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RESUMEN

En este trabajo de investigacion se estudido experimentalmente una metodologia
para la recuperacién de petrdleo contaminado en laboratorios de la Universidad de
Oriente, utilizando un tanque de lavado mejorado como equipo de deshidratacion del
petréleo, a escala de laboratorio. Se caracterizaron fisicoquimicamente las muestras
contaminadas A1, B1, C1 y D1, arrojando porcentajes de agua y sedimentos de 30, 27,
30 y 15%, respectivamente. Las muestras contaminadas se trataron en el sistema de
deshidratacion luego de haber seleccionado las concentraciones Optimas de los
deshidratantes S1 (Nalco EC 2415 A), S2 (RM 443 DH) y S3 (RM 5453) utilizados para
el tratamiento, mediante el ensayo de prueba de botella. Se usé como parametro de
seleccion del desemulsionante, el minimo de estabilidad de las emulsiones,
obteniéndose como mejor deshidratante para la muestra A1 el S2 (RM 443 DH) a una
concentracién de 300 ppm; para las muestras B1 y D1 el producto S1 (Nalco EC 2415 A)
fue el mas factible, a una concentraciéon de 200 y 600 ppm respectivamente. En
contraste con la muestra C1, el mejor deshidratante fue el S3 (RM 5453) a una
concentracién de 300 ppm. También se analizo el efecto del pH, en las muestras A1y B1
recuperadas con pH cercano al valor neutro, se obtuvieron porcentajes de agua y
sedimentos de 0,2 y 0,1 %vV/v respectivamente; en la muestra C1 recuperada con pH
basico (9 y 11) no se observo una separacion apreciable de la emulsién, ya que el mejor
resultado fue de 7 %v/v. En la muestra D1 recuperada con pH acido (2 y 4), en un tiempo
de residencia de 1 hora, se alcanz6 un 0,1 %v/v de agua y sedimentos. Por ultimo, se
determinaron los porcentajes de eficiencia de las muestras estudiadas. Para las
muestras A1, B1 y D1 (las dos primeras con pH neutro y la ultima con pH acido) se
obtuvieron porcentajes de eficiencia en la recuperacion de petroleo de 99,33, 99,63 y
99,33% respectivamente; en cuanto a la muestra C1 el valor mas alto fue de 76,67% con
pH 9, pero con un pH 11 se obtuvieron valores bajos de hasta un 3,33% de eficiencia del

proceso.
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CAPITULO 1: INTRODUCCION

Tarde o temprano, cualquier pozo petrolero llega a producir un porcentaje de
agua superior a lo admisible, por esta razén es necesario remover el agua mediante
las operaciones de deshidratacion del petrdleo. En el proceso de produccion, éste
emerge contaminado con salmueras subterraneas, las cuales pueden estar en forma
libre 0 emulsionada en el petréleo; la reduccidén del agua emulsionada no es directa,
es decir, el agua no se separa por si sola debido a la estabilidad que le dan los
surfactantes naturales a la emulsion, por tanto es necesario someter la emulsiéon a un
sistema de deshidratacion.

En el ambito molecular, las sustancias se encuentran unidas mediante enlaces
de tipo i6nico y covalente. Al romperse esa estructura, las sustancias que tienen el
mismo tipo de enlace son miscibles y las de diferente tipo son inmiscibles. El agua
tiene enlaces covalentes polares y los hidrocarburos que forman el petréleo crudo
tienen enlaces covalentes no polares, por lo que nunca podran mezclarse.

La deshidratacion de crudos es un proceso mediante el cual se separa el agua
emulsionada producto de la produccion de un importante numero de pozos petroleros
a nivel mundial. EI mecanismo involucrado en este proceso aun hoy dia no esta
totalmente comprendido y gran parte de las soluciones a problemas que se
presentan, han sido desarrolladas principalmente en base a experiencias practicas
dirigidas a sistemas especificos (Lopez, 2004).

Esta investigacion tuvo por objeto estudiar experimentalmente una
metodologia para la recuperacidon de petroleo contaminado, generado en laboratorios
de la Universidad de Oriente, Nucleo Anzoategui. Para lograr esto se aplicaron
métodos de tratamiento mecanico, térmico y quimico, a escala de laboratorio, con la
finalidad de obtener petréleo libre de impurezas y con un contenido de agua

aceptable para ser reusado nuevamente en las practicas docentes.
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1.1 PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

La produccion de los pozos petroleros normalmente contiene una fraccidon
importante de agua, ya sea ésta de origen natural o producto de las operaciones
secundarias, la cual se encuentra asociada al petréleo una vez que se realiza su
extraccion. Una parte del agua producida por el pozo petrolero, llamada agua libre,
se separa facilmente del petroleo por accién de la gravedad, tan pronto como la
velocidad de los fluidos es suficientemente baja. La otra parte del agua esta
intimamente combinada con el crudo en forma de una emulsién de gotas de agua
dispersadas en el aceite, la cual se llama emulsién agua/aceite (W/O) (Marfisi,
Salager, 2004).

Para formar una emulsién se requiere la presencia de dos liquidos inmiscibles,
agitacion suficiente y un agente que estabilice la emulsion. Estas condiciones estan
presentes en las actividades de extraccién de hidrocarburos, por lo que es imposible
evitar la formacién de emulsiones, lo que obliga a desarrollar técnicas para su
desestabilizacion y rompimiento (deshidratacion). El alto contenido de agua en el
petréleo representa un problema en los procesos de extraccidon, distribucion y
refinacion, ya que el petréleo debe cumplir con las especificaciones de calidad para
los contratos de comercializacion, los cuales usualmente exigen un maximo
contenido de agua y sedimentos del 0.5% v/v para crudos medianos y livianos,
ademas de 1% v/v para crudos mas pesados (Vite, 2008)

Los agentes emulsionantes comunmente encontrados en el petréleo incluyen
asfaltenos, sustancias resinosas, acidos organicos solubles en petroleo y otros
materiales como hierro, zinc, carbonato de calcio, silica, sulfato de aluminio y sulfito
de hierro. El sulfito de hierro se encuentra especialmente en muchos crudos
sulfurosos, las sustancias mencionadas se encuentran usualmente en forma de
peliculas que cubren las gotitas de agua en la interfase agua-petréleo. En una
emulsion, el liquido dispersado en pequefias gotas se conoce como la fase interna y
la fase que rodea las gotas se denomina externa o continua (De La Cruz, 2003).

Debido a la facilidad con que se forman emulsiones estables, se requieren
costosos equipos de separacion; sin embargo, con la informacion referente a las

caracteristicas del crudo y las propiedades de la emulsion es posible realizar pre-
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tratamientos con desemulsionantes o a través de equipos especialmente disefiados
con el objeto de evitar o disminuir la formacion de emulsiones W/O. La
demulsionacion del petréleo forma parte integral de su produccion; por medio de la
desestabilizacion y ruptura de las emulsiones se elimina el contenido de agua
presente en el petrdleo para que éste cumpla con las especificaciones de
comercializacion (Pérez, Tapia, 2007).

Un desemulsionante es una molécula con caracter hidrofilico/lipofilico
parcialmente soluble en la fase continua (aceite) y en la fase dispersa (agua).
Dependiendo del tipo de petrdleo y de la disponibilidad de recursos se combinan
cualquiera de los siguientes métodos tipicos de deshidratacion: quimico, térmico,
mecanico y eléctrico. En general, se usa una combinacion de los métodos térmicos y
quimicos con uno mecanico o eléctrico para lograr la deshidratacién efectiva de la
emulsion W/O (Marfisi, Salager, 2004).

En la busqueda de una solucion a la problematica planteada, esta investigacion
tuvo como fin el estudio experimental de una metodologia para la recuperacion de
petréleo contaminado en laboratorios de la Universidad de Oriente, implementando una
combinacion de métodos térmicos y quimicos con uno mecanico, usando para ello un
tanque de lavado a escala de laboratorio para la separacion factible de la emulsion
agua en crudo.

El trabajo se realiz6 en el laboratorio de Sistemas Dispersos y Ambiente del
Departamento de Ingenieria Quimica de la Universidad de Oriente, Nucleo
Anzoategui. Para alcanzar el objetivo principal de esta investigacion, las muestras de
petréleo contaminadas se caracterizaron fisicoquimicamente, luego se aplicé un
procedimiento para la recuperacién de petréleo contaminado, tomando muestras de
desechos acumulados en laboratorios de la universidad. El agua contenida en las
muestras se decantd y se les realizd variaciones en el pH, que en un principio era
muy cercano al valor neutro. Para obtener un barrido de los valores de la escala de
pH que va desde 0 a 14, a dos muestras de petréleo contaminadas no se les varié su
valor inicial de pH conservandolo neutro; en cambio a dos muestras se les modificd
su valor inicial de pH, obteniéndose un pH acido (entre 2 y 4) en una de las

muestras, agregando una solucion de acido sulfdrico (H2SO4, 50 %V/V) y en la otra
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muestra se obtuvo un pH basico (entre 9 y 11), anadiendo una solucion de hidréxido
de sodio (NaOH, 1 %m/v). Posteriormente se formé la emulsion y se analizé el efecto
de las modificaciones del pH en la estabilidad de las emulsiones. Finalmente, se
determinaron los porcentajes de eficiencia en la recuperacién de petréleo después de

haber aplicado la metodologia planteada anteriormente.

1.2 OBJETIVOS

1.2.1 Objetivo general

Estudiar experimentalmente una metodologia para la recuperacién de petroleo

contaminado en laboratorios de la Universidad de Oriente.

1.2.2 Objetivos especificos

1. Caracterizar fisicoquimicamente las diferentes muestras de petréleo

contaminadas.

2. Aplicar un procedimiento para la recuperacion del petréleo presente en las

muestras contaminadas.

3. Analizar el efecto de pH del agua en la estabilidad de las emulsiones

estudiadas.

4. Determinar los porcentajes de eficiencia en la recuperacion de petroleo una

vez se haya aplicado la metodologia anterior.



CAPITULO 2: MARCO TEORICO

2.1 Antecedentes

Marin (2009) desarroll6 una metodologia experimental para la recuperaciéon de
crudo contaminado, mediante un proceso de deshidratacion con tratamiento
mecanico y quimico. Seleccion6 una serie de productos desemulsionantes usando la
prueba de botella, tomando como criterio la eficiencia del producto para romper la
emulsion W/O a la menor concentracion. Disefid un tanque de lavado a escala de
laboratorio para realizar pruebas piloto, donde se trataron las emulsiones con los
productos seleccionados. Finalmente después del tratamiento caracterizd
fisicoquimicamente el petroleo deshidratado llegando a la conclusion que el
desemulsionante Nalco EC2415-A fué el mas eficiente a una concentracion de
500ppm y un tiempo de residencia de 120 minutos.

Bogarin (2008) realiz6 una evaluacion al sistema de deshidratacion de crudo
de la estacién de flujo Musipan con la finalidad de establecer propuestas para la
adecuacion de su infraestructura segun el incremento del volumen de agua asociada
a la produccion estimado para los anos 2007 al 2025. Para esto realizé simulaciones
de la hidraulica del sistema y efectu6é analisis de laboratorio a muestras de crudo
para determinar la gravedad API, viscosidad y porcentaje de agua y sedimentos, con
lo cual calculd la eficiencia de los equipos de deshidratacion y recomendd
incrementar el tiempo y volumen de agua bombeado a esta planta.

Marfisi (2005) relaciono la estabilidad de emulsiones W/O con el proceso de
deshidratacion de crudos. Para tal efecto disefié un deshidratador eléctrico, donde se
realizd el rompimiento de la emulsién aplicando campo eléctrico y quimica
deshidratante. Encontré que la velocidad de transferencia del deshidratante es
acelerada con alcoholes, con una reduccion sustancial de la tensidon superficial.
Interpretd el proceso de electrocoalescencia en tres etapas bien definidas. Enfatizé
que el tiempo de equilibracion aparente y el tiempo de escala son de importancia

practica para disefiar o minimizar el tiempo de residencia en los equipos de procesos
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industriales para formular o romper emulsiones, lo cual esta directamente
relacionado con los costos de produccion.

Pérez y Garfias (2002) realizaron un proceso de deshidrataciéon de crudo
estudiando experimentalmente las variables que afectan la rapidez de
deshidratacion y desalado del crudo Maya al aplicar un campo eléctrico de corriente
continua. Para esto construyeron un deshidratador electrostatico en operacion por
lotes tomando en cuenta las variables como voltaje, concentracion de sal en fase
acuosa, concentracion de desemulsionante, porcentaje de agua emulsionada y
temperatura. Estas variables las agruparon en un modelo y la comparacion de éste
con los datos experimentales mostré una precisiéon de + 10%.

En esta investigacion se evalué una metodologia para la recuperacién de
petréleo, implementando una combinacién de los métodos térmicos y quimicos con
uno mecanico, usando un tanque de lavado para obtener la mejor separacién de la
emulsion agua en petroleo. Ademas, en la seleccion del deshidratante, las muestras
se trataron a bajas concentraciones para minimizar los costos de operacion en la
recuperacion de petréleo y al agua contenida en las muestras de petroleo
contaminado se les varié el pH y se analiz6 su efecto en la estabilidad de las
emulsiones. Se tomaron varias muestras de laboratorios de la Universidad de Oriente
y se realizaron corridas en el tanque de lavado que se encuentra en el laboratorio de
Propiedades de Hidrocarburos para determinar la eficiencia del proceso. Ademas, al
tanque de lavado se le realizé un cambio en la geometria del distribuidor con la

finalidad de aumentar la eficiencia del equipo.

2.2 PETROLEO, TIPOS Y CARACTERISTICAS

El petréleo es una mezcla compleja de hidrocarburos liquidos, compuesto en mayor
medida por carbono e hidrégeno, con pequenas cantidades de nitrégeno, oxigeno y
azufre, formado por la descomposicion y transformacion de restos animales y plantas
que han estado enterrados a grandes profundidades durante varios siglos (Carrillo,
2008).


http://www.biodisol.com/tags/hidrocarburos/
http://www.biodisol.com/temas/biocombustibles/hidrogeno-biocombustibles/

15

2.2.1 Tipos de petréleo
La presencia en diversas cantidades de cada uno de los elementos quimicos

(organicos e inorganicos) que componen el petrdleo, determinan sus caracteristicas
particulares como el color, densidad, viscosidad, entre otras, las que permiten
clasificarlo de diferentes maneras. Los tipos de petrdleo pueden ser determinados de
distintos modos en funcion al criterio que se desee considerar como predominante,

siendo los mas comunes:

a) Por su composicion quimica
Este tipo de clasificacion depende estrictamente de la presencia de ciertos

componentes quimicos en el petrdleo, asi como de la unién de éstos en elementos
mas complejos. Su importancia radica en las caracteristicas particulares que cada

uno de estos elementos le afiade al petroleo. Se puede clasificar en:

— Parafinicos: cuyo componente principal es el compuesto quimico llamado
parafina. Son muy fluidos y de color claro. Proporcionan una mayor cantidad de
nafta (usada para obtener solventes de pintura, productos de lavado al seco o
gasolinas) y lubricantes que los otros tipos de petrdleo en el proceso de
refinacion.

— Nafténicos: siendo sus componentes principales los naftenos y los hidrocarburos
aromaticos. Son petréleos muy viscosos y de coloracion oscura. Generan una
gran cantidad de residuos despues del proceso de refinacion.

— Mixtos: es decir, con presencia de ambos tipos de compuestos.

b) Por su densidad
La densidad (d) es una propiedad fisica que mide la cantidad de masa

contenida en un determinado volumen. Por ejemplo, si se compara 1 kg de ladrillos
con 1 kg de plumas se tiene que los ladrillos ocuparan un espacio menor que las
plumas, y esto se debe a que los ladrillos tienen una mayor densidad, en otras
palabras, ocupan una mayor cantidad de masa en un espacio menor.

La gravedad API se basa en la comparacion de la densidad del petroleo con la
densidad del agua, es decir, se busca determinar si el petréleo es mas liviano o
pesado que ésta ultima. La clasificacion propuesta por el Instituto de Petrdleo
Ameéricano indica que a una mayor gravedad API el petr6leo es mas liviano, como se

puede ver a continuacion (Carrillo, 2008):
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— Petroleo extrapesado: d >1,0 g/cm®, 10< °API.

— Petrdleo pesado: d entre 1,0-0,92 g/cm?®, 10< °API >22,3.

— Petréleo mediano: d entre 0,92-0,87 g/cm?®, 22,3< °API >31,1.
— Petrdleo ligero: d entre 0,87-0,83 g/cm®, 31,1< °API >39.

— Petroleo superligero: d < 0,83 g/cm?®, °API > 39.

Cabe indicar que los petréleos ligeros son también los mas requeridos en el
mercado, y al mismo tiempo los de mayor precio, ya que los costos tanto de
extracciéon como de refinacidon son menores en comparacion con petroleos pesados.
La gravedad APl y la calidad del petroleo estan intimamente relacionados, los
petréleos mas ligeros tienen una mayor calidad, y requieren de menores costos para

ser aprovechados que aquellos mas pesados.

c) Por la presencia de azufre
El azufre es uno de los componentes que estan presentes en los hidrocarburos.

