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Asunto: Respuesta al requerimiento de forma expedido dentro de la solicitud
de patente titulada: “EQUIPO Y METODO PARA LA
PREPARACION DE EMULSIONES DE AGUA EN CRUDO VIVO”.

Tramite: 2

Evento: 1

Actuacion: 519

Folios: 3

Oficio: 6049

Solicitante: : ECOPETROL S.A

Fecha Solicitud: 27 DE JUNIO DE 2014

RESPUESTA OFICIO No. 6049

Respetado sefior Director:

ILBA LUCIA GONZALEZ ZABALA, en mi condicion de apoderada de la sociedad
ECOPETROL S.A., solicitante de la patente de la referencia, por medio de este escrito,
dentro de los términos legales establecidos, doy repuesta al oficio No. 6049 relacionado en
el asunto:

1. De la solicitud de patente

1.1. Titulo

Indica la Superintendencia que el titulo contiene el término “vivo” el cual no es claro y no
aplica al campo técnico de la invencion, por lo cual se sugiere hacer la correccion necesaria.
Correccion

Se modifica el titulo de Ia solicitud, retirando el término “vivo” y cambidndolo por el término
“salmuera o agua de formacién en crudo pesados”, quedando de la siguiente forma:
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“Equipo y método para la preparacién de emulsiones de agua, salmuera o agua de
formacién en-crudo pesados.”

1.2. Reivindicaciones (Art. 30 D486)
Se aduce que el capitulo reivindicatorio no es claro porque:

a) Las reivindicaciones 1 y 9, presentan en el predmbulo el término “vivo”, el cual no
es claro y no aplica al campo técnico de la invencidon se sugiere realizar aclaraciones
al caso.

Correccion

Se retiré el término “vivo” y se cambid por “pesado” en las reivindicaciones 1 y 9,
como en todo el texto de la memoria descriptiva, asi:

Reivindicacion 1. Un equipo para preparacion de emulsiones de agua en crudo
Pesado caracterizado porque contiene: Dos bombas de desplazamiento positivo -
manuales y/o automaticas (B1, B2), dos cilindros conectados, un cilindro receptor
(C3) cargado inicialmente con la pre-mezcla y un cilindro (C2) que esta conectado a
la bomba de desplazamiento positivo (1), desde este ultimo cilindro (C2) se
conectan estos cilindros (C3, C2) por dos valvulas de aguja (V4, V5) y un filtro (F1)
ubicados en linea, y en paralelo a estos una véalvula (V6) y un filtro (F2) conectados
todos por una unidén “te” (T1) que se conecta finalmente a dicho cilindro receptor
(C3) que esta unido a una bomba de desplazamiento positivo (B2) y opcionalmente
el equipo puede contar con un Regulador de contrapresion.

Reivindicacion 9. Un método para la preparaciéon de emulsiones de agua en crudo
Pesado caracterizado porque que se compone de las siguientes etapas:

b) También se sugiere que los términos de las reivindicaciones 3, 8 y 9, “cualquier
cilindro”, “a alta”, “alta”, “por cualquier dispositivo”, “al menos”, “*por lo menos”, “la
cantidad de aceite necesaria”, “volumen de emulsiéon requerido”, “una presion
superior a la presion de burbuja”, “misma condicién”, *minimo en”, “por encima”,
“misma presion”, “se observe”, “presién constante”, “condicidén de presién
establecida”, “ajustar la presion de este dispositivo”, “hasta la temperatura
deseada”, “tamafio de gota requerido”, son imprecisos, por lo cual no permite
distinguir la invencidon del estado de la técnica; en consecuencia, se sugiere
sustituirlo por un término preciso o un rango concreto.

Correccién

Se cambiaron los términos esbozados en las reivindicaciones 3, 8 y 9, por términos
mas precisos, asi como se indicaron rangos concretos, asi:

Reivindicacion 3. El equipo para preparacién de emulsiones segun la reivindicacion

1 caracterizado porque los cilindros (C1, C2 y C3) son de pistdon flotante de
desplazamiento positivo ademas pueden ser cilindros disefiados para la operacién a
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presiones hasta 137,89 MPa y temperaturas hasta 200 °C (473, 15 °K) y donde el
cilindro C3 tiene doble valvula de control que permita el drenaje de fluidos.

Reivindicaciéon 8. Un sistema de preparacién de pre-mezclas que comprende una
bomba (B1) conectada a una “te” (T2) con dos ramas, la primera conectada a un
cilindro que contiene agua o salmuera o agua de formacién (C1) que se conecta a
una valvula (V1) e inmediatamente a una te (T1) ubicada en el centro con tres
ramificaciones la segunda y central se conecta con un cilindro receptor (C3) que
tiene en su cara superior una valvula de aguja (V3), este cilindro receptor (C3) esta
conectado a una bomba (B2), la tercera ramificacién de (T1) se conecta con un
cilindro (C2) que contiene crudo u otro fluido hidrocarburo a través de la valvula V2
y este Cilindro C2 se conecta a una bomba (B1) por medio de la “te” (T2).

Reivindicacién 9. Un método para la preparacion de emulsiones de agua en crudo
Pesado caracterizado porque que se compone de las siguientes etapas:

Las reivindicaciones 3 a 7 y 9, presentan caracteristicas funcionales del método
como lo es: “que permita el drenaje de fluidos”, “para obtener el volumen de
emulsién requerido”, “para las pruebas a una presidén superior a la presién de
burbuja del aceite utilizado (minimo 13789,52 Kpa)”, “a fin de llenar las lineas de
conexién”, “para purgar la salmuera o agua de formacién inyectada”, “para el
control de la presidn”, “y reservarlo para la realizacién de las pruebas requeridas”,
“para obtener el tamafio de gota requerido”, “y garantizar la estabilidad de la
presién”, “para la operacién a alta presion”, “y operan a alta presion y control de
flujo”, “disefiado para mantener la presion del cilindro receptor”, “disefiados para
operar a alta presién”, “para obtener el contenido de agua de interés para la
emulsién objetivo”, “para la preparacion de la emulsién”, es importante recordar
que aunque estas caracteristicas funcionales pueden ir dentro de las
reivindicaciones, su funcién es dar-claridad a las mismas, por lo que no le pueden
dar novedad o nivel inventivo ya que no se consideran caracteristicas técnicas
esenciales.

Correccion

Se cambiaron los términos esbozados en las reivindicaciones 3 a 7 y 9, que
permitan dar claridad a las mismas, con el fin de dar novedad o nivel inventivo.

e Ver capitulo reivindicatorio modificado (Reivindicacién 9)
En la reivindicacién 9, las expresiones: “Ajustar la presion”, “Hacer vacio”, “Ajustar
el arreglo”, son generales y no definen con claridad las cantidades o productos a los
cuales se refieren, por lo tanto, incluyen todas las posibles alternativas presentes o
futuras, se sugiere remplazarlo por las caracteristicas esenciales para definir con
precision lo que se desea proteger.

Correccion

Se cambiaron los términos contenidos en la reivindicacién 9, por términos que dan
caracteristicas esenciales y precision.
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s Ver capitulo reivindicatorio modificado (Reivindicacién 9)

e) En la reivindicacion 9 las expresiones “que permita la cuantificacion”, “cuantificar el
volumen drenado de salmuera o agua de formacién”, “Cuantificar el volumen de
aceite inyectado”, no es claro que parte del equipo es el encargado de realizar la
accién, se sugiere realizar aclaraciones al caso.

