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Resumen

En este trabajo de investigacion, se busca estudiar el comportamiento reoldgico de
cuatro crudos de tres tipos diferentes (un liviano, un pesado y dos extra pesados) y ajustarlo
al modelo reologico que mejor los defina simulando condiciones de yacimiento y

transporte.

La primera etapa de la investigacion consistié en caracterizar fisicamente los crudos a
estudiar, realizando el analisis composicional por cromatografia de gases, asi como
caracterizacion SARA por la técnica de columna abierta y determinacion de la gravedad
API.

La segunda etapa radicd en el estudio de las propiedades reoldgicas en un reémetro
rotacional a condiciones de presidn atmosférica, con un rango de temperatura de 30 a 60°C
con intervalos de 5°C simulando condiciones de ambiente y yacimiento, posteriormente, en
esta misma etapa se llevo a cabo el desarrollo de los modelos reoldgicos correspondientes a
cada temperatura y para cada crudo. Por ltimo, en esta etapa, se determind para cada crudo
el modelo reoldgico que describiera mejor su comportamiento haciendo un andlisis

comparativo entre los modelos ya existente y reportados en literatura.

Finalmente, en la tercera etapa se realizé el estudio de un crudo extra pesado en un
redbmetro capilar de alta presién a condiciones de presion y temperatura de yacimiento y
diferentes gastos volumétricos con la finalidad de simular las condiciones de transporte,
todo esto para determinar su modelo reoldgico comparando con los resultados obtenidos en
redbmetro rotacional y evaluando las causas del diferente comportamiento obteniendo asi la
ecuacion del modelo reoldgico que rige a este tipo de crudo.



Abstract

This research work inquiries to understand the rheological behavior of four crudes of
three different types (light, heavy and extra heavy) and adjust it to the rheological model
that best defines them simulating reservoir and transport conditions.

The first stage of the investigation consisted of physically characterizing the crude to be
studied, performing the compositional analysis by gas chromatography, as well as SARA

characterization by the open column technique and determination of API gravity.

The second stage was based on the study of the rheological properties in a rotational
rheometer at atmospheric pressure conditions, with a temperature range of 30 to 60 ° C
with intervals of 5 © C simulating environmental and reservoir conditions, later in the same
The development of the rheological models corresponding to each temperature and for each
crude oil was carried out. Finally, in this stage, the rheological model that best describes its
behavior was determined for each crude, making a comparative analysis between the
models already existing and reported in literature.

Finally, in the third stage, an extra heavy crude oil was studied in a high pressure
capillary rheometer at reservoir pressure and temperature conditions and different
volumetric expenditures in order to simulate transport conditions, all to determine its model
rheological comparison with the results obtained in rotational rheometer and evaluating the
causes of different behavior obtaining the equation of the rheological model that governs

this type of crude.



Introduccion

El petroleo es, actualmente, la principal fuente de energia, y la materia prima mas
importante objeto de comercio entre los paises. Mas de la mitad de la energia que mantiene
en actividad a nuestra civilizacion proviene de esta fuente energética no renovable. Se trata,
entonces, de un recurso estratégico cuya carencia provocaria el declive de la economia
mundial. Debido a todo esto, cabe destacar que, la innovacion puede mejorar
considerablemente la eficacia de las fuentes de energia, mejorar la calidad de los productos

e incrementar la rentabilidad.

Si bien otros factores tales como la porosidad, la permeabilidad y la presion determinan
como se comportara un yacimiento, la densidad y la viscosidad del petréleo son las
propiedades que dictan el enfoque de produccion que tomard una compaiiia petrolera. Los
petroleos densos y viscosos, denominados petréleos pesados, presentan retos de produccion
especiales pero no insuperables. Los petréleos crudos naturales exhiben un amplio espectro
de densidades y viscosidades. La viscosidad a la temperatura de yacimiento es
generalmente la medida mas importante para un productor de hidrocarburos porque

determina cuan facilmente fluira el petréleo.

La industria petrolera debe enfrentar los problemas provocados por los fenémenos
interfaciales asi como por la viscosidad del crudo en casi todos sus procesos de interés. Para
manipular cualquier fluido es relevante conocer las caracteristicas de este mismo y con ello
determinar si éstas sufrirdn algun cambio en el transcurso de su manejo, parte de esta

informacion esta inmersa en los modelos reol6gicos.

Es importante realizar estudios reoldgicos que determinen el comportamiento del crudo
con la finalidad de mejorar su explotacion efectiva de yacimientos. Conocer las
propiedades de yacimiento como presion, temperatura, asi como el flujo sera de suma
importancia para realizar un mejor analisis del crudo ya que conforme el crudo fluye del
yacimiento a la superficie los cambios de presion y temperatura genera cambios en la
composicion del mismo, lo que se puede ver reflejado en la deposicién de asfaltenos. Con
la finalidad de predecir el comportamiento de cada tipo de crudo, se estudiaran
reoldgicamente cuatro crudos de tres tipos distintos simulando condiciones reales de

operacion a nivel experimental de laboratorio utilizando re6metros rotacional y capilar.



Objetivo.

Estudiar a nivel experimental el comportamiento reoldgico de cuatro tipos de crudo a
condiciones de yacimiento y transporte, con el objeto de determinar a qué modelo reoldgico

reportado en literatura se ajustan los datos obtenidos.

Objetivos especificos.

e Estudiar el comportamiento reologico del crudo a diferentes temperaturas y
presion atmosférica en reébmetro de placas paralelas.

e Determinar los modelos reoldgicos para los resultados obtenidos del reémetro
rotacional a diferentes temperaturas y presion constante.

e Establecer condiciones Optimas iniciales de operacion del reémetro capilar de
alta presion.

e A partir de datos experimentales obtenidos del redbmetro capilar de alta presion
determinar el comportamiento reolégico del crudo y comparar con modelos

reportados en literatura.

Hipotesis.
Es posible estudiar el comportamiento reoldgico que presentan varios tipos de crudo
simulando condiciones de operacion reales de transporte y yacimiento como temperatura,

presion y flujo a nivel laboratorio, a partir de los datos experimentales obtenidos, asi como

de sus caracteristicas fisicas.
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Antecedentes

En 2007, Laurencio y col. [1] estudiaron las emulsiones de petréleo pesado en agua (15°
API) formuladas con un 70% de petréleo 29% de agua y 1% de tensoactivo nonil fenol

etoxilado de seis moles.

En este estudio se determinaron las curvas de flujo a partir los esfuerzos de corte (t) en
un amplio rango de gradientes de velocidad (y). Su comportamiento reoldgico se rige por el
tipo pseudoplastico. EI modelo de Oswald de Weale, conocido como Ley de Potencia
modela los fluidos newtonianos cuando el indice de flujo (n) es igual a uno, y cuando n es

mayor que uno, representa a fluidos dilatantes [2].

El modelo de ley de potencia de Ostwald de Weale (ecuacion 1.1) puede modelar
fluidos pseudoplasticos, en este caso las viscosidades disminuyen con el incremento del
gradiente de velocidad; comienzan a fluir apenas se les aplica un esfuerzo cortante (t > 0).
Su curva de flujo se describe por el modelo cuando el indice de flujo, que caracteriza la ley,

es menor que uno [3].
=K (=))" (1.1)
Donde:
n : indice de flujo (n < 1)
K: indice de consistencia
, : Gradiente de velocidad

A partir del estudio reol6gico reportaron los siguientes resultados, reflejados en la tabla
1.1, en la misma se muestra la dependencia entre el esfuerzo de corte y el gradiente de

velocidad, lo que permite determinar de qué tipo de fluido se trata.



Tabla 1.1 Resultados obtenidos del estudio reolégico [1].

N° Gradiente de Esfuerzo de corte, t (Pa)
velocidad, y

(1/s) 15°C | 25°C | 35°C
1 90 20.1 16.2 11.3
2 150 29.0 19.1 18.5
3 250 41.1 27.0 20.1
4 400 59.0 39.5 26.3
5 650 70.1 44.6 37.2
6 800 82.5 60.1 45.1
7 999 95.0 65.6 52.3
8 1230 111.3 80.0 65.2
9 1550 136.0 100.3 76.0

Para los fluidos no newtonianos se utiliza el concepto de viscosidad aparente (us). Esta
viscosidad aparente puede ser relacionada a la ecuacion (1.1), la viscosidad aparente en el

caso de fluidos pseudoplasticos viene dada por la relacion de la ecuacion (1.2).
ua=K (" (1.2)

Con los parametros reoldgicos n y K, y el empleo de la ecuacion (1.2), trazaron las
curvas caracteristicas de la viscosidad aparente contra el gradiente de velocidad para cada
temperatura; determinando, la forma tipica de la relacion entre la viscosidad aparente y el
gradiente de velocidad para las propiedades reologicas de la emulsion al variar la

temperatura.

Con los resultados mostrados en la tabla 1.1, se representa de forma gréfica la
dependencia entre el gradiente de velocidad y el esfuerzo de corte, para cada valor de

temperatura (figura 1.1).
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Figura 1.1 Dependencia entre el gradiente de velocidad y la tension de corte [1].
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A partir de las curvas obtenidas estimaron los parametros n y K (indice de la ley de

potencia e indice de consistencia) de la ecuacion (1.1), para cada temperatura. Para los tres

casos se presenta la desviacion media cuadréatica relacionada a cada linea de tendencia;

segun los resultados mostrados en la tabla 1.2.

Tabla 1.2 Parametros reoldgicos obtenidos y desviacion media cuadréatica [1].

N° Parametros Temperatura °C

15°C 25°C 35°C
1 k (Pa.s) 1.134 0.819 0.626
2 n (adim) 0.646 0.640 0.643
3 R? 0.998 0.981 0.982

Analizando los valores mostrados en la tabla 1.2, se establece que al aumentar la

temperatura los valores del indice de consistencia disminuyen permaneciendo casi

constantes los del indice de flujo con un valor promedio de 0.64, lo que indica que a estas

tres temperaturas las caracteristicas no newtonianas del fluido son similares. El estadistico
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R? indica que el modelo explica la variabilidad del esfuerzo de corte con el gradiente de
velocidad, que es mas conveniente para comparar modelos con diferentes nimeros de

variables independientes.

Empleando los resultados mostrados en la tabla 1.2 y sustituyendo en la ecuacion (1.2),
se grafica la dependencia entre la viscosidad aparente y el gradiente de velocidad en escalas
logaritmicas (figura 1.2)

| |5 °C  ewliew D5 °C ety 35 oC |

0,10 =

Ln Visc. Aparente (Pa.s)

0,01 ; - )
10 100 1.000 10.000
L.n Gradiente de Velocidad (1/s)

Figura 1.2 Dependencia entre el gradiente de velocidad y la viscosidad aparente [1].

Se puede notar en la figura 1.2, que los valores de viscosidad aparente en el caso de las
tres temperaturas (15, 25 y 35°C) disminuyen con el aumento del gradiente de velocidad, lo

que indica una relacion proporcional entre estos dos parametros.

Graficando los valores de viscosidad aparente para las temperaturas correspondientes,
se obtiene la dependencia de la viscosidad en funcion de la temperatura; resulta

graficandose en la figura 1.3.
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Figura 1.3 Comportamiento de la viscosidad aparente en funcion de la temperatura [1].

Al obtener los valores de tendencia de los puntos observados y realizando el ajuste de la
ley exponencial, se obtuvo una probabilidad de 0.96 (R?); lo que indica el grado de

aproximacion del modelo a los datos experimentales.

Por otro lado, en el 2015 Suarez y colaboradores realizaron un analisis de los
coeficientes de ajuste reoldgicos determinados a partir del comportamiento del esfuerzo de
corte en un amplio rango de gradientes de velocidad aplicados a un crudo de viscosidad
mayor de 40000 cP a 25°C. Los ensayos se llevaron a cabo para diversas temperaturas y
concentraciones de un reductor de viscosidad. Se encontr6 que a temperaturas menores de
25°C este crudo extrapesado tiene comportamiento No-Newtoniano de tipo pseudoplastico,
asociado a los menores esfuerzos de corte requerido. Esto ultimo también se obtiene a bajas
temperaturas pero afiadiendo el biorreductor de viscosidad (BRV), que muestra su efecto al

disminuir los esfuerzos cortantes requeridos para movilizar al hidrocarburo [4].

En la tabla 1.3 se muestran los resultados obtenidos a nivel laboratorio del crudo

utilizado en el analisis.
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Tabla 1.3 Caracterizacion general del crudo [4].

Gravedad Densidad % (VIV) % (VIV) % (VIV) Viscosidad cP | Temperatura
especifica (g/cm®) sedimentos agua aceite °C

API
10.3+0.1 0.998 + 0.002 <0.1 <0.1 99.9+0.1 44.539 + 006 25.0+£0.1

A partir de los resultados experimentales y el programa STATGRAPHICS, ajustaron el
modelo de consistencia representado por la ecuacién (1.3) mediante la técnica de regresion

no lineal Marquard, encontrandose como resultado:

25.6072
T

K = 0.9954 exp(-0.9063B) + 8.4668 exp( ) - 12.8967 (1.3)

El valor de coeficiente de correlacién R? es de 97.4583, indicando una correlacion
estadistica significativa entre la variable dependiente y las independientes, con un error
estandar de 0.7244, por lo que el modelo es aceptado. Esto es menos notorio a valores de
temperatura bajos. En las figuras 1.4 y 1.5 se muestran los comportamientos experimentales
y del modelo de la constante de consistencia, asi como el comportamiento del modelo
contra el observado experimentalmente. El valor de K experimental se calcula a partir de
los datos obtenidos con el redmetro (esfuerzo cortante, rapidez de deformacion y

viscosidad).

Figura 1.4 Comportamiento experimental (puntos) y comportamiento del modelo (linea),

BRYV en fraccion volumen [4].
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En la figura 1.4 se observa que los resultados experimentales se encuentran en la misma
region espacial que los resultados teoricos; el valor del coeficiente de consistencia
disminuye con la temperatura, y decrece con la concentracion de BRV, especialmente a
bajas temperaturas; a temperaturas del orden de 40°C o mas, el cambio de K es poco
sensible a la concentracion del reductor de viscosidad. En esta investigacion el resultado
concord6 con las observaciones experimentales en el sentido de que el crudo tiende a
disminuir su viscosidad con el aumento de la temperatura, y a mayor concentracion de

aditivo, habiendo una relacion entre ambos.
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Figura 1.5 Comportamiento del coeficiente de consistencia del modelo (predicho) vs
experimental (observado). La consistencia de la mezcla crudo-BRV se encuentra en kg.m”
tst4].

En la figura 1.5 se muestran los valores del modelo (predichos) del coeficiente de
consistencia con los obtenidos a partir de los datos experimentales mediante el reémetro.
Las desviaciones de los puntos con respecto a esta linea se deben a las limitaciones propias
del modelo, ya que pueden ocurrir procesos que influyan sobre la consistencia que no se

conocen o se comprenden del todo y ademas de que el modelo es fundamentalmente
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empirico, sin considerar de forma explicita los procesos de interacciones moleculares que

tienen lugar en el sistema que influyen sobre su reologia.

Para analizar la influencia de la temperatura y la concentracion de BRV sobre el orden
de flujo, se aplico la técnica estadistica de analisis multivariable, obteniéndose como

resultado:
n = 0.816645 — 0.00652474 B + 0.00249039 T (1.4)

En la figura 1.6 se presenta la variacion del coeficiente n con respecto a la temperatura,
donde resulta claro la tendencia de aumento de n con respecto a la temperatura, lo cual en
este caso indicd que mientras mas aumenta esta variable, el valor del orden de flujo tiende a
1, es decir, se aproxima mas al comportamiento Newtoniano. Los resultados experimentales
del coeficiente n y los predichos por el modelo se muestran en la figura 1.7 las

discrepancias son menores del 10 %.
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Figura 1.6 Resultados predichos (linea) y experimentales (puntos) con respecto a la

temperatura [4].

13



0'99 L L | 1 4 L L
2
0,95
: 0.93
,:) ﬁ o) ©
7
£ 0,90 H
0.87 "
B
0,84 Y ; . X .
084 087 09 093 096 099
Predicho

Figura 1.7 Comportamiento del indice del orden de flujo n (predicho) vs comportamiento

del indice del orden de flujo n experimental (observado) [4].

La viscosidad del flujo es directamente proporcional a la consistencia, de la tal forma
que esta se relaciona con el rozamiento entre las capas del fluido en el régimen laminar y
con la transferencia del momento a nivel molecular. Los resultados experimentales indican
que el incremento de la temperatura disminuye significativamente la viscosidad aparente, lo
cual corresponde con el comportamiento de esta propiedad en los liquidos. Por otra parte, la
disminucion de la consistencia con respecto a la concentracion de BRV, especialmente a
baja temperatura, puede atribuirse a la influencia de este compuesto sobre la fase
asfalténica presente en los crudos extrapesados y que se encuentran como los principales

responsables de su alta viscosidad [5].

Los resultados de una investigacion aplicada en el afio 2000 [6] aportan elementos
fundamentales para el manejo de crudos parafinicos (disefio y operacion de oleoductos) y la
optimizacion del uso de aditivos Depresores de Punto de Fluidez DPF. Los estudios
reologicos soportan los analisis fluido-dindmicos que permiten predecir con mayor
precision la operacion de transporte por oleoducto, a diferencia de tradicionales parametros

como punto de fluidez y punto de nube. Las evaluaciones de comportamiento reoldgico se
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Ilevaron a cabo a nivel de laboratorio en viscosimetros concéntricos y se escalaron en el
nivel de planta piloto en un Circuito de Pruebas Fluido-dinAmicas CPF en tuberias con
didmetros entre 1.27 y 15.24 cm (1/2 y 6"), donde se logré confirmar lo observado a escala
laboratorio. Las pruebas se realizaron a temperatura y condiciones de velocidad de
deformacion similares a las presentadas en la operacion de oleoductos y lineas de flujo de
campos de produccion. Igualmente, se estimé la viabilidad de reiniciar el bombeo después
de una parada prolongada con temperaturas extremas, evaluando el esfuerzo de fluencia. El
estudio ha permitido transportar en forma segregada el crudo Cupiagua sin aditivo DPF,
demostrando que a pesar de su alto punto de fluidez, 300K (27°C), en condiciones
dinamicas similares a las que se tienen en un oleoducto, el crudo fluye a temperaturas
cercanas a 283K (10°C) sin compromiso para la integridad del tubo y dentro de las
restricciones operativas y de equipos de la compafiia que opera el oleoducto. Lo anterior ha
generado ahorros significativos, tanto por el ahorro de aditivo, como también por la
posibilidad de segregar los crudos que facilitan la operacion de la planta de parafinas del
Complejo Industrial Barrancabermeja.

De la informacion de las pruebas de comportamiento reologico que relaciona los
Esfuerzos de Corte y las Velocidades de Deformacion se obtienen los indices de
comportamiento reoldgico que se presentan en la figura 1.8. Esta muestra el caracter no-
newtoniano de los crudos a bajas temperaturas por debajo del punto de fluidez y su
tendencia a comportarse de fluido pseudoplastico n < 1.0 a newtoniano n = 1.0 en la
medida en que se aumentan la temperatura y el contenido de Crudo Cusiana, que presenta

un comportamiento mas cercano a fluido newtoniano.
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Figura 1.8 Efecto de la temperatura en el indice de comportamiento reoldgico de crudos

Cupiagua y Cusiana y mezclas Cupiagua-Cusiana [6].

Con un leve incremento en la velocidad de deformacion, como se observa en la figura

1.9, se obtienen cambios importantes de viscosidad en los crudos y mezclas. En la medida

en que se incrementa la velocidad de deformacion, se observan viscosidades que caen

practicamente en el mismo rango, sin importar el porcentaje de diluyente. Esta tendencia se

observé cuando a dichas mezclas se les adiciond aditivo DPF, ratificando que los efectos

fluido dindmicos deben ser considerados en el momento de tomar decisiones para el

tratamiento de los crudos que faciliten su transporte.

200 i
\ 32Q /nD* —4— Cupiagua
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Figura 1.9 Efecto de la Velocidad de Deformacion en la Viscosidade Crudos Segregados y

Mezclas sin aditivar [6].
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El estudio permitié concluir que los crudos y mezclas analizados presentaron
comportamiento no-newtoniano, tipo Bingham-pseudopléstico, con temperaturas inferiores
a sus puntos de fluidez. Dependiendo de la naturaleza del fluido, el comportamiento
reoldgico permite concluir para este caso el no requerimiento de DPF por ser crudos
pseudoplasticos altamente sensibles a la velocidad de deformacion, o caudal por bombear.
Las propiedades reologicas permitieron establecer la posibilidad de bombear crudo a
temperaturas muy inferiores al punto de fluidez sin necesidad del uso de aditivos DPF. Las
pruebas realizadas a escala laboratorio, banco y planta piloto dieron como resultado la
posibilidad de reducir los consumos de aditivo depresor de punto de fluidez, y ademas, de

transportarlo en forma segregada y sin aditivo.

Para describir el comportamiento reologico del asfalto proveniente del Complejo
Industrial de Barrancabermeja (CIB) y del asfalto modificado con material reciclado
(poliestireno expandido y grano de caucho de llanta reciclada) con control de granulometria
y sin él, en el afio 2009 se realizaron mediciones de viscosidad a diferentes temperaturas
(con intervalos de 2 °C) con el viscosimetro rotacional Brookfield [7], y a partir de estos
datos se propusieron varias expresiones matematicas que describen el comportamiento de la
viscosidad en términos de la temperatura, se evaluaron en términos del coeficiente de
determinacion y se hallaron las temperaturas de mezclado y compactacion. Los resultados
indican que el mejor ajuste en los tres casos corresponde al modelo tipo Arrhenius

truncado, con correlaciones entre 0.9945 y 0.9968.

En las figuras 1.10 a 1.12 se presenta la curva reoldgica obtenida para el asfalto CI1B
original, modificado sin granulometria controlada. Se puede observar que para las tres
muestras de ligante el comportamiento reoldgico representado por la gréfica directa de

viscosidad contra temperatura es muy similar.

Para los tres asfaltos estudiados el modelo que presenté un mejor ajuste a los datos
experimentales observados de viscosidad en términos de la temperatura fue del tipo
Arrhenius truncado (R? entre 0.9945 y 0.9968; errores tipicos entre 0.0458 y 0.0619).

En 2012 se estudié la prediccion del comportamiento de flujo de emulsiones de crudo

aceite-agua a través de tuberias, utilizando sus propiedades reoldgicas [8]. Los resultados
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del redmetro se pueden representar como curvas de flujo de la tension vs la velocidad de
corte. Cada muestra fue monitoreada desde una baja (0.001 s™) hasta una alta (1000 s™)

velocidad de corte y viceversa.
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Figura 1.10 Curva reoldgica del asfalto CIB original [7].
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Figura 1.11 Curva reoldgica del asfalto CIB modificado sin granulometria controlada [7].
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Figura 1.12 Curva reoldgica del asfalto CIB modificado con granulometria controlada [7].

Esto causa un fenémeno de floculacion irregular que rompe las emulsiones y ofrece un
estudio del comportamiento de estas como estudio histérico en funcion del tiempo y el
manejo de la velocidad de corte. La figura 1.13 muestra tanto la curva de flujo hacia
adelante como hacia atras. La figura 1.13 indica también la curva de flujo para el crudo a la
misma temperatura, presenta también un eje secundario para mostrar la viscosidad
aparente. Cada curva de flujo se ajusta al modelo de Herschel-Bulkely y los pardmetros se
muestran en la tabla 1.4, mientras que el modelo de Herschel-Bulkely est& representado

por:
t=Ky" +1y (1.5)
(T . - 2 - .
MRSE = 22¢ e model ) (Error cuadratico medio) (1.6)
L 10000
10X o 5 T
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Figura 1.13 Curva de flujo para una emulsion (T=15°C, f = 0.6, 2000 ppm NA,CO3, 10000
rpm) y crudo a la misma temperatura [8].
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Tabla 1.4 Parametros de Herschel-Bulkely para emulsion y crudo a 15 °C [8].

K n 1, MRSE
Crude oil 8.013053 0.947999 0 2.80E-02
Emulsion 0.307375 0.545537 0.014541 0.008631

El gradiente de presion de la tuberia podria ser estimado basado en la correlacion de
flujos turbulento y laminar del fluido Herschel-Bulkely. La figura 1.14 muestra el célculo
del gradiente de presion para una tuberia de 24 pulgadas con una velocidad de 0.015 a 3.5

m/s para crudo y sobre la emulsion.
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Figura 1.14 Gradiente de presion de una tuberia de 24 pulgadas a diferentes nimeros de

Reynolds para crudo y emulsién a 15 °C [8].

El comportamiento reoldgico del crudo sintético con y sin surfactantes fue estudiado
por Kumar y col. en 2013 [10]. Sus resultados experimentales mostraron que la viscosidad

del crudo sintético disminuia cuando la temperatura se incrementaba en un 65.8 %.

El comportamiento de flujo del crudo sintético se estudidé en un amplio intervalo de
velocidad de corte y en un intervalo de temperatura de 25 a 50 °C. La figura 1.15 muestra
el termograma en términos de esfuerzo cortante y velocidad de corte de la mezcla 50-50 a

diferentes temperaturas.
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Figura 1.15 Esfuerzo cortante vs velocidad de corte de 50% crudo mineral y 50% crudo

pesado parafinico [10].

El esfuerzo cortante aument6é gradualmente con la velocidad de corte. Se realizd un
analisis del modelo para encontrar cierto modelo reoldgico que se ajustara a los datos
experimentales. Se utilizaron tres modelos reolégicos diferentes, el modelo de Ley de
Potencia [11], el modelo de Casson [12], el modelo de Bingham [13], como se indica en la

ecuacion 1.7, 1.8 y 1.9 respectivamente.

t=ky" (1.7)
T=T+Nny (1.8)
TO.5 — T00.5 + (’Y n) 0.5 (19)

Donde:
T = esfuerzo de corte aplicado (Pa)
vy = velocidad de corte (s™)

k = indice de consistencia (Pa s")
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n = indice de comportamiento de flujo
1o = tensidn de esfuerzo aparente (Pa)
n = viscosidad aparente (Pa s)

Los datos experimentales se ajustaron con los modelos anteriores como se muestra en la
figura 1.16.
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Figura 1.16 Comparacion de los modelos reoldgicos sugeridos, a 25°C [10].

Los autores concluyeron que la tension de corte requerida para fluir disminuyo
considerablemente con la adicion de aceite mineral. Por lo tanto, se requerird menos
energia para el arranque del flujo si se agrega crudo mineral. El aumento de la temperatura
también tuvo un efecto positivo en la capacidad de fluir del crudo sintético, ya que

disminuyd la viscosidad y la tensién de fluencia. Por lo tanto, el calentamiento puede ser la
alternativa para garantizar el flujo.
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1. Marco tedrico

1.1 El petrdleo.

El petroleo [14] esta definido como “Una mezcla natural de hidrocarburos, la cual
puede existir en estado solido, liquido o gaseoso, dependiendo de la presidn y temperatura a
las cuales se encuentre sujeto”. El petroleo, y en general los hidrocarburos tanto liquidos
como gaseosos, proceden de la materia organica depositada y acumulada durante el proceso

de sedimentacion a través de una serie de transformaciones que se producen en el subsuelo.

1.2 Composicidon del petroleo.
El petroleo es una mezcla de hidrocarburos muy variados, en la que se encuentran:
Hidrocarburos liquidos, que forman la parte principal.

Hidrocarburos gaseosos, especialmente metano, acetileno, y butano, que se suelen

encontrar almacenados en el subsuelo a enorme presion.

Hidrocarburos solidos, como el asfalto y betunes disueltos en los hidrocarburos
liquidos, los unicos que impregnan las rocas superficiales, cuando los demas, mucho mas

volatiles, se disipan en la atmdsfera.

En el petroleo natural, ademas de hidrocarburos, existen nitrogeno, azufre, oxigeno,
colesterina, productos derivados de la clorofila y de las heminas (porfirinas) y, como
elementos, trazas, vanadio, niquel, cobalto y molibdeno. Como consecuencia de los
compuestos organicos nombrados, el petréleo presenta polarizacion rotatoria, lo cual revela
claramente que se trata de un compuesto de origen organico, formado a partir de restos

animales y vegetales.

En la siguiente clasificacién, figura 1.17, se pretende englobar a todos los componentes
del petroleo por sus caracteristicas afines, tomando en cuenta que dependiendo de los
elementos que lo compongan, la fraccion de sustancias puras individuales tendra variacion
[14].
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Figura 1.17 Composicion del petroleo [14].

1.2.1 Compuestos del SARA

El aceite crudo tiene una gran variedad de compuestos quimicos, los cuales pueden ser
clasificados en funcion de su solubilidad y adsorbancia en: Saturados, Aromaticos, Resinas
y Asfaltenos (SARA). A continuaciéon se presenta la definicion de cada una de estas

familias quimicas [15, 16].

e Saturados: Mezcla de hidrocarburos parafinicos, nafténicos y alguna veces con
olefinas, que eluyen por percolacion con n-heptano en una columna de silice-
alimina.

o Arométicos: Mezcla de hidrocarburos aromaticos que van de 1 a 6 anillos que
presentan coloracién amarilla y fluyen por percolacion con n-heptano en una
columna de silice-alumina.

e Resinas: Mezcla de compuestos polares que contienen atomos de oxigeno,
nitrégeno y azufre y fluyen por percolacion con cloroformo y diclorometano en
una columna de silice-alumina.

e Asfaltenos: Mezcla de compuestos polares insolubles en n-heptano que

contienen elevado peso molecular con &tomos de oxigeno, nitrogeno y azufre.
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1.2.2 Clasificacion por su indice de correlacion.

Esta forma de clasificacion viene determinada a partir del proceso de destilacion al cual
es sometido el petréleo. Si en los residuos de destilacion el contenido de ceras parafinicas
es menor al 2%, el crudo puede ser llamado asfalteno y parafinas si el contenido es més del
5%.

1.2.2.1 Asfaltenos.

Los asfaltenos son una de las fracciones no volatiles del petréleo, con un punto de
fusion no definido, cuya compleja naturaleza no permite de manera precisa definirlos
quimicamente [17]. Dado que los problemas operativos causados por los asfaltenos estan
relacionados con la solubilidad de éstos, ha resultado conveniente definirlos a partir de
criterios de solubilidad. Estos compuestos se separan (0 precipitan) de la mezcla original
(petréleo crudo, bitumen, o residuo) mediante la presencia de un solvente no polar,
principalmente naftas de petroleo de bajo punto de ebullicion, éter de petr6leo, pentano,

hexano, heptano, entre otros [18, 19].

Si el andlisis del yacimiento resulta positivo, los ingenieros comienzan a disefiar un
sistema de produccion que transportara eficientemente sus fluidos, desde la formacion hasta
los pozos, las lineas de flujo, las instalaciones de produccion y mas alla de éstas. Durante
este viaje, los fluidos del yacimiento experimentan cambios en las temperaturas y presiones

que difieren considerablemente de sus condiciones locales iniciales [20].

1.2.2.2. Factores que influyen en la precipitacidn de asfaltenos.
Temperatura.

La temperatura comparte una relacién directa con la capacidad de solubilizacion de los
componentes del petréleo, como son las resinas y maltenos [21]. Ospino [11] plantea que
cuando la temperatura de la formacion aumenta, la solubilidad de las resinas en los n-
alcanos se aumenta proporcionalmente y como resultado los asfaltenos disminuyen su
solubilidad en el crudo. Si el poder de solubilizacion de los componentes del petroleo
disminuye, sin incluir a los asfaltenos, el balance termodindmico de las micelas resina-

asfaltenos se desestabiliza y se agregan entre ellas en forma de fléculos.

Presion.
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Se encuentra directamente relacionada con la densidad del crudo bajo condiciones
isotérmicas [12]. Existe una separacion promedio entre moléculas de la fase liquida y las
micelas de resinas-asfaltenos que es mayor en densidades bajas, resultando de esta forma
interacciones menos atractivas, lo que posibilita la precipitacion de los asfaltenos [13]. El
efecto de la presion es mas agudo cuando el petréleo es rico en fracciones livianas y esta
cercano a su punto de burbuja [18, 22], ya que la caida de presion del crudo hasta ese punto
promueve la expansion de los componentes mas livianos como las cadenas de n-alcanos.
Rodriguez y col. [23] mencionan que la disminucién del volumen molar de los compuestos
livianos en el crudo, se traduce como un descenso de la densidad del fluido y una
correspondiente disminucion de la solubilidad de los asfaltenos. Se sabe que el problema de
la deposicion de asfaltenos por cambios de presion se manifiesta tanto en el yacimiento
como en el pozo y en las facilidades de superficie, siendo la cara de la formacion la zona

maés afectada por la despresurizacion [24].
Factores cinéticos.

Son desarrollados a partir del movimiento en aumento o disminucion del flujo durante
el procesamiento que puede ocasionar el rompimiento de las micelas conformadas por los
asfaltenos y las resinas. Estos cambios en la energia cinética del fluido, ademas promueven

alteraciones en la presion a la cual se encuentra sometido el crudo [25].

1.3 Yacimientos, reservorios o depoésitos de petréleo.

Un yacimiento, depoésito o reservorio  petrolifero, es una acumulacion natural
de hidrocarburos en el subsuelo, contenidos en rocas porosas o fracturadas (roca almacén).
Los hidrocarburos naturales, como el petréleo crudoy el gas natural, son retenidos por

formaciones de rocas suprayacentes con baja permeabilidad.

La formacion de los yacimientos de petroleo o gas requieren de cuatro etapas en su

evolucion diagenética dentro de una cuenca sedimentaria:

e Entierro profundo bajo sedimentos.
e Calentamiento y presion.
e Migracién de los hidrocarburos desde la fuente (roca madre) hasta una zona

porosa (roca almaceén).
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e Ser retenidos por rocas impermeables (trampa petrolifera).

También es importante tomar en consideracion el factor tiempo; se sugiere que el Valle
del rio Ohio podria haber tenido tanto petr6leo como el que hay en todo el Oriente Medio a
la vez, pero se ha escapado por la falta de trampas geoldgicas que lo retuvieran. EI Mar del
Norte, en el otro extremo, ha aguantado millones de afios de cambios del nivel del mar,

proporcionando mas de 150 yacimientos petroliferos [26].

Aunque el proceso es generalmente el mismo, diferentes factores ambientales llegan a
crear una gran variedad de depositos. Existen yacimientos en casi todas las cuencas
sedimentarias, desde superficiales hasta los 9000 m de profundidad y con una gran variedad
de formas, tamafios y edades, sin embargo la mayor cantidad del petréleo procede de

acumulaciones de materia organica en los mares ecuatoriales del Cretécico [26].

La produccién de petrdleo involucra dos aspectos. El primero es la produccién Gltima
posible en funcion de las técnicas empleadas, y el segundo es el ritmo de produccion de
acuerdo con el comportamiento de los pozos y de los diferentes métodos de estimulacién
aplicables (fracturacién, acidificacion, inyeccion de vapor). Tradicionalmente se hace la
distincion entre dos periodos durante la explotacion de un yacimiento: la recuperacion
primaria y la recuperacién secundaria. Desde el aumento del precio del petréleo al principio
de los afios 70, se considera ademas una eventual recuperacién terciaria, y/o una

recuperacion (secundaria) mejorada [27].

1.3.1 Recuperacién primaria.

Primera etapa de la produccion de hidrocarburos, en la cual la energia del yacimiento
natural, tales como la de drenaje por gas, el drenaje por agua o el drenaje gravitacional,
desplaza los hidrocarburos del yacimiento hacia el pozo y hacia la superficie. Inicialmente,
la presion del yacimiento es considerablemente mas elevada que la presion del fondo del
pozo dentro de él. Esta elevada presion diferencial natural empuja los hidrocarburos hacia
el pozo y hacia la superficie. No obstante, a medida que la presion del yacimiento
disminuye debido a la produccién, de la misma forma lo hace la presion diferencial. Para
reducir la presion del fondo del pozo o incrementar la presion diferencial para aumentar la

produccion de hidrocarburos, es necesario implementar un sistema de levantamiento
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artificial, tales como una bomba de varilla, una bomba eléctrica sumergible o una

instalacion de levantamiento artificial por gas.

La produccion utilizando el levantamiento artificial se considera como recuperacion
primaria. La etapa de recuperacion primaria alcanza su limite cuando la presion del
yacimiento es tan baja que los indices de produccién no son econémicos, o cuando las
proporciones de gas 0 agua en la corriente de produccion son demasiado elevadas. Durante
la recuperacion primaria, se produce sélo un pequefio porcentaje de los hidrocarburos
inicialmente en el lugar, tipicamente alrededor del 10% para los yacimientos de petrdleo.

La recuperacion primaria también se denomina produccion primaria [28].

1.3.2 Recuperacioén secundaria.

Segunda etapa de produccién de hidrocarburos durante la cual un fluido externo, como
agua o gas, se inyecta en el yacimiento a través de pozos de inyeccion ubicados en la roca
que tengan comunicacion de fluidos con los pozos productores. El proposito de la
recuperacion secundaria es mantener la presion del yacimiento y desplazar los
hidrocarburos hacia el pozo. Las técnicas de recuperacion secundaria mas comunes son la
inyeccion de gas y la inundacion con agua. Normalmente, el gas se inyecta en el casquete
de gas y el agua se inyecta en la zona de produccién para barrer el petréleo del yacimiento.
Durante la etapa de recuperacién primaria, puede comenzar un programa de mantenimiento
de la presidn, pero es una forma de recuperacion mejorada. La etapa de recuperacion
secundaria alcanza su limite cuando el fluido inyectado (agua o gas) se produce en
cantidades considerables de los pozos productores y la produccion deja de ser econémica.
El uso sucesivo de la recuperacion primaria y la recuperacion secundaria en un yacimiento
de petroleo produce alrededor del 15% al 40% del petrdleo original existente en el lugar
[29].

1.3.3 Recuperacion terciaria.

Tradicionalmente, la tercera etapa de la produccion de hidrocarburos que comprende
métodos de recuperacién que siguen a la inundacion con agua o al mantenimiento de la
presién. Las principales técnicas de recuperacion terciarias utilizadas son métodos térmicos,

inyeccion de gas e inundacion quimica. El término se utiliza a veces como sinénimo de la
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recuperacion de petroleo mejorada (EOR) pero, debido a que los métodos EOR pueden
aplicarse actualmente a cualquier etapa del desarrollo del yacimiento, el término

recuperacion terciaria se utiliza menos frecuentemente que en el pasado [47].

1.4 Reologia.

La palabra reologia [30] es introducida en 1920 por Eugene Bingham, la cual estudia el

flujo y las deformaciones de la materia, estos estudios se dirigen principalmente a fluidos.

Los estudios reoldgicos de las sustancias se encargan de estudiar la viscosidad, la
plasticidad, coeficientes de esfuerzos entre otras propiedades, con el objetivo de encontrar

ecuaciones constitutivas, para el modelado del comportamiento de los materiales.

Los esfuerzos que provocan deformaciones en los fluidos son los esfuerzos
tangenciales o cortantes y las deformaciones se ven reflejadas en el flujo del fluido, al tener
un fluido sobre una superficie y aplicarle un esfuerzo tangencial se observaria una

deformacion laminar como se muestra en la figura 1.18.

Figura 1.18 Deformacion laminar [30].

La deformacién o el flujo del fluido tiene que ver con una de las propiedades mas
conocida que estudia la reologia, la cual es la viscosidad, y esta definida como la oposicion
que presenta un fluido a los esfuerzos de corte, el comportamiento de la viscosidad esta
ligada intimamente con la naturaleza del fluido, la cual, puede ser del tipo newtoniano o no
newtoniano. El tipo newtoniano presenta una viscosidad constante esto es que el
comportamiento de la viscosidad no cambia, en cualquier instante del movimiento del

fluido. En la figura 1.19 se muestran algunos comportamientos reologicos de los fluidos.
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Figura 1.19 Comportamiento reoldgico de fluidos [30].

1.4.1 Parametros reoldgicos.

Para la definicion de los parametros reoldgicos se toma en cuenta el flujo laminar, en el

cual se establece que el fluido es un sistema con varias capas que se deslizan una sobre otra.

Esfuerzo de Corte (zi): Resistencia del fluido al movimiento deslizante de sus capas
cuando se aplica una fuerza en forma tangencial a su superficie laminar. Tiene unidades de

fuerza sobre area.

Tasa de Corte (y:): Diferencia entre las velocidades de dos capas divida entre la

distancia que las separa. Tiene unidades de velocidad sobre longitud.

Viscosidad (u): Resistencia que opone un fluido a ser deformado. En términos

matematicos es la relacion de proporcionalidad entre el esfuerzo de corte y la tasa de corte.

Cuando un fluido es no newtoniano y no lineal presenta una viscosidad diferente para
cada tasa de corte, esta es llamada viscosidad absoluta. La viscosidad plastica es

generalmente explicada como la parte de la resistencia al flujo causada por friccion
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mecanica y es afectada por la concentracion de solidos, el tamafio y la forma de las

particulas solidas y la viscosidad de la fase fluida [19].

Punto de Cedencia (ty): Esfuerzo cortante minimo requerido para que se de la
deformacion del fluido. Representa el valor del esfuerzo de corte para una velocidad de
deformacion igual a cero. Su valor aumenta con el contenido de solidos y disminuye con

aumentos en el contenido de agua o dispersantes.

indice de Comportamiento (n): Indica la desviacion del comportamiento reoldgico del
fluido con respecto a los fluidos newtonianos, es decir, mientras mas se aleje el valor de n

de la unidad méas pronunciadas seran las caracteristicas no newtonianas del fluido.

indice de Consistencia (k): Caracterizacion numérica de la consistencia del fluido, es
decir, es una medida indirecta de la viscosidad, pero sus unidades dependen de n. A medida

gue k aumenta el fluido se hace mas espeso o viscoso [31].

1.4.1 Modelos reolégicos.

Los modelos reoldgicos son una relacion matematica que nos permite caracterizar la
naturaleza reoldgica de un fluido, estudiando la deformacion dada a una tasa de corte
especifica. La reologia permite analizar la hidraulica en la perforacion rotatoria. Para ello,
se utilizan normalmente los modelos de Plastico de Bingham y Ley de Potencia, por lo
simple de las ecuaciones de flujo y la facilidad con la que se estiman los parametros
involucrados. Sin embargo, algunos autores [32-36] consideran que estos modelos no
siempre tienen la capacidad de caracterizar el fluido en un rango amplio de tasas de corte y
extienden el andlisis a otros modelos reoldgicos. En este estudio se seleccionaron cuatro
modelos reoldgicos con base al tipo de crudo a trabajar, asi como los parametros reolégicos
involucrados en cada uno de los modelos, estos modelos son, Plastico de Bingham, Ley de
Potencia, Herschel-Bulkley y Robertson-Stiff. A continuacion se define cada uno de ellos.

1.4.1.1. Modelo Plastico de Bingham.

Es un modelo de dos parametros muy usado en la industria. La ecuacion que lo define

es:

T=Ty+t Wy (1.10)
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donde:

7. esfuerzo de corte,
Ty punto de cedencia,
Up: Viscosidad plastica,
y: velocidad de corte.

Un fluido Plastico de Bingham no comienza a fluir hasta que el esfuerzo de corte
aplicado exceda el valor minimo t,. A partir de este punto el cambio en el esfuerzo de corte
es proporcional a la tasa de corte y la constante de proporcionalidad es la viscosidad
plastica (up) [36-40].

Este modelo resulta suficientemente exacto para muchas pastas y suspensiones finas
debido a que este tipo de fluidos se comportan como sélidos hasta que alcanzan el esfuerzo

de cedencia y luego adquieren un comportamiento similar a un fluido newtoniano.

1.4.1.2. Modelo Ley de Potencia.

Es un modelo de dos parametros para el cual la viscosidad absoluta disminuye a medida
que la tasa de corte aumenta. La relacion entre la tasa de corte y el esfuerzo de corte esta
dada por la siguiente ecuacion:

T=Kyr (1.11)
donde:
7. esfuerzo de corte,
y: velocidad de corte,
K: indice de consistencia,
n: indice de comportamiento.

No existe un término para el punto de cedencia por tanto bajo este modelo de los fluidos
comienzan a fluir a una tasa de corte cero [36-40].
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1.4.1.3. Modelo Herschel-Bulkley.

Es el resultado de la combinacién de aspectos tedricos y practicos de los modelos
Plastico de Bingham y Ley de Potencia. La siguiente ecuacion describe el comportamiento
de un fluido regido por este modelo:

=1y + Ky" (1.12)
donde:
7. esfuerzo de corte,
Ty: punto de cedencia,
y: velocidad de corte,
K: indice de consistencia,
n: indice de comportamiento.

En este modelo los pardmetros n y k se definen igual que en Ley de Potencia. Como
casos especiales se tienen que el modelo se convierte en Plastico de Bingham cuando n =1
y en Ley de Potencia cuando 7, = 0 [33, 37, 39-41].

1.4.1.4. Modelo de Robertson-Stiff.

Fue presentado en 1979 como un modelo hibrido de los modelos Ley de Potencia y
Plastico de Bingham para representar lechadas de cemento y lodos. La ecuacion que lo

caracteriza es:
t=k{yo+y)r (1.13)
donde:
7. esfuerzo de corte,
Yo: correccion de la velocidad de corte,
y: velocidad de corte,
k: indice de consistencia,

n: indice de comportamiento.
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El parametro y, es considerado como una correccion a la tasa de corte, de modo que y,
+ y representa la tasa de corte requerida por un fluido pseudo-pléastico puro para producir el
esfuerzo de cedencia del modelo de Bingham. Los parametros n y k se definen igual que en
Ley de Potencia [40-42].

Los modelos ya mencionados dependen de ciertos parametros para ser calculados. En la

tabla 1.5 se muestra como calcularlos.
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Tabla 1.5. Ecuaciones para calcular los parametros reoldégicos de cada modelo [31].

Modelo Parametros Ecuacién
T, — T (1.14)
H =
P
Plastico 27N
Bingham (1.15)
To T = WYy
T2 (1.16)
~ log(T1
Ley de Potencia 1og(z_2
1
T
k=)
Y1"
(1.17)
0= (1 — 1) 4 y.m (L) _
(Tl 13) Y3 Vzm_ylm
. ( -1 ) (1.18)
Herschel- LR A
Bulkley
(1.19)
L S
Yzm_Ylm
(1.20)
T, =T~ kylm
0=[ - ](v + )" -t o
(g +1)"] Mo 3 3
1.22
Robertson-Stiff (1.22)
— VZ_Y1(T2/I1)1/"
o7 (®2fptn-1
k = 1 (1.23)
(v, 1"
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CAPITULO II
METODOLOGIA
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Metodologia
2.1 Caracterizacion fisica.

2.1.1 Saturados, Aromaticos, Resinas y Asfaltenos (SARA).

El andlisis SARA es un método de caracterizacion de crudo basado en el
fraccionamiento, por el cual se separa una muestra en cantidades mas pequefias o
fracciones, de modo que cada fraccion tenga una composicion diferente. El fraccionamiento
se basa en la solubilidad de los componentes de hidrocarburos en diversos solventes
utilizados en esta prueba. Cada fraccion consta de una clase de solubilidad que contiene un

rango de diferentes especies de peso molecular.

El método utilizado es el IMP-150901-TAP-09/2004 el cual esta basado en el método
ASTM D-2007 (ver apéndice A) [15].

El anélisis SARA se realiza mediante la impregnacion de la columna con solvente A
hasta el cuello de la misma; la columna debe estar previamente empacada con silica y
alimina. Se pesan 5 gramos de aceite y se vierten por la parte superior de la columna; con
un papel filtro se toma muestra por la parte inferior de la columna y se revisa con luz
ultravioleta la presencia de aromaticos (coloracién amarilla). Una vez detectada la
presencia de aromaticos se agrega a la columna solvente B para su obtencion. Por altimo se
agrega un solvente C para obtencion de resinas. De este modo el solvente A nos servira
para obtener saturados el solvente B para aromaticos y el solvente C para resinas, como se
muestra en la figura 2.1. Como dato adicional, es importante nunca dejar sin solvente la

columna para evitar separacion de fases.

eImpregnacién de columna.
ey eObtencion de fraccidn de saturados.

eObtencion de fraccidn de aromaticos.
Solvente B

¢Obtencidn de fraccién de resinas.

Figura 2.1 Obtencién de saturados, aromaticos y resinas por el método de columna abierta.
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2.1.2 Grados API.

La gravedad API, de sus siglas en inglés American Petroleum Institute, es una medida
de densidad que describe que tan pesado o liviano es el petréleo comparandolo con el agua.
Si los grados API son mayores a 10, es mas liviano que el agua, y por lo tanto flotaria en
esta. La gravedad API es también usada para comparar densidades de fracciones extraidas

del petroleo.
La férmula usada para obtener la gravedad API es la siguiente:
API= (141.5/GE) - 131.5 (1.24)

donde GE es la gravedad especifica (relacion existente entre la densidad absoluta de una
sustancia y la densidad de una sustancia de referencia, donde esta Gltima para el caso de los

liquidos es el agua y para los gases es el aire).

La técnica esta basada en el método ASTM D-7042-04 (ver apéndice B). El equipo
utilizado fue el Stabinger Viscometer el cual trabaja a presion atmosférica y en un rango de

temperaturas de 20 a 100°C.
2.2 Reologia.

2.2.1 Re6metro rotacional.

El redmetro de placas paralelas determina la viscosidad del crudo, manejando un amplio
rango de velocidades de barrido a diferentes temperaturas, lo que permite determinar las
propiedades reoldgicas. En este caso el fluido se encuentra entre dos placas paralelas, la
superior gira y la inferior permanece inmavil. Los elementos de fluido cercanos a la placa
movil tendran una velocidad superior a la que tienen los que se encuentran préximos a la

placa fija. Asi pues, la cizalla se produce desde la placa de abajo hacia la de arriba.

Las viscosidades de los crudos C1-AG, C2-AY, C3-U y C4-LM se determinaron
mediante el uso de un redmetro rotacional Anton Paar, modelo MCR-501, utilizando 4 mL
de muestra aproximadamente. Estos anélisis se llevaron a cabo manejando un intervalo de

temperatura de 30 a 60°C y un rango de velocidades de corte de 0.1 a 100 s™.

Dependiendo de las caracteristicas de la muestra, puede utilizarse cualquiera de las

geometrias presentes en la tabla 2.1.
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Tabla 2.1. Tipos de geometrias para redbmetro rotacional Anton Paar MCR 501 [43].

Geometria Minimo de viscosidad Méximo de Viscosidad
[Pa.s] [Pa.s]
Placa paralela de 50 mm de didmetro 3.2 E-06 2.33 E+07
Placa paralela de 25 mm de didmetro 5.2 E-05 3.74 E+08
Cilindro concéntrico 3.0 E-07 2.19 E+06
Cilindro hueco 7.5E-07 5.39 E+06

2.2.2 Redmetro capilar.

La reometria capilar permite la caracterizacién de propiedades de flujo y deformacién
del material en condiciones de alta fuerza (o presion), alta tasa de cizallamiento y
temperatura elevada. Un fluido es obligado a pasar a través de un tubo observandose una
distribucion de velocidades en el tubo de tipo parabolico, de forma que la porcion del fluido
que estd en contacto con la paredes del capilar tiene una velocidad nula y la porcion del

fluido que se encuentra en el centro del tubo tiene una velocidad maxima.

La experimentacion se llevé a cabo simulando condiciones de yacimiento con una
temperatura de 65°C y una presion de 2000 psi, asi como también una variacién en el gasto
de 1, 5y 15 cm*/h. En el anexo C se muestran los gréaficos correspondientes para cada uno

de los gastos mencionados.

2.2.3 Modelos reoldgicos y célculo de sus parametros.

Para el desarrollo de los modelos reoldgicos es importante conocer el valor de velocidad
de corte (y) y esfuerzo de corte (1), previamente obtenidos por medicion en el reémetro
rotacional y capilar de alta presion. El calculo de los parametros reoldgicos se llevo a cabo
en hoja de célculo de Excel version 2007. Una vez obtenidos los parametros reolégicos se
conoce la ecuacion que rige a cada modelo, en el presente trabajo se estudian los modelos
de Plastico de Bingham, Ley de Potencia, Herschel-Bulkley y Robertson-Stiff, citados en el

apartado de reologia del capitulo |.
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CAPITULO III
RESULTADOS Y
DISCUSIONES

40



Evaluacioén de resultados.

En el presente capitulo se presentan los resultados correspondientes a cada una de los
experimentos establecidos al comienzo de la investigacion, se presentan resultados de

caracterizacion fisica de los crudos estudiados asi como sus estudios reoldgicos.
3.1 Caracterizacion fisica del crudo.

3.1.1 Saturados, Aromaticos, Resinas y Asfaltenos (SARA).

El anélisis composicional SARA (saturados, aromaticos, resinas y asfaltenos) nos sirve
para determinar la cantidad de cada fraccion en el crudo que estamos trabajando. La tabla
3.1 muestra el analisis SARA de los crudos pesados C1-AG y C3-U. Ademas del analisis
SARA de estos dos crudos, en el apéndice C se muestra el analisis composicional de todos

los crudos estudiados, obtenidos por cromatografia y mostrados en el apéndice A.

Tabla 3.1. Composicion SARA de los crudos pesados C1-AG y C3-U.

Fraccion

% en peso de
crudo C1-AG

% en peso de
crudo C3-U

Saturados

27.4818

29.1008

Aromaticos

36.9248

31.6425

Resinas

14.5098

15.7263

Asfaltenos

21.0837

23.5303

3.1.1 Grados API.

Segun el American Petroleum Institute los grados API determinan el tipo de crudo con
el que se trabaja. La tabla 3.2 muestra los grados API obtenidos para los crudos C1-AG,
C2-AY, C3-Uy C4-LM.
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Tabla 3.2. Grados API.

Muestra Grados API Tipo de crudo

C1-AG 111 Crudo pesado (entre 10 y 22.3 °API)
C2-AY 7.2 Crudo extra pesado (menor a 10 °API)
C3-U 9.3 Crudo extra pesado (menor a 10 °API)

C4-LM 31.6 Crudo ligero (mayor a 31 °API)

3.2 Reologia.

3.2.1 Reémetro rotacional.

En el presente trabajo se caracterizaron cuatro crudos de tres tipos: ligero (C4-LM),
pesado (C1-AG) y extra pesado (C2-AY y C3-U); esta caracterizacion se realizo a presion

atmosférica y en una rampa de temperatura de 30 a 60°C con intervalos de 5°C, asi como

un rango de velocidades de corte.

La tabla 3.3 muestra los valores de viscosidad del crudo C1-AG, crudo pesado, como se

puede observar con el incremento de la temperatura se muestra un decremento notable en

los valores de viscosidad obtenidos. Debido a la gran cantidad de datos obtenidos, solo se
muestran cuatro velocidades de corte y cuatro temperaturas.

Tabla 3.3. Viscosidad y esfuerzo de corte del crudo C1-AG.

Velocidad 30°C 40°C 50°C 60°C
de corte

[s] Esfuerzo | Viscosidad | Esfuerzo | Viscosidad | Esfuerzo | Viscosidad | Esfuerzo | Viscosidad

de corte de corte de corte de corte
[Pa.s] [Pa.s] [Pa.s] [Pa.s]
[Pa] [Pa] [Pa] [Pa]

0.1 3.92 39.2 1.52 15.2 0.658 6.58 0.333 3.33
1.04 39.9 38.4 15.6 15 6.85 6.59 3.42 3.29
10.8 363 33.6 151 14 68.4 6.33 344 3.18
100 1580 15.8 923 9.23 503 5.03 280 2.8
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El comportamiento grafico de estos resultados se muestra a continuacion en la figura
3.1 donde se puede observar un comportamiento pseudopléstico hasta que se incrementa la
temperatura como es el caso del comportamiento a 50, 55 y 60°C donde comienza a
observarse un comportamiento newtoniano tal como lo describen Hui Sun y colaboradores
en su estudio de las propiedades reoldgicas del crudo marino del sur de China, a la

temperatura de 30°C el crudo de esa region tiene comportamiento newtoniano.
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Figura 3.1. Reograma del crudo C1-AG, a diferentes temperaturas.
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Figura 3.2. Curva de viscosidad del crudo C1-AG, crudo pesado, a diferentes temperaturas.

En la figura 3.2 se aprecia en las temperaturas de 30 a 45°C que el comportamiento de
la viscosidad tiende a ser descendente por lo que se confirma que el comportamiento
reoldgico de este crudo pesado en particular es del tipo pseudoplastico debido a que la
viscosidad disminuye conforme aumenta la velocidad de corte, por otro lado, a partir de
50°C es mas dificil apreciar la disminucion de viscosidad, inclusive el comportamiento

reoldgico empieza a cambiar a una tendencia newtoniana.

Debido a la gran cantidad de datos obtenidos por cada andlisis, en la tabla 3.4 se
muestran algunos de los valores obtenidos de viscosidad y esfuerzo de corte del crudo C2-
AY, crudo extra pesado, se seleccionaron estos datos debido a que se aprecian de mejor
manera en una escala logaritmica (0.1, 1.0, 10 y 100) en la cual se aprecia que mientras se
incrementa la temperatura disminuye la viscosidad, asi mismo, la viscosidad también

disminuye al aumentar la velocidad de corte en cada una de las temperaturas.
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Tabla 3.4. Viscosidad y esfuerzo de corte del crudo C2-AY.

Velocidad 30°C 40°C 50°C 60°C
de corte

[s] Esfuerzo | Viscosidad | Esfuerzo | Viscosidad | Esfuerzo | Viscosidad | Esfuerzo | Viscosidad

de corte de corte de corte de corte
[Pa.s] [Pa.s] [Pa.s] [Pa.s]
[Pa] [Pa] [Pa] [Pa]

0.1 275 2750 50.5 505 16.2 162 3.76 376
1.04 2010 1930 446 428 160 154 40.7 39.1
10.8 5540 513 1760 163 1190 110 392 36.3
100 6740 67.3 2460 24.5 737 7.4 710 7.1

En la figura 3.3 se presenta el reograma del crudo C2-AY, crudo extra pesado, en el
cual se puede observar que el rango de velocidad de corte es de 0.1 a 7 s™ esto debido a la
dispersion generada por velocidades de corte mayores, lo cual puede atribuirse al alto
contenido de Cgp presente en este crudo, sin embargo, en el apéndice A se encuentran las

graficas completas asi como todos los datos generados en la experimentacion.
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Figura 3.3. Reograma del crudo C2-AY, a diferentes temperaturas.

45



3000

2500 \
7 2000 | %, *30°C
[ °,
S ., 35°C
3 °e
5 1500 .. 40°C
(%] e
S . . 45°C
= 1000 ° ° o * 50°C
500 | . 55°C
,  60°C
p— -
0 4 — s v —
0 2 4 6 8 10

Velocidad de corte (s)

Figura 3.4. Curva de viscosidad del crudo C2-AY, a diferentes temperaturas.

La curva de viscosidad del crudo C2-AY, crudo extra pesado, se representa en la figura
3.4, donde se puede apreciar una considerable reduccién de viscosidad de 30 a 35°C, asi
como una disminucién con tendencia casi constante en las curvas a la temperatura de 30, 35
y 40°C. A temperaturas superiores a 45°C la disminucion en la viscosidad es casi nula
conforme la velocidad de corte aumenta adquiriendo una tendencia de fluido newtoniano,
esto se presenta a temperaturas de 45°C en adelante, a diferencia del crudo C1-AG, que

comienza su tendencia de fluido newtoniano a partir de los 55°C.

La tabla 3.5 muestra los valores de viscosidad y esfuerzo cortante del crudo C3-U,
crudo extra pesado, obtenidos en el reémetro rotacional utilizado en el presente trabajo, se
puede apreciar la disminucion de viscosidad con el aumento de la temperatura, asi también,
la disminucion de viscosidad conforme aumenta la velocidad de corte, caracteristicas de un

comportamiento pseudoplastico.

46



Tabla 3.5. Viscosidad y esfuerzo cortante del crudo C3-U.

Velocidad 30°C 40°C 50°C 60°C
de corte
[s] Esfuerzo | Viscosidad | Esfuerzo | Viscosidad | Esfuerzo | Viscosidad | Esfuerzo | Viscosidad
de corte de corte de corte de corte
[Pa.s] [Pa.s] [Pa.s] [Pa.s]
[Pa] [Pa] [Pa] [Pa]
0.1 218 218 5.84 58.5 1.79 17.9 0.733 7.33
1.04 208 200 60.9 58.5 18.5 17.7 7.62 7.33
10.8 1550 144 568 525 185 17.1 784 7.26
100 1280 12.8 1000 9.99 1210 12.1 655 6.55
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Figura 3.5. Reograma del crudo C3-U, a diferentes temperaturas.

La figura 3.5 muestra el reograma del crudo C3-U, crudo extra pesado, podemos
observar un comportamiento pseudoplastico a la temperatura de 30°C, mientras que en las
curvas correspondientes a 35 y 40°C se sigue apreciando un comportamiento
pseudoplastico, pero menos notable que a 30°C, conforme aumenta la temperatura el
comportamiento del crudo empieza a tomar forma de un fluido newtoniano, a pesar de que
el crudo C2-AY y el C3-U son crudos extra pesados, hay una diferencia en las temperaturas
gue comienza a mostrarse el comportamiento reoldgico de un fluido newtoniano, esto se

debe a que ambos crudos presentan diferentes grados API.
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En la figura 3.6 se reporta la curva de viscosidad del crudo C3-U, crudo extra pesado,
en la curva de 30°C se puede observar que la viscosidad disminuye de manera casi
constante conforme aumenta la velocidad de corte, en el caso de las curvas de 35y 40°C
este comportamiento se aprecia similar pero con una tendencia menos marcada, por ultimo,

a temperaturas mayores a 45°C el comportamiento de las curvas refleja un comportamiento
casi newtoniano.
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Figura 3.6. Curva de viscosidad del crudo C3-U, a diferentes temperaturas.

La tabla 3.6 muestra los valores de viscosidad del crudo C4-LM, crudo ligero, como se
puede observar con el incremento de la temperatura se muestra una disminucion notable
con respecto a la reduccion de viscosidad entre temperaturas de 45, 50, 55 y 60°C en los
valores de viscosidad obtenidos a las temperaturas de 30, 35y 40°C.
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Tabla 3.6. Viscosidad y esfuerzo cortante del crudo C4-LM.

Velocidad 30°C 40°C 50°C 60°C
de corte
[s] Esfuerzo | Viscosidad | Esfuerzo | Viscosidad | Esfuerzo | Viscosidad | Esfuerzo | Viscosidad
de corte de corte de corte de corte
[Pa.s] [Pa.s] [Pa.s] [Pa.s]
[Pa] [Pa] [Pa] [Pa]
0.1 0.00133 0.0133 0.000824  0.00824 | 0.000821 [ 0.00821 | 0.000432 | 0.00432
1.04 0.0136 0.013 0.00972 0.00935 | 0.00743 0.00715 0.006 0.00577
10.8 0.138 0.0128 0.101 0.00934 0.0776 0.00718 0.0624 0.00577
100 1.28 0.0128 0.939 0.00939 0.718 0.00718 0.578 0.00578

El comportamiento grafico de estos resultados se presenta a continuacién. En la figura

3.7 se puede observar que el comportamiento pseudoplastico cada vez es mas dificil de

apreciar ya que se trata de un crudo ligero con baja densidad API, también se atribuye esto

a la diferencia composicional de un crudo ligero con respecto a un crudo extra pesado, el

aumento del esfuerzo de corte tiende a ser constante conforme aumenta la velocidad de

corte.
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Figura 3.7. Reograma del crudo C4-LM, a diferentes temperaturas.

49



En la figura 3.8 se muestra la curva de viscosidad del crudo C4-LM, crudo ligero, a
diferentes temperaturas, se observa que a velocidades de corte entre 0.1 y 1 s™ el
comportamiento del fluido no esté bien definido por la dispersion de los datos, mientras que

a velocidades de 1 a 100 s™ el comportamiento es el de un fluido newtoniano.
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Figura 3.8. Curva de viscosidad del crudo C4-LM, a diferentes temperaturas.

3.2.1.1 Ajuste de resultados al modelo de Bingham.

A continuacion se muestra el ajuste de los resultados reportados en las tablas anteriores
al modelo de Bingham, ya que el comportamiento reoldgico que presentan los crudos es del

tipo pseudoplastico, debido a esto los datos fueron ajustados a la ecuacion 1.10.
Modelo Bingham crudo C1-AG.

La figura 3.9 muestra el ajuste de los datos experimentales al modelo de Bingham para
el crudo C1-AG, crudo pesado, a diferentes temperaturas. Conforme aumenta la
temperatura el ajuste al modelo es mayor, lo que quiere decir que a elevadas temperaturas

el modelo de Bingham describe el comportamiento reoldgico del crudo C1-AG.

La tabla 3.7 presenta los valores de R® para cada curva del crudo C1-AG, crudo pesado.

Mientras se incrementa la temperatura de la muestra el valor de R? se acerca mas a 1.
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Tabla 3.7. Valores de R? para el crudo C1-AG a diferentes temperaturas (modelo de

Bingham).

Temperatura (°C)

30

35

40

45

50

55

60

R? 0.933925 0.968768 0.985127 0.992238 0.995805 0.998062 0.999176
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Figura 3.9. Ajuste del modelo de Bingham para el crudo C1-AG.

Velocidad de corte (s?)

Modelo Bingham de los crudos C2-AY y C3-U.

A continuacién en la tabla 3.8 se presentan los valores obtenidos de R? para los crudos

C2-AY y C3-U, crudos extra pesados, a diferentes temperaturas. Para el crudo C2-AY se

observa claramente que conforme aumenta la temperatura el ajuste del modelo es cada vez

mayor dado que el valor de R? se aproxima a 1, el ajuste a temperaturas de 30 y 35°C es

muy similar, los mismo se presenta a temperaturas de 55 y 60°C donde no es mucha la

diferencia entre el valor de R El ajuste del modelo de Bingham del crudo C2-AY es

diferente al crudo C3-U a pesar de ser ambos crudos extra pesados, ya que este Gltimo

presenta un mejor ajuste a las temperaturas de 35, 45 y 55°C donde el valor de R? es igual a

1, esto puede deberse al diferente tipo de grados API, 7.2 para el crudo C2-AY y 9.3 para el

C3-U.
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Tabla 3.8. Valores de R? para los crudos C2-AY y C3-U a diferentes temperaturas (modelo

de Bingham).
Temperatura (°C) 30 35 40 45 50 55 60
R? C2-AY 0.905144 | 0.893929 | 0.944457 | 0.991363 | 0.996772 | 0.998859 | 0.999838
R?C3-U 0.936767 | 0.979987 | 0.996729 | 0.999022 | 0.999623 | 0.999876 | 0.999944

Los reogramas que presentan el ajuste del modelo de Bingham para los crudos C2-AY y

C3-U se muestran en las figuras 3.10 y 3.11 respectivamente.
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Figura 3.10. Ajuste del modelo de Bingham para el crudo C2-AY.
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Figura 3.11. Ajuste del modelo de Bingham para el crudo C3-U.
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La tabla 3.9 reporta los valores obtenidos de R? para el crudo C4-LM, crudo ligero, en

general este tipo de crudo presenta un buen ajuste en cada una de las temperaturas, el valor

de R? se aproxima 1 por lo que el comportamiento reolégico del crudo C4-LM puede ser

representado por este modelo facilmente. El ajuste del modelo reoldgico para este tipo de

crudos no esta en funcion de la temperatura, puede ser atribuido a factores como sus grados

API, asi también, a su composicion de cadenas hidrocarbonadas. Tal como lo presentan Hui

Sun y colaboradores al estudiar las propiedades reoldgicas y la reduccion de viscosidad del

crudo de la region sur del mar de China, en ella muestran un mejor ajuste al modelo de

Bingham para un crudo con 11.4 °API.

Tabla 3.9. Valores de R? para el crudo C4-LM a diferentes temperaturas (modelo de

Bingham).

Temperatura (°C)

30

35

40

45

50

55

60

RZ

0.999988

0.999994

0.999993

0.999996

0.999996

0.999995

0.999995
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El ajuste del modelo de Bingham del crudo C4-LM puede verse graficamente en la

figura 3.12.
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Figura 3.12. Ajuste del modelo de Bingham para el crudo C4-LM.

A continuacion en la tabla 3.10 se presenta el punto de cedencia para cada crudo a

diferentes temperaturas, el cual nos indica el esfuerzo de corte minimo para que se dé la

deformacion del crudo. Estos parametros se establecen de forma clara en las ecuaciones del

modelo de Bingham reportados en el apéndice B.

Tabla 3.10. Punto de cedencia a diferentes temperaturas (modelo de Bingham).

Temperatura (°C) 30 35 40 45 50 55 60
79 C1-AG 2.3423 1.2012 0.5972 0.3013 0.1551 0.0890 0.0530
19 C2-AY 202.6612 78.4813 28.3186 11.3655 3.6843 1.1664 0.0083
7, C3-U 12.4995 4.0747 1.1204 0.2930 0.1347 0.0523 0.0175
10 C4-LM 0.0001 -0.0001 -0.0001 0.0001 0.0001 0 -0.0001

Como se puede observar, el crudo C2-AY necesita un esfuerzo de corte inicial (punto de

cedencia) mayor a comparacion de los demas crudos, inclusive mayor al crudo C3-U, a
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pesar de que ambos son crudos extra pesados, la diferencia entre ellos es la cantidad del %
masa de sus componentes hidrocarbonados, este analisis se muestra en el apéndice A.
3.2.1.2 Ajuste de resultados al modelo de Ley de Potencia.

El siguiente modelo estudiado es el de Ley de Potencia ajustando los datos obtenidos en
el redmetro rotacional a la ecuacién 1.11. Para apreciar de una mejor forma el ajuste de los

datos. La ecuacion 1.11 fue linealizada como se muestra a continuacion:
logt=log K +nlogy (1.25)
Modelo Ley de Potencia crudo C1-AG.

Los resultados obtenidos de este ajuste para el crudo C1-AG, crudo pesado, se muestran
en la tabla 3.11 la cual reporta los valores de R?, donde se aprecia que conforme se aumenta
la temperatura el valor de R? se acerca a 1, graficamente este ajuste se muestra en la figura
3.13.

Tabla 3.11. Valores de R? para el crudo C1-AG a diferentes temperaturas (modelo Ley de

Potencia).
Temperatura (°C) 30 35 40 45 50 55 60
R? 0.994830 | 0.997359 | 0.998739 | 0.999324 | 0.999616 | 0.999797 | 0.999874
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Figura 3.13. Ajuste del modelo de Ley de Potencia de forma linealizada para el crudo C1-

Modelo Ley de Potencia crudos C2-AY y C3-U.

AG.

Los valores de R? para los crudos C2-AY y C3-U, crudos extra pesados, se reportan en

la tabla 3.12, donde claramente se aprecia que conforme aumenta la temperatura el ajuste

del modelo es mejor dado que el valor de R? es muy cercano a 1. Cabe destacar que ambos

son crudos extra pesados, aunque presentan ajuste diferente debido a la diferencia de

composicion de cada uno de ellos, asi como la diferencia en el intervalo de velocidades de

corte, el crudo C2-AY trabaja en el intervalo de 0.1 a 6.77 s, mientras que en el crudo C3-
U se trabajo entre 0.1 a2 21.8 s™.

Tabla 3.12. Valores de R? para los crudos C2-AY y C3-U a diferentes temperaturas

(modelo de Ley de Potencia).

Temperatura (°C)

30

35

40

45

50

55

60

R? C2-AY

0.985983

0.984581

0.992447

0.998922

0.999447

0.999864

0.999860

R?C3-U

0.994339

0.998500

0.999612

0.999866

0.999956

0.999985

0.999992
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Los reogramas que muestran el ajuste del modelo de Ley de Potencia para los crudos

C2-AY y C3-U se observan en las figuras 3.14 y 3.15 respectivamente.

4
3,5
3
——30°C
2,5
——35°C
[
& 2 ——40°C
15 ——45°C
——50°C
! ——55°C
0,5 —60 °C
0
-1,5 -1 -0,5 0 0,5 1
logy
Figura 3.14. Ajuste del modelo de Ley de Potencia para el crudo C2-AY.
4
3,5
3
2,5 ——30°C
——35°C
e 2
g ——140°C
= 15
——45°C
1
——50°C
0,5 _ ssec
0 ——60°C
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-1,5 -1 -0,5 0 0,5 1 1,5

logy

Figura 3.15. Ajuste del modelo de Ley de Potencia para el crudo C3-U.
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Modelo Ley de Potencia crudo C4-LM.

Por Gltimo, en la tabla 3.13 se reportan los valores de R? del ajuste del modelo de Ley
de Potencia para el crudo C4-LM, crudo ligero, como se puede observar, no hay una
relacién notable entre el valor de R? y el incremento de temperatura, a diferencia de los
crudos analizados anteriormente. El tipo de crudo y su composicién puede influir en este
comportamiento ya que la viscosidad del crudo C4-LM no presenta mucha variacion
conforme aumenta la velocidad de corte, sin esas minimas variaciones podria considerarse

que el comportamiento del crudo es del tipo newtoniano.

Tabla 3.13. Valores de R? para el crudo C4-LM a diferentes temperaturas (modelo Ley de

Potencia).
Temperatura (°C) 30 35 40 45 50 55 60
R? 0.999908 | 0.999861 | 0.999895 | 0.999711 | 0.999802 | 0.999880 | 0.999562

En la figura 3.16 se puede observar el ajuste del modelo de Ley de Potencia de forma

linealizada para el crudo C4-LM.

0,5
0
0,5
1 ——30°C
——35°C
o 15
& ——140°C
= 2
——45°C
2,5
——50°C
-3 ——55°C
3,5 ——60°C
-4
1,5 1 0,5 0 0,5 1 1,5 2 2,5

log y

Figura 3.16. Ajuste del modelo de Ley de Potencia para el crudo C4-LM.
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En la tabla 3.14 se reportan los valores del indice de comportamiento n, los cuales estan

reportados de forma detallada en el anexo B, para cada uno de los crudos analizados, este

indica la desviacion del comportamiento reoldgico de cada crudo.

Tabla 3.14. indice de comportamiento n a diferentes temperaturas (modelo de Ley de

Potencia).
Temperatura (°C) 30 35 40 45 50 55 60
n C1-AG 0.8684 0.9008 0.9277 0.9472 0.9611 0.9689 0.9749
n C2-AY 0.6928 0.7170 0.8082 0.8910 0.9398 0.9626 0.9995
n C3-U 0.8429 0.9006 0.9606 0.9796 0.9855 0.9913 0.9955
n C4-LM 0.9945 1.0193 1.0189 0.979%4 0.9806 0.9941 1.0421

Como se puede observar el indice de comportamiento presenta una tendencia clara

conforme aumenta la temperatura, este también aumenta y se acerca a la unidad para los

crudos C1-AG, crudo pesado, C2-AY y C3-U, crudos extra pesados. Por otro lado, en el

crudo C4-LM no hay una relacion entre el aumento de la temperatura y el indice de

comportamiento (n), inclusive en las temperaturas de 35, 40 y 60°C el valor del indice de

comportamiento sobrepasa el valor de 1, en literatura se explica que mientras el valor del

indice de comportamiento estad mas alejado de 1 el comportamiento reoldgico corresponde a

un fluido newtoniano, dado que los valores reportados a las temperaturas mencionadas son

mayores a 1 estariamos hablando de un sobreajuste del modelo lo cual no es correcto.

Podemos decir que el modelo de Ley de Potencia no es aplicable para el crudo C4-LM,

crudo ligero, en especifico.

3.2.1.3 Ajuste de resultados al modelo de Herschel-Bulkley.

Para el analisis del ajuste de resultados al modelo de Herschel-Bulkley la ecuacion 1.12

fue linealizada de la siguiente forma:

log (t-10)=log K +nlogy

Modelo Herschel-Bulkley crudo C1-AG.

(1.26)
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Una vez linealizada la ecuacion se realizé el ajuste de datos experimentales. En la tabla
3.15 se reportan los valores obtenidos de R? del crudo C1-AG, crudo pesado, se observa
que existe una relacion entre el aumento de la temperatura y el incremento del valor de R?,

dando como resultado a mayor temperatura, un mejor ajuste del modelo.

Tabla 3.15. Valores de R? para el crudo C1-AG a diferentes temperaturas (modelo
Herschel-Bulkley).

Temperatura (°C) 30 35 40 45 50 55 60

R? 0.996109 | 0.998143 | 0.999106 | 0.999519 | 0.999748 | 0.999870 | 0.999923

La figura 3.17 muestra el ajuste de los datos experimentales al modelo de Herschel-
Bulkley trabajando con la ecuacion del modelo linealizada (1.12-L) para el crudo C1-AG,

crudo pesado.

