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OBJETIVO

En Agosto de 2000 OIL SUPPLY S.A. solicitó a Resonancia Magnética en Petróleo (RMP) el estudio por Resonancia Magnética Nuclear (RMN) de nueve muestras (testigos) de coronas.

Los resultados de este estudio son requeridos para integrar Informes que OIL SUPPLY S.A. se encuentra elaborando para sus clientes. Los resultados específicos, de acuerdo a lo especificado en la solicitud, son:

· La señal del decaimiento del eco nuclear S(t) utilizando la secuencia de Carr-Purcell-Meiboom-Gill (CPMG) en testigos:

· Saturados con solución salina preparada con una concentración de 75000 ppm de ClNa (nos referiremos a la solución salina también, por simplicidad, como agua). Testigos 10120, 10128, 10152, 10180, 10193 y 10204.

· Saturados con solución salina preparada con una concentración de 95000 ppm de ClNa. Testigos 20357, 20383 y 20407.

· Los mismos testigos, pero centrifugadas por OIL SUPPLY S.A. a fin de determinar el agua irreducible.

· La distribución de tamaño de poros C vs T2 en ambos casos, i.e. saturados y centrifugados, y en todos los testigos.

· Determinación de T2cutoff y T2LM para todos los testigos.

La integral acumulada de las distribuciones de tamaño de poros mas arriba determinadas, es decir la Porosidad Acumulada % (Log T2) en ambos casos y en todos los testigos.

· Las porosidades total (0) y efectiva ó reducible (e) son obtenidas.

La estimación de la permeabilidad de acuerdo a los modelos de Coates y de Kenyon en todos los testigos, y su comparación y correlación con las determinadas por OIL SUPPLY S.A..

PROGRAMA  DE  TRABAJO

OIL SUPPLY S.A. proveyó a MRT con nueve testigos de coronas de 1.5” de diámetro, prelavadas. En cada testigo se realizó el siguiente programa de trabajo:

Paso
Proceso/Análisis

1 
Recepción de los testigos prelavados.

2 
Remoción del envoltorio preservador utilizado por OIL SUPPLY S.A..

3 
Verificación con el pasa/no-pasa de que el diámetro de los testigos es menor ó igual al nominal. Los testigos cuyo diámetro es mayor que el nominal son lijados hasta alcanzar el mismo.

4 
Pesada de los testigos a su arribo, ó luego del paso 3.

5 
Lavado, en Soxhlet, de los testigos. Esto es de norma, independientemente de la historia previa de los mismos.

6 
Secado, en estufa, de los testigos.

7 
Pesada de los testigos limpios y secos.

8 
Preparación de las soluciones salinas, para la saturación de los testigos  correspondientes, con concentraciones de 75000 y 95000 ppm de ClNa.

9 
Saturación de los testigos con la solución salina correspondiente, hasta alcanzar peso constante.

10 
Pesada de los testigos saturados.

11 
Medición del volumen de los testigos.

12 
Colocación de protección, para preservar la humedad de los testigos, apta para RMN.

13 
Medición del decaimiento de la señal de RMN de eco nuclear, de los 1H del agua en testigos saturados, utilizando la secuencia de CPMG.

14 
Pesada de los testigos saturados, luego de las mediciones de RMN en 13, a fin de asegurar (validar) que el estado de saturación (el contenido total de agua) no se ha alterado durante el proceso de las mediciones de RMN.

15 
Centrifugado de los testigos con una presión de 50 psi, hasta alcanzar un peso constante, con lo cual la solución salina retenida es la irreducible.

16 
Pesada de los testigos centrifugados.

17 
Colocación de protección, para preservar la humedad de los testigos, apta para RMN.

18 
Medición del decaimiento de la señal de RMN de eco nuclear, de los 1H del agua en testigos centrifugados, utilizando la secuencia de CPMG.

19 
Pesada de los testigos centrifugados, luego de las mediciones de RMN en 18, a fin de asegurar (validar) que el contenido de agua irreducible no se ha alterado durante el proceso de las mediciones de RMN.

20 
Secado, en estufa, de los testigos.

21 
Pesada de los testigos secos, para validar que no han habido cambios con referencia de las pesadas realizadas en 5.

22 
Determinación de los contenidos de agua de saturación y de agua irreducible, utilizando los pesos seco (7), irreducible (16) y saturado (10).

