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INTRODUCCION

La industria petrolera genera grandes desechos que producen un gran impacto
ambiental, ademas de los recursos de valor agregado que son desperdiciados; en la
busqueda de una reduccion de estos parametros surge esta investigacion, a fin de innovar
implementando una nueva técnica de deshidratacion de crudos asistida por radiacion de

microondas.

En el presente trabajo especial de grado se plantea un proceso por lotes (batch) a
escala de laboratorio que permite conocer la influencia de la radiacion de ondas
electromagnéticas de microondas en muestras de crudos provenientes de diferentes fosas de

produccion ubicadas en Anzoategui-Venezuela.

Para llevar esta investigacion a cabo se consideran algunos elementos que definen el
planteamiento del problema; ademas se citan algunas referencias a trabajos anteriores
relacionados con el tema, los cuales fundamenten los objetivos especificos planteados, los
cuales consisten en caracterizar el crudo segin las normas ASTM, realizar un barrido de
tiempo para encontrar el punto de maxima exposicion, para luego realizar pruebas a
distintos porcentajes de ese tiempo maximo. Para estudiar la influencia de la potencia de las
microondas, se realizan pruebas a distintos niveles de la misma; también se analizara la
cantidad de agua separada en cada experimento; estudiando también la distribucion de
tamafo de gota empleando la microscopia Optica, a fin de lograr cumplir con el objetivo
general de estudiar el comportamiento de emulsiones agua-en-crudo bajo la influencia de

las microondas, todo esto estara estructurado dentro del capitulo I del trabajo.

En el capitulo Il se encuentra asociado el marco tedrico, el cual expone gran parte
del material bibliografico consultado durante la investigacion, el mismo contempla
conocimientos, definiciones y teoria asociada a los conceptos tratados en este Trabajo
Especial de Grado. Este capitulo permite la comprension de pardmetros empleados y

considerados para alcanzar cada uno de los objetivos especificos.

Xiv



Seguidamente se encontrara el marco metodoldgico en el capitulo 111, el mismo sera
empleado para llevar a cabo los objetivos planteados, el mismo presenta un nivel de detalle
amplio que permite comprender todo el proceso realizado en el laboratorio, el mismo se
efectuara con el uso de un Microondas casero y se pretende encontrar el tiempo méximo de
exposicion de las muestras para luego repetir a porcentajes de tiempo prestablecidos, y por
ultimo entender que papel desempefia la potencia en este proceso. Ademas se analizaran al

microscopio todas las muestras.

Luego de se conocerdn los resultados obtenidos durante la investigacion en el
capitulo IV con un analisis de los mismos, explicado con tablas de resultados, graficos e
imagenes que soportan dichas explicaciones. Se compararan las muestras sin irradiacion de
microondas y bajo la influencia de las mismas, analizando también la distribucion de
tamafo de gota y porcentaje de las mismas, ayudado por un software y herramientas de

calculo computacionales.

Seguidamente se presentaran las conclusiones obtenidas, fundamentadas
principalmente en los objetivos planteados, dando paso asi a las recomendaciones sugeridas
para posteriores investigaciones relacionadas o para la continuacion y /o ampliacién de la

misma.
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CAPITULO | Fundamentos de la Investigacion

CAPITULO |

FUNDAMENTOS DE LA INVESTIGACION

En este capitulo se muestran los puntos que dieron origen al inicio de esta
investigacion, asi como también los objetivos, tanto el general como los especificos, que se

desean alcanzar en la misma.

.1-PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

Por décadas, los desechos de las actividades de explotacion y produccién se han
depositado en excavaciones adyacentes a los pozos donde se han almacenado millones de
barriles de crudo, mezclados principalmente con agua y solidos finos, formando una
mezcla, conocida como emulsion, de dificil separacion debido esencialmente a la gran
cantidad de estabilizantes presentes, conocidos también como emulsificantes o agentes
tensoactivos, a su envejecimiento y a su oxidacion. Estas se conocen como fosas de
produccién. A nivel nacional, las fosas de produccion originan un grave problema tanto a
nivel ambiental como a nivel de produccién, debido a la acumulacién de material, que por
sus caracteristicas es imposible de aprovechar sin tratamiento de separacion previo;
tratamiento requerido por razones econdémicas y operacionales que ayudan a reducir la
corrosion en la linea de tuberias y maximizar el uso de las mismas. (Taylor, 1992; Harris, 1996).

En las mezclas presentes en las fosas de produccion, una parte del agua contenida es
facilmente separable del hidrocarburo por accién de la gravedad (aguas superficiales). Sin
embargo, hay otra parte de agua que se encuentra intimamente combinada con el
hidrocarburo en forma de una emulsion (agua emulsionada) de gotas acuosas dispersas en
el crudo, llamada emulsion agua-en-aceite (W/O) (Marfisi y Salager, 2004). La separacién de
este sistema es mas dificil, debido a factores estabilizantes presentes en estas mezclas como
solidos, emulsionantes naturales y/o quimicos, como los asfaltenos, resinas y/o acidos
nafténicos (Xia, Lu y Cao 2002; Mutyala, Fairbridge, Paré, Bélanger, Ng, y Hawkings, 2010; Marfisi,
2005).