Pero su presencia en los hidrocarburos implica la necesidad de mayores procesos de
refinamiento, y por ende un mayor costo final, razéon por la cual la presencia de
azufre es también un determinante del valor comercial del petréleo. Asi, tenemos que

el petréleo puede clasificarse de 2 formas:

— Petréleo dulce (Sweet Crude Qil): Es aquel que contiene menos de 0.5%m/m
de componentes sulfurosos, es decir, con presencia de azufre. Es un petroleo de
alta calidad y es ampliamente usado para ser procesado como gasolina.

— Petréleo agrio (Sour Crude Oil): Es aquel que contiene al menos 1%m/m de
componentes sulfurosos en su composicion. Debido a la mayor presencia de azufre
su costo de refinamiento es mayor, razon por la cual es usado mayormente en
productos destilados como el diesel, dado su menor costo de tratamiento.

2.3 SURFACTANTES Y CLASIFICACION

Surfactantes, también conocidos como agentes tensioactivos, son agentes de
humectacién que bajan la tension superficial de un liquido, permiten una mas facil
dispersion y bajan la tension interfacial entre dos liquidos. Los surfactantes son
usualmente compuestos organicos amfifilicos, o que contienen grupos no polares
hidrofobos o lipofilicos, solubles en hidrocarburo (colas) y grupos polares hidrofilicos

(cabezas) solubles en agua. Por ello son solubles en solventes organicos y en agua.
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En la figura 2.1 se observa la representacion de una molécula de surfactante
(Norman, Trombetta, 2007).

Figura 2.1 Representacion de una molécula de surfactante (Norman,
Trombetta, 2007).

2.3.1 Tipos de surfactantes

Desde el punto de vista comercial los surfactantes se clasifican segun su
aplicacién. Sin embargo se observa que muchos surfactantes son susceptibles de
ser utilizados en aplicaciones diferentes, lo que provoca confusiones. Por tanto, se
prefiere, clasificarlos de acuerdo a la estructura de su molécula, o0 mas exactamente
segun la forma de disociacion en el agua (Salager, 2002).

a) Surfactantes anionicos: se disocian en un anion anfifilo y un catién, el cual
es en general un metal alcalino o un amonio cuaternario. A este tipo pertenecen los
detergentes sintéticos como los alquil benceno sulfonatos, los jabones (sales de
sodio de acidos grasos), los agentes espumantes como el lauril sulfato, los
humectantes del tipo sulfosuccinato, los dispersantes del tipo lignosulfonatos, etc. La
produccion de los surfactantes anidnicos representa alrededor del 55% de los
surfactantes producidos anualmente en el mundo.

b) Surfactantes noidnicos: estan en el segundo rango por orden de
importancia con un poco menos del 40% del total. En solucién acuosa no se ionizan,
puesto que ellos poseen grupos hidréfilos del tipo alcohol, fenol, éter o amida. Una
alta proporcion de estos surfactantes pueden tornarse relativamente hidrofilicos
gracias a la presencia de una cadena poliéter del tipo polioxido de etileno. El grupo
hidrofobo es generalmente un radical alquilo o alquil benceno y a veces una
estructura de origen natural como un acido graso, sobre todo cuando se requiere una

baja toxicidad.
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c) Surfactantes catidnicos se disocian en solucién acuosa en un catién
organico anfifilo y un anién generalmente del tipo halogenuro. La gran mayoria de
estos surfactantes son compuestos nitrogenados del tipo sal de amina grasa o de
amonio cuaternario. La fabricacion de estos surfactantes es mucho mas cara que la
de los anteriores y es por esta razén que no se les utilizan salvo en caso de
aplicacion particular, como cuando se hace uso de sus propiedades bactericidas o de
su facilidad de adsorcion sobre sustratos biolégicos o inertes que poseen una carga
negativa. Esta ultima propiedad hace que sean excelentes agentes antiestaticos,
hidrofobantes, asi como inhibidores de corrosiéon, y puedan ser utilizados tanto en
productos industriales como para uso domestico.

La combinacién dentro de una misma molécula de dos caracteres: anidnico y
cationico producen un surfactante llamado anfétero, como por ejemplo los
aminoacidos, las betainas o los fosfolipidos; ciertos anféteros son insensibles al pH,
otros son de tipo catiénico a pH acido y de tipo anidénico a pH alto. Los anféteros son
en general tan caros como los catidnicos y por esta razon su utilizacion se reduce a
aplicaciones particulares.

Hace unos veinte anos surgieron los surfactantes poliméricos; estos son
producidos asociando estructuras polimerizadas de tipo hidrofilico o lipofilico, en
forma de bloques o de injertos. Ciertos de estos surfactantes son indispensables en
procesos donde estan involucrados macromoléculas naturales como en la

deshidratacion de petroleo.

2.4. LAS EMULSIONES Y SU CLASIFICACION

Una emulsion es un sistema que contiene dos fases liquidas inmiscibles, una de
las cuales esta dispersada en la otra, y cuya estructura es estabilizada por un agente
surfactante llamado emulsionante (Salager, 1999). La nocién de estabilidad es por
supuesto relativa, pero se refiere a una casi ausencia de cambio durante un periodo
de tiempo suficientemente largo para el propésito de la aplicacion practica, lo cual

puede variar de algunos minutos a algunos afos (Salager, 1999).
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En ausencia de surfactante, la dispersion liquido-liquido coalesce rapidamente
(ejemplo aceite y vinagre). En presencia de un agente emulsionante, la emulsion
puede presentar una cierta segregacion gravitacional, pero la coalescencia de las
gotas es notablemente retardada, aun cuando se tocan (ejemplo de la mayonesa).
Las cantidades relativas de fase dispersa y de fase continua (referidas también como
fase interna y fase externa) influyen notablemente sobre las propiedades. Debajo de
20% de fase interna se habla de una emulsion de bajo contenido de fase interna. En
tales emulsiones se puede considerar que hay poca interaccion de las gotas entre si,
lo que permite modelizar ciertos comportamientos. Al otro extremo estan las
emulsiones de alto contenido de fase interna, en las cuales las gotas de la fase
interna ocupan mas del 60-70% del volumen. En estas emulsiones las interacciones
entre gotas dominan los efectos. Mas alla de 75%, las gotas estan literalmente al
contacto y la emulsion se torna muy viscosa (Salager, 1999).

La concentracién del agente emulsionante es variable, pero en la practica
existen dos limites. Debajo de una concentracion minima del orden de algunos miles
de ppm (0,1%v/v por ejemplo), no hay bastante emulsionante para estabilizar la
emulsion. Mas alld de algunos porcientos (5% por ejemplo), no se gana nada
aumentando la concentracion del surfactante. En las aplicaciones practicas se
encuentra una concentracion de emulsionante en el rango 0,2-3%v/v. Por razones de
eficiencia y de costo se usa en general un emulsionante compuesto de una mezcla

de varios surfactantes (Salager, 1999).

2.4.1 Tipos de emulsiones
En la mayoria de los casos en los cuales se hace una emulsién con dos liquidos

inmiscibles, uno de los liquidos es una fase acuosa y el otro una fase aceite u
organica. Se usaran las abreviaturas W (water) y O (oil) para dichas fases, ya que en
castellano las palabras agua y aceite empiezan por la misma letra (Salager, 1999).

a) Aceite en agua (O/W): es una emulsion en la cual las gotas de aceite (O), se
encuentran dispersadas en el agua (W). En la industria petrolera se
denominan emulsiones inversas.
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b) Agua en aceite (W/O): es una emulsion donde las gotas de agua (W) estan
dispersas en aceite (O). Se llaman emulsiones normales en la industria
petrolera.

c) Aceite en agua en aceite (O/W/O): este tipo de emulsién no se encuentra con
frecuencia y tiene una forma compleja. Esta constituida por una fase continua
de aceite que en cuyo interior se encuentran dispersas gotas de agua, que a
su vez, forman una fase continua con pequefiisimos glébulos de la fase
oleosa.

d) Agua en aceite en agua (W/O/W): es una emulsion formada por una fase
continua de agua con una primera fase dispersa de aceite, que a su vez, tiene
gotas de agua dispersas dentro de si. En la figura 2.2 se representan los tipos

de emulsion.
D) | —

O o T2 5°
Emulsion W/O Emulsion O/W Emulsion

W/O/W
Figura 2.2 Tipos de emulsiones (Salager, 1999).

2.4.2 Laestabilidad de una emulsién
Una emulsion es por definicion un sistema termodinamicamente inestable y

tarde o temprano debe separarse en dos fases. Es relativamente facil decir que una
emulsion se ha roto, pero es dificil definir experimentalmente un valor de su
estabilidad. La unica medida realmente absoluta de la estabilidad de una emulsion es
la variacion del numero de gotas en funcion del tiempo. Tal informacién no se puede
obtener experimentalmente sino mediante la variacién de la distribucién del tamafo
de gota con el tiempo. Desde el punto de vista experimental tal medicion implica bien
sea que se tome una muestra, bien sea que se diluya el sistema completo con un
gran exceso de fase externa. El resultado del primer método depende
considerablemente de la posicién del muestreo y el segundo puede emplearse una
sola vez, porque altera el estado del sistema (Salager ,1999).

Por lo tanto la estabilidad de una emulsién se relaciona en general con el
volumen de las fases separadas. Después de algun tiempo el sistema se separa
tipicamente en tres zonas: una zona central que contiene una nata o emulsion de alto

contenido de fase interna y dos fases separadas: la interna (coalescida) y la externa
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(clarificada). Se ha demostrado recientemente que estos criterios dan resultados
satisfactorios cuando se le da una interpretacion adecuada.

La figura 2.3 indica la fraccion de volumen coalescido en funcion del tiempo.
Esta curva posee una forma sigmoide, la cual es caracteristica de un proceso con
varias etapas. Durante un cierto periodo inicial no se separa ningun tipo de volumen;
este periodo de iniciacion corresponde a la sedimentacidon de gotas y al drenaje de la
fase externa hasta alcanzar una emulsion compactada en la cual las gotas “no se
tocan”. En realidad las gotas estan separadas por una pelicula delgada de fase
externa, en la cual la interaccion entre las interfases empieza a jugar un papel

importante y puede producir un efecto notable de retardo.

—_

> ACEITE
~ coaLEsciDa >
O
> 8
EMULSION —3»
0
10 100 1000 10000 TIEMPO

Figura 2.3 Fraccion de volumen coalescido en funcion del tiempo (Salager,
1999).

Cuando las peliculas llegan a alcanzar un espesor del orden de 200 A, son
suceptibles de romperse, provocando asi la coalescencia de las gotas y la formacion
de un volumen separado. Esta etapa corresponde a la parte ascendiente de la curva,
cuya forma sigmoide puede interpretarse como la funcion acumulativa de una
distribucion normal o log-normal, lo que no es de extraiar por el caracter aleatorio del

proceso de ruptura.

2.4.2.1 Propiedades que intervienen en la estabilidad de las emulsiones
El rompimiento de la emulsion depende de las siguientes propiedades (Marfisi,

Salager, 2004):
a) Tensidn interfacial. Una reduccion de la tensién interfacial no es suficiente

para aumentar la estabilidad de la emulsion. Se ha encontrado recientemente que los
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sistemas de tension ultra-baja producen emulsiones inestables. Estudios de tension
interfacial dinamica entre crudo y agua muestran que la tension disminuye con el
tiempo y que se requieren varias horas de contacto para obtener un valor estable.

b) Viscosidad de la fase externa. Una viscosidad alta en la fase externa
disminuye el coeficiente de difusion y la frecuencia de colision de las gotas, por lo
que se incrementa la estabilidad de la emulsion. Una alta concentracion de las gotas
también incrementa la viscosidad aparente de la fase continua y estabiliza la
emulsion. Este efecto puede ser minimizado calentando la emulsién.

c) Tamano de la gota. Gotas muy pequefias menores de 10 ym generalmente
producen emulsiones mas estables. Una amplia distribucion de tamafos de
particulas resulta en general en una emulsion menos estable.

d) Relacion de volumen de fases. Incrementando el volumen de la fase
dispersa se incrementa el numero de gotas y/o tamafo de gota y el area interfacial.
La distancia de separacidon se reduce y esto aumenta la probabilidad de colision de
las gotas. Todos estos factores reducen la estabilidad de la emulsion.

e) Temperatura. Usualmente, la temperatura tiene un efecto muy fuerte en la
estabilidad de la emulsion. Incrementando la temperatura se reduce la adsorcién de
surfactantes naturales y disminuye la viscosidad de la fase externa, la rigidez de la
pelicula interfacial y la tension superficial. Todos estos cambios reducen la
estabilidad de la emulsién. En presencia de surfactantes anionicos, un aumento de
temperatura aumenta la afinidad de estos por la fase acuosa, mientras que lo inverso
ocurre con surfactantes no-idnicos.

f) pH. La adicion de acidos o bases inorganicos cambia radicalmente la
formacion de peliculas de asfaltenos y resinas que estabilizan las emulsiones agua-
aceite. Ajustando el pH se puede minimizar la rigidez de la pelicula que estabiliza la
emulsion y aumentar la tension superficial. La estabilizacién de la tension interfacial
depende del pH de la fase acuosa, por lo cual la adsorcion en la interfase presenta
una histéresis que indica que las diferentes moléculas emulsionantes (surfactantes
naturales que contienen grupos acidos y bases) poseen cinéticas de equilibracion

muy diferentes.
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g) Envejecimiento de la interfase. A medida que la interfase envejece la
adsorcion de los surfactantes se completa y debido a las interacciones laterales entre
las moléculas aumenta la rigidez de la pelicula hasta un valor estable en unas 3 a 4
horas. Esta pelicula o piel alrededor de la gota llega a ser mas gruesa, mas fuerte y
mas dura. Ademas, la cantidad de agentes emulsionantes se incrementa por
oxidacion, fotdlisis, evaporacion o por la accion de bacterias.

h) Salinidad de la salmuera. La concentracion de la salmuera es un factor
importante en la formacion de emulsiones estables. Agua fresca o salmuera con baja
concentracion de sal favorecen la estabilidad de las emulsiones. Por el contrario,
altas concentraciones de sal tienden a reducirla.

i) Tipo de aceite. Los crudos con aceite de base parafinica usualmente no
forman emulsiones estables, mientras que los crudos nafténicos y de base mixta
forman emulsiones estables. Ceras, resinas, asfaltenos y otros sodlidos pueden
influenciar la estabilidad de la emulsion. En otras palabras, el tipo de crudo determina
la cantidad y tipo de emulsionantes naturales.

j) Diferencia de densidad. La fuerza neta de gravedad que actua en una gota
es directamente proporcional a la diferencia en densidades entre la gota y la fase
continua. Aumentando la diferencia de densidad por incremento de la temperatura se
logra aumentar la velocidad de sedimentacion de las gotas y por ende, se acelera la
coalescencia.

k) Presencia de cationes. Los cationes divalentes como calcio y magnesio
tienen tendencia a producir una compactacion de las peliculas adsorbidas,
probablemente por efecto de pantalla electrostatica de un lado, y por otro, la
precipitacion de sales insolubles en la interfase.

I) Propiedades reoldgicas interfaciales. Generalmente, cuando una interfase
con moléculas de surfactantes adsorbidas se estira o dilata se generan gradientes de
tension. Los gradientes de tension se oponen al estiramiento e intentan restaurar la
uniformidad de la tension interfacial. Como consecuencia, la interfase presenta una

cierta elasticidad. Este es el efecto llamado Gibbs-Marangoni.
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2.4.3. Mecanismos involucrados en la ruptura de las emulsiones
No es facil estudiar el mecanismo de ruptura de una emulsién porque involucra

muchas gotas a la vez. Por tanto los mecanismos elementales se estudian en
general sobre un sistema mas simple, por ejemplo aquél que presenta una sola gota
de fase dispersada que se acerca a una interfase plana (Salager 1999).

La figura 2.4 ilustra el caso de una emulsion O/W, al enfocar la situacion de
una gota de aceite (negra) que se acerca a la interfase entre la fase continua de la
emulsion (blanca), y la fase negra ya coalescida.

- . =
©O OV
®

=)

Sedimentacién Formacion de un  Drenaje de una pelicula Coalescencia
“‘dimple” delgada (LENTO) (RAPIDO)
Figura 2.4 Etapas de la coalescencia de una gota contra un plano (Salager,
1999)

2.4.3.1 Sedimentacion
Primero la gota se desplaza en el campo de gravedad por el empuje de

Arquimedes, segun el proceso Illamado sedimentacion. La sedimentacion
gravitacional sigue la Ley de Stokes, que permite calcular la velocidad de caida o
subida, v (Salager, 1999):
2R%gAp
an

(ec. 1)

donde R es el radio de la gota, supuesta esférica y rigida, g la aceleracién de la

gravedad, Ap la diferencia de densidad y n la viscosidad de la fase externa
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(continua). En realidad la Ley de Stokes deberia modificarse porque en el caso de
una emulsion, varias gotas caen a la vez y existen interacciones entre ellas. Lo
importante aqui no es el valor numeérico sino el hecho de que la Ley de Stokes indica
cuales son los factores importantes. Asi se nota que la velocidad de sedimentacion
es proporcional al cuadrado del radio y a la diferencia de densidad, y es
inversamente proporcional a la viscosidad de la fase externa (Salager, 1999).

Como la sedimentaciéon es la primera etapa en la ruptura de una emulsion,
retardar la sedimentacion equivale a aumentar la estabilidad, aunque no en forma
necesariamente proporcional, porque la estabilidad puede depender en mayor grado

de las otras etapas.

