajas.

Llectrolitos adeenados incluyen las sales solubles onagna de metal aleatino, amenio y metal atea-
linotérreo de los dcidos minerales fuertes. Son partiondarmenta preferidas las sales de sodio y potasio
especialmente fos clornros. Sin embargo, pueden estar presentes Lambicn sidos de litio, calcio y magnesio.
Fatee fas sales gue son dtides pueden incuairse ox £ radas, bhrotoeo, llumum foslatos conderi-
sartos, fosfonnlos, acel |l4>.~'l formintos y cilrale /\ nmido o8 partiodaripents conya
de Fluidios de Perlor 1 preparar la composicion diluyendo un concentendo de surf;
con salmnera nainral gise se de Jocalmente (pae agua de mar on caso de ope
puedde usarse para proporcionar tedo o parte del contenido on Bloctrolito del Fluido de Pe rlrvruc on.

TOnes cox

150 Blectrotito puede estar presente en concenbraciones hasta ba de saturacidn, Cipicamente a mumor
cantidad de sarfactante preserie, mils Blectrddito se vequeririd paca fornar una estrucbara capses de sopor-
tar materiales sélidos. Nosolros preferimos gencralmente usar concentraciones supaeriores de Fledbralito y
concentraciones inferiores de surfactantes, y clegir tos Flectrélitos mds baratos por razones econdrnicas.
i el electrolita deberi. Imente presente cu una concentracion de al menos 0, 1'x- en peso
hasado en <l p ~ao 1()('),[ de ate al menes 0,5% poes s de 0,75%, pre an th-

Lemenie nis 1%, Nonmalimente la concentracion os inferior al 30%, mas ustialmente menos de 10%,
atnetde la i esta entre 1% y !

e menos e § ;Y

o en peso. Tipl

sotre otris cosus, del tipo de estruciura, y de o
viscosidad rogpierida asi comno de congideraciones de coste. Nosotroz preferimos formar composiciones
Fsternliticas coma las descritas en mestra solicitnet GB-A- ARO con el tin de obtenar un equili-
brie satisfactorio eutee movilidad y carga cdlevada de salides en suspensidn, La concentracion dplina de
slectrdlito para cunlguier Lipo y cantidad de surfactante se puede averiguarse cowno se describe cu nuestra
golicitud imencionada antes observando la variacion en conduclividad cléetrica con el incromento do la
concentracion de Flectrdlito husta que se observa ol priomer miniino de condnetividad, Se pueden preparare
stras ¥ oensiyiacls por centrifugacion ducanle 90 mimndos & 20.000 G ajustande a concentrug
Arolito para obtener un raedio suspensor que no se separe on dos fases on b centrifig

L concentrucion urdxima de electedlite dep::

ferantainenta la concentrs

A0 de Blectrdlito se ajusta para dar una composicion que no se
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Mdtiples cone

D Fasee Lol (Iru Fistal lignido, del Lipe Gunbién conocida en la literatira
winelar”. L [

L Naaner =07 s velbere: g

para claloquier suefhctante o inese Ji e sierfaclante
Duwida de concentociones. Las Toses - puras e poeden
seopin polarizador, entre po-
fores cruzdos, Liss Lextures caracleristicas se observan de aenerdo al ;Lrl o cldsicn de Rosevenr,
S Vol 310623 (1054 o en . Colloid and Titerfuciat Science, Vol 200 n” 4 000 {1964). Las
wirrnaltnerd e exhiben oo uku repelitive de 50 T g o pechrons de o ion e Fyos
pandida™ simifica i fase “G7 con an esprcindo ropedi

ROIEE “Hhapia” o

duda norgahacnte existe enoan intervalo o
frdentificar oarralnemte mediaote of examen de nna miestra bago an ni

S|P

tiver el

o i dispersion tentronioa, e

[NEURT B R TTITH

R

comedulricns e

ignifica Vosicutas Moilliples formadas o partie de capas lowess escociabinente
apa e surfactante adtemando con fase aowsa con an espaciado doe lase Q7 o lase G

Eocpaanslieda, T e G tipiscneid e convencionades pireden contener una proporcian tminoritaria Je 6

O Disliriea.

inter-
siedi e contiens s Ingrediente Activo y menos Bleabrdlito g 1

Slejin™ stgnilica rma faxe Heuida acnosa que contiene Blecteolito, cuy

dispersa van, s segonea e lig

f

se fefin.

“lor

signilica nuna compasicion cn da cual ana parte m anke
Culd Press - famelar, o en la cunl ol principal fuctor que inhibe 1 sedimenlacion o una
Fase Lavuelar. *Composicidu Esferuditica” significa una composicion en la cual una parte wayorilaria de)
sirfactante estd prosente como ana fase O e o la cual estd estabilizada principalinente contra la
sedimentacion mediantle w, Fase O Fsférica.

rasicion bamelar™

“Surfac
de la cizail:
dispersarse opaiotaling
fa i
solida hidvatado

ante lustractirado™ significa una composicion fluida que tiene una viseogidad dependiente
v propicdades de snspensidn de sdlido y gue couliene ana miesofase surfactante, e puede
ar lerdispensa con tna fase actunsa que ex bipicamente aa Gise Lejia.
iy, o uris fase erulilas, especiadmente o un

olaze prede, por o]

1nelay.

" A

pecilic

s e

superior ao45 y proferentoments

nie 1%

pEnihe, un wdneral on partioo inscluble enomgua que Liene aoa densidacd
periov ad, pa barita o hematita,

“Loda de Perloracion™ esn Fluido de Perforacion gue contiene partionlag minerales en suspension,
conno detritos die roan v /o Agentes Posianles.

on AGe e
de una so-
, que gencradipente son
ntan uy peligro de incendio, y
bilidad quimica iguales o sups

Un problema gaierad con los Flaidos Funcionales es que en la m
LGUe es N contamivant, igro de incendio potenciales. Nuoe
ion o este problea gue implicn ol wso de Surfactantes (Sshructarads.
mis aceptables imedioambicotaltinente gque los wceites minerales, no pr
sine erabargo poeden poseer propiedadess fisions y esty

HCHOR

10T

Flsta invencidn es de particudar iuportancia en la provision de Lodos de Parforacidn.

Los Muidos de Verforacion an log pozos de petrdleo se bombenn normalivente de forma continua a o
larges ded vistaszo de perforacion, o través de aperburas en la broca de pertoracion y heygo son forzados
wba superficie o través del espacio apular entre ¢l viistago de perforacion y el lateral del poze, llevaodo
detritos de roca en sispenxion. Kol saperficic Jos detritos se separan del Lodoe de Perforacién y ol dltimo
Luye por un Flaido Bspaciador que transporta
Sinpia mojadic con g para prestar dna buena wnion

e cementar, el oo
el seltas det pozo v deja una superfic
con ¢l comentao,

aenfonees. Aote

+ N

Cierlas rocas cansian problenms partionlares durante Ja perforecion o excavacion, debido a s tendens

[0}
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o en el Fhnido de e
piditnenle et L corriente de vecielo cansido orcamento e viseosidid. L prossipal
cotre Loy rocas problensiti e penecaloaeite se desint