Entre los procesos de deshidratacion de crudo que existen, se tienen:
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e El calentamiento directo, el cual consiste, en calentar el crudo mediante equipos de
intercambio de calor que reducen la viscosidad de la fase continua, aumentan la
colision de las gotas de agua, disminuye la adsorcion de agentes estabilizantes y
debilita la pelicula interfacial, pero puede tener como desventajas aumenta los costos
de combustible, incrementa los riesgos en las instalaciones y causa depositos de coke
y sales. (Marfisi et. al., 2004).

e La mezcla con solventes quimicos, estos debilitan la pelicula interfacial generando
la coalescencia de las gotas de agua. (Smith y Arnold, 1993).

e Calentamiento con adicion de demulsificante, es una mezcla de los dos procesos
descritos anteriormente, que pretende aumentar la velocidad de coalescencia de las
gotas de agua. Este proceso supone un costo operacional mas elevado. (Gonzélez, 2004)

e Aplicacion de sistema electrostatico, donde las fuerzas generadas hacen que la gota
migre hacia el electrodo de carga opuesta y se inicie entonces el contacto con otras
gotas. En un campo D.C. (corriente directa), las gotas migraran en un patron continuo
con una velocidad determinada por la viscosidad de la fase continua. Las gotas
gradualmente perderan su carga, dependiendo del tiempo de relajacion de la fase
continua. En el caso de corriente continua (A.C.), una gota cargada tendera a oscilar
en una posicién media entre los electrodos En un campo D.C. (corriente directa)
(Marfisi et. al., 2004). Por diversos fendmenos ocurridos en este proceso como la
polarizacion de las gotas, estas se estiran, debilitando asi la pelicula protectora del
surfactante, promoviendo la coalescencia de las gotas cuando chocan entre ellas y

ademas pegan a los electrodos donde luego drenan hacia abajo. (Eow y Ghadiri, 2000-
2001).
Estas técnicas suponen costos energéticos y operacionales muy elevados. Es por ello

qgue surge como nueva tecnologia de desestabilizacion de emulsiones de crudos la
exposicion a radiacion de microondas, debido a la busqueda de técnicas donde se
minimicen costos. Esta técnica permite calentar, gracias al principio de las microondas
basado en la vibracion molecular y la resistencia ionica, y ademas permite disminuir la
pelicula protectora del agua emulsionada debido al incremento de la presion interna de las
pequefias gotas de agua, entre otros factores; dicha pelicula posee una tension superficial

relativamente alta, siendo la razén principal de la estabilidad de estas emulsiones,
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combinado con la cantidad de emulsionantes o agentes tensoactivos contenidos en el crudo
(Xia et. al., 2002).

Por lo tanto, se planted el siguiente estudio de aplicacion de microondas, a fin de

favorecer la coalescencia de las pequefias gotas acuosas sin agregar aditivos quimicos y en

un corto periodo de tiempo, pretendiendo también establecer un proceso en el cual el gasto

energético sea relevantemente menor a otros métodos de deshidratacion existentes.

1.2 ANTECEDENTES

En este capitulo se mencionaran algunos trabajos de investigacién relacionados con

el tema, que servirdn como base tedrica y aportes esenciales para el desarrollo de este

proyecto.

Klaila (1978) y Wolf (1986): Fueron los primeros inventores que introdujeron el
concepto desemulsificacion por microondas en trabajos patentados (Patent No.
4067683 y Patent No. 4582629, respectivamente). En dichas patentes mencionan
este concepto como posible factor desestabilizador de emulsiones.

Fang y Lai (1994): “Calentamiento y separacion de emulsiones agua-en-aceite
por microondas”.

Preparan emulsiones de aceite de motor con agua destilada, colocando las
termocuplas en tres (3) sectores distintos del plato giratorio del microondas; se
aplican varios tiempos de radiacion. Obtienen que el calentamiento es uniforme en
las termocuplas independientemente de la posicion que ocuparan sobre el plato
giratorio, y ademas que el porcentaje de separacion de agua, fue mayor para las
muestras con una mayor cantidad de tiempo sometidas a microondas. Concluyen
que el calentamiento por microondas provee una nueva opcion de ruptura de
emulsiones W/O y mejora la sedimentacion por gravedad, para separar en capas de
agua y aceite. Aseguran que este método puede ser importante para separar
emulsiones W/O viscosas y estables que son dificiles de bombear y mezclar con
quimicos demulsificantes. Pequefios gradientes de temperatura a través del cuerpo
de las emulsiones irradiadas, prueban que las emulsiones viscosas son calentadas
mas rapidamente y uniformemente por microondas que por métodos tradicionales

convectivos, proporcionando asi una rapida separacion W/O.
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Xia, Lu, Cao (2002): <“Estabilidad y Desemulsificacion de emulsiones
estabilizadas por Asfaltenos o Resinas”.