2.4.3.2 Floculacién-drenaje-coalescencia

Cuando la gota se acerca de la interfase a una distancia netamente inferior a su
diametro(que el acercamiento se deba a la sedimentacibn o al movimiento
browniano), entonces empiezan a actuar numerosos fenémenos producidos por la
vecindad de las dos interfases:

a) Las fuerzas de Van de Waals se suman a la gravedad para promover la
atraccion entre las gotas.

b) Por otra parte la presencia de surfactante adsorbido en la interfase resulta
en fuerzas repulsivas de indole electrostatico o estérico.

c) El potencial global es atractivo y por tanto el acercamiento procede,
retardado solamente por los fendmenos interfaciales dinamicos asociados con el
drenaje de la pelicula: efecto electroviscoso, viscosidad interfacial, gradiente de
tension. Al llegar la pelicula a unos 100 A de espesor se torna inestable, y se
produce la coalescencia.

d) El potencial global es repulsivo a gran distancia y presenta una barrera
elevada (> 15 kT); por tanto no procede el acercamiento y cualquier movimiento, en
particular el movimiento browniano, puede alejar las dos interfases. En tal caso la
distancia minima alcanzada es siempre grande, mucho mayor que la requerida para

desestabilizar la pelicula, y por tanto la emulsion es estable.
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e) El potencial global posee un minimo segundario (floculacion) de poca
energia y un minimo principal (coagulacién). Puesto que el potencial es atractivo
hasta la distancia que corresponde al minimo segundario, se produce la floculacion y
la emulsion presenta grupos de gotas floculadas. Si las condiciones son tales que la
barrera de potencial excede la energia de la gota, entonces no se acercan mas las
gotas y la emulsién queda estable, aunque en estado floculado, lo que puede resultar
en un cambio de propiedad, tales como la viscosidad. Si la base de potencial no es
suficientemente alta, el acercamiento procede hasta la situacion de coagulacion,
donde se produce la coalescencia.

f) La coalescencia, se basa en el transporte de materia de la gota hacia otra
gota o hacia el fluido, es esencialmente instantdneo cuando la pelicula ha
adelgazado tanto que las perturbaciones interfaciales le puedan romper. En efecto
cuando se rompe la pelicula las fuerzas capilares puestas en juego son
considerables; basta recordar como salpica una burbuja de jabon que se rompe para

evaluar la magnitud de estas fuerzas.

2.5 DESHIDRATACION DE CRUDOS

La deshidratacion de crudos es el proceso mediante el cual se separa el agua
asociada con el crudo, ya sea en forma emulsionada o libre, hasta lograr reducir su
contenido a un porcentaje previamente especificado. Generalmente, este porcentaje
es igual o inferior al 1 % de agua (Marfisi, Salager, 2004).

Una parte del agua producida por el pozo petrolero, llamada agua libre, se
separa facilmente del crudo por accion de la gravedad, tan pronto como la velocidad
de los fluidos es suficientemente baja. La otra parte del agua esta intimamente
combinada con el crudo en forma de una emulsion de gotas de agua dispersadas en
el aceite, la cual se llama emulsién agua/aceite (W/O). En la figura 2.5 se observa

una microfotografia de una emulsién agua en petroleo.
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Figura 2.5 Microfotografia de una emulsiéon agua en petroleo (Marfisi,
Salager, 2004).

2.5.1 Métodos de tratamiento para la deshidratacion
Dependiendo del tipo de aceite y de la disponibilidad de recursos se combinan

cualquiera de los siguientes métodos tipicos de deshidratacién de crudo: Quimico,
térmico, mecanico y eléctrico. En general, se usa una combinacion de los métodos
térmicos y quimicos con uno mecanico o eléctrico para lograr la deshidratacion
efectiva de la emulsion W/O (Marfisi, Salager, 2004).

El tratamiento quimico consiste en aplicar un producto desemulsionante
sintético denominado en las areas operacionales de la industria petrolera como
“‘quimica deshidratante”, el cual debe ser inyectado tan temprano como sea posible a
nivel de superficie o en el fondo del pozo. Esto permite mas tiempo de contacto y
puede prevenir la formacion de emulsion corriente abajo. La inyeccion de
desemulsionante antes de una bomba, asegura un adecuado contacto con el crudo y
minimiza la formacion de emulsion por la accién de la bomba (Marfisi, Salager,
2004).

El tratamiento por calentamiento consiste en el calentamiento del crudo
mediante equipos de intercambio de calor, tales como calentadores de crudo y
hornos. El tratamiento mecanico se caracteriza por utilizar equipos de separacion
dinamica que permiten la dispersion de las fases de la emulsién y aceleran el
proceso de separacion gravitacional. Entre ellos se encuentran los tanques de

sedimentacién llamados comunmente tanques de lavado o gun Barrels, son
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recipientes de tipo helicoidal concéntrico, que operan con una cantidad de agua
adicional (colchén de agua). Su funcionamiento es de la siguiente manera: la
emulsion entra al area de desgasificacion donde se produce la liberacién del gas
remanente a través de un sistema de venteo y luego hace contacto con el agua de
lavado.

El distribuidor se encarga de esparcir la emulsiéon lo mas finamente posible a
fin de aumentar el area de contacto y favorecer la coalescencia. La emulsion fluye a
través del agua en el interior del tanque siguiendo la trayectoria forzada por bafles
internos que permiten aumentar el tiempo de residencia. El crudo, por ser mas liviano
que la emulsion, asciende pasando a formar parte de la zona correspondiente al
crudo deshidratado. Finalmente, para el tratamiento eléctrico se utilizan equipos
denominados deshidratadores electrostaticos, y consiste en aplicar un campo

eléctrico para acelerar el proceso de acercamiento de las gotas de fase dispersa.

2.5.2 Tanques de lavado
Los tanques de lavado se utilizan para la separacion de agua en petroleo y el

proceso de separacion se basa en el principio de gravedad diferencial (el agua, por
ser mas pesada que el petrdleo se asentara en el fondo de un tanque que contenga
la mezcla de los dos). Sin embargo, la experiencia ha demostrado que las particulas
mas pequefias de agua en las emulsiones, generalmente se rodean por peliculas de
una materia suficientemente dura y estable (asfaltenos) para resistir la ruptura y
evitar que se junten o reunan las gotas de agua en un periodo de tiempo razonable
(De La Cruz, 2003).

Las partes de un tanque de lavado son las siguientes y se encuentran
sefaladas en la figura 2.6.:

a) Linea de entrada: tuberia que sirve para conducir la emulsién de agua y
petréleo hasta el tubo separador de gas.

b) Tubo separador de gas: llamada también tuberia conductora, es una tuberia
de gran didmetro por la cual pasa la emulsion antes de entrar al tanque. Esta
tuberia cumple tres funciones: primero, separa el gas de la emulsién,
disminuyendo asi la turbulencia dentro del tanque. El gas se descarga por la
parte superior del tanque, lo cual hace que se conserve la presion
atmosférica. Segundo, sirve de tanque de compensacion para evitar que la
emulsiones se introduzcan al tanque por las bocas de alta presion y por ultimo
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distribuye la emulsiéon a la seccién de agua por medio de un esparcidor
interno.

c) Valvula de descarga de agua: sirve para controlar la cantidad de agua en el
tanque de lavado.

d) Linea descarga: conduce al petréleo limpio desde el tanque de lavado hasta
los tanques de almacenaje.

Entrada de

Depurador tipo ciclon —— Salida de

Tuberia de retorno del

agua a los calentadores

Paredes de

Exceso de agua

PLANTA

Venteo de

Depurador
—\ j"T Barrera contra

,--—n-i“"" -
I'
Salida de
Muro
contra fiean i i Tuberia de retorno del
! aniia a lae ralantadarace
PR : '\L ..i.._._ — s
Entrada de Exceso de aaua

Figura 2.6 Representacion de un tanque de lavado (De La Cruz, 2003).

La emulsion que entra al tubo conductor de gas por la linea de entrada, esta a
presion atmosférica. Como se necesita cierta presién en el equipo aguas arriba del
tanque de lavado, una cantidad de gas se libera cuanto la presién se reduzca a la de
la atmdsfera dentro del tanque y ese gas se elimina a través de la valvula de escape
de gas en la parte superior del tanque. Hay dos capas por encima del nivel de agua

libre en el tanque de lavado. Una capa intermedia de emulsion y otra superior de
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petréleo limpio, no estando estas capas claramente definidas sino que se mezclan
entre si. La emulsion asciende con relativa facilidad por el agua libre una vez que
sale del distribuidor de liquido, luego penetra en la capa de emulsion (donde su
ascenso es mas lento), y en la capa restante se asienta el petroleo y siendo mas
ligero que la emulsion, sube a la superficie. El petréleo limpio saliendo se retira por la

salida del petrdleo y pasa al tanque de almacenaje.

2.5.3 Seleccién de la concentracién optima de los desemulsionantes
Debido a que los agentes desemulsionantes son tan numerosos y complejos

para permitir su completa identificacion, seleccionar el desemulsionante mas
adecuado es un arte. La seleccidon esta basada en pruebas empiricas de laboratorio
conocidas como prueba de botella, la cual se han estandarizado como técnica de
seleccion de estos productos en los laboratorios de la industria petrolera. Los rangos
de dosificacién pueden variar de 10 a 1.000 ppm, aunque generalmente con un buen
deshidratante se utilizan 10 a 100 ppm. Generalmente, los crudos pesados requieren
mayor dosificacion que los crudos ligeros. El exceso de dosificacion de
desemulsificante incrementa los costos de tratamiento, puede estabilizar aun mas la
emulsion directa W/O 6 producir emulsiones inversas O/W (Marfisi, Salager, 2004).

Las pruebas de botella ayudan a determinar cual desemulsionante puede ser
mas efectivo para romper la emulsién de campo. Los resultados de esta prueba
indican la menor cantidad de quimica necesaria para separar la mayor cantidad de
agua de la emulsion W/O. Para el éxito de esta prueba se requiere seleccionar una
muestra representativa de la corriente de produccidén de la emulsion, la cual debe
reunir las siguientes caracteristicas:

a) Ser representativa de la emulsion a ser tratada.

b) Contener cantidades representativas de los quimicos presentes en el sistema,
tales como inhibidores de corrosion y parafinas.

c) Debe ser fresca para evitar la estabilizacion por envejecimiento de la emulsion.

d) Simular las mismas condiciones de agitacion y calentamiento tanto como sea
posible.

En la figura 2.7 se esquematiza el procedimiento para la aplicacion de la prueba
de botella, el cual consiste basicamente en preparar una serie de botellas graduadas
y afadir 100 ml de la emulsién agua en crudo fresca o preparada en laboratorio, se
dosifican diferentes concentraciones del producto deshidratante a cada botella
dejando una botella sin deshidratante (botella patrén), se homogeniza la mezcla y se
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colocan las botellas en un bafio termostatico a la temperatura deseada. Cada 30 min
se lee el volumen de agua coalescida y se observa la calidad de la interfase, del
agua separada y de las paredes del tubo. Con esta data se construye la gréafica de
Porcentaje de agua separada en funcion del tiempo, asi como la grafica de
estabilidad, que permite conocer el tiempo necesario para separar 2 6 2/3 del
volumen de fase acuosa. Tales graficas permiten determinar la eficiencia del
deshidratante.

Afiade X ppm de
deshidratante

2
Homogeneiza 1

Mide la separacion de agua

|

Figura 2.7 Procedimiento para la realizacion de la prueba de botella (Marfisi,
Salager, 2004)

En la figura 2.8 se muestra el papel del deshidratante en una grafica de
estabilidad formulacién, siendo la variable de formulacion el SAD (Diferencia de
Afinidad del Surfactante). La situacion inicial es una emulsion W/O estabilizada por
surfactantes naturales y particulas autéctonas del crudo. La quimica deshidratante es
una mezcla de surfactantes de caracter hidrofilico que se solubiliza en un solvente
hidrocarbonado de tipo aromatico para viajar por difusidén y conveccién por la fase
externa de la emulsion, es decir, el petréleo crudo, y adsorberse en la interfase de la
gota de agua. Este deshidratante combina sus efectos con los del surfactante

natural, obteniéndose una mezcla eficaz que hace la emulsién inestable.
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Figura 2.8 Accion del deshidratante dosificado en las pruebas de botella en

un mapa de estabilidad-formulacion (Marfisi, Salager, 2004).



CAPITULO 3: METODOLOGIA

La investigaciéon realizada es de tipo experimental, descriptiva y comparativa,
con la finalidad de estudiar experimentalmente una metodologia para la recuperacion
de petréleo contaminado en laboratorios de la Universidad de Oriente. Por medio de
la caracterizacidn de las muestras de petrdleo contaminadas procedentes de las
practicas de los laboratorios Propiedades de Hidrocarburos y de Refinacion de los
departamentos de Ingenieria Quimica y de Petréleo respectivamente, ubicados en la
Universidad de Oriente, Nucleo Anzoategui, se procedié a utilizar diferentes métodos

para tratar las muestras de petréleo emulsionado.

3.1 CARACTERIZACION FISICOQUIMICA DE LAS MUESTRAS DE PETROLEO
SELECCIONADAS

Se identificaron las muestras de petréleo en funcion del tiempo de
envejecimiento de la emulsién, usando letras y numeros como nomenclatura, tal
como se expresa en la tabla 3.1, con el propdsito de indicar el tiempo de
envejecimiento y la procedencia de las muestras seleccionadas de petréleo

contaminado.

Tabla 3.1 Clasificaciéon de las muestras de petroleo.

Muestra Tiempo de envejecimiento
de la emulsion (meses) Laboratorio
de procedencia
A1 4 Petroleo
B1 7 Quimica
C1 10 Quimica
D1 12 Petroleo
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Para llevar a cabo la caracterizacién fisicoquimica de las muestras de petroleo
crudo y agua se usaron los métodos ASTM, IP y métodos estandar de analisis

quimico, los cuales se detallan a continuacion.

3.1.1 Determinacion del porcentaje de agua y sedimentos (%AyS) (método de
centrifugacién, ASTM D 96)
Para determinar el porcentaje de agua y sedimentos presentes en las muestras

de petréleo contaminadas, se procedio a utilizar el siguiente procedimiento:

a) Agregar 5 ml de Xileno (solvente organico) y 5ml de muestra de petroleo
contaminado a dos tubos centrifuga de 10 ml y agitar vigorosamente hasta
homogenizar la mezcla.

b) Sumergir los tubos en un bafo de agua a 120°F por 10 minutos, y agitarlos 10
segundos, luego colocarlos en la centrifuga a una velocidad de 1500 rpm por un
tiempo de 10 minutos. En la figura 3.1 se observa la centrifugadora empleada.

c) Leer el volumen combinado de agua y sedimentos en cada tubo, centrifugar
nuevamente los tubos hasta obtener tres lecturas consecutivas con resultados

equivalentes. Los valores obtenidos se presentan en la tabla 3.2.

Figura 3.1 Centrifugadora de tubos Clay Adams.
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3.1.2 Medicion de la gravedad API, método del hidrémetro (ASTM D 287)
Este método se basa en el principio de Arquimedes y consiste en la medicion
de la gravedad API en condiciones especiales. El procedimiento se realiz6 de

acuerdo a los siguientes pasos:

a) Ajustar la temperatura de la muestra en su envase.

b) Colocar un cilindro graduado de 1.000 ml limpio, seco y a temperatura ambiente,
sobre un plano horizontal libre de corrientes de aire que varien la temperatura de la
muestra en mas de 5 °F.

c) Anadir muy lentamente la muestra en un cilindro, removiendo cualquier burbuja de
aire en la superficie con papel secante.

d) Introducir un termémetro y agitar cuidadosamente la muestra manteniendo la
columna de mercurio sumergida en el liquido hasta que la temperatura se estabilice.

e) Sumergir el hidrémetro en la muestra dejandolo descender suavemente, cuando éste
permanezca en reposo presionarlo para que descienda dos divisiones de la escala y
luego dejar que flote libremente, sin que toque las paredes del cilindro manteniendo el
vastago seco para evitar se produzcan lecturas errbneas como se muestra en la figura
3.2.

f) Leer la gravedad API, anotando la lectura mas proxima al punto en el cual el nivel del

liquido intercepta la escala del hidrometro.

g) Corregir la medicion de gravedad a la temperatura estandar de 60 °F, utilizando las
tablas respectivas de factores de conversién que se encuentran en el anexo A en las

tablas A.1y A.2. Los datos obtenidos se reportaron en la tabla 3.3.
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Figura 3.2 Medicion de la gravedad API.

3.1.3 Determinacién de la densidad (Método del picnGmetro)
La medicion de la densidad del petroleo se realiz6 mediante el método del

picnédmetro, siguiendo los pasos que a continuacion se presentan:

a) Pesar el picnémetro vacio, el cual debe estar limpio y seco. En la figura 3.3 se
visualiza la balanza digital utilizada y el picnédmetro vacio dentro de ella.

b) Llenar con la muestra y colocar su tapa; el liquido debe salir por el orificio de la tapa.

c) Pesar el picndmetro lleno y determinar la densidad del crudo a temperatura ambiente.

Los datos obtenidos de densidad se muestran en la tabla 3.4.

Figura 3.3 Medicion de la densidad.
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3.1.4 Obtencion del umbral de floculacion de asfaltenos (método de la
mancha)

Este método permitié observan cuan dispersos se encontraban los asfaltenos
en el petroleo, los cuales afectan la estabilidad de la emulsién. El procedimiento
utilizado fue el siguiente:

1. Pesar 3 g de la muestra en un vaso de precipitado de 50 ml, con n-Heptano contenido
en una bureta. Se procede a titular, agregando inicialmente 0,2 ml de n-heptano,
agitando la muestra.