Ciaea desinteprar foracion lormando fis

s oque =ons oy diliciles dee weparar dol fluido

= enfa plzare CHpresene

1 U laicdo de b qan acepiable necosita Lener una viscosidad gie os Lo sulicientamente
alla pura flaie Eaitlimende, pern Gunbicn ticne que poseer pirop)
wdlickors, Pars consegide w requeritnienios ca contlicha norpalinente s requivre wan fuido Gxiobeop o,
Adenizs noe debe causas |<)l,|u'u axcrsivi de roeas como plzacra, SUDacde ser A para perforado profunde,
o aido debw ser estable térmicamente, y e Unpoetanne evitar noa pérdida excesiva de Qaida bracia L

fartmandin,

conrdiciones de o acdes de suspension de

{hasta ahora easi siomgare se ban consegnido ostos requeriomientos ntilizando bien accite o ona cianlsion

b en agua coraw Fhaido de Pe
det cantacto con ol , nhibierida
yardioambicotal, vspecia]mente en ope
Low e roea, Para evitar wna contaming
ser vertideo = dificil y caro reducir la contanm
wente, pero inchuso estag pequenis cantidades de aceld
presian para sawstibuir por completo los fuidos de perforae

dean

Toracion. 191 nceite recabiee Tas portionlas de pizare v las protege
T st dlesindepracidn. Sin endy ¢ vey arei un problema
aciones de perforacidn costo :Lﬂlv' ciiando se (I\ scr'lmu Lo det

e, oo s

A0 importante ol accite

pareler

Adn por acciie
csicdual son ccoldg
ot

w niveles pe mn\]rl- 3
asmenbe Higdescablos, yoes

L alterativa de abilizar disolucionss awonossis conteniendo agentes poliméricns saspetizores o disper
santes /o bemtonita para suspender los detritos de roen es tenos danini para ol medio ambiente, y puede
wor algo inds bavata que of 1o de lodos basados énaccite, pero solanente pars perforacion poco profunda,
v donde fa fortnacion no presente problemas ospeciales. Parn perforacion profinda o para perforacion,
Gy Lravds de formaciones problensiticas corna pizarti, que se encuaenbra sy somentdo en
cion de poros de petrdleo, tiles Huidos acnosos barutes son inadecuados. Tienen una
stabhilidad Lérien insuficiente para soporl, altas temperadiras de formaciones prolundas y cusan
la vouri de la pizarra. Su Inbricidad generalmente os también inforior a la de Jos lodos basados en accite.

* han hecho tutafos para mejorar ol funcionswiento de Fluidos de Perforacion aciosos con e
diversidad de aditivos especiales como agentes de recubrimicento poliméricos, y conceutraciones elevadas
de Blectrolito para ayidar o estabilizar la pizarra. Estos han annedado sostane nile o] cosle del
lewdos, pere no han tenido éxito en aportar un ihiido acuoso con on linconatmicnlo adeciusdo parn sustis
ttir los lexdos basados en aceile para perforacion profunda. Sin embargo, 1a presion medioambiental estg
Torzando cads vez mig o las companias de petréleo a adoptar (lnidos basados en agia relativamente caros
y Idonicainente inferiores on tugar de los lodos conveneional

i

hasacdon en ace

ra

L Flnidos de Corte se aplican nonoabmente o las snpor .
brocas de Laladro y berramientas de corte, como sierrss, Lornos arnpacoras, |7rm|
miril, abocandidoras y punzonadoras, vy para climinar limaduras del trabajo. 150 1 Iuw!() e Corter
nornahnerde una eradlsion de accibe on g,y conticne diversos aditivos para e ]nr:r hibricid: ul ¥
prevenit daho por ng.\\l a la superficie de trabagjo. Un problema comniin con Pluidos de Corte es la
ncidencin prevaleciente de dermabitis enbre fos trabajadores gue los imangjan norncdmente, debido a los
aditivos yfo al aceite. La presencia dot aceite puede ser tambicn indeseable medioambic nmlmnnu Hay
problemas medionmbientales gimilares asociados con otros Fluidos Funcionales, inchy
convencionales y [Flaidos Hidrdulicos de acaite muineral. Dan tanbion lagar o riespgo de incendio,

iz paro enf

ar y lubricar Jas

|)ivdr'|< i e

wles

L de formular detergentes pa wlo y pre iones de litmpicza serucianles o
de | de formular Lubricanies y [Pluidos Tidrdanlicos. Los problemas a supcrar on las dos téeni
ne son genernlmente similares, Sig lmimrgn hetnos notado que las prepacaciones de firmpieza ligiidas
reqquieren s ntenude G presencia de solidos en snspension. Por ejermiplo, s cremus frobadorss para siper-
tictes dura icren la presencin de abrasivos y los detergentes efcctivos do lavado roeguicren cary
brena velacion costo oficacia, que sean relativamente poes solubles o insalubles en agua. [istos probiemas
se han resuelto empleando la interaccidn entre Bleetrdlitos y sivfactantes para proporcionar estructiras
sumpensoris de solidos basadas en dispersiones tixiotrdpicas o inberdispersiones de mesobes
con sohiciones acuosas de Blecirolitos.

s surGclandes

L pratente de Gran Bretana 2. 128.846 descnbe e aso de saelac
disolucion de Blectedlito en o detergente de Taviddo Hguido, Una estructura difeeente, L 1inencio-
nada en la Patente de Gran Bratana 2120846, y prescote, aunque no ideniificada licamente, cn
forridacionss de cjemplo en un miimero de olras publicaciones, cornprende wna disposicion de Fsferulitas,
eadiina con una phiralidid de capas concéntricas de surfactante alternando con eapas de disolucian de

ante Lamelar inlerdispersa con i

€
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{57] ABSTRACT

Surfactant compositions for wellbore operations consisting
essentially of a first surfactant selected from the group
consisting of alkyl polyglycosides containing alkyl groups
containing an odd number of carbon atoms from about 9 to
about 13 carbon atoms and a second surfactant selected from
the group consisting of alkyl polyglycosides containing
alkyl groups containing from about 12 to about 18 carbon
atoms and a third surfactant selected from the group con-
sisting of linear ethoxylated alcohols containing from about
8 to 12 carbon atoms and from about 2 to about 8 ethylene
oxide groups and a method for formulating such surfactant
compositions.

14 Claims, 3 Drawing Sheets
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o Vicid e the faveotion
1 prescnt uveation pertaing o sucfactzst compasions
for wellbore oporanvns and methods Tor formalating such
compostivns o alkyl polyglycoside surtaciaats and Lo
car cthoxylated aleotiol suelactand X
(LN 5,0 selocted oilawater sys
arc partc stul i waellbare ope
Back
e Talure to perl an ellective cleano npu.nmn
durny driilig or workaver of an oil 01 gas we
ackdizing treatmuent of a formalion interval, or to csiablish a

semudsiun:
arly us

Dl

Lo an

Bt between a cencat composition and s wellbore wall o
inw or ahing can canse undesirable resulis in odl and
was wall epecdions Vae exaople, Tailure 1o pertonn an
cifeative clessount aperation duriog drilling or workover
an ail well can result in contamination and pinpging ol an
carth Formstion from which fluids are desired o be pro-
duced. Moreover, during an acidizing treatmeat ol an carth
formafron to make the farmalion mare product
Pascil contaminaats in the formation interval adjacent ta a
ant cemoved therelram the elfectiveness of the
ment can be substantiatly reduced. Sl
turiber. ineflective cleaning of a wellbore wall, iucludiag a
i liner or fubing, sieing, can resulf in a poer coment
cementing opctations therehy allowing an
Ble Tuw of flaids along the weltbare or a fat
the ing in the wellbore. The cost of remed
acting Ioe any ol the above-mentioned failures can be
substaniial in both onshore and offshore well operations

4

of

o, ol

wellhore ar

(%)

Morcover, cumtamingtion of a formation inteeval with
wiwanted oil based materials can be ruinous.