Establecen que surfactantes naturales, tales como resinas Yy asfaltenos,
aparentemente promueven la estabilidad de las emulsiones, pues forman una
pelicula altamente viscosa o rigida en la interfase agua-aceite. Preparan emulsiones
con querosén de Jet como fase oleosa, agua destilada como la acuosa y como
surfactantes utilizan resinas y asfaltenos obtenidos de crudos. Se aplica microondas
para la ruptura de estas emulsiones y calentamiento convencional en un bafio de
aceite a 90°C, para comparar. Obtienen resultados impactantes, en el que la fase
acuosa se separa de la oleosa en 120 segundos aplicando microondas y con
calentamiento convencional tras haber pasado una hora de reposo, las fases no
estaban 100% separadas. Concluyen que este estudio puede sugerir un posible
enfoque para minimizar emulsiones en refinerias. Comparado con el calentamiento
convencional, la radiacion de microondas puede mejorar la tasa de
desemulsificacién. Teniendo la concentracion de asfaltenos y resinas que aqui se
utilizan, se puede alcanzar una separacion del 100 % del agua en muy corto tiempo
con la aplicacién este método.

Chan y Chen (2002): “Desestabilizacién de emulsiones W/O por radiacion de
microondas”.

Pretendian desestabilizar emulsiones para el proceso de “emulsion de membrana
liquida” (ELM, por sus siglas en inglés). Aplican Microondas para romper
emulsiones agua en aceite (W/O). Prepararon emulsiones con relacion W/O=1.
Luego de preparadas se dejaron reposar durante unos minutos. Utilizan un
microondas comercial, manejando cuatro tipos de potencia de salida (240, 420, 560,
y 800 W). Colocan una alicuota de la emulsion en un beaker, el cual fue colocado
siempre en el mismo lugar del plato giratorio del microondas para eliminar
diferencias de calentamiento debido a ondas estacionarias (standing waves). Luego
de la exposicion a microondas, las muestras fueron colocadas en cilindros
graduados, para realizar las mediciones. Aseguran que este tipo de emulsiones
preparadas, son consideradas usualmente como un sistema dificil de separar por

métodos convencionales. Obtienen que a la menor potencia de 240 W no se observa
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separacion alguna; a partir de la potencia de 420 W, es que se percibe la separacion
de fases, y que una radiacion mayor a 6 segundos es requerida para ello, pero una
mayor a 15 segundos produce la ebullicion de la muestra. Los resultados de esta
investigacion, muestran que la radiacion de microondas, es una técnica de
calentamiento dieléctrico con las caracteristicas de ser rapida, volumétrica, y
selectiva; es factible y potencialmente utilizable como alternativa en los procesos de
desemulsificacion. Esta nueva tecnologia de separacion no requiere aditivos
quimicos ni alto voltaje eléctrico.

Padron y Zufiga (2005) “Aplicacion de la técnica de microscopia Optica para la
caracterizacion de sistemas dispersos formados por crudo, agua y sélidos”.

En este trabajo de grado, proponen un método de caracterizacion de las fosas de
produccion Acema-100, Guara-2 y Merey-31 (San Tome, Edo. Anzoategui).
Utilizan para este trabajo la técnica de microscopia Optica, para asi poder determinar
la distribucién del tamafio de gota y ademas la cantidad de agua en forma de gotas
aglomeradas y gotas no aglomeradas, asi como también los residuos presentes en
estas muestras. Obtienen un material de gran importancia, ya que proponen valores
cercanos a los reales que se empleardn para establecer comparaciones importantes
con los datos obtenidos.

Mutyala, Fairbridge, Paré, Bélanger, Ng y Hawkings (2009): “Aplicaciones de
microondas a las arenas bituminosas y petroleo: Una resefia”.

Realizan una investigacion profunda acerca de procesos de desemulsificacion
asistida con microondas para ser aplicados en la industria petrolera. Entre los
muchos aspectos planteados por estos investigadores, establecen que las moléculas
tensoactivas que estabilizan las emulsiones W/O en el crudo son largas cadenas
alifaticas que poseen extremos hidrofilicos y lipofilicos, asi como también
moléculas con multiples anillos aromaticos. Una de las moléculas mas importantes
con respecto a la estabilidad de las emulsiones en el crudo son los acidos nafténicos,
pues poseen una zona polar y una apolar, actuando asi como un surfactante. El
extremo polar absorbe las microondas, éste trata de seguir el rapido cambio del
campo hacia ambas direcciones, produciendo asi que el extremo hidrofilico sea

arrancado de la molécula. Provocando una interrupcion en la estrecha asociacion de
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las moléculas del surfactante, por lo tanto se debilitard o destruira la habilidad para
mantener la interfase O/W. En la figura 1 se puede apreciar la estructura de estos

acidos en las emulsiones.

Seccion oleofilica
(no polar)

OH

Extremo Hidrofilico
(polar)