2. Tomar una porcion de la mezcla con un gotero y sobre un papel de filtro colocar una
gota, observar la presencia de una aureola dentro de la gota formada en el papel de
filtro, en la cual se indica la precipitacién de los asfaltenos en el crudo. En la figura 3.4
se observa el montaje utilizado para obtener el umbral de floculacién de asfaltenos.

3. Si no hay presencia de aureola, se sigue titulando con volumenes de n-heptano,

agitando la muestra. Los datos obtenidos para esta prueba se reportan en la tabla 3.5.

Figura 3.4 Montaje para obtener el umbral de floculacion de asfaltenos.
3.1.5 Determinacién del contenido de asfaltenos (IP 143-57)
El contenido de asfaltenos en las muestras respectivas, se obtuvo siguiendo el

procedimiento que se describe a continuacion:

1. Colocar 100 ml de la muestra en un vaso de precipitado y calentar hasta 500 °F.
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Pesar aproximadamente 3 g del residuo sélido y colocarlo en un balén de 250 ml,
luego afiadir 150 ml de n-Heptano.

Dejar hervir la muestra bajo reflujo en un extractor Solxhet por una hora, luego retirar
el baléon y dejarlo enfriar tapado por 3 horas, como se muestra en la figura 3.5 a.

Filtrar la muestra con papel de filtro, habiendo limpiando varias veces el recipiente
con n-heptano caliente. De esta manera se obtiene en la solucion de filtrado los
naftenos o petrolenos (ceras, aceites y resinas) y sobre el papel de filtro quedan los
asfaltenos, como se muestra en la figura 3.5 b.

Someter el precipitado remanente en el papel de filtro a reflujo en el extractor con
benceno durante dos horas.

Colocar el benceno con los asfaltenos disueltos a una capsula de evaporacion limpia
y seca, previamente pesada, calentando hasta que el benceno se evapore.

Dejar enfriar la capsula con los asfaltenos y pesarla. Los valores obtenidos se

presentan en la tabla 3.6.

Figura 3.5 Montaje para determinar el contenido de asfaltenos. (a) Extractor

Solxhet, (b) Filtracién al vacio.

3.1.6 Determinacion de la viscosidad cinemética (método ASTM 445)

La viscosidad es la medida de la resistencia que ofrece un liquido a fluir. En la

medicion de la viscosidad de las muestras se utilizd el viscosimetro Canon-Fenske

(flujo reversible) para liquidos opacos, para su aplicacion se procedera segun los

siguientes pasos, en la figura 3.6 se observa el viscosimetro Canon-Fenske utilizado

y se sefalan sus partes:
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Invertir el viscosimetro, sumergiendo el tubo E en la muestra y succionar el liquido
mediante la propipeta colocada en el tubo F, hasta la marca G, como indica la figura
3.6.

2. Colocar el equipo en su posicion normal, limpiando por fuera los restos de muestra.

Esperar que la muestra fluya a través del tubo capilar H hasta aproximadamente la
mitad del bulbo B y esperar que la muestra ascienda, como se observa en la figura
3.6.

Medir el tiempo (en segundos) que tarda en fluir la muestra desde la linea K hasta la
linea J (bulbo C) e inmediatamente el tiempo de flujo desde la linea J hasta la linea |

(bulbo D). Los datos obtenidos se reportan en la tabla 3.7.

111

Figura 3.6 Viscosimetro Canon-Fenske (flujo reversible) para liquidos

opacos.

3.1.7 Medicion del pH del agua contenida en las muestras de petroleo

1.

Para la medicién del pH se procedio de la siguiente manera:

Agregar la cantidad de agua contenida en las muestras de petréleo en un vaso de

precipitado.

2. Introducir el electrodo del medidor de pH en el agua y anotarla lectura medida. Por

ultimo se repite la medicion para mejores resultados. En la figura 3.7 se visualiza el

medidor de pH utilizado para realizar la medicion.
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Figura 3.7 Medidor de pH.

3.2 PROCEDIMIENTO PARA LA RECUPERACION DEL PETROLEO PRESENTE
EN LA MUESTRAS CONTAMINADAS

En esta fase de la investigacion se realizé con la finalidad de romper las

emulsiones agua-petroleo (W/O), cumpliendo los siguientes pasos:

3.2.1 Seleccion del deshidratante
Para seleccionar los mejores desemulsionantes y sus respectivas

concentraciones oOptimas, se empled la prueba de botella. Los deshidratantes con
mejores resultados fueron: Nalco EC 2415 A, RM 443 DH y RM 5453 que en esta
investigacion se denotan con la siguiente nomenclatura S1, S2 y S3,
respectivamente. Estos deshidratantes fueron seleccionados siguiendo los resultados
obtenidos en un trabajo de grado anterior a esta investigacion, elaborado por Marin
(2009) en la Universidad de Oriente. En su investigacion realizé pruebas de botellas
a concentraciones de 500, 1.000, 3.000, 5.000 y 10.000ppm con muestras de
desechos, de propiedades fisicoquimicas similares, y obtuvo como mejores
deshidratantes Nalco EC 2415 A, RM 443 DH y RM 5453 de los seis productos
comerciales que utilizo, las propiedades de estos deshidratantes se encuentran en el
anexo A en la tabla A.4; cabe destacar que esa investigacion se diferencia en este
punto con la actual, ya que Marin trabaj6 a altas concentraciones de deshidratante.
Cada una de las muestras (A1, B1, C1 y D1) se colocaron en tubos de ensayo
graduados de 10ml, fueron dosificadas con concentraciones de los deshidratantes
comerciales seleccionados de 50, 100, 200, 300, 400, 500 y 600 ppm. Luego se
agitaron las muestras y se colocaron en un bafio termostatico a una temperatura de

45°C. Por ultimo se tomaron lecturas cada 5 minutos del volumen de agua coalescida
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en cada uno de los tubos durante tres horas, como se observa en la figura 3.8. Los

volumenes obtenidos se reportaron desde la tabla 3.8 a la 3.19.

Figura 3.8 Separacion del agua del crudo en algunas pruebas de botella.

3.2.2 Modificacion del tanque de lavado utilizado a escala de laboratorio
El tanque de lavado utilizado para la recuperacion de petréleo consta de un

tanque cilindrico con una capacidad de 600 ml, el cual tiene una tapa removible por
donde se incorpora al sistema la muestra de petréleo, a través de un tubo de vidrio
con orificios en la parte lateral lo que funcionaba como distribuidor de liquido. El
tanque tiene dos boquillas laterales, una colocada en el fondo por donde sale el agua
separada de la emulsion y la otra, ubicada en el tope del envase, por la cual sale el
petréleo recuperado. Este equipo esta construido en vidrio para una mejor
visualizacion del proceso de ruptura de la emulsién.

Para esta investigacién se realiz6 una mejora en el distribuidor de liquido
modificando su geometria, semejando a una regadera, esto con la finalidad de
generar una mayor superficie de contacto en la interfase agua-petréleo para alcanzar
un mayor volumen de agua separada y de esta manera obtener petréleo recuperado
con el menor porcentaje de agua. El nuevo distribuidor tiene dimensiones de 5 mm
de diametro en el tubo de vidrio y 4 orificios de 1 mm de diametro cada uno. También
se le afadioé al equipo un sujetador, ya que la tapa no cerraba herméticamente el
tanque y por lo tanto esto favorecia a la fuga de vapores. En la figura 3.9 se observa
una representacion del equipo y del cambio realizado en la geometria del distribuidor

y el nuevo sujetador de la tapa del tanque de lavado.
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Tanque de lavado original Tanque de lavado mejorado.

Figura 3.9 Representacién del equipo y de los cambios realizados en el

distribuidor de liquido.

3.2.3 Aplicacion del procedimiento para la recuperacion de petréleo en el
equipo experimental
El equipo de deshidratacién de petréleo a escala de laboratorio, posee un

recipiente de vidrio que funciona como tanque de almacenamiento de la emulsion
con una capacidad de 1000 ml, en éste se trata la emulsion térmicamente llevando
su temperatura a 45°C, se le agrega el deshidratante y se somete a una agitacion de
500 rpm, luego por la boquilla inferior sale la emulsién agua-petroleo la cual es
succionada por una bomba peristaltica conectada al recipiente, como se observa en
las figuras 3.10(a) y (c).

Posteriormente, la emulsion entra al tanque de lavado a través del tubo de
vidrio del distribuidor de liquido, a un flujo de 400 ml/h para un tiempo de residencia
de 1 hora y de 270 mi/h para un tiempo de 1 %2 hora. Al salir la emulsion por los
orificios del distribuidor, entra en contacto directo con un colchén de agua de 120 ml
de volumen (20% del volumen del tanque de lavado) precalentado a 45 °C, con la
finalidad de incrementar la coalescencia de las gotas de agua contenidas en la
emulsion. El colchon de agua del tanque de lavado se sometié a una agitacion de
150 rpm, el tanque de lavado utilizado se visualiza en la figura 3.10(c). Se debe
mantener la temperatura de 45 °C en el equipo ya que una mayor podria formar
burbujeo en el colchén de agua y en esto interfiere con la deshidratacion del petréleo,

ademas se pueden evaporar y condensar los volatiles contenidos en el petréleo.
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Los tiempos de residencia de 1 y 1'% hora, se establecieron para observar si
se obtenian iguales o mejores resultados en la deshidratacion del crudo
contaminado, en comparacion con los empleados en la investigacion de Marin (2009)
los cuales fueron de 1 y 2 horas. Se redujo el tiempo de 2 a 172 hora y el tiempo de
residencia de 1 hora no se pudo disminuir ya que el proceso esta limitado por el
caudal maximo de succién de la bomba peristaltica de 400 ml/h.

Finalmente, una vez culminado el proceso en el tanque de lavado, se
observaron tres fases, en la parte superior petroleo (recuperado) que ocupaba
aproximadamente el 50% del volumen del tanque, en la intermedia una tenue linea
marron clara que representa petréleo emulsionado y la del fondo el agua separada
de la emulsion. Por la boquilla superior del tanque de lavado se desalojo el petroleo
recuperado y por la inferior el agua separada. Las muestras recuperadas de petroleo
se almacenaron en botellas de vidrio de 500 ml y las de agua en matraces
erlenmeyers, como se aprecia en la figura 3.10(d) y botellas de 350 ml para su

posterior caracterizacion.

Figura 3.10 Deshidratacion de petréleo. (a) Tanque de almacenamiento, (b)
Tanque de lavado, (c) Proceso de deshidratacién a escala de laboratorio, (d)

Almacenaje de las muestras recuperadas.

3.3 ANALISIS DEL EFECTO DEL PH DEL AGUA EN LA ESTABILIDAD DE LAS
EMULSIONES

Inicialmente a las muestras de desechos emulsionadas, se les separ6 el agua

(para ello se dejé sedimentar y luego se decanté cada muestra), con el fin de analizar
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el efecto del pH de la misma en la estabilidad de las emulsiones. Posteriormente se
midio el pH inicial del agua separada de las muestras A1, B1, C1 y D1; obteniéndose
valores de pH entre 6,20 y 6,70 aproximadamente. Los valores de pH casi neutro de
las muestras A1y B1 no fueron modificados, volviéndose a formar posteriormente las
emulsiones con cada muestra.

Al agua separada de las muestras C1 y D1 si se les modifico el valor de pH, a
la muestra C1 se le aument6 el pH entre 9 y 11 afadiendo una solucion de hidroxido
de sodio (NaOH 1% m/v), para de esta forma llevar la fase acuosa de la emulsion de
neutra a basica. A la muestra D1 se le disminuyé el pH hasta alcanzar valores entre
2 y 4 para formar un medio acido agregando una solucion de acido sulfurico (H2SO4
50% v/v). Una vez establecidos los valores de pH deseados las muestras se
emulsionaron nuevamente. Cabe destacar que todo lo anterior se realizé antes de

introducir cada muestra en el equipo de deshidratacion del laboratorio.

3.4 DETERMINACION DE LOS PORCENTAJES DE EFICIENCIA DE
RECUPERACION DE PETROLEO

El parametro fisicoquimico mas importante a considerar en la evaluacién de la
recuperacion de petréleo contaminado es el porcentaje de agua y sedimentos del
petréleo, ya que éste es una especificacion clave en los contratos de
comercializaciéon del producto y es una caracteristica valiosa para el control de
calidad del petroleo. En funcion a esto, se procedié al calculo del porcentaje de
eficiencia del proceso comparando el porcentaje de agua y sedimentos de las
muestras contaminadas con el porcentaje separado de la fase acuosa en las
muestras recuperadas de petroleo La ecuacion a utilizada para la determinacion de
los porcentajes de eficiencia se presenta en la muestra de calculo como la ecuacion
3.9.

3.5 EQUIPOS, MATERIALES, SUSTANCIAS Y HERRAMIENTAS

3.5.1 Equipos
e Agitador de 100 rpm, marca Arthur H. Tomar CO Phila, PA, U.S.A, 115V - 60.
AC.
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Agitador magnético, marca Riscal Dante Mivariel 2-V, max. 320W.

Balanza digital de 200 g de capacidad, marca Denver Instrument Company,
modelo TR-4102.

Bafio térmico, marca Continental Equipement, modelo Ego Atore, regulador de
temperatura con rango de 0-300 °C, voltaje 250 V.

Bafio térmico, marca HAAKE, modelo Goerzallee 249, voltaje 115 V, frecuencia
60 Hz.

Bomba de vacio, marca Gast, modelo DOA-P104-AA, 115V - 4,2 A — 60 Hz.
Bomba peristaltica, marca Watson-Marlow, modelo MHRE MK. 4 Flow Inducers.
Centrifugadora de ocho tubos, regulador de velocidad con rango de 0-1500 rpm,
temporizador de 0-30 min, marca Clay Adams.

Equipo de extraccion Solxhet.

Manta de calentamiento, Universal, voltaje 110 V.

Medidor de pH/mV/uS/mS/ppm/ppt/°C/°F con adaptador universal y electrodo sin
sonda, marca OaKton serie PC510.

Viscosimetro Canon Fenske, flujo reversible para liquidos opacos N° 100 y 200.

3.5.2 Materiales
Balén de 500 ml.
Botellas de vidrio de 500 y 350 ml.
Bureta de 25 ml.
Capsula de porcelana.
Cilindros graduados de 500, 100, 50 y 10 ml.
Condensador.
Crondmetro.
Espatula.
Hidrémetro de vidrio Taylon — Permax.
Mangueras
Micropipeta CQ27820 100-1000 pl.
Papel de filtro.
Picnédmetros de 25 ml con capilar y termémetro.
Pinzas.
Soporte Universal.
Termometros con rango de 0 a 400°C.
Tubos de centrifugacion calibrados con capacidad de 10 ml.
Tubos de ensayo calibrados con capacidad de 10 ml.
Vasos de precipitado de 600, 100 y 50 ml.
Varilla de vidrio.

3.5.3 Sustancias
Agua destilada (laboratorio de Propiedades de Hidrocarburos).
Deshidratante NALCO EC 2415 A.
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e Deshidratante RM 443 DH.

e Deshidratante RM 5453.

e Muestras de petroleo de desecho (aboratorio de Propiedades de Hidrocarburos y
de Refinacion).

¢ n- Heptano.

e Tolueno.

e Xileno.

3.5.4 Herramientas
e Microsoft Office Excel 2007.

3.6 DATOS EXPERIMENTALES
A continuacion se presentan los datos experimentales obtenidos en los

diferentes ensayos realizados durante el desarrollo de la investigacion.

Tabla 3.2 Volumen de agua y sedimentos (AyS) presentes en las muestras.

A1 1 1,6 1,6 1,6
2 1,4 1,4 1,4
B1 1 1,3 1,3 1,3
2 1,4 1,4 1,4
C1 1 1,5 1,5 1,5
2 1,5 1,5 1,5
D1 1 0,8 0,8 0,8
2 0,7 0,7 0,7

Tabla 3.3 Gravedad APl a temperatura ambiente (82 °F).

A1 25,1
B1 24,8
C1 22,4
D1 29,0
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Tabla 3.4 Masa de las muestras para la medicion de la densidad a temperatura
ambiente (82°F).

A1 15,0709 37,9227 25,0
B1 15,0707 37,3939 25,0
C1 15,0708 37,8322 25,0
D1 15,0707 37,2518 25,0

mp,: masa del picnémetro vacio.
Mg masa del picnometro lleno.
Vp: volumen del picnémetro.

Tabla 3.5 Datos de la masa de la muestra y volumen de n-heptano utilizado
para determinar el umbral de floculacion de asfaltenos por el método de la

mancha.
A1 3,0161 3,0
B1 3,0297 2,9
C1 3,0123 3,2
D1 3,0256 4.0

mc: masa de la muestra de crudo.
Vi Volumen gastado de n-heptano.

Tabla 3.6 Datos para la determinacién del contenido de asfaltenos en el

petroleo.
A1 3,0080 104,8427 105,0734
B1 3,0128 104,8429 104,9949
C1 3,0283 104,8427 105,0804
D1 3,0367 104,8427 105,0235
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mc: masa de la muestra de crudo.
mcy: masa de la capsula de porcelana vacia
mcy;: masa de la capsula de porcelana con petréleo

Tabla 3.7 Valores de tiempo obtenidos con el viscosimetro Canon Fenske
(flujo reversible) para calcular la viscosidad cinematica a temperatura ambiente (82

Tabla 3.8 Volimenes de agua coalescida (Vc) en funcién del tiempo de

°F).
A1 310
B1 202
C1 698
D1 425

coalescencia (tc) para la emulsion W/O de la muestra “Al” a diferentes

concentraciones del deshidratante S1.