3,5
3
2,5
2
——30°C
':o 1,5 ——35°C
A ——40°C
o
1
2 ——45°C
0,5 ——50°C
——55°C
0 ——60°C
0,5

-1,5 -1 -0,5 0 0,5 1 1,5 2 2,5

log y

Figura 3.17. Ajuste del modelo de Herschel-Bulkley para el crudo C1-AG.
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Modelo Herschel-Bulkley crudos C2-AY y C3-U.

A continuacién se presentan los valores de R? para los crudos C2-AY y C3-U, crudos
extra pesados, reportados en la tabla 3.16. Como se puede ver, el ajuste del modelo es
bueno para este tipo de crudos, a pesar de que conforme aumenta la temperatura el valor de
R? también aumenta, este aumento ya no es de manera considerable, y el modelo puede

describir el comportamiento de este tipo de crudos tanto a bajas como altas temperaturas.

Tabla 3.16. Valores de R? para los crudos C2-AY y C3-U a diferentes temperaturas
(modelo de Herschel-Bulkley).

Temperatura (°C) 30 35 40 45 50 55 60
R? C2-AY 0.994986 | 0.992356 | 0.996484 | 0.999761 | 0.999871 | 0.999935 | 0.999966
R?C3-U 0.996099 | 0.998732 | 0.999852 | 0.999924 | 0.999972 | 0.999989 | 0.999995

El ajuste de la ecuacion del modelo linealizada de estos dos crudos puede observarse en
las figuras 3.18 y 3.19 para los crudos C2-AY y C3-U respectivamente. A las temperaturas
de 40 y 45°C el crudo C3-U presenta un comportamiento similar conforme aumenta la

velocidad de corte.
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Figura 3.18. Ajuste del modelo de Herschel-Bulkley para el crudo C2-AY.
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Figura 3.19. Ajuste del modelo de Herschel-Bulkley para el crudo C3-U.



A las temperaturas de 35 y 40°C en el crudo C3-U ocurre algo similar que en el crudo
C2-AY, ya que el ajuste en estas dos temperaturas es muy parecido en las velocidades de
corte del extremo superior derecho en grafica, o en el intervalo de 0.5 - 1 log y para el
crudo C2-AY y de 1 — 1.5 log vy para el crudo C3-U, debido a la dispersion de datos que
ocurre a valores mayores de 1.5 (log v) resulta dificil predecir en que velocidad de corte el

ajuste entre estas dos temperaturas pueda intersecar.
Modelo Herschel-Bulkley crudo C4-LM.

En la tabla 3.17 se reportan los valores de R para el crudo C4-LM, crudo ligero, no se
presenta una relacion entre el aumento de temperatura y el valor de R?, esto puede verse de
manera gréfica en la figura 3.20, donde el aumento de temperatura influye cada vez menos

en el ajuste del modelo.

Tabla 3.17. Valores de R? para el crudo C4-LM a diferentes temperaturas (modelo
Herschel-Bulkley).

Temperatura (°C) 30 35 40 45 50 55 60

R? 0.999915 | 0.999980 | 0.999949 | 0.999842 | 0.999808 | 0.999853 | 0.999860
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Figura 3.20. Ajuste del modelo de Herschel-Bulkley para el crudo C4-LM.

3.2.1.4 Ajuste de resultados al modelo de Robertson-Stiff.

El ajuste del modelo de Robertson-Stiff se realiz6 linealizando la ecuacion del modelo
1.13 como se muestra a continuacion:
log 7 =log K + nlog (y + v0) (1.27)

Este modelo aplica el parametro yo considerado como una correccion a la velocidad
de corte para producir el punto de cedencia del modelo de Bingham, cabe recordar
que este modelo es la combinacion del modelo de Bingham y el modelo de Ley de

Potencia.
Modelo Robertson-Stiff crudo C1-AG.

El ajuste de este modelo se analiza en la tabla 3.18, donde se reportan los valores de R?

para el crudo C1-AG, crudo pesado, a diferentes temperaturas.
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Tabla 3.18. Valores de R? para el crudo C1-AG a diferentes temperaturas (modelo
Robertson-Stiff).

Temperatura (°C) 30 35 40 45 50 55 60

R? 0.995427 | 0.997827 | 0.998992 | 0.999473 | 0.999728 | 0.999862 | 0.999919

El ajuste del modelo de Robertson-Stiff es bueno para este tipo de crudo (crudo pesado),
hay una relacién entre el aumento de la temperatura y el valor R? a mayor temperatura

existe un mejor ajuste, esto puede verse de manera grafica en la figura 3.21.
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= 1
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0
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log (y +¥,)

Figura 3.21. Ajuste del modelo de Robertson-Stiff para el crudo C1-AG.
Modelo Roberston-Stiff crudos C2-AY y C3-U.

El ajuste del modelo para los crudos C2-AY y C3-U, crudos extra pesados, puede
analizarse en la tabla 3.19 donde se reportan los valores obtenidos de R? para estos dos
crudos. El ajuste del modelo a la temperatura de 30°C resulta mejor que a la temperatura de
35°C en el crudo C2-AY, lo que podria atribuirse a la correccion en la velocidad de corte

que funciona mejor a bajas temperaturas. A partir de 40°C en adelante la tendencia resulta
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ser la vista anteriormente en el crudo C1-AG asi como en el crudo C3-U, esto significa, a

mayor temperatura, mejor ajuste de los datos al modelo de Robertson-Stiff

Tabla 3.19. Valores de R? para los crudos C2-AY y C3-U a diferentes temperaturas
(modelo de Robertson-Stiff).

Temperatura (°C) 30 35 40 45 50 55 60
R? C2-AY 0.990682 | 0.989044 | 0.995610 | 0.999684 | 0.999846 | 0.999922 | 0.999964
R?C3-U 0.995504 | 0.998572 | 0.999841 | 0.999921 | 0.999971 | 0.999989 | 0.999995

El ajuste de los datos experimentales obtenidos al modelo de Robertson-Stiff se puede

observar en la figura 3.22 para el crudo C2-AY y en la figura 3.23 para el crudo C3-U.

4
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3 ——30°C
i 2,5 — 35eC
¥ 2 ——40°C
15 ——45°C
1 ——50°C
0,5 - ——55°C
0 ——60°C
-2 -1,5 -1 -0,5 0 0,5 1 1,5
log (v +7,)

Figura 3.22. Ajuste del modelo de Robertson-Stiff para el crudo C2-AY a diferentes

temperaturas.
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Figura 3.23. Ajuste del modelo de Robertson-Stiff para el crudo C3-U a diferentes

Modelo Robertson-Stiff crudo C4-LM.

temperaturas.

Por altimo se realizé el ajuste de los datos experimentales del crudo C4-LM, crudo

ligero, al modelo de Robertson-Stiff, en la tabla 3.20 se reportan los valores obtenidos de

R? a diferentes temperaturas y tomando en cuenta la correccién de la velocidad de corte

especifica del modelo. A diferencia de los andlisis realizados el ajuste de este modelo

resulta mejor a temperaturas bajas, esto quiere decir, menor temperatura, mejor ajuste del

modelo, por ser un crudo ligero, la variacion entre el cambio de temperatura no refleja un

cambio muy notorio en el ajuste. Visualmente esto puede apreciarse en la figura 3.24.

Tabla 3.20. Valores de R? para el crudo C4-L a diferentes temperaturas (modelo Robertson-

Stiff).

Temperatura (°C)

30

35

40

45

50

55

60

R2

0.999917

0.999978

0.999942

0.999860

0.999841

0.999858

0.999860
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Figura 3.24. Ajuste del modelo de Robertson-Stiff para el crudo C4-LM a diferentes

3.2.1.5 Comparacion del ajuste de los modelos reoldgicos.
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La tabla 3.21 muestra el comparativo de los valores de R? del crudo C1-AG para cada

uno de los modelos analizados y a diferentes temperaturas. El intervalo de velocidades de

corte en el que se trabajo fue de 0.1a 100 s

Tabla 3.21. Comparacion de R? en diferentes modelos y temperaturas del crudo C1-AG.

Temperatura (°C) 30 35 40 45 50 55 60
R? modelo de 0.933925 | 0.968768 | 0.985127 | 0.992238 | 0.995805 | 0.998062 | 0.999176
Bingham
R? modelo de Ley 0.994830 | 0.997359 | 0.998739 | 0.999324 | 0.999616 | 0.999797 | 0.999874
de Potencia
R? modelo 0.996109 | 0.998143 | 0.999106 | 0.999519 | 0.999748 | 0.999870 | 0.999923
Herschel-Bulkley
R? modelo 0.995427 | 0.997827 | 0.998992 | 0.999473 | 0.999728 | 0.999862 | 0.999919
Robertson-Stiff
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Como se puede observar el crudo C1-AG se ajusta de mejor forma al modelo de
Herschel-Bulkley y el andlisis de sus parametros reoldgicos (ver apéndice B) nos dice que

conforme aumente la velocidad de corte, la viscosidad aparente disminuira.

Las ecuaciones del modelo reoldgico que rigen al crudo C1-AG son las que se muestran

a continuacion:

30°C T=-54173 + 51.7046y° "% (1.27)
35°C T=-2.2681 +29.9523y"80%3 (1.28)
40°C 1=-0.9083 + 17.5961y%8% (1.29)
45°C 1=-0.4113 + 11.0096y°8%®8 (1.30)
50°C 1=-0.2027 + 7.1972y*9% (1.31)
55°C T="-0.0945 + 4.8601y*9% (1.32)
60°C 7=-0.0495 + 3.4475y%%% (1.33)

El siguiente comparativo de los valores de R? es para el crudo C2-AY y se reporta en la
tabla 3.22 para cada uno de los modelos reoldgicos estudiados y a diferentes temperaturas,
trabajando en un intervalo de velocidades de corte de 0.1 a 6.77 s, esto debido a la

dispersion de los datos generada a velocidades de corte mayores a esta.

Tabla 3.22. Comparacion de R? en diferentes modelos y temperaturas del crudo C2-AY.

Temperatura (°C) 30 35 40 45 50 55 60
R? modelo de 0.905144 | 0.893929 | 0.944457 | 0.991363 | 0.996772 | 0.998859 | 0.999838
Bingham

R? modelo de Ley 0.985983 | 0.984581 0.992447 0.998922 0.999447 0.999864 | 0.999860
de Potencia

R? modelo 0.994986 | 0.992356 | 0.996484 | 0.999761 | 0.999871 | 0.999935 | 0.999966
Herschel-Bulkley

R? modelo 0.990682 0.989044 | 0.995610 0.999684 | 0.999846 0.999922 0.999964
Robertson-Stiff
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A pesar de que los valores de R? son mejores en el modelo de Herschel-Bulkley, el
modelo reoldgico que representa a este crudo es el de Robertson-Stiff, esto por la
correccion de la velocidad de corte que incluye el modelo, recordando que los crudos extra

pesados trabajan a velocidades de corte bajas.

Las ecuaciones del modelo reoldgico que rigen al crudo C2-AY son las que se muestran

a continuacion:

30°C 1= 1951 (-0.0793 — y) >0 (1.34)
35°C 7= 836.4381 (-0.0783 — y) %27 (1.35)
40°C ©=441.7512 (-0.0639 — y) ¢>%® (1.36)
45°C T=273.7489 (-0.0322 — ) %816 (1.37)
50°C 1= 155.8514 (-0.0216 — y) 88 (1.38)
55°C T=76.1145 (-0.0115 — y) 938 (1.39)
60°C 7= 39.4099 (-0.0101 — y) " (1.40)

A continuacion, en la tabla 3.23, se muestra el comparativo de los valores de R? en cada
uno de los modelos estudiados en el presente trabajo y a diferentes temperaturas para el
crudo C3-U, crudo extra pesado, el cual se trabaja a velocidades de corte entre 0.1y 21.8 s
1.

El modelo que presenta un mejor de datos experimentales del crudo C3-U, crudo extra
pesado, es el modelo de Herschel-Bulkley, sin embargo, conforme aumenta la temperatura
la diferencia entre los valores de R? de los modelos de Herschel-Bulkley y Robertson-Stiff
es cada vez menor, y a las temperaturas de 55 y 60°C es igual en ambos, recordando que el

modelo de Robertson-Stiff incluye una correccion en la velocidad de corte (yo).
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Tabla 3.23. Comparacion de R? en diferentes modelos y temperaturas del crudo C3-U.

Temperatura 30 35 40 45 50 55 60
0

R?modelo de | 0.936767 | 0.979987 | 0.996729 | 0.999022 | 0.999623 | 0.999876 0.999944
Bingham

R2 modelo de 0.994339 | 0.998500 | 0.999612 | 0.999866 | 0.999956 | 0.999985 0.999992
Ley de
Potencia

R? modelo 0.996099 | 0.998732 | 0.999852 | 0.999924 | 0.999972 | 0.999989 0.999995
Herschel-
Bulkley

R? modelo 0.995504 | 0.998572 | 0.999841 | 0.999921 | 0.999971 | 0.999989 0.999995
Robertson-
Stiff

Las ecuaciones del modelo reoldgico que rigen al crudo C3-U son las que se muestran a

continuacion:

T=223.1462 (-0.0607 — y)* .
30°C (-0.0607 — ) *-71% (1.41)
35°C 1=100.2207 (-0.0415 — ) *8'% (1.42)
T = 00. -0. -v) .
40°C 60.3799 (-0.0209 — ) %92 (1.43)
45°C 1= 28.8225 (-0.0123 — ) %954 (1.44)
50°C ©=17.9609 (-0.0063 — y) "% (1.45)
55°C 1= 11.3129 (-0.0037 — y) %984 (1.46)
60°C 1=7.3278 (-0.0002 — y) %992 (1.47)

Por ultimo, en la tabla 3.24 podemos observar el comparativo entre cada uno de los

modelos analizados con respecto a su coeficiente R Esta comparacion se realizé para el
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crudo C4-LM, crudo ligero, a diferentes temperaturas y en un intervalo de velocidades de

corte de 0.1 a 100 s

Tabla 3.24. Comparacion de R2 en diferentes modelos y temperaturas del crudo C4-LM

Temperatura (°C) 30 35 40 45 50 55 60
R? modelo de 0.999988 | 0.999994 | 0.999993 | 0.999996 | 0.999996 | 0.999995 | 0.999995
Bingham
R? modelo de Ley 0.999908 | 0.999861 | 0.999895 | 0.999711 | 0.999802 | 0.999880 | 0.999562
de Potencia
R? modelo 0.999915 | 0.999980 | 0.999949 | 0.999842 | 0.999808 | 0.999853 | 0.999860
Herschel-Bulkley
R? modelo 0.999917 | 0.999978 | 0.999942 | 0.999860 | 0.999841 | 0.999858 | 0.999860
Robertson-Stiff

Debido a que se trata de un crudo ligero, el modelo que mejor se ajusta al crudo C4-LM

es el modelo de Bingham ya que una vez alcanzado el punto de cedencia, el cambio en el

esfuerzo de corte seré proporcional al aumento de la velocidad de corte.

Las ecuaciones del modelo reoldgico que rigen al crudo C4-LM son las que se muestran

a continuacion:
30°C
35°C
40°C
45°C
50°C
55°C

60°C

1=0.0001 +0.0128y

1 =-0.0001 + 0.0109y

1=-0.0001 + 0.0094y

7=10.0001 + 0.0082y

1=0.0001 + 0.0072y

1=10.0001 + 0.0064y

1=-0.0001 + 0.0058y

(1.41)

(1.42)

(1.43)

(L.44)

(1.45)

(1.46)

(1.47)

72



3.2.2 Rebmetro capilar.

A continuacion se muestra el andlisis realizado en el redmetro capilar de alta presion,

este fue el C3-U, crudo extra pesado.

En la tabla 3.25 se muestran los parametros reoldgicos obtenidos a estas condiciones.

Tabla 3.25. Parametros reoldgicos del crudo C3-U a 65°C y 200 psi.

Velocidad de corte

Esfuerzo de corte

Viscosidad

0.029606

0.075799

2.560274

0.148030

0.520016

3.551291

0.444089

1.836381

4.135162

El comportamiento gréafico de los datos obtenidos se reporta en la figura 3.25 donde se

observa el estudio reoldgico de un fluido dilatante, esto también se puede ver en la figura

3.26 que muestra la curva de flujo del crudo C3-U, crudo extra pesado, corroborara que el

comportamiento del crudo es de un fluido dilatante dado que con el incremento de la

velocidad de corte la viscosidad aumenta proporcionalmente.
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Figura 3.25. Reograma del crudo C3-U, a 65°C y 2000 psi.
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Figura 3.26. Curva de flujo del crudo C3-U, a 65°C y 2000 psi.

Como se puede observar, las velocidades de corte de operacién siguen siendo bajas
como en el caso del estudio realizado en el redmetro rotacional de placas paralelas, aun

cuando se emplean presiones elevadas en un reémetro capilar.

Debido a que se trata de un comportamiento de fluido dilatante, se procedio al ajuste del
modelo de Ley de Potencia, ya que este modelo es cominmente utilizado para describir el
comportamiento de este tipo de fluidos. En reémetro rotacional de placas paralelas el
modelo reoldgico que ajusta a este crudo es el de Robertson-Stiff, sin embargo, al aplicar
presiones elevadas el comportamiento del crudo cambia y por lo tanto el modelo reolégico
que describe su comportamiento también cambia.

En la figura 3.27 se muestra el ajuste de los datos experimentales al modelo de Ley de
Potencia de forma logaritmica (1.25), obteniendo un ajuste de R? igual 0.999874, por lo que
este modelo resulta ser adecuado para describir el comportamiento del crudo C3-U cuando
se aplica presion.
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Figura 3.27. Ajuste del modelo de Ley de Potencia para el crudo C3-U, a 65°C y 2000 psi.
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CAPITULO IV
CONCLUSIONES
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Fue posible determinar experimentalmente los pardmetros reologicos p, Ty v para la
elaboracion de las curvas de flujo de cada uno de los crudos estudiados. Asi como el
calculo experimental de los parametros de cada uno de los modelos reoldgicos estudiados.

Trabajando a condiciones de presion atmosféricas el comportamiento de los crudos
resulta del tipo pseudopléastico y puede ser representado por el modelo de Herschel-Bulkley
para el crudo C1-AG, en el caso de los crudos C2-AY y C3-U el modelo reoldgico que
representa mejor su comportamiento es el de Robertson-Stiff debido a la correccion de
velocidad que se realiza ya que estos crudos por ser extra pesados trabajan a velocidades de
corte bajas, para el caso del crudo C4-LM el modelo de Bingham lo representa mejor ya

que se trata de un crudo ligero.

El modelo de Herschel-Bulkley resulta ser adecuado para ajustar crudos pesados como
el C1-AG a velocidades de corte entre 0.1 - 100 s™*; crudos extra pesados como el C2-AY
para velocidades de corte entre 0.1 — 6.77 s y el C3-U a velocidades de corte de 0.1 a 21.8
st se ajustan de igual forma, sin embargo, por trabajar a velocidades de corte bajas, es
necesario realizar una correccion de velocidad, para ello el modelo de Robertson-Stiff

describe mejor su comportamiento.

Se determind que el modelo de Bingham sirve para ajustar los datos experimentales de

crudos ligeros como el C4-LM, a velocidades de corte entre 0.1y 100 s™.

Al aumentar la temperatura se observa un mejor ajuste para cada crudo analizado en

cada uno de los modelos.

Simulando condiciones de yacimiento de presion y temperatura fue posible determinar

el comportamiento reolégico de un crudo pesado.

Para una presion de 2000 psi y 65°C, se presenta un comportamiento del tipo dilatante
en crudo extra pesado C3-U de 9.3 °API.

Se comprueba que no solo la temperatura tiene impacto importante en el comportamiento
de la viscosidad, siendo la presion otro factor que influye en los resultados, la composicién

del crudo también es un factor de interés para el analisis del comportamiento.
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ANEXO A Reogramas con escala de 0.1 a 100 s™ para cada uno de

los crudos estudiados
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ANEXO B Parametros reologicos determinados para cada crudo.

Cl1-AG

Pardmetros modelo Ley de Potencia

30 35 40 45 50 55 60
k | 28,9563 | 19,2603 | 12,8715 | 8,7225 | 6,0164 | 4,2918 | 3,143
n 0,8684 | 0,9008 | 0,9277 | 0,9472 | 0,9611 | 0,9689 | 0,9749
Parametros modelo Bingham
30 35 40 45 50 55 60
Ueo | 15,7765 | 12,1879 9,224 6,8369 | 5,0284 | 3,7191 | 2,7994
T, | 2,3423 1,2012 0,5975 0,3013 | 0,1551 | 0,089 | 0,053
Pardmetros modelo Herschel-Bulkley
30°C 35°C 40 °C 45 °C 50 °C 55 °C 60 °C
k' | 51,7046 | 29,9523 | 17,5961 | 11,0096 | 7,1971 | 4,8601 | 3,4475
T, | -5,4173 | -2,2688 | -0,9083 | -0,4113 | -0,2027 | -0,0944 | -0,0495
m | 07433 | 0,8053 | 0,8601 | 0,8967 | 0,9222 | 0,9420 | 0,9548
Pardmetros modelo Robertson-Stiff
30 35 40 45 50 55 60
A | 49,7020 | 29,3002 | 17,4047 | 10,9448 | 7,1729 | 4,8516 | 3,4440
0,7512 | 0,8098 | 0,8623 | 0,8979 | 0,9229 | 0,9423 | 0,9550
Yo | -0,0659 | -0,0540 | -0,0408 | -0,0315 | -0,0248 | -0,0177 | -0,0133
C2-AY
Pardmetros modelo Ley de Potencia
30 35 40 45 50 55 60
1355,6132 | 578,5842 | 325,4912 | 236,5277 | 141,0360 | 72,1982 | 37,5554
0,6928 0,7170 0,8082 0,8910 0,9398 0,9626 | 0,9995
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Pardmetros modelo Bingham

30 35 40 45 50 55 60
Uo | 723,3883 | 325,1874 | 221,8141 | 190,3448 | 125,1574 | 67,0360 | 37,5172
T, | 202,6612 | 78,4813 | 28,3186 | 11,3655 3,6843 1,1664 | 0,0083
Parametros modelo Herschel-Bulkley
30°C 35°C 40 °C 45 °C 50 °C 55 °C 60 °C
k' | 2588,4630 | 1076,9885 | 494,5777 | 279,9045 | 157,1449 | 75,6964 | 39,4414
T, | -704,0864 | -270,4514 | -69,8381 | -13,1302 | -4,2380 | -0,8455 | -0,4204
m 0,4222 0,4508 0,6138 0,8082 0,8859 0,9388 | 0,9747
Parametros modelo Robertson-Stiff
30 35 40 45 50 55 60
A 1951 | 836,4381 | 441,7512 | 273,7490 | 155,8514 | 76,1145 | 39,4099
B | 0,5055 0,5275 0,6528 0,8166 0,8891 0,9358 | 0,9750
Yo | -0,0793 | -0,0783 -0,0639 -0,0322 -0,0216 | -0,0115 | -0,0102
C3-U
Parametros modelo Ley de Potencia
30 35 40 45 50 55 60
k | 151,8429 | 77,8809 | 53,3405 | 26,8136 | 17,3140 | 11,0745 | 7,2551
n 0,8429 0,9006 | 0,9606 | 0,9796 | 0,9855 | 0,9913 | 0,9955
Pardmetros modelo Bingham
30 35 40 45 50 55 60
U | 93,0046 | 57,1525 | 47,1963 | 25,1700 | 16,5535 | 10,7774 | 7,1552
T, | 12,4995 | 4,0747 | 1,1204 | 0,2930 | 0,1347 | 0,0523 | 0,0175
Parametros modelo Herschel-Bulkley
30°C 35°C 40 °C 45 °C 50 °C 55 °C 60 °C
k' | 237,0968 | 102,4929 | 60,6405 | 28,8610 | 17,9682 | 11,3144 | 7,3280
T, | -25,2531 | -59717 | -1,4593 | -0,3838 | -0,1194 | -0,0429 | -0,0129
m 0,7023 0,8131 0,9195 | 0,9560 | 0,9736 | 0,9844 | 0,9923
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Parametros modelo Robertson-Stiff

30 35 40 45 50 55 60
A | 223,1462 | 100,2207 | 60,3800 | 28,8225 | 17,9610 | 11,3129 | 7,3278
B 0,7187 0,8193 0,9207 | 0,9564 | 0,9737 | 0,9844 | 0,9923
Yo | -0,0607 -0,0415 | -0,0209 | -0,0123 | -0,0063 | -0,0037 | -0,0017
C4-LM
Parametros modelo Ley de Potencia
30 35 40 45 50 55 60
k | 0,0131 | 0,0100 | 0,0086 | 0,0090 | 0,0079 | 0,0066 | 0,0048
n | 0,9945 | 1,0193 | 1,0189 | 0,9794 | 0,9806 | 0,9941 | 1,0421
Pardmetros modelo Bingham
30 35 40 45 50 55 60
Ue | 0,0128 | 0,0109 | 0,0094 | 0,0082 | 0,0072 | 0,0064 | 0,0058
T, | 0,0001 | -0,0001 | -0,0001 | 0,0001 | 0,0001 | 0,0000 | -0,0001
Pardmetros modelo Herschel-Bulkley
30°C 35°C 40 °C 45 °C 50 °C 55°C 60 °C
k' | 0,0129 | 0,0110 | 0,0094 | 0,0082 | 0,0071 | 0,0064 | 0,0058
T, | 0,0001 | -0,0001 | -0,0001 | 0,0001 | 0,0001 | 0,0000 | -0,0002
m | 0,9984 | 09986 | 0,9997 | 1,0003 | 1,0028 | 1,0003 | 0,9979
Pardmetros modelo Robertson-Stiff
30 35 40 45 50 55 60
A | 0,0129 | 0,0110 | 0,0094 | 0,0082 | 0,0071 | 0,0064 | 0,0058
B | 0,9983 | 0,9986 | 0,9997 | 1,0003 | 1,0028 | 1,0003 | 0,9980
Yo | 0,0027 | -0,0133 | -0,0125 | 0,0156 | 0,0166 | 0,0044 | -0,0264
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APENDICE A ASTM D-2007

=

Standard Test Method for

Designation: D2007 - 11 (Reapproved 2016)

Characteristic Groups in Rubber Extender and Processing
Olls and Other Petroleum-Derived Olls by the Clay-Gel
Absorption Chromatographic Method’

This stzmiard & osed under e fiamd dospnatos DANT, the menber memsdiely Ellewisg e dedpmlion ndicus the year of
milhfl.l:ﬂ:tlnd‘l:l:-:dm B year of b revaios, A senber in perenhess ndicniey bbe yeor of led reappesval A

; pi epaine [x) i

L. Scope

1.1 This test method covers a procedune for classifying il
samples of initizl boiling point of ot least 250 “C (500 °F) mlo
the hydrocarbon types of polar compounds, aromatics and
saturales, and rocovery of roproscotstive fractions of these
types. This classification is wsed for specification purposes in
rubber extender and processing oils.

MNome 1—See Tesd Maibod 232146,

1.2 This test method is not dirocily applicable 1o oils of
greater than 0L % by mass pentanc insolubles. Swuch oils can
b analyyed afier remaoval of these malerals, but precision is
degmded (soc Appendiz X1)

1.3 The valeex staled in 51 wnits arc o be regarded as the
standard. The values given in parentheses ane for information
omly.

14 This sandaond does nod purpont o address ol of the
safety concerms, if any, asvocioted with ifs wse. I i the
resporsibility af the wrer of thix stardard fo extablich eppro-
pricte safety and health practices and determine the applica-
bility af repwlatory limifatiors prer v v, Spocific waming
II.HLI:!.TI:HII arc given in 6.1, Section 7, Al.4.], and AL.535.

L. Referenced Documents

2.1 ASTM Srandards:’
122226 Classifcation for Yarous Types of Peroleom ils
ﬁ:r Fubber Compounding Ulse
5304 Specification for Cyclohoxane 959
F&91 Practics for Conducling an Interlaboratory Study o
ing the Precision of o Test Meibod

1 Thz ied mothod = ander the jar of ASTM Commibiez 02 o
Peirnlenrs Poodhacts, Lapaid Fcly, srd Lsbricania and in e Srecl repoeshibly of
Sebereremitios 02 M0 on Ligeel Che V.

Carmeni efibon apprrved Dt |, M6 Pobladerd Movanha 16 Doginally

in 1E, L prevass edibion spprevad in X111 e D3R - 11, DOE
1L 15 HDHEOT- 1R 16

? For reforenced ASTM damterde, wint the ASTM welmile, www.mimong, o
et ASTM Cestomer Sarvice ai sorvice Sadmony, Iw.d.-.méhi.q"m
Zaonad, volime nk iom, refier 1o the duredn [Ty [ ]
e ASTM wrhwiie.

=n ediiorial change wnee the e revisie or resppeesal.

3. Terminobogy

11 Definifions of Termy Specifec o This Stardand:

1.1.1 The following terms refer i the hydmocarbon types
and structural groups as messured by this st method:

1.1.2 aromatics—maierial thai, on peorcolation, passcs
through a column of adsorbent clay in o r-pentane clucot but
adsorbs on silica gl under the conditions spoci fed.

313 axpheltenes, or R-pentane ineofubles—insoluble mat-
for that precipitales from a solution of oil in a-pentane ender
the specified conditions.

114 polar arematics—synonym for palar compounds.

1.1.5 poler compownds—material roleined on adsorbent
clay afler percolation of the sample in n-pentane cleent wnder
the conditions specificd.

316 sehrrmes—material that, on percolation in 2 a-pentanc
clucnd, is not adsorbed on cither the clay or silica gel under the
candiliocns specifed.

4. Summary of Test Method

4.1 The samplc is diluted with solvest and charged o o
glazs percolation column cantaining clay in the upper soctian
and silica gel ples clay in the lower section. r-pentane is then
charged 10 the double column until a definite quantity of
cffluent has boen collectied. The upper (clay) section is removed
from the lower soction and washed further with a-pestane. A
tndlucne-acclone mixhene 50 ta 50 by volume is then charged
the clay section for desorption and 2 specified volome of
cffluent collected. The lower (gel) column may be desorbed by
mecirculation of ioleone.

4.2 The solvents arc compleicly removed from the nocov-
oed r-ponlanc and the telucne-acclone fractions amd the
mexidues are weighed and caloulated as salurmte snd polar
compounds contenis. Aromalics may be calculaied by
differcnce, or measured follewing evaporation of the toduene
uscd for desorplion of the gel column.

4.3 When the sample contains mane than 0L] % by mass of
a-penianc insodubles, this test method cannot be wsed dinectly.
The insalubles matter mast be remaved from the samplo prior i
charging o the column. A method for this removal is given as
an appendix.

*A Smmmary of Changes socton appears of the end of this standard
Copyright & ASTW InTeionsl, 100 Bar Hersa ive, PO o G700, Wes! Conshohocen, PR RS20, Unisd Sk

Ly BT b e bl

Ce]

l | L

i s e, CPRCATCR T o LT
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44 Alernotive methods are provided (I) for rocovery of
aromatics from the gel column, and (2) for analysis of oil with
high-polar contenl
5. Significonce and Use

5.1 The composition af the oil included in rubber com-
pounds has a large offect on the charscicristics and wses of the
compounds. The detcrmination of the saturates, aromatics, and
palar compounds is o key amalysis of this composilion.

5.2 The determination of the sabursies, aromalics, and polar
compounds and further analysis of the fractions produced is

oficn uscd 2= o rescarch method e aid endorstanding of il
cifccts in nubbor and other uscs.

6. Apparatus
6.1 Fexkers, Artficreep, 150-ml. capacity, as illustrated in

Fig. 1. (Wormning—Beakers should be cxamined for sharp
cdges and fire polished, if noocssary.)

6.2 Clay-Crel Colume, constructed as illustrased in Fig. 2.

6.3 Conical Flasks, (Erlenmeyer)., 250 ml. capacity.

6.4 Solvent Receiver, capable of collocting solvent. without
splaghing or loss of matcrial during tho analysis. A wide-
mangth, gradusicd. 500 ml. copacity Frlenmeyer Bask is onc
nu:hrump]tihat has been found svitshle o usc.

ﬁj: Filter Fuanel, long sicm, 125 mm diameter; for use with
185 shm rcady folded, fine-toxture, rapid flier paper.

f.6s Separaiery Furael, 500 mil..

6.7 Hof Plate, explosion proof, contrlled to 2 surfooe
temperature of 100 °C o 105 "C.

Mo 2 —Temperaiunes should be undfiom on G op of the ol plote.
Some laboralory hol plaies Benchl by S Boluslon of s sleminum ploie,

Pl ol &L 90 mm, and

85 mm

*,  Flak boktom

FIG. 1 Antioresp Beakor

Sy TN e e

= 57 rom diaeter

appronimalely & mm thick, inclsted wnder of o o of rEgular plale op
68 Round Bottom Flask 3.necked, borogibicatz, 500 mL
capacity (Fig. 3.
6.9 Condenser, borosilicals (Fig. 3).
.10 Adaprer Tube with ¥igroux column (Fig. 3).%

6.11 Flexible Joirt, TFE-fuorocarbon and borosilicass,
2410 Ty, ground glass joinis on cach end

7. Reagenis amd Materials

7.1 Purity of Reaperiy, Reogent pmde chemicals shall be
wsed in all iests. Unless olborwise indicated, it is intonded thal
all reagents shall conform o the spocifications of the commil-
tor on Analytical Feagents of the American Chemical Socicly,
wheme such specificalions anc available ® Other grades may be
uscd, provided it i firsl ascennined that the rcagent is of
sufficiently kigh purilty to pormit its use withoul lesscring the
aocuracy af the dotormination.

7.2 Acelome, rcagend grade, minimum purity. (Warning—
Appiong is cutremecly fAammable )

73 Caloiwm Chioride, anhydrous granubes.

T4 Clay Advorbent, 500pm to 250 pm (3 mesh 1o &)
mesh) Attapelges " Clay quality may be determined wsing the
armbenzens oquivalenos lost shown in Annex Al. The azoben-
wenc aolivity iost moasurcs the adsarptive charactoristics of the
clay. Azobenzrne cquivalenoe value should be 30 o 35, Clay
autside of these limils should be discarded.

75 Cyclohexane, conforming o Specification 125309,

{Opticnal, s B.1.9.) (Warning—Cyelohexans is cxtremely
Aamnmabdc. Harmful il inhaled.)

T4 Fr.u.me,.un:,u.g,::l. grade minimum purity. (Warning—
n-Pentane is cxtremely flammable. Hammiul if inhaled.)

7.7 Silica el adivaled, conforming W the Following
:in.-.'pntl.ium:“

"Th-d-:md'ql:fnr&rlhtr ke knows in the commibiae = thix
tirme i vweeea Clam Inc, 122 Fiver Boad, (ramdvicw, T TR Thie

dem can be tq:ﬂﬂi:_ljl.ﬂm!.hqh

SNy are awar of al 5t ke ihin ink ]
ASTM hireatioeal Headg 'I'nln' wﬂrﬂ:mﬂdm
sl m =f the shic iwchrl ! whick you may sfiend

'm.—hrwﬂnmh-.h:nrmﬂmhﬂcfwlhpu[_

sp Ii"' R el
(hermical Washingion, [0 Fer
Exied by o American (homical Soc
Chamicalr, BIH I.H.Pmkl'.tl:t.l.l'
and Natiosa! F dary 115, Ft i
BT,

 The 3l e of sepply of clay sdesboi ke e the comesiies ol ez Gre
-Fwwmﬁdl:h.ﬂ:llﬂﬁlturhl:k Porier, TX 77365 Packapal =

d packoiz of 50 and 10 p (mihcmt for one deiamiz

hmfhrdﬂnp&dﬂj:hrﬂ:ml.quﬂhﬂlﬂ:hmﬂd’

h’lr:“bl’miﬂ_ﬂ'ﬂ.dl.’l:q*l
The scle sowrce ol v of peniane ke i the commibios af ibis fe
Special Produss Dix,

Amcnoan
lﬂhﬂdmlﬁriﬁ_ﬂ;
::Ihl:.hmu’!’.un
me, lac. (ISP, Rockville,

ﬁtnln.rni::h. Hastlerville, (K.

"The sk mowns of mpply of sl pel mecéng thas kmaem i
the commitics ai thix e is Fonoowe Product, 24110 Ead Mectn D, Porier, T
TT385, packaged n 200 g mesiere reabiaei packeis. Sieve smlyas dwuld ke
chadved n cther sources of el

J:‘uﬂu_ SOEIOT T A - .

92



Jﬂlhr D200T - 11 (2016)
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Moma 1 —Check o ascensdn (13 is 44 mm

30 sowg sbrm, 5% TaNimum;
»=0 siovg stro, 459

min
> O sdgres sizg B0 % min
>3 000 siores sizg, Dl % min

7.7.1 Gel should be activated for 4 h in am air oven at
190 °C in a shallow pan.

7.8 Toluene, reogenl grade mimimum purty. (Warnimg—
Toluene is Aammable. Yapor harmiful.)

7.9 Tolaene-Acetone Micure (50 o 50 by volumc), mix
cgual valemes of Iolwenes and ooclone.

710 Inorder 1o oblain results that an: consistent with those
ohinined clecwhere, it is very important that ooly the reagenis
and maidcrials described in this sootion be wsed.

Elpwa anaiynis

B. Procedure

%1 Fractionation:

£.1.1 Prepare the adsomplicn column (Fe. I) by plecing
1My g :-F';'Jn.jr sdsorbent in the upper section of the column and
I g ol silica gel plus 50 g of cloy on op of the gel in the
bawer :d:l:u:\n [Motc 5). Placo o picoc of glass wool (of about
15 mm locsc thickness) over the top surface of the clay in the
upper column i provent agitalion of the clay while charging

S AN T e e

Schent receteer flask (se 2]

the clucol solvents. Join the columns iclay owver gel) ofter
lubricating the jeint with hydrocarbon-insalublc grease. It is
important thai the adsorbenis in cach column be packed o o
canstant bevel. A minimum of ten taps with o sofi neobber
hammer s difforent points up and down and 25 @ps oo top of
cach column should be cmployed i achicve constant level. A
suilable rubber hammer may be asscmbled by fasicning bt
Mo, T ar 8 rubber sioppers on one cod of a small rod sbout
200 mm lomg. Use frexh adearbenis for cach delermimation.

B.1.2 If n-pentanc insolubles were not determined. sclect the
approprinte sample siee in accordance with the fellowing palar
canbcni ranges, if the propor mnpe can bo anticipalcd;
othorwise, uss o 10 g + 0.5 g sample.

Folar Contoni Ranga,
L Eampis 5im, g
20 8+ 0.5
Ahova H Sxo2

B.1.3 D¥lsic wilth 25 ml. of r-pentanc salvent 2nd mix well
o onsune a wniform solstion of the sample. The samplc should
nit display precipitate or flocoulale ot this poinL 1 o precipitale
is prosonl asphalienes may bo removed by the proocdunc of
Appendin X1, however, the precision stalemonl mo longer
applics. [L is important that the polar cantonl resull abizined be

Fokl B S ORI U ET A T
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& Small Pool of Liguid

Walwe A {RIOROCCE) ’ o Cobumny

mol grealer than that for the sample sioc as spocifod abowe,
since the capacity of the clay for rotaining polar conslilwenis
bocomes limited ol these concontmations. [F results cxcood this
spedification, repeat the test using o smallier sample. Pantition-
ing botweoen sromatics and polar compounds is affecied by
sample size. Besulis using different sample sice may nol b
cquivalent.

MNom 3 —For visoous ols, deSons of (he sample wilh 25 mi. of

s me ooaveniznl ond doex nil afiect the resulls. Cycio-

hzxane used i this manner Wil ol dsiec] small guantibies of osphalienss,
hicreszwer.

514 Add 25 ml. of n-pentanc 1o the top of the clay portion
of the msscmbled column and allow Lo peroolate inte the clay.
Ax zoon as ncady all of the a -pentanc: has entered the clay,
charge to the oolumn the diluled sample of B.1.3. Wash the
sample beaker {or flask) with n-peniane and add the washings
ta the column. Afler nearly all of this materiol bas enlered the
clay, wash the walls of the column showe the clay freo of
mample with r-pentanc. The sample and cluent solvent can be
added 1o the column through 2 65 mm dismetor, wide-siem
funnel {the funne] can be lefi an top of the column). Al no Gme
during the run should air be allowed to enbor the clay bed.

B.1.5 When nearly all of the washings have coiered the cloy,
charge n-ponlanc 1o the column and mainiain a head level well
ghove the clay beds (Nole 4) i wash the saturate portion of ithe
sample From the adsorbents. Becovar Z80ml. = 10 ml. of the
first m-pontans cfffuent from the column in o graduated, 500 ml.
widc-mouth conical Gask.

N 4—Columns may be biiefly sapamisd, iF neesarny, i ghe o
soivenl head 5 mm b 1 mm deep o Be second (ower) column. Loss of
e head will glve chaanaling b the: kower oolumn, with scourale rel

Hime 5—Wilh Jong use, the [Fils in the ssoplion columns heome
progressively bess porous. I e Ume Tor pesoolaSon doubles over st For
a2 new column, fhe sow columas are o be discanded

Home 61T only salurales me o be detenmined, procesd io 3 and
mshsaiuent cabculation ol saiumies.

B.1.6 Disconmect the two soctions. Allow the lowar soctian
i dmin imp 8 roociver. Continue washing the upper clay
sootion with r-pentans. Maintain a moderale liquid head bevel
ahove the clay during this wash and adjust e-pentane additions
siv that the lovel is abmst 25 mm when 150 ml. have boon
callicoted in the receiver. Discontinne additions o this point and
allow the liguid Lo cssentially drin from the column. The
quantity in the rocciver should then be about 200 ml.. The
a-pentanc from this sicp and from the draiming of the kewer
column should be discarded if aromatics arc o be detcrmined
by difficrenoc. This a-pentanc should be added 1o the aromatics
splution from the gel crlumn during solvent evaporation (8.3)
if mromatics anc b bo reoowanod.

Mo 7—This 21tm A-pentane washing of (he clay ssclon 5 necessary
i oeder o easure compileie removal of smmabics [rom e day.

B.1.7 Afier n-pentane cffleent has essentially dmimed from
the column, charge a 50 1o 50 volume mixtore of toloene—ac-
cione. Collect the cffluent in & 500 ml. =cparalory funmel.
Collect 250 ml. of the inlucne-acctone (plus a-pentanc) o flwont
ar unlil the cflucnt is practically colorkess (oaly in cxcoptional
casos will mone than 300 ml. of cflucot be reguined).

B.1.B Sapper the scparalory funnel comtaining the iducne-
aoctone fraction and swirl it o few imes 10 aid in scoling the
waler. Then let il stand for about 5 min. Drain off and discard
the lower (aguomss) layer. Add approximalely 10 g of anhy-
droes calcium chloride granules 1o the fmction remaining in the
scparmlory funnel ond shake for aboul 30 s vent frequently
during, the shaking pericd. Allow the mizture to scithe for at
keast 10 min.

B.1.% Filter the fraction through a mpid folded filier paper
cabching the flratc in & 500 ml. conical fAask. Rinsc the
scparalory funncl with appromimalely 25 ml. of a-pontanc,
filier and colloct with the mixed solvent fraction. ‘Wash the
filler paper with an additional 10 ml. o 15 mi. of a-pentanc
and collect with the mined solvent fraction. IMPORTANT —
Moke all tramsfers of organic salvenis from the scparatory
funnels through the top and awvoid transfeming any waler that
may have scoumulated around the calcium chloride.

B2 Desovption af Ammaics:

B.2.1 If it is desired 1o detcrmine the aromalics by isclatian
rather than by difference. the el column {lower column of the
clay gel adsarption column of 8.1, sec Fig. I}, afier the 280 ml
+ 10 ml. of a-peotanc have boen collecied, = placed in the
cxlraction assembly of Fig. 3.

v Lﬂu. ISR DT R
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822 Tolens (200 ml. = 10 ml) is placed in the 500 ml.
fAask and refluwed ot such a reie of 10 mlmin + 2 ml.Amin for
Xh.

Mo E—Toluene reflux con be messured By collection for 2 1 min
period using & prduaied Cylinder themgh valve A, Fig. 3.

8.23 A the end of this time, the valve [A) is opened and the
toleone remaved inko a waste selvent rocciver o 2 volume af
approximadcly 50 ml. in the Gask. The solution romaining is
then combined with the r-pentane from B.1.6 for necavery af
aromalics. Do nol go further by distillation, os oil will be lost,
giving inaccuraic results.

8.3 Solvent Removal:

£.3.1 Label and weigh for tarc the anti-croop beakers that
are o be used for the evaporation of selvent (ons cach for polar
compounds, sammics, ond aromatics desorbed). h]llh-smu-
crocp boakers oppromimalely ball full with the
salulions, [saurales from £.1.4, aromabcs from B.].6 and B.2.3,
palars from 5.1.8). then place them on the comtrolled hot plate
ol surfeoe emporature of 100 °C e 105 °C, rcfilling as this
valume is reduced o onc-guarier fll. A gentlc swoop may b
med over the sudfoos of the liguid. It should not mflc the
surface mor should this nitrogen jei be ploced below the
surface. The Amks which conlnined the fractions shoald b
rinsed with r-pentane, and this r-pontane added 1o the respoc-
tive anti-croop beakers. To avoid o potentiol safety incident, it
iz recommendod thal the anb-crecp boakors bo \cenpararily
mmowved fom the ot plaic when transfors arc made, such as
when the n-pentanc rinsings arc added. before placing the
anti-croep beakers back onio the kol plabe.

£.3.2 When essentially all of the solvent is evaporated. cool
and weigh the boakers and their contents.

£33 Mace the brakers back on the hot plaie, and heat for at
lcast 10 min.

5.34 Cool and weigh the beakers and their comtents.

535 Kcpoat B.3.3 and B34 until the weight loss botworn
weighings is less than 10 mg.

8. Calculation

9.1 Cakulate the amount of n-penianc inselubles, satumics,
aromalics, and polar compounds in the sample as follows:

Solurles, meees % = (804 ) 100
Arcamuiics, mass % = (CAL) % 100 3]
Polar compomds (Kole %), for 10 g sample = [D04] % 100 (3)

Palar compounds, mass % for 5 § sample = [{LES % [VA] | = 100
[4h

L]

o
grams af original sample ussd,

grams of residuc from n-pentanc c@luent from the clay
gol column (B.1.470,

grams af reziduc from the toloene desomption of the
lower column and from the last n-pentanc rinse of the
columns (8.1.6 and §.2.3), and

grams of residuc from tluene-acelone effluent (8.1.8]).

who
A
B
c

n =

More &—The laoor included @ the colculalion for he 5 g sample s
eslabihed experimenially 10 maingin coalinuity of resulls over o wikde

ool AN b e B

i

mangz of polar compounds in nabber sximder oils.
9.2 If saturales, arpmatics, and polars are all detcrmined. the
iotal mass of oll the recovered froctions must ogual ol beast
97 % of the sample charged. IF this reoovery is not obiained,
ropoat the tost
93 If aromatics wore md dosorbod, wse the A-penianc
insolubles, saturales conicnd, and polar compounds as deber,
mincd in Section 9, calculsic the amount of aromalics as
fallaws: ]
Aromafics, mass % = 100 — [E+F) (3]
wherz: .
E =
F =

mass e salurabes, and

mass 5 polar compounds.

1. Kepori

10.1 Report the following information:

10.1.1 Sample idendficaion.

10.12 Salsratc content, aromatic contenl and polar conlen,
25 appropriate, in mass .

10.1.3 Meihod of deiorminabion of aromabtic contonl: des-
arpticn (8.2} ar difforence (9.3

10,14 If aromatics wore desorbed, the porcent recovery
9.2

10,15 Asphalicns conient if the method of Appendiz X1
was wsed.

11. Precision and Bias™

11.1 The precision of this tost mobod ax debermined by
siatistical cxamination of imerlaboralory resulls is os follows:

11.1.1 Repeatability—The diffcrence bolwoon two iesL
rexulis, obinined by the samec operator with the same apparalus
under consiant operating condilions on identical test malerial,
would in the long nan, in the pormal and cormoct opcration of
the ezt method, exceed the following values only in onc case
in twenty:
21

Ammatic gontani, % by mass EL|
Poir contarl, % by
poiar conlents of kem tan 1% 0.24

i poiar oonlanis of 1 %105 % L8 1)

ol poiar conlents of grater than 5% 12
11.1.2 Reprmducibiline—The difference betacon twe single
and independent resulis abtsined by difforest cpomtors wark-
ing in different laboralories oo identical iest material would, in
the lomg man, in the normal and cormoct operation of this Lost
methed, cxooed the following valees only in onc cosc in

Dwenly:

Saurale conlant, % by mass 4.0
Ammalic conlent, % by mass 23
Polar oonlam, % by mass

at polar comignis Of kess than 1 % o4

& polar contants of 1 % 10 5%
:pu-:mmu'gmrmst

13
18

"Ewhhbﬂﬁﬂimwlmﬂ_r
be chizined by ng = B b Hepert RE:I0I-1193.
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11.1.3 The above precision slatemenis do oot include
mamples thal bave boon preparcd by removal of asphalicnes
{Appendin X 1) The precision on such samples is poorer than
the saicmenis above.

11.2 Fias—The procedure for measwering  soturalcs,
aroenatic, and polar conients has no bias bocause the valses are
defimed only in lerms of this test method.

{Mandatory Information)

1% Keywords

121 clay-gel ohsorption; clstion chromalopraphy: hydro-
carban type; liguid chromsiography; petraleem derived oils;
rubber extender oils; rubber processing ails

Al ARDBENZENME ACTIVITY TEST FOR CLAY

ALl Scope
ALl This test method describes a procedure for measur-
ing the adsorption activity of percolation type clays.

Al Summary of Test Method

AlZ]l A solution of 1 % by moss asobenzene in issoctanc
is porcalated through o weighod ameunt of clay conlnined in a
specificd column. The amount of Gguid roocovered as peroolate
ol the point where the concentration of arobonzone is 0L5 % by
mass (50% by mmssol tho onginal concontration) is a
measurs of the adsorption activity of the clay.

AlL3 Appoarmius

Al3] Agobergens Fercolation Colume, glass constructeod
from 12.0 mm ouiside diameter and 600 mm outside dinmeter
siondard plesx twbing with 3 reservoir of spproximately
125 ml. near the top. The top of the column shall be o female
gpherical ground-glass joint. The bottom of the column has &
sinpoock with intomal melering valve aitached by means of &
stondard tapor joinl The entirc percolation assembly is illes-
trated in Fig. Al.1.

AlS5T Gradumted Cylinders, Sml. or 10 ml capacity,
0.1 ml. gruduation.

Al33 feas or Air Pressure Sysiem. rogulaled.

Al34 Vibrator, clecmic. The type of wmgsien carbide
tippod vibrating poncil wsed for marking glass is satisfactary if
o rubber stopper is slipped over the tip.

Al3S Spectmphotometer capable of opomtion 2t 446 mm

wavelength, ™" cquipped with 0 1 mm jor 0.5 mm) thickness
oell.

Al4 Hengents

Ald]l Azobergene Sofufior (I 'R}, precparcd by dissalving
10g = 0001 g of c.p. orobonzene in 930 g of isooclanc.
(Warning—Azrobenacne is 2 suspecl carcinogen. [sooctanc is
fAammablc.}

1 A Bayech and Loenk: Specirons 10 oo boen eond| szitshle for tho purpse.

AlLS Procedure '

A1.5.1 Insoria small picoe of glass wool inte the botiom of -
the glass column {6.0-mm outside diameter wbing) and move
il up the tubing until bop surfoce is 25 mm (1 in.) from the jainl
af the two glass sections (sce Fig. ALLL

N Al 1—Baseri o sulficient mmoual of gloex wool Lo bold e plooce.
Fold e glass wool to prodece o smooth sudace for e lop of B plug.

A&1.52 Weigh B g + 0001 g of cloy sample and pour it
into the column.

#1.53 Pack the clay in the column e 2 constant kevel by
using an clooinic vibratoo
Kok Al 2— i sisfacion by packed column will be achioved by lighlly

holding Se viboain next ko the column and moving i up md down over
e cloy heighl Peform e “up sad down™ vibmilns o £ poais

approimalely S0 spacings around Lhe oolomn.
AlS4 Add 100 ml w 115 ml. of aeobonzene seluton b
the column.

AlLSS Collect porondate in graduated 5 ml. or 10 ml. oyl-
inders. Maintain the percolation rae 2t 1 ml/min. The mic
cantral shall be approvimately csiablished afier 3 ml. have
boon collocted and well established by the time 5 ml. of cleont
have boon collected. Determine additional rate chocks periodi-
cally throught the test. I the rate is too fast, adjust the noodlc
vales o5 noccssary bo maintain the specificd muc. If the ratc is
fourd to be below the presoribed imit, connect the prossurc
ling 1o the top of the column and apply pressune o adjust to the
specificd e, (Warning—Mormally caly lght pressure will
be required; that is 5 mm to 15 mm Hg. Al test icrmimation, the
number of mimules reguired o collect the cleent should not
differ from the millilitres of cluent colbocted by more then teo)

ALSS Aftor 25 ml. of cilluont has boen collecied, colloct at
least 6 smamples scguentially of 2 ml. cach. Measume the
ayobenrens concentration of these samples using the spoctrom-
cizr which has been previously calibrted with knewn concen-
trations of arobererne in irooctane, using o wovelength of 446
mm.

A1.57 Flol the cflucnt arobhenrecne concomtralion versus
the cfflucot voelume, and graphically doicrminc the cfluonl
vidume at 0.5 % by mass orobenoone concontration (500% of

Sl AT b e
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FIG. A1.1 Azobonzene Percolation Assombly

the starting solution concentrution). This is the azobenzenc
cyuivalence of the clay.

AL6 Interpretation of Results

Al6.1 The average of duplicate detcrminations of axoben-
rcne equivalence is wsed 1o determine the switability of a clay
for usc in this tost mothod. If the duplicale azobenzonc
cquivalence valucs diffcr by more than 1 ml., make a third
determination and wuse the average of all three.

Al6.2 A Clay with an average axobenzenc cquivalence
between 30 and 35 meets the activity critcrion (sec 7.3). Clay

with azobenzene equivalence values outside this range is not
suituble for usc in this tcst method.

ALT7 Precision and Bins

AL71 No statcment is made about cither the precision or
the bias of this procedure for detormining the arobenzenc
equivalence of clay since the result merely states whether there
is conformance to the criteria specified in this test method.

1 -y A ARRUA A
P o i, TN ST AR T
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APPENDIX

(Monmandaiory Information)

XL PROCEDURE FOR SAMPLES WITH FRECIPITATES OR FLOCCULATE

XL1 Bemoval of Asphalbenes

X111 If the diluled sample of E1.9 iz not froe from
precipitales or flocculale, an approximation af the chamclens-
tic groups can be obtained by the following procedure:

X1.1.1.1 Weigh 10g = 05 g of the sample 1o the ncarcst
05 mg in o preweiphed 250 ml. comical flask, sdd 100 ml. of
r-pontang and min well. Warm the miniere in 8 warm walcr
bath for a fow scoonds with inlcrmittent swirling e hasten
solution. Allow the mixture o stand aboul 30 min a1 or near
mom emporature. Samples containing 2 high conlemt of
insplubbcs may reguire more agitalion o disselve the
r-pontanc-soluble portion. In such cases, wse o strrimg rod,
together with inlcrmiticod warming and swirding 1o haston
salution of the sample. Solutien should be cooled b room
temperature befone filicring.

X1.1.1.2 Sct up a fillering asscmbly, using a 500 ml. flask,
a 125 mm bomsilicate fillering funmel coquipped with a folded
rapid 15 cm flter paper, and filler the samiple. Rinse the canical
flask and stirring, rod with 60 ml. a-pentane, and powr the fnsc
throwgh the paper filier.

X1.1.13 Rins the filler paper and conlents with 60 ml. of
r-pontane in small portions from 2 disponsing bottle, inking
carg o rinss down the sides of the filler paper.

X1.1.1.4 Transfer the solution to an anli-orecp beaker in

portions and cvaporaie the r-penianc on o hol plaic ol &
tomperature of 10070 1o 105 °C. Rinsc the fask with small
portions af n-penianc, adding these rinsings o the anti-crocp
boaker. n-Fentane shall bo considored remowved when ithe
change in weight is loxs than 10 mg in 10 min at this lempera-
ture. Slow mitnogen Bows over the beaker can be used 10 assist
the cvapomation, but rapid stirring by the gas should be avoided.

X1.1.1.5 Weigh the recovered oil. The weight of sample
(7.1} le=s the weight of the oil is the asphalferer conlent. This
ail can then be diluled for charge to the clay-gel column (6.2).

X1.2 Precision and Bias

X1.2.1 The precision of this et method was delermined by
2 round robin af oo few samples o meel the reguinements of
Practice E6%]. Howewes, it can be approximated as:

Repeatahility: 1.3 %
Reproducibility: 7.8 %

X1.2.2 Bigs—There is insufficiont intcriabomiony tost dala
i cutablish a siatistical siatement of biss for the proceduns in
Appendix X1.
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Thissanderd & subjod 1o rvislon 2lany e by the nepon sl techonice) oo Bep angd o s bo roviowod vy e pamrs g

I rvEed pterREpred o RINUEND TIPS E I el RN PO M an Of Lhi stande e o faran A 1on g sy
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APENDICE B ASTM D-7042-04

Designation: D 7042 - 04

<

Standard Test Method for

A Areroar hetorml Recers

Dynamic Viscosity and Density of Liquids by Stabinger
Viscometer (and the Calculation of Kinematic Viscosity)'

The sntud @ sl st S feed dongratus D W42, e mmba

.
ﬁ*g-.—d—-ﬁ_d--—A--*hﬁ_d—w A
LTI TRAN b i o ASLME LAY SAD B e T em T meTe e

1. Scope

11 Ihsn!llﬁdspuhu ﬁ:um_;

VISCOSITY. .
o.dhqﬂm# and qude otls, both Tansparen
and opaque. The kinemanc viscosty. v, can be obtained by

dividing the dynamic viscosity, w, by the density. p. obtamed »
the same test tempenture.