\ 7

Figura 1: Estructura del Acido Nafténico en emulsiones W/O. (Mutyala, et al., 2009)
Kuo y Lee (2010): “Tratamiento de emulsiones O/W usando agua de mar asistido
por microondas”.
Tenian como objetivo examinar la desemulsificacion de varias muestras, aplicando
irradiacion de microondas luego de haberles agregado una solucién de agua de mar
artificial. Bajo tres variables: la concentracion de la solucién de agua de mar, el
tiempo de irradiacion y el tiempo de asentamiento. Obtienen que a mayor cantidad
de solucion salina, mayor es el porcentaje de separacion; al igual que las muestras
que fueron expuestas a microondas, arrojan porcentajes de separacion mayores.
Concluyendo que las sales agregadas, al ser sometidas a microondas, incrementan la
conductividad idnica en la fase acuosa, lo que se traduce en un aumento en mayor
proporcién en el calentamiento y reducira el grosor de la capa protectora interfacial.
Abdulari, Abdurahman, Rosli, Mahmood y Azhari (2011): “Desemulsificacion
de emulsiones de petréleo usando un método de separacion por microondas”.
En su investigacion preparan emulsiones con dos tipos de crudos, uno de un

yacimiento de Iran y el otro de Malasia, utilizan agua destilada como fase acuosa.
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Estudian la formacion, produccidon y estabilizacion de las emulsiones con cantidades
variables de agua, y luego examinan la ruptura de estas utilizando microondas. Se
exponen las emulsiones de ambos crudos a diversos tiempos, una potencia fija y
comparan los resultados con la separacion del agua de las mismas por gravedad (sin
exposicion a microondas). Los resultados mostraron que con radiacion de
microondas la separaciéon de agua para ambos crudos era mayor y mas répida que
sin aplicarlas. Con estos resultados, concluyen que el microondas tiene la
caracteristica de aportar un rapido y volumétrico calentamiento, aumentando la
separacidn de las emulsiones sin requerimiento de aditivos quimicos.

Rodriguez (en ejecucion): “Desestabilizacion electrostatica de emulsiones en
fosas de produccion”

Parte de este estudio, involucra la caracterizacion de las fosas de produccion
Acema-100, Guara-2 y Merey-31, desde el punto de vista del contenido de agua
presente en las mismas. Para ello emple6 la norma ASTM D-4006: Determinacion
del agua en crudo por destilacién, y obtuvo los valores presentados en la Tabla 1.
Estos datos servirdn de base para realizar los céalculos del porcentaje de separacion
de agua y se compararan con los obtenidos en el trabajo de Padron y Zifiiga. Los

valores obtenidos son los siguientes:

Tabla 1: Porcentaje de agua contenido en cada una de las fosas. (Rodriguez, en ejecucion).

Fosa Porcentaje de Agua total (% v/v)
Acema-100 37
Guara-2 38
Merey-31 16
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1.3- OBJETIVOS
A continuacion se presenta el objetivo general de esta investigacion y los objetivos

especificos que permitirdn alcanzar satisfactoriamente el mismo.

1.3.1. Objetivo General
Estudiar el comportamiento de emulsiones agua-crudo en el material de distintas

fosas (Acema-100, Guara-2 y Merey-31) al ser sometidas a radiacion de microondas.
1.3.2. Objetivos especificos

1. Caracterizacion del crudo mediante las normas ASTM (ASTM D2007-01,
Fraccionamiento SARA del crudo), (Deshidratacion de crudos), (ASTM D4007-11,
Determinacion de agua y sedimentos en el crudo por centrifugacion).

2. Realizar un barrido de tiempo, con la finalidad de determinar el punto de exposicion
maxima de las muestras.

3. Realizar pruebas a distintos porcentajes de tiempo de exposicién, para determinar el
comportamiento y separacion de las muestras en funcion del tiempo de residencia.

4. Realizar pruebas a diferentes niveles de potencia, para estudiar la influencia de la
potencia sobre el comportamiento de las muestras y el porcentaje de separacion.

5. Comparar y analizar el porcentaje de separacion de agua obtenido entre las muestras
sin aplicacion de microondas y las mismas sometidas a esta radiacion.

6. Determinar, comparar y analizar la distribucion del tamafio de gota, con la finalidad

de apreciar la influencia de las microondas en la coalescencia de las gotas.
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CAPITULO Il
MARCO TEORICO

11.1 Fosas de Produccién

Son excavaciones que se realizan en el terreno para depositar los residuos generados
de la actividad petrolera. Se encuentran ubicadas cerca de la estacion de produccion, en
donde se almacena crudo fuera de especificaciones. Algunas fosas de produccion son de
gran tamafio, y en ellas se encuentra depositado un volumen considerable de crudo
recuperable, éstas son llamadas macrofosas de produccion. (Padrén y Zdfiga, 2005).

En las operaciones de produccion de petroleo, desde la perforacion de pozos hasta la
obtencion final del crudo, se genera una gran cantidad de residuos liquidos (agua+crudo)
junto a sélidos que han sido depositados en fosas, donde se encuentran almacenados
volimenes importantes de crudo, que con el paso de los afios han producido un crudo muy
viscoso, envejecido, oxidado y dificil de tratar. Estas macrofosas representan un fuerte
impacto sobre el ambiente, ya que la exposicién a la atmosfera de estos hidrocarburos
produce la evaporacion de los compuestos volatiles contaminando al aire; los suelos donde
se encuentran dichas lagunas son impactados negativamente, y existe posibilidad de
infiltracion hacia cursos de aguas subterraneas, ademas de que ocupan cantidades

importantes de terreno. (Méndez, 2005).

11.2 Surfactantes

Un surfactante es una sustancia quimica, que por la doble afinidad que le confiere su
estructura molecular, estd constituida por una parte polar (hidrofilica) y otra apolar
(lipofilica), tiene actividad interfacial y se adsorbe a una interfase liquido/liquido de forma
orientada, con lo cual disminuye la tension superficial.