5 00,7 0,4 0,5 0,3 0,4 0,2 0,3

0,

10 01,2 1,0 0,9 0,8 0,8 0,9 9
1, 1, 1, 1, 1, 1, 1,

15 0 8 6 6 4 5 5 6
2, 2, 2, 1, 1, 1, 1,

20 0 2 0 0 8 9 8 9
0, 2, 2, 2, 2, 2, 2, 2,

25 8 6 7 4 0 0 1
0, 2, 2, 2, 2, 2, 2, 2,

30 9 6 7 4 0 2 1
0, 2, 2, 2, 2, 2, 2, 2,

35 9 7 7 5 1 3 2
0, 2, 2, 2, 2, 2, 2, 2,

40 9 7 7 5 2 4 2
0, 2, 2, 2, 2, 2, 2, 2,

45 9 7 7 5 2 5 2
0, 2, 2, 2, 2, 2, 2, 2,

50 9 7 7 5 3 5 2
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0, 3, 2, 2, 2, 2, 2, 2,
55

0, 3, 2, 2, 2, 2, 2, 2,
60

0, 3, 2, 2, 2, 2, 2, 2,
65

0, 3, 2, 2, 2, 2, 2, 2,
70

0, 3, 2, 2, 2, 2, 2, 2,
75

0, 3, 2, 2, 2, 2, 2, 2,
80

0, 3, 2, 2, 2, 2, 2, 2,
85

0, 3, 2, 2, 2, 2, 2, 2,
90

0, 3, 2, 2, 2, 2, 2, 2,
95
10 0, 3, 2, 2, 2, 2, 2, 2,
10 0, 3, 2, 2, 2, 2, 2, 2,
11 0, 3, 2, 2, 2, 2, 2, 2,
11 0, 3, 2, 2, 2, 2, 2, 2,
12 0, 3, 2, 2, 2, 2, 2, 2,
12 0, 3, 2, 2, 2, 2, 2, 2,
13 0, 3, 2, 2, 2, 2, 2, 2,
13 0, 3, 2, 2, 2, 2, 2, 2,
14 0, 3, 2, 2, 2, 2, 2, 2,
14 0, 3, 2, 2, 2, 2, 2, 2,
15 0, 3, 2, 2, 2, 2, 2, 2,
15 0, 3, 2, 2, 2, 2, 2, 2,
16 0, 3, 2, 2, 2, 2, 2, 2,
16 0, 3, 2, 2, 2, 2, 2, 2,
17 0, 3, 2, 2, 2, 2, 2, 2,
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0 7 0 7 7 6 5 5 6
17 0, 3, 2, 2, 2, 2, 2, 2,
5 7 0 7 7 6 5 5 6
18 0, 3, 2, 2, 2, 2, 2, 2,
0 7 0 7 7 6 5 5 6

Tabla 3.9 Volumenes de agua coalescida (Vc) en funcién del tiempo de
coalescencia (tc) para la emulsion W/O de la muestra “Al” a diferentes
concentraciones del deshidratante S2.
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6 4
0, 2,
90 6 4 21 2,2 2,6 2,1 2,2 2,0
0, 2,
95 6 4 21 2,2 2,6 21 2,2 2,0
10 0, 2,
6 4 2,1 2,2 2,6 21 2,2 2,0
10 0, 2,
6 4 21 2,2 2,6 2,1 2,2 2,0
11 0, 2,
7 4 21 2,2 2,6 2,1 2,2 2,0
11 0, 2,
7 4 21 2,2 2,6 21 2,2 2,0
12 0, 2,
7 4 21 2,2 2,6 21 2,2 2,0
12 0, 2,
7 4 2,1 2,2 2,6 21 2,2 2,0
13 0, 2,
7 4 21 2,2 2,6 2,1 2,2 2,0
13 0, 2,
7 4 21 2,2 2,6 21 2,2 2,0
14 0, 2,
7 4 21 2,2 2,6 2,1 2,2 2,0
14 0, 2,
7 4 21 2,2 2,6 21 2,2 2,0
15 0, 2,
7 4 21 2,2 2,6 21 2,2 2,0
15 0, 2,
7 4 21 2,2 2,6 21 2,2 2,0
16 0, 2,
7 4 2,1 2,2 2,6 2,1 2,2 2,0
16 0, 2,
7 4 21 2,2 2,6 2,1 2,2 2,0
17 0, 2,
7 4 21 2,2 2,6 21 2,2 2,0
17 0, 2,
7 4 2,1 2,2 2,6 2,1 2,2 2,0
18 0, 2,
7 4 21 2,2 2,6 21 2,2 2,0

Tabla 3.10 Volumenes de agua coalescida (Vc) en funcion del tiempo de
coalescencia (tc) para la emulsion W/O de la muestra “Al” a diferentes
concentraciones del deshidratante S3.
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11 0, 3, 2, 2, 3, 2, 1, 2,
0 7 0 7 8 0 6 9 1

11 0, 3, 2, 2, 3, 2, 1, 2,
5 8 0 7 8 0 6 9 1

12 0, 3, 2, 2, 3, 2, 1, 2,
0 8 0 7 8 0 6 9 1

12 0, 3, 2, 2, 3, 2, 1, 2,
5 8 0 7 8 0 6 9 1

13 0, 3, 2, 2, 3, 2, 1, 2,
0 8 0 7 8 0 7 9 1

13 0, 3, 2, 2, 3, 2, 1, 2,
5 8 0 7 8 0 7 9 1

14 0, 3, 2, 2, 3, 2, 1, 2,
0 8 0 7 8 0 7 9 2

14 0, 3, 2, 2, 3, 2, 1, 2,
5 8 0 7 8 0 7 9 2

15 0, 3, 2, 2, 3, 2, 1, 2,
0 9 0 7 8 0 7 9 2

15 0, 3, 2, 2, 3, 2, 1, 2,
5 9 0 7 8 0 7 9 2

16 0, 3, 2, 2, 3, 2, 1, 2,
0 9 0 7 8 0 7 9 2

16 0, 3, 2, 2, 3, 2, 1, 2,
5 9 0 7 8 0 7 9 2

17 0, 3, 2, 2, 3, 2, 1, 2,
0 9 0 7 8 0 7 9 2

17 0, 3, 2, 2, 3, 2, 1, 2,
5 9 0 7 8 0 7 9 2

18 0, 3, 2, 2, 3, 2, 1, 2,
0 9 0 7 8 0 7 9 2

Tabla 3.11 Volimenes de agua coalescida (Vc) en funcion del tiempo de
coalescencia (tc) para la emulsion W/O de la muestra “B1” a diferentes
concentraciones del deshidratante S1.
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0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
25
0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
30
0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
35
0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
40
0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
45
0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
50
0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
55
0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
60
0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
65
0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
70
0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
75
0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
80
0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
85
0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
90
0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
95
10 0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
0
10 0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
5
11 0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
0
11 0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
5
12 0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
0
12 0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
5
13 0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
0
13 0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
5
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14 0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
0 5 4 4 5 4 9 6 7
14 0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
5 5 4 4 5 4 9 6 7
15 0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
0 5 4 4 5 4 9 6 7
15 0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
5 5 4 4 5 4 9 6 7
16 0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
0 5 4 4 5 4 9 6 7
16 0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
) 5 4 4 5 4 9 6 7
17 0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
0 5 4 4 5 4 9 6 7
17 0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
5 5 4 4 5 4 9 6 7
18 0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
0 5 4 4 5 4 9 6 7

Tabla 3.12 Volimenes de agua coalescida (Vc) en funcion del tiempo de
coalescencia (tc) para la emulsion W/O de la muestra “B1” a diferentes
concentraciones de deshidratante S2.
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0, 2,
50 1,9 1,6 1,5 1,6 0,8 1,8
0, 2,
55 21 1,9 1,6 1,6 0,8 1,8
0, 2,
60 2,1 2,0 1,8 1,8 0,8 1,8
0, 2,
65 21 21 2,0 1,8 0,8 1,8
0, 2,
70 21 2,1 2,0 1,8 0,8 1,8
0, 2,
75 21 21 2,0 1,8 0,8 1,8
0, 2,
80 2,1 2,1 2,0 1,8 0,8 1,8
0, 2,
85 2,2 2,2 2,0 1,8 0,8 1,8
0, 2,
90 2,2 2,3 2,0 1,8 0,8 1,8
0, 2,
95 2,2 2,3 2,1 1,8 0,8 1,8
10 0, 2,
2,2 2,3 2,1 1,8 0,8 1,8
10 0, 2,
2,2 2,3 2,1 1,8 0,8 1,8
11 0, 2,
2,2 2,3 21 1,8 0,8 1,8
11 0, 2,
2,2 2,3 2,1 1,8 0,8 1,8
12 0, 2,
2,2 2,3 2,1 1,8 0,8 1,8
12 0, 2,
2,2 2,3 21 1,8 0,8 1,8
13 0, 2,
2,2 2,3 2,1 1,8 0,8 1,8
13 0, 2,
2,2 2,3 2,2 1,8 0,8 1,8
14 0, 2,
2,2 2,3 2,2 1,8 0,8 1,8
14 0, 2,
2,2 2,3 2,2 1,8 0,8 1,8
15 0, 2,
2,2 2,3 2,2 1,8 0,8 1,8
15 0, 2,
2,2 2,3 2,2 1,8 0,8 1,8
16 0, 2,
2,2 2,3 2,2 , 0,8 1,8
16 0, 2, 2,2 2,3 2,2 0,8 1,8




57

4
17 0, 2,

4 2,2 2,3 2,2 1,8 0,8 1,8
17 0, 2,

4 2,2 2,3 2,2 1,8 0,8 1,8
18 0, 2,

4 2,2 2,3 2,2 1,8 0,8 1,8

Tabla 3.13 Volumenes de agua coalescida (Vc) en funcion del tiempo de
coalescencia (tc) para la emulsion W/O de la muestra “B1” a diferentes
concentraciones del deshidratante S3.
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0, 1,
80 2 2 2,3 1,1 1,5 1,0 1,1 1,0

0, 1,
85 2 2 2,3 1,2 1,5 1,0 1,1 1,0

0, 1,
90 3 2 2,3 1,3 1,5 1,0 1,1 1,0

0, 1,
95 3 2 2,3 1,4 1,5 1,0 1,1 1,0

10 0, 1,
3 2 2,3 1,4 1,5 1,1 1,1 1,0

10 0, 1,
3 2 2,3 1,5 1,5 1,1 1,1 1,0

11 0, 1,
4 2 2,3 1,6 1,5 1,1 1,1 1,0

11 0, 1,
4 2 2,3 1,6 1,5 1,1 1,1 1,0

12 0, 1,
4 2 2,3 1,6 1,5 1,1 1,1 1,0

12 0, 1,
4 2 2,3 1,6 1,5 1,1 1,1 1,0

13 0, 1,
4 2 2,3 1,6 1,5 1,1 1,1 1,0

13 0, 1,
4 2 2,3 1,7 1,5 1,1 1,1 1,0

14 0, 1,
4 2 2,3 1,8 1,5 1,1 1,1 1,0

14 0, 1,
4 2 2,3 1,8 1,5 1,1 1,1 1,0

15 0, 1,
4 2 2,3 1,8 1,5 1,1 1,1 1,0

15 0, 1,
4 2 2,3 1,9 1,5 1,1 1,1 1,0

16 0, 1,
4 2 2,3 1,9 1,5 1,1 1,1 1,0

16 0, 1,
4 2 2,3 1,9 1,5 1,1 1,1 1,0

17 0, 1,
4 2 2,3 1,9 1,5 1,1 1,1 1,0

17 0, 1,
4 2 2,3 1,9 1,5 1,1 1,1 1,0

18 0, 1,
4 2 2,3 1,9 1,5 1,1 1,1 1,0

Tabla 3.14 Volumenes de agua coalescida (Vc) en funcidn del tiempo de
coalescencia (tc) para la emulsion W/O de la muestra “C1” a diferentes
concentraciones del deshidratante S1.
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11 0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
0 4 5 2 3 3 3 2

11 0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
5 4 5 2 3 3 3 2

12 0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
0 4 5 2 3 3 3 2

12 0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
5 4 5 2 3 3 3 2

13 0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
0 4 5 2 3 3 3 2

13 0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
5 4 5 2 3 3 3 2

14 0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
0 4 5 2 3 3 3 2

14 0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
5 4 5 2 3 3 3 2

15 0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
0 4 5 2 3 3 3 2

15 0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
5 4 5 2 3 3 3 2

16 0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
0 4 5 2 3 3 3 2

16 0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
5 4 5 2 3 3 3 2

17 0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
0 4 5 2 3 3 3 2

17 0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
5 4 5 2 3 3 3 2

18 0, 2, 2, 2, 2, 1, 1, 2,
0 4 5 2 3 3 3 2

Tabla 3.15 Volumenes de agua coalescida (Vc) en funcion del tiempo de
coalescencia (tc) para la emulsion W/O de la muestra “C1” a diferentes
concentraciones del deshidratante S2.
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0, 1, 1, 0, 0, 0, 0, 0,
25

0, 1, 1, 0, 0, 0, 0, 1,
30

0, 1, 1, 0, 0, 0, 0, 1,
35

0, 1, 1, 0, 1, 0, 0, 1,
40

0, 1, 1, 1, 1, 0, 0, 1,
45

0, 1, 1, 1, 1, 1, 0, 1,
50

0, 1, 1, 1, 1, 1, 0, 1,
55

0, 2, 1, 1, 1, 1, 0, 1,
60

0, 2, 1, 1, 1, 1, 0, 1,
65

0, 2, 1, 1, 1, 1, 0, 1,
70

0, 2, 1, 1, 1, 1, 0, 1,
75

0, 2, 2, 1, 1, 1, 0, 1,
80

0, 2, 2, 1, 1, 1, 0, 1,
85

0, 2, 2, 1, 1, 1, 0, 1,
90

0, 2, 2, 1, 1, 1, 0, 1,
95
10 0, 2, 2, 1, 1, 1, 0, 1,
10 0, 2, 2, 1, 1, 1, 0, 1,
11 0, 2, 2, 1, 2, 1, 0, 1,
11 0, 2, 2, 1, 2, 1, 0, 1,
12 0, 2, 2, 1, 2, 1, 0, 1,
12 0, 2, 2, 1, 2, 1, 0, 1,
13 0, 2, 2, 1, 2, 1, 0, 1,
13 0, 2, 2, 1, 2, 1, 0, 1,
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14 0, 2, 2, 1, 2, 1, 0, 1,
0 4 2 0 8 0 1 8 2
14 0, 2, 2, 1, 2, 1, 0, 1,
5 4 2 0 8 0 1 8 2
15 0, 2, 2, 1, 2, 1, 0, 1,
0 4 2 0 8 0 1 8 2
15 0, 2, 2, 1, 2, 1, 0, 1,
5 4 2 0 8 0 1 8 2
16 0, 2, 2, 1, 2, 1, 0, 1,
0 4 2 0 8 0 1 8 2
16 0, 2, 2, 1, 2, 1, 0, 1,
5 4 2 0 8 0 1 8 2
17 0, 2, 2, 1, 2, 1, 0, 1,
0 4 3 0 8 0 1 8 2
17 0, 2, 2, 1, 2, 1, 0, 1,
5 4 3 0 8 0 1 8 2
18 0, 2, 2, 1, 2, 1, 0, 1,
0 4 3 0 8 0 1 8 2

Tabla 3.16 Volumenes de agua coalescida (Vc) en funcion del tiempo de
coalescencia (tc) para la emulsion W/O de la muestra “C1” a diferentes
concentraciones del deshidratante S3.
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0, 1,
50 0,9 1,9 1,9 0,4 1,9 0,8
0, 2,
55 0,9 1,9 1,9 0,5 2,0 0,8
0, 2,
60 0,9 1,9 1,9 0,6 2,1 0,9
0, 2,
65 0,9 1,9 2,0 0,6 2,1 0,9
0, 2,
70 0,9 2,0 2,1 0,6 2,1 1,0
0, 2,
75 0,9 2,0 21 0,7 2,1 1,0
0, 2,
80 0,9 2,0 2,1 0,7 2,1 1,0
0, 2,
85 1,0 2,0 21 0,7 2,2 1,0
0, 2,
90 1,0 2,0 21 0,7 2,2 1,0
0, 2,
95 1,0 2,0 2,1 0,7 2,2 1,0
10 0, 2,
1,0 2,0 2,1 0,7 2,2 1,0
10 0, 2,
1,0 2,0 2,1 0,7 2,2 1,1
11 0, 2,
1,0 2,0 21 0,7 2,2 1,1
11 0, 2,
1,0 2,0 2,1 0,7 2,2 1,1
12 0, 2,
1,0 2,0 2,1 0,7 2,2 1,2
12 0, 2,
1,0 2,0 21 0,7 2,2 1,2
13 0, 2,
1,0 2,0 2,1 0,7 2,2 1,2
13 0, 2,
1,0 2,0 2,1 0,7 2,2 1,2
14 0, 2,
1,0 2,0 2,1 0,7 2,2 1,2
14 0, 2,
1,0 2,0 21 0,7 2,2 1,2
15 0, 2,
1,0 2,0 2,1 0,7 2,2 1,2
15 0, 2,
1,0 2,0 2,1 0,7 2,2 1,2
16 0, 2,
1,0 2,0 21 0,7 2,2 1,2
16 0, 2, 1,0 2,0 2,1 0,7 2,2 1,2
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4
17 0, 2,