23 
Determinación de las porosidades total y efectiva de los testigos.

24 
Determinación de las distribuciones de tamaños de poros (C vs T2) en todos los casos (para todos los testigos tanto saturados como centrifugados).

25 
Determinación de las porosidades acumuladas en todos los resultados alcanzados en 24.

26 
Determinación de T2cutoff y de T2LM.

27 
Determinación de las correlaciones de las permeabilidades al gas y Klinkenberg con las determinadas por RMN empleando los modelos de Kenyon y de Coates.

28 
Secado de los testigos.

29 
Retorno de los testigos, convenientemente acondicionados, a OIL SUPPLY S.A..

Ante la no-especificación de valores específicos para los parámetros de RMN correspondientes, en cada uno de los pasos se utilizó como criterio guía el de las buenas prácticas de laboratorio (GLP) (
) para este tipo de análisis.

RUTINA  DE  ANÁLISIS  DE  LOS  TESTIGOS

Preparación de los Testigos

Se recibieron un conjunto de nueve testigos, todos de 1.5” de diámetro, enviadas por OIL SUPPLY S.A. para su análisis por RMN-T2. OIL SUPPLY S.A. provee la siguiente información para cada una de los testigos: pesos seco, irreducible y saturado, porosidad y permeabilidad al flujo de nitrógeno gaseoso, además de los datos identificatorios de los testigos, consistentes en: el pozo, un número y la profundidad.

La saturación completa se logró sumergiendo totalmente cada testigo en la solución salina preparada a tal efecto, y efectuando vacío hasta tanto dejó de observarse la salida de burbujas de los mismos. A continuación cada testigo es pesado y luego devuelto a la solución salina, y se espera una hora. El proceso se repite hasta que no se producen cambios apreciables en el peso del testigo. Se dice entonces que se ha logrado la condición de saturación. Para lograr la misma se requiere repetir el proceso indicado entre dos y cuatro veces. Completada la saturación, los testigos se mantienen sumergidos en solución salina, a los efectos de mantenerlos en ese estado, hasta el momento de la medición de RMN-T2. A los efectos de evitar pérdidas, por evaporación, del agua de saturación, los testigos son introducidos y mantenidos en preservativos durante todo el tiempo que insume la medición de RMN. No se observa ningún cambio en el peso entre antes de la medición por RMN y después, lo que asegura el mantenimiento inalterado del agua de saturación durante el proceso de la medición.

El centrifugado de los testigos se realiza en una centrifugadora de velocidad variable, ajustándose la misma de forma que la presión efectiva sea de 50 psi. Se efectúan centrifugados durante 15 minutos, al cabo de los cuales se pesan los testigos. El proceso se repita hasta que no se observan cambios apreciables en el peso de los testigos. Se dice, entonces, que se  ha alcanzado en el cual toda el agua móvil ha sido removida, quedando, por lo tanto, sólo el agua irreducible. Alcanzado este estado los testigos son introducidos en preservativos, a fin de evitar que se altere el estado irreducible.

Porosidades Total y Efectiva

Las porosidades total y efectiva ( y e) miden la fracción de volumen de los testigos que puede ser ocupado por fluidos totales () ó por fluidos removibles (erespectivamente. Las  fueron determinadas gravimétricamente y por RMN.

Gravimétricamente, se determina a partir de medir en cada una de los testigos: el peso en su estado lavado y seco (P0(g)), el peso saturado (PSW(g)) con la solución salina, y el volumen (V(cm3)). También se determina el peso centrifugado (PSWI(g)). Las diferencias PSW-P0=G(g) y PSWI-P0=g(g), expresadas en gramos y corregidas por la densidad  de la solución salina, indican el volumen, en cm3, de solución salina incorporada a los poros totales, y a los poros irreducibles sumados a los poros reducibles en los que ha quedado solución salina luego de la centrifugación, respectivamente. Los valores utilizados para  son 1.0496 g/cm3 y 1.0628 g/cm3 según sean las concentraciones de la solución salina de 75000 ppm y de 95000 ppm, respectivamente. Las pesadas fueron realizadas con una balanza calibrada, coincidiendo con las realizadas por OIL SUPPLY S.A., y el volumen fue determinado por desplazamiento de líquido. Las cantidades G y g son fundamentales ya que g/G es la relación entre las áreas de las señales de RMN obtenidas, en un mismo testigo, en los estados saturados (G) y centrifugados (g), respectivamente. Los valores de G y g se determinaron gravimétricamente y por RMN, encontrándose un muy buen acuerdo. Todas estas cantidades se muestran en la Tabla 1.

Por RMN, se determina a partir de la relación entre las áreas de las señales de una muestra de referencia de porosidad conocida y de la muestra incógnita en cuestión. Llamaremos BVM=Bulk Volume Movable (volumen de los fluidos removibles) y BVI=Bulk Volume Irreducible (volumen de los fluidos irreducibles). Tanto BVM y BVI se encuentran, en cada testigo, a partir de la determinación de T2cutoff, cantidad esta que puede ser utilizada para marcar la frontera entre los poros, que, por su tamaño, serán reducibles de los que serán irreducibles. En el presente análisis T2cutoff debe, en rigor, ser interpretado como el tiempo en el cual la integral acumulada de C vs Log T2 en el testigo saturado alcanza el valor g, es decir, alcanza el valor de los fluidos irreducibles totales. Debe tenerse en cuenta que, en todos los casos, el agua total en cada testigo ha sido normalizada a 100, i. e. BVM + BVI = 100.

Con estas definiciones, las porosidades  y eestán dadas por:
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Los valores determinados gravimétricamente y por RMN para 0 no discrepan, en ningún caso, en más del 10% (Diez por ciento). Las porosidades  y edeterminadas gravimétricamente utilizando las relaciones de mas arriba se muestran en la Tabla 2. La Fig. 1 muestra la excelente correlación y acuerdo entre grav.yRMN
Experimentos de RMN-T2 en Testigos Saturados y Centrifugados

Los parámetros utilizados en las mediciones con RMN están dados en la Tabla 3. Las señales S(t) del eco nuclear obtenidas como función del tiempo t empleando la secuencia CPMG (
, 
, 
, 
), son bien descriptas por:
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Realizando un ajuste por mínimos cuadrados regularizados (
-, 
, 
) se determinan los coeficientes C(T2i) que son los que dan la distribución de tamaño de poros. Los 100 valores de T2i son prefijados de forma que queden equiespaciados en una escala logarítmica y que cubran el rango  de 0.1 ms a 10000 ms. S0 refleja un eventual apartamiento de la línea de base de la señal del valor nulo.

T2 es directamente proporcional a la relación volumen/superficie (diámetro efectivo ó tamaño de poro) del poro (7- 8, 
, 
, 
, 
, 
), en tanto que C(T2) informa sobre la abundancia de ese tamaño de poro. Las figuras 3a-11a muestran las distribuciones C(T2i) vs Log T2i determinadas para testigos saturados y centrifugados. Un análisis de las figuras revelan los siguientes hechos:

· Los testigos 10128, 10210, 20383 exhiben distribuciones bimodales.
· Los testigos 10120, 10152, 10180, 10193, 10204, 20357 y 20407 exhiben distribuciones trimodales.
· En todos los casos el modo a tiempos T2 más cortos es notablemente mayor que los restantes, lo cual es indicativo de que, en cada una de los distintos testigos, los tamaños de poros más pequeños son dominantes.
· Los testigos 10128, 10152 y 10193 muestran modos notablemente asimétricos.
La existencia de modos múltiples indica que esos testigos están compuestas de capas sedimentarias de poros mayores y menores, y donde cada capa sedimentaria tiene distribuciones de tamaño de poros diferentes y distintivas.

Calidad de la Señal

Las señales S(t) vs t del decaimiento del eco nuclear RMN-T2, como se dijo mas arriba, se obtuvieron utilizando la secuencia CPMG. La adquisición y promediación se realizó hasta que la relación señal/ruido (definida como la máxima señal detectada dividida por la desviación estándar del ruido), en todos los casos, fue mejor que 10. Esta relación puede ser considerada como muy buena para asegurar la determinación de una correcta distribución C(T2) vs T2.