La parte polar del surfactante es en general un grupo funcional que contiene a&tomos
altamente electronegativos, los mas comunes son los grupos carboxilato, sulfonato, sulfato,
amonio y fosfato. La parte apolar es una cadena de tipo alquilo o alquilo-arilo, con 2 a 20

atomos de carbono.
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Entre las propiedades mas importantes de los surfactantes estan su caracter anfifilo
(afinidad por las sustancias polares y apolares), su capacidad de ubicarse en una interfase

segun el fendbmeno de adsorcién, y su capacidad de asociarse para formar micelas. (Marfisi,
2005).

11.3 Surfactantes naturales

Los surfactantes naturales se definen como macromoléculas con actividad
interfacial que tienen un alto contenido de aromaticos y por lo tanto, relativamente planas
con al menos un grupo polar y colas lipofilicas, con actividad interfacial. Estas moléculas
pueden apilarse en forma de micelas. Se forman de las fracciones acidas de asfaltenos,
resinas, acidos nafténicos y materiales porfirinicos. Estos surfactantes pueden adsorberse en
la interfase de la gota de agua y formar una pelicula rigida que resulta en una alta
estabilidad de la emulsion W/O. La estructura de un asfalteno puede observarse en la figura
2.

C‘Hs

HC

Figura 2: Modelos de estructuras moleculares de Asfaltenos. (Marfisi y Salager, 2004).

11.4 Emulsion

Dos liquidos inmiscibles pueden formar, cuando son sometidos a una agitacion
mecanica, una dispersion de pequefias gotas de uno (llamado fase interna o dispersa) en
otro (Ilamado fase externa o continua). Este fenomeno produce un aumento importante del

area interfacial. En presencia de un surfactante, éste se adsorbe en la interfase liquido —

10
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liquido, reduciendo la tension interfacial y formando una barrera eléctrica, estérica y
mecénica alrededor de las gotas. La dispersion asi estabilizada, es llamada emulsion, cuya
estabilidad puede variar desde unos segundos hasta afos.

Para lograr la formacion de gotas y dispersion en el crudo, es necesario
suministrarle al sistema una cierta cantidad de energia de formacion AG(f); este valor de
energia libre de Gibbs es positivo, lo que significa que el proceso de formacion de esta
emulsion es un proceso no espontaneo. Como el proceso de emulsificacion no es
espontaneo, las emulsiones son sistemas termodindmicamente inestables, por lo que debe
existir una barrera de energia que se oponga al rompimiento (separacion de fases); esto
implica que las emulsiones son estables, s6lo desde el punto de vista cinético.

Generalmente, se habla de emulsion para referirse a una macroemulsion en la cual el
diametro promedio de las gotas varia entre 0.2 y 50um. Una emulsién generalmente esta
compuesta de una fase acuosa (llamada W por “water”) y de una fase aceite u organica
(Ilamada O por “oil”), y seglin las condiciones fisicoquimicas y las condiciones de
experimentacién se pueden obtener diversos tipos. El tipo de emulsion presente en el crudo

es W/O, es decir, gotas de agua dispersas en una fase continua de aceite. (Lépez 2004).

11.5 Estabilidad de las emulsiones

Las emulsiones son estabilizadas por la formacion de una pelicula interfacial con
surfactantes, debido a las siguientes causas:

e Aumenta la tension interfacial. Por lo general, para emulsiones de crudo la tension
interfacial es de 30 a 36mN/m. La presencia de sales también aumenta la tensién
interfacial.

e Forman una barrera viscosa que inhibe la coalescencia de las gotas. Este tipo de
pelicula ha sido comparada con una envoltura plastica.

e Si el surfactante o particula adsorbida en la interfase es polar, su carga eléctrica
provoca que se repelan unas gotas con otras.

Un segundo mecanismo de estabilizacion ocurre cuando los emulsionantes son
particulas solidas muy finas. Para ser agentes emulsionantes, las particulas sélidas deben
ser mas pequefias que las gotas suspendidas y deben ser mojadas por el aceite y el agua.

Luego estas finas particulas solidas o coloides (usualmente con surfactantes adheridos a su

11
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superficie) se colectan en la superficie de la gota y forman una barrera fisica. En la figura 3
se puede apreciar diferentes elementos que favorecen la estabilizacion de una gota de agua

en crudo.

Agregado Resina-
] Asfalteno parcialmente
Micela Resina- solvatado
Asfalteno

Figura 3: Representacion grafica de la estabilizacion de una gota de agua por agentes emulsionantes

presentes en el crudo. (Marfisi y Salager, 2004).

Una emulsidn es inestable por definicion, y su estabilidad esta determinada por la
velocidad de separacion de fases, el cual es un fendmeno irreversible. La velocidad de
separacion esta directamente relacionada con la estabilidad de la delgada pelicula de liquido
que separa a las gotas dispersas y en la factibilidad de retardar o evitar el drenaje de la
pelicula intergota, sobre lo cual contribuyen significativamente las fuerzas de London-Van
der Waals, las fuerzas electrostaticas y las fuerzas de corto alcance.