4 1,0 2,0 2.1 0,7 2,2 1,2
17 0, 2,

4 1,0 2,0 2,1 0,7 2,2 1,2
18 0, 2,

4 1,0 2,0 2,1 0,7 2,2 1,2

Tabla 3.17 Volumenes de agua coalescida (Vc) en funcion del tiempo de
coalescencia (tc) para la emulsion W/O de la muestra “D1” a diferentes
concentraciones del deshidratante S1.
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0, 1, 1, 1, 1, 1, 0, 1,
80

0, 1, 1, 1, 1, 1, 0, 1,
85

0, 1, 1, 1, 1, 1, 0, 1,
90

0, 1, 1, 1, 1, 1, 0, 1,
95
10 0, 1, 1, 1, 1, 1, 0, 1,
10 0, 1, 1, 1, 1, 1, 0, 1,
11 0, 1, 1, 1, 1, 1, 0, 1,
11 0, 1, 1, 1, 1, 1, 0, 1,
12 0, 1, 1, 1, 1, 1, 0, 1,
12 0, 1, 1, 1, 1, 1, 0, 1,
13 0, 1, 1, 1, 1, 1, 0, 1,
13 0, 1, 1, 1, 1, 1, 0, 1,
14 0, 1, 1, 1, 1, 1, 0, 1,
14 0, 1, 1, 1, 1, 1, 0, 1,
15 0, 1, 1, 1, 1, 1, 0, 1,
15 0, 1, 1, 1, 1, 1, 0, 1,
16 0, 1, 1, 1, 1, 1, 0, 1,
16 0, 1, 1, 1, 1, 1, 0, 1,
17 0, 1, 1, 1, 1, 1, 0, 1,
17 0, 1, 1, 1, 1, 1, 0, 1,
18 0, 1, 1, 1, 1, 1, 0, 1,
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Tabla 3.18 Volumenes de agua coalescida (Vc) en funcion del tiempo de
coalescencia (tc) para la emulsion W/O de la muestra “D1” a diferentes
concentraciones del deshidratante S2.
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10 0, 1,

0 4 0 1,1 1,0 0,2 0,5 0,2 0,3
10 0, 1,

5 4 0 1,1 1,0 0,2 0,5 0,2 0,3
11 0, 1,

0 4 0 1,1 1,0 0,2 0,5 0,2 0,3
11 0, 1,

5 4 0 1,1 1,0 0,2 0,5 0,2 0,3
12 0, 1,

0 4 0 1,1 1,0 0,2 0,5 0,2 0,3
12 0, 1,

5 4 0 1,1 1,0 0,2 0,5 0,2 0,3
13 0, 1,

0 4 0 1,1 1,0 0,2 0,5 0,2 0,3
13 0, 1,

5 4 0 1,1 1,0 0,2 0,5 0,2 0,3
14 0, 1,

0 4 0 1,1 1,0 0,2 0,5 0,2 0,3
14 0, 1,

5 4 0 1,1 1,0 0,2 0,5 0,2 0,3
15 0, 1,

0 4 0 1,1 1,0 0,2 0,5 0,2 0,3
15 0, 1,

5 4 0 1,1 1,0 0,2 0,5 0,2 0,3
16 0, 1,

0 4 0 1,1 1,0 0,2 0,5 0,2 0,3
16 0, 1,

5 4 0 1,1 1,0 0,2 0,5 0,2 0,3
17 0, 1,

0 4 0 1,1 1,0 0,2 0,5 0,2 0,3
17 0, 1,

5 4 0 1,1 1,0 0,2 0,5 0,2 0,3
18 0, 1,

0 4 0 1,1 1,0 0,2 0,5 0,2 0,3

Tabla 3.19 Volumenes de agua coalescida (Vc) en funcion del tiempo de
coalescencia (tc) para la emulsion W/O de la muestra “D1” a diferentes
concentraciones del deshidratante S3.
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0, 0,

10 0,1 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
0, 0,

15 0,1 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
0, 0,

20 0,1 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
0, 0,

25 0,1 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
0, 0,

30 0,1 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
0, 0,

35 0,1 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
0, 0,

40 0,1 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
0, 0,

45 0,1 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
0, 0,

50 0,1 0,1 0,0 0,1 0,0 0,0
0, 0,

55 0,1 0,1 0,0 0,1 0,0 0,0
0, 0,

60 0,1 0,1 0,0 0,1 0,0 0,0
0, 0,

65 0,1 0,1 0,0 0,1 0,0 0,0
0, 0,

70 0,1 0,1 0,0 0,1 0,0 0,0
0, 0,

75 0,1 0,1 0,0 0,1 0,0 0,0
0, 0,

80 0,1 0,1 0,0 0,1 0,0 0,0
0, 0,

85 0,1 0,1 0,0 0,1 0,0 0,0
0, 0,

90 0,1 0,1 0,0 0,1 0,0 0,0
0, 0,

95 0,1 0,1 0,0 0,1 0,0 0,0
10 0, 0,

0,1 0,1 0,0 0,1 0,0 0,0
10 0, 0,

0,1 0,1 0,0 0,1 0,0 0,0
11 0, 0,

0,1 0,1 0,0 0,1 0,0 0,0
11 0, 0,

0,1 0,1 0,0 0,1 0,0 0,0
12 0, 0,

0,1 0,1 0,0 0,1 0,0 0,0

12 0, 0, 0,1 0,1 0,0 0,1 0,0 0,0
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6
13 0, 0,

7 0,1 0,1 0,0 0,1 0,0 0,0
13 0, 0,

7 0,1 0,1 0,0 0,1 0,0 0,0
14 0, 0,

7 0,1 0,1 0,0 0,1 0,0 0,0
14 0, 0,

7 0,1 0,1 0,0 0,1 0,0 0,0
15 0, 0,

7 0,1 0,1 0,0 0,1 0,0 0,0
15 0, 0,

8 0,1 0,1 0,0 0,1 0,0 0,0
16 0, 0,

8 0,1 0,1 0,0 0,1 0,0 0,0
16 0, 0,

8 0,1 0,1 0,0 0,1 0,0 0,0
17 0, 0,

8 0,1 0,1 0,0 0,1 0,0 0,0
17 0, 0,

8 0,1 0,1 0,0 0,1 0,0 0,0
18 0, 0,

8 0,1 0,1 0,0 0,1 0,0 0,0

Tabla 3.20 Volumenes de agua y sedimentos (AyS) presentes en las muestras
de petréleo recuperadas.

Tub 1, 1, 1,
o1 0,2 0,5 0,1

A1 Tub 1, 1, 1,
02 0,3 0,5 0,1

Tub 0, 0, 0,
o1 0,1 0,2 0,0

B1 Tub 0, 0, 0,
02 0,1 0,2 0,1

Tub 0, 0, 0,
o1 0,9 1,4 1,4

C1 Tub 0, 0, 0,
02 0,9 1,5 1,4
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Tub 0, 0, 0,

01 2 0,1 5 0,2 5 0,5
Tub 0, 0, 0,

02 3 0,0 5 0,2 5 0,5

Tabla 3.21 Gravedad API a temperatura ambiente (82 °F) para las muestras de
petroleo recuperadas.

A1 32,4 32,7 32,1 32,3 32,2 32,3
B1 29,3 29,4 28,6 28,8 28,8 29,0
C1 26,2 24,9 259 21,7 24,8 22,0
D1 30,8 31,0 30,5 31,0 30,0 30,1

Tabla 3.22 Masa de las muestras de petrdleo recuperadas para la mediciéon de
la densidad a temperatura ambiente (82°F).

Vacio 0612 0182 0310 9714 0280 9712

A1 36, 36, 36, 36, 36, 36,
Lleno| 8088 4882 8588 4817 8533 5159

15, 15, 14, 15, 15, 15,
Vacio | 0266 0021 9970 0004 0010 0017

B1 37, 36, 37, 37, 36, 36,
Lleno | 2817 9001 3489 0060 9791 9651

14, 15, 14, 15, 15, 14,
Vacio | 9968 0020 9710 0265 0268 9710

C1 37, 37, 37, 37, 37, 37,
Lleno| 6529 7129 6628 9809 7682 9090
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14, 15, 14, 14, 15, 15,
Vacio | 9970 0011 9717 9696 0731 0264

37, 36, 36, 36, 37, 37,
Lleno| 0242 7165 7401 6431 0889 0310

*VVolumen del picnémetro utilizado: 25 mL.

Tabla 3.23 Datos de la masa de las muestras de petréleo recuperado y
volumen de n-heptano utilizado para determinar el umbral de floculacién de
asfaltenos por el método de la mancha.

m 3,0 3,0 3,0 3,0 3,0 3,020
5 (9) 235 145 175 153 296 0
A1 Vv
on (M) 3,7 3,8 3,6 3,8 3,5 4,0
m 3,0 3,0 3,0 3,0 3,0 3,024
5 (9) 016 228 096 261 120 3
B1 Vv
oon (M) 2,8 2,9 2,6 2,7 2,6 2,7
m 3,0 3,0 3,0 3,0 3,0 3,010
5 (9) 155 076 165 224 003 4
C1 Vv
on (M) 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
m 3,0 3,0 3,0 3,0 3,0 3,023
5 (9) 146 256 204 143 217 4
D1 Vv
on (ml) 4,2 4,4 4.1 4,1 4.1 4,1

mp: masa de la muestra de petroleo.
Vi volumen gastado de n-heptano.
Mmn-h: Masa de las muestras y volumen de n-heptano

Tabla 3.24 Datos para la determinacién del contenido de asfaltenos en las
muestras de petréleo recuperadas.

A1

m 3,02 3,04 3,07 3,01 3,00 3,02
= (9) 91 50 50 35 07 86

m 105, 105, 105, 105, 105, 105,
a(9) | 1004 1199 1177 1229 0977 1245
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m 3,02 3,04 3,02 3,02 3,00 3,03

B1 |_m(9) 80 50 47 47 54 06
m 105, 105, 105, 105, 105, 105,

a(9) 0163 0363 0944 1400 0806 0830
3,04 3,01 3,05 3,04 3,01 3,01

C1 | mn(g) 21 78 85 83 87 37
105, 105, 105, 105, 105, 105,

ma (g) | 0868 0223 0730 0690 0792 0659
3,02 3,04 3,01 3,01 3,04 3,01

D1 | mm (9) 68 51 50 24 03 93
m 104, 105, 104, 104, 104, 104,

a1 (9) 9684 0037 9785 9877 9872 9960

Mpmevi: Masas de las muestras, capsula vacia y llena.
mm,: masa de la muestra de petrdleo.

mg: masa de la capsula llena.

*La masa de la capsula vacia fue: 104,8427 g.

Tabla 3.25 Valores de tiempo obtenidos con el viscosimetro Canon Fenske
(flujo reversible) para calcular la viscosidad cinemética a temperatura ambiente (82
°F) de las muestras recuperadas.

A1 282 274 279 263 309 303
B1 981 923 936 903 983 945
C1 622 684 638 716 631 711
D1 336 327 341 324 352 351

3.7 MUESTRA DE CALCULO

3.7.1 Determinacién del porcentaje de agua y sedimento (%AyS) presente en

la emuls

ion

La determinacién del porcentaje de agua y sedimento de las muestras de la

emulsién se realiz6 por medio del método de centrifugacion (ASTM D 96), midiendo

los volumenes combinados de agua y sedimentos presentes en la muestra. En el

célculo de dicho porcentaje se usa la siguiente ecuacion:
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% % 100 (Ec.3.1)

Donde:

%AyS: Porcentaje de agua y sedimentos expresado en porcentaje.
Vi: Volumen de agua y sedimentos en la muestra.

Vr1: Volumen total de la muestra (10mL).

El volumen de agua y sedimentos total en la muestra “A1” se calculé sumando los
volumenes obtenidos en cada tubo, estos valores se extrajeron de la tabla 3.2:

V1: 1,6 mL
V2: 1,4 mL
Y-y =3mL

Sustituyendo en la ecuacién 3.1 se obtuvo el porcentaje de agua y sedimentos
presente en la emulsion:

%AyS = - 100 = 30 %
T T lomL S

Los resultados se encuentran en la tabla 4.1, para las diferentes muestras de
crudo contaminado.

3.7.2 Determinacion de la gravedad API corregida a 60°F utilizando el método
del hidrémetro
Cuando la gravedad observada en liquidos opacos de temperaturas diferentes a

60°F, usando el método del hidrédmetro, debe hacerse una correccién de la lectura
del hidrémetro observada a la temperatura adecuada a 60°F. Para esto se utilizan las
tablas de correcciéon de gravedad APl que se muestran en el, anexo A tabla A.1,
donde realiza una interpolacion entre dos valores como se muestra a continuacion,
ya que el valor observado para la muestra “A1” es intermedio entre valores

tabulados:

Tabla 3.26 Correccion de gravedad API observada.

Muestra Gravedad Gravedad
observada a corregida a
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80 °F 60°F
25 23,7
A 25,1 X
26 24,6

Al realizar la interpolacion entre los valores de la tabla 3.26, se obtuvo el siguiente
resultado, el cual se muestra en la tabla 4.1, para las demas muestras de petréleo
emulsionado:

X= 23,8 °APl a 60 °F
3.7.3 Calculo de la gravedad especifica (y)

El calculo de la gravedad especifica para la muestra “A”, se realizd una vez
obtenida la gravedad API corregida a través de la siguiente ecuacion:

°API = L;S —131,5 (Ec.3.2)
Despejando:
1415
Y= o onr 1 191 c
API+ 1315
Donde:

v: gravedad especifica (adimensional).
°API: gravedad del petréleo corregida a 60°F.

Sustituyendo el valor resultante de la interpolacion anterior en la ecuacion 3.2 se
obtiene:

141,5

= — =(0,9111
23,8 +131,5

4

Los valores de gravedad especifica obtenidos para cada muestra se reportan en
la tabla 4.1.

3.7.4 Determinacion de las densidades de las muestras de crudo emulsionado
La densidad de la emulsién, se obtiene por medio de la siguiente ecuacion:

mpll—-mpv
v

(Ec.3.3)

Donde:
p: densidad de la muestra, g/ml.
mpll: masa del picnémetro lleno, g.
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mpv: masa del picnémetro vacio, g.
V: volumen del picnémetro utilizado (25 ml).

Para la muestra “A1”, utilizando la ecuacion 3.3 y tomando los datos de la tabla
3.4 se determind la densidad de esta muestra.

p=09141 g/ml

De forma analoga se determind el valor de la densidad para las muestras “B1”,
“C1”y “D1”, los resultados se presentan en la tabla 4.1.

3.7.5 Determinacion del umbral de floculacion de asfaltenos
El umbral de floculacion de asfaltenos permite observar cuan dispersos se

encuentran los asfaltenos en el petréleo, y para determinarlo se empled el método de
la mancha. El punto de floculacién o umbral de precipitacion de asfaltenos se calculd

usando la ecuacion 3.4:

%Up = (—2-) x 100 (Ec.3.4)

Donde:

%UE: porcentaje del umbral de floculacion de asfaltenos.
Py: peso de n-heptano gastado, g.

Pc: peso de la muestra de crudo, g.

Con los datos obtenidos a partir del método de la mancha reportados en la tabla
3.5 se determiné el umbral de floculacion de asfaltenos del crudo:

Entonces:
La densidad del n-heptano es: 0,6886 g/ml

P=3,0161 g
Py= 3,00 mL x 0,6886 g/mL=2,0658 g

2,0658 g
) ¥ 100 = 40,65%

9U =(
F \3,0161 g+ 2,0658 g

Los resultados del calculo del umbral de floculacién de los asfaltenos de las
diferentes muestras se reportaron en la tabla 4.1.

3.7.6 Determinacion del contenido de asfaltenos
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El contenido de asfaltenos de la muestra “A1” se determiné por el método IP

143-57 y se calcul6 por medio de la siguiente ecuacion:

% A = (:ﬁ) x 100 (Ec.3.5)

lm

Donde:

%A: porcentaje de asfaltenos.

Ma: masa de asfaltenos, g.

Mn: masa de la muestra de petroleo, (3,00809g).

Entonces:
Ma = Mcll — Mcv (Ec.3.6)

Donde:
Mcll: masa de la capsula llena, g.
Mcv: masa de la capsula vacia, g.

Ma = 105,0734 g — 104,8427 g = 0,2307g

A continuacion se sustituye los valores de Ma calculado anteriormente y M, que
se describio en la leyenda de la ecuacién 3.5.
0.2307

%A = 20080 100=7,67%

Los resultados obtenidos para las demas muestras se reportaron en la tabla 4.1

3.7.7 Calculo de la viscosidad cinematica de las muestras

La viscosidad del petréleo se determiné empleando el viscosimetro Canon-Fenske
(flujo reversible) para liquidos opacos usando método ASTM 445 y se determina su
valor por medio de la relacién siguiente:

Y=txC (Ec.3.7)

Donde:

1 viscosidad cinematica, cSt.

t: tiempo de flujo, s.

C: constante de calibracion, cSt/s.

Con los datos experimentales de tiempo de flujo indicados la tabla 3.7 y los
valores de las constantes de calibracion se extraen del anexo A, tabla A.3, se calculd la
viscosidad cinematica de las muestra “A1”:

=310 s x 0,015 cSt/s = 4,65 cSt.
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Los resultados obtenidos de la muestra “A1” se reportan en la tabla 4.1 e
igualmente para las muestra “B1”, “C1” y “D1”.

3.7.8 Calculo de la viscosidad de las muestras
La viscosidad absoluta de las muestras se determina por medio de la siguiente
ecuacion:

W =v%p
(Ec.3.8)

Donde:

M: viscosidad absoluta, cP.

7 viscosidad cinematica, cSt.
p: densidad de la muestra, g/ml.

Entonces tomando los valores de la viscosidad cinematica y de la densidad de la
tabla 4.1, se calcula la viscosidad absoluta de la muestra “A1”:

p= 4,65 cSt x 0,9141 g/ml
p=4,25 cP
Los resultados obtenidos para el resto de las muestras se reportan en la tabla 4.1

3.7.9 Célculo de larelacion Vc/Vwo para las graficas de estabilidad
Se calcula mediante la siguiente ecuacion:

VC/"L';: — Veoalescido (EC.3.9)

Vrotal de agua

Donde
V coalescido: VOluMen de agua coalescida cada cierto tiempo, ml.
Votal de agua: VOlumen total de agua en la emulsion, ml.

Para este calculo, el volumen total de agua (V) es determinado por el método de
centrifugacion de la muestra “A1” y el volumen de la fase coalescida mediante prueba de
botella, utilizando los datos de la tabla 3.8 con Nalco EC 2415 A a una concentracion de
50 ppm y sustituyendo en la ecuacion 3.10 se obtiene:

. 0,7ml 023
€= T3 o0ml

Las relaciones de Vc/V~ para cada muestra se calcularon por medio de la
ecuacion 3.9 utilizando las tablas desde la 3.8 hasta la 3.19. Los resultados se
encuentran tabulados en el anexo B desde la tabla B.1 a la B.12. Los tiempos de
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coalescencia en funcién de deshidratante se encuentran en el anexo C desde la tabla
C.1 hasta la C.4.

3.7.10 Determinacion de los porcentajes de eficiencia del proceso de
deshidratacion

De acuerdo al porcentaje de agua y sedimentos se determiné la eficiencia del
proceso de la muestra “A” en el equipo de deshidrataciéon, para la corrida de un tiempo
de residencia de 1 hora con el deshidratante D1 se calcul6 de la siguiente manera:

%E = (=) x 100 (Ec.3.10)

SoAT
Donde:
%E = porcentaje de eficiencia.
%A = porcentaje de agua y sedimentos separada de la muestra recuperada.
%A = porcentaje de agua y sedimentos de la muestra contaminada.

Entonces:

0GE (28) 100 =93,33%
b = 30 A = N (i}

Los porcentajes de eficiencia del procesode deshidratacion para las demas
corridas y tiempos de residencia se reportaron en la tabla 4.6.
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CAPITULO 4: ANALISIS DE RESULTADOS, CONCLUSIONES Y
RECOMENDACIONES

4.1 CARACTERIZACION FISICOQUIMICA DE LAS MUESTRAS DE PETROLEO

En la tabla 4.1 se presentan las propiedades fisicoquimicas de las muestras de
petréleo contaminadas utilizadas en esta investigacion.

Tabla 4.1 Caracterizacion fisicoquimica de las muestras de petroleo
contaminado.

Muestr Muestr Muestr Muestr
Propiedad a Al a B1 aC1 a D1
Agua y sedimentos (%v/v) 30,0 27,0 30,0 15,0
Gravedad APl a 60°F
(°API) 23,8 23,5 211 27,6
Gravedad especifica a
60°F 0,911 0,9129 0,9273 0,8894
Densidad a 82°F (g/mL) 0,9141 0,8929 0,9105 0,8872
Umbral de floculacion de
asfaltenos (%m/m) 40,65 38,89 42,24 47,65
Contenido de asfaltenos
(%m/m) 7,67 5,04 7,85 5,95
Viscosidad cinematica a
82°F (cSt) 4,65 20,2 10,47 6,38
Viscosidad absoluta a 82°F
(cP) 4,25 17,88 9,53 5,66

En el analisis de la caracterizacién fisicoquimica de las muestras se observa
que las muestras A1, B1 y C1 presentan un alto contenido de agua y sedimentos de
30, 27 y 30 %vV/v respectivamente; mientras que la muestra D1 contiene un menor
porcentaje de agua y sedimentos (15 %v/v) en comparacion con las tres primeras
muestras.

Al considerar la viscosidad absoluta de la muestra B1 se visualiza que es
mayor, con respecto al resto de las muestras de petréleo contaminadas los valores
de la viscosidad absoluta son relativamente bajos y el menor valor se obtuvo en la

muestra A1. Con respecto al umbral de floculacion, la muestra contaminada con los
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asfaltenos mas dispersos fue la D1 y la que presenta un mayor contenido de
asfaltenos es la muestra C1.

En cuanto a las propiedades fisicoquimicas tales como la gravedad API,
gravedad especifica, densidad, cantidad de asfaltenos y umbral de floculacidon de
asfaltenos; no se pueden analizar del todo ya que, esta caracterizacion fue realizada
a muestras de petréleo contaminado con un alto contenido de agua y sedimentos,
por lo tanto no son caracteristicas propias del petroleo (sin agua) sino de la emulsion.
El conocer las propiedades fisicoquimicas de las muestras de desecho estudiadas,
ayuda a inferir cdmo debe ser aplicado el proceso de deshidratacién para obtener
petroleo con el menor contenido de agua y pueda ser reusado en las practicas de

laboratorio.

4.2 PROCEDIMIENTO PARA LA RECUPERACION DE PETROLEO PRESENTE
EN LA MUESTRAS CONTAMINADAS

Una vez realizada la caracterizacién fisicoquimica de las muestras estudiadas,
se procedid a la seleccion del deshidratante adecuado para separar el agua
emulsionada del petréleo presente en las muestras contaminadas. Luego se analizé

el efecto del pH en la estabilidad de las emulsiones.

4.2.1 Seleccién del deshidratante
En esta investigacion como ya se dijo en el capitulo anterior, se

preseleccionaron los tres deshidratantes que mejor se comportaron en el trabajo de
grado de Marin (2009). Para la seleccion de la concentracion de los
desemulsionantes, se realizé el ensayo prueba de botella y los productos empleados
fueron los siguientes: Nalco EC 2415 A (S1), RM 443 DH (S2) y RM 5453 (S3). Se
us6é como parametro de seleccién de la concentracion éptima de cada deshidratante,
el minimo de estabilidad de las emulsiones, evaluandolas a concentraciones de 50 a
600ppm. ElI minimo de estabilidad permiti6 conocer la concentracion de
deshidratante con la que se alcanzé el 50% de agua coalescida en menor tiempo y
se representa como el minimo de la curva en las figuras 4.1, 4.2, 4.3 y 4.4, pero no

todas las curvas presentaron un minimo de estabilidad, debido a que algunas no
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tienen punto de inflexiéon y para esos casos se tomoé el valor que representd el menor
tiempo de coalescencia. Estas figuras se construyeron con los datos obtenidos de
tiempo de coalescencia (ic) presentados en el Anexo C desde la tabla C.1 hasta la

tabla C.4, en funcion de las concentraciones de los deshidratantes empleados.

60
50

40

30 — S

20 ———57)

- S3
0 >——<3§/—-..____________=.
10

(6] 200 400 600 800

Concentracion deshidratante (ppm)

Tiempo de colescencia (min)

Figura 4.1 Tiempo de coalescencia (tc) en funcidon de la concentracion de
deshidratante, para la muestra “Al1”.

En la figura 4.1 se observa la curva que representa el comportamiento del
deshidratante S1, el punto minimo sefalado con el recuadro, indica que la mejor
concentracion para este desemulsionante fue de 50 ppm con un tiempo de
coalescencia de 13,4 minutos. Con respecto al producto S2, si presenta el minimo de
estabilidad ya que este es el punto de inflexion de la curva y se tiene que la
concentracion mas efectiva fue de 300 ppm con un tiempo de coalescencia de 10
minutos y para el deshidratante S3 se visualiza igualmente una concentracién de 300

ppm con un tiempo de 13,4 minutos.
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Figura 4.2 Tiempo de coalescencia (tc) en funcion de la concentracion de
deshidratante, para la muestra “B1”.

En la figura 4.2 muestra que la mejor concentracion para el deshidratante S1
fue de 200 ppm, de 50 ppm para el S2 y de 100 ppm para el deselmulsionante S3,
con tiempos de coalescencia de 10,2, 13,2 y 17,8 minutos respectivamente. En la
curva del deshidratante S3 se observa que concentraciones de 50, 400, 500 y 600
ppm no tienen valores definidos, esto se debe a que este deshidratante para estas
concentraciones no llego a alcanzar un 50% de agua separada en la muestra B1.
Ninguna de las tres curvas presentaron minimo de estabilidad, por lo tanto se tomé el
menor valor de tiempo de coalescencia para escoger la concentracion 6ptima de

cada desemulsionante.
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En la figura 4.3 se visualiza que para los deshidratantes S1 y S2 la
concentracion o6ptima para ambos fue de 50 ppm, y de 300 ppm para el
desemulsionante S3, con tiempos de coalescencia de 26, 40, y 20 minutos
respectivamente. En la curva que describe el comportamiento del producto S2 se
observa que no posee valores definidos para las concentraciones de 400, 500 y 600
ppm, igualmente ocurre con el deshidratante S1 en los valores de 400 y 500 ppm y
con el producto S3 para 100, 400 y 600 ppm; tal cual se explico anteriormente se
debe, que a estas concentraciones no se alcanzé un 50% de agua separada en la
muestra C1. Cabe destacar que la unica curva que presentd el minimo de estabilidad
fue la del deshidratante S3.

70

60

50 |

40 H

30 | —=52

20 | t

Tiempo de coalescencia (min)
2

10

0 100 200 300 400 500 600 700
Concentraciones de deshidratante (ppm)

Figura 4.3 Tiempo de coalescencia (tc) en funcion de la concentracion de
deshidratante, para la muestra “C1”.
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La figura 4.4 muestra que para el deshidratante S1 la mejor concentracion es de
600 ppm y para el producto S2 de 100 ppm, con tiempos de coalescencia de 12,6 y
12,7 minutos respectivamente. La curva del deshidratante S3 posee un punto de
inflexién, por tanto este representa el minimo de estabilidad, a diferencia de la curva
descrita por el producto S1 que solo indica el menor valor de tiempo de coalescencia.
En esta grafica no se obtuvieron valores del desemulsionante S3 debido a que, éste
alcanzé el 50% de volumen de agua coalescida solamente con una concentracion de
50 ppm, por tal motivo no se describe curva alguna por ser un unico punto. En el
comportamiento del producto S2 se observa que no alcanzé6 el minimo de estabilidad

para las concentraciones 300, 400, 500 y 600 ppm.
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Figura 4.4 Tiempo de coalescencia (tc) en funcidon de la concentracion de

deshidratante, para la muestra “D1”.

4.2.2 Aplicacion de un procedimiento para la recuperacion de petréleo
presente en las muestras contaminadas
Con cada una de las concentraciones seleccionadas en el punto anterior,

siendo determinadas por el minimo de estabilidad, se trataron las muestras

contaminadas en el tanque de lavado para la recuperacion del petroleo. Las
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concentraciones seleccionadas por medio del ensayo prueba de botella, se redujeron
utilizando un factor de dos, debido a que el proceso llevado a cabo en el tanque de
lavado es un sistema de tipo dinamico, gracias a la agitacion mecanica y el
tratamiento térmico al cual son sometidas las muestras. A diferencia de la prueba de
botella donde se aplica un sistema estatico, por tanto es menor la dosificacién de
deshidratante.

Este procedimiento de recuperacion de petroleo se realizdé con tiempos de
residencia de 1 horay 1 2 hora. En total se realizaron veinticuatro corridas en el
sistema, motivado a que cada muestra se traté con las mejores concentraciones de
los deshidratantes S1, S2 y S3, y cada concentracion se sometio a los dos tiempos
de residencia establecidos, lo que resultd seis corridas por muestra, como se

observa en la tabla 4.2.

Tabla 4.2 Corridas realizadas a cada muestra de desecho, con la
concentracion O0ptima de deshidratante en los tiempos de residencia establecidos
en el tanque de lavado.

1 S1 25

2 S2 1
A1 3 S3 150

4 S1 25

) S2 1%

6 33 150

1 S1 100

2 S2 25 1
B1 3 S3 50

4 S1 100

) S2 25 1%

6 S3 50

1 S1

2 S2 25 1
C1 3 S3 150

4 S1

5 S2 25 1%

6 S3 150

1 S1 300
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2 S2 50 1
D1 3 S3 25

4 S1 300

5 S2 50 1%

6 S3 25

4.3 ANALISIS DEL EFECTO DE PH DEL AGUA EN LA ESTABILIDAD DE LAS
EMULSIONES ESTUDIADAS

La estabilidad de las emulsiones se analizd principalmente por la medicion del
volumen de la fase agua separada. Las muestras A1 y B1 no se les vario el pH, se
trataron en el tanque de lavado con su pH inicial, pero a las muestras C1y D1 si se
le modificd su valor. Como se explicd en el capitulo anterior, a la muestra C1 se le
agregdé una solucién de hidroxido de sodio (NaOH 1% m/v), de esta manera se
modificé el pH de la fase acuosa a basica donde se obtuvo un pH de 9 y 11
aproximadamente, asi a su vez la muestra D1 se traté con valores de pH entre 2y 4
para formar un medio acido, agregando una solucién de acido sulfurico (H2SO4 50%
vIv).

Este analisis se realizd observando el cambio en las propiedades
fisicoquimicas de las muestras recuperadas, considerando primordialmente el efecto
que produjo la variacion del pH en la cantidad de agua separada por el tanque de
lavado. Entre las tablas 4.3 a la 4.6 se presentan los resultados obtenidos en esta

etapa de la investigacion:

Tabla 4.3 Caracteristicas fisicoquimicas del petréleo recuperado a partir de la

muestra Al.
S1 S2 S3
Propiedad 1 11/2 1 11/2 1 11/2
hora hora hora hora hora hora
pH 6,20 6,24 6,21 6,27 6,30 6,24
Aguay
sedimentos (%v/v) 2,0 0,5 2,0 1,0 2,0 0,2
Gravedad API

a 60°F (°API) 30,9 31,2 30,6 30,8 30,7 30,8
Gravedad 0,87 0,86 0,87 0,87 0,87 0,87
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especifica a 60°F 34 97 29 18 24 18
Densidad a 0,86 0,85 0,87 0,86 0,87 0,86
82°F (g/ml) 99 88 31 04 30 18
Umbral de
floculacion de 45,7 46,4 46,4
asfaltenos (%m/m) 3 7 451 6 44,3 47,7
Contenido de
asfaltenos (%m/m) 8,51 9,1 8,94 9,3 8,5 9,31
Viscosidad
cinematica a 82°F
(cSt) 4,23 4,11 418 3,94 4,34 413
Viscosidad
absoluta a 82°F (cP) 3,68 3,53 3,65 3,39 3,79 3,56

En la tabla 4.3 se muestran las caracteristicas fisicoquimicas de la muestra A1
al ser tratada con los deshidratantes S1, S2 y S3; analizando tanto el pH de la
muestra inicial (6,20) como el de las recuperadas, se observa que son muy cercanos
al valor neutro (ligeramente acido). Con respecto al porcentaje de agua y sedimentos
para tiempos de residencia de 1 hora y 1'% hora disminuy6 considerablemente en las
seis corridas realizadas con esta muestra. En las tres corridas para un tiempo de
proceso de 1 hora, el contenido de agua y sedimentos es mayor a la especificacion
de calidad (menor de 0,5 %v/v) para crudos medianos y livianos segun las
especificaciones de los contratos de comercializacion (Vité, 2008). Sin embargo para
un tiempo de residencia de 1'% hora se alcanzé la especificacion, con los
deshidratantes S1y S3.

En el petrdleo recuperado a partir de la muestra A1, se obtuvo un crudo
mediano con gravedad entre 30 y 31 °API. Se alcanzaron valores de densidad de
0,8588 y 0,8618 g/ml para las corridas de 172 hora con los deshidratantes S1 y S3
respectivamente. Los valores de viscosidad del petréleo recuperado obtenidos en las
seis corridas, son semejantes al de la emulsién (muestra de petréleo contaminado,
4,25 cP).