Correcciéon

Se cambiaron los términos descritos en la reivindicacién 9 por términos que dan
caracteristicas esenciales y precision.

e Ver capitulo reivindicatorio modificado (Reivindicacién 9)
Teniendo en cuenta que se encuentran cumplidos en su totalidad los requisitos formales
contenidos en los articulos 26 y 27 de la Decisiéon 486 conforme a lo previsto en el articulo
38 de la misma Decisidn, atentamente solicito se continle con el tramite de la presente
solicitud.
ANEXOS

e Memoria descriptiva modificada con el Capitulo Reivindicatorio modificado.

Atentamente,

IYBA LUCIA GONZALEZ ZABALA
.C. No. 63.310.829 de Bucaramanga
~S. de la J.
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RESUMEN

La presente invencidn revela cdmo preparar, para luego analizar, emulsiones agua/ crudo (u otro
liquido hidrocarburo) que emulen las emulsiones naturales a condiciones de yacimiento y que
ademds sean lo suficientemente estables para luego estudiarlas en laboratorio. Para esto
suministra un equipo y un protocolo para la preparacion de dichas emulsiones.

El equipo estad compuesto, entre otros, por cilindros de pistdn flotante de desplazamiento positivo
(C1, €2 y C3), que son cualquier cilindro disefiado para la operacién a alta presion y alta
temperatura, cualquier cilindro disefiado para la operacion a alta presién que tenga una precision
en volumen minimo de 1.0 x 107 m® (0.1 cm®), bombas de desplazamiento positivo (manuales y/o
automaticas), valvulas —-manuales y/o automdticas, cualquier vélvula disefiada para operar a alta
presion y que sea especialmente disefiada para el control de flujo, conexiones (lineas, te,
conectores), cualquier componente disefiado para operar a alta presion que, por seguridad en su
uso 0 manipulacién, cumpla con estandares internacionales de fabricacion, un regulador de
contra presion, cualquier dispositivo disefiado para mantener la presion del cilindro receptor y que
puede emplearse como reemplazo de una bomba de desplazamiento positivo, filtros, filtros
metalicos o de otro material disefiados para operar a alta presion y con tamafios de orificio entre
0.5y 100 micras.

Adicionalmente, la solicitud presenta el protocolo o método para la preparaciéon de emulsiones
que contiene las siguientes etapas:

Etapa a. Preparacion de fluidos y de equipos
Etapa b. Preparacion de la pre-mezcla
R¥]

Etapa g Montaje y puesta a punto del equipo

Etapa d. Preparacién de la emulsién



EQUIPO Y METODO PARA LA PREPARACION DE EMULSIONES DE AGUA, SALMUERA O AGUA DE
FORMACION EN CRUDO PESADOS

OBJETO DE LA INVENCION

La presente invencién se ubica, pero no se limita, dentro del sector petrolero en el area de
produccién de pozos y especificamente pertenece al area tecnoldgica y cientifica de sistemas
dispersos a alta presion.

ESTADO DE LA TECNICA

En la actualidad todos los procesos de preparacién de emulsiones a alta presién en la industria del
petroleo se realizan a partir de dos tipos de tecnologias base, estas tecnologias a grandes rasgos
son:

El equipo Realview de Schlumberger (figura 1) que estd conformado por dos cilindros
concentricos, el interno moévil y accionado por un motor eléctrico y el externo que es
completamente inmdvil; los fluidos de trabajo que son agua y aceite se cargan en el espacio
ubicado entre los dos cilindros. Este equipo estd fundamentado en la teoria Taylor-Coutte para
aplicar un esfuerzo de corte circular (torque) al cilindro interno mévil. El equipo actualmente se
utiliza para estudiar la depésito de parafinas y asfaltenos.

Por otro lado, la tecnologia suministrada en el equipo de “statoil” (figura 2) se fundamenta en el
principio de “homogenizacién a alta presién” y se basa en el mezclado y esfuerzo de corte que
puede hacer una vélvula de estrangulamiento. La operacién esta basada en el principio de que dos
fluidos presurizados (agua y aceite) se junten y fluyan a través de un sistema de valvulas,
experimentando caidas de presion, lo cual se espera que genere la fuerza de corte necesaria para
crear interfaces entre el agua y el aceite. Las emulsiones reportadas son estables sélo por minutos.

En el estado del arte se conoce el documento US2004255649 que se relaciona con un método para
medir una emulsién o deposicién de sélidos en una muestra de fluido, que comprende cargar la
muestra a un dispositivo Couette; someter la muestra en el dispositivo Couette a una presion, una
temperatura, y un corte comparable a las condiciones del campo; cambiar por lo menos uno de la
presion, temperatura, composicién, o corte de la muestra; y cuantificar el tipo y la cantidad de
sélidos depositados en las paredes internas del dispositivo Couette. También se divulgan
dispositivos para ser usados en el método. '

De otra parte, el documento KR101000070 menciona un dispositivo para la fabricacion de aceite
en emulsién que comprende una primera unidad mezcladora a alta velocidad, una segunda unidad
mezcladora de alta velocidad, una banda de retorno que conecta las mezcladoras, y una pluralidad
de osciladores, donde la primer unidad mezcladora de alta velocidad incluye una primera unidad
central que incluye una unidad de agujero hueco y més de una micro boquillas; una primera
unidad anular conectada a la primera unidad central utilizando las micro boquillas; una tuberia de
agua que inserta agua a la primera unidad anular; y una tuberia de crudo que inserta crudo a la
primera unidad anular.

También se conoce el documento CN102086405 que divulga un dispositivo de simulacién de
prueba dindmica de desalacion electrénica de crudos, donde después que el crudo es
precalentado en un tanque, la tasa de flujo de una bomba de crudo se regula por medio de un
medidor de flujo, el crudo es bombeado en el calentador, el crudo se calienta rapidamente y fluye
dentro de la tuberia, un quebrador de emulsién y agua se bombean en la tuberia por medio de



una bomba de inyeccién antes que el crudo ingrese a un mezclador estatico, el quebrador de
emulsién y el agua, después de haberse mezclado completamente en el mezclador micro estético,
ingresan a un tanque de corriente de desalacién de corriente altera y un tanque de desalacién de
alta velocidad o el crudo se desala y se deshidrata de forma electrénica o a alta velocidad de
acuerdo con los requerimientos, y el crudo tratado es recolectado por medio de un tanque de
recoleccion o se recicla de forma continua. EL dispositivo simula completamente las condiciones
de operacidn para ser usado en refinerias y campos petroleros.

Finalmente, el documento US2011203353 se refiere a sistemas y métodos para determinar la
efectividad de un inhibidor de deposicién de asfalteno en aplicaciones de campos petroleros,
donde dichos métodos tipicamente comprenden los pasos de introducir un fluido de pozo en un
sistema microfluidico o milifluidico; introducir una mezcla de un inhibidor de deposicion de
asfalteno y portador en el sistema microfluidico; introducir un agente de precipitacion, que
comprende tipicamente heptano, en el sistema microfluidico; y opcionalmente introducir tolueno
en el sistema microfluidico; luego observar la presencia o ausencia de agregacion de asfalteno
dentro del sistema microfluidico.

En contraste a estas tecnologias, el equipo desarrollado y presentado en la presente invencion
esta solicitud es un enfoque diferente a lo encontrado en la literatura. Es diferente al “realview”
de la compaiiia Schlumberger, y de igual modo es diferente al “setup” de la empresa Statoil.
Ninguno de los equipos referidos anteriormente utiliza el principio de microfluizacion como se
describira a continuacion.

Esta tecnologia utiliza la preparacion de una pre-mezcla (agua-aceite) como proceso preliminar
para la creacion de area interfacial entre las fases aceite y agua. Esta drea interfacial disminuye de
tamafio mediante la combinacion de las técnicas de homogenizacién a alta presion y
microfluidizacién, utilizando la caida de presién por el uso de vélvulas, codos, lineas y “tes”
(homogenizacién a alta presién) y utilizando adicionalmente filtros de diferentes tamafios de
orificio, que internamente producen una combinacion de efectos entre caida de presion y cambios
de direccion y velocidad del fluido (microfluidizacion). La mencionada tecnologia permite obtener
emulsiones que permanecen estables, aun después de meses de haber sido preparadas.

DESCRIPCION DE LA INVENCION

Las emulsiones de agua en crudo pesado son un problema en la produccion de pozos y campos de
crudo pesado, pues al formarse en la cara del pozo reducen la productividad debido al incremento
de viscosidad ocasionado por la emulsificacién del agua. Ahora, como parte de una solucion
tecnoldgica para algunos campos de produccion en Colombia se plante la necesidad de estudiar
la reologia de las emulsiones agua en crudo Pesado, el problema particular al que se enfrenta este
concepto es como preparar, para luego analizar, emulsiones agua/ crudo que emulen las
emulsiones naturales a condiciones de yacimiento y que ademds sean lo suficientemente estables
para poder tener el tiempo de estudiarlas en laboratorio. Por lo tanto, se profundizé en el estudio
de sistemas emulsionados agua/ crudo Pesado para poder entender el impacto de las emulsiones
y discriminar mejor la contribucién de dichas emulsiones a los problemas de productividad de
pozos en campos petroleros Colombianos como los de Chichimene, Cafio Sur, Castilla, Akacias, etc.

En este contexto, el Instituto Colombiano del Petréleo (ICP) ha adquirido experiencia y también
posee equipos del tipo redmetros y demds para la preparacién y estudio de emulsiones en crudo
muerto (sin gas) a condiciones de transporte, pero no poseia equipos ni metodologias disponibles
que permitieran preparar y estudiar las emulsiones de crudos Pesados originales (con gas) a
condiciones de yacimiento y cara de pozo.
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Este mismo instituto ha venido trabajando en el estudio de emulsiones en crudos Pesados, pues
alrededor del 90% de los fluidos son crudos pesados emulsionados debido al medio poroso del
reservorio, la caida de presion durante el muestreo, a los perforados del pozo, a la presencia de
surfactantes naturales (asfaltenos, acidos, etc.) y sélidos que estabilizan las emulsiones.

Por lo anterior, las condiciones planteadas como minimas a ser tenidas en cuenta en el desarrollo
del equipo y el protocolo fueron las siguientes:

. Debia operar a condiciones de presién y temperatura que cubrieran al menos el rango
tipico de los yacimientos de crudo pesado en Colombia (T<= 148,89 °C [300°F]; P<=68,95 MPa
(10,000 psi]) Cominmente los pozos estan a temperaturas cercanas a los 93,333 °C (200 °F) y
presiones cercanas a 27,58 MPa (4000 psi).

. Debia asegurarse de que el crudo pesado no cambiara su composicién durante el proceso
completo de emulsificacién, por lo tanto en la preparacién de las emulsiones la presién no podia
ser inferior a la presion de burbuja del crudo medida experimentalmente.

J La emulsidn que se preparara debia ser lo suficientemente estable que permitiera su
estudio reoldgico en un viscosimetro capilar o su estudio termodindmico en una celda PVT; con el
proposito de generar datos experimentales para reportar inmediatamente o usar dichos datos
experimentales para el desarrollo de modelos reolégicos y termodinamicos para interpolacion/
extrapolacion a otras condiciones de cortes de agua no estudiadas experimentalmente.

En la actualidad la preparacion y estudio de emuisiones agua/crudo pesado es ofrecida
comercialmente por la compafiia Schlumberger usando el equipo ya resefiado llamado Realview.
Este equipo fue disefiado para estudios de depositacion de parafinas y asfaltenos (Patent US
6,959,588 B2; Nov. 1, 2005), sin embargo también es utilizado para estudios de emulsiones.

Existia la necesidad de un equipo que permitiera estudiar el impacto de las emulsiones sobre la
produccion y transporte de fluidos en campos petroleros y que proporcionara informacion para el
dimensionamiento robusto de bombas y equipos de subsuelo y superficie que son impactados por
la viscosidad de los fluidos producidos.

Para satisfacer esta necesidad la presente invencién proporciona una tecnologia que contiene un
equipo y protocolo para la preparacién de emulsiones mediante técnica de microfluidizacion a alta
presion. La tecnologia que se presenta emplea la preparacién de una pre-mezcla (agua-aceite)
como proceso preliminar para la creacién de area interfacial entre las fases aceite y agua. Esta
area interfacial disminuye de tamafio mediante la combinacién de las técnicas de homogenizacién
a alta presion y microfluidizacién, utilizando la caida de presién por el uso de vélvulas, codos,
lineas y “tes” (homogenizacién a alta presién) y utilizando adicionalmente filtros de diferentes
tamaiios de orificio, que internamente producen una combinacién de efectos entre caida de
presion y cambios de direccién y velocidad del fluido (microfluidizacién).

El efecto que se produce con la presente invencién es que permite realizar a escala de laboratorio
la emulsificacién con las siguientes caracteristicas:

* Es posible utilizar crudos pesados sin gas (también conocidos como “crudos muertos”) y crudos
pesados con gas {también conocidos como “crudos vivos”) a condiciones variables de presion y
temperatura sin que se presente cambio en la composicién total de los crudos pesados base.
También se pueden utilizar aceites o fluidos hidrocarburos de naturalezas diferentes a los propios
de la industria del petréleo.

* Se puede realizar de manera repetible puesto que los contenidos de agua de la emulsién
obtenida, y que son verificados experimentalmente mediante las técnicas existentes, son muy
cercanos a los contenidos de agua de la emulsién objetivo.
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* Los tamaios de gota pueden variar entre 05 y 100 micras.

* Las emulsiones son muy estables y por tanto no se observa separacion de agua libre aun después
de meses de haber sido preparadas.

Finalmente, frente al efecto del uso de esta tecnologia, la utilizacién de esta tecnologia impacta
directamente los estudios de dafios a la formacion y la productividad de pozos petroleros, dado
que puede ser usada para reducir la incertidumbre sobre el verdadero efecto de la formacién de
emulsiones en campos de crudo pesado, adicionalmente esta tecnologia tiene el potencial de
poder ser usada para el estudio de quimicos inhibidores de las emulsiones.

DESCRIPCION DE LOS DIBUJOS

Con el objeto de ayudar a una mejor comprension de las caracteristicas del invento y para
complementar la descripcién que se esta realizando, y de acuerdo con un ejemplo preferente de
realizacion practica del mismo, se acompaiia, como parte integrante de dicha descripcién, de un
juego de dibujos en donde con caracter ilustrativo y no limitativo, se ha representado lo siguiente:

La figura 1 muestra el equipo “Realview” de Schlumberger.
La figura 2 revela el equipo “setup” de la empresa Statoil.

La figura 3 proporciona una vista del disefio 1 del equipo y protocolo para la preparacién de
emulsiones.

La figura 4 es una vista del disefio 2 del equipo y protocolo para la preparacién de emulsiones.

La figura 5 muestra una modificacion al disefio 2 del equipo y protocolo para la preparacion de
emulsiones.

La figura 6 brinda un esquema del disefio 3 del equipo y protocolo para la preparacion de
emulsiones.

La figura 7 es un esquema del disefio final del equipo y protocolo para la preparacion de
emulsiones.

La figura 8 revela un esquema de la preparacion de las pre-mezclas del equipo y protocolo para la
preparacion de emulsiones.

La figura 9 muestra el sistema de valvulas del disefio final del equipo y protocolo para la
preparacién de emulsiones.

La figura 10 son imégenes al microscopio de dos fracciones que corresponden a emulsion agua en
crudo que tienen contenidos de agua casi idénticos.

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

Para la obtencién del disefio final del equipo y protocolo para la preparacion de emulsiones de
forma consecutiva se obtuvieron tres (3) disefios a manera de prueba y que para la adecuada
comprension de la invencién todos se describen a continuacion:



Disefio 1 (figura 3)

El primer disefio implementado consisti6 en una adaptacién del equipo de Statoil utilizando
dispositivos y equipos de facil consecucion.

* Objetivo: Verificar la efectividad del montaje de este primer disefio para dispersar agua en
crudo y determinar si ocurria el fendmeno de emulsificacion.

® Experimentos: Se realizaron 11 pruebas con crudo pesado de 112 AP| y salmuera sintética
con la salinidad equivalente de 6500 ppm de sodio (ppm es “partes por millén”).
Relaciones entre 5y 25% (volumen/volumen) de agua/ crudo.

® Resultados: No se pudo lograr la estabilizacion en el diferencial de presiones AP. Se
establecié que para mantener la caida de presién deseada era necesario variar los
caudales de las bombas durante las corridas y/o variar la apertura de la valvula. Ademas,
No hubo dispersion del agua en el crudo (emulsificacién), se evidencié una apreciable
separacion de las fases con presencia de agua libre (sistema inestable).

Disefio 2 (figura 4)

Con el fracaso del primer disefio se revisé de nuevo la bibliografia y se encontré que por ejemplo
en la industria de los alimentos usan unas vélvulas que provocan cambios de direccion
(aceleracion) en el flujo dentro de la mismas, los cuales son los responsables de poder lograr la
dispersion de una fase en la otra, esto se conoce como microfluidozacién. La valvula micrométrica
del primer disefio no cumple con ello. Se usaron entonces filtros metalicos de alta presién (Flenla
figura 4) de 100, 40 y 10 micras (100 para la pre-mezcla y 100, 40 y 10 para la recirculacién)

~ ® Objetivo: Verificar la efectividad del montaje de este segundo disefio para dlspersar agua
en crudo y determinar si ocurria el fenémeno de emulsificacién.

* Experimentos: Se realizaron 6 pruebas con crudo pesado de 112 AP| y salmuera sintética
con la salinidad equivalente de 6500 ppm de sodio. Todas a 25% (volumen/volumen) de
agua/ crudo.

® Resultados: Se eliminé el sistema digital de lectura de diferenciales “SMAR” (sistema que
lleva el nombre la compaiiia que lo fabrica) porque las caidas de presién superaban su
rango de uso. Los diferenciales de presion, AP, se monitorearon con el manémetro de la
bomba. No hubo dispersién del agua en el crudo (emulsificacién), se evidenci6 presencia
de “baches”de agua-crudo al final de la preparacion (sistema inestable).

Modificacién al disefio 2 (figura 5)

Consistié en un cambio al montaje con el fin de favorecer la recirculacién mediante el uso de dos
filtros (F1y F2 en la figura 5), uno para cada sentido de flujo, y un sistema de vélvulas para cambiar
el sentido de flujo de las bombas (V1 a V6 en la figura 5).

* Objetivo: Verificar la efectividad del montaje de esta modificacién al segundo disefio para
dispersar agua en crudo y determinar si ocurria el fenémeno de emulsificacién.

¢ Experimentos: Se realizé una (1) prueba con crudo pesado de 112 APl y salmuera sintética
con la salinidad equivalente de 6500 ppm de sodio. A 25% (volumen/volumen) de agua/
crudo. La “emulsién” final preparada se drené a tres balones para medir tamafios de gota.



e Resultados: Durante el drenado para la medicion de tamafios de gota se encontrd
nuevamente la presencia de agua libre, llevando a la necesidad de seguir redisefiando el
equipo y la metodologia de preparacién de las emulsiones.

Disefio 3 (figuras 6y 9)

En este tercer disefio se elimind el sistema mecanico o electrénico para el control de presion “back
presure” a fin de poder usar caudales grandes y también se empleé una bomba duplex para
controlar el cilindro inyector y el receptor durante las recirculaciones.

e Objetivo: Verificar la efectividad del montaje de este tercer disefio para dispersar agua en
crudo y determinar si ocurria el fenémeno de emulsificacién estable.

e Experimentos: Se Realizaron tres (3) pruebas con crudo pesado de 112 API y salmuera
sintética con la salinidad equivalente de 6500 ppm de sodio a una proporcién del 20%
(volumen/volumen) de agua/ crudo. Dos (2) de las tres (3) emulsiones se prepararon para
estudiar su estabilidad, extrayendo de cada una de ellas 15 mL/ dia y midiendo contenido
de agua (por el método normalizado Karl Fischer) y tamafio de gota (con el equipo
comercial usado para la determinacién de distribuciones de tamarfio de particula “particle
sizing instrument” conocido como “MASTERSIZER”).

e Resultados: La primera de las tres (3) emulsiones fue estable por 8 dias y la segunda por
14 dias, tiempo suficiente para mediciones reoldgicas y algunas propiedades PVT. La
tercera emulsién fue drenada en su totalidad para estudiar la homogeneidad de la
emulsion. No obstante, se presentd agua libre en la Gltima porcién extraida.

Disefio final (figuras 7 a 9)

Modificacién al disefio tres (3). La recirculacién se sigui6é realizando conforme a los esquemas
anteriores pero la modificacion al tercer (3) disefio y la metodologia es que se cambié el proceso
de pre-mezcla y se realizé como se muestra en la Figura 8. Entonces, las Figuras 7 a 9 constituyen
el disefio final de la presente invencién.

e Objetivo: Verificar la efectividad de esta modificacion al disefio tres (3) para dispersar agua
en crudo y determinar si ocurre el fenémeno de emulsificacion estable.

e Experimentos: Se Realizaron dos (2) pruebas con crudo pesado de 112 API. La salmuera
sintética fue de salinidad equivalente de 6500 ppm de sodio a una proporcion del 20%
(volumen/volumen) de agua/ crudo.

e Resultados: En las 2 emulsiones no hubo presencia de agua libre en toda la extension de la
mezcla. Las 2 emulsiones continuaban estables por periodos muy largos de tiempo,
inclusive en el rango de meses. Para una de las emulsiones se midig, utilizando un
viscosimetro capilar, la viscosidad a tres fracciones o baches extraidos de la misma;
arrojando como resultado diferencias en viscosidades menores al 3%. En ambas
emulsiones las fracciones o baches extraidos tienen practicamente el mismo contenido de
agua (diferencias menores a 1% entre fracciones de la misma emulsién) aunque las gotas
tienen diferencias en tamafio; sin embargo, estas diferencias en el tamafio de gota no
afectaron la viscosidad de manera marcada, puesto que las diferencias en viscosidades
medidas entre las tres fracciones analizadas no superaron el 3%.



COMPONENTES DEL EQUIPO

Todos los dispositivos descritos a continuacion deben tener la capacidad de operar como minimo a
las condiciones de presidn y temperatura descritas anteriormente. Los elementos que componen
el equipo son los que se describen a continuacién:

¢ Cilindros de piston flotante de desplazamiento positivo (C1, C2 y C3). Cualquier cilindro
disefado para la operacion a alta presidn y alta temperatura, que cumpla como minimo
con las siguientes especificaciones: certificacidon internacional (DOT/UC), disefiado con el
minimo volumen muerto (“no Gtil”) posible, minima friccién posible entre la camisa del
cilindro y el cuerpo del pistén durante el desplazamiento del pistén dentro de la camisa
del cilindro. El cilindro C3 debe tener doble vélvula de control que permita la extraccién
(“drenaje”) de fluidos. Cualquier cilindro disefiado para la operacion a alta presién que
tenga una precisién en volumen minimo de 1.0 x 107 m? (0.1 cm’).

e Bombas de desplazamiento positivo -manuales y/o automaticas-

e Vdlvulas =manuales y/o automaticas-

¢ Cualquier valvula disefiada para operar a alta presién y que sea especialmente disefiada
para el control de flujo.

