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f Abstract \

Context: The phenomenon of scale formation has become one of the operational problems with the
highest frequency of occurrence in the oil industry, and the search for innovative sources of mitigation
has proved to be the horizon to which the companies in the area have pointed. This is the reason why in
this investigation the anti-fouling effect that the extracts of the Salvia officinalis and Sambucus peruviana
H.B.K leaves was evaluated.

Method: The physicochemical characterization of a production water sample of the Oritupano Oilfield
was performed and the extracts were obtained, and then its physical properties were identified. Next, the
inhibitory performance of each natural product was determined together with a commercial agent, all th-
rough the application of the NACE Standard TM0374-2007, in addition to applying a statistical analysis
to visualize the significant differences that could be present between the experimental and commercial
efficiencies.

Results: Extracts of Salvia officinalis and Sambucus peruviana H.B.K used as antiscaling externalized
acidic pH results and viscosities below 2 cSt; showing maximum performances of 87,27 % and 90,91 %
for solutions based on elderberry and sage respectively and statistical behaviors similar to the referential
commercial product.

Conclusions: In quantitative terms, the sage-based product was more effective when evaluated in the
Oritupano oilfield production water sample, showing a directly proportional concentration - efficiency
behavior, in addition to exposing characteristics more consistent with a Calcium Carbonate scale bioin-
hibitor , although with a proportion of solids that should be reduced, requiring that this characteristic be
improved in the future and the joint action of both extracts can be measured in the prevention of scale,
both experimentally and in the field.

Keywords: Oil industry, Production water, Scale bioinhibitor.

Language: Spanish

N J

Open access Cite this paper as: L. Castillo-Campos, and S. Barreto: “Extracts From Salvia Officinalis and Sambucus Peruviana H.B.K

Leaves as Scale Inhibitors”, Ingenieria, Vol. 25, Num. 1, pp. 68-89, Jan.-Apr. 2020.
@ @@@ (© The authors; reproduction right holder Universidad Distrital Francisco José de Caldas.
BY NG 5S4 DOI: https://doi.org/10.14483/23448393.15329

68 INGENIERIA o VOL.25 ¢ NO. 1 ¢ ISSN0121-750X o E-ISSN2344-8393 ¢ UNIVERSIDAD DISTRITAL FRANCISCO JOSE DE CALDAS


https://orcid.org/0000-0001-7554-9549
https://creativecommons.org/licenses/by-nc-sa/2.5/co/
https://doi.org/10.14483/23448393.15329

L. Castillo-Campos e S. Barreto

/ Resumen \

Contexto: El fenomeno de formacion de las incrustaciones se ha convertido en uno de los problemas
operacionales con mayor frecuencia de ocurrencia en la industria petrolera, y la bisqueda de fuentes
innovadoras de mitigacion ha resultado ser el horizonte al cual han apuntado las empresas del 4rea. Por
ello, en esta investigacion se evalia el efecto antiincrustante que presentaron los extractos de las hojas
de Salvia officinalis y Sambucus peruviana H.B.K.

Método: Se realiz6 la caracterizacion fisicoquimica de una muestra de agua de produccion del Campo
Oritupano y se obtuvieron los extractos, para luego ser identificadas sus propiedades fisicas. Posterior
a ello, se determiné el desempefio inhibitorio de cada producto natural en conjunto con un agente co-
mercial, todo a través de la aplicacién de la Norma NACE TM0374-2007, ademaés de aplicar un andlisis
estadistico para visualizar las diferencias significativas que pudiesen estar presentes entre las eficiencias
experimentales y comerciales.

Resultados: Los extractos de Salvia officinalis y Sambucus peruviana H.B.K empleados como anti-
incrustantes exteriorizaron resultados de pH de cardcter dcido y viscosidades por debajo de los 2 cSt,
mostrando rendimientos maximos de 87,27 % y 90,91 % para las soluciones a base de satico y salvia
respectivamente, y comportamientos estadisticos similares al producto comercial referencial.
Conclusiones: En términos cuantitativos, el prospecto a base de salvia resulté mas efectivo al evaluarlo
en la muestra de agua de produccién del Campo Oritupano, mostrando un comportamiento directa-
mente proporcional concentracion-eficiencia, ademds de exponerse con caracteristicas mds acordes a un
bioinhibidor de incrustaciones de carbonato de calcio, aunque con proporcién de sélidos que deberian
disminuirse atin mds, requiriendo que en un futuro se mejore esta caracteristica y se pueda medir la ac-
cién conjunta de ambos extractos en la prevencién de las incrustaciones, tanto experimentalmente como
en campo.

Palabras clave: Agua de produccién, Bioinhibidor de incrustaciones, Industria petrolera.

Qlioma: Espafiol j

1. Introduccion

Es de conocimiento colectivo que la industria petrolera, desde su incepcidn, se ha encargado de
la extraccidn de hidrocarburos hasta su posterior comercializacion y venta (petréleo y gas) dirigida
hacia los mercados fabriles desarrollados. El combustible f6sil, estando contenido inicialmente a
miles de pies por debajo de la superficie terrestre, se impulsa gracias al gradiente de presion hacia
zonas estratigraficas ideales en porosidad y permeabilidad periférica. Al momento de alcanzar estas
condiciones, el hidrocarburo coexiste en el tiempo y espacio con el agua de formacion, la cual en
la mayoria de los escenarios constituye uno de los mecanismos de produccién por excelencia; de
acuerdo con [1], generalmente esta se puede definir como salmuera, agua salobre o agua salada,
aunque en escasas ocasiones puede encontrarse en condiciones relativamente frescas.

Si bien es cierto que en los yacimientos de hidrocarburos el agua a menudo impulsa la produccién
primaria e interviene en la secundaria, un alto corte de esta en dichos procesos no se consideraria
conveniente, puesto que genera un aumento en los costos de explotacion [2]. Una de las conse-
cuencias anexas de la produccion excesiva del agua asociada es la corrosiéon por entes salinos.
Estos cuerpos cristalinos, al desplazarse a altas velocidades por las tuberias y redes de distribucion,
disminuyen la vida media de los equipos de extraccion en sitio y de tratamientos en superficie [3].
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Ademais de lo anterior, también se presta especial cuidado a la presencia de agua subterrdnea en
la produccidn, toda vez que naturalmente ella contiene carbonatos de calcio, de magnesio y otras
sales, asi como también microorganismos y otros elementos en solucion. Es por ello que, a nivel de
campo, las concentraciones de sustancias orgdnicas e inorganicas disueltas en un cuerpo de agua 'y
sus alrededores necesitan ser monitoreadas [4], puesto que al momento de entrar en contacto con
algiin medio de transporte o procesamiento, a nivel de subsuelo o superficie, las sales presentes en
el fluido tienden a adherirse a las paredes interiores de equipos y tuberias [5], lo anterior debido a
las cargas eléctricas naturales de sus moléculas y a las propiedades de sus estructuras cristalinas. A
estos depositos se les conoce cominmente como incrustaciones [6] y, junto a los procesos corrosi-
vos, se asocian con los principales problemas generados por la produccion conjunta del agua con
los hidrocarburos. La relacion entre las propiedades del agua determina la capacidad de obstruc-
cidén, formacién de depdsitos y desgaste natural de dichas aguas.

Por su naturaleza, el agua producida requiere de algun tipo de tratamiento para ser acondicionada
y posteriormente ser integrada al proceso de inyeccion o ser dispuesta. Para ello, no debe contener
s6lidos que puedan causar obstruccion por acumulacién —debe mantener un bajo nivel de corro-
sion—, evitando reparaciones o reemplazos de tuberias y equipos a futuro, asi como mantener bajos
niveles de contenido de petr6leo en suspension.

Estos aditivos quimicos que conforman el proceso de acondicionamiento del agua producida son
aplicados en unidades de tratamiento, en pozos productores de petréleo, pozos inyectores de aguas
efluentes o pozos inyectores de agua utilizados como método de recuperacion secundaria, o hasta
en el yacimiento, pues es en estos lugares, dependiendo de la naturaleza de dicha agua, donde se
pueden generar incrustaciones o escalas que generalmente son de carbonatos y sulfatos.

Como una manera de prevenir la formacion de los depdsitos ya expuestos, durante muchos afnos
se han usado los inhibidores de incrustacion [7], [£], los cuales generalmente han presentado como
base quimica fosfatos, fosfonatos, 4cidos y, mds recientemente, polimeros. Ademas, como su nom-
bre lo indica, su funcidn es atenuar o evitar que las sales minerales, especificamente de carbonatos y
sulfatos, lleguen a desestabilizarse en el seno del fluido acuoso, debiendo al mismo tiempo ser com-
patibles con los demas aditivos usados en campo para el aseguramiento de flujo (desemulsificantes,
inhibidores de corrosion, dispersantes de asfaltenos, entre otros). En sintonia con lo previamen-
te especificado y adscrito a los preceptos de conservacion del medio ambiente que puntualiza la
quimica verde a través del uso de productos biodegradables, en los tltimos afios se han desarrolla-
do y empleado inhibidores de incrustaciones a base de polimeros naturales o modificados, proteinas
y extractos vegetales [9], [10].

Consecuentemente se han estudiado y evaluado bases naturales (polimeros y extractos) como
agentes inhibidores de incrustaciones, es el caso del mucilago de la hoja de Hibiscus rosa-sinensis
[11]; extracto de Bistorta Officinalis [12]; mucilago de Linum usitatissimum [13], [14]; extracto de
la hoja de tabaco [15]; pectina de Passiflora edulis [16], [17]; copolimero a base de quitosan [!8];
extracto de Olea europaea L [9], entre otros.

Es por ello que la presente investigacion estuvo dirigida a evaluar el efecto que tienen los ex-
tractos de salvia (Salvia officinalis) y satco (Sambucus peruviana H.B.K.) al usarlos como base
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de inhibidores de incrustaciones en una muestra de agua de produccién proveniente del Campo
Oritupano, la cual originalmente fue caracterizada a través de propiedades fisicoquimicas para pos-
teriormente determinar las cualidades fisicas de las infusiones previamente obtenidas en unién a un
producto comercial. Se finaliza con la evaluacion de la eficiencia antiincrustante de las soluciones
naturales en la muestra de agua inicialmente sefialada mediante la aplicacion de la Norma NACE
TMO0374-2007 [19].

2. Materiales y métodos

La ejecucion de la investigacion se realiz6 en los laboratorios de Procesamiento de Hidrocarburos,
Yacimientos, y Fluidos de Perforacion del Departamento de Ingenieria de Petréleo, Universidad de
Oriente, Nucleo de Monagas, donde se llevaron a cabo los procesos de extraccion y caracterizacion
inicial de la base natural, asi como de los bioinhibidores que se formularon y las muestras de agua
de produccion.

2.1. Caracterizacion de la muestra de agua de produccion del Campo Ori-
tupano

En primer lugar, se obtuvo una muestra de agua de produccién procedente del Campo Oritu-
pano para su caracterizacion fisicoquimica, la cual se realizé a través de la determinacion de las
siguientes propiedades: densidad de acuerdo con el método ASTM D369 [20], contenido de s6li-
dos disueltos segun lo pautado en la practica COVENIN 2342:86 [2 1], contenido de sélidos totales
y suspendidos a través de la norma COVENIN 2461:87 [22], pH de acuerdo con la norma CO-
VENIN 2462:87 [23], alcalinidad mediante la practica API RP 13B-1 [24], ademds del conteni-
do de cloruros y dureza célcica siguiendo los lineamientos establecidos en las normas COVENIN
3141:1995 [25] y COVENIN 2771:91 [26], respectivamente. Adicionalmente, se determind el indi-
ce de saturacion de Langelier (LSI, por sus siglas en inglés) [27] para estimar el grado incrustante,
corrosivo o neutro de dicha muestra de agua de produccion, a través de la siguiente relacion ma-
tematica:

LSI =pHA —pHS (1

Siendo pH A, pH actual del agua y pH S, pH de saturacién o pH al cual se logra el equilibrio
calcocarbonico del agua.

2.2. Caracterizacion de los inhibidores experimentales a través de los extrac-
tos de las hojas de salvia (Salvia officinalis) y satico (Sambucus peruviana
H.B.K.)

Anterior a la caracterizacion, fue requerida la materia prima (hojas de Salvia officinalis y Sambu-
cus peruviana H.B.K.), las cuales fueron tomadas directamente de la planta, siendo cuidadosamen-
te higienizadas y secadas bajo sombra durante veinticuatro horas. Posterior a ello, fue considerado
(con algunas variaciones) el proceso llevado a cabo por [9] para la extraccidn, el cual consistio en
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secar las hojas en un horno a una temperatura aproximada de 70 °C entre una y dos horas; poste-
riormente, son molidas y convertidas en polvo a través de una trituradora. Al material pulverizado,
previo a la obtencién del extracto, se le determinaron dos propiedades fisicas fundamentales para
evidenciar su comportamiento en cuanto al tamafio de particulas (mediante la Norma ASTM C136-
01 [28]) y solubilidad (a través de la ASTM E1148-02 [29]).

Consecutivamente se tomaron tres, cinco y siete gramos del material ya pulverizado y fueron
sometidos a un proceso de reflujo en 300 mL de agua destilada a través de un equipo Soxhlet de
extraccion solido-liquido durante un tiempo aproximado de tres horas. Posteriormente, la solucioén
producto del reflujo fue filtrada para remover cualquier material s6lido o impurezas presentes para
la generacion definitiva de un aproximado de 300 mL de producto.

Para el desarrollo de los productos antiincrustantes, se utilizaron tres concentraciones diferentes
(3, 5y 7 g), expresando dicha concentracion en g/L y anadiéndole 0,2 g de acido citrico (que ac-
tuaria como agente preservante) por cada 100 mL de muestra a cada concentracion precitada. Pos-
teriormente, se caracterizé el inhibidor formulado mediante pruebas fisicoquimicas que permitieron
determinar los siguientes pardmetros: pH, densidad y viscosidad, ademds de cloruros, contenido de
solidos totales, disueltos y en suspension, todos siguiendo los procedimientos establecidos en las
normas que se refieren a continuacién en la Tabla I.

Tabla 1. Pruebas para la caracterizacion de los extractos de Salvia officinalis y Sambucus peruviana H.B.K.

Pruebas Normas
Color y apariencia Apreciacion visual
Densidad y gravedad especifica ASTM D369 [20]
Viscosidad ASTM D445-19 [30]

Sélidos disueltos COVENIN 2342:86 [21]
Sdlidos totales / suspendidos ~ COVENIN 2461:87 [27]
pH COVENIN 2462:87 [23]

Alcalinidad APIRP 13B-1 [24]
Dureza calcica COVENIN 2771:91 [26]

2.3. Evaluacion de la eficiencia de los agentes inhibidores de incrustaciones
minerales

Los ensayos de evaluacion con respecto a la eficiencia de los inhibidores de incrustaciones for-
mulados a escala de laboratorio se realizaron en estado estético en capilares de vidrio, siguiendo el
procedimiento especificado en la norma NACE TM0374-2007 [19]. La prueba tuvo una duracién
de veinticuatro horas, a una temperatura de 71 £ 1 °C (160 4 2 °F) y a presion atmosférica.

Dicha norma permitié determinar la capacidad de los productos quimicos antiincrustantes de
mantener soluble las sales presentes en la muestra de agua de produccién, evitando su aglome-
racion/precipitacion, el cual estuvo basado en la obtencidn del porcentaje de eficiencia con dosis
aplicadas en microlitros (1 L), empleando los prospectos experimentales a base de salvia y satco,
ademds de un producto comercial especifico.
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Una vez transcurridas las veinticuatro horas de calentamiento, la muestra se dejo en reposo hasta
que se enfri6 a una temperatura de 25 4+ 5 °C (77 & 9 °F), luego se extrajo la cantidad de muestra
suficiente para determinar las concentraciones disueltas de calcio en forma de dureza célcica. Se
obtuvieron los diferentes grados de eficiencias de los quimicos antiincrustantes empleados median-
te la siguiente expresion:

a—Cb
Cc—Cb

Donde Ca es dureza célcica en ppm de la muestra tratada después de la precipitacién, C'b es du-
reza cdlcica en ppm del blanco después de la precipitacion (blanco caliente) y C'c es dureza célcica
en ppm del blanco antes de la precipitacion (blanco frio).

%Inhibicién = x 100 2)

De igual forma, y subsiguiente a la aplicacion de la Norma NACE TMO0374-2007 [19], se de-
terminé el LSI para apreciar la variacion en esta estimacion de la capacidad incrustante o no del
medio liquido sobre el cual se experimento la evaluacion de los extractos empleados como antiin-
crustantes.

Posteriormente, se realizd un estudio estadistico de acuerdo con los resultados obtenidos en cada
una de las pruebas efectuadas, los cuales se encuentran asociados a la efectividad de las formu-
laciones realizadas en esta etapa. Este andlisis se hizo fundamentado en un ANOVA (analisis de
varianza) simple, complementado esto con la prueba de miltiples rangos a través del procedimien-
to de diferencias minimas significativas (LSD) de Fisher, con la finalidad de discriminar entre las
medias involucradas. Los datos considerados para llevar a cabo este andlisis fueron las medias de
los valores de eficiencia arrojados por la muestra de agua de produccion luego de la aplicacion de
los tratamientos antiincrustantes.

Conjuntamente se realizé6 un ANOVA multifactorial para evidenciar el efecto que pudiesen tener
tanto la concentracion (g/300 mL) de salvia o satico como las dosis empleadas (5,5; 10 y 50 pL)
sobre la eficiencia de inhibicidn de incrustacion de cada extracto empleado. Para todo esto se utilizé
el programa Statgraphics Centurion XVLII versiéon 16.02.0004 con el fin de obtener las tablas
correspondientes al procedimiento ANOVA.

3. Resultados y discusion

3.1. Propiedades del agua de produccion del Campos Oritupano

En la Tabla II se presentan los resultados de la caracterizacion fisicoquimica obtenida para una
muestra de agua de produccién del Campo Oritupano.

Como propiedades resaltantes de la caracterizacion de esta muestra de agua del Campo Oritupano
se evidencia una densidad (1,0292 g/mL) algo mas elevada a la densidad estandar del agua, lo que
permite asociarla con la cantidad de sélidos totales presentes en dicha muestra, especialmente al
contenido de sales disueltas que presentan las aguas y a la cantidad de sélidos que en general se
coligan a materiales que se desintegran por el contacto entre el fluido y las rocas en el subsuelo [ 3],
[31], originando esto un aumento en la masa del agua que afecta su densidad.
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Tabla II. Caracterizacion fisicoquimica del agua de produccién del Campo Oritupano.

Propiedad Unidad Valor
Densidad (24°C) g/mlL  1,0292
Sdlidos totales ppm 4.000
Sélidos disueltos ppm 700
Sélidos suspendidos ppm 3.300
pH - 9,15
Dureza célcica ppm 800
Calcio(Ca™?) ppm 320
Alcalinidad total ppm 600
Alcalinidad parcial ppm 1.000
Bicarbonato, HCO; ppm 732
Carbonato, CO; > ppm 600
Cloruros ppm 2.200
Indice de Langelier (LSI) - 2,84

En cuanto a los solidos disueltos (700 ppm), a pesar de que se consideran proporcionalmente me-
nores que los suspendidos y menores a los establecidos en el Decreto 883 de 1995 [32] (Norma para
la Clasificacion y el Control de Calidad de los Cuerpos de Agua y Vertidos o Efluentes Liquidos)
de 1.000 ppm, vale la pena acotar que, de ocurrir algin cambio en las condiciones termodindmi-
cas del fluido (un aumento de temperatura, por ejemplo), se podria llegar a generar la formacién y
posterior precipitacion de las sales minerales originalmente solubles. Para la formacion de incrus-
taciones es necesario que existan sales disueltas en el agua en suficiente proporcidn para que ocurra
la coalescencia de particulas y la formacion de depdsitos minerales al presentarse un aumento de
temperatura [33], [34].

Como parte de los iones que se asocian con los compuestos con cierto grado de solubilidad se
encuentran los cloruros, los cuales por lo general aumentan la conductividad del agua debido al
incremento de la salinidad de la misma. Estos resultaron en 2.200 ppm, cantidad que se considera
alta de acuerdo con lo establecido por la American Public Health Association (APHA) [35], 1a cual
contempla que el contenido de cloruros para un agua de formacién sea menor a 250 ppm, y como
maximo valor el de 300 ppm; aunque en salmueras naturales que se encuentren proximas a la satu-
racion de cloruro de sodio, la concentracion de ion CI - puede llegar a casi los 200.000 ppm [36].

En alusién al pH, se evidencia el caricter alcalino (Tabla III) y con tendencia a generar incrus-
taciones de la muestra de agua de produccién en estudio. Al presentar un pH de 9,15 le confiere
indicios a la misma de tener inclinacion incrustante, toda vez que esto es mas propenso en aguas
basicas [37], debido a que la mayoria de las sales presentes en el agua disminuyen su solubilidad
cuando el pH aumenta; por lo tanto, en medios bésicos incrementan su potencial incrustante [31].
Cabe sefialar ademds que para [38], en la mayoria de los campos petroleros las aguas subterrdneas
presentan un pH que puede variar entre 6 y 8,5 [39].

En el caso particular de la alcalinidad, se exteriorizan valores de alcalinidad parcial (presencia de
iones carbonato) de 1.000 ppm y de alcalinidad total (presencia de iones bicarbonato) de 600 ppm,
lo cual confirma la presencia de los aniones necesarios para que en conjunto con el catién calcio
(Ca™2) que result6 en un valor de 320 ppm, propicien la generacién de acumulaciones minerales.
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De acuerdo con lo sefialado por Kevern [41], a esta agua de produccién se le puede clasificar dentro
del rango de alcalinidad alta, toda vez que, de acuerdo con él, se les considera asi a todos los valores
de esta propiedad mayores a 150 ppm.

Tabla III. Clasificacién del agua de acuerdo al pH. Observatorio Nacional Degradacion de Tierras y Desertificacion

[40].

pH Clasificacion

<4,5 Extremadamente acido
4,5-5,0 Muy fuertemente dcido
5,1-5,5 Fuertemente acido
5,6-6,0 Medianamente acido
6,1-6,5 Ligeramente 4cido

6,6-7,3 Neutro

7.4-7.8 Ligeramente bésico
7,9-8,4  Medianamente basico
8,5-9,0 Basico
9,1-10,0 Alcalino

>10,0 Fuertemente alcalino

Las aguas duras, por lo general, tienden a ser incrustantes, mientras que las blandas suelen ser
agresivas o corrosivas [42]. Es por ello que para terminar de corroborar la naturaleza generadora de
incrustaciones minerales de la muestra de agua de produccién en estudio, la dureza cédlcica con una
proporcion de 800 ppm resulta en términos de relacionarse a un agua muy dura, de acuerdo con lo
que se contempla en The NALCO Water Handbook [43]. La dureza de una muestra de agua esta
definida por la concentracion de todos los cationes metdlicos no alcalinos presentes en la misma y
que es expresada en equivalentes de carbonato de calcio [44]. En cuanto a las aguas, mientras ma-
yor dureza presenten mas elevado serd su poder incrustante, ya que los compuestos carbonatados
se transformaran en cristales del elemento correspondiente, llegando a crear un material resistente
que, a nivel operacional, se acumulard en los medios de desplazamiento de los fluidos [ 1 1].

Seguidamente, la estimacion del LSI, ratifica con su cuantia (2,84) la naturaleza incrustante de la
muestra en estudio, lo cual la exhibe como un medio idéneo a través del cual se permitiria evaluar
posteriormente los inhibidores orgdnicos propuestos en esta disertacion.

3.2. Generacion y caracterizacion de los inhibidores experimentales

Como paso previo a la obtencién y posterior caracterizacion de los extractos, se les determinaron
los tamafios de particulas y la solubilidad al material pulverizado procedente de las hojas de Salvia
officinalis y Sambucus peruviana H.B.K. En la Tabla IV se exponen las distribuciones porcentuales
de las dos muestras tamizadas en estudio, indicando de manera precedente que el tamafio de las
particulas y su clasificacién madsica correspondiente se vio afectada por el proceso de molienda,
pero evidenciando que para ambas muestras la mayor proporcién se ubico en el tamafio de 589 y
250 micrones, obteniendo una relativa mayor proporcion para el caso de la Salvia officinalis (2,86 %
por encima del Sambucus peruviana H.B.K. para los tamafios de 589 y 250 micrones). Ademas, se
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manifestd que, teniendo el mismo volumen de salvia y sauco, el primero resulté con menor masa
(menos “pesado’), tal como se aprecia en la Tabla I'V.

