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Resumen

Este estudio consistié en la evaluacion de la aplicabilidad de pectina deshidratada a base de parchita (Passiflora edulis) como inhibidor
de incrustaciones minerales. La pectina se obtuvo mediante un proceso de hidrélisis acida, precipitacion de la sustancia pectinica y
posterior deshidratacion, para posteriormente caracterizarla fisica y quimicamente. Se formulé agua sintética con base en la norma
NACE TM0374-2007, y se caracteriz6 de forma fisica y quimica. Consecutivamente se formularon los inhibidores a concentraciones
de 2 %, 4 %y 6 % m/V, considerando también particulas de pectina mayores o iguales a 841 micrones y menores o iguales a 420
micrones. Por otra parte, se evalué la eficiencia de la pectina como antiincrustante en diferentes muestras de agua sintética, regidos
por la norma NACE TM 0374-2007, obteniéndose que el inhibidor més eficiente fue el de 6 % m/V. Por Gltimo, se aplicé un proce-
dimiento de comparacién mdaltiple entre los inhibidores formulados y el HCI, resultando asi medias que no presentaron diferencias
estadisticamente significativas. En sintesis, la pectina deshidratada a base de parchita demostré ser eficiente en el proceso de inhibi-
cién de la precipitacion de incrustaciones minerales de Sulfato de Calcio (CaSO,), mejorando esto con base en una mayor concen-
tracion y un menor tamano de particulas.

Descriptores: Agua sintética, incrustaciones, inhibidor, Passiflora edulis, pectina.

Abstract

This study consisted in the evaluation of the dehydrated pectin based on Passiflora edulis applicability as a mineral scale inhibitor.
Pectin was obtained by a process of acid hydrolysis, precipitation of the pectinic substance and subsequent dehydration. It was cha-
racterized physically and chemically. A synthetic water was formulated based on the NACE TM0374-2007 standard, and was charac-
terized physically and chemically. Subsequently, the inhibitors were formulated at concentrations of 2 %, 4 % and 6 % m/V, also
considering pectin particles greater than or equal to 841 microns and less than or equal to 420 microns. On the other hand, the
efficiency of pectin was evaluated as an antifouling in different samples of synthetic water, governed by the NACE TM 0374-2007
standard, obtaining that the most efficient inhibitor was 6 % m/V. Finally, a multiple comparison procedure was applied between the
formulated inhibitors and HCI, resulting in averages that did not show statistically significant ditferences. In synthesis, the Passiflora
edulis -based dehydrated pectin proved to be efficient in the process of inhibiting the precipitation of calcium scale sulfate mineral
deposits (CaSO,), improving this based on a higher concentration and a smaller particle size.

Keywords: Synthetic water, scale, inhibitor, Passiflora edulis, pectin.
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PECTINA DESHIDRATADA DE PASSIFLORA EDULIS COMO INHIBIDOR DE INCRUSTACIONES MINERALES

INTRODUCCION

La produccion de hidrocarburos se encuentra asociada
a una cierta cantidad de agua, denominada agua de
produccion, la cual se encuentra saturada con sales mi-
nerales que generalmente son nativas del yacimiento y
que dan origen a la formacion de las incrustaciones
(Contento, 2009). Entre los mas grandes problemas re-
lacionados con la explotacién de estos recursos se pue-
de destacar el hecho de que a medida que se agota el
yacimiento se produce un incremento en la produccion
de agua (Nabzar & Duplan, 2010) siempre y cuando
exista algun acuifero activo adyacente o la presencia de
un proceso de inyeccion de agua, haciendo mas severos
los depositos de estas sales. La mayor parte de las in-
crustaciones que se encuentran en los campos petrole-
ros se forman por precipitacion de minerales presentes
en el agua de formacion, o bien, como resultado de que
el agua producida se sobresatura de componentes mi-
nerales cuando dos aguas incompatibles se encuentran
en el fondo del pozo (Crabtree et al., 1999).

Como senalan Larrea & Malavé (1999), la formacion
de incrustaciones origina accidentes de seguridad ope-
racional cuando se deposita en valvulas de seguridad
de superficie y de fondo, asi también como problemas
de atascamientos de bombas eléctricas sumergibles, la
imposibilidad de trabajar con guaya fina; ademas de ser
causantes de desgaste y corrosion de los diferentes
equipos y de una restriccion al flujo, puede llegar a ni-
veles tan criticos donde se hace necesaria la extraccion
de equipos desde el fondo del pozo para su reemplazo,
reperforacion de intervalos productivos, estimulacion
de la formacion petrolifera obstruida y otros trabajos de
reparacion que generan altos egresos y pérdidas para la
industria, por la detencién de las operaciones de pro-
duccién (Espinosa, 2015).

De acuerdo con la industria petrolera, los métodos
mas utilizados para el control del fendmeno antes men-
cionado son los denominados inhibidores de incrusta-
cién, que interactuan con los cristales precipitados
mediante diferentes mecanismos teniendo como objeti-
vo principal la prevencion de la formacion de incrusta-
ciones. Para el desarrollo de dichos inhibidores, es ne-
cesario conocer esencialmente los factores que afectan
el equilibrio de la solucién y la cinética de la precipita-
cion (Bradley, 1992).

Los tratamientos quimicos convencionales emplea-
dos para la prevencion o mitigacion de las incrustacio-
nes pueden tener procedencia organica e inorganica. En
la actualidad se han invertido grandes esfuerzos para el
desarrollo de nuevas formulaciones de tratamientos
quimicos antiincrustantes basadas en los enunciados de

la quimica verde. Dichas formulaciones brindan efi-
ciencias muy similares a los productos convencionales
pero con la gran ventaja de que minimizan los riesgos
ambientales (Chaussemier ef al., 2014). Entre algunas de
las investigaciones previas relacionadas con la diserta-
cién en estudio, autores como Fuenmayor & Pena
(2016) investigaron el efecto experimental de la pectina
de Passiflora edulis en hidrogel sobre la precipitacién
de incrustaciones de Sulfato de Calcio (CaSO,); ademas
de Reyes et al. (2019), quienes midieron el uso del muci-
lago de la hoja de Hibiscus rosa-sinensis en muestras de
aguas de produccion y sintética. Asimismo en el afio
2012 fue indagada la accién antiincrustante que tiene
una pectina modificada sobre incrustaciones de CaSO,
(Chauhan et al., 2012).

Por ello, la presente investigacion permitié llevar a
cabo la formulacién de un quimico antiincrustante ela-
borado a partir de pectina deshidratada a base de una
materia prima local y natural representada por la par-
chita. Con base en esto se evalud la capacidad de este
quimico para inhibir la precipitacion de las incrustacio-
nes minerales o escamas de Sulfato de Calcio (CaSO,),
por lo que se caracterizaron muestras de agua sintética,
pectina e inhibidores previamente formulados, que en
conjunto con HCl (tomado como inhibidor patron),
permitieron ser evaluadas y comparadas sus respecti-
vas eficiencias.

DEsARROLLO

El estudio se desarrolld en los laboratorios de Procesa-
miento de Hidrocarburos, Perforacion y Yacimientos
del Departamento de Ingenieria de Petroéleo, asi como
en el laboratorio de Forrajes de la Escuela de Agrono-
mia, de la Universidad de Oriente, Nticleo de Monagas,
Campus Los Guaritos; y en el Laboratorio de Tamices
Moleculares de la Universidad de Oriente, Ntcleo de
Monagas, Campus Juanico. Los reactivos para la for-
mulacion del agua sintética fueron suministrados por el
personal del Laboratorio de Quimica de la referida uni-
versidad y los aditivos para la determinacion de las
propiedades del agua y de los productos formulados
fueron aportados por los laboratorios donde se realiza-
ron los ensayos respectivos, todos ellos ubicados en el
estado Monagas, Venezuela.

EXTRACCION Y CARACTERIZACION DE LA PECTINA
DE PASSIFLORA EDULIS

La materia prima (cascaras) para el desarrollo de la ex-
traccion de la pectina generalmente es un desecho del
proceso del despulpado de la fruta respectiva (parchita
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- Passiflora edulis). La pectina necesaria para la ejecucion
de esta investigacion se obtuvo mediante un proceso de
hidrélisis acida, en el cual las cascaras del fruto con un
grado de madurez intermedio, fueron sometidas a sus-
pension en una solucién de agua desionizada con acido
citrico regulado a un pH de 2.9 en una proporcion de
80 g de cascaras por 350 mL de solucién, adicionando
calor hasta alcanzar el punto de ebullicién para lograr
de esta forma la solubilizacion de la pectina. La solu-
cién obtenida se sometid a precipitacion mediante la
adicion de etanol a 95 % en una relacion de 140 mL de
alcohol por 250 mL de solucion pectinica para poste-
riormente ser filtrada.

El gel resultante se someti6 a calefacciéon mediante
el uso de un horno hasta lograr su deshidratacién, para
finalmente ser triturado y pulverizado en un molino
Thomas-Wiley, Modelo 4. Para las pruebas de caracteri-
zacidn se necesitd la pectina tanto en forma de gel como
deshidratada, considerandose ambas presentaciones,
ya que varias pruebas estaban limitadas a muestras se-
cas.

Una vez obtenida la pectina, se caracterizo a través
de pruebas fisicoquimicas, epecificadas en la Tabla 1.

FORMULACION Y CARACTERIZACION DEL AGUA SINTETICA

La formulacién de la salmuera sintética se realizo si-
guiendo lo establecido por la norma NACE TMO0374-
2007, que contempla la evaluacién de inhibidores de
incrustacion en un sistema acuoso sintético. El agua
sintética consistié en la mezcla de una solucién rica en
iones Calcio, y otra rica en iones Sulfato. La composi-
cién de estas se presenta en la Tabla 2.

Entre las pruebas realizadas para la caracterizacion
se tienen: contenido de sélidos sélidos totales y sus-
pendidos (COVENIN 2461-87), sélidos disueltos (CO-
VENIN 2342-86), Cloruros (COVENIN 3141-1995),
dureza calcica (COVENIN 2771-91) y pH (COVENIN
2462-87).