El aumento de la colision entre gotas ayuda a desestabilizar las emulsiones, cuando
ocurre la colision entre gotas, pueden ocurrir varios comportamientos dependiendo de las
propiedades de la pelicula intergota. Si las fueras repulsivas son predominantes, las dos
gotas rebotaran, por lo que la emulsion es estable. Si la pelicula es suficientemente estable,
se forman fl6culos. Cuando las interacciones atractivas a través de la pelicula son
predominantes, la pelicula no es estable y se rompe, lo cual conduce a la coalescencia de las

gotas dispersas. Como puede observarse en la figura 4.

12
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Figura 4: Posibles resultados de la colision de dos gotas de agua en una emulsion W/O. (Lépez, 2004).

11.6 Coalescencia

Este proceso implica la union de varias gotas para formar otras mas grandes, lo que
finalmente conduce a la separacion de las fases. Para que se produzca la coalescencia, es
necesario que la pelicula interfacial que rodea las gotas, asi como la monocapa de

surfactante adsorbida sobre la superficie de las mismas sufran un completo deterioro.
(Lbpez, 2004).

11.7 Propiedades que intervienen en la estabilidad de una emulsion

El rompimiento de la emulsién depende de las siguientes propiedades:

e Tension interfacial. Una reduccién de la tension interfacial no es suficiente para
disminuir la estabilidad de la emulsion. Las resinas pueden reducir la tension
interfacial (IFT) a los valores cerca de 15mN/m. Mientras que los asfaltenos la
reducen en 25mN/m como valor limite. El valor para el petréleo crudo es del orden
de 30mN/m, lo cual revela que hay otros componentes que influencian el IFT
ademas de las resinas y asfaltenos.

e Viscosidad de la fase externa. Una viscosidad alta en la fase externa disminuye el
coeficiente de difusién y la frecuencia de colision de las gotas, por lo que se

incrementa la estabilidad de la emulsion. Una alta concentracion de las gotas

13
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también incrementa la viscosidad aparente de la fase continua y estabiliza la
emulsion. Este efecto puede ser minimizado calentando la emulsién.

Tamario de la gota. Gotas muy pequefias menores de 10um, generalmente producen
emulsiones més estables. Una amplia distribucion de tamafios de particulas resulta
en general en una emulsion menos estable.

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

Temperatura. Incrementando la temperatura se reduce la adsorcion 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
emulsion.

pH. La adicion de &cidos o bases inorgénicos 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.

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. Ademas, la
cantidad de agentes emulsionantes se incrementa por oxidacion, fotolisis,
evaporacion o por la accién de bacterias.

Salinidad de la salmuera. Agua fresca o salmuera con baja concentracién de sal
favorecen la estabilidad de las emulsiones. Por el contrario, altas concentraciones de
sal tienden a reducirla.

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.

Propiedades reoldgicas interfaciales. Generalmente, cuando una interfase con

moléculas de surfactantes adsorbidas se estira o dilata se generan gradientes de
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tension. Los gradientes de tension se oponen al estiramiento e intentan restaurar la
uniformidad de la tensién interfacial. Como consecuencia, la interfase presenta una

cierta elasticidad. Este es el efecto llamado Gibbs-Marangoni. (Marfisi y Salager, 2004)
11.8 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.

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 Ilama emulsién
agua/aceite (W/Q) (Marfisi y Salager, 2004).

La presencia de agua en el crudo es indeseable, no sélo porgue es una impureza sin
valor, sino mas bien porque el agua contiene sales inorganicas tales como cloruros, sulfatos
y carbonatos de sodio, calcio o magnesio, que pueden provocar corrosién en las
instalaciones de transporte y refinacion. Durante la destilacion, los cloruros (especialmente
el de magnesio) pueden hidrolizarse para formar HCI; tal reaccion es acentuada por la
presencia de sustancias organicas acidas. Los carbonatos y los sulfatos producen depdsitos
en los intercambiadores de calor, reduciendo la eficiencia de estos equipos.

Existen varias razones para realizar la deshidratacion, asi como un posterior proceso
de desalacion:

e Las especificaciones de los compradores es de un contenido maximo permisible de

agua y sedimentos, cuyos limites varian de 0.1 a 3%.

e El crudo se compra y se vende basado en °API, el agua origina una disminucién de
la gravedad °API, por lo que reduce su precio de venta.

e El crudo emulsionado incrementa los costos de transporte, debido a la necesidad de
movilizar un volumen ocupado por agua sin valor comercial.

e Laviscosidad del crudo se incrementa con un mayor contenido de agua dispersa.
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e Las sales minerales presentes en el agua (de produccion) ocasionan corrosion en los
equipos de produccion, tuberias y tanques de almacenamiento.

En la préactica se utiliza una combinacion de métodos quimicos y fisicos en el
tratamiento de las emulsiones. Los métodos fisicos, tales como eléctricos, térmicos y
gravitacionales, tienen como finalidad incrementar la frecuencia en la colision entre las
gotas, mientras que los métodos quimicos intentan hacer la estabilidad de la pelicula entre
gotas, suficientemente débil para disminuir la resistencia a la coalescencia. Los
demulsificantes quimicos o deshidratantes, son compuestos que reducen la tensidn
interfacial entre el agua y el crudo, debilitando la pelicula interfacial y generando la
coalescencia entre las gotas de agua. Se utilizan productos quimicos especificos para

desestabilizar las emulsiones de agua en crudo y promover la coalescencia de las gotas.
(Lépez, 2004).