En la tabla 4.4 se presentan las caracteristicas fisicoquimicas del
petréleo recuperado a partir de la muestra B1, los resultados obtenidos son muy
similares a los de la muestra A1, ya que los valores de pH de ambas son muy

cercanos como se observa a continuacion.
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Tabla 4.4 Caracteristicas fisicoquimicas del petrdleo recuperado a partir de la

muestra B1.
Propiedad S1 S2 S3
1 11/2 1 11/2 1 11/2
hora hora hora hora hora hora
pH 6,60 6,58 6,61 6,59 6,60 6,59
Aguay 0,5 0,2 1,5 0,4 0,3 0,1
sedimentos (%v/v)
Gravedad API 27,9 28,0 27,2 27,4 27,4 27,6
a 60°F (°API)
0,88 0,88 0,89 0,89 0,89 0,88
Gravedad 77 71 16 05 05 94
especifica a 60°F
Densidad a 0,89 0,87 0,89 0,88 0,87 0,87
82°F (g/ml) 02 59 41 02 91 85
Umbral de 39,1 39,7 37,2 38,0 37,2 38,0
floculacion de 1 8 9 5 8 7
asfaltenos (%m/m)
Contenido de 573 6,3 8,32 9,83 7,91 7,93
asfaltenos (%m/m)
Viscosidad 14,7 13,8 14,0 13,5 14,7 14,1
cinematica a 82°F 1 5 4 5 5 8
(cSt)
13,0 12,1 12,5 11,9 12,9 12,4
Viscosidad 9 3 5 3 7 6
absoluta a 82°F (cP)

Como se mencioné anteriormente los valores de pH de las muestras A1 y B1

son muy similares y tal cual se explicara a continuacion el resto de las caracteristicas
fisicoquimicas siguieron la misma tendencia de la muestra A1. Los resultados
obtenidos con respecto al porcentaje de agua y sedimentos muestran que para un
tiempo de residencia de 1 hora los deshidratantes mas eficientes fueron el S1y el S3
logrando resultados de 0,5 y 0,3 %v/v, y de 0,2, 0,4 y 0,1 %v/v para los tres
deshidratantes (S1, S2 y S3 respectivamente) en tiempos de residencia de 174 hora,
esto mejora la calidad del crudo y permite que las muestras estén dentro de las
especificaciones de contenido de agua y sedimentos para crudos medianos.

Se puede observar que la gravedad API para la muestra B1 recuperada, en
las seis corridas corresponde a petroleo de tipo mediano ya que el valor se mantiene
entre 27 y 28 °API. En cuanto a la densidad, asi como en la muestra A1 los valores

son semejantes en las seis corridas. Con respecto a la viscosidad disminuyd
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aproximadamente entre cinco y seis unidades, al compararla con el valor de la
muestra de petréleo contaminado (18,04 cP), esto posiblemente se debe a la
disminucién de la fase interna (agua) ya que, a mayor contenido de gotas, existen
mas interacciones entre las gotas, por lo tanto mayor viscosidad y lo contrario ocurre
al disminuir la proporcion de la fase interna en la emulsién (Salager, 1999).

Para verificar que el proceso de deshidratacion, especificamente el tanque de
lavado funcionaba correctamente con el nuevo distribuidor de liquido en comparaciéon
con el distribuidor original, a las muestras A1 y B1 no se les varié el pH. Con los
resultados obtenidos de las muestras A1 y B1 se puede afirmar que las emulsiones
con pH cercano al valor neutro, al ser sometidas a un sistema de deshidratacion en
un tanque de lavado con la dosificacion de desemulsionante correcta, se obtiene
petréleo recuperado con un contenido de agua de hasta 0,1 %v/v, lo cual cumple
satisfactoriamente con las especificaciones de calidad, evidenciando una buena
deshidratacion del petréleo.

A continuacion en la tabla 4.5 se presentan las caracteristicas fisicoquimicas

del petréleo recuperado a partir de la muestra C1, con valores de pH entre 9y 11:

Tabla 4.5 Caracteristicas fisicoquimicas del petréleo recuperado a partir de la

muestra C1.
S1 S2 S3
Propied 1 1 1
ad 1 hora 1/2 1 hora 1/2 1 hora 1/2
hora hora hora
6 9 1 6 8 1 6 9 1
pH ,64 ,02 0,95 ,63 ,95 0,97 ,63 ,00 1,02
0 7 1 0 1 2 0 1 2
Aguay 2 ,0 8,0 ,6 0,0 9,0 5 0,0 8,0
sedimentos
(%v/v)
2 2 2 2 2 2 2 2 2
Graved 7.1 4.8 3,6 6,9 4,5 0,4 6,9 3,5 0,7
ad APl a 60°F
(°API)
0 0 0 0 0 0 0 0 0
Graved | 8922 ,9053 ,9123 | ,8933 | ,9070 ,9315 | ,9123 ,9129 | ,9297
ad especifica
a 60°F
Densid 0 0 0 0 0 0
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ad 82°F 0 9062 | ,9085 0 9077 | 9182 o[ 9073 | 9175
(g/ml) 8834 8853 8849

Umbral

de floculacion 4 4 4

de asfaltenos | 5,64 A A| 495 A Al 488 A A
(% m/m) F F F F F F

Conteni

do de 8 8 8

asfaltenos ,26 8 7| 14 7 71 21 7 7
(%m/m) 02 94 53 42 50 41

Viscosi

dad 7 7 7

cinematica a ,33 9 11 .67 9 1 91 9 1
82°F (cSt) ,33 0,26 57 0,74 47 0,67

Viscosi
dad absoluta 6 8 9 6 8 9 6 8 9
a 82°F (cP) A7 46 .32 79 69 86 ,65 59 79

*A.F: asfaltenos floculados.

En la tabla 4.5 se observan las variaciones de las caracteristicas
fisicoquimicas de la muestra C1 después de haber sido tratada en el tanque de
lavado. A esta muestra se le modificd el pH inicial de 6,64 a valores de 9y 11. El
porcentaje de agua y sedimentos obtenido en las tres corridas, para tiempos de
residencia de 1 hora donde el pH era 9, fue de 7 %v/v con el deshidratante S1, y 10
%Vlv para los desemulsionantes S2 y S3, no se obtuvieron porcentajes dentro de las
especificaciones de los tratados de comercializacion; en comparacion con las tres
corridas de pH casi neutro donde se alcanzaron valores de 0,2, 0,6 y 0,5 %v/v para
los deshidratantes S1, S2 y S3 respectivamente. En las corridas con pH de 11 no se
logré una ruptura de la emulsion considerable ya que, para los deshidratantes S1, S2
y S3 se obtuvieron valores de 18, 29 y 28 %v/v de porcentaje de agua y sedimentos
respectivamente.

Con respecto a la gravedad API una vez deshidratada la muestra C1 con
valores de pH de 9 y 11, no se pueden clasificar segun el tipo de crudo, ya que el
porcentaje de agua presente en la muestra recuperada es alto. Para las tres corridas
con pH casi neutro el tipo de petréleo obtenido a partir de la muestra C1 contaminada
es mediano. Segun los resultados obtenidos del porcentaje de agua y sedimentos y
de gravedad API, se evidencia la influenza que tiene un pH basico en la estabilidad

de las emulsiones W/O ya que, mientras mayor fue el valor del pH menor cantidad de
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agua se separdé de la emulsion. Se han realizado estudios que posiblemente
expliquen a que se debe este comportamiento, estos indican que los asfaltenos
contribuyen a la formacion de componentes activos interfacialmente, que forman una
pelicula interfacial de alta resistencia mecanica y se debe a la reaccidén ocurrida entre
la fraccion asfalténica y un alcali (Guo, 2007). Esto explica que esta emulsion con
valores de pH entre 9 y 11 sea mas estable en comparacion con las tres corridas a
pH neutro.

Como se observa en la tabla 4.5 los asfaltenos ya estaban floculados en las
seis corridas realizadas con pH basico. Estudios realizados indican que los
asfaltenos y las resinas contienen alta concentracion de grupos funcionales polares,
estos se ionizan con valores extremos de pH y entonces la ionizacion de tales grupos
crea una alta densidad de carga superficial que cambia drasticamente las
propiedades de la pelicula interfacial, pues genera fuerzas repulsivas internas que
destruyen las propiedades mecanicas que evitan la coalescencia de las gotas
(Delgado, 2006). Este resultado no es favorable, ya que los asfaltenos podrian
precipitar y causar problemas en los procesos de produccion y transporte, sino existe
un control apropiado de una emulsion (W/O) con una fase acuosa de pH basico.

A continuacién se presentan las propiedades fisicoquimicas de la muestra D1
recuperada. Como se visualiza en la tabla 4.6 la muestra D1 se le varié el pH, de un

valor casi neutro a pH acido (entre 2 y 4).

Tabla 4.6 Caracteristicas fisicoquimicas del petréleo recuperado a partir de la

muestra D1.
Propie S1 S2 S3
dad 1 1 1
1 hora 1/2 1 hora 1/2 1 hora 1/2
hora hora hora
6 2 4 6 2 4 6 1 4
pH ,32 ,03 ,06 ,24 ,02 ,07 ,29 ,94 ,04
Aguay
sedimentos 0 0 0 1 1 0 2 2 2
(%VIv) 6 5 N 2 0 4 4 0 0
Grave 2 2 2 2 2 2 2 2 2
dad APl a 9,1 9,3 9,5 8,8 9,1 9,5 8,3 8,6 8,7
60°F (°API)
Grave 0 0 0 0 0 0 0 0 0
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dad ,8812 | ,8799 | ,8789 | ,8827 | ,8811 ,8789 | ,8856 | ,8838 | ,8833
especifica a
60°F

Densid
ad a 82°F 0 0 0 0 0 0 0 0 0
(g/ml) ,8835 ,8811 ,8686 ,8766 ,8707 ,8669 ,8857 ,8806 ,8802

Umbral
de 4 4 4
floculacioén 8,76 8,69 8,61

de 4 5 4 4 4 4
asfaltenos 8,96 0,03 8,31 8,36 8,30 8,29
(% m/m)

Conten 7 7 7

ido de ,99 4 5 ,91 4 4 ,87 4 5
asfaltenos 15 ,28 ,50 ,81 75 ,07

(%m/m)

Viscosi

dad 5 5 4 S 5 4 S 5 5
cinematicaa | .11 ,04 ,90 27 12 86 ,38 28 27

82°F (cSt)

Viscosi 4 4 4 4 4 4 4 4 4
dad absoluta | 51 44 ,26 ,62 46 21 7 ,65 ,64
a 82°F (cP)

Los porcentajes de agua y sedimentos de las muestras recuperadas a pH acido
con el desemulsionante S1, a tiempos de residencia de 1 hora y 1'% hora fueron de
0,5 y 0,1 %v/v respectivamente, estos resultados al igual que al obtenido con la
muestra tratada con el deshidratante S2 para un tiempo de 1'% hora (0,4 %v/v),
cumplen con las especificaciones de los tratados comerciales para la venta del
petréleo. Aunque con el deshidratante S3 el contenido de agua y sedimentos no fue
el mejor, se debe recordar que en el ensayo prueba de botella se obtuvo un bajo
desempenio al evaluar este desemulsionante con la muestra D1, lo que indica que en
el tanque de lavado se logré una separacion considerable del agua contenida en la
emulsion.

En cuanto a la gravedad API de las muestras en las seis corridas, se observa
que el petréleo recuperado de la muestra D1 es de tipo mediano, debido a que el
valor se mantuvo entre 28 y 29 °API. Con respecto a las densidades obtenidas, los
valores son semejantes para las nueve corridas; al igual que la viscosidad, en todas

las muestras recuperadas el valor fue aproximadamente de 4 cP.
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4.4 DETERMINACION DE LOS PORCENTAJES DE EFICIENCIA EN LA
RECUPERACION DE PETROLEO UNA VEZ APLICADA LA METODOLOGIA
ANTERIOR

Los porcentajes de eficiencia se determinaron para las seis corridas realizadas
a cada una de las muestras contaminadas (A1, B1, C1y D1), como se presenta en la

tabla 4.7:

Tabla 4.7 Porcentajes de eficiencia de las muestras recuperadas.

Porcentaje de eficiencia (%)
Mues H S1 S2 S3
tra P 1 11/2 1 11/2 1 11/2
hora hora hora hora hora hora
Neut 93, 98,3 93, 96,6 93, 99,3
A1 ro 33 3 33 6 33 3
Neut 98, 99,2 94, 98,5 98, 99,6
B1 ro 15 6 44 2 89 3
Basi 76, 40,0 66, 66,
C1 co 67 0 67 3,33 67 6,67
Acid 96, 99,3 93, 97,3 86, 86,6
D1 0 67 3 33 3 67 7
Los resultados de porcentajes de eficiencia mostrados en la tabla anterior,

permiten conocer que para la muestra A1 y B1 con pH cercano al valor neutro, el
sistema de deshidratacion de petrdleo a escala de laboratorio permite un alto
rendimiento e igualmente ocurre con la muestra D1 con un pH acido. Las muestras
A1y B1 comprueban la eficiencia del tanque de lavado con el nuevo distribuidor de
liquido para tratar muestras de petroleo contaminadas sin alterar los valores de pH
de la fase acuosa de la emulsion, ya que se rompieron considerablemente las
emulsiones y disminuy6 el contenido de agua y sedimentos. El mayor porcentaje de
eficiencia que se obtuvo fue de 99,63% para la muestra B1 con el deshidratante S3
durante 172 hora de tiempo de residencia en el equipo de deshidratacion.

En cambio para la muestra C1 los porcentajes de eficiencia fueron bajos, ya

que se obtuvo valores por debajo del 50% de eficiencia en las tres corridas
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realizadas con pH 11 a tiempos de residencia de 1% hora para los tres
deshidratantes utilizados. Con estos resultados se puede afirmar que un valor de
pH=11 en la fase acuosa de la emulsién la estabiliza, lo que ocasiona mayor

dificultad para extraer el agua emulsionada en la muestra de petrdleo contaminada.

4.5 CONCLUSIONES

1. En la caracterizacion de las propiedades fisicoquimicas de las muestras
contaminadas, la muestra A1 presentd 30 %v/v de agua y sedimentos; la muestra B1
tuvo 27 %vlv; la muestra C1 presentd 30 %v/v y por ultimo en la muestra D1 se
obtuvo un 15 %v/v de agua y sedimentos. Las muestras de desechos A1, B1, C1y
D1 presentaron viscosidades de 4,25, 17,88, 9,53 y 5,66 cP respectivamente.

2. El mejor deshidratante para la muestra A1 fue el S2 (RM 443 DH) a una
concentracion de 300 ppm. El desemulsionante S1 (Nalco EC 2415 A) fue el mas
factible para la muestra B1 y D1 a una concentracion de 200 y 600 ppm
respectivamente. A diferencia de la muestra C1 el mejor deshidratante fue el S3 (RM
5453).

3. Para las muestras A1 y B1 recuperadas con pH cercano al neutro, se
obtuvieron porcentajes de agua y sedimentos de 0,2 y 0,1 %v/v respectivamente,
ambos con el deshidratante S3 en un tiempo de residencia de 172 hora en el tanque
de lavado.

4. En la muestra C1 recuperada con pH basico, no se observd una separacion
apreciable de la emulsion y los asfaltenos flocularon completamente. EI mejor
resultado fue de 7 %v/v de agua y sedimentos con el deshidratante S1 en un tiempo
de residencia de 1 hora.

5. En la muestra D1 recuperada con pH acido, especificamente con el
deshidratante S1 y para un tiempo de residencia de 174 hora, se obtuvo un 0,1 %v/v

de agua y sedimentos.
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6. La eficiencia del sistema de deshidratacion, fue de 99,33% para las muestras
A1y D1 con pH de 6,24 y 4,06 respectivamente, y de 99,63% para la muestra B1 con

un pH de 6,59. En cuanto a la muestra C1 con pH 9 el valor mas alto fue de 76,67%.

4.6 RECOMENDACIONES

1. Realizar pruebas experimentales con muestras de desecho de petréleo
pesado variando la temperatura en el equipo de deshidratacion a escala de
laboratorio.

2. Estudiar muestras contaminadas de crudos pesados aplicando la

metodologia utilizada en esta investigacion.
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RESUMEN (ABSTRACT):

En este trabajo de investigacion se estudio experimentalmente una metodologia
para la recuperacién de petrdleo contaminado en laboratorios de la Universidad de
Oriente, utilizando un tanque de lavado mejorado como equipo de deshidratacion del
petroleo, a escala de laboratorio. Se caracterizaron fisicoquimicamente las muestras
contaminadas A1, B1, C1 y D1, arrojando porcentajes de agua y sedimentos de 30, 27,
30 y 15%, respectivamente. Las muestras contaminadas se trataron en el sistema de
deshidratacion luego de haber seleccionado las concentraciones Optimas de los
deshidratantes S1 (Nalco EC 2415 A), S2 (RM 443 DH) y S3 (RM 5453) utilizados para
el tratamiento, mediante el ensayo de prueba de botella. Se usé como parametro de
seleccion del desemulsionante, el minimo de estabilidad de las emulsiones,
obteniéndose como mejor deshidratante para la muestra A1 el S2 (RM 443 DH) a una
concentracién de 300 ppm; para las muestras B1 y D1 el producto S1 (Nalco EC 2415 A)
fue el mas factible, a una concentraciéon de 200 y 600 ppm respectivamente. En
contraste con la muestra C1, el mejor deshidratante fue el S3 (RM 5453) a una
concentracién de 300 ppm. También se analizo el efecto del pH, en las muestras A1y B1
recuperadas con pH cercano al valor neutro, se obtuvieron porcentajes de agua y
sedimentos de 0,2 y 0,1 %vV/v respectivamente; en la muestra C1 recuperada con pH
basico (9 y 11) no se observd una separacion apreciable de la emulsién, ya que el mejor
resultado fue de 7 %v/v. En la muestra D1 recuperada con pH acido (2 y 4), en un tiempo
de residencia de 1 hora, se alcanz6 un 0,1 %v/v de agua y sedimentos. Por ultimo, se

determinaron los porcentajes de eficiencia de las muestras estudiadas.
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