WS, Par No 5374361, issued Dee, 20, 1994 (o Albert .
Chan. s dircered o providing an improved methal of
remnving uil based matesial fronn a wellbore using a wash-
ing composition coataining an alkyl polyglycoside surf:
tant which comprises 1.0% to 10.0% by weight of the
composition and with a co-surfactant sclocted from a geoup
ing of Jincar alky! cthoxylate and alkyl pheo
chhaxylate, Stdl Turther, VLS. Pat No. 5458, 197, issucd Ocl

1995 10 Albert 1 Chian s diseeted (o un;nmul Clexmout
terus for w,l]lmru using, Jlkyl pvav& i

COrsis

7.

i well

h) n.h,rum, wanlm Aunhﬂg the improvems
cleanout vperations described and claimed in the
there has been 3 oeed to provide a cleanout compositioa
which has suitable characteristics for solhilizing substan-
tially all ol the ol based materials expected o come inlo
contact with the compaosition Morcoverf this libilization
wlraracIeristi i T

present i i woll and ap adjacenl carth Torniation ey vary

us

8

aii

E4

55

“

65

2

considye v e raage of the nderoenilst g

farmst Wation, as o ioction o

PEL ol shonl .48 or less bave s,
sotuhili
Tic natvre of <

o Gl coniamiuant particles ans
oily coatiogs on surfaces. The

b

o alsn show 5odisnne

e

oxide Solipions of dilv pelyglycoside surfactao
bivation with o Is such

sl petassin bydraside, are also particular]

i ehatee s sodran |

e ctlective

retioving ail based dnlfing Muids, pipe thread sealzar and
fubricant aterials and ather il basedh contimininis Gund

wwellbores, includiog dicsclol, minersd o, syntlatie als

and cride oit as wdl as athee naturally ueeniving hydro

\-cr allx\'l pol‘,
i avtive af relatively high te
shaut 3500 B for ox 3

Loup e

nple, becaus

byenside
sitity

mokaonles bave o superian hydeogen bonding ¢
compured with other fypical nonjonie surlacianis such as
cthoxylaed aienbicbs

The oil soluble portion of alkyl paly wide suefactants
may h\: c-mnrullud l\y zhc alkyl chaln tength which can he

S'R\Ti‘l{wiﬁ?mlu Muruw&,r Sioee ik, hn(\t
ARG ROove-montioned contaminanls arc usually present
i an ail well, For cxample, it is desicable to pravide an alkyt
polyalycoside composition For well cleanout and fermstion
interval decontamination, hibits very kw interfa-
ciad wosion and forms a '\mm) microemulsi v
the brasd wmparsture ranges typically enconuteesd in bath
shadlow and deep oil and gas wells.

Still furiher, sinee the temperatare or the salinity of Huids
present in a well may vary considerably, the range of the
micriwmplsion formed by a suclactaot; compasitico s
{unction-of e FLB IS as menidned proviously, dusited o
he made as broad as possible. Additionally, (he breadih of
the midkdle-phase or Winsar ‘Type 111 microcmulsion, ss a
tuoction of the JTLI anber is alse desired o b ommbe an
broad as pussilile.

Although alkyl polyvelycoside surfactants have hecome
popilar in various detergenl compos . primarely
dirceted o insituticnal and bouschold cleaning producs
which are ol exposed 1o the exUenies enconalered i
wellbore clumout processes, these praducts have been
developed with relatively short alkyl chain fengih surfac-
taats from C4 1 CLO which do oot provide sullicicat
cmulsifying prapertics to emulsity ots frequently frond m
wellbores, On the othes hand, eelatively lang alkyl cham
feagth suefactants such a3 (016 10 CES which dlo not peovide
suflicient welling propertics have been wsed in emulsiied
cosmetic clennstng praducts. Purther the longer alkyl chain
lenpth alkyl polyglycosides, cspecially the pulyalycosides
containing an even number of carbon aloms, are sur
which are G viscous {or convenient mixing o prov

sorlactants 1o meel vacied wellboce conditions, 'l'hi Lx;‘np -

o
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bt neoe of (I\N, Coma

used aloee, wre decnd opty |ylml1\ wheici i
o Ruids and o
T GG AT SO -
slusp

relatively hroad caope ol s
relatively broxd aperiti
tered. Avcordingly. theee s eea Lo
tprovemens o alkyl ;wlw"w

Sty e 1 ey

surbactut Composi-

Tions useil geoerstly in e e rhsds sod systeos deseribed in

e Gd o

carlier pialents as well as i other wall oper:
activities 1 coptaniises comimenly o
i wells ¥oreioai

e pr«.\m( and e ddesy

SUMMARY OF T EINVENTION

The preseat iovention peovides improved sortactan

compositions, particulaely vselin in weli opecainae TG d-

rmvi\vcllhﬁu T ALY amd Tormaiion interval

T connecting Wit (e i

duction of il and gas

pread foe remaoval
dsdrilling Quids, pipe theead scalacd snd Jubacant
msteials, conde il and ather erganic or ail based matees
present inowellbores and pear foration Gdervals during
drifling and coniple The miproved sarfactant
ooty of a first surt

from sl
of 6il ba

1 webls which are [mrmul(n'lg

N poc

ot slected

compasition cons

sidux selected
Cusidies comain-

[rom the peoup cons It pelvalyc
from the group :.(m\vxtmg ul alkv] podyyly
ing alkyl groups contiziting au odd puwber of carbon sloms
rom about 9 1o abdut Ihaod having ae olipemer distaibution

cansisting o alkyl palyglycosides eoataining alkyl groups
containing from about 12 10 about T8 atoms and
having an oligomer disteibution fram o 12 s a thicd

surfactant setecied fram the group , consistinggof g linear
elhoxylated, ; Alu;huls canteining, fromiabout s wabdnng

+*--£_..,_1. 2
carbon atoms and (mm aboui 7L'n

STahyicndoxide
anups.

Still further, the invention

operations which are made up of
surfactant, the second surfactant and the thied surfactant
which provide Gnproved range lubitization and
hydrophile-lipophils halance Tor specific oiliwaler sysiems.

BRILE DESCRIPTION OF THE DRAWINGS
FIG. 1 s a diagram of the inolecular siroctnre of an alkyl
polyglycaside;
FIGS. 2(a) through 2(d) shows Tour oil/wvater systeos
including Type |, Type 11 and Type LT microermdsi

FIGS. 3 through 6 are diagrams showing the solubi
tion parametees of oil and water as 2 functioa of a pscudo
hydrophile-lipophile batance (CHIBY number for o type 111
microcmulsion for several exemplary surlact:
tions in zocardance with the nvention

DESCRIPVTON OF 1HiE PREL
IMBODIMEN'TS.

Adky! pulyglycoside
head aod an o
linkage. A representatinn of e molc
1. Theee are twea ether oxypeos aod theee bydroxyl groups
per plugose vait, plus @ lermingd hydroxyl geoup. the
lipophilic portion o Ies in (e alkyl chain
ROR can be i lincar or hmm,hul alkyl chain ..nnld\mm> from
4 1 20 . The polymcrization reaction can
provide sligoaer disiributions frin x=6) o x=11

anie carhon

uke is shown in

the molecule res

han ator

4

L alky ] palyglycoside surfctants have no claud
as do cthoxylated aleabois, Moreover,
Aatul slouhol suelactants are seasilive 1o emperatore
onas acomally cocountored i welllore sperations,
s they are <abject oo narcowing of ihe ¥

wicrovmiulsion rmage and beeone mor il saluble wad

il i

¢ieaurall
point Himi

nsor type Hl

|kx mtamperadnie geadicnks normally wnconaterad
hore speratiens {or exampte. 0U% FL o abouot 3507 §
In this cepand suctactant salutioos which compe

G substan-

.
" e oul a wellbors o reros

deilitog, Buids as well as hvdeocarbon by

and fuheicants whieh camaio inoo welt i si el

fities upen cornpletion ol the installation of the casing ax
1o wdlas the producion or warking uhing strings. 1t has been

duterined that the removal of these materials from the
welthore usmbly improves fuid production From an oil well.

B oo wnusual that the fluid remaining, in o wellbore
upan coroptenoa ol the drilling and casing losta(lation

o PrOCess cau contaia a signilicant amount of brine,
- Cwliecthe cleaning process s o by casricd oul

ser desirableg (o provide a~tleaning solution which is
stable over a eelatively wide range of tempoeratures,
oleraat of bath caustic sud acidic Huid coarpositions, which

Ay may be used o (eilitate the ceaning, process and which is
nleraal af arelatively wide range of sadinity of (he fluids to

i displacurt tront the well, The compasitioms in accoedance

with the pr nGon exhibit & Winsor type 1 o
sa-called middle-phase microenulsion which actually
o expaukls its bhreadth, as s lu‘r’ﬁ O HITEY nuober with
wreasing femporature rather (AN decreasing in breaddth,

Winsor lype I or middle-phase microcmulstons gre dis-
s in mwee detadl o “Micellization, Solubdizatioa, and

Micenemnlsions™, Volume 2, Ko 1. Mitl, Plenva Press,
a5 New York, 1977,

L BEGL 2 Uvpe L Type Hand Type 1B microvinulsions are
showa, BiG. 2(a) shows ail (0) and water {w) com
dants in g container B0 fooa lovel 1L aad bs
inle rhace 120 In FLGL 2{0Y a Type Tmicroemulsion 13 whict
an orl-in-watee microcmulsion is shown below an exaess
ol layer. Such mictocmulsions are water soluble snd comain
quantities of slubilized oif asshown by the level ol the new
2 12" which is above the original interface 12, 1o FIG.
Fype [T ancroemulsion 14 which is & water-in-oil
L5 mieroemulsian s shown above an excess waler la Such
microcmulsions are ol sotuble and contain quantitics of

solnbsilized water as shiown by the level af oew interface 127

whict is helow the original ioerface 12, 1F1G. 2(dd) shows a

Type HEmicroemulsion 1S which is focated between the oil
sy osd watee ph and extonds above and Ilow origioal
sterface 12 Such Type HHinicrocmulsions are preferred for
wellhore operatioas sinee their interfacial teasions and sotu-
bilization propertics towacd both il and/or water can greatly
facititale the ceanoval of both Trom the wellbore during
cleaning operations.

Morcaver, alkyl polyglycoside surlactants
wovered Lo pravide superior wueting of particutate compao-
acnts of cement slurrics and the like. This wetlability aguncy
chasacleristic of alkyl polyglycoside surfactents cuhances
o the completencss of hydeation ut the cement particles and

therehy geneeates greater stecngsh and bette bonding of the

canent o the w In acs with the
inventivn, an alkyl polyglycoside enmposition is selected

which will provide a Winsor type 1 microcmulsion iu a
a5 Winsor fype I phase coviconmenl system. o other words,

the invention cormcmplates the provision of an alkyl polyg-

lycusicle surlactaat Blead ilrat will produce o niddle-phase

[ar

Y

wterl

e heen d




HOKLT

S
paiculr., ST Ryl ioptEte -
e, s P4 n.mlll\ Cwilh ihen he

Pt nnelsivn Ilu e lhm

tasis nd Bl 1 b,

tinas guch as-1nCswon 0

venhion ot Hplates it AlincirBha ey
atedralehol LA tray L providesd i e
sorficiant conaposiion whetein i
comtePciant T alkel clain | llx vities o (6
piclerbly Proo abous O e O
rotps 1 coobination wath the alboyt
o HEB ammber i the cange ol €310
proferetily ooy shoit 50010 ahone 1 "o

sty bated wleatio)

In develophng o surtaganl cantpuosition in

with Ihe [mxt.ll iavention 1w saluhily
wh i N IhL\v terembelow, Tor sohit
sircnmicnt ia which the

s et oeed o be

winel
the Mudd th be
This may be
predetermined by determining the coneentration ol il

mibted by esung o
Por removed fraen the arcs i gnestiv

maleriads, for evaraple, by determining the concentration of

arl hased contambumts i a Torasation s be acidized (from
4 cory sample of e (omation asidenal), or by delermiring
e concentration ol ail based contaminants weupying the
ks 1o he comented by ao improvad cement com-
pasition including an alkyl palyglyeoside surlactant in
aveordance with ihe invention. When the optimum solubi
lization parameicr bas been dotermined rh
surluctanis which will provide solubsilization parameter
and mintmum inteefacial ension in a middfe-phase micro-
corlsion s provicied feonn data such as that presented in
PGS, 3 (hrough 6 of the drawing.

wu

I FHEY oumber usedl io the di
6 ixa vpreudo” [H I'i rmmhc(’ {PTH.B) whi
ctinn of each surlfactynt in the
an cotmposition ty its T3 number and sunnming the
resulis (o armve ot e ;._~|\|du" ULB numbxer.
S ()

TR 2 o a R proscatfing

‘The solubilization parameter deseribed beret may be
determined hy providing a knowa guantity of oil fogether
with a known qrantity of surfactaal aad water ar briee,
aitxiag the two thoroaghly, cgnilibratiog i a constug tem-
PETAlITe Bir O waler
Type Loor 11, ar HE mscrocmudsion occupying the volume
nreviously occupicl by uil and/or previously occupicd by
e waler, Fhe volume of 0il (152) in FI1G. 2() or the volume
of waler (186) in BIG 2d) aow occupicd hy the micro-

enlvion altar mixiag divided by the volwne of activi
surbactant cormposilion i the ariginal aqueous surfactant
solovion (WY in FIG (@) datermines the values aof the
solubilization paraawiers for ol (SP) and for watee (SP),
respectivaly.

It 1 conternplated that a suelzetanl composition haviag
blend aof at l-.- slnwaalkyl polyglycosic: surfactanls o a
blend nl et Teast e alkyl polyglyeoside suclactants and a

llhu\V[Al&:d aleohol described hercin, wheren the
coneanteation of she surfactant in an aqueous solution
G abont O 1% 1o 1% Ty weight, wil] e v

prable of tocming

0 a blead of

I and then measuring the amount of

)

a0

6

an

G

i lemnperatioe vangs ot

§ lvln th e SUIITHING
RO™ £ 10 38
as the Bload of alkel polyplycaside
wihy P
copeontraiicn ol bascd poterial 0 e renmsad from asie
haiiy 1reatid

e wetal concentoation

ard sdechol surba o

The surlactang composiion comprises o bleod
e surfactants qn]\

alkyl polve

i i p
|H‘||\'g\bf‘*u\l—bf“l(]'d“

herciahe! wltabiliy of o
sturey oy bu oors important than conesifyi
ants in o wethane ne m e voment vomposilicn, Mg
the HEB aunier nisy be modificd by bleading the e

Fae evanpic,

neot paeocles fnoa cemen!

prlyalycosicks surfactaats so proporfisus which wiil give sthe
desited HEBL Pecexample, s mixhiee ot 50 mle poreent
cach of an alkyl polyplycoside surtaciant Baving alky)
chain Jeopth o O and an UER of 129 with an alkyl
pulyelycoside having an HEB of 11 wonrld yickt & oo
position wnth an HLIE of i witl
produn milsion with good soluhiliz PR
cler valu cr wmperatures. An HLR that
provides o Type | micrecowlsios nay teo b
the surfactant blend guautitios wijustod accoliog

The twn alkyl poivelyeoside surlaciams consist of # first
alkyl polyplyceside selocted fram the sisting, of
alkyl polyglycosides containing alkyl
odd number of carbon atums fron about ¥ o (3 with an
tribution from | to 12 and 4 xomid alkyl

1 and

rLups GO a0

aliponer

polyglveoside surtactant selected from the wroup consisling

aof alky) polyglycosides containing alkyl yroups containg
from aboul 12 w about L8 cacbon alums and having an
oligomer distribution {eom 1 1o (2. Preferably the surdactant
compositions eontaia from about 200 1 abuut K efe
perecnt of (he st surfaclant and from abow 10 10 gl &0
mole pereant ol the seeond sucfactant. surlactant
may contain alkyl groups containing, odd or cvea aumbers or
hoth even and odd nmbers of cadnn atoms within the canpe
from ahout 12 to about 18 carbon atoms.