11.9 Microondas

Las microondas son ondas de energia electromagnética invisibles y muy cortas que
viajan a la velocidad de la luz (186,282 millas por segundo) (Gallawa, 2000). Son parte del
espectro electromagnético y su region se encuentra entre las ondas de radio y las de

radiacion infrarrojo del espectro electromagnético, como se muestra en la figura 5.

Longitud de onda (A) en metros.
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Figura 5: Espectro Electromagnético. (Fernandez, 2010)

Estas viajan en linea recta y pueden ser reflejadas, transmitidas o absorbidas a lo
largo del camino y tienen como caracteristica principal producir cambios en la rotacion

molecular y en la movilidad idnica del medio sin alterar la muestra.
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El corazon del horno microondas es el magnetron, un oscilador que convierte el
pulso de alto voltaje en un pulso de potencia microonda. Las microondas entran en un guia
de ondas cuyas paredes reflectoras permiten la transmision de la radiacién desde el
magnetron hasta la cavidad del equipo microondas. La cavidad del microondas es una
especie de caja donde las microondas interactian con el sistema. (Fini y Breccia, 1999). Las

partes de un horno microondas pueden observarse a continuacién en la figura 6.

Magnetrén
Guia de ondas

Ventilador /

hufe
Cavidad del

microondas

Puerta del
microondas

Figura 6: Partes del Horno Microondas. (Bastidas, 2008)

El magnetron genera las microondas combinando los campos magnéticos Yy
eléctricos que son perpendiculares entre si, como se muestra en la figura 7. EI campo
eléctrico es creado por un anodo interno y un catodo externo, con una gran diferencia de
potencial entre ellos. EI campo magnético es impuesto por imanes permanentes localizados
generalmente en la parte inferior del magnetrdn. Los electrones en este ambiente viajan
desde el catodo en un camino en forma de espiral hacia afuera para finalmente llegar al
anodo; a medida que los electrones pasan por las cajas de resonancia, estos liberan energia;
ésta es liberada por una antena en forma de microondas, las cuales son guiadas hacia la

cavidad donde se encuentra la sustancia a irradiar.
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Campo eléctrico

Cam
magﬁgﬁm

Direccion de longitud
propagacion de onda

Figura 7: Ondas electromagnéticas. Combinacion de ondas de campo magnético y campo eléctrico.
(Garcia, 2011)

Existen dos mecanismos asociados con el calentamiento microondas: rotacion
dipolar y conduccion iénica. Cuando una molécula es irradiada con microondas, esta
intentara alinearse con el campo eléctrico por rotaciéon. Si la frecuencia de rotacion
molecular es similar a la frecuencia de irradiacion microondas 2,45GHz la molécula
continuamente se alineara y realineard con el campo oscilatorio, entonces, la energia
eléctrica es absorbida por la molécula. Es obvio que compuestos con constantes dieléctricas
altas tienden a absorber energia facilmente bajo irradiacion microondas, mientras que
sustancias con menor polaridad o compuestos con ningin momento dipolar neto son
inactivos al microondas. El segundo mecanismo, es la conduccién ionica, el cual también
contribuye al efecto del calentamiento por microondas, siempre y cuando los iones se
encuentren involucrados en la muestra. Cuando los iones se desplazan a través de la
muestra bajo un campo aplicado, se genera calor por pérdidas de friccion, que dependen del

tamafo, carga y conductividad de los iones, convirtiendo la energia cinética en calor. (Liu,
2002).

11.10 Fraccionamiento S.A.R.A.

El anélisis S.A.R.A. consiste en determinar la composicién del crudo en cuanto a
Saturados, Aromaticos, Resinas y Asfaltenos en un porcentaje masico. Existen muchas
variantes del andlisis identificado por el acronimo S. A. R. A. aunque no todos dan
resultados equivalentes. La primera etapa del fraccionamiento, consiste en la remocion de

la fraccién asfalteno en forma cuantitativa.
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Los asfaltenos del petréleo se separan y cuantifican por precipitacion con diferentes
solventes de hidrocarburos, usualmente n-parafinas. Los asfaltenos se definen como la
porcion del crudo insoluble en n-alcanos livianos, pero solubles en solventes aromaticos
(Tolueno). La cantidad, composicién quimica y distribucion de masa molecular del
asfalteno obtenido depende de la fuente del crudo y del método de precipitacion. Asfaltenos
y resinas estan asociados por medio de uniones hidrogeno intermoleculares, la adicion del
solvente precipitante probablemente rompe estas asociaciones, liberando y precipitando los
asfaltenos. Las resinas, junto al resto del petroleo, constituyen los maltenos que
permanecen solubles en el solvente precipitante.

Luego de separados los asfaltenos, los caminos analiticos méas difundidos son tres:

1. Cromatografia en columna abierta de adsorcion en arcilla — gel descrita en la

Norma ASTM D2007-93.

2. Cromatografia liquida de alta presion (HPLC) con detector de indice de

Refraccion.

3. Cromatografia en capa delgada (TLC), este método no requiere separacion previa

de los asfaltenos.

Luego de estos procesos, se obtiene el porcentaje masico de cada uno de los

compuestos.