* Conexiones para alta presién (lineas, “tes” conectores). Cualquier componente disefiado
para operar a alta presién y que, por seguridad en su uso y manipulacién, cumpla con
estandares internacionales de fabricacién.

* Regulador de contrapresién “Back pressure regulator”. Cualquier dispositivo disefiado
para mantener la presién del cilindro receptor. Este dispositivo de regulacion de presion se
puede emplear como reemplazo de la bomba de desplazamiento positivo B2.

. :Filtros metalicos o de otros materiales disefiados para operar a alta presién y con tamafios
de orificio entre 7:0.5 y 100 micras.;

El equipo para preparar las emulsiones en su disefio final estd representado en la figura 7 y los
elementos que lo componen estan conectados de la siguiente forma:

Dos bombas de desplazamiento positivo -manuales y/o automaticas (B1, B2), dos cilindros
conectados, un cilindro receptor (C3) cargado inicialmente con la pre-mezcla y un cilindro (C2)
conectado a la bomba de desplazamiento positivo (B1), desde este Gltimo cilindro (C2) se
conectan estos cilindros (C3, C2) por dos vélvulas de aguja (V4, V5) y un filtro (F1) ubicados en
linea, y en paralelo a estos una vélvula (V6) y un filtro (F2) conectados todos por una unién “te”
(T1) que se conecta finalmente a dicho cilindro receptor (C3) que estd unido a una bomba de
desplazamiento positivo (B2) y opcionalmente el equipo puede contar con un Regulador de
contrapresion.

El sistema de preparacion de pre-mezclas del disefio final (figura 8) esta conformado asi:

Un sistema de preparacion de pre-mezclas que comprende una bomba (B1) conectada a una “te”
(T2) con dos ramas, la primera conectada a un cilindro que contiene agua o salmuera o agua de
formacién (C1) que se conecta a una vélvula (V1) e inmediatamente a una te (T1) ubicada en el
centro con tres ramificaciones la segunda (y central) se conecta con un cilindro receptor (C3) que
tiene en su cara superior una vélvula de aguja (V3), este cilindro receptor (C3) estd conectado a
una bomba manual (B2), la tercera ramificacion de (T1) se conecta con un cilindro (C2) que
contiene crudo u otro fluido hidrocarburo a través de la vélvula V2 y este Cilindro C2 se conecta a
una bomba manual (B1) por medio de la te (T2).

El sistema de valvulas correspondiente a este disefio final (figura 9) estd compuesto y conectado
de la siguiente forma:



Una bomba (B1B) que esta comunicada por medio de una “te” (T2) inicialmente a dos valvulas de
agujas (V2, V5) en serie que estdn comunicadas con la linea (L2) de crudo o fluido hidrocarburo y
después por la misma “te” (T2) con la vélvula de aguja (V6) que se comunica con la linea (L3) de
pre-mezcla. Adicionalmente otra bomba (B1A) de la misma forma estd conectada por medio de
una “te” (T3) inicialmente a las valvulas de agujas (V3 y V6) en linea y comunicadas con la linea (L3)
de pre-mezcla y también B1A esta comunicada por la misma “te” (T3) con la vélvula de aguja (V5)
que se conecta a la linea (L2) de crudo.

CONDICIONES DE OPERACION

El equipo estd disefiado para la operaciéon a presiones hasta de 137,89 MPa (20000 psi) y
temperaturas hasta de 200 °C (473.15°K, 392°F).

La presién minima de operacion del sistema esta definida por la presién de burbuja del crudo o
fluido hidrocarburo utilizado. Esta presion de burbuja se determina experimentalmente a priori
usando tecnologias bien conocidas en la industria quimica y del petréleo.

El método o procedimiento por etapas para la preparacién de emulsiones es el siguiente:

Etapa A. PREPARACION DE FLUIDOS Y DE EQUIPOS
Etapa B. PREPARACION DE LA PRE-MEZCLA
Etapa C. MONTAJE Y PUESTA A PUNTO DEL EQUIPO

Etapa D. PREPARACION DE LA EMULSION

A continuacién se definen cada una de las etapas que componen el método o protocolo de
preparacion de emulsiones.

Etapa A. PREPARACION DE FLUIDOS Y DE EQUIPOS

1. Transferir al cilindro C2 el crudo o fluido hidrocarburo a ser emulsionado entre el 0 y el
50% del volumen del cilindro C2. Si es un crudo o fluido hidrocarburo con gas disuelto la
transferencia debe realizarse a una presion superior a la presion de burbuja del mismo
(normalmente 2000 psi (13,79 MPa) por encima de dicha presién de burbuja) [Lo anterior se hace
con el fin de garantizar que no exista liberacion del gas presente en el aceite hidrocarburo; dicha
presion de burbuja del fluido hidrocarburo a ser emulsionado debe ser determinada a priori
experimentalmente; lo cual es un procedimiento experimental ampliamente conocido en el estado
del arte de la industria quimica y del petréleo]. Si se trata de un crudo o cualquier otro tipo de

fluido hidrocarburo sin gas disuelto, realizar la transferencia a minimo 1000 psi (6,89 MPa) y como
maximo 137,89 MPa.

2. Cargar la muestra de agua o salmuera o agua de formacién en el cilindro C1, y presurizar
dicho cilindro a la misma condicion de presién del cilindro C2 (numeral 1).

3. Realizar el montaje como se muestra en la figura 8 cuando se tengan dos bombas de
desplazamiento positivo; o reemplazar la bomba B2 por un “back pressure regulator” (regulador
de contrapresidn). Los cilindros C1 y C2 se pueden ubicar en posicién horizontal o vertical; el
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cilindro C3 debe ubicarse en posicién vertical. Verificar que el sistema no presente escapes de
fluido.

4, Conectar una bomba de vacio a la vélvula V3 del Cilindro C3 y evacuar el aire presente.
Para lo cual se requiere tener abiertas la vélvula V3, las vélvulas del cilindro C3 (principal y auxiliar)
y las védlvulas V1y V2.

5. Presurizar con la bomba B2 el cilindro C3 hasta alcanzar la misma presion de los cilindros
Cly C2. En el caso de que la bomba B2 sea reemplazada por un regulador de contrapresion “back
pressure regulator”, la presurizacion del cilindro C3 se debe realizar con la bomba B1.

6. Cerrar las vélvulas V1, V2, V3 y las vélvulas principal y auxiliar del cilindro C3.

7. Abrir la valvula del cilindro C1, a fin de llenar las lineas de conexidn con el fluido acuoso
contenido en el mismo cilindro C1, y también llenar el volumen disponible entre el pistén al final
de carrera del cilindro C3 y el tope del mismo; durante el llenado se debe controlar la presién del
cilindro C1 usando la bomba B1, de tal forma que se mantenga a la presién del numeral 1 (presién
de transferencia).

8. Abrir la valvula V1 controlando que la presién del sistema se mantenga a la presién del
numeral 1.
9. Abrir la vélvula V2 controlando con la bomba Bl de que la presiéon del sistema se

mantenga a la presidon del numeral 1.

10. Abrir la vélvula principal del cilindro C3 controlando mediante la bomba B2 que la presién
se mantenga a la presion del numeral 1.

11. Abrir la vélvula auxiliar del cilindro C3 controlando mediante B2 (o B1 en el caso de que se
esté usando un back pressure regulator) que la presién del sistema se mantenga a la presion del
numeral 1.

12. Medir el volumen de agua o salmuera o agua de formacién empleado en el llenado de
lineas y en el llenado del volumen representado (“volumen muerto”) entre el pistén al final de
carrera del cilindro C3 y el tope del mismo cilindro C3.

+

13. Cerrar la vélvula superior e inferior del cilindro C1 y la valvula V1.

14. Conectar hidraulicamente el cilindro C2 con la bomba B1 y asegurar que el cilindro se
encuentre a la presion especificada en el numeral 1.

15. Abrir la vélvula superior del cilindro C2 manteniendo estable la presién a la presion de
transferencia (numeral 1), esperar a que la presién de los dos cilindros (C3 y C2) se estabilice a la
presién especificada en el numeral 1.

16. Abrir la valvula V2 y estabilizar la presién del sistema a la presién especificada en el
numeral 1.
17. Abrir la vélvula V3 del cilindro C3 para extraer el agua o salmuera o agua de formacién

inyectada. Durante la operacion se debe controlar la presion del cilindro C2 con la bomba B1 para
mantener la presion a la de transferencia especificada en el numeral 1. Controlar la presién del
cilindro C3 para que no sea en ningin momento inferior del valor establecido en el numeral 1,
para ello se debe controlar el flujo del fluido extraido (agua, salmuera o agua de formacién)
mediante el uso de la valvula V3 y con la ayuda de la bomba B2 (0 B1 en el caso de que se esté
usando un back pressure regulator). El agua o la salmuera o el agua de formaci6n extraida por la
valvula V3 se deposita en un recipiente graduado para medir el volumen. El retiro de agua o



salmuera o agua de formacion se realiza hasta que se observe visualmente la presencia de
hidrocarburo y se procede entonces a cerrar V3.

18. Utilizando la bomba B1 presurizar el cilindro C2 al el valor establecido en el numeral 1.

19. Cerrar la valvula V2.

20. Medir el volumen de aceite inyectado.

22. Cerrar la valvula auxiliar del cilindro C3 y retirar del montaje la valvula V3.

23. Abrir las valvulas superior e inferior del cilindro C1 para mantener mediante la bomba B1

la presion en el cilindro C1 en el valor establecido en el numeral 1.

Etapa B. PREPARACION DE LA PRE-MEZCLA

1. Presurizar los cilindros C1, C2 y C3 al valor establecido en el numeral 1 de la Etapa A
(presion de transferencia).

2. Realizar los célculos para determinar los volimenes de agua y aceite requeridos para
preparar la pre-mezcla en forma de batches (porciones) y el nimero de batches (porciones)
requeridos. Estos volimenes estdn condicionados a la cantidad en volumen de emulsion que se
desea preparar y al contenido de agua en volumen que se desea que tenga la emulsion [i.e.,
(volumen de agua o salmuera o agua de formacién)/ (volumen de agua o salmuera o agua de
formacion + volumen de aceite o fluido hidrocarburo a ser emulsionado)].

3. Abrir la valvula V1.

4, Inyectar isobaricamente (presion cuasi-constante) desde C1 la primera porcién (batch) de
agua o salmuera o agua de formacién, acorde con las proporciones establecidas en el numeral 2.

5. Cerrar la valvula V1.
6. Abrir la valvula V2.
7. Inyectar isobaricamente desde C2 la primera porcién (batch) de aceite acorde con las

proporciones establecidas en el numeral 2.

8. Cerrar la valvulav2.

9. Repetir los pasos 3 a 8 hasta que el numero total de baches de crudo (o fluido
hidrocarburo) y agua o salmuera o agua de formacion calculados en el numeral 2 hayan sido
inyectados.

10. Cerrar las valvulas del cilindro C3 (el cual contiene la pre-mezcla).

Etapa C. MONTAJE Y PUESTA A PUNTO DEL EQUIPO
1. Realizar montaje siguiendo la Figura 7

2. Con el propésito de evitar la segregacion del agua por gravedad, ubicar en forma
horizontal los cilindros C2 y C3 dentro del horno y realizar las conexiones acorde con la figura 7, los
filtros deben instalarse con direccidn de flujo opuesta [esta direccién de flujo de los filtros esta
establecida desde fébrical.



3. Mediante una bomba de vacio conectada a la valvula V6 (vélvula de tres vias), realizar
vacio a las conexiones y al arreglo de filtros (F1 y F2); el vacio debe realizarse hasta alcanzar una
presion de -26 pulgadas de mercurio (-0.0880 MPa).

4. Verificar la presién de los cilindros C2 y C3 mediante una bomba de desplazamiento
positivo, la presidn debe ser igual al valor establecido en el numeral 1 de la etapa A.

5. Abrir la vélvula superior del cilindro C3, verificar que exista conectividad hidraulica bomba-
cilindro.

6. Abrir la valvula VS, verificar que exista conectividad hidraulica bomba-cilindro (C3).

7. Abrir la valvula V4, verificar que exista conectividad hidrulica bomba-cilindro (C3).

8. Abrir la valvula superior del cilindro C2, verificar que exista conectividad hidraulica bomba-
cilindro (C2).

9. Presurizar el equipo en el valor establecido en la etapa A; en caso de utilizar un regulador

de contrapresién, ajustar la presion de dicho regulador a la presién definida en el numeral 1 de la
Etapa A.

10. Mediante horno de calentamiento, calentar el equipo isobaricamente manteniendo la
presion de los cilindros C2 y C3, mediante las bombas B1 y B2, a la presién establecida en el
numeral 1 de la Etapa A. Todo el equipo se calienta hasta la temperatura a la cual se requiere
prepara la emulsién, entre temperatura de laboratorio y 200 °C (473,15 °K).

Etapa D. PREPARACION DE LA EMULSION

1. Establecer los modos de operacion del sistema en alguna de las siguientes
configuraciones:

* Bombeo a caudal constante — extraccion (drenaje) a presion constante.

® Bombeo a presidn constante ~ extraccién (drenaje) a presién constante, garantizando que
el diferencial de presin se encuentre entre 300 psi (2,068 MPa) y 3000 psi (20,68 MPa).

® Bombeo a caudal constante ~ extraccion (drenaje) a caudal constante, garantizando que el
diferencial de presion se encuentre entre 300 psi (2,068 MPa) y 3000 psi (20,68 MPa).

2. Cerrar la vélvula V4 y verificar que la vélvula V5 esté abierta.

3. Bombear desde el cilindro C3 a través del filtro F1, hasta que la totalidad del fluido en C3
se encuentre en el cilindro C2.

4. Cerrar la vélvula V5 y abrir la véalvula V4.
5. Cambiar el arreglo de vélvulas V4, V5 y V6 para invertir el sentido de flujo.
6. Bombear desde el cilindro C2 a través del filtro F2, hasta que la totalidad del fluido en C2

se encuentre en el cilindro C3.

7. Repetir el ciclo comprendido entre los pasos 3 a 7 de la etapa D hasta obtener el tamafio
de gota requerido en el rango de 0.5 a 100 micras.

8. La emulsion final se almacena en el cilindro C3.



Experimento Adicional:

Finalmente se realiz6 1 prueba con crudo de 14.1 °APIl. La salmuera sintética fue de salinidad
equivalente de 6500 ppm (“partes por millén”) de sodio. Relacidén de 25% (volumen/volumen) de
agua/ crudo.

La emulsion preparada se drend a condiciones ambiente y se caracterizé6 mediante observacion en
microscopio OLYMPUS BX53 para determinar el tipo de emulsidn obtenida, se determiné el
tamafio de gota mediante Mastersizer y se cuantificé el contenido de agua mediante la técnica de
agua por destilacion (ASTM D4006).

Resultados: La emulsién preparada fue homogénea en toda su extensidn, puesto que las dos
fracciones que corresponden a emulsion agua en crudo (figura 10), tienen contenidos de agua casi
idénticos (y muy cercanos al esperado) y la distribucién del tamafio de gota no tiene diferencias
significativas.

Conclusion:

U Los resultados obtenidos indican que el disefio desarrollado e implementado permite
realizar la emulsificacion de agua en crudo pesado con gas o sin gas con las siguientes
caracteristicas:

. Se pueden utilizar crudos pesados sin gas (“crudos muertos”) y crudos Pesados con gas
(“crudos vivos”) a condiciones variables de presion y temperatura sin que se presenten cambios en
la composicion total de los fluidos.

. El proceso de emulsificacion se puede realizar de manera repetible, puesto que los
contenidos de agua medidos experimentalmente son muy cercanos a los contenidos de agua
calculados antes de la emulsificacion.

. Los tamafios de gota obtenidos en el proceso de emulsificacién varian en el rango de 0.5 a
100 micras.
o Las emulsiones son muy estables y por tanto no se observa separacion de agua libre aun

después de meses de haber sido preparadas.

Lo anterior es requisito fundamental para que dicho equipo sea usado para estudios del impacto
de emulsiones sobre la productividad de pozos petroleros de crudo pesado; y obviamente el
estudio de su posible inhibicion.




CAPITULO REIVINDICATORIO

Reivindicacion 1. Un equipo para preparacion de emulsiones de agua en crudo Pesado
caracterizado porque contiene: Dos bombas de desplazamiento positivo -manuales y/o
automaticas (B1, B2), dos cilindros conectados, un cilindro receptor (C3) cargado inicialmente con
la pre-mezcla y un cilindro (C2) que estd conectado a la bomba de desplazamiento positivo (1),
desde este ultimo cilindro (C2) se conectan estos cilindros (C3, C2) por dos valvulas de aguja (V4,
V5) y un filtro (F1) ubicados en linea, y en paralelo a estos una vélvula (V6) y un filtro (F2)
conectados todos por una unién “te” (T1) que se conecta finalmente a dicho cilindro receptor (C3)
que esta unido a una bomba de desplazamiento positivo (B2) y opcionalmente el equipo puede
contar con un Regulador de contrapresion.

Reivindicacion 2. El equipo para preparacion de emulsiones segun la reivindicacion 1 caracterizado
porque las bombas son de desplazamiento positivo manuales y/o autométicas

Reivindicacion 3. El equipo para preparacion de emulsiones segun la reivindicacion 1 caracterizado
porque los cilindros (C1, C2 y C3) son de pistdn flotante de desplazamiento positivo ademads
pueden ser cilindros disefiados para la operacion a presiones hasta 137,89 MPa y temperaturas
hasta 200 °C (473, 15 °K) y donde el cilindro C3 tiene doble vélvula de control que permita el
drenaje de fluidos.

Reivindicacion 4. El equipo para preparacion de emulsiones segin la reivindicacién 1 caracterizado
porque los cilindros (C1, C2 y C3) estén disefiado para la operacion a alta presion y pueden tener
una precisién en volumen minimo de 1.0 x 107 m? (0.1 cm?).

Reivindicacion 5. El equipo para preparacidén de emulsiones segin la reivindicacion 1 caracterizado
porque las valvulas son manuales y/o automdticas y operan a alta presién y con control de flujo.

Reivindicaciéon 6. El equipo para preparacion de emulsiones segin la reivindicacion 1
caracterizado porque la bomba de desplazamiento positivo (B2) se reemplaza por cualquier
dispositivo disefiado para mantener la presion del cilindro receptor.

Reivindicacién 7. El equipo para preparacién de emulsiones segln la reivindicacién independiente
1 caracterizado porque los filtros (F1, F2) son metalicos o de otro material disefiados para operar a
alta presién y con tamarios de orificio entre 0.5 y 100 micras.

Reivindicacién 8. Un sistema de preparacion de pre-mezclas que comprende una bomba (B1)
conectada a una “te” (T2) con dos ramas, la primera conectada a un cilindro que contiene agua o
salmuera o agua de formacion (C1) que se conecta a una vélvula (V1) e inmediatamente a una te
(T1) ubicada en el centro con tres ramificaciones la segunda y central se conecta con un cilindro
receptor (C3) que tiene en su cara superior una valvula de aguja (V3), este cilindro receptor (C3)
esta conectado a una bomba (B2), la tercera ramificacién de (T1) se conecta con un cilindro (C2)
que contiene crudo u otro fluido hidrocarburo a través de la valvula V2 y este Cilindro C2 se
conecta a una bomba (B1) por medio de la “te” (T2).

Reivindicacién 9. Un método para la preparacion de emulsiones de agua en crudo Pesado
caracterizado porque que se compone de las siguientes etapas:



Etapa A. Preparacion de fluidos y de equipos que comprende las siguientes subetapas:

1) Transferir al cilindro C2 la cantidad de crudo o fluido hidrocarburo a ser emulsionado entre
el 0y 50% del volumen del cilindro C2 a una presion de transferencia entre la presién de burbuja
del aceite utilizado y una presién de 137.89 MPa.

2. Cargar la muestra de agua o salmuera o agua de formacién en el cilindro C1, y presurizar
dicho cilindro a la misma condicion de presién del cilindro C2 (numeral 1).

3. Realizar el montaje como se muestra en la figura 8 cuando se tengan dos bombas de
desplazamiento positivo; o reemplazar la bomba B2 por un “back pressure regulator” (regulador
de contrapresion). Los cilindros C1 y C2 se pueden ubicar en posicién horizontal o vertical; el
cilindro C3 debe ubicarse en posicion vertical. Verificar que el sistema no presente escapes de
fluido.

4. Conectar una bomba de vacio a la valvula V3 del Cilindro C3 y evacuar el aire presente.
Para lo cual se requiere tener abiertas la valvula V3, las vélvulas del cilindro C3 (principal y auxiliar)
y las valvulas V1y V2.

5. Presurizar con la bomba B2 el cilindro C3 hasta alcanzar la misma presién de los cilindros
C1y C2. En el caso de que la bomba B2 sea reemplazada por un regulador de contrapresién “back
pressure regulator”, la presurizacién del cilindro C3 se debe realizar con la bomba B1.

6. Cerrar las valvulas V1, V2, V3 y las valvulas principal y auxiliar del cilindro C3.

7. Abrir 1a valvula del cilindro C1, a fin de llenar las lineas de conexién con el fluido acuoso
contenido en el mismo cilindro C1, y también llenar el volumen disponible entre el pistén al final
de carrera del cilindro C3 y el tope del mismo; durante el llenado se debe controlar la presion del
cilindro C1 usando la bomba B1, de tal forma que se mantenga a la presion del numeral 1 (presion
de transferencia).

8. Abrir la valvula V1 controlando que la presion del sistema se mantenga a la presion del
numeral 1.
9. Abrir la vélvula V2 controlando con la bomba Bl de que la presién del sistema se

mantenga a la presioén del numeral 1.

10. Abrir la vélvula principal del cilindro C3 controlando mediante la bomba B2 que la presion
se mantenga a la presion del numeral 1.

11. Abrir la valvula auxiliar del cilindro C3 controlando mediante B2 {0 B1 en el caso de que se
esté usando un back pressure regulator) que la presion del sistema se mantenga a la presion del
numeral 1.

12. Medir el volumen de agua o salmuera o agua de formacién empleado en el llenado de
lineas y en el llenado del volumen representado (“volumen muerto”) entre el piston al final de
carrera del cilindro C3 y el tope del mismo cilindro C3.