FORMULACION Y CARACTERIZACION DE LOS INHIBIDORES DE
INCRUSTACION A DISTINTOS TAMANOS DE PARTICULAS DE PECTI-
NA DESHIDRATADA

En esta etapa se formularon las diferentes muestras de
inhibidor de incrustaciones al mezclar las particulas de
pectina deshidratada por parchita con agua destilada.
Tales formulaciones se llevaron a cabo tomando en con-
sideraciéon dos pardmetros principales; en primer lugar
el tamafio de particulas de las cuales se seleccionaron

Tabla 1. Pruebas para la caracterizacién de la pectina de Passiflora edulis

Prueba Norma
Color y apariencia -
Densidad / gravedad especifica ASTM D854

Rendimiento
Humedad
Solubilidad
Tamano de particulas
Apariencia microscopica
Estabilidad térmica
Peso equivalente
Contenido de Metoxilos
Grado de esterificacion
pH

Grupos funcionales

Método de Estrada & Lopez (1998)

COVENIN 242-79
ASTM E1148-02
ASTM C136-01
ASTM E1951-98

Meétodo de Malavé, Marin, Acevedo & Parra, (2016)
Método de Owens & McCready (1988)
Método de Owens & McCready (1988)
Meétodo de Owens & McCready (1988)

COVENIN 2462-87
ASTM E168/ ASTM E1252

Tabla 2. Composicién de aguas sintéticas segin norma NACE TM0374-2007

Solucion rica en Calcio

Solucién rica en Sulfato

7.50 g/L NaCl
11.10 g/L CaCl,*2H,0

7.50 g/L NaCl
10.66 g/L Na,S0,
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dos con base al estudio granulométrico previo (mayo-
res o iguales a 841 micrones y menores o iguales a 420
micrones); en segundo lugar, se consideraron tres con-
centraciones (2 %, 4 % y 6% m/V). Una vez realizadas
las diversas formulaciones de los antiincrustantes se
procedid a caracterizarlas a partir de sus propiedades
fisicoquimicas como viscosidad (ASTM D2196-18el) y
densidad (ASTM D369). La determinacion del conteni-
do de sdlidos totales, pH y estabilidad térmica se lleva-
ron a cabo siguiendo lo establecido en las normas
anteriormente presentadas para la caracterizacion de la
pectina y el agua sintética.

EVALUACION DEL INHIBIDOR EXPERIMENTAL

Los ensayos de evaluacion de la eficiencia de los inhibi-
dores de incrustaciones formulados a escala de labora-
torio se realizaron en estado estatico en capilares de
vidrio, siguiendo el procedimiento especificado en la
norma NACE TM-0374-2007. El ensayo tuvo una dura-
cion de 24 horas, a una temperatura de 71 + 1 °C (160 =
2 °F) y a presion atmosférica.

Dicha norma permitié determinar la capacidad de
los quimicos antiincrustantes para mantener soluble el
Sulfato de Calcio (CaSO,) evitando su precipitacion,
que estuvo basado en la obtencion del porcentaje de efi-
ciencia con dosis aplicadas en partes por millon (ppm);
10 ppm y 100 ppm y una adicional considerada por los
investigadores (55 ppm). En estos ensayos se emplea-
ron los inhibidores de incrustaciones formulados con
pectina deshidratada a base de parchita y el acido clor-
hidrico (HCl), tomado como agente referencial. Trans-
curridas las 24 horas de calentamiento, la muestra se
dejo en reposo hasta una temperatura de 25 +5 °C (77 =
9 °F), luego se extrajo la cantidad de muestra suficiente
para determinar las concentraciones disueltas de Calcio
en forma de dureza calcica, obteniendo las eficiencias
de los quimicos antiincrustantes empleados, mediante
la siguiente expresion:

9% Inhibicién = <27

%100 (1)
Cc-Cb

Donde:

Ca = dureza célcica en ppm de la muestra tratada des-
pués de la precipitacion

Cb = dureza cdlcica en ppm del blanco después de la
precipitacion (blanco caliente)

Cc = dureza célcica en ppm del blanco antes de la pre-
cipitacion (blanco frio)

Posteriormente, se realizé un estudio estadistico de
acuerdo con los resultados obtenidos asociados a la
efectividad de las formulaciones realizadas en esta eta-
pa. Este analisis se hizo fundamentado en un ANOVA
(Analisis de varianza) simple; un procedimiento que se
basa en una prueba estadistica que ejecuta de forma si-
multanea e independiente la comparacién entre las me-
dias de mas de dos poblaciones, permitiendo identificar
las fuentes de variacion y estimar la varianza de todos
los datos sin atender a su causa. Los datos considerados
para llevar a cabo este analisis fueron las medias de los
valores de dureza calcica arrojados por cada muestra
de agua sintética luego de la aplicacion de los trata-
mientos antiincrustantes, utilizando para ello el progra-
ma Statgraphics Centurion XVLII Version 16.02.0004.

DISCUSION Y ANALISIS DE RESULTADOS

Con base en el gel obtenido, luego de la precipitacién
de la solucion pectinica con el etanol, se puede decir
que este presenté un color amarillo trasltcido, y en
cuanto a su apariencia fue un gel firme y consistente.
En el caso de la pectina deshidratada, el color presenta-
do fue de tonalidades variantes entre marrén claro y
oscuro con una apariencia de laminilla. Tales caracte-
risticas se atribuyen al proceso de deshidratacion del
mismo al someterlo a calentamiento. En la Figura 1, se
aprecia a la izquierda el hidrogel pectinico y a la dere-
cha la presentacion deshidratada.

Figura 1. Presentacion en hidrogel (izquierda) y deshidratada
(derecha) de la pectina de Passiflora edulis obtenida

Como paso inicial se obtuvo la clasificacion de los ta-
mafios de particulas a través de un andlisis granulomé-
trico. En la Tabla 3 se muestran los valores corres-
pondientes a los tamafios de particulas de pectina des-
hidratada obtenidos luego de su paso por los diferentes
tamices empleados.

Para efectos de este estudio se discretizaron dos ta-
mafos de particulas; uno con un tamafio mayor o igual
a 841 micrones y otro menor o igual a 420 micrones. La
mayor cantidad de pectina correspondid a las particu-
las de mayor tamafio (= 841 micrones), observandose
una disminucion de las cantidades de las mismas con-
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forme disminuyd la dimensioén de estas. Los diferentes
tamanos reflejaron distintos comportamientos en las
evaluaciones realizadas, donde resultaron ser mas o
menos solubles segun el caso.

En la Tabla 3 se exhiben los resultados obtenidos
una vez realizadas las diferentes pruebas de laboratorio
para la caracterizacidn fisica y quimica de la pectina de
parchita deshidratada.

El gel de la pectina a base de parchita arroj6é un ren-
dimiento de 14.5 %, lo que permitié deducir que el pro-
ceso de hidrolisis acida empleado para la extraccion de
dicha pectina pudo verse afectado por algunos parame-
tros durante su desarrollo, entre los cuales pueden
mencionarse el tiempo de duracién de la hidrdlisis, la
temperatura de operacion, el pH establecido y el grado
de madurez de las cascaras utilizadas. Otro aspecto in-
fluyente en el proceso de extraccion del precipitado
pectinico lo constituy6 el alcohol empleado, cuya con-
centracion pudo no haber sido la requerida.

Por otra parte, el rendimiento de la pectina deshi-
dratada obtenido fue de 0.50 %; lo cual puede conside-
rarse un valor bajo, atribuyéndose esto a la considerable
cantidad de liquido retenido en la pectina en gel. En

Tabla 3. Analisis granulométrico de la pectina de parchita deshidratada

sintesis, se puede decir que los rendimientos no fueron
los esperados, todo esto basado en las aseveraciones de
fuentes bibliograficas que califican a la parchita como
una de las frutas con mayor cantidad de pectina presen-
te en el mesocarpio, exhibiendo rendimientos en gel
comprendidos entre 15 y 20 % segun lo establecido por
Rojas et al. (2008). En el caso de la pectina deshidratada
se esperan valores cercanos a 5.38 % segtn lo indicado
por (Cruz, 2011).

El valor correspondiente al porcentaje de humedad
fue de 96.56 %; lo que es un indicativo de la alta canti-
dad de liquido presente en la pectina en gel, el cual pro-
viene del agua que conforma la cascara del fruto, el
alcohol utilizado en el proceso de gelificacién de la so-
lucién pectinica y el agua del proceso de hidrolisis,
donde se deduce que la pectina obtenida al ser de alta
humedad, requiere de mayor tiempo para su deshidra-
tacion, ademas de ser facil su adherencia. Esto permite
justificar el bajo rendimiento obtenido para el caso de la
pectina deshidratada.

En cuanto al pH de la pectina en gel fue de 4.88; este
es producto de la utilizacién de acido citrico como
agente extractor en el proceso de hidrolisis llevado a

Tamano Particula (micrones) Cantidad de pectina (g)
> 841 37.55
420 32.46
250 7.65
177 2.67
149 1.60
74 1.53
44 0.74

Tabla 4. Propiedades fisicoquimicas de la pectina de Passiflora edulis obtenida

Prueba Unidad Resultado
Color y apariencia (Gel/Deshidratada) - Amarillo trasltcido / Marrén claro

Rendimiento (Gel) % 14.5
Rendimiento (Polvo) % 0.50
Humedad % 96.56
pH - 4.88
Densidad g/mL 0.9211
Gravedad especifica - 0.9211

Peso equivalente mg/meq 3298.11
Contenido de Metoxilo % 27.19
Grado esterificacién % 96.66

Solubilidad

%

78.36 % (= 841 micrones)
83.68 % (< 420 micrones)
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cabo. Dicho valor, correspondiente al potencial de hi-
drogeno de la pectina, permite confirmar la estabili-
dad de esta, ya que entre mas acida sea la pectina,
mayor sera su tendencia a gelificar, es decir, a menor
PH se obtendra una mayor gelificacion del precipitado
pectinico.

El valor correspondiente a la densidad del gel pecti-
nico fue de 0.9211 g/mL. Dichas propiedades resultan
menores al valor de densidad y gravedad especifica
manejadas comunmente para el agua pura a tempera-
tura ambiente. De acuerdo con esto, dichos valores per-
miten estimar el grado de solubilidad que tendra la
pectina, donde la misma presentara cierta facilidad
para solubilizarse en agua debido a que su densidad es
menor que la presentada por el medio donde se solubi-
lizara.

Relacionado con lo anterior, los resultados de solu-
bilidad se obtuvieron con base en los dos rangos de ta-
manos de particulas que se emplearon, siendo para el
tamano 1 (= 841 micrones) de 78.36 % y para el tamafio
2 (<420 micrones) de 83.68 %; lo que permite corroborar
que mientras menor sea el tamano de las mismas, ma-
yor sera la capacidad de la pectina de disolverse en un
medio acuoso y, por ende, menor sera la cantidad de
solidos que permanezcan. Desde el punto de vista de la
pectina empleada como inhibidor de incrustaciones mi-
nerales, un menor tamarfio de particula resultaria mas
propicio a fin de que exista una menor cantidad de soli-
dos dispersos en la fase acuosa.

Respecto al grado de esterificacion de la pectina ob-
tenida, este fue de 96.66 %; lo que permite definirla
como de alto grado de esterificacién debido a que el re-
sultado fue mayor a 50 %. Tal y como lo especifica Va-
clavik (1998), dicho valor representa que 96.66 % de
grupos carboxilos fueron esterificados con metanol.
Este parametro se relaciona con la madurez y especie
de la fruta, procedimiento para la extraccion de la pec-
tina y escenarios empleados para dicho proceso. Es im-
portante destacar que una pectina al ser de alta
esterificacion habla de una éptima capacidad para la
formacion de geles en sistemas acuosos y una vez lleva-
da a cabo la interacciéon molecular, contribuye a la fir-
meza de la viscosidad de la sustancia expuesta a los
efectos de la pectina.

El contenido de Metoxilos fue de 27.19 %; dando un
indicio de la proporciéon de los acidos carboxilicos pre-
sentes en la pectina, los cuales se encuentran metoxila-
dos (esterificados con metanol), permitiendo calificarla
como una pectina de bajo metoxilo por considerar este
valor menor a 50 %. Al relacionar el contenido de metoxi-
lo con el grado de esterificacion, se comprobé que inter-
vienen en la esterificacién con los grupos carboxilos de

los acidos anhidrogalacturénicos que conforman la cade-
na pectinica. Este pardmetro juega un papel importante
en la estabilidad de la pectina como agente enlazante hi-
drofilico. Lo precedente se corrobora por Yufera (2000),
que indica que las pectinas con alto grado de esterifica-
ciéon o metoxilacién, como la obtenida, generalmente
presentan una alta solubilidad en agua, una rapida geli-
ficacion y solidificacion de sus moléculas.

El peso equivalente de la pectina de Passiflora edulis,
arrojé un valor aproximado a 3298.11 mg/meq; repre-
sentando este la cantidad de grupos carboxilos libres
que conforman la cadena de la pectina, los cuales au-
mentan con el estado de maduracién de la fruta. Se es-
pera que el peso equivalente sea menor a medida que el
pH disminuye (aumenta la acidez del medio). El valor
obtenido result6 cercano al de otras especies de frutas
como el mango (Ferreira ef al., 1995) sefialando valores
que fluctian entre los 3000 y 7000 mg/meq. El peso
equivalente permite tener una idea de la viscosidad y
del poder gelificante de la pectina obtenida, ya que es-
tas caracteristicas estdn muy asociadas con el peso mo-
lecular y el tamafio de la cadena de pectina, parametros
que resultan técnica y econdmicamente dificiles de co-
nocer, pero que pueden obtenerse a partir del conoci-
miento del valor del peso equivalente de la misma.

Con relacién a la presencia de los grupos funciona-
les presentes en la base quimica estudiada, estos se de-
terminaron mediante un espectro infrarrojo, el cual
proporciona una serie de curvas de absorbancia, las
cuales varian de acuerdo con determinadas energias de
vibracion caracteristicas de cada tipo de enlaces quimi-
cos. Basados en la Figura 2, se puede observar la pre-
sencia de enlaces OH, grupo perteneciente al etanol,
cuya existencia es producto de su utilizacién como pre-
cipitante de la pectina, los cuales aparecen en un rango
comprendido entre los 3600 y 3300 cm™, asimismo, en el
rango comprendido entre los 3100 y los 2900 cm™ se evi-
dencia una interaccién carbono-hidrégeno (C-H).

En la region de los 2700 cm™ y los 2300 cm™ se ubi-
can los grupos carboxilos (C=0O) de los ésteres. Luego
en la posicion de los 2100 hasta los 1750 cm™ se puede
observar la presencia de los grupos carbonilos (C=0) de
los acidos. Mas adelante, se evidencia la presencia de
agua en forma de vapor en el rango de los 1500 cm™ y por
ultimo se visualizan unas oscilaciones entre 1000 cm™
y 700 cm™ propias de los anillos benzoicos.

Como se puede oservar en la Figura 3, las particulas
en suspension en el centro y en el contorno del lente
manifiestan una alta presencia de elementos insolubles.

Ademas de esto, se puede observar el encapsula-
miento del etanol como resultado del proceso eficaz de
hidratacion de las particulas de pectina tan pronto am-
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Figura 2. Espectroscopfa infrarroja de la pectina de parchita en estudio

bos entraron en contacto. Asimismo, la presencia tan
marcada del alcohol en el sistema hace que este sea mas
susceptible a la variacion de la temperatura, lo que se
traduce en una rapida degradacién térmica.

En la siguiente Figura 4 se muestra el comporta-
miento correspondiente a las variaciones de las masas
que experimento el gel pectinico durante el desarrollo
de la prueba de estabilidad térmica. Conviene aclarar
que las masas correspondientes al tiempo cero (0) re-
presentan la masa inicial de la muestra sometida al es-
tudio.

Se puede observar claramente que para la tempera-
tura de 50 °C y 70 °C el gel mostré una disminucién de
la masa respecto al valor inicial, pero luego de transcu-
rridas las dos horas de exposicién a temperatura, la
misma se estabilizé. Sin embargo, para la temperatura
de 90 °C se observa que la variacion de la masa del gel

Figura 3. Micrografia de la muestra de pectina de parchita

fue mas marcada, por lo que tardé un poco mas en al-
canzar la estabilizacion. De acuerdo con esto se puede
deducir, que la pectina en gel no se degradd térmica-
mente al exponerla a temperaturas menores a los 70 °C,
pero al superar este valor la misma comenzo a hacerse
cada vez mads inestable arrojando variaciones de su
masa, debido a que al sobrepasar los 75 °C la pectina es
facilmente degradable, segtin lo planteado por Yufera
(2000).

Respecto al agua sintética formulada en base a
Sulfato de Calcio (CaSO,), siguiendo lo establecido por
lanorma NACE TM0374-2007, esta presento las propie-
dades fisicoquimicas mostradas en la Tabla 5. Esta
muestra de agua formulada se caracterizé por presen-
tar un elevado poder incrustante y corrosivo, en fun-
cidén a los valores de dureza calcica y cloruros arrojados.
En cuanto a los cloruros, la Organizacion Mundial de la

12
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Figura 4. Estabilidad térmica del gel pectinico obtenido
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Salud (OMS) considera que una concentraciéon de clo-
ruros mayor a 250 ppm influye en la corrosividad del
agua (Vargas, 2004). Sin embargo, el contenido de esta
propiedad del agua sintética formulada arrojé un valor
de 599.86 ppm. Asimismo, la Asociacion Regional de
Empresas de Petroleo y Gas Natural en Latinoamérica y
el Caribe (ARPEL) (2007) establece que el contenido de
cloruros para un agua de formacion debe ser menor a
250 ppm, tomando 300 ppm como maximo valor acep-
table.

Tabla 5. Propiedades fisicas y quimicas del agua sintética
formulada

Prueba Unidad Resultado
pH - 6.91
Cloruros ppm 599.86
Solidos totales ppm 17200
Solidos disueltos ppm 11440
Solidos suspendidos ppm 5760
Dureza calcica ppm 1200
Calcio ppm 480

La dureza calcica (1200 ppm) la califica como un agua
muy dura dado que la misma se encuentra por encima
de los 500 ppm, valor limite estipulado por el Decreto
883 (1995) para las aguas Sub-Tipo 1A y Sub-Tipo 1B. A
fin de prevenir la formacion de las incrustaciones, este
parametro es uno de los principales que se desea con-
trolar mediante la implementacion de los diferentes in-
hibidores.

En la Tabla 6 se evidencian los resultados de la carac-
terizacion de los inhibidores naturales a base de pectina
de Passiflora edulis, en funcién de la diferenciacion hecha
por los rangos de tamafo de particulas considerados. Ba-
sados en las diferentes concentraciones a las cuales se
formularon los inhibidores, se puede observar que a ma-
yor concentraciéon mayor resulté ser la densidad y el con-

tenido de sodlidos totales, valor que incluye tanto los
solidos disueltos como los sélidos suspendidos.

Desde el punto de vista de la funcién del inhibidor, se
busca que el contenido de sélidos totales sea lo mas bajo
posible a fin de no introducir mas sélidos al sistema de
produccién. Este parametro no determina directamente
la eficiencia del inhibidor, pero si resulta importante su
consideracién, ya que se espera una menor cantidad de
solidos involucrados en el sistema para asi evitar proble-
mas o dafios a equipos (Crabtree et al., 1999).

Concerniente al pH, se aprecia que a mayor concen-
tracién se obtuvo un menor valor de esta propiedad,
debido a que al mismo tiempo se esta involucrando o
adicionando una mayor cantidad de pectina, la cual se
caracteriza por ser acida, confiriéndole asi una mayor
acidez al inhibidor conforme se aumenta la cantidad
empleada del mismo.

Por otro lado, atendiendo el tamafio de particulas, se
puede observar que el tamafio 2 (<420 micrones), por ser
los mas solubles, son los que incrementan la acidez de
los inhibidores, es decir, generan una disminucién del
potencial de hidrégeno. Con base en los inhibidores de
incrustaciones disponibles en el mercado, que en su ma-
yoria se caracterizan por ser acidos, se puede decir que
mientras menor sea el pH mayor sera la eficiencia de los
mismos previniendo la formacién de incrustaciones.

Segun los valores obtenidos en la Tabla 6, se expone
que la viscosidad varia proporcionalmente con la con-
centracion de los inhibidores formulados, es decir, que
a mayor concentracién, mayor resulta ser la viscosidad,
dado que existe una mayor cantidad o concentracién de
solidos presentes en el inhibidor haciéndolo mas visco-
so. Respecto a los tamanos de particulas, se puede ob-
servar que para el menor tamario, es decir, las particulas
menores o iguales a 420 micrones, la viscosidad fue me-
nor que para los inhibidores formulados a base de pec-
tina de tamafio mayor o igual a 841 micrones, lo cual se

Tabla 6. Caracterizacién de las muestras de inhibidor formuladas a diversas concentraciones y tamafios de particulas

Propiedad Tamano Particulas 2 % m/V 4 % m/V 6 % m/V

> 841 micrones 1742 2872 4900
Sélidos Totales (ppm)
<420 micrones 1956 2412 4252
> 841 micrones 4.37 4.24 4.16
pH
<420 micrones 4.36 4.21 4.12
> 841 micrones 13.93 653.25 5782.88
Viscosidad (cPs) (25 °C)
<420 micrones 9.48 492 1938.75
> 841 micrones 1.0119 1.0182 1.0193
Densidad (g/mL)

<420 micrones 1.009 1.0152 1.0173
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atribuye al hecho de que a menor tamario la solubilidad
se ve favorecida y en consecuencia se ve reducida la vis-
cosidad del inhibidor.

En la Tabla 7 se muestran los valores de porcentajes
de inhibicion obtenidos para las diferentes concentra-
ciones a partir de las que se generaron los inhibidores,
considerando ademas de esto las dosis en las cuales se
utilizaron los mismos.

Como se visualiza, se obtuvieron diferentes porcen-
tajes de eficiencia, los cuales oscilaron entre 14.17 % y
89.17 % correspondiente al inhibidor de 6 % m/V de
concentracion, dosis de 100 ppm y tamano de particu-
las menor o igual a 420 micrones. Los quimicos antiin-
crustantes formulados actuaron en pro de mantener el
contenido de Calcio lo mas cercano posible al valor de
la soluciéon madre (blanco frio), ya que si dicho conteni-
do disminuye, significa que el resto ha precipitado dan-
do lugar a las incrustaciones.

La tendencia incrustante del agua sintética estable-
cida por la norma NACE TM 0374-2007 que resulta de
la mezcla de una salmuera rica en Calcio y otra rica en
Sulfato, es mayor a las que se encuentran cominmente
en aguas de produccién de sistemas reales, lo cual se

debe a que el procedimiento descrito en la norma, in-
tenta contrarrestar los efectos de realizar los ensayos en
condiciones estaticas, permitiendo prever un mejor
desempertio del producto en condiciones de campo me-
nos extremas.

Una mayor o menor eficiencia de los inhibidores se
atribuye al hecho de que a mayor concentracién de los
mismos, mayor fue la retencién del Calcio en solucién
durante la realizacién de los ensayos, evitando asi la
precipitaciéon de las sales. Por otro lado, atendiendo al
tamano de particulas, se pudo observar que mientras
menos soluble fue la pectina empleada en la formula-
cién del inhibidor, caso correspondiente a las particulas
de tamafio mayor o igual a 841 micrones, menor fue la
eficiencia obtenida; todo lo contrario ocurre con los in-
hibidores a base de particulas mas solubles, correspon-
dientes a un tamafio menor o igual a 420 micrones,
donde se alcanzaron mayores grados o porcentajes de
eficiencia.

Respecto al inhibidor formulado a base de pectina,
el valor de inhibicién obtenido para la concentracién de
6 % m/V estuvo por encima de la obtenida con la dosis
de 100 ppm de HCl, pero aun asi este quimico arrojé un

Tabla 7. Resultados de la aplicacion de la prueba de botella segtin la norma NACE TM0374-2007

Concentracion (% m/V) Dosis (ppm) Tamario Particulas (micrones) Eficiencia (%)
> 841 14.17
10
<420 19.17
> 841 22.50
2 55
<420 27.50
> 841 33.33
100
<420 39.17
> 841 39.17
10
<420 44.17
> 841 47.50
4 55
<420 55.83
> 841 60.83
100
<420 66.67
> 841 58.33
10
<420 66.67
> 841 80.83
6 55
<420 83.33
> 841 85.83
100
<420 89.17
10 33.33
HCl 55 66.67
100 85.83
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porcentaje de inhibicion cercano al maximo valor de in-
hibicién de la pectina deshidratada. Dicho acido acttia
sobre las sales, principalmente sobre el CaCO, aumen-
tando el pH del agua e incrementando asi la solubili-
dad de dicha sal que impide la formacién de in-
crustaciones. Sin embargo, el mismo se emple6 en una
salmuera de Sulfato de Calcio debido a que es uno de
los quimicos utilizados para tratamientos antiincrus-
tantes que se encontraba disponible en el laboratorio. El
HCI es el mas recomendado por su bajo costo y facil
aplicacién para remover depodsitos de Carbonato de
Calcio (CaCO,) y Magnesio bajo variadas condiciones.
Normalmente se implementa acompanado de un inhi-
bidor de corrosion para proteger la superficie metalica
de la accion corrosiva del acido (Duplant & Méndez,
2002).

En la Figura 5 se especifican graficamente los com-
portamientos encontrados de acuerdo con las eficien-
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cias de los inhibidores experimentales y el HCI
(referencial), como paso previo al analisis estadistico
que se llevd a cabo. Ahi se exterioriza que los inhibido-
res de incrustacion a base de pectina de Passiflora edulis
a sus respectivas concentraciones (2, 4 y 6 % m/V) pero
distintos tamafios (= 841 y < 420 micrones) presentaron
comportamientos similares entre si, ademas de apre-
ciarse que el agente antiincrustante de mayor concen-
tracion (6 % m/V) formulados en sus dos tamarfios de
particulas, evidenciaron conductas similares al aditivo
patrén (HCI). Lo anterior se corrobora en las tablas es-
tadisticas seguidamente (Tablas 8 y 9); acotando que
para efectos de dicho analisis estadistico, el tamafio de
particulas mayor o igual a 841 micrones, se sefiala como
uno (1) y el otro tamafio (< 420 micrones) como dos (2).

El ANOVA simple aplicado a la eficiencia del pro-
ducto experimental en sus tres concentraciones y dos
tamanos de particulas, respecto al inhibidor patrén, en

Figura 5. Comportamientos de las eficiencias de los inhibidores
experimentales respecto al dcido Clorhidrico (HCI)

Tabla 8. Andlisis de Varianza simple para las eficiencias del inhibidor a base de pectina de Passiflora edulis

deshidratada y el producto referencial (HCI)

Fuente Suma de cuadrados Gl Cuadrado medio Razon-F Valor-P
Entre grupos 8319.74 6 1386.62 6.49 0.0019
Intra grupos 2991.88 14 213.705
Total (Corr.) 11311.6 20

Tabla 9. Prueba de mdiltiples rangos para las eficiencias del inhibidor a base de pectina de Passiflora edulis deshidratada y el producto

referencial (HCI)

Nivel Casos Media Grupos homogéneos
2 % m/V-1 3 23.3333 X
2 % m/V-2 3 28.6133 XX
4 % m/V-1 3 49.1667 XX
4 % m/V-2 3 55.5567 XX
HCl 3 61.9433 XX
6 % m/V-1 3 74.9967 X
6 % m/V-2 3 79.7233 X
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la tabla anterior se expone que existieron diferencias es-
tadisticamente significativas (Valor-P menor a 0.05);
valorandose lo indicado en el componente entre grupos
de la tabla senalada, concediendo esto al hecho de que
no todas las medias de cada dosificacion son iguales en-
tre si. Para verificar cuales medias son significativamen-
te disimiles de otras, seguidamente en la Tabla 9, se
muestran los resultados de la prueba de multiples ran-
gos para los inhibidores a base de pectina con relacion
al producto referencial.

Se nota que al contrastar las medias de cada agente
respecto a los otros, es comprobado lo que se sefiald,
asociado a que el inhibidor de 2 % m/V formulado en
sus dos tamafios de particulas (1 y 2) no presentan dife-
rencias significativas entre si; ocurriendo lo mismo para
las concentraciones de 4 y 6 % m/V. Ademas se percibe
que el inhibidor experimental en su maxima concentra-
cion (6 % m/V) presenta similitud conductual respecto
al agente modelo (HCI).

Una vez obtenidos los resultados se deduce que el
agente quimico a base de Passiflora edulis a 6 % m/V (en
sus tres dosificaciones y sus dos tamafios de particulas)
presentd un comportamiento estadisticamente similar
con el agente comercial, que lo cataloga como una buena
alternativa experimental a considerar en el &mbito de la
industria petrolera, a pesar de que en términos cuantita-
tivos, el producto formulado al menor tamano de parti-
cula (<420 micrones) resulté con mejor desempefio.

El contraste de los resultados del estudio, con una
investigacion precedente, en la cual se empled pectina
de Passiflora edulis, en presentacion gelificada (Fuenma-
yor & Pefia, 2016), permiti6 identificar que el antiin-
crustante en hidrogel genero6 una eficiencia maxima de
87.18 % a una concentracion de 40 %m/V y 100 ppm de
dosificacion, lo cual le da ventaja a la pectina deshidra-
tada en cuanto a desempenio por aproximadamente dos
(2) puntos porcentuales y a una concentraciéon menor
(6 % m/V), ademas de que la presentacion deshidratada
es propensa a ostentar menor capacidad de degrada-
cién por microorganismos que su contraparte gel.

De la investigacion derivada de Chauhan ef al.
(2012), del agente antiincrustante a base de una pectina
sintetizada, se exteriorizaron eficiencias maximas de
100 y 97.7 % para inhibir la precipitaciéon de iones de
Calcio y Sulfato, respectivamente. Lo anterior coloca en
desventaja al producto experimental de pectina de Pas-
siflora edulis, pero es valido acotar que la sintetizacién
mejora las caracteristicas de desempefio de cualquier
agente quimico, lo cual por logica se evidenci6 en los
resultados expuestos por los investigadores foraneos.

CONCLUSIONES

La pectina en estudio resulté altamente soluble en agua,
sobre todo en el caso de las que presentaron particulas
menores o iguales a 420 micrones, con un valor 83.68 %,
confiriéndole esto al producto formulado a este tamafio
de particulas, las caracteristicas fisicas mas relevantes y
una eficiencia para inhibir incrustaciones minerales de
Sulfato de Calcio de 89.17 % a 6 % m/V y 100 ppm de
dosificacién, aunado a la presencia quimica de com-
puestos carboxilicos, los cuales se evidenciaron como
los principales agentes inhibitorios. Como sugerencia
futura de investigacion se plantea la realizacion de
pruebas experimentales con otras fuentes naturales de
extraccion de pectinas sobre la inhibicion de incrusta-
ciones, asi como la medicion del efecto sobre depdsitos
minerales de Carbonato de Calcio o Sulfato de Bario.
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