1.2 The result cbtamed Som this test method s
upen the dehavsor of the sample and is insended for
»Mh-mu-:'ha-mdhun

(Newrorsan bebavier)

1.3 While the precision kas only been determumed Sor base
olls in the viscouity range from 2 05 10 456 Py s a1 40°C and
from 0.83 10 31 6 mPa+ at 100°C and in the densiry nnge Soc
o.n-mmals'c nlSl}hm‘dmh
applied 1 a wider range 1

mF: :&:‘. e o

Dot

TR i e £ 5 o0 e

standard. No other unsts of messurement are i tis
standard. The wunits of measure for density xe prams
per millsire or kilograms per cubic mecre (kpm=’)

1.5 Ty stamdurd does mot puiport to addes ol of e
sfty comeme if amy mwdaed wh & we b 5 &

%)lus msw‘hx_-:

14 Opae a2 i Caiaton f Dymamc Vocor
D 2162 Test Mathod for Basic Calibration of Master Vis-
cometers and Viscesity Ou Standards

' This et methd i under S i of AST™ C D2 ==
Petvchesm Mrodets ed L el 3t Semxi rDTERhiiy of Sdnormmess
X2 07 on Flow Popertien.

Currert mbition spprowend Suly |, 2004 Pubbabent fuly 2004

! For referenced ASTM sunderds, wist the ASTM wettute, =y, o

L3 Densiry Meter
D Pracace for Appiving Smtisucal Quality Asswance
Technicues w0 Evalume Amalyuical System

d;-:m«.-iy viscosity. Thus, dynamic viscos-
lyn.-nﬂhnm-l-cn&nmcf

_Vlﬂhmdhmhumﬂ
311 Eormatic viwosty (v). a—he rato of the dynamic
wiscosiy (v) 1 the density (p) of a hquid.

Ywsom Sa Eentate (ANKI), 25 W 48d 580

Bovns Or_ Sep 5060 Gutersbury, VD 20095-5850

Capyright © ASTM marwsorat 100 Ja= Mator Orive O B TT00 v Cocstotooer TR CRCE-XCE vamc Tomes
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84 Screer, with an apamure of 75 jmn, 10 remove puncies
t?s?t. enough to fikngs fom te
; et TenOvE LoD
smple m"mm-—u

7. Reagents and Materialy

7.1 Semple SoMveee, coupletely miscible with the ople
7.1.1 For mont 3 volwile petroleas e o

7.1.2 Fec residual fisels, 3 prewash with an aromanc solvess
such a3 toluens or xylene may be nacessary 10 renove apbaine

1.2 Diyiegg Sobvees. 3 volatile solvest miwcihie with e
solvens (see 7.1).
*‘7‘ 1 Highly concentrated ethanol (96 *. or higher) & -

from the hbomtery sanple and delwerad to the measming
cells. The test speamen

sanple t0 the desired test temperanure, which has to
3—‘.“&-:@
8 Calibration and Verification

el for vicomty and denary cabbranoe 15 once 3 moeeh,
for sempenexe comwol once 2 yeu For the caliboanon
procede follow the mswuctions of the manufacoarer of the

i
i
i
i

: )

:
i
i
I
:
4]
/
2iF

|
4
;9

"
¥E3
Sjs;g
;n
E
Rza
fi
it

i
|
E

able tolenance band of the certified values. as calcalated from
Amnex Al re-check each step in the procadure. mchading the
specal cleanng peocedare Som 12 2, % locate the sowrce of

Nom o Valees cweedag e scosgeable wlmance we geverslly
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stated m 92 The reference standards have 1 be within e
viscosity, density. and t=rpenanye ramge specfied by e
manufacturer of the appamams.

11.1 Standard procedre (nesiez and dving)
1111 Set the imernal tempenanye conmol w© the deswed

MEATUNNE tErpenne.

11,12 Make sure that the measuning cells e clean and dry
a5 descobed im 121

11.13 Load a pnimmy of 3 mil. of the sest specimen w e
syringe if enough sampils is available it is recomzmendad to 811
the entive syrmge. Pour at Jeast ) i of the test specamen o
the measurme cells. Laave the synnge in the mist operuns and
start the meanemens Wit for the matrumens 1o mdcas e
the determination is valid and record the values

1114 Imject a furcher | ml withowr taking off the syrmge
repeat the measurement

1115 I the deviation between two consecunve determumn-
jons exceeds the repeatability precision values as stased in
15.1.1 for this product, repeat step 11 1.4 unnl the devianon i
within these bxxsrs. Discard all determmad vakaes

:4

and report the valoes of the last deserinanon as the resst
11.1.5.1 For products not Muted i the secnon, it
the dh-:dht-ﬁbcﬂﬂl
mepmat precision by 2 seres of tests

11152 If the synoge is expey before obtaning 3 valid
determizanion, rinse and dry e meanzing cells 35 described in
121 md s 11.1.3 11 &t &5 oot possible 1o obtain 3 valid

confiderce level) together with 3 ek e
mepent precision exceeded the lumits stated in 1511 for s
1.16 Ramove the test specimen imunediately, rinse aod &y

11.22 Make sure that the ing cells are clean and dry
z sur2 TSRS =

s descibed im 121

11.23 Load a mmimuan of 5 mi of the tast specimen to the
syringe if enoush sanple is avatlable it is reconmmended © we
2 10 mL or larger syrmge and to fill the extire ssTinge Poar
slowly at least 3 mi of the test specimen mio the measuming
cells A slow fow snsures that the new t2st specamen dsplaces
the old one rather than merzing with it Leave the syninze mthe
inlet openinz and san the measwement Wast for the msow-
ment to indicate that the determunation = vald and =cord the

FRk

11.24 Inject slowly 2 further 2 mi. withow tiins of the
syringe and repeat the measaramens

1125 E e devianon between rwo consecutive determina-
Dors aweeds the repeatability precsion vaiues as stated in
1511 for gus product. repeat step 11 2.4 unnl the deviation is
and repont the valuss of the last detenmmation as the result.
11251 For products not listed m the precision section i s
the responsibdiy of the wser of dus standard to establish a
r=asorable repeat precision by 2 sanes of tests.

11252 ¥ the synnge s enpey before obtaming a vabid
detenmemanon repeat st=p 112 3 If it 15 not possible to obeain
2 vahd result within an appis mumber of repettions, repor
the robust mean value and the standard devanion (k= 2, 95 %
confidence level) together wath 2 remk indicamg that the
Tepext precision exceeded the hours staed in 15.1] dor dus

1126 For $e new saople of dus 3enes repext the
11231123 o

1127 After the bt of 2 senes perfonn a cleaning
mamm. m— !

12, Cleaning of the Measuring Cells

121 Fill the denuiry cell with at Jeast 3 ml of the sample
solvent (yee 7.1) Check if the densiry cell & Slled couplecely
w-—-":wmm Start the wmotor

s

13. Cakeulation of Results

131 The racorded values are the fmal results, expressed
either a5 dymammic viscosity i miPa s or as kinematic viscosity
i mas and 25 density in g'ml or kg’

132 Viscostty lnder—Iif results are available from the same
sample o 20 and at 100°C the Viscosity Index (VI) can be
calculated 0 Test Meathod D 2270 from the kine-
WAt Wiscosy results at the above temperatures.

133 Denstty exwrapolatioo—IE results are available from
the same sample & 40 and & 100°C density values at other

can be calculated by hnear ion fom the

sampis ocor. It 25 the esponsibility of the user of this standard
:mum«fﬁm-mdﬂ
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€ o204
TASLE 1 Rapestabuny 86 %

Nom—X i the svergge of roalts beung comparnd

e

arc 0o

Oynamse: viscosly of bese ols ot evetatse cEMtx mwvw © U00NE IS (Avs)
Kormmatc vacoaly of bese b Tt evebatie S X mew C.00034TS (Krs)

Durnaty of bune e 2 o004e gt £ 000 gmi 0 0003 gl

TABLE 2 Regrodusiisty (56 %)
Nome—X s the sverage of rosalis besg compannd
we -rc woc

Dy mres sncimty of Sume cte S e fLsms nmMw SO0y (Ko

Knemetc vacouty of Sese she S e Lot mBw 000 (X8

Durasty of bane ais 20117 e, cameal g Q00131 gl
14, Report 153 Radase Buar—No bias w Test Mathods D445 and
Report the followng mformance: D 3052 was found ® exist (see Appendix X1 and Appendix
141 The rype and \dennficanion of the product tested X0

142 The to this test method 153 [nerisborstory Secdy—These precision valoes were
143 Any deviation, by apeement or otherwise. Som e obeained by sasstical examination of results
procedure specified obramed by rwelve laboratones oo ten mmen] ods ods
14.4 The test results for the dynamic or kinenuatc viscouty,  withour addinve packape) in the dynaemic viscosity range from
or bot, to four significany Sipares, alo for e 205 10 456 mPas @ 40°C and Som 083 w 316 mPas at
densty to Suee deczmal places = o meper @ kpw'  00°C and m the density ange Srom 0.82 100.92 g at 15°C
(exaple: 0577 pul. o §77 kpu'). together With e ' Dengry results at 15°C were calculated by lmexr extrapolation
tenpenxcire 1o the second decimxl place Som the results obtamed at 40 and 100°C. The manber of
145 Dute and time of the test replicates wa two, obtained = the shomest possble tme
14.6 Name and address of the test Lborasery ;

meerval typically ten mioutes, using the standard procedure

15. Precision and Bias descrided = 111

15.1 Compartson of Revults 1541 Tn was performed accosding
1511 Repratatuiny (r—The diference between succes- % Pracsces D 8300 aad D the deteruranon of the
sive results whu-:-nu- buxs the ware also tested by kinematic viscometers
labocatary with the same apparanss comtee operating accosdng %o Test Method D 445 and density meters
conditions on identical test material would in the ooz nan i accosdimg %0 ASTM D 4052 i the same
the nornsal and correct operation of this test method, exceed the 1542 Pracision data were first published in 2003 °
values indicated cnly m one case in twensy (see Table 1)

1512 Repeoducibitey (R—The difference between two 16 Keywords

161 demsry. dynamuc viscosity. kmematic viscosity. Stab-

T grrerrey dea tew wes Gaed ® AV M ammeama Hesdoeren e ey
e Pamewrsh Regers RR (021558
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&€ o704
ANNEX
(Mandatary Informatien)

Al CALCULATION OF ACCEPTABLE TOLERANCE ZONE* (BAND) TO DETERMINE CONFORMANCE WITH A
CERTIFIED REFERENCE MATERIAL

All Detamune the standard devianon for sme uncermmey
Tone, TOm 2 boratery quality control program.

Alll ¥he sandard deviancn for site uncarmamey, o, 5
not known, use the value 0 30 % for viscosaty and 00005 2l

lAlJ.l If the covenge factor k. 15 not kmowm, use the value

Al3 Coosuuc the acceptable wmlerance zone

for density. = 2140/ 0+ Py (AL1)
Al2 Determine the combmed exended uncenamey, CEU. Al4] Wocked our example for viscosity solerance band:
of the reference value (ARV) of the cemifiad refesence = 038% (ALD
narenyl from the suppher’s bbel or mcinded docu- CEliar = 833%
mensation, If %MIu_lﬂﬁﬁ 3
0.0005 g'ml for the = 2144 017 = 2140/TH T 00 = =0%%
Al3 Calculate the standard evor of the referesce  Al$2 Worked our exaxrpie for density tolemnce band:
value, SE . by ing the CEU by the coverage fxcwex k. gy = 000K gl (ALY)
listed :v'!wh‘x or documennanion. OB gy = 00005 gl
L7 & !l“\ﬂ/.“’~0.ﬁ'
* Vheme cnbasiurnnn arm bund oo Towt Muthuud D40 T 1440 000
¥ Sen Towt Mathusd D 0290 20 oung md
APPENDIXES
Noamandton |sbar mation
X1 KINEMATIC VISCOSITY BIAS AT 100°C COMPARED TO TEST METHOD D 445

X11 mumm-mwom Doth test methods over the whole viscosity range tested i this
Qphd. results of the stady cu base otls -bnq-lydablmmtnumd
in swam (W=0998 X) x cenSed viscoutry reference standards (see Table X1.1). There-
wrc comresponds t© a deviation of 02% of the  fore the bias can be considersd inmzmficant
mmdnhAmnhpm-hh
test method and from the reference test method shows that e X12 The kinemmatic bias at 40°C was found to be
suggested bias correction is less than even the mpaatabiliy of 1000 X comrespondmg 10 00

TABLE X1.1 Mnematio VicoosRty Precicion vercus Blac (Bace Olic af 100°C)

Nome—X (s the average of realls oy compurnd

Tt Mathod D a8 Towt Matud O 40t o Bon wtusly Tost Mathod D 7042
Magroductsiy # 98 %) Somsx nesw SEiEN X MmN 0 20 (X o8
Fapastabity, © (35 %) fSamx Enw NN ayw 000047 (Xed)

Sten agwent Tost Method D a0t
ot

eMmx D2W

L30 % 5 000N b B vihconlly ege of Boe sy




XZ. DENSITY RIAS AT #0°C COMPARED TO TEST METHOD D #0532

X21 The bias calkculation accordinz to Pracnce D 6708
applied 10 the resuls of the meerbborrary snady (see 154)
suggested a bias correcnon of (Y= 10053 X - 00056 2l )
at 30°C. This correspends to 2 mronwm devanon of 0.0003
£ over the density ange tested m this imseriaboratory smady.
A coupanson to the pracsion daa from this test method and

over the whols denary ranse ested in this interbbaratory stady

and also less than the uncenmmey of cerufied wiscosiry refar-

enre sundands (see Table X0 1) Therefore the bias can be
dered msioaih

X232 The demsiy bias ar 15°C was found 10 be 0.0000

from: the reference test method shows thar the suzpestad bis
correction is less than even the repeambiliny of thas test method

TABLE X2.1 Denciy Precision versas Bias Bace O & 40°C)
Nom—X is e svemrage of rowits boag onapand

Tt Mats O 4 Tt Wbt D 405 o P Vot Wetvod O 1042
—ay
[ —————] 00008 g 200084 g 0.00%8 g
Napmatatdty (W5 W 0ax gv™ S XEN g <2003 gt

B oguradt Tmet Matuid O 4080
B (3 Typncaty L O00S g

S0083 X - 000 g

Mrb_‘--.-a‘“u“dn-—“
W et s of e dtuﬂd.vﬁ—i“ - e
AV ganed A eat P --‘..-“

T st hard & gt W i ot avy e by e
. -t Your P i o P et o B @ AR s e
- MAsT™ - e e s o 8 ey o P
SRS A vew @l T e, e P s e e ot e wved o e heerty s et
e s s e e Be ASTW - s e W -—

Wl be wwend svery e pras e

™ AT N0 B et Ovva PO B (700 West (orwiwtcten 1A T IRV
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APENDICE C Analisis composicional por cromatografia de gases.

Andlisis composicional de la muestra de crudo extra-pesado C3-U.

Compon % Masa % Mol

ente
Cs 0.00 0.00
iCy 0.00 0.00
C, 0.00 0.00
iCs 0.00 0.00
Cs 0.00 0.00
Cs 1.57 7.14
C; 0.16 0.63
Cs 2.24 7.66
Co 0.25 0.75
Cio 0.69 1.98
Cu 1.14 2.99
Ci 1.42 3.39
Cis 1.44 3.16
Cus 1.54 3.12
Cis 1.65 3.08
Cis 1.53 2.65
Ci7 1.42 2.30
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C18

Cio

CZO

Ca

CZZ

CZ3

Caa

Cas

C26

Car

Cas

Cao

C30+

1.31

1.28

1.00

0.82

0.64

0.47

0.35

0.25

0.23

0.23

0.23

0.22

77.96

2.01

1.87

1.40

1.08

0.80

0.56

0.40

0.28

0.25

0.23

0.22

0.21

51.80
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Andlisis composicional de la muestra de crudo pesado C1-AG.

Compon % Masa % Mol
ente
Cs 0.01 0.06
iCq 0.02 0.11
C,4 0.06 0.36
iCs 0.002 0.01
Cs 0.33 1.70
Cs 0.91 4.02
C; 1.38 5.19
Cs 4.29 14.22
Co 0.89 2.58
Cio 1.26 3.49
Cu 1.04 2.62
Ci 0.93 2.13
Cis 0.92 1.94
Cus 0.81 1.59
Cis 0.79 1.42
Cis 0.66 1.11
Ci7 0.56 0.88
Cis 0.52 0.76

108



C:19

CZO

Ca

C22

C23

Cas

Cas

C26

Car

C28

Cao

C30+

0.52

0.45

0.40

0.33

0.28

0.21

0.16

0.14

0.16

0.16

0.17

81.63

0.73

0.61

0.51

0.41

0.32

0.24

0.18

0.15

0.15

0.16

0.15

52.20
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Composicional de la muestra de crudo ligero C4-LM.

Compon %Ma %Mol

ente sa
Cs 0.00 0.00
iCq 0.00 0.00
Cs 0.00 0.00
iCs 0.00 0.00
Cs 0.00 0.00
Ce 0.04 0.17
C, 0.00 0.00
Cs 0.12 0.39
Co 0.22 0.60
Cio 1.23 3.20
Ci1 2.35 5.59
Cr 3.14 6.82
Cis 3.81 7.60
Cus 3.43 6.30
Cis 3.59 6.09
Cie 2.97 4.68
Ci7 2.53 3.73
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Cis 2.45 3.41

Cig 2.33 3.09
Cao 2.03 2.58
Ca 1.64 1.96
Co 1.39 1.59
Cos 1.17 1.28
Coa 0.98 1.03
Cos 0.89 0.90
Cos 0.51 0.50
Co 0.59 0.55
Cas 0.42 0.37
Coo 0.32 0.28
Cso+ 61.86 37.26
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Composicional de la muestra de crudo extra pesado C2-AY.

Compon %Ma %Mol

ente sa
Cs 0.00 0.00
iCq 0.00 0.00
Cs 0.000 0.001

2
iCs 0.000 0.002
2

Cs 0.25 2.00
Ce 0.08 0.52
C; 0.03 0.15
Cs 0.01 0.05
Co 0.01 0.04
Cio 0.02 0.10
Cu 0.03 0.12
Ci2 0.02 0.05
Ciz 0.07 0.22
Cia 0.06 0.17
Cis 0.07 0.19
Cis 0.06 0.16
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Ci7 0.06 0.14

Cis 0.05 0.12
Cig 0.05 0.11
C2o 0.04 0.09
Ca 0.04 0.07
Ca2 0.04 0.07
Cas 0.03 0.05
Cos 0.03 0.05
Cas 0.02 0.04
Coe 0.02 0.03
Co 0.02 0.02
Cos 0.02 0.02
Coo 0.01 0.02
Cso+ 98.86 95.39
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