11.11 Microscopia Optica.

El microscopio, es un instrumento O6ptico destinado a observar una imagen
aumentada de objetos minudsculos o detalles muy pequefios de los mismos, la combinacion
de sus lentes produce el efecto de que lo que se observa aparezca con dimensiones
extraordinariamente aumentadas, haciéndose perceptible lo que no lo es a simple vista.

Al incorporar una camara de video al microscopio, surge la técnica de la video-
microscopia, la cual combina el poder de magnificacion de un microscopio con la
capacidad de adquisicién de imagenes de la camara de video. De una imagen o serie de
imagenes, se obtiene un conjunto de datos con informacidén de la muestra. Para el caso
donde la muestra es una emulsion, la informacion tipica que se puede encontrar en las
imagenes es el estado de la muestra, geometria y dispersion, tamafio de particula y

concentracion. Series de imagenes o video continuo suministran informacion sobre las
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interacciones y cinética de las gotas de procesos importantes dentro de las emulsiones,
como floculacion, percolacion y coalescencia, los cuales son pardmetros fundamentales
para el entendimiento del comportamiento de la emulsion y la estabilidad de la misma,
frente a un campo eléctrico. Es por ello que, la video-microscopia se relaciona con las
técnicas de analisis de iméagenes, realizadas frecuentemente con la ayuda de un computador.
El software de anélisis de imagenes hoy en dia provee un amplio rango de funciones
analiticas, con la adicion del mejoramiento de la calidad de la imagen previa a su analisis
(Fung, 2011).

11.12 Distribucion acumulada de tamafios de particulas.

La curva de distribucion acumulada es una representacién de la fraccidén o porcentaje
de las particulas que se encuentran por debajo o por encima de cierto tamafio. Una vez
obtenidos los datos acumulados de la cantidad relativa de particulas que pertenecen a cada
rango de tamafio, se puede decir que Fr(x;) representa la cantidad relativa de particulas méas

grandes (0 mas pequefias) que X; (Sorrentino, 2002)
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CAPITULO 111

MARCO METODOLOGICO

En esta seccidn, se muestra el procedimiento experimental llevado a cabo para
lograr el cumplir con el objetivo general y los especificos de este trabajo. EI marco
metodoldgico consta de varias partes comenzando por el proceso de lavado de los tubos de
vidrio (zanahorias), el proceso de deshidratacion sometido a microondas y el mismo
proceso pero sin aplicacion de la radiacién microondas.

En primer lugar se muestra en la figura 8, un esquema general que agrupa todo el
procedimiento experimental de forma resumida y posteriormente se explicara en detalle

cada uno de los bloques que lo integran.

Lavado de los tubos ‘

Proceso de deshidratacién aplicando Proceso de separacion sin
Radiacién de Microondas aplicacion de microondas
_\\‘ / \ F 7'\‘

Barrido de tiempo ‘

para obtencion de g_rfuebaf a Pruebas a
el punto de ! erter_l esd diferentes niveles
Exposicion porcentajes de de potencia
Méxima tiempo

Figura 8: Esquema experimental general de la investigacion.

I11.1  Proceso de Lavado de los tubos de vidrio.
Este proceso se realizo con el fin de garantizar que los tubos de vidrio se

encontraban en éptimas condiciones para la realizacion de la practica, eliminando todos los
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remanentes de agua e impurezas que pudieran interferir con la 6ptima realizacion de las

experiencias.

ﬁ\gggny [> Xileno [> Tolueno [> Acetona Q@

Figura 9: Proceso de lavado de los tubos.

Como se observa en la figura 9, en primer lugar se lavaron los tubos con agua y
jabdn de manera tradicional y con la ayuda de un cepillo del tamafio adecuado para ello. Se
le agreg0 una pequefia cantidad de xileno y se cur6 el tubo con el mismo, procurando que la
mayor cantidad de este compuesto entre en contacto con las paredes del vidrio, esto formé
un azeotropo que disminuye el punto de ebullicion de ambos compuestos (Wauguier, 2004).
Se realizé el mismo procedimiento de curado de los tubos, ahora con Tolueno, a fin de
retirar los restos de xileno remanentes en el tubo, debido a la alta solubilidad que existe
entre estos compuestos. Luego se agregd acetona a las zanahorias, y gracias a la alta
volatilidad de este, ayuda al rapido secado de los tubos. La adicion de estos compuestos se
realiz6 dentro de la campana de extraccion, por la gran toxicidad asociada a ellos. El
proceso de secado se agilizé con la ayuda de una pistola de aire que aumenta la velocidad
de evaporacion. Se debe acotar que este procedimiento se llevd a cabo en su totalidad para
las zanahorias que asi lo requerian, debido a la escasez y altos costos de los compuestos
involucrados, de no ser necesario todo el proceso, las zanahorias s6lo serian lavadas con

agua y jabdn y posteriormente curadas con una pequefia cantidad de acetona.

I11.2  Proceso de deshidratacion aplicando Radiacion de Microondas.

Para alcanzar todos los objetivos propuestos, fue realizada esta experiencia, la cual,
posee subdivisiones las cuales seran explicadas a lo largo de este capitulo. Se presenta a
continuacion en la figura 10, un diagrