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ABSTRACT

Fracture toughness experiments in shale rocks, effect of fluid chemestrey on Kic

Rock fracability characterization is a key issue for stimulation of unconventional reservoirs. This
property controls hydraulic fracture initiation, propagation pressure and Stimulated Reservoir Volume
(SRV), which in turn control well productivity. Brittleness and its opposite, toughness, are terms used
to describe rock fracability. This paper discusses the use of a linear elastic fracture mechanics
approach based on the critical stress intensity factor (KI) to characterize rock fracability.

This article presents results of experimental studies using real Vaca Muerta Formation shale from
outcrop samples. Fracture Toughness (KIC) is determined using notched 1.5“ plugs machined from
rocks, which can be re-used several times and require much less material than standard Brazilian
discs and semicircular three point bending specimens. A novel experimental set up has been used,
in which Kl is applied by means of a hydraulic system. This allows the analysis of the influence of the
fluid composition. The influence of chemical and mineralogical rock composition, saturation levels
and exposure conditions (different fluids) upon fracability is discussed in terms of KIC measurements
conducted on rock samples.

The use of different fluids as saturation media in controlled laboratory conditions has shown a
decrease in the KIC values of rock samples.

Advantages and limitations of the experimental conditions are discussed as well as the influence of
different mechanism of fracture toughness variation on rock samples with fluid content.

INTRODUCCION

El empleo de la fractura hidrdulica como método técnicamente viable para el aumento de la
permeabilidad en reservorios no convencionales, trae consigo la evaluacion de distintos factores
petrofisicos, mecdnicos, geoldgicos y geofisicos que ponderan en la decisién de la conduccién

econdémica de esta operacion. Sondergeld et al. (2010) realizan un compendio de estos factores

IAPG - |Instituto Argentino del Petréleoy el Gas 1



VOLVER

IAPG - |Instituto Argentino del Petréleoy el Gas

que deben ser analizados, teniendo entre ellos las variables: saturacién de agua, composiciéon
mineraldgica y propiedades mecanicas de las rocas. Durante la evolucién de la cuenca, las rocas
son expuestas a temperaturas y presiones mayores que causan cambios en la mojabilidad, la
permeabilidad, la porosidad y en los parimetros mecanicos en las distintas facies de la formacion.
Los procesos de diagénesis no solo afectan la estabilidad mecanica de la roca, sino también la
estabilidad quimica de las mismas (Loucks ez al. 2012). Estos autores muestran la relaciéon que
existe entre la estabilidad y los tipos de porosidad (interparticular, intraparticular, y la asociada
a la materia orgdnica), mineralogia, historia geoldgica, y condiciones de reservorios. El diagrama
ternario definido por Loucks ez al. (2012) en la (Fig. 1) agrupa los principales minerales que
componen las rocas de acuerdo a su estabilidad mecénica y quimica.

En lo que a la fractura hidrdulica se refiere, existe en la literatura una gran cantidad de enfoques
para cuantificar el comportamiento mecanico de la fractura, recomendando el uso de diferentes
indices de fragilidad en funcién de la mineralogia, de la resistencia mecanica a la traccién o
compresion y de pardmetros extraidos de las curvas tensién-deformacion, de mediciones sismicas,
entre otras. Zhang et al. (2016) realizan una revisiéon de un vasto nimero de pardmetros de
caracterizacion de la fracturabilidad de las rocas.

En el presente trabajo se aborda a la tenacidad a la fractura como pardmetro para describir
el comportamiento a la fractura. Para cuantificarlo, se realizaron experimentos en un dispositivo
que, mediante un circuito hidraulico, se presuriza una camara aislada del exterior mediante sellos
mecanicos, mientras una muestra de roca cilindrica provista de una entalla o pre-fisura se aloja
en su interior (Fig. 2). De esta forma, un fluido de inyeccién transmite la presion hacia la entalla,
induciendo tensiones en las caras de la fisura que causan la apertura de esta en modo. El registro
de presion de ruptura y la medicién de la longitud de la entalla permite el calculo de la tenacidad

a la fractura.
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Figura 1. Diagrama ternario (segtin Loucks ez al. 2012). Figura 2. Esquema de carga hidraulica sobre la entalla

(captura propia).
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Se probaron distintos fluidos para analizar la influencia sobre la tenacidad en las muestras
secas y saturadas, las que tenian como componente mineraldgico principal calcita y/o dolomita,
y cantidades menores de arcillas y otros silicatos (cuarzo, feldespato). Debido a que el dispositivo
de ensayos transmite la presion hacia el interior de la entalla, al no existir restricciones en los

extremos, existe un desplazamiento longitudinal libre.

Influencia de los fluidos sobre la tenacidad a la fractura

Es conocido y verificado experimentalmente (Van Eeckhout 1975, 1976; Vasarhelyi et
al. 2006; Nara et al. 2006, 2011; AL-Bazali 2013; Ewy 2014; Lyu et al. 2018) que existen
mecanismos aun no tan facilmente discernibles en forma cuantitativa, que causan un deterioro
general en la magnitud de algunas propiedades mecanicas de las rocas bajo la influencia
de distintos fluidos contenidos en las mismas. Segin Van Eeckhout (1976), quién estudio
el efecto de la humedad, se distinguen principalmente cinco mecanismos: reducciéon de
la energia de fractura, disminucién de la tensién capilar, incremento de la presién poral,
disminucion de la friccidon interna y corrosidn bajo tensién. Las pruebas experimentales que
ejecutd y compilé demuestran que, dependiendo del tipo de roca, existe una clara tendencia
en la disminucién de la resistencia a la compresién uniaxial con el aumento en la humedad,
cuyo grado de influencia es fuertemente dependiente de la composicién mineraldgica de las
mismas. Teniendo en cuenta este aspecto, se ha encontrado que rocas con mayor porcentaje
de cuarzo en su matriz y cemento, son menos sensibles a la degradacion de la resistencia a la
compresién (Hawkins ez al. 1992).

Considerando el mecanismo de corrosion bajo tensidn en la tenacidad a la fractura, Atkinson
(1984) comprobd que en muestras de cuarzo, se acentta el efecto de la corrosién bajo tension
debido a las reacciones de hidrdlisis originadas en los enlaces de silicio y oxigeno, teniendo una
influencia notable en la velocidad de crecimiento de fisuras. Otros estudios han indagado en los
mismos efectos sobre rocas con altos porcentajes de carbonatos (Henry et al. 1977) y en rocas
igneas de granito (Nara ez al. 2006 , 2012), arribando a resultados que demuestran empiricamente la
disminucién de la tenacidad a la fractura en circunstancias de saturacién con agua, y caracterizando
una tenacidad subcritica de crecimiento de fisura.

Siguiendo con la tenacidad a la fractura, el efecto de la humedad en la misma sigue tal
tendencia en el deterioro de su magnitud. Roy ez /. (2017) muestran este comportamiento en el
ensayo de probetas semicirculares en condiciones de flexidén en tres puntos para distintos modos
de apertura de fisuras. Las muestras fueron inmersas previamente en agua destilada durante 24 hs,
con cantidades de agua variando entre 0 y 1 % en peso. En la (Fig. 3) se muestran los resultados
y puede observarse que, en modo I, el decremento en las tenacidades es de aproximadamente un

50% para rocas de tipo shale, y del 10 al 30 % en areniscas.
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Figura 3. Efecto del contenido de humedad en distintas rocas. A) Tenacidad a la fractura en funcién de la saturacién porcentual
de la roca. B) Disminucién de la tenacidad a la fractura en diferentes rocas, para los distintos modos de apertura de fisura
(modificado segin Roy e al. 2017).

Tendencias similares han sido observadas en rocas sedimentarias saturadas en agua, tal como
lo muestran Zhou ez al. (2018), quienes realizaron pruebas sobre probetas del tipo del tipo NSCB
(Notched semi-circular bend) en areniscas con bajo contenido de arcillas (Fig. 4).

Si consideramos el efecto de la mineralogia sobre la tenacidad, la energia consumida para la
creacion de superficies de fractura es mayor en aquellas rocas con mayores contenidos de arcilla,
originando un comportamiento plastico en casos extremos y disminuyendo el consumo energético
para mineralogias carbonaticas y siliceas (Rezaee 2015).

Complementariamente, la presencia de altos porcentajes de argilominerales en formaciones
shales favorece las condiciones de almacenamiento y maduraciéon de materia orginica (Rezaee
2015; Zhang et al. 2017) y por lo tanto se correlaciona directamente con el grado de anisotropia en
algunas propiedades mecéanicas (Sone et al. 2013).

La necesidad de mejorar la permeabilidad de las formaciones shales mediante fracturas
hidraulicas, conduce usualmente al uso de fluidos de fractura con base agua, elemento que limita
la eficiencia de la produccion a causa del fendmeno de hinchamiento de arcillas (Zhang et al.
2017). Este se entiende como dafio que producen las soluciones acuosas utilizadas tanto en
operaciones de exploraciéon y produccion, debido a deformaciéon volumétrica de la estructura
molecular de las arcillas que toman contacto con el agua (Zhang ez al. 2017). Consecuentemente,
existe un decremento en las propiedades de conductividad hidrulica de la formacién (Baptist ez
al. 1954), asi como también en algunas de las propiedades mecdnicas tales como la resistencia a la

compresion y tenacidad a la fractura (Ewy 2014; Zhang et al. 2017 ).
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Figura 4. Efecto del contenido de agua en la tenacidad a la fractura (modificado segiin Zhou ez al. 2018)

En la (Fig. 5) se muestra un diagrama ternario tipico de composicion mineraldgica, donde
puede observarse en rasgos generales la composicion de los distintos sectores de la Formacion Vaca
Muerta (Askenazi et al. 2013). Este diagrama permite apreciar la gran heterogeneidad mineraldgica

en el yacimiento bajo estudio.
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Figura 5. Diagrama ternario de composiciéon mineraldgica de varias zonas de la Formacion Vaca Muerta. En el extremo de
cuarzo, se comprenden los feldespatos y cuarzo propiamente dicho (segtin Askenazi ef al. 2013).

Dificultades experimentales en estudio de rocas
Corrientemente, los experimentos desarrollados en rocas tienen algunos detalles técnicos que,

de no ser tomados en cuenta, pueden conducir a resultados erréneos o con alta incertidumbre.

En la bibliografia existen algunas técnicas y procedimientos que se recomiendan seguir para que
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las condiciones iniciales de las muestras de roca a ensayar respecto a la temperatura, humedad
ambiente, cantidad de fluido absorbido o cedido y tiempo del proceso, distribucién del fluido, y
el grado de heterogeneidad inherente al origen de éstas, no conduzcan a resultados con grandes
incertezas (Ulusay 2015; Wong ez al. 2016; Zhou et al. 2016)

La técnica usual para asegurar la ausencia de agua y otros hidrocarburos livianos es mediante
calentamiento de las muestras a distintas temperaturas y tiempos. La temperatura calentamiento
para el secado generalmente se halla entre los 50°C y 100°C, que segtn se informa en varias
fuentes (Erguler et al. 2009; Ulusay 2015; Roy et al. 2017), son suficientes para eliminar el agua y en
menor medida, hidrocarburos livianos (Romero-Sarmiento e al. 2016). No obstante, otro efecto
que tiene la temperatura es la dilataciéon volumétrica de las multiples fases minerales, que al poseer
diferentes coeficientes de dilatacién, es probable que induzcan a la nucleacién de microfisuras de
origen térmico en direcciones inciertas (Chandler et al. 2017). Afiadiendo ain mis complejidad
al estudio, experiencias previas han demostrado que en rocas con mayores contenidos de arcillas,
los ciclos de humectacién y secado, procesos que en los afloramientos se da en forma natural,
afectan también a las propiedades mecanicas (Lin ez al. 2005; Nara et al. 2011). Estos fendmenos
son explicados por el hinchamiento y contracciéon que son caracteristicos en rocas arcillosas en
contacto con soluciones acuosas.

Para muestras extraidas de afloramientos, las circunstancias en las que son halladas las mismas
son aleatoriamente dispares, pues el grado de meteorizacion superficial al que fue sometida la
roca debido a la presencia de agentes atmosféricos puede ser muy variable. Por ende, la historia
termomecanica de los constituyentes de las rocas puede tener una influencia en el disefio de los
experimentos, puesto que dificulta la selecciéon de la escala de las muestras a utilizar, esto es, el
volumen representativo para la medicion de propiedades.

La Formacién Vaca Muerta presenta un alto grado de heterogeneidad en diversas propiedades
(Stinco et al. 2014; Zeller ez al. 2015). Esto causa que el volumen representativo seleccionado para
la medicion experimental de cualquier propiedad esta afectado por la variabilidad composicional,

por ende tendra incertidumbres dificles de eliminar.

METODOLOGIA

Muestreo desde los afloramientos

Los bloques o unidades de rocas puestas a prueba fueron extraidos desde los afloramientos
ubicados en la zona de la “Sierra de la Vaca Muerta”, en el sector centro-sur de la cuenca
Neuquina, mostrada en la (Fig. 6), en la localidad de “Los Catutos”. No se realizé un estudio
cuantitativo sobre las muestras, por lo que se desconoce la mineralogia exacta de las mismas. Se

estimé una composicion con altos contenidos de carbonatos de calcio a partir de la verificacion de
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la disolucién y efervescencia de las muestras mediante la aplicacion de dcido clorihidrico (Tarbuck

et al. 2005) . En la (Figs. 7 y 8) se aprecia la zona de muestreo de los intervalos de estudio. La

extraccidon de las rocas se realizd conservando la direccidon de laminacidn de las mismas, asi como

se observa en la (Fig. 7).
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Figura 6. A) Zona de extraccion de muestras, en los puntos cercanos a CT-2, CT-3 y CT-4, localidad de “Los Catutos”. B) Se
muestra una columna estratigrafica con la litologia dominante en la formacidn (segun Spalletti ez al. 2014).

Figura 7. Muestreo de rocas desde los afloramientos (captura propia).
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Figura 8. A) Vista general del afloramiento. B) Resto fosil de origen marino encontrado en el lugar (captura propia).

Preparacion de las muestras

Las muestras fueron cortadas mediante una sierra diamantada en unidades que denominaremos
“bloques” de aproximadamente 30cmx30cmx20cm. Paso seguido se mecanizaron los plugs
haciendo uso de una broca diamantada (Fig. 9), resultando en probetas de aproximadamente
1,5” de didmetro y 40 mm de altura (Fig. 10). Se hace la salvedad que algunas de las probetas
mecanizadas se emplearon como “testigos” para el control de peso durante la saturacién en los
distintos fluidos y secado en horno, cuyos datos se visualizan en las (Fig. 14). Como en cualquier
proceso de corte, se percibié un aumento de la temperatura durante la operacién. El uso de
lubricantes para remediar esto no fue tan eficiente, puesto que la alta temperatura y la consecuente
evaporacion de los fluidos, ademas del deterioro estructural que pueden producir algunos de
ellos, son efectos no deseados (McPhee er al. 2015). Esto se soluciond cortando las probetas en
forma tangencial al bloque inicial, de manera tal de favorecer la evacuacién del material residual,
a velocidades cercanas a los 200 rpm (Fig. 11).

La entalla se fabric6 en dos etapas: en la primera, mediante una sierra de 1 mm de espesor se
corté hasta aproximadamente 6 mm de profundidad, para luego realizar la terminacién a partir de
un hilo diamantado de 0,35 mm de didmetro, dependiendo de la longitud deseada (Fig. 12). No
se tuvo un control preciso de la profundidad de le entalla durante su fabricacién, pero resultaron
entre los 6 mm y 10 mm. Se debe notar que el mecanizado de los plugs fue realizado considerando
que los planos de las fisuras resulten perpendiculares a la laminacién de la roca (Fig. 13).

Posteriormente, se secaron los especimenes en un horno a temperatura constante de 50°C,
durante 24 hs. para la eliminacién del contenido de agua, lo que fue comprobado mediante
la invariabilidad del peso en el tiempo (Fig. 14). Luego se los almacend en un desecador para
evitar el contacto con la humedad ambiental (Fig. 15). En rasgos generales, los plugs perdieron

aproximadamente el 1,5% en peso respecto a su condiciéon “humeda”, luego del secado en el

8 Sesion de Geomecanica: Eficiencia e innovacion a través de la geomecanica en la exploracion y desarrollo de reservorios



VOLVER

Experimentos de tenacidad a la fractura en roca shale, efecto de la quimica del fluido sobre Kj¢

Figura 10. Muestras de roca cilindricas con entallas,
utilizadas en los ensayos

Figura 9. Esquema del mecanizado de plugs.

Figura 11. Esquema de corte de plugs mediante
broca diamantada (captura propia).

Figura 12. Terminacién final de la entalla mediante
hilo diamantado (captura propia).
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Figura 13. A) Plug en corte, con planos de laminacion aproximadamente paralelos al eje de este. B) Posicion relativa del plano
de la entalla con los planos de laminacion; a es el angulo que forma el frente de fisura con la traza el plano del estrato (captura
propia).

horno, mientras que la ganancia de fluidos bajo saturacién fue mayor al 2,5% respecto al peso en
seco. Siguiendo la (Fig. 14 B), se observa que los testigos expuestos a condiciones de humedad
y temperatura locales del laboratorio (20-25°C, 30-50% de humedad) toman aproximadamente
un 1% de la humedad ambiental, cantidad que varia en el tiempo segun sea el equilibrio con el
entorno.
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Figura 14. Curvas de secado (A) y saturacion en los distintos fluidos (B)

La seleccién temprana del fluido 2-API como fluido estindar de inyeccién en los ensayos, fue
realizada basandonos en el efecto que los fluidos de fractura con base agua tienen sobre las rocas
con contenidos apreciables de arcilla, en lo que respecta a pardmetros de resistencia mecanica.

La evolucién de los ensayos, complementada con resultados no esperados, nos llevé a realizar
una revision general de los procedimientos empleados que nos permitan detectar y medir la

influencia de las variables. Es por esto que el disefio de los experimentos se reorientd a maximizar
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los efectos producidos por los fluidos en lo que a la tenacidad se refiere, por lo que la eleccion de
los mismos se realiz en funcién del hipotético efecto sobre la variacién volumétrica de las arcillas
mediante el contacto con agua. Se seleccionaron cuatro fluidos para el anilisis de la tenacidad,
cuyos resultados fueron comparados con las probetas secas.

*  Fluido 2-API: solucién salina con un 2% en peso de cloruro de potasio. Esta conforma
un fluido ampliamente usado en las operaciones de produccién de petréleo y gas, cuyo
propdésito es evitar el hinchamiento de arcillas y posteriores problemas que este fenémeno
trae aparejado.

« Agua destilada: Contrariamente a la soluciéon 2-API, se selecciond para maximizar el
deterioro de las rocas y el hinchamiento de arcillas.

* Alcohol isopropilico, kerosene: Se supuso que, al ser componentes organicos, no existirian
reacciones quimicas.

Con el objeto de establecer resultados comparables para las distintas condiciones, las probetas
analizadas y mecanizadas fueron agrupadas por unidades o bloques. De cada uno de estos bloques,
que son los volumentes representativos, se les asigné un niimero de serie y se extrajo un numero
determinado de probetas, listados en las Tablas 1 y 2. De esta forma se intenté minimizar los
errores aleatorios debido a las diferencias composicionales y mineraldgicas en cada bloque. A
modo de ejemplo, a partir del bloque correspondiente a la serie “S2200” (Tabla 1) se extrajeron 44
probetas, que forman un conjunto con una variabilidad composicional y mineralégica minima.
Sin embargo, incluso atendiendo a este procedimiento, algunos de estos plugs, que generalmente
posee entre 2 o 3 entallas, posee diferencias apreciables que mediante inspeccién visual, se
comprueban como cambios de color.

En total se ensayaron 5 bloques, presentandose 5 series distintas de probetas cuya cantidad
por serie se especifica en las tablas 1 y 2. Los especimenes mecanizados a partir de los primeros
cuatro no fueron saturados y solo se vieron afectadas por la humedad ambiente (series “S3007,
“S400”, “S500” y ”S1600”) . A diferencia de estos, los cinco restantes fueron secados y saturados

(serie “S2200”) en las condiciones anteriormente enunciadas.

Ensayos

Luego de la preparacion de las probetas, estas se sometieron a los respectivos ensayos de
tenacidad a la fractura, obteniéndose en cada uno de ellos, la presiéon de rotura mediante un
mandmetro (precisién de 2 bar), y el tiempo del experimento. A continuacién, se midieron las
entallas mediante un microscopio estereoscopico, con una precisién de 0,1 mm. En la imagen que

sigue se observan a modo de ejemplo, las muestras luego de los ensayos (Fig. 15).
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Calculo de tenacidad a la fractura

La tenacidad ala fractura (K_IC) tiene como forma general la indicada en la siguiente ecuacién:
Kc=o0+maF

Siendo F el factor geométrico, a la longitud de la fisura, y o la tension (traccion) nominal
externa, aplicada lejos del vertice de la fisura. Para la geometria en cuestion, empleamos la siguiente
igualdad para el calculo, haciendo uso del método de superposicion para la tenacidad a la fractura,
en régimen lineal elastico:

Kic=PJmaF

El factor F es calculado de la siguiente forma (Toribio ez al. 2009), considerando las dimensiones

geométricas y frente de fisura recto, como se indica en la (Fig. 16 A).

2 4

F, = f(a,D) = 1,4408 — 3,6364 (Dﬁ) +19,35 (Di) — 34,7849 (Dﬁ)3 + 38,8446 (Dﬁ)

Por otra parte, Carpentieri (1992) muestra que el factor F para la geometria indicada es:
_ a2 ) a
o) +63207 ()

Para las relaciones 0.15<a/D < 0.23 cuantificados en las probetas, el factor adoptado (F_ad),

ﬁz — f(a,b) — 0,8967 — 01913 (Di) +1,6619 ’

promedio de los citados, resulta:

Foy = 1.13
|
e —
|
/ [ \
‘I : D’/’/\\
_.\____-’_Al‘_f___}‘_—
\ y /

Figura 16. Dimensiones para el calculo del factor geométrico en el K aplicado (segun Toribio et al., 2009)

Resultados experimentales

En la (Fig. 17A) se visualizan los resultados de tenacidad a la fractura para 4 bloques distintos,
diferenciados por numeros de serie, en diagramas de caja. Como se menciond antes, sobre estas
muestras no se cuantificé el contenido de humedad ni saturacién en fluidos, y solo fueron

expuestas a la humedad ambiental imperante en el laboratorio. En la (Fig. 17B) se muestran los
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resultados respectivos para las muestras pertenecientes a un solo bloque (Serie S2200), y con
diferentes condiciones de saturacion. En las (Tablas 1 y 2) se muestran los datos estadisticos a

modo de resumen.

Serie $2200
1,1 L - ! - L 1,1 T T =F T
. P]e:rcenllles 25-75% B Percentiles 25-75%
Int. Confianza 95% Int. Confianza 95% i
101 A = < Media 10 > Media
0,94 x Valores maximos y minimos_ 094 Valores maximos y minimog
0,8 c 0.8 ”
£ 0,7 < <07 - .
E ol [ - E 06- n : ' g
© ———— ©
o S o
= 0,54 X X S 05 i
o % N
¥ 044 X X 04+ * L .
031 03- e - -
|
011 01+ . .
0,0 T T T T 0,0 T T T T T
S300 $400 S500 $1600 Seca 2-API Destilada Iso-propilico Kerosene
N° de serie Fluido de saturacion

Figura 17. Diagrama de cajas comparativos de tenacidad a la fractura. A) Muestras en condicion de humedad ambiental
correspondiente a 4 bloques. B) Muestras en condiciones controladas de saturacién, correspondientes a la serie S2200
(elaboracién propia).

Condieibn Cantidad Kic medio Desvio Estandar
de datos | (Mpa.m*1/2) (Mpa.m~1/2)
Sin saturar (seca) 10 0,68 0,058
2-API 10 0,23 0,088
Agua destilada 9 0,20 0,107
Alcohol Isopropilico 10 0,54 0,074
Kerosene 5 0,50 0,098
Tabla 1. Resumen de datos estadisticos para los datos de fractura en condiciones de saturacion (serie
2200).
B el S Cantidad Kic medio Desvio Estandar
de datos | (Mpa.m*1/2) (Mpa.m*1/2)
$500 8 0,61 0,11
$1600 19 0,51 0,08
$400 8 0,79 0,25
S$300 9 0,62 0,14

Tabla 2. Resumen de datos estadisticos para los datos de fractura con plugs en equilibrio con la
humedad ambiental.

Discusién de resultados

La metodologia experimental empleada tiene la ventaja de suministrar una numerosa cantidad

de datos de tenacidad a la fractura. Sin embargo, esto requiere previamente un control cuidadoso
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de las condiciones iniciales de las muestras en lo que respecta a la cantidad y tipos de fluidos que
poseen, y de la composicion mineralégica. Quedo en evidencia que las condiciones ambientales
en las que se almacenaron, y en menor medida, los procesos de meteorizacién que caracterizan
a las zonas del afloramiento, asi como también la heterogeniedad de las muestran, influyen en
dicha cantidad.

Los resultados muestran una clara tendencia al decremento en la tenacidad a la fractura frente
a los distintos fluidos, tal cual lo evidencian los autores antes citados (Nara et al. 2006, 2011; Roy
et al. 2017; Zhang et al. 2017). Respecto a las muestras no saturadas y considerando los valores
medios, los fluidos 2-API y agua destilada causaron una disminucién de aproximadamente el 70%
en la tenacidad, mientras que este porcentaje es del 25% para el alcohol y el kerosene.

Atendiendo a los posibles mecanismos del deterioro de diversas propiedades mecanicas
sugeridos por Van Eeckhout (1976), y teniendo que las muestras poseen componentes con mayor
contenido de carbonatos de calcio, pero no despreciando porcentajes menores de arcillas y cuarzo,
podemos sugerir las siguientes hipotesis:

I) Presion poral: debido a que las muestras fueron saturadas a presion atmosférica y durante 24
hs., cualquier hipotético aumento de presion interna en los poros es equilibrado con el entorno,
pues existi6 tiempo suficiente para la difusion de fluido, segin haya sido el gradiente de presiones.
Por otra parte, la presidén poral causa un aumento en la tenacidad a la fractura (Liu ez al. 2015).

II) Corrosién bajo tension: ya sea que tratemos con rocas sedimentarias o igneas (Nara e al.
2006, 2011), la tenacidad a la fractura decrece con la presencia de agua por efecto de la corrosién.
Nara ez al. (2006) investigaron la tenacidad a la fractura subcritica de rocas con alto contenido
de silice y arcillas. Consideraron la hip6tesis de la existencia de reacciones de hidrélisis en los
enlaces de Si-O en la punta de la fisura, que causa un debilitamiento de las uniones moleculares
y, por lo tanto, disminucién de la tenacidad. Este es un fenémeno que puede ocurrir debido
a la composicion de las muestras y a que el tiempo de interaccion entre estas y el fluido es
relativamente largo.

III) Tensiones capilares: La presencia de fluidos dentro de los espacios porales genera
tensiones capilares, cuyo campo tensional producido es distinto al efectuado en rocas secas, segin
lo comprueba AL-Bazali (2013). Se conoce que en condiciones de saturacién parcial, se produce
una presién capilar negativa que tiene el efecto de la presién confinante en la resistencia a la
compresion, esto es, aumenta su magnitud (Schmitt et al. 1994). Ademis, rocas de composiciéon
similar, con tamafos porales relativamente pequefios, presentan mayores magnitudes de presiones
capilares respecto a aquellas con poros de mayor tamafio (Schmitt et al. 1994). Santarelli ez al.
(1995) y Schmitt et al. (1994) condujeron ensayos en rocas con distintas mineralogias y con rocas
parcialmente saturadas, validando tal comportamiento en la resistencia a la compresién. Lyu ez al.
(2018), muestran el mismo efecto en rocas de bajo contenido de arcillas. Para rocas completamente

saturadas, el efecto de la presion capilar desaparece (Schmitt ez al. 1994). Considerando globalmente
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los resultados de la (Fig. 17A), todas las muestras afectadas por saturacién parcial en humedad
ambiente tienen una tenacidad comparable a la obtenida en la condicién seca (Fig. 17B). Estos
resultados se explican por la tension residual de compresion que se genera en los espacios porales
y particularmente en la punta de la fractura. De acuerdo a Schmitt ez al. (1994), estas tensiones de
compresion fueron generadas por tensiones superficiales originidas durante saturacién parcial de
la roca, y se ven magnificadas por la presencia de los pequefios tamafios porales presentes en rocas
de la Formacién Vaca Muerta (Askenazi ez al. 2013). No obstante, esta hipétesis debe confirmarse
mediante la medicién de los tamafios porales en las muestras.

Observando los resultados de las muestras saturadas totalmente en alcohol y kerosene,
evidentemente existe un efecto no explicado por esta hipdtesis, pues en éstas la saturacién era
completa.

IV) Deterioro fisicoquimico por disolucién de carbonatos: Ciantia ef a/. (2013) y Oryem et al.
(2015) modelan y realizan experimentos en rocas principalmente carbonéticas altamente porosas,
y postulan que la reduccion en la resistencia mecénica obtenida es producto de la disolucién
de carbonatos, considerando escalas de tiempo superiores a las 1000 hs bajo la interaccién de
fluidos organicos (butanota, acetona) y agua, despreciando este mecanismo para escalas cortas de
tiempo. No ha sido comprobada la existencia de disolucién durante el tiempo de saturacion de las
muestras (24 hs) en dichas pruebas, por lo que no se desecha esta hip6tesis.

V) Disminucién del coeficiente de friccidn entre granos: este mecanismo, que es el considerado
por Roy ez al. 2017 para explicar la dismucion de la tenacidad a la fractura en rocas, no parece
afectar en los experimentos, puesto que el modo de apertura en traccion de la punta de la fisura
no presenta un deslizamiento localizado de granos. No ha sido comprobado este efecto en los
experimentos.

Teniendo en cuenta estos mecanismos, y considerando un contenido minimo de argilo-
minerales, es probable que los efectos de hinchamiento de arcillas y tensiones capilares se hallen
superpuestos. Es decir, por un lado, la modificaciéon de las tensiones capilares frente a la presencia
de fluidos porales en rocas parcialmente saturadas puede influir en el comportamiento mecénico de
la roca, independientemente de la cantidad de arcillas. Por otra parte, la deformacién volumétrica
causada por la presencia de estos minerales pueden inducir a la nucleacién de microfisuras. Por
tanto, la matriz de la roca tenderia a perder rigidez mecdnica, causando un “dafio” o “deterioro
mecanico” irreversible en esta. El grado de irreversibilidad podria evaluarse mediante la prueba
de un grupo de muestras en nimero de ciclos limitados de secado y saturado, durante tiempos
preestablecidos, y compararlos con los resultados. Este “deterioro mecanico” ha sido probado en
minas de formaciones shale teniendo como componentes mayoritarios argilominerales y cuarzo,
comprobandose que la humedad ambiental, variable en el tiempo, tiene el anunciado efecto en la
resistencia a la compresion de la roca (Van Eeckhout e al. 1975).

Si se toma la hipotesis de disolucién de carbonatos, el efecto del hinchamiento y nucleacion
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de fisuras se ve magnificado por la degradacion fisico-quimica producida en la matriz de la roca,
causando una merma considerable en la tenacidad a la fractura.

Los fluidos organicos, kerosene y alcohol, no producen hinchamiento y tampoco reacciones
quimicas, pero los experimentos han demostrado que hay un debilitamiento de la “fabrica” de la
roca que se traduce en una relativamente baja disminucién de la tenacidad.

Cuando en el experimento antes comentado, podemos someter a la roca a un numero
determinado de ciclos de saturacién y secado, al cuantificar el peso de las muestras en la condicién
saturada con distintos fluidos y en la seca, se expondra el efecto de descomposicion fisico-quimica
de los carbonatos (minerales de calcita o dolomita). Una disminucién del peso en cada ciclo
permitird comprobar degradacién por disolucién.

En los esfuerzos para explicar la varianza de los resultados, se estim¢ la propagacion de errores
en cada uno de los célculos de tenacidad, asumiendo que las mediciones de presion y longitud
de fisura son empiricamente independientes. En general, el desvio estindar en cada medicién de
tenacidad es estimativamente 0,004 MPa.m1/2 , que es al menos un orden de magnitud menor a
la dispersién estandar calculada en las tenacidades. Esto es indicio de que los desvios son en gran
parte producto de otras fuentes de error. Como se mencioné anteriormente, las heterogeneidades
de las rocas pueden influir considerablemente.

Paralelamente, una comparacién estadistica de la dispersién de los resultados obtenidos nos
confirma que con una confianza del 95%, los desvios estandares en 7 de los 9 grupos muestrales
ensayados, poseen la misma magnitud. Esto es, el grado de incertidumbre en el calculo de las
tenacidades a la fractura, teniendo en cuenta todas las fuentes de errores, es estadisticamente
constante en su mayoria.

Se ha considerado el empleo de técnicas de medicién de rugosidad para dar una caracterizacion
macroscépica de las superficies de fracturas que nos permitan correlacionar los resultados. Una
técnica utilizada es la de medicién de rugosidad mediante microscopios épticos o electrénicos y
laseres (Chinga et al. 2002, 2007; Backers et al. 2003). Paralelamente, la inspeccién de las muestras
en un microscopio electrénico de barrido junto al anilisis quimico y mineraldgico, permitiran
manipular con mayor certeza estadistica los datos y aportar una caracterizacion macroestructural.

Se adoptaran estos métodos para trabajos futuros.

Conclusiones

Se presentaron estudios experimentales con muestras de afloramientos provenientes de la
Formacion Vaca Muerta, compuesta mayoritariamente por minerales ricos en silice, carbonatos de
calcio y arcillas. La tenacidad a la fractura (KIC) se determiné usando plugs entallados de 1,57, que
pueden ser reutilizados varias veces y requieren menor cantidad de material que los discos de roca

utilizados para el ensayo de tensién indirecta conocido como brasilero y las probetas utilizadas
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para los ensayos de flexion en tres puntos.

En este trabajo se ha utilizado un novedoso conjunto experimental, donde el KI se aplica
mediante una presiéon hidraulica en el interior de la entalla. La influencia de la composicién
mineraldgica de las rocas y de la composicién quimica de diferentes fluidos sobre la tenacidad
aparente se discute en términos de KIC. Se discutieron las ventajas y limitaciones de las condiciones
experimentales.

En general, las rocas saturadas han mostrado una disminuciéon de la tenacidad a la fractura
respecto a su condicion seca, y la magnitud de esta disminucion es dependiente del fluido de
saturacién. Agua destilada y solucién salina de KCl empleados como fluidos, causaron una
disminucién de aproximadamente un 70%, mientras que la merma con alcohol y kerosene fue
del 25%.

Los mecanismos que explican estos comportamientos no han sido dilucidados por completo,
sin embargo, se han discernido los mas importantes: presién capilar, hinchamiento de arcillas,
disolucién de carbonatos y corrosion bajo tension.

Se postuld el disefio de un experimento consistente en ciclos de saturacién y secado continuos
en las muestras, con el fin de exponer estos mecanismos se considerd, para trabajos futuros, el
uso de técnicas de microscopia dptica, electrénica, y de medicidn de rugosidad superficial con el

objeto de correlacionar las diferencias en tenacidad observadas con parimetros geométricos de la

propagacion de las fracturas.
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