13. Cerrar la valvula superior e inferior del cilindro C1 y la valvula V1.

14. Conectar hidraulicamente el cilindro C2 con la bomba B1 y asegurar que el cilindro se
encuentre a la presion especificada en el numeral 1.

15. Abrir la vélvula superior del cilindro C2 manteniendo estable la presién a la presién de
transferencia (numeral 1), esperar a que la presion de los dos cilindros (C3 y C2) se estabilice a la
presidn especificada en el numeral 1.
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16. Abrir la valvula V2 y estabilizar la presion del sistema a la presion especificada en el
numeral 1.

17. Abrir la valvula V3 del cilindro C3 para extraer el agua o salmuera o agua de formacién
inyectada. Durante la operacién se debe controlar la presién del cilindro C2 con la bomba B1 para
mantener la presion a la de transferencia especificada en el numeral 1. Controlar la presién del
cilindro C3 para que no sea en ninglin momento inferior del valor establecido en el numeral 1,
para ello se debe controlar el flujo del fluido extraido (agua, salmuera o agua de formacion)
mediante el uso de la vélvula V3 y con la ayuda de la bomba B2 (o0 B1 en el caso de que se esté
usando un back pressure regulator). El agua o la salmuera o el agua de formacién extraida por la
vélvula V3 se deposita en un recipiente graduado para medir el volumen. El retiro de agua o
salmuera o agua de formacién se realiza hasta que se observe visualmente la presencia de
hidrocarburo y se procede entonces a cerrar V3.

18. Utilizando la bomba B1 presurizar el cilindro C2 al el valor establecido en el numeral 1.

19. Cerrar la valvula v2.

20. Medir el volumen de aceite inyectado.

22. Cerrar la valvula auxiliar del cilindro C3 y retirar del montaje la valvula V3.

23, Abrir las valvulas superior e inferior del cilindro C1 para mantener mediante la bomba B1

la presién en el cilindro C1 en el valor establecido en el numeral 1.

Etapa B. Preparacion de la pre-mezcla, que comprende las siguientes sub-etapas (Figura 8):

1. Presurizar los cilindros C1, C2 y C3 al valor establecido en el numeral 1 de la Etapa A
(presion de transferencia).

2. Realizar los calculos para determinar los volumenes de agua y aceite requeridos para
preparar la pre-mezcla en forma de lote (batch) y el nimero de lotes (batches) requeridos.

3. Abrir la valvula V1.

4, Inyectar isobdricamente (presion cuasi-constante) desde C1 la primera porcién (batch) de
agua o salmuera o agua de formacion, acorde con las proporciones establecidas en el numeral 2.

5. Cerrar la valvula V1.
6. Abrir la valvula V2.
7. Inyectar isobaricamente desde C2 la primera porcién (batch) de aceite acorde con las

proporciones establecidas en el numeral 2.
8. Cerrar la vélvulav2.

9. Repetir los pasos 3 a 8 hasta que el nimero total de baches de crudo (o fluido
hidrocarburo) y agua o salmuera o agua de formacién calculados en el numeral 2 hayan sido
inyectados.

10. Cerrar las vélvulas del cilindro C3 (el cual contiene la pre-mezcla).



Etapa C. Montaje y puesta a punto del equipo:
1. Realizar montaje siguiendo la Figura 7

2. Con el propésito de evitar la segregacion del agua por gravedad, ubicar en forma
horizontal los cilindros C2 y C3 dentro del horno y realizar las conexiones acorde con la figura 7, los
filtros deben instalarse con direccién de flujo opuesta [esta direccién de flujo de los filtros esta
establecida desde fabrical.

3. Mediante una bomba de vacio conectada a la vélvula V6 (valvula de tres vias), realizar
vacio a las conexiones y al arreglo de filtros (F1 y F2); el vacio debe realizarse hasta alcanzar una
presién de -26 pulgadas de mercurio (-0.0880 MPa).

4. Verificar la presién de los cilindros C2 y C3 mediante una bomba de desplazamiento
positivo, la presion debe ser igual al valor establecido en el numeral 1 de la etapa A.

5. Abrir la valvula superior del cilindro C3, verificar que exista conectividad hidraulica bomba-
cilindro.

6. Abrir la valvula V5, verificar que exista conectividad hidraulica bomba-cilindro (C3).

7. Abrir la valvula V4, verificar que exista conectividad hidraulica bomba-cilindro (C3).

8. Abrir la valvula superior del cilindro C2, verificar que exista conectividad hidraulica bomba-
cilindro (C2).

9, Presurizar el equipo en el valor establecido en la etapa A; en caso de utilizar un regulador

de contrapresion, ajustar la presion de dicho regulador a la presion definida en el numeral 1 de la
Etapa A.

10. Mediante horno de calentamiento, calentar el equipo isobdricamente manteniendo la
presion de los cilindros C2 y C3, mediante las bombas B1 y B2, a la presion establecida en el
numeral 1 de la Etapa A. Todo el equipo se calienta hasta la temperatura a la cual se requiere
prepara la emulsion, entre la temperatura a la que se encuentre el laboratorio y 200 °C (473,15
°K).

Etapa D. Preparacion de la emulsién que comprende las siguientes sub-etapas:

1. Establecer los modos de operacién del sistema en alguna de las siguientes
configuraciones:

e Bombeo a caudal constante — extraccién (drenaje) a presion constante.

e Bombeo a presién constante — extraccion (drenaje) a presion constante, garantizando que
el diferencial de presidn se encuentre entre 300 psi (2,068 MPa) y 3000 psi (20,68 MPa).

e Bombeo a caudal constante — extraccién (drenaje) a caudal constante, garantizando que el
diferencial de presion se encuentre entre 300 psi (2,068 MPa) y 3000 psi (20,68 MPa).

2. Cerrar la vélvula V4 y verificar que la védlvula V5 esté abierta.

3. Bombear desde el cilindro C3 a través del filtro F1, hasta que la totalidad del fluido en C3
se encuentre en el cilindro C2.

4. Cerrar la véalvula V5 y abrir la vélvula V4.
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5. Cambiar el arreglo de valvulas V4, V5 y V6 para invertir el sentido de flujo.

6. Bombear desde el cilindro C2 a través del filtro F2, hasta que la totalidad del fluido en C2
se encuentre en el cilindro C3.

7. Repetir el ciclo comprendido entre los pasos 3 a 7 de la etapa D hasta obtener el tamafio
de gota requerido en el rango de 0.5 a 100 micras.

8. La emulsidn final se almacena en el cilindro C3.
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Figura 1. Equipo REALVIEW de Schlumberger (principio de funcionamiento)

http://www.slb.com/~/media/Files/core_pvt_lab/industry_articles/201002_wo_asphaltene_deposition.pdf
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Figura 2. Equipo de Statoil (principio de funcionamiento)

H. Auflem. “Influence of Asfaltene Aggregation and Crude Oil Emusion Stability” PhD Thesis.
Norwegian University of Science and Technology, Norway, 2002



Figura 3. Disefio 1 del equipo y protocolo para la preparacion de emulsiones
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Figura 4. Disefio 2 del equipo y protocolo para la preparacion de emulsiones
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Figura 5. Modificacién al Disefio 2 del equipo y protocolo para la preparaciéon de
emulsiones



Figura 6. Disefio 3 del equipo y protocolo para la preparacién de emulsiones
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Figura 7. Disefio final del equipo y protocolo para la preparacién de emulsiones.
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Figura 8. Esquema para la preparacién de pre-mezclas del disefio final



| Figura 9. Esquema del montaje de valvulas del disefio final
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Figura 10. Imagenes al microscopio de dos fracciones de la emulsién preparada a partir
del crudo con gas (es decir, crudo “vivo”) denominado “Fluido C”: (a) Fraccién 1, (b)
Fraccion 2