Tabla IV. Tamaio de particulas de las hojas de Salvia officinalis y Sambucus peruviana H.B.K. pulverizadas

Tamaiio (micrones) Salvia officinalis Sambucus peruviana H.B.K.
Masa (g) Proporcion (%) Masa(g) Proporcion (%)
589 18 33,77 18,7 25,27
250 25,3 47,47 39,3 53,11
150 4.8 9,01 7,4 10,00
105 1,2 2,25 3,7 5,00
75 2,2 4,13 3,7 5,00
53 1,1 2,06 1 1,35
<53 0,7 1,31 0,2 0,27
Total 53,30 g 100 % 74 g 100 %

Al resultar menos denso el material pulverizado proveniente de las hojas de la salvia que el de
sauco, le confiri6 al primero un cardcter menos soluble, como se aprecia en la Tabla V, de lo que
se infiere que emplearlo diluido de manera directa en agua no resultaria efectivo.

Tabla V. Solubilidad de las particulas de las hojas de Salvia officinalis y Sambucus peruviana H.B.K pulverizadas
Propiedad Salvia officinalis Sambucus peruviana H.B.K.
Solubilidad ( %) 25,6 67,2

Por lo anterior, ambas fuentes naturales fueron sometidas a un proceso de extraccion solido-liqui-
do que, como ya se menciond en el procedimiento metodoldgico, se llevd a cabo a través de un
equipo Soxhlet durante un tiempo aproximado de tres horas, permitiendo asi que se produjese un
contacto directo entre el material s6lido y el solvente empleado (agua), con aumento de temperatu-
ra, para que asi se extrajeran los principales componentes activos tanto de la salvia como del satco.
Para [45], [46] y [47], la transferencia de los componentes desde la planta al medio de infusion
depende de varios factores, como el tipo de disolvente y su concentracion, la relacion disolven-
te/solido, el nimero de etapas de extraccion, el pH, el tiempo de contacto, la temperatura y el
tamafio de particula de la matriz sélida.

En la Tabla VI y la Tabla VII se muestran los resultados de la caracterizacion de los extractos
empleados posteriormente como inhibidores de incrustacion. En ambos casos se manifestd una
sustancia de color marrdn claro, aumentando la tonalidad dependiendo de la concentracion inicial
empleada en la extraccion. A cada uno se les determind la concentracidn real posterior al proceso
de filtracion para evidenciar la eficiencia de dicho proceso.

Como se aprecia en la Figura 1, estas eficiencias variaron entre 61 % y 73 % para ambas in-
fusiones, lo cual establece que atn quedaron algunas fracciones sé6lidas de las fuentes naturales
inicialmente sometidas al proceso de extraccidon sélido-liquido; ademds, se muestra una disminu-
cion de la eficiencia de filtrado a medida que aumenté la cantidad de materia vegetal expuesta,
lo que a su vez se tradujo en el aumento progresivo de la cantidad de sélidos totales (disueltos y

76 INGENIERIA o VOL.25 ¢ NO. 1 ¢ ISSN0121-750X o E-ISSN2344-8393 ¢ UNIVERSIDAD DISTRITAL FRANCISCO JOSE DE CALDAS



L. Castillo-Campos e S. Barreto

suspendidos) presentes en los distintos inhibidores registrados (a 3, 5y 7 g), que de ahora en ade-
lante se mencionaran, para el caso de la Salvia officinalis, como SAL (3,5,7) y, para el Sambucus
peruviana H.B.K., como SAU (3, 5, 7).

Tabla VI. Caracterizacién del extracto/inhibidor de incrustaciones a base de Salvia officinalis

. . Concentracion
Propiedad Unidad — 300 mL,  5¢/300 mL, 7g/300 mL

Concentracion real g/L. 0,85 1,45 2,30
Color/Apariencia Liquido marrén

Densidad (24°C) g/mL 1,0026 1,0092 1,0158
Sélidos totales ppm 200 450 500
Sélidos disueltos ppm 50 150 150
Sélidos suspendidos ~ ppm 150 300 350
Viscosidad (24 °C) cSt 1,1024 1,1504 1,1946
pH - 3,23 3,41 3,53

Tabla VII. Caracterizacion del extracto/inhibidor de incrustaciones a base de Sambucus peruviana H.B.K
. . Concentracion
Propiedad Unidad — 300 mL,  5¢/300 mL, 7g/300 mL,

Concentracion real g/L. 0,80 1,50 2,70
Color/Apariencia Liquido marrén

Densidad (24°C) g/mL 1,0046 1,0185 1,0208
Sélidos totales ppm 250 400 450
Sélidos disueltos ppm 50 100 150
Sélidos suspendidos ~ ppm 200 300 300
Viscosidad (24 °C) cSt 1,0154 1,0852 1,5412
pH - 3,34 3,72 3,80

Respecto a la cantidad de sélidos totales ya mencionada, es evidente la relacion existente entre
estos, que llegan a variar entre 200 y 500 ppm (considerando ambos extractos) y la densidad de
cada inhibidor formulado en estudio, esto debido a la correspondencia entre la cantidad de material
s6lido existente en las muestras y la masa que tendrd cada uno, tal como se aprecia en la Figura
2. Asimismo, se corrobora que, de acuerdo con la estimacion inicial de densidad de cada muestra
vegetal pulverizada, el satuco (Sambucus peruviana H.B.K.) le confiere a los extractos (SAU 3, 5 y
7) una mayor densidad que en el caso del otro espécimen natural.

Cabe resaltar que la cantidad de sélidos (suspendidos y disueltos) resultan sustancialmente mas
bajos si se comparan con los estudios de [48], los cuales oscilaron entre 5.280 ppm y 26.810 ppm
para los inhibidores a base de mucilago de Hibiscus rosa-sinensis de 0,5 % hasta 4 % m/V respecti-
vamente; también como en el estudio del inhibidor de incrustaciones a base de pectina deshidratada
de Passiflora edulis, donde se obtuvieron valores de 1.742, 2.872 y 4.900 ppm para los agentes
quimicos con concentraciones de 2 %, 4 % y 6 % m/V respectivamente, con tamafios de particulas
mayores o iguales a 841 micrones [16]. En ninguno de los casos los aditivos naturales obtenidos
fueron sometidos a proceso alguno de filtracion que permitiese la remocion de las particulas s6lidas
presentes en el medio.
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Figura 1. Eficiencias del proceso de filtracion de los extractos de Salvia officinalis y Sambucus peruviana H.B.K.