Prefeenbly the first surfaciant consisis essentiatly ol sikyl
polyglycosides containing alkyl gronps which conain 11
carbon atoms. The alky] polyglycosides used as the
surfactant are more readily available eommercially with

he sceon

ceond

atkyt groups which contain ¢ven numixers ol carbon
The even numbered alkyl groups are represcotative of
aali 1 alkyl wroups. The alkyl groups contain-
ing oxdd oumbers of carbon atoms are Lypically produced in
petroleum retining, operations and the like. The alkyl poly;
Lycosides cuntainitg uatural alkyl groups conlaining cven
numbhers of carbon atems are much more viscous thaa the
alkyl polyplycosides containiog petroleum-based slkyl
groups conaining odd numburs of carbon aloms which may
be branwhed chain alkyl group: rhon alem
range. Alkyl polyalycosides Taving, Jonper cven numbered
alkyl cbains have high poue poiats and may be solid,
semi-solid or highty viscous al room temparature.
Aceurdingly, Trom abaut 200 1o about 20 maole pereend of 1he
fiest surfactan! is u i the surfactanl compositions 9
provide the desirul blends having a suijable viscosity for
rixing the sucfaciant and for case of handling as blcoded

The lincar ethoxylated alcobiols ar ally avail-
able and contain from aboul 8 10 abodt 12 carbon aloms and
Trom abunl 2 1o about 8 cthylene oxide groups per awolecule
of alcohal and are desirably preseat in amounts from about
10 1o ahant 58 mule pereens of the tofal of the fiest, seeond
and third sielactams,

ally uecurris

6090754
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TG 3 sliusteares s disgran o the soaivhzanon pacan-

stur versus the PHED numiber 1o e preferread surlactaat

~olution i sordine, wtn e v ntion eod chancterizel
by a0 alk i atkvt chiain
lengih ol €, Cethosyiated atcchol
vosuriactinn wlerein the tdal suelackin concentration was

3.03%. Ly weight 1o an adovis st

g

nowhict wdw con-
fained 2709 hy woight calcion: chincwde, Virkas concen-
kyl polyslycasicte and cilursyls luchol wery
pseudo HUR (PHHL) wnbwers nedi-

trations il

lesfed o provide the

aib while the 1otal concentration of surfctant was held st

: S gl 6, e
actand 2id walcivm chloride
(o 3240
i the drawing, The solubiliagion ta wis careicd oud al @
faperatnee of I3 The =i it
deithog tivid base {hereinad
LMN fheidp m
tians dncluding a ibe
Lesche name NOVAMOLD
aame NOVAMOL and 5 syathutic ol sokb ouder the trade
aame NOVASOTL The NOVAMOL), NOVAMOL, aund
NOVASOL, mpu\xlinr\ W led in the ratio of
The above

363%. bcach ol fhe wsis Shosen e 1
catngsesition was 807

waler,

By valnme shdd 209 ail as indicaicd Ty dhe desig

slally availahic composis

fer agent sold under the
citntlsifice sorhd under 1be trade

v oproy

Rt itions are

el exnpeos
Driliing Fluids, fac,
Houston, - cthoxylated
aleohol havioy an xlkyl chaie leagth of G, 0 O A
commercial cosurfactant meeting the speailication was used
hd wiwder the trade oame NEOBOE 91-2.5 by Shell
ical Company, Houston, Jox. "The NEOIDOL 9025
whanl has an LB aumber of 8.5

‘The composition of PIG. 3 exhibitad a Wiasoe Typie UL
microsmulsion for s range of LI of (eam .8 10 (0.8 and
an optitmioy solubdization parameter uf about (99 at the
intersechon of the curves ropre Mubilization af ail
and water, respectively, and af a PHEB of 10200 Tle alky]
polyglycoside surfactant used s manulactored and sold
uader the trade aame SIMULSOL S0 by Seppie, Toce.,
Fairtickl, N.J. The SIMULSOLSE L serfactant has o alkyl
chain length of Copand an HER of 124, SEMULSOL ST 1T
priouily developed for

sy
il ml:mh: )

The cosarlactant was 3 lin

LU

cnting,

surfactant is x gon-iooic cleanse
houschald cleaniog application,

Referring now 1o FEHGL 3, there is iMustraned @ diageam
similar o PIG. 3 showing the sofubilizatico paeamcier of ol
amd water as a fuaction ol tic PLH R nuaber for a sarfactant
composition tataliog ight o'w wlu(mn ol witer
and calcium chlacide whereio §
ricls is aboul 2,764 by weighi, The a0l @ the salytion
was charaeterized by a mixiure of alhyl palyalveoside aod
cthoxylated aleobol surfactants wherein the alkyl polygly-
coride surfactant comprisad 8O molks pereent ot an alkyl
pulyglycaside such as the SIMUTSOT SE 1) surfactant and
20 mole percent of an alkyl polyvalyioside serfactant, also
developed hy Seppic, Ine signation SIMUL-
SOL SL 26 and o atsell oy charadieried hy a blend of
alkyl chain iongths of ), vl UL respectively,
wherein about 65 waeight porcent to 70 woght peceent ol
surlaelant of alkyl chain fengll O, was typically prescat.
The alkyl polyelycoside sueluctant bicad in PG, 4 carries
the desigoation Blend AL The SIMULSCH LS 26 surfactant
has an BEB of 117, PHIE B numbers amuld wives the Blend A
surlactant a PHLB aumber of 12 2/. X
x thegNEQDOTETRES
mlal solution comprised 88 volume percent of waler wnlh
surluctant and calcium chloride and 28 valume pereent
EMN fluic, and the values denved in FIG. 4 are also based
stsat 130° F ' Tex thas a PHLL cange of 9.8

o
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&

e —
reN ) { /“{

8

0 HOLG was
and s the cptimal sedabileation ol 208 wecnrosd al a
PITER nunhee o 1S

Sl Dirther s s R T RN
ot of o095 by mele SIMUTSOT ST
aned AV SIMUTL \(){ KE 20 sncfactann, peone «'lcd asthe
polyg yeoside compancnt. fopethice with e ethoxybalal
NESITDOT S0-205 ottty totaling 3.63% l»y
weight. was provided in a sohilion which comprised 2.76%
aleium ehilacd nt brlend and
alonim chloride were mised fnowater providing s solution
which waz 8095 Ly valnme al e dal vivice whereas 200,
wf e volua L ihe EMN Hukd, As showae o FIGL S, the
Wins vpe [ nucrociudsion exisied botween i smaller
PHLKR caige ol 9% 0 104 PV B aud 0 argee optinuna
solpbilizatonm of 247w 2% Increase o Blend A showa
in e, 4o cccarred al PHER 10T S tests were also
carcicd out st L30T

'|:u|1 Blend 13

sleohi

aod v 0 e swrfie

Fonkioe new st FLGL 6, & microcaulsion was abtained
with the Scppic SIMULSOL S 26 surfactanl ogethier with
the cthoxybned hne NEODOE U2 S, provided in
A lofad ameunt ¢ ium chloride
solution at L3G° E 149G, » the: Type HE
microcmulision cyisted in n ‘..nnllc; ranpe of PIHLR
number from 98 @ HER ;and the largest aplium solubili-
valion uf ahoui 3 se over Blend AL was
hraiaed a4 PULTE of 10,14, The alkyl palyglycoside
surfactant in the test shown o FIGL 6 was (00 of the
cornenereiatly availuble surlactant SIMULSOE ST 26 made
np of atkyl chain leagths O O aad O previously
duseribud,