Distribución de Tamaño de Poros

Las señales S(t) vs t obtenidas para cada uno de los nueve testigos, en sus estados saturado y centrifugado, fueron analizadas utilizando un programa de mínimos cuadrados regularizados en FORTRAN (6), determinándose de esta forma las distribuciones C(T2) vs T2 que se muestran en las figuras 3a-11a. En base a éstas se determinan las porosidades acumuladas correspondientes, las cuales se muestran en las figuras 3b-11b.

Determinación de: T2LM, T2CUTOFF y BVI. Estimación de la Permeabilidad

Utilizando los datos de C(T2) vs Log (T2 (ms)) que se exhiben en las Figs. 3a-11a se determinan los valores correspondientes de T2LM para cada testigo saturado, y empleando la fórmula de Kenyon (11, 
-, 
, 
):
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donde:

T2LM es el valor del T2 (ms) medio logarítmico (ó  media geométrica) definido como:
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· 0 = porosidad (%).

· CK = constante, cuyo valor será ajustado, para dar la permeabilidad en unidades de milliDarcies. El valor determinado es CK = 1.7 10-3.

· a y b = exponentes variables a ser ajustados. Los valores determinados son: a = 0.47 y b = 2.42.

Alternativamente, Coates (
, 
) ha mostrado que la permeabilidad está relacionada a BVM, BVI, y 0, por:
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Donde:

· BVI corresponde a la porosidad acumulada correspondiente al agua irreducible. Esta porosidad acumulada se determina a partir de comparar las curvas C vs T2 para el testigo en estados saturado y centrifugado, que se muestran en las Figs. 3a-11a, encontrando el valor de T2 para el cual ambas comienzan a diferenciarse notablemente. Este valor de T2 es conocido como T2cutoff. El valor de la porosidad acumulada para T2cutoff corresponde a BVI.

· CC = constante, cuyo valor será ajustado, para dar la permeabilidad en unidades de milliDarcies. El valor determinado es CC = 3.7 10-3 mD.

· a y b = exponentes variables a ser ajustados. Los valores determinados son: a = 0.11 y b= 2.57.

Los resultados obtenidos se muestran en la Tabla 2. La Fig. 2 muestra las correlaciones entre las permeabilidades determinadas por OIL SUPPLY S.A. (flujo de gas nitrógeno) y las determinadas por RMN de acuerdo a los modelos de Kenyon y Coates. Las correlaciones determinadas pueden considerarse aceptables.


____________________________

Ctr. Eduardo Fried

Gerente

MR Technologies S.R.L.

Tabla 1. Resumen de Resultados Gravimétricos

Muestra

(Testigo)
Profundidad

(mbbp)
P0 (g)
PSWI (g)
PSW (g)
V (cm3)
G (g)
g (g)
g/G

10120
2572.45
135.04
138.08
139.49
57.05
4.45
3.04
0.68

10128
2575.33
124.35
129.22
130.31
53.22
5.96
4.87
0.82

10152
2581.35
134.70
137.81
141.10
56.45
6.40
3.11
0.48

10180
2667.23
148.65
151.92
155.30
62.36
6.65
3.27
0.49

10193
2670.53
145.81
148.72
152.06
61.28
6.25
2.91
0.47

10204
2673.27
122.31
124.94
128.70
52.15
6.39
2.63
0.41

20357
1923.60
117.27
120.16
121.48
48.13
4.21
2.89
0.69

20383
1930.14
114.27
117.44
121.23
49.46
6.96
3.17
0.45

20407
1936.51
107.81
111.31
113.75
39.60
5.94
3.50
0.59

Tabla 2. Resumen de Resultados por RMN

Muestra

(Testigo)
Profundidad

(mbbp)
Porosidad

(%)
T2LM
(ms)
T2CUTOFF
(ms)
BVI (%)
Permeabilidad

(mD)