Merece especial mencion que desde el punto de vista de la funcién del inhibidor se busca que el
contenido de sélidos totales sea lo més bajo posible, ello a fin de no introducir mds coloides en el
sistema de produccién. Este pardmetro no determina directamente la eficiencia del inhibidor, pero
si resulta importante su consideracién en tanto se espera una menor cantidad de sélidos involucra-
dos en el sistema para evitar problemas o dafios en los equipos [1 6], [49]. Ademads de que elevadas
concentraciones de solidos en suspension son indeseables en el inhibidor de incrustacion, ya que
este debe ser capaz de disolverse completamente en la muestra de agua para asi cumplir eficazmen-
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Figura 2. Relacion entre densidad y sélidos totales para los extractos de Salvia officinalis y Sambucus peruviana

H.B.K.
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te su funcion de impedir la formacion de cristales. Al respecto, [50] sugiere que al momento de la
aplicacion de inhibidores se debe tomar en cuenta la presencia de sélidos en suspension, ya que
estos afectan la eficiencia méaxima del producto.

Los valores de viscosidad de los inhibidores aportan una tendencia en ascenso, proporcional a la
concentracion de cada una de las fuentes naturales empleadas y obtenidas en los extractos, permi-
tiendo una mayor resistencia al flujo para las sustancias obtenidas con concentraciones iniciales de
7 g que con las obtenidas con 3 g. Con valores que oscilan entre 1,1024 y 1,1946 ¢St para el inhi-
bidor obtenido de Salvia officinalis y entre 1,0154 y 1,5412 cSt para Sambucus peruviana H.B.K.,
resulta perentorio acotar que reflejan cantidades bajas si son comparadas con viscosidades obteni-
das por inhibidores a base de polisacaridos naturales, como en el caso de los antiincrustantes a base
del hidrogel pectinico de Passiflora edulis, donde se obtuvieron valores entre 6,70 y 78 cSt [17],
o como para el agente quimico formulado con mucilago de la hoja de la planta de Hibiscus rosa-
sinensis, en el cual las viscosidades fluctuaron entre 10,24 y 443,31 ¢St [48].

La explicacién de lo anterior, en cuanto a la diferencia presentada entre las viscosidades de los
inhibidores de incrustacién a base de los extractos en estudio respecto a los polisacéridos, radica
en el hecho de que los extractos provienen (como ya se ha referido) de un proceso de obtencién
solido-liquido en el cual se colocé la materia vegetal pulverizada en contacto con un solvente (agua)
y de alli se obtuvo un liquido con bajo contenido de sélidos que en gran medida permitieron con-
ferirle mds movilidad. Los polisacéridos, por otro lado, al entrar en contacto con el agua destilada
(empleada en la formulacién del inhibidor), permiten que se generen redes poliméricas entrelazadas
que le conceden a los productos una mayor viscosidad, la cual se incrementa a medida que aumenta
la concentraciéon de cada agente quimico. Para [50], los espesantes como pectinas y mucilagos, con
contenido de polisacdridos en su composicion, una vez afiadidos al agua aumentan la viscosidad de
la solucidn, toda vez que los polimeros tienen la facultad de alterar la viscosidad de un fluido sin
producir cambios importantes en las propiedades de este.

Para completar la caracterizacion de los extractos empleados como inhibidores de incrustacion,
se determiné el pH a cada formulacion. Los seis inhibidores formulados (SAL 3, 5, 7 y SAU 3,
5, 7) resultaron con un pH caracteristico de soluciones acidas, variando entre 3,23 y 3,80 y as-
cendiendo a medida que se incremento la cantidad tanto de salvia como de satico empleados en
la extraccién inicial (Figura 3), lo que implica que el aumento de la cantidad de cada una de las
fuentes naturales usadas en la obtencién de los extractos aporté componentes que permitieron que
se elevara en cierta proporcion el pH de las soluciones en estudio, a pesar de que cada uno tenia
en su contenido una cantidad constante de 0,20 g/100 mL de 4cido citrico. Tal como se aprecia
en la Figura 3, los aumentos de pH con el aumento de la concentracién de materia natural usada
no son tan pronunciados, lo que hace inferir que las posibles cantidades aportadas de compuestos
generadores de alcalinidad al sistema no son tan elevadas.

De acuerdo con estudios previamente realizados, se ha encontrado que las proporciones de calcio
que pueden aportar tanto la salvia como el satico estan en el orden de 1,8 % [51] y 1,9 % [52] res-
pectivamente. La cantidad de este elemento (aunque baja) al reaccionar con el diéxido de carbono
(CO3) que puede estar presente en el agua destilada usada para la formulacién de los inhibido-
res, estaria generando este ascenso (no tan acentuado) del pH. Asimismo, se tasa en la Figura 4 el
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Figura 3. Relacién entre el pH y la concentracién inicial empleada para los extractos de Salvia officinalis y Sambucus
peruviana H.B.K.

caricter relativamente mds 4cido de los productos a base de salvia, lo que podria conferirle una me-
jor accién antiincrustante a este que a los agentes a base de satico. En [53] se evidenci6 el caracter
acido del extracto de una especie de satco (Sambucus nigra L.), ubicandolo con un pH de 4,08,
que no estaria tan alejado del maximo valor (3,80) obtenido para el caso en estudio, y que estaria
justificado por el uso del 4acido citrico como preservante en el caso particular.

3.3. Eficiencia experimental de los bioinhibidores de incrustacion

A continuacidn, en la Tabla VIII se establecen los porcentajes de inhibicién obtenidos, segun la
Norma NACE TMO0374- 2007 [19], de las pruebas de eficiencia a las cuales fueron sometidos los
inhibidores a base de Salvia officinalis y Sambucus peruviana H.B.K. y el producto comercial en las
tres concentraciones y tres dosis que fueron planteadas para ser evaluados cada uno en la muestra
de agua de produccién del Campo Oritupano. El rendimiento del agente a base de Salvia officinalis
oscilé entre 27,27 % y 90,91 %, y para el extracto de Sambucus peruviana H.B.K. se present6 entre
21,82 % y 87,27 %.

Como se puede visualizar tanto en la Tabla VIII como en la Figura 4, para cada inhibidor so-
metido a la prueba la eficiencia de inhibicion aumenté al incrementar tanto la concentracion de
cada fuente natural como la dosificacion de cada producto agregada en el agua de produccidn; lo
anterior se debe a que al aumentar la cantidad de inhibidor usado se generd un incremento en la
cantidad y capacidad de los compuestos mitigadores, disminuyendo asi la tendencia de formacion
y precipitacion de las sales minerales disueltas en el agua de produccion.

De la Figura 4 se interpreta el hecho de que los inhibidores a base del extracto de las hojas de
Salvia officinalis (SAL 3, 5, 7) resultaron con un mejor rendimiento en comparacién con el producto

originario de la otra materia prima (Sambucus peruviana H.B.K.), asociandose esto al potencial de
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Figura 4. Comparacién de las eficiencias de los extractos/inhibidores a base de Salvia officinalis y Sambucus peruviana
H.B.K. con el producto comercial.

hidrégeno de cardcter més 4cido que presentaron los productos de salvia, los cuales permitieron
disolver los cristales de carbonato de calcio que se formaron como resultado de la exposicion a la
elevacion de temperatura (71 °C) durante las veinticuatro horas de duracion de la prueba, evitando
alguna probable nucleacién de los referidos cristales de las sales minerales disueltas. En cuanto a
la conducta del inhibidor comercial, se distingue (a las dosis de 5,5 y 10 pL) que presenta igual
o semejante eficiencia al inhibidor natural SALS5 (en sus tres dosis), pero a su maxima dosis (50
1), solo se encuentra un aproximado de seis puntos porcentuales por encima del producto SAL7
(a 50 pL). Lo anterior le genera buenas expectativas experimentales al agente a base de las hojas de
salvia (Salvia officinalis) al ser cotejado con el antiincrustante comercial empleado como patrén.

Tabla VIII. Eficiencias de los extractos/inhibidores de incrustaciones a base de Salvia officinalis y Sambucus peruviana
H.B.K. y del producto comercial.
Concentracion (g/300 mL) Dosis (zL) Eficiencia SAL (%) Eficiencia SAU ( %)

5,5 27,27 21,82
3 10 36,36 36,36
50 45,45 41,82
5,5 45,45 38,18
5 10 52,73 52,73
50 54,55 56,36
5,5 70,91 61,82
7 10 81,82 72,73
50 90,91 87,27
5,5 49,09
Inhibidor comercial 10 54,55
50 96,36
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Los resultados obtenidos demuestran que los distintos inhibidores formulados a base las hojas de
salvia y sadco actuaron eficazmente en el agua de produccién del Campo Oritupano, pues mantu-
vieron los valores de dureza célcica lo mds cercano posible al valor correspondiente al blanco frio.
Con base en lo anterior se puede ratificar que los extractos evaluados evitardn la precipitacion de
sales, impidiendo la aparicion de las incrustaciones, ademas de representar una opcion viable por
su bajo costo, facil produccién y que al ser un producto natural reducird en gran medida los dafios
ocasionados al medio ambiente.

Para efectos de ratificar los resultados obtenidos en las pruebas de eficiencia, se realizé la deter-
minacion del LSI para la muestra de agua de produccion con las dosificaciones de los productos
antiincrustantes (naturales y comercial) y los blancos (frio y caliente), revelando la expresion grafi-
caen la Figura 5.
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Figura 5. Comparacion de los LSI para las muestras de agua con inhibidores experimentales, comercial y blancos (frio
y caliente)

La aplicacién de los tratamientos antiincrustantes permitié estimar una disminucién de los LSI de-
terminados en condicion de dosificacion, resultando mds altos estos decrementos a mayor alicuota
agregada para cada uno de los extractos inhibidores. Tal como se expresa en la Figura 6, se al-
canza el maximo valor de disminucién para SAL7 a 50 pL (41,77 %). Ademads, se percibié que
el inhibidor comercial logré obtener el mas elevado descenso del indice de saturacion (51,72 %),
exteriorizando que en el agua de produccion donde se llevé a cabo la evaluacién se mantuvo mayor
contenido de calcio en solucidn, pero conservando para todos los casos el caracter incrustante (LSI
>0).

Al comparar los resultados de las valoraciones de eficiencias obtenidos para los antiincrustantes
ecoldgicos respecto a otros estudios previos donde se emplearon extractos como bioinhibidores de
incrustaciones, se captd lo que a continuacion se evalda.
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Del estudio basado en el uso del extracto de Bistorta officinalis [12], cuyos resultados relevantes
se muestran en la Tabla X, se aprecia que para las concentraciones de bistorta de 100 y 500 ppm,
equivalentes a las dosis de 10 y 50 pL de los productos en estudio, existe un grado de superioridad
en cuanto a la eficiencia mostrada por los ultimos (salvia y satico) a su concentracion mds elevada
(SAL7 y SAUT7), lo cual pondera a los extractos propios como mejores opciones para efectos de
la inhibicién de incrustaciones de carbonato de calcio a menores dosis que las empleadas por los
autores descritos.
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Figura 6. Efecto de la concentracién de las hojas de tabaco y temperatura sobre la eficiencia de inhibicién de incrusta-

cion: (a) depdsitos de incrustaciones en blanco, (b) salmuera artificial con 140 ppm de extracto de tabaco. Fuente: [15].

Tabla IX. Resultados de las pruebas de eficiencias del extracto de Bistorta officinalis como inhibidor de incrustaciones.
Fuente: [12]

Concentracion (ppm) Inhibicion de incrustacion ( %)

0 0,00
100 20,10
200 48,40
500 81,00

1000 99,50

Para el caso de la investigacion llevada a cabo por [15], relacionada con el uso del extracto de
tabaco como antiincrustante, se muestra seguidamente en la Figura 6 el comportamiento del rendi-
miento encontrado. Se evidencia que con el incremento de la concentracion del extracto de tabaco
de 20 a 140 ppm, aumento la eficiencia de inhibicion de las incrustaciones de calcio (sulfato y
carbonato), obteniendo eficiencias méximas de 100 % y 91,7 % a las temperaturas de 70 y 80 °C,
respectivamente, a 140 ppm.

Comparado con los extractos de Salvia officinalis y Sambucus peruviana H.B.K., se aprecia una
cercania en los resultados obtenidos en estos ultimos a la dosis de 10 pL (para SAL7 y SAU7)
y los logrados a 100 ppm (para el extracto de tabaco) de aproximadamente el 80 % de eficiencia
de inhibicién. Por estudios previos se ha encontrado que los inhibidores a base de polifosfonatos
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Figura 7. Variacion del porcentaje de inhibicién de incrustaciones con respecto a la concentracion del extracto de hojas
de oliva. Fuente: [9].

disminuye su desempeiio a temperaturas por encima de los 70 °C [54]; por lo cual, basdndose en el
estudio de [15] y en el propio, se deduce que las elevadas eficiencias mostradas a las temperaturas
de 70 y 80 °C (para el extracto de hojas de tabaco) y a 71 °C (para los extractos de salvia y satico),
pronostican un buen comportamiento de inhibicidn a unas temperaturas relativamente altas, com-
parados con los aditivos de origen polifosfonatados.