L' sluilons could a > lions such
as pipeline cleaniag or pigpiy npo s gravel pack
or fracture clearnng fluids for wells, for example, Moreover,
the present inveation contemplates that the alkyf polygly-
caside surfactam compesitions deseribad and claimed hercin
may be used o applications including so-called  spacco
‘AyidsTcorrosion inhibitor enbancemuem Muids, WEHHmE athdi-
(VESITTEMen s uFFRy as foaming ageuns and other clean-
ing operafions tated with hydiocerbon production aod

ful in
ations aod 2

fransporl,

Accordingly. frem the forepoing duseription, it will be
appreciated that a umique surlactant compasition has been
developed characterized by an atkyl polyglyeoside compo-
sitivn which consists essertially of o first surfaclant selected
from the group consisting of alkyl polyylveosides contain-
ing alkyl growps contaiming an odd nember o
from about 9 to sbout 13 catbon ators wnd surfactant
ceted From the group consisting of alkyl palyglycosides
containing alkyl groups containing, from about 12 to about
18 carbon atoms snd a thid suefactant selected from the
ernup consisting of Tincar alky! cthoxylated aleobol surfac-
tants cantaining from abont 8 o about 12 carboa atoms aad
from about 2 jo aboul B clhiylene oxade groups, aod lurther
wherein the cancentration ol the surtactants is adjusted (o
improve the welling, propertivs or grovide an vptinaum
sulubilization parameler o both watee and oil in o middic-
phase o Type HU miccocmulsion, over @ browd range ol
so-caltel pseudo TR anaibers. The Tirst, seeond and thicd
surfactants are prelerably provided in concentrations which
provide a hydeaphile-dipophile Balance of the solution in a
from about 9.8 ta about HL4 and & salubdization
n it woellbore of at least
about 99 st iemperature o abont 1307 B Those surlactant
compositiuns are padiculacty uselu) G wellbore cleanout
operalions where the salinty and temperluie oxtremes to
which the cleanon composition is 2 xposed sill o resibiin
dupradation of the compositim sr kas ul fis cifce

L carbon atoms

ER

paraneler of the eif and walel

P
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It s contemplated that the sudaciant cuompasiiuns

sloseribed berem way boinctuded e wollbome apeeaisan

al to s welihore

st as ckd A loceraion iterval wlin

and Tron wineh T Bugds are desirad nabe picduced.
ally caeried ou
g @ "hank”
as anmoouinm chiorae

to cnample, acfdime
Ainprodnetivity by s ing
A basedd bedne sue
weation of mnrnoemm chlonds s

Lo g 3

peedinns are tvp

b ipeve T

ol o s

hre whereui e conve

(he rnge o abs OF by weipht This salotioa s

wjucicd as a s calicd pretiush sotntion inte the Tocowtion

infurval thirough e well from which prosuction Huids will

ceenmually be prodicad The sceond siep is e infect an sent
solition such as o weak, acctic o tunmic achl salution
having ¢ concatteation of U065 1o LSO Aleraatieely
 adddition, a steoag o, hy chioric ucid
e US6K% may also be injected aller or

or

solution such .

0 the range ol 109

seidd solution.

i place ot e e

However, conventwnal acidizeny, tesimenis doe nol
wicly disselve oib bas
herein o thie re

adugn I ocampostitens ol the wype
ad, it is comeaplated that au
fregloeal may be caecricd out wheram, dnoog the

skl solwtivn, 5 quanisy of surfaciant com

deser

idiziny

jection of i

position of the typre described horcin miay be inclided in the

ot abenn GU0% o 1009,
of

aqueons acid soluiien in the rang,

anl blcud o

b welglt of e suels
ihas

sling wae ar o

deseribed ne above

SHIT Turtier, the compasdians ot the present invennion

¢ B used I coniunction with well caneatiog opecatious

nentiened atkvl

whing, ooc o mure ot the above

polyplycoside surfactags ss @ blens as voe al those
commercially avadable wgcther with the Hiear athoxylated
aleobo! cosnrlactan . The tatal coneentration of sufactant
strould T, by woighn, (BRTOTZATES 0% whon used as a
welling apent fur the solid particulates in the sluery, oc from
QLSO when used primarily ing agcat,
of he tal agueovs plise inoa cement composition for the
lead cement slurey oeluding a cementilions material
selected from a growp consistivg of Partland cement, slay,
caleium carbonate, calcium alumimate, caleium sullate and
1 ciun oxide, As the lead cemenl composilion
containing sufactant is pumpud infe the wellbore and Bows

a sulubili

alvog the wellbore wall, weliding e wall suefaces of

aay oil has
pal depasits af drilhing fiuid, lor

casimg, liver ar lubin
wall surfaces sanch as resu

example, will be solubdized by the surfactant o improve
cenient bending o the surlace.

Ihose skilled (o the it will Tudber appreciate that the
above deseribed blended surfactant compositions are pro-
cuced by a unique mcthod o praviding a composition which
middle-phase or Type T ndcrocialsion with a soju-
ation of water aed ail which can be maximized ol a
pacticular HEB nunber o psenda HLB anmiber and whercin
a segnificani solubilization of i both water and oil can be
abtaine ks provade the Pype TH microcmmyision ovee a fately
broad rapge of THB or PULS nomber. By sclecnively
ying the concearrativon of alkyl pulyglyveos
e the agueous solulicn or inan aqueous acid s
aqueaus atkaline solmion of & coment material, improved
willbore apeations of B types described hercimabove may
he realized.

The sclected alkyt polyglye
‘o an aguoous sofution, which may include a chioride brine,
such as cideiom or sodiom chioride, anila quantity of an oif
i Lnid which exhibits peopesies of o and tested o
determine when @ Type M microainulsion is preseal for a
caleulwicd HIL ar PELR aumber awd s solubilizaiion

s sortactants are prepared

[OTRRY

paramcive axs doseribod whove iy ascertaiued For the type 1T

o

>

raicroenytlsion Tura given HE B or PHER cumiber Pl catic

al white

¥l polyglye
wastainier the olal cone
watit ¢ omicroemulsion s o devetop

fddos s Then varicd sespociive

raten of surbictant coeste

i

nee, il is contenipla plicuar oo
subiiizatioo of it and walcr may boachi

e

o evideneed
hy the sample composilions deseribod aad illnsicated o
FIGS. 3 tigen G, 10 & wqu

prodeicrnined. as indicated by the ameosnt ol ol tased
terial prosenl e the Huid o be displace:d from s well, or
prpeling or other ceamung operition, e Blend o slkyl
polyalycosiche surtfactants snd the concenirathvn ot the slky!
polyzlycoside surlactans sad the hnes

within 1he Fype BT micraemulsion ranpe, suc

irc sabibilization has been

alechiol

cihovylate

surlactant may he, respectively, prosciocted 1o mest Hie
solubilization necded. This shondd be doome winde maiutain-
(ng ax broad & raage of L or PEHILR anmber 35 possible
in order @ provide aceeptaite cleaaing, ar v L tonipe
ture and saliaily coadits stiag in the well oe the carth
formatian intecval heing trailed

Althoupht preferred embudioments ol the invention bave
been described in dutail herein thoese skiliod fo the art silt
weopnize s iy buoande withoat
doparting from the speand spinl of the mvetion as
recited i the apponded claims,

We claim:

£ A nethad tor lormulaling s surfaclant conposition
having a predeterndacd solubiii
waler and wherein the surduac
cssentizally of a fiest surlactant
consisting nl alkyl poly, &
coutaining wn odd aumber ol carbon woms rom about @ o
i3 carbon atoms, a sseond surfaetant scehected from the
group consisting of alkyl polyglycosides containing slkyl

certaie woditication:

fected frome the group
alkyl groups

groups conlaining from about 12 o about 18 carbon wlooms
and a third surtactant selected from the growp consisti ¢
lincar atky!l vthoxytated aleohol surfactants containmy, £
about 8 1o about 12 cachon aloms i the liocar atkyl ddenhol
and Jrom ahout 2.5 w aboui 8 cthylene vxide groups,

comprising the steps af:

() <keterminiog the concentrations o the liest suclactant,
seeond swifaciant, and thind surlactant which will pro-
vide the pradercrmined solubilization parameter noa
sclected ail/water systent by mixing s known valnme af
oil togetlier with a knowa volume of a solutivn of
surfactant composition and one of water o brine,
asuring the valume of @ type U aicrocroulsion
uceupying & volume provionsly oceupied by the oil and
micasuring the volume of said microemulsion previ-
ously occupicd by the water or brine in suclactam
solution; and

(1) varying the concentrations of the liest, seeond amd
third suefaclams, espectively, in the solution and
repeating step (a3 untl the predetermined salubilization
parameter valug is provided in a range of concentragion
al the liest surfactant, sceond and third surtactaut which
Turms the Type [ microemulsion.

2. The methexd of clam T wherein:

the surfaclanl composition s present in a rangs trom
aboul 1% o aboul 1009 by weight ol the ]
seeond and third surlactants, collecd

s,
ly, in the solu-

tiun.
3 The methex] of claie Uincluding the step ol

providing the lirst, second and thind surfactauts in con-
contrations which provide a psendo hydrophile-
lipaphile talatice of the solution in @ raoge of at least

6,090,754

1]

11k aad a sabubilization parsmictes of the oil sod

ol Ldunt an s

109 ar o femperatuce of about

4. Eles ooethionsl ser foctts e claim | owheein:
the selubilizaiion parameter of i oif and o water s

i

e by dividing the vaiume of ol seenpiod by

e Vype TH miccocmulsiin and the volume of water or
hrine accupied by the Type HI mictoemulsion by the
ucfactant compasition ia the
The netiodd of cladny L owherein the fiest sur
prises fran aboul 200 s aboan 90 mole poereent ol the
tead ol e tirst suelactant and the seeond sietactat.

e vl astive

6 Fhe metiod of clam | wherdin the third suelactant s
pruseai e the surtaclant composition i an ameant cgual 16
aui {1 about SGmede porcent of tie 1otal af the

o g
first, socod and third suelactans.

Fhe mcttux] of claim 1 wherein the seeond
consists essentially of alkyl polyplye tawing alkyl
peanps containa, of carbon atems from

surfacfant

jdus ot

A even number

abwand 1210 abviud 16 carbon atoms,

NThe meitud of Claim T whierein the seeond sl
tally of alkyl polyglycosid
ining an add number af cacban siams trom

Taut
cenmlaining slkyi

CONRINES NN

LOOLPS SO
aboni 13 o ahowd 17 carbon atoms,

9. A surfuctant composition for welthor
sisting, esseitindly of o first surfactant selecled feom the
pronp ceasising ol alkyl polyplvensides containing alkyl

08 Con-

oy

12

dieodd qember ol cacdwn stoms oo Y o

st s lected Jooan the
athyl puiyals
s bt

sndes contuinng alkyl pooips containing,
12 abont 18 carbon atams aod oa thicd

surizotact selocicd frene the

wop consisiing of lHocar
cihivylated alechals containing oo aisiar 8 10 abont 12
carbinn st o the Hoear alky] aleobasd ansd comaining lrem
abwat 25

0t

Lant coreprises

ot 8 cibvlone o

fe prroups.

Lairy 9 whaercin the fir
o aboul 0 make pore
fagal ul the et aed soeond surfachings.

i 9 whercin e secomd

surfavtint consists cssentially of alkyl polvalvee:

itean ot
e aboul

1

1 e composdion of

ies can-

aviing allyl grovps contalning an cven nuobee of carbon
atons oot aixaag 12 1o abonr Ty earbon atome

ol claim 9 wirein the second
kvl polyalycosides can-
af earbon

o conapnil

sis esssntiafly o

1 i auinte
sns Trsgn £33 10 17 Carbon atoms.,

wi contsining

13 Te compesition of ¢laim 9 wherein the third suetac-
ot vonmpoises frean aboat {0 g aboul M mole pereeat of the
il and thiged surlactions
3 9 wherein the surfactaal
otz camprises from abont 01 e abuat $0.60 weight

totl ol the st s

L The composition of ¢
oy

st ol (he sutaciaots

ot consesting of

(=)
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La concentracion del sistema tensioactivo de la invencion debe ser la suficiente como para estabilizar la micro-
emulsion obtenida tras la polimerizacion. Generalmente, [a concentracion debe estar comprendida entre 8% y 20%
cn peso. preferiblemente entre 10% v 15% en peso, respecto al peso total de la microenmlsién. Valores inferiores no
permiten estabilizar la microemulsidn polimérica. mientras que valores superiores no aportan ninguna ventaja técnica

y suponen una penalizacion econdmica.

tn

I.a naturaleza del tensioactivo o de los tensioactivos que forman el sistema tensioactivo de la invencidn es critica
para los fines de la presente invencidn. Tales tensioactivos son del tipo no i6nico. y deben tener, al menos, una cadena
hidrofoba con un mimero de dtomos de carbono superior a 16, preferiblemente entre 18 y 20, y, ademds, al menos,

10 un doble enlace (en ocasiones estos tensioactivos no ionicos se identifican en esta descripeién como tensioactivos no
idnicos “A”). En caso de que el tensioactivo no idnico “A” tenga mds de una cadena hidréfoba, éstas podrén ser iguales
o diferentes, habitualmente iguales. Entre los tensioactivos no idnicos “A” se pueden citar, a modo de ejemplo, y sélo
con cardcter 1lustrativo y no limitativo, los siguientes: ésteres de sorbitol y sorbitén tales como hexaoleato de sorbitol
polietoxilado, trioleato de sorbitan polietoxilado, sesquioleato de sorbitdn polietoxilado, monooleato de sorbitol y
monoolcato de sorhitdn polietoxilados, ésteres de polietilenglicol tales como monooleato y dioleato de polictilenglicol;
alcoholes grasos etoxilados, tales como alcohol oleico y ricinoleico polietoxilados; ésteres de xilitol polietoxilados,
tales como pentacleato de xilitol polictoxilados; ésteres de glicerina polietoxilados, tales como trioleato de glicerina
polictoxilado: y ¢steres trimetilolpropano polietoxilados, tales como trioleato de trimetilolpropano polictoxilados.

15

20 Con objeto de conseguir tanto que la microemulsidn autoinvierta en contacto con una disolucidn o suspensién
acuosa como que sea estable en un amplio intervalo de temperaturas, en particular, entre 0°C y 40°C, el sistema
tensioactivo de fa invencion, cuyo HIsB=debelestar:comiprendido™e Cntre:82y=10 comprende, ademds de uno o més de
dichos tensioacrivos 16 1omc09"‘A”?al MENos UA, rumoacfxvo 10 1011cH (fensioactivé nd iGuico*B¥) en ¢l que todas
sus cadenas hidréfobas son, saturadas y HLB mayor que 12F prefenblemente igual 0 mayor que 13, en una cantidad

25 comprendida entre. ?’/c y 20% en peso réspecto al total del sistema tensioactivo empleado en la microemulsion, prefe-
riblemente entre SGy [5% en peso del total de sistema tensioactivo. Auuque se puede emplear cualquier tensioactivo

no iénico “B™ de 1ILB mayor que 12, se prefieren los tensioactivos no ionicos del tipo alcoholes grasos etoxilados de

HI.B comprendido entre 13 y 18. Asimismo, si se desea, en este caso, el sistema tensioactivo puede contener, ade-

mds, un tefsioactivo-anidnico, en una cantidad comprendida entre 071% v 10%, preferiblemente entre 0,1% y 2%, en

peso respecto al total del sislema tensioactivo empleado en la microemulsién. Cualquier tensioactivo anidnico puede

utilizarse cu la presente invencion.

La fase oleosa u organica de la microemulsion estd formada por el sistema tensioactivo y un disolvente orgdnico.
La seleccidn del disolvente orgdnico de la microemulsién influye apreciablemente sobre la cantidad minima de sistema
tensioactivo necesario para estabilizarla y el HLB 6ptimo para formarla. Este disolvente puede ser un hidrocarburo
alifatico o aromético o una mezcla de hidrocarburos aromaticos y/o alifaticos. El ntimero de dtomos de carbono de los

hidrocarburos puede estar comprendido entre 6 y 18, preferiblemente entre 10 y 14,

La fase acuosa de la microemulsion estd compuesta por agua, los mondémeros a polimerizar, y, opcionalmente, (i)
un aditivo necesario para impedir la inactivacién de la polimerizacién debido a la presencia de metales, tal como un
agente quelante de metales, por ejemplo EDTA (4cido etilendiaminotetraacético) y/o NTA (4cido nitrilotriacético), y
(1) un iniciador de polimerizacién o un miembro de un par redox iniciador de la polimerizacién. En caso de que la
iniciacién de la polimerizacién se realice mediante un par redox, dicha fase acuosa comprenderd, preferiblemente, el

40

agente oxidanie del par redox.

Los mouodmeros de la fase acuosa constan bien de un dnico mondémero vinilico no iénico (al como acrilamida, o
bien de una mezcla de mondmeros vinilicos no iénicos y idnicos tales como acrilamida y dcido (metacrflico o una
de sus sales, preferiblemente de sodio o potasio, en una concentracion total de mondémeros respecto al peso total de la
microemulsién comprendido entre 20% v 40% en peso y en una relacién en peso de acrilamida a dcido (met)acrilico o
sus sales comprendida catre 100:0 y 40:60. La concentracién de mondmeros preferida es, en su caso, de 50% en peso.

N
o

El pH de 1a fase acuosa estd comprendido entre 6 v &, preferiblemente, entre 7.3 y 7.5.

Larelacién de la fase orgdnica a la fase acuosa es tal que la concentracidn total de materia activa (polimero o copo-
limero) de la microemulsién. una vez realizada la polimerizacién. est¢ comprendida entre 20 y 35%, preferiblemente

entre 259 y 30%. en peso respecto al total de la microemulsidn.

[
“n

a polimericacion de los mondmeros se realiza por radicales libres hasta que la conversion de los monémeros sea
igual o superior al 60% . preferentemente, igual o superior al 80%, mads preferentemente, igual o superior al 95%, v

60 preferentemente. del 100% sustancialmente.

)

La miciacion de la polimerizacion se puede llevar a cabo a una temperatura comprendida entre 10°C y 40°C,
preferiblemente entre 25°C y 35°C. Si la polimerizacidn se lleva a cabo de modo discontinuo. en una sola etapa, durante
el curso de la polimerizacion el calor liberado es tal que, teniendo en cuenta la elevada velocidad de polimerizacidn, es
précticamente imposible mantener constante la temperatura, pudiendo incrementarse €sta hasta valores comprendidos

entre 60°C y 92°C sin que por clio se altere la calidad del producto obtenido.
ara la puesta en practica de la presente invencién se puede utilizar una amplia variedad de iniciadores de po-

c
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REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para la obtencion de microemulsiones inversas de polimeros de acrilamida o de copolimeros
de acrilamida y dcido (menacrilico o una de sus sales, de alto peso molecular, que comprende las siguientes etapas:

a) preparar una fase acuosa, comprendiendo dicha fase acuosa;

a.l) agua:

a.2) un monémero a polimerizar seleccionado entre acrilamida y una mezcla de monémeros que compren-
de, al menos, acrilamida vy, al menos, dcido (met)acrilico o una de sus sales, en una concentracién total
de monémero comprendida entre 20% y 40% en peso respecto al total de 1la microemulsién, y en una
relacion en peso de acrilamida a dcido (met)acrilico o una de sus sales comprendida entre 100:0 y

40:60:
a.3) opcionalmente. un agente quelante de metales: y
a.4) opcionalmente, un iniciador de polimerizacion;
mediante la mezela de los componentes a.1), a.2), y, opcionalmente, a.3) y/o a.4);
b) preparar, por separado, una fase oleosa. comprendiendo dicha fase oleosa:

b.1) un sistema tensioactivo cuyo HLB estda comprendido entre 8 y 10, donde dicho sistema tensioactivo
comprende (1)por lo menos dos tensioactivos no iénicos “A”. uno de los cuales tiene un HILB com-
prendido entre 3 y 8. v el otro tiene un HLB comprendido entre 9,5 y 14, preferentemente entre 9,8 y
11,3: cada uno de dichos tensioctivos no 16nicos comprende, por lo menos, una cadena hidréfoba que
conticne mas de 16 datomos de carbono, y al menos, un doble enlace; y (ii) por lo menos un tensioac-
tivo no iénico “B” con una cadena o cadenas saturadas hidréfobas con un HLB igual o mayor de 12,

preferentemente igual o mayor de 13; v
b.2) un disolvente organico
mediante la mezcla de los componentes b.1) y b.2):

¢) desgasificar dichas fases acuosa y oleosa, conjuntamente o por separado, con un gas inerte, hasta que la
concentracién de oxigeno en las mismas es inferior a 0.5 ppm:

d) mezclar, en caso de que dichas fases acuosa y oleosa se hayan desgasificado por separado, dichas fases
acuosa y oleosa en atmosiera inerte; y

e) polimerizar dicha mezcla de fases acuosa y oleosa, en atmésfera inerte.

2. Procedimiento segun la reivindicacién 1, en el que dicho sistema tensioactivo tiene un HLLB comprendido entre
9.2v9.0.

3. Procedimiento segiin la reivindicacion 1, en el que dicho sistema tensioactivo esta en una concentracién com-
prendida enure 8%y 20%. en peso, preferiblemente entre 10% y 15% en peso, con respecto al peso total de la microe-
mulsién.

4. Procedimiento segin la reivindicacion 1, donde dicho tensioactivo no idnico “B™ es del tipo alcohol graso
etoxilado con un 111.B comprendido entre 13y 18.

3. Procedimiento segtin la reivindicacién 1, donde dicho tensioactivo no iénico “B” con cadena o cadenas saturadas

con un HLB 1gual o mayor que 12 es un tensioactivo no iénico polietoxitado con un nidmero de dtomos de carbono en
su cadena hidrofoba o en cada una de sus cadenas hidrofobas comprendido entre 11y 14 dtomos de carbono.

6. Procedimiento segiin cualquiera de las revindicaciones 1 a 5. donde dicho tensioactivo no iénico “B” con cadena
o cadenas hidréfobas saturadas con un HLB igual o mayor que 12 se encuentra en una conceniracién en peso con
respecto al peso total de sistema tensioactivo comprendida entre 2% y 20%, preferiblemente entre 8% y 15%.

7. Procedimiento segtin la reivindicacién 1, donde dicho sistema tensioactivo también comprende un tensioactivo

amonico.

8. Procedimiento segiin la reivindicacién 6, donde dicho tensioactivo aniénico se encuentra en una concentracion
en peso con respecto al peso total de sistema tensioactivo comprendida entre 0,1% y 10%, preferiblemente entre 0.1%

y 2%.
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