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(57 Sa drag Fraktureringsfluid basert pA guargummi som oppviser god

viskositet og stabilitet.ved temperaturer pd fra ca. 80 til
minst ca. 120°C. Fraktureringsfluidet innbefatter en guargummi ,
et zirkonium- eller hafnium-tverrbindingsmiddel og et bikarbo-
natsalt i en vandig opplesning ved en pH pa fra ca. 8 til ca. 10.
Fraktureringsfluidet innfares i en underjordisk formas jon
fra borehullet ved en stremningshastighet og et trykk som er :j
tilstrekkelig til dannelse av en sprekk i formasjonen.
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Oppfinnelsen angdr et vandig fraktureringsfluid med en pH
fra 8 til 10 og en fremgangsmate for frakturering av under-
jordiske formasjoner gjennomtrengt av et borehull.

Behandlingen av underjordiske formasjoner som er gjennom-
trengt av et borehull for stimulering av produksjonen av
hydrokarboner fra disse eller evnen hos formasjonen til a
motta injiserte fluider, har lenge vert kjent pa fagomradet.
En av de vanligste fremgangsmdter til foregkning av
produktiviteten hos en hydrokarbonbzrende formasjon er a
underkaste formasjonen fraktureringsbehandling. Denne
behandling skjer ved at man injiserer et vaskeformig, gass-
eller tofase-fluid som vanligvis omtales som et frakturerings-
fluid, ned i brennhullet ved tilstrekkelig trykk og strem-
ningshastighet til at den undérjordiske formasjon sprekkér.

Et avstivnihgsmateriale sasom sand, fint grus, sintret
bauxitt, glassperler eller liknende kan innfgres i sprekkene
for 4 holde dem apne. Den avstivede sprekk tilveiebringer
stegrre stregmningskanaler gjennom hvilke en gket mengde av et
hydrokarbon kan strgmme, hvorved den produktive evne hos en
bronn gkes.

Visse hydrofile materialer, i det fgplgende omtalt som
"geleringsmidler", er blitt anvendt for & eke viskositeten hos
et vaskeformig fraktureringsfluid. Vandige frakturerings-
fluider med hey viskositet er egnet ved utvikling av videre
sprekker for & forbedre produktiviteten videre inn i formasjo-
nene, oke den avstivningsmiddel-bzrende evne hos frakturer-
ingsfluidene og tillate bedre fluidtap-kontroll.

Behandlingsfluider med hey viskositet er egnet ved utfo-
relse av underjordiske brgnnkompletteringer, for transport-
ering av sand ved sand- og gruspakkingsfremgangsmater og ved
forskjellige andre brennbehandlingsfremgahgsméter. Hoy-
viskositetsbehandlingsfluider har ogsa anvendelse ved
renseanvendelser sasom ved rensing av regrgods, fremstillings-
utstyr og industrielt utstyr. Utstyr som typisk renses,
innbefatter oijebr@nn-rwrlednings—r@r, beholdere og prosess-
utstyr, kokere, varmevekslere, konvensjonelle og nuklezr-
kraftverk og ekstrautstyr og liknende.
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Hydrofile geleringsmidler sdsom delvis hydrolyserte
polyakrylamider, naturgummi-typer og modifiserte naturgummi-
typer, cellulosearter og xantan-polymerer er blitt anvendt -
tidligere for & gke viskositeten hos vandige opplesninger.
Imidlertid har de geler som er fremstilt med slike gelerings-
midler, vanligvis begrenset stabilitet ved forheyede tempera-
turer, d.v.s. at viskositeten hos de gelerte vandige opp-
lgsninger minker vesentlig etter bare et kort tidsrom.
Kjemikalier som tverrbinder eller kompleksbinder hydratiserte
geleringsmidler, er ogsa blitt anvendt hittil for ytterligere
okning av deres viskositet. For eksempel beskriver og
patentseoker US-patent nr. 3 888 312, 4 021 355 og 4 033 415
henholdsvis organotitanat, permanganatsalter og antimon-
kryssbindingsmidler. US-patent 3 959 003 beskriver anvendelse
av en vannlegselig cellulose kompleksbundet med et polyvalent
metallsalt som et tiksotropisk middel for sementeriﬁgs—
blandinger. US-patent 3 979 303 beskriver et oljebrenn-
borefluid som inneholder komplekse polysakkarider, og
US-patent nr. 4 313 834 og 4 324 668 beskriver og seker patent
pa sure behandlingsfluider av et hydratiserbart gelerings-
middel og et zirkonium-kryssbindingsmiddel som ytterligere
pker viskositeten.

US-patent 4 579 670 beskriver tverrbundne frakturerings-
fluider innbefattende et hydratiserbart polysakkarid i vandig
opplesning, en overgangsmetallchelat-kryssbindingsinitiator og
et kryssbindingshastighets-reguleringsmiddel som enten er en
hastighets-akselerator eller en hastighetsbremse.

Blant hydratiserbare geleringsmidler er naturlig
guargummi forholdsvis rimelig og fordrer liten bearbeidelse.
Imidlertid tilveiebringer tverrbundne fraktureringsfluider
fremstilt med en naturlig guargummi lavere viskositeter ved
heye temperaturer. Det ville vare onskelig & tverrbinde et
naturlig guargummi-fraktureringsfluid og oppna heytemperatur-
ytelse som kan sammenliknes med fluider fremstilt ved kryss-
binding av de mer kostbare polymerer.

Den foreliggende oppfinnelse er serpreget ved at

fraktureringsfluidet hovedsakelig bestar av guargummi i en
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mengde fra 0,2 til 1,25 vekt% for dannelse av et fraktu-
reringsfluid, minst ett zirkonium-kryssbindingsmiddel i en
mengde fra 5 ppm til 50 ppm for kryssbinding av guargummien,
og et bikarbonatsalt i en mengde fra 250 ppm til 3.000 ppm, og
tilstrekkelig til & gi en relativt lav viskositet ved omgivel-
sestemperatur og en relativt hey viskositet ved hgye tempera-
turer, og eventuelt en effektiv mengde av guargummi til
dannelse av et fraktureringsfluid, minst ett organisk hafnium-
kryssbindingsmiddel for kryssbinding av guargummien, og et
bikarbonatsalt.

Det natur-guargummi-baserte fraktureringsfluid ifelge
den foreliggende oppfinnelse oppviser god viskositet og er
spesielt stabilt ved moderate og hgye temperaturer. Som
anvendt i det foreliggende angir moderate temperaturer
temperaturer pd ca. 80°C og mer, og heye temperaturer angir
temperaturer pa ca. 120°C og mer. Den foreliggende opp-
finnelse tilveiebringer derfor et spesielt rimelig og passende
fraktureringsfluid. _

Fremgangsmaten ifeglge den foreliggende oppfinnelse om-
fatter fremstilling av et vandig frakturéringsfluid med en pH
fra 8 til 10 bestdende i det vesentlige av guargummi i en
mengde fra 0,2 til 1,25 vekt% for a danne et frakturerings-

- fluid, minst ett zirkoniumkryssbindingsmiddel i en mengde fra
5 ppm til 50 ppm for a kryssbinde guargummien, og et bikar-
bonatsalt i en mengde fra 250 ppm til 3.000 ppm, og tilstrekk-
elig til & gi en relativt lav viskositet ved omgivelses-
temperatur og en relativt hey viskositet ved heye tempera-
turer, og innfering av nevnte vandige fraktureringsfluid i
nevnte formasjon fra nevnte borehull ved en tilstrekkelig
stremningshastighet og trykk til & gi en sprekkdannelse i
nevnte formasjon.

Ved det riktige valg av kryssbindingsblandingen og
stabiliseringsmiddelkonsentrasjonen oppndes kryssbundne natur-
guar-gummi~-fluider som oppviser forsinket kryssbinding og
forbedret heytemperaturytelse.

I Tabell 1 er viskositeten hos kryssbundet hydroksy-
propyl-guar (HPG) (fluid 1) sammenliknet med viskositeten hos
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kryssbundet guar (fluid 2). Ved sammenlikning av den tilsyne~
latende viskositet etter 4 timer ved 121°C, vil det kunne sees
at den tilsynelatende viskositet hos HPG ved hey temperatur er
klart overlegen i forhold til hos kryssbundet guar. Pa grunn
av den darlige heytemperatur-yteevne hos kryssbundet guar, er
andre mer kostbare polymerer blitt anvendt ved hpye tempera-
turer.
TABELL 1

Sammenlikning av viskositeten hos kryssbundet HPG og guar

Fluid-sammensetning:

Additiv Konsentrasijon

Fluid 1 - Hydroksypropyl-guar 0,42 vekt%

"KC1l 2 vekt%

Na,S,05°5 H,0 0,12 vekt$%

Na,CO, til pH 8,5

Zr-trietanolamin 0,0025 vekt% Zr
Fluid 2 Guar ’ 0,42 vekts

KCl 2 vekt%

Na,S,05°5 H,0 0,12 vekt%

Na,CO, til pH 8,5

Zr-trietanolamin 0,0025 vekt% Zr

Fluid-yteevne:

Tilsynelatende viskositet (centipoise) ca. 170 sek.™ 1l
ca. 121°C etter

Fluid nr. 0 _timer 1 time 2 timer 3 timer 4 timer
1 82 99 86 76 68
2 23 23 25 28 25

Tabell 2 sammenlikner yteevnen hos to pH-regulerings-
midler, natriumbikarbonat og natriumkarbonat. Pre¢ver utfert
med kryssbundet guar viser at bade natriumbikarbonat og
natriumkarbonat opprettholder den onskede pH etter 4 timer ved
121°c.
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TABELL 2
Yteevne hos pH-reguleringsmidler
Fluid-sammensetning:

Additiv Konsentrasijon
Guar 0,42 vekts
KC1 2 vekt?
Na,S,03°5 H,0 0,12 vekt%
Zr-trietanolamin 0,0025 vekt% Zr
Fluid-yteevne:
pH-regule-
rings- Kons. pH for PH etter 4 timer
additiv (g/1) utpregvning ved 121°C
NaHCO4 0,5 9,0 8,83
Na,CO, * 9,0 8,75

*tilstrekkelig til & gi pH = 8,5

Skjent bade natriumbikarbonat og natriumkarbonat var likt
egnet til & opprettholde pH-regulering i pH-omradet 8-10 som
illustrert i Tabell 2, oppviste overraskende nok ikke tverr-
bundne fluider som inneholdt natriumbikarbonat og natrium-
karbonat, lik fluid-yteevne. Under anvendelse av den samme
fluid-sammensetning som beskrevet i Tabell 2, ble den tilsyne-
latende viskositet hos en opplegsning som inneholdt natrium-
bikarbonat, sammenliknet med den tilsynelatende viskositet hos
en opplesning som inneholdt natriumkarbonat wved 24°C og ved
121°Cc. Som det vil kunne sees av Tabell 3, tilveiebringer den
opplesning som inneholder bikarbonat, lavere viskositet ved
omgivelsestemperatur (24°C) og heyere viskositet ved 121°C.
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TABELL 3
Virkningen av pH-reguleringsmidler pa viskositeten'
hos kryssbundet fluid
Fluid-~sammensetning:

Fra Tabell 2
Fluid-yteevne:

Tilsynelatende viskositet (centipoise) ca. 170 sek.” !

pH-regu- Ca. 24°C

lerings- Kons. etter Cca. 121°c

additiv (g/l) 3 minutter 0 timer -~ 1 time 2 timer
NaHCO4 0,5 92 117 113 89
Na,COj * 308 23 23 25

*tilstrekkelig til & gi pH = 8,5

Uten & begrense oppfinnelsen antas det at den lavere vis-
kositet som observeres ved omgivelsestemperatur, skyldes
forsinket kryssbinding. Forsinket kryssbinding er en fordel-
aktig egenskap hos fraktdreringsfluider fordi man unngar
urimelige friksjonstap under innferingen av frakturerings-
fluidet i borehullet. Den oppdagelse at bare det bikarbonat-
holdige fluid viser lav viskositet ved omgivelsestemperatur og
hoyere viskositet ved forheyet temperatur, er bade ovér-
raskende og meget onskelig. " '

Tabell 4 illustrerer virkningen av bikarbonatkonsentra-
sjonen pa hastigheten av viskositetsutviklingen ved omgivel-
sestemperatur og fluid-viskositeten ved hgy temperatur.
Viskositets-utviklingen hos tverrbundne fluider ble mdlt under
anvendelse av Vortex-lukkingspreven ("Vortex closure test").
Vortex-lukkingsproven er beskrevet i US-patent 4 657 080 og
4 657 081. Som beskrevet i disse, angir lengre Vortex-
lukkingstider mer langsomme kryssbindingshastigheter. Som
illustrert i Tabell 4, ga en gkning i bikarbonatkonsentra-
sjonen en okning i vortex-lukkingstiden og en e¢kning i fluid-
viskositeten ved 121°C, og stabiliserte fluidets pH under
proven. Som illustrert ved dataene i Tabell 4, ma imidlertid
bikarbonatkonsentrasjonen ligge innenfor et visst omrade for

oppndelse av den ¢nskede yteevne med en gitt kryssbindings-
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forbindelse. Nar det for eksempel gjelder fluid nr. 1
(kryssbindingsmiddel zirkonium-trietanolamin), matte
bikarbonatkonsentrasjonen vare storre enn eller 1ik ca. 363
ppm og mindre enn ca. 3000 ppm for oppndelse av optimal
heytemperatur-yteevne. Ved bikarbonatkonsentrasjoner pa under
ca. 363 ppm, ga fluid nr. 1 ingen forbedring i viskositeten
ved forhgyet temperatur. Ved en bikarbonatkonsentrasjon pa
ca. 2179 ppm ble viskositeten hos fluid nr. 1 ved 121°C
minsket. Nar det gjaldt fluid nr. 2, var den minimale
bikarbonatkonsentrasjon som var nedvendig for optimal yteevne,
ca. 1089 ppmn.

Skjont man ikke forstar den mekanisme som er ansvarlig
for forbedret yteevne oppnadd med kryssbundet guar og
bikarbonat, ser den ikke ut til & vere bare pH-regulering
og/eller bare forsinket kryssbinding. Hvis den forbedrede
yteevne bare skyldtes forsinket kryssbinding, skulle fluid-
blanding 1 og 2 i Tabell 4, forsinket med andre forbindelser
enn bikarbonat, tilveiebringe yteevne ved forheyet temperatur
slik som fluid 1 og 2 som inneholder den optimale konsentra-
sjon av bikarbonat. I Tabell 5 forsinkes fluidblandingene 1
og 2 med forbindelser som er angitt i litteraturen. Fluid 1
ble forsinket med 2,4-pentadion og pH ble justert med
trietanolamin. Fluid 2 ble forsinket med trietanolamin og pH
ble opprettholdt med en ikke-forsinkende mengde av NaHCO; (se
US-patent 4 579 670). Resultatene som er oppfert i Tabell 5,
viser to fluider med forsinkelsestider 1lik fluidene i Tabell 4
som gir forbedret yteevne. VYteevnen hos disse fluider (1C og
2E) ved 121°C er sammenliknet med yteevnen hos fluider 1D og
2A (fluid-blandinger som ikke inneholder noe forsinkelses-
additiv) i Tabell 6. Merk at forsinket-fluidblandingene 1C og
2E bare virket litt bedre enn de ikke-forsinkede blandinger 1D
og 2A. Videre var verken 1C eller 2E pa heyde med yteevnen
hos fluidene oppfort i Tabell 4 som bare inneholdt en optimal

konsentrasjon av NaHCO;.
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TABELL 4
Vortex-lukkings-resultater
Fluid-sammensetning:

Additiv Konsentrasijon
Fluid 1 Guar 0,42 vekts%
"KCl 2 vekt$%
Na,S,053°5 H,0 0,12 vekt%
Zr-trietanolamin 0,0022 vekt% Zr
Fluid 2 Guar 0,42 vekt%
Kcl 2 vekt%
Na,S,05°5 H,0 0,12 vekt%
Zr-laktat 0,0025 vekty Zrxr
Fluid-yteevne:
pH etter
- tilset-  Viskositet -1
pH fgr til- ting av cp ca. 70 sek
setting av Luk- tverrbin- ved 121°C etter pH
Fluid HCO, -kons. tverrbin-  kings- dings- 0 2 4  etter
nr. (ppm) dingsmiddel tid (s) middel timer timer timer forsgk
1 0 : 6,59 64 9,29 22 23 22 10,1
1 182 7,92 38 9,19 17 11 11 8,93
1 363 8,16 101 9,13 117 89 67 8,83
1 726 8,43 >900 9,03 156 91 62 8,83
1 1089 8,35 >900 8,88 147 101 52 8,85
1 1452 8,47 .>900 8,88 149 87 50 = 8,85
1 2179 8,70 >9800 8,91 78 56 -- 8,75
2 0 8,49 18 6,56 ? 4 5 6,94
2 182 8,05 52 7,80 17 11 15 7,22
2 363 8,17 68 7,73 11 9 19 6,90
2 726 8,40 i03 8,16 17 30 29 7,83
2 1089 8,50 >9300 8,40 70 95 96 7,40
2 1452 8,53 >900 8,40 143 184 149 8,26
2 2179 8,71 >900 8,68 139 107 81 8,10




TABELL 5

-Vortex-lukkings-resultater

Fluid-sammensetning:

Fluid 1

Fluid 2

Fluid-yteevne:

Fluid
nr.

1A
1B
1c
iD
27
2B
2C
2D
2E

Additiv

Guar

KC1l

Na282Q3'5 H,0 ]
Zr-trietanolamin

Guar

KCl

Zr-laktat

Forsin-

pH-regulerings- kelses—
additiv kons. pH_ additiv”®
TEA 0,48 g/1 8,5 2,4-Pdion
TEA 0,86 g/1 8,5 " "
TEA 1,39 g/1 8,5 " "
NacO; til pH 8,5 _—
NaHCO3 0,1 g/l 8,4 Intet
NaHCO; 0,1 g/l 8,5 TEA
NaHCO; 0,1 g/l 8,5 TEA
NaHCO; 0,1 g/1 8,5 TEA
NaHCO; 0,1 g/l 8,5 TEA

* 2,4-Pdion er 2,4-pentandion

Kons.

(g/l1)

0,24
0,48
0,96
0,00
0,29
0,43
0,72
0,86

176731

Konsentrasijon

0,42 vekt%

2 vekt%

0,12 vekt%
0,0022 vekt% Zr

0,42 vekt%

2 vekt%

0,12 vekt%
0,0025 vekt% Zr

PH
etter
Vortex- tverr
tid bin-

(min:sek) ding

00:22 8,97

3:16 -

>20 minut. 8,70

00:44 9,05

00:22 —_—

2:27 8,51

4:37 -

>10 minut. --
>10 minut. 8,90
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TABELL 6
virkning av forsinkelses-additiver pa kryssbundet viskositet
Fluid-sammensetning:
Fra Tabell 5
Fluid-yteevne:

Tilsynelatende viskositet (centipoise) ca. 170 sek™}

Fluid 24°C etter ca. 121°C etter
nr. 3 minutter 0 timer 1 time 2 timer 3 timer 4 timer
1C 68 108 45 33 30 -
1D 308 23 23 25 28 25
2E 55 32 27 23 29 36
2A 171 16 14* ’

*Viskositet etter 0,5 time ved 121°C

For at fagfolk pd omradet bedre skal kunne forsta hvordan
den foreliggende oppfinnelse kan utferes, er de felgende
Eksempler gitt som illustrasjon og ikke som begrensning. Alle
deler og prosentandeler er pa vektbasis dersom ikke annet er
angitt.

Blandingene ifelge den foreliggende oppfinnelse kan frem-
stilles ved at man blander ionefrittt vann, 2% kaliumklorid og
0,025 volum% propylenglykol (et skumhindrende middel) under
dannelse av et blandevann. Blandevannet anbringes i en
blandeanordning og blandes ved ca. 2000 rpm (omdreininger pr.
minutt), mens den fordrede mengde guargummi tilsettes.
Guargummien blandes i ca. 30 minutter for fullstendig
hydratisering av guar’en. Deretter tilsettes den enskede
mengde natriumbikarbonat sammen med 0,12% natriumtiosulfat (et
heytemperatur—-gelstabiliseringsmiddel). Opplesningen blandes
i ca. 30 minutter for bevirkning av solubilisering. Den
resulterende gel eldes i1 minst ca. 1 time.

Zirkonium-kryssbindingsmidlet kan hvis nedvendig
fortynnes med ionefritt vann for anvendelse. Den fortynnede
opplesning far eldes i minst ca. 30 minutter fer anvendelse.

Guar-gelen blandes ved ca. 2000 opm, og zirkonium-opples-

ningen tilsettes til vortex-blandingen. Viskositeten hos den
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sdledes fremstilte opplesning mdles i et viskosimeter av typen
Fann modell 50C med en R1/BS5-rotor/lodd-utformning. Det
settes trykk pa preven til 28 kg/cm? og den behandles med
skjerkraft ved 100 opm (85 sek.”l) i 3 minutter. For mdling av
omgivelses-viskositeten anvendes det en skjazrhastighets-rampe
i 50 opm inkrementer fra 250 opm til 50 opm. Ved fullfgrelse
av omgivelsestemperatur-mdlingen returneres skjazrhastigheten
til 100 opm. Badtemperaturen gkes deretter med ca. 5,5°C pr.
minutt til forsekstemperaturen. NAar prevetemperaturen er
innenfor 3°C fra stivningspunktet, anvendes en annen skjar-

hastighets-rampe, som er forseket "T=0".

Eksenpel 1

Forsgkstemperatur: 121°C
Guargummi-konsentrasjon: 0,42%
Bikarbonat-konsentrasjon: 1453 ppm
Kryssbindingsmiddel: zirkonium-natrium-trilaktat
Zirkonium-konsentrasjon: 29 ppm
Kryssbindings-pH: 8,5

Tid (timer) RT O 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5 4

Visk. (cp) 62 143 156 157 191 184 178 167 158 149

Eksempel 2

Forsgkstemperatur: 121°C

Guargummi-konsentrasjon: 0,42%
Bikarbonat-konsentrasjon: 1453 ppm
Kryssbindingsmiddel: zirkonium-diisopropylamin-laktat
Zirkonium-konsentrasjon: 29 ppm '
Kryssbindings-pH: 8,5

Tid (timer) RT ©0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5 4

Visk. (cp) 68 149 95 76 64 54 ——-— —— == ==
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Eksempel 3

Forseokstemperatur: 121°C

Guargumnmi-konsentrasjon: 0,42%
Bikarbonat-konsentrasjon: 1453 ppm
Kryssbindingsmiddel: zirkonium-trietanolamin-laktat
Zirkonium-konsentrasjon: 29 ppm

Kryssbindings-pH: 8,5

Tid (timer) RT ©0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5 4
visk. (ep) 63 107 119 111 107 99 90 88 85 —-
Eksempel 4

Forsegkstemperatur: 121°C
Guargummi-konsentrasjon: 0,42%
Bikarbonat-konsentrasjon: 756 ppm
Kryssbindingsmiddel: zirkonium-trietanolamin
Zirkonium-konsentrasjon: 22 ppm
Kryssbindings-pH: 9,0

Tid (timer) RT 0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5 4

Visk. (cp) 55 94 108 120 111 103 96 87 - -

Eksempel 5

Forseokstemperatur: 135°C
Guargummi-konsentrasjon: 0,60%
Bikarbonat-konsentrasjon: 1453 ppm
Kryssbindingsmiddel: zirkonium-trietanolamin
Zirkonium-konsentrasjon: 26 ppm
Kryssbindings-pH: 9,0

Tid (timér) RT 0 1 2 3 4 5 6 7 8

Visk. (cp) 115 247 274 235 199 180 155 137 133 109
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Eksempel 6

Forspkstemperatur: 149°C
Guargummi-konsentrasjon: 0,72%
Bikarbonat-konsentrasjon: 1453 ppm
Kryssbindingsmiddel: zirkonium~trietanolamin
Zirkonium-konsentrasjon: 26 ppm
Kryssbindings-pH: 9,0

Tid (timer) RT 0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5 4

Visk. (cp) 167 394 307 269 226 196 157 138 115 100

Eksempel 7

Forsgkstemperatur: 163°C
Guargummi-konsentrasjon: 0,72%
Bikarbonat-konsentrasjon: 1453 ppm
Kryssbindingsmiddel: zirkonium-trietanolamin
Zirkonium-Xkonsentrasjon: 26 ppm
Kryssbindings-pH: 9,0

Tid (timer) RT O 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5 4

Visk. (cp) 154 236 140 58 27 = mmm mme e e

Kryssbindingsmidlet er fortrinnsvis en organisk
zirkonium-eller en organisk hafniumforbindelse. Egnede
organiske zirkoniumforbindelser innbefatter enten zirkonium-
laktat eller et zirkoniumkompleks av melkesyre, ogsa kjent som
2-hydroksypropansyre. Egnede zirkoniumkompleks-laktater inn-
befatter zirkonium-ammonium-laktat, zirkonium-trietanolamin-
laktat, zirkonium-diisopropylamin-laktat og zirkonium-natrium-
trilaktat-salter. Tilsvarende hafniumlaktat og hafnium-
komplekser av melkesyre kan anvendes som kryssbindingsmidler.
Titanholdige forbindelser sdsom titan-ammonium-laktat og
titan-trietanolamin kan ogsd anvendes som kryssbindingsmidler
ved utfgrelsen av den foreliggende oppfinnelse. '

Andre organiske zirkonium- eller organiske hafnium-
forbindelser som er egnet som kryssbindingsmidler, innbefatter
monoalkylammoﬁium—, dialkylammonium- og trialkylammonium-
zirkonium-eller hafnium-forbindelser oppnadd ved omsetting av

et organozirkonat eller et organohafnat med monometylamin,
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dimetylamin og trimetylamin, monoetylamin, dietylamin og
trietylamin, monoetanolamin, dietanolamin og trietanolamin,
metyldietanolamin, etyldietanolamin, dimetyletanolamin,
dietyletanolamin, monoisopropanolamin, diisopropanolamin og
triisopropanolamin, metyldiisopropanolamin, etyldiisopro-
panolamin, dimetylisopropanolamin, dietylisopropanolamin,
n-butylamin, sek.-butylamin, dibutylamin og diiscbutylamin.
For eksempel kan et zirkonium-trietanclamin-kompleks (Zr-TEA)
anvendes som kryssbindingsmidlet ved utferelsen av den
foreliggende oppfinnelse. Zr-TEA-komplekser er beskrevet i
US-patent 4 534 870 og britisk patentseknad 2 108 122.

Andre organozirkonium-forbindelser som er egnet som
kryssbindingsmidler, innbefatter citrater og tartrater sasom
zirkonium-natrium-citrat og zirkonium-natrium-tartrat.

Blandingene ifelge den foreliggende oppfinnelse
innbefatter et kryssbindingsmiddel som beskrevet ovenfor, et
guargummi-geleringsmiddel og et bikarbonatsalt. Gelerings-
midlet er tilstede i den vandige blanding i en konsentrasjon i
omradet fra ca. 0,2 til 1,25 vekt%, fortrinnsvis fra ca. 0,2
til ca. 1,0 vekt% og mest foretrukket fra ca. 0,3 til ca. 0,8
vekt%, basert pad det vandige fluid. En Kkonsentrasjon av
guargummi pa mindre enn 0,2 vekt%, basert pa det vandige
fluid, er ikke tilstrekkelig til at effektiv kryssbinding - ‘
gjores mulig.

Kryssbindingsmidlet er tilstede i en mengde pd fra ca. 5
ppm (deler pr. million) til minst ca. 50 ppm, basert pa det
vandige fluid, og fortrinnsvis i en mengde pa fra ca. 10 til
ca. 35 ppm. ‘

pH i det vandige fraktureringsfluid er fortrinnsvis i
omradet fra ca. 8 til ca. 10 avhengig av kryssbindingsmidlet.
Vanligvis vil bikarbonatsalt-stabiliseringsmidlet vare til-
stede i1 en mengde pa fra ca. 250 til ca. 3000 ppm, og
fortrinnsvis 1 en mengde pa fra ca. 350 til ca. 2250 ppmn.

Forskjellige andre modifikasjoner vil vaere dpenbare for
og lett kan utferes av fagfolk pa omrddet uten at man avviker
fra denne oppfinnelses ramme og prinsipp.

Oppfinnelsestanken er definert i de folgende krav.
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PatentXkXxxayv
1. Vandig fraktureringsfluid med en pH fra 8 til 10,
karakterisert v ed at det hovedsakelig bestar
av:

guargummi i en mengde fra 0,2 til 1,25 vekt% for dannelse
av et fraktureringsfluid,

minst ett zirkonium-kryssbindingsmiddel i en mengde fra 5
ppm til 50 ppm for kryssbinding av guargummien, og

et bikarbonatsalt i en mengde fra 250 ppm til 3.000 ppm,
og tilstrekkelig til & gi en relativt lav viskositet ved
omgivelsestemperatur og en relativt hey viskositet ved hoye
temperaturer, og eventuelt en effektiv mengde av guargummi til
dannelse av et fraktureringsfluid,

minst ett orgénisk hafnium-kryssbindingsmiddel for kryss-
binding av guargummien og

et bikarbonatsalt.

2. Vandig fraktureringsfluid ifelge krav 1,
karakterisert ved at zirkonium-kryssbindings-
midlet er zirkoniumlaktat, zirkonium-ammonium-laktat, zirkon-
ium~trietanolamin-laktat, zirkonium-diisopropylamin-laktat,
zirkonium-natrium-trilaktat, et zirkénium-trietanolamin—kom—
pleks, zirkonium-natrium-citrat, zirkonium-natrium-tartrat, et
zirkonium-monoalkylammonium-kompleks, et zirkonium-dialkyl-

ammonium-kompleks eller et zirkonium-tralkylammonium-kompleks.

3. Fremgangsmate for hydraulisk frakturering av en under-
jordisk formasjon gjennomtrengt av et borehull,
karakterisert v ed at den omfatter

fremstilling av et vandig fraktureringsfluid med en pH
fra 8 til 10 bestdende i det vesentlige av guargummi i en
mengde fra 0,2 til 1,25 vekt% for a danne et frakturerings-
fluid,

minst ett zirkoniumkryssbindingsmiddel i en mengde fra 5
ppm til SO ppm for & kryssbinde guargummien, og

et bikarbonatsalt i en mengde fra 250 ppm til 3.000 ppmn,
og tilstrekkelig til & gi en relativt lav viskositet ved
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omgivelsestemperatur og en relativt hey viskositet ved heye
temperaturer, og

‘innfering av nevnte vandige fraktureringsfluid i nevnte
formasjon fra nevnte borehull ved en tilstrekkeliqg strgmnings-
hastighet og trykk til & gi en sprekkdannelse i nevnte forma-

sjon.

4. Fremgangsmate for hydraulisk frakturering av en underjor-
disk formasjon ifplge krav 3,

karakterisert v e d at zirkonium-kryssbindings-
midlet er zirkoniumlaktat.

5. Fremgangsmate for hydraulisk frakturering av en underjor-
disk formasjon ifelge krav 3,
karakterisert v e d at zirkonium-kryssbindings-

midlet er zirkonium-ammonium-laktat.

6. Fremgangsmate for hydraulisk frakturering av en underjor-
disk formasjon ifplge krav 3,

karakterisert v e d at zirkonium-kryssbindings-
midlet er zirkonium—-trietanolamin-laktat.

7. Fremgangsmate for hydraulisk-frakturering av en underjor-
disk formasjon ifelge krav 3,
karakterisert v e d at zirkonium-kryssbindings-

midlet er zirkonium-diisopropylamin-laktat.

8. Fremgangsmate for hydraulisk frakturering av en underjor-
disk formasjon ifelge krav 3,
karakterisert v e d at zirkonium-kryssbindings-

midlet er zirkonium—-natrium-trilaktat.

9. Fremgangsmate for hydraulisk frakturering av en underjor-
disk formasjon ifelge krav 3,
karakterisert v ed at zirkonium-kryssbindings-

midlet er zirkonium-trietanoclamin-kompleks.
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