Respecto a [9], se manifestd que a la méxima concentracion del extracto de oliva empleada en el
estudio (50 ppm) obtuvieron un 83 % (Figura 7) de inhibicion, la cual, comparada con los obtenidos
por las soluciones a base de salvia y saico donde a la concentracion superior (7 g/300 mL) para
ambas especies, se alcanzaron rendimientos de 90,91 % y 87,27 %, respectivamente, para la dosis
equivalente de 50 pL.

Lo anterior demuestra que después del contraste de resultados se certifica que la propuesta en
estudio alberg6 resultados aceptables, los cuales derivaron con desempefios de igual calibre o su-
periores en comparacion con las disertaciones tomadas como antecedentes (extractos de bistorta,
tabaco y oliva) en la mitigacién del fendmeno de incrustaciones minerales en sistemas de produc-
cién petrolera.

3.4. Analisis estadistico

Los valores tabulados mostrados a continuacion corresponden al resultado del andlisis de varianza
simple. Dicho andlisis tiene como objetivo evaluar el comportamiento cuantitativo de las eficiencias
obtenidas para cada una de las repeticiones, representadas en este caso por las tres dosificaciones
aplicadas para cada concentracion de los inhibidores formulados a base de Salvia officinalis y Sam-
bucus peruviana H.B K., ademas del inhibidor comercial. Con ello es posible determinar si existen
variaciones estadisticamente significativas entre las diferentes conductas encontradas.

Para el caso del ANOVA simple aplicado a la eficiencia del extracto de Salvia officinalis (SAL 3,
5, 7) respecto al inhibidor comercial, en la Tabla X se expone que existieron diferencias estadistica-
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mente significativas (valor-P menor a 0,05). Se aprecia lo indicado en el componente entre grupos
de la Tabla X, adjudicado esto al hecho de que no todas las medias de cada producto son iguales
entre si. El mismo procedimiento se aplicé para el inhibidor a base de Sambucus peruviana H.B.K.,
obteniéndose que no hay presencia de diferencias significativas entre las medias de los tratamien-
tos en estudio (experimentales y comercial), tal como se comprueba en la Tabla ??, con un valor-P
relativamente mayor a 0,05.

Tabla X. Andlisis de Varianza simple para las eficiencias del inhibidor a base del extracto de Salvia officinalis y el
producto comercial

Fuente Suma de Cuadrados Gl Cuadrado Medio Razén-F Valor-P

Entre grupos 3390,14 3 1130,05 5,17 0,0282
Intra grupos 1749,63 8 218,704
Total (Corr.) 5139,77 11

Tabla XI. Andlisis de Varianza simple para las eficiencias del inhibidor a base del extracto de Sambucus peruviana
H.B.K. y el producto comercial

Fuente Suma de Cuadrados Gl Cuadrado Medio Razon-F Valor-P

Entre grupos 2990,74 3 996,912 3,87 0,0560
Intra grupos 2062,37 8 257,796
Total (Corr.) 5053,1 11

Para verificar cudles medias son significativamente diferentes de otras, en la Tabla XII se muestran
los resultados de la prueba de multiples rangos para los inhibidores a base de Salvia officinalis y
Sambucus peruviana H.B.K. respecto al producto comercial.

Tabla XII. Prueba de multiples rangos para las eficiencias de los dos inhibidores en estudio y el producto comercial

Nivel Casos Media Grup’os
Homogéneos

SAU3 3 33,3333 X

SAL3 3 36,36 X

SAUS 3 49,09 XX

SALS 3 50,91 XXX

COM 3 66,6667 XXX

SAU7 3 73,94 XX

SAL7 3 81,2133 X

Se exhibe que, al contrastar las medias de cada agente respecto a los otros, los inhibidores a base
de salvia y satico en sus mdximas concentraciones presentan diferencias significativas con respecto
a sus respectivas bases a menores proporciones, por lo que son estadisticamente similares solo entre
ellos mismos (SAL7 y SAU7) y respecto al aditivo comercial.

Una vez obtenidos los resultados, se deduce que los agentes quimicos SAL7 y SAU7 (en sus tres

dosificaciones) presentaron un comportamiento estadisticamente similar con el agente comercial, lo
cual los cataloga como buenos prospectos experimentales a considerar en contextos de la industria
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petrolera, ello a pesar de que, en cuantia de rendimientos, el producto a base de salvia resulté con
mejor desempefio.

4. Conclusiones

La muestra de agua de produccion del Campo Oritupano presentd una dureza elevada caracteristi-
ca de aguas subterrdneas, ademads de ostentar las propiedades idoneas para generar incrustaciones
como un pH de 9,15 y un LSI positivo. Por otro lado, los extractos de Salvia officinalis y Sambu-
cus peruviana H.B.K. empleados como antiincrustantes exteriorizaron resultados acordes con un
bioinhibidor, con potenciales de hidrégeno de caricter 4cido, viscosidades por debajo de los 2 cSt,
aunque con proporcion de sélidos que deberian disminuirse ain més.

De la evaluacion del desempeiio de los bioinhibidores de incrustacién se obtuvieron conductas
ascendentes a medida que aumento la dosificacién y la concentracion aplicada de materia vegetal
incluida en el proceso inicial de extraccion.

El extracto de las hojas de Salvia officinalis obtuvo mejor eficiencia (90,91 %) a la concentracién
y dosis més altas (7 g/300 mL y 50 pL), generando una opcion viable que deberia ser evaluada a
nivel de campo. Ademads, los productos a base de y Sambucus peruviana H.B.K. a la concentracion
de 7 g/300 mL (en sus tres dosificaciones) presentaron igual comportamiento estadistico que el
producto inhibidor comercial empleado como patrén referencial.

Finalmente, como sugerencia a futuras investigaciones, se plantea obtener los terpenos contenidos
en las hojas de la planta de Salvia officinalis y estudiar su efecto como dispersantes de asfaltenos.
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