OIL SUPPLY

0
RMP



OIL 
RMP




0
e



SUPPLY
Kenyon
Coates

10120
2572.45
7.1
7.8
4.0
31.6
23.9
48.5
0.19
1.27
0.74

10128
2575.33
10.5
11.2
5.1
3.0
3.68
54.9
1.29
1.01
1.82

10152
2581.35
10.6
11.3
10.0
13.8
3.68
11.2
2.20
2.11
2.39

10180
2667.23
9.6
10.7
9.7
14.3
3.68
9.4
1.13
1.88
2.12

10193
2670.53
9.4
10.2
8.3
13.8
3.68
18.8
1.54
1.65
1.72

10204
2673.27
11.2
12.3
10.8
22.7
3.27
11.8
5.26
3.27
2.96

20357
1923.60
8.1
8.7
7.6
18.5
3.68
13.2
1.18
1.29
1.20

20383
1930.14
13.1
14.1
11.8
21.1
4.13
16.2
4.72
4.40
4.03

20407
1936.51
14.3
15.0
13.6
20.8
3.27
9.1
4.04
5.08
5.08

Tabla 3. 
Parámetros de RMN y de Procesamiento Utilizados en Todas las Mediciones

Resumen de Parámetros Experimentales de Medición de RMN-T2

Instrumento: FOINTEC 2 MHz
Frecuencia 2 MHz
Tiempo de espera = 3000 ms

Condición del Testigo:

Serie 10xxx: Saturadas (75000 ppm) y centrifugadas

Serie 20xxx: Saturadas (95000 ppm) y centrifugadas
Tiempo muerto 200 s
Filtro = 1 MHz

Medición T2 – Secuencia CPMG
Espaciado entre ecos =00 s
Pulso /2 = 12 s

Pulso  = 24 s
Ganancia: Óptima
Nº ecos = 4000
Ecos Almacenados: Todos

Señal/Ruido > 100
Rango de T2 = 0.1 a 10000 ms
Nº de Términos Ajustados = 101
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Figura 1: Correlación de porosidades determinadas gravimétricamente (OIL SUPPLY S.A.) y por RMN. Puede verse que la correlación es muy buena ya que la pendiente de la recta de ajuste muestra que valores correspondientes discrepan en menos del 10%.
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Figura 2: Correlación de permeabilidades porosidades determinadas por flujo de nitrógeno gaseoso (OIL SUPPLY S.A.) y estimadas por RMN según los modelos propuestos por Kenyon y Coates. La correlación es evidente, y puede ser considerada aceptable dadas las limitaciones de los modelos utilizados y de los errores involucrados en la evaluación.

TESTIGO  10120
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Figura 3a: Distribución de tamaño de poros en testigo saturado (azul) y en testigo centrifugado (rojo). La curva azul está normalizada de forma que su integral es 100, en tanto que la roja está normalizada de forma que su integral está en la relación g/G=0.68. Se estima que el valor de T2cutoff  es 23.9 ms.
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Figura 3b: Integral acumulada de las distribuciones de tamaño de poros que se muestran en la Fig. 3a. Las dos integrales alcanzan los valores 100 y 68 de acuerdo a la relación g/G=0.68 determinada para esta testigo. El valor de BVI correspondiente a T2cutoff=23.9 ms es 48.5.
TESTIGO  10128
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Figura 4a: Distribución de tamaño de poros en testigo saturado (azul) y en testigo centrifugado (rojo). La curva azul está normalizada de forma que su integral es 100, en tanto que la roja está normalizada de forma que su integral está en la relación g/G=0.82. Se estima que el valor de T2cutoff  es 3.68 ms.
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Figura 4b: Integral acumulada de las distribuciones de tamaño de poros que se muestran en la Fig. 4a. Las dos integrales alcanzan los valores 100 y 82 de acuerdo a la relación g/G=0.82 determinada para esta testigo. El valor de BVI correspondiente a T2cutoff=3.68 ms es 54.9.
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Figura 5a: Distribución de tamaño de poros en testigo saturado (azul) y en testigo centrifugado (rojo). La curva azul está normalizada de forma que su integral es 100, en tanto que la roja está normalizada de forma que su integral está en la relación g/G=0.48. Se estima que el valor de T2cutoff  es 3.68 ms.
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Figura 5b: Integral acumulada de las distribuciones de tamaño de poros que se muestran en la Fig. 5a. Las dos integrales alcanzan los valores 100 y 48 de acuerdo a la relación g/G=0.48 determinada para esta testigo. El valor de BVI correspondiente a T2cutoff=3.68 ms es 11.2.
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Figura 6a: Distribución de tamaño de poros en testigo saturado (azul) y en testigo centrifugado (rojo). La curva azul está normalizada de forma que su integral es 100, en tanto que la roja está normalizada de forma que su integral está en la relación g/G=0.49. Se estima que el valor de T2cutoff  es 3.68 ms.
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Figura 6b: Integral acumulada de las distribuciones de tamaño de poros que se muestran en la Fig. 6a. Las dos integrales alcanzan los valores 100 y 49 de acuerdo a la relación g/G=0.49 determinada para esta testigo. El valor de BVI correspondiente a T2cutoff=3.68 ms es 18.8.
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Figura 7a: Distribución de tamaño de poros en testigo saturado (azul) y en testigo centrifugado (rojo). La curva azul está normalizada de forma que su integral es 100, en tanto que la roja está normalizada de forma que su integral está en la relación g/G=0.47. Se estima que el valor de T2cutoff  es 3.68 ms.
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Figura 7b: Integral acumulada de las distribuciones de tamaño de poros que se muestran en la Fig. 7a. Las dos integrales alcanzan los valores 100 y 41 de acuerdo a la relación g/G=0.47 determinada para esta testigo. El valor de BVI correspondiente a T2cutoff=3.68 ms es 18.8.
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Figura 8a: Distribución de tamaño de poros en testigo saturado (azul) y en testigo centrifugado (rojo). La curva azul está normalizada de forma que su integral es 100, en tanto que la roja está normalizada de forma que su integral está en la relación g/G=0.41. Se estima que el valor de T2cutoff  es 3.27 ms.
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Figura 8b: Integral acumulada de las distribuciones de tamaño de poros que se muestran en la Fig. 8a. Las dos integrales alcanzan los valores 100 y 41 de acuerdo a la relación g/G=0.41 determinada para esta testigo. El valor de BVI correspondiente a T2cutoff=3.27 ms es 11.8.
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Figura 9a: Distribución de tamaño de poros en testigo saturado (azul) y en testigo centrifugado (rojo). La curva azul está normalizada de forma que su integral es 100, en tanto que la roja está normalizada de forma que su integral está en la relación g/G=0.69. Se estima que el valor de T2cutoff  es 3.68 ms.
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Figura 9b: Integral acumulada de las distribuciones de tamaño de poros que se muestran en la Fig. 9a. Las dos integrales alcanzan los valores 100 y 69 de acuerdo a la relación g/G=0.69 determinada para esta testigo. El valor de BVI correspondiente a T2cutoff=3.68 ms es 13.2.
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Figura 10a: Distribución de tamaño de poros en testigo saturado (azul) y en testigo centrifugado (rojo). La curva azul está normalizada de forma que su integral es 100, en tanto que la roja está normalizada de forma que su integral está en la relación g/G=0.45. Se estima que el valor de T2cutoff  es 4.13 ms.

[image: image29.png]Y}

90.0

Distribucidn de Tamafio de Poros - Plug 20357 - Prof, 192360 m

800
700
60.0
500
00
00
200
100

0o
A0

00

10

Log Ty (ms)

20

SV e
SW e

30

40




Figura 10b: Integral acumulada de las distribuciones de tamaño de poros que se muestran en la Fig. 10a. Las dos integrales alcanzan los valores 100 y 45 de acuerdo a la relación g/G=0.45 determinada para esta testigo. El valor de BVI correspondiente a T2cutoff=4.13 ms es 16.2.
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Figura 11a: Distribución de tamaño de poros en testigo saturado (azul) y en testigo centrifugado (rojo). La curva azul está normalizada de forma que su integral es 100, en tanto que la roja está normalizada de forma que su integral está en la relación g/G=0.59. Se estima que el valor de T2cutoff  es 3.27 ms.
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Figura 11b: Integral acumulada de las distribuciones de tamaño de poros que se muestran en la Fig. 11a. Las dos integrales alcanzan los valores 100 y 59 de acuerdo a la relación g/G=0.59 determinada para esta testigo. El valor de BVI correspondiente a T2cutoff=3.27 ms es 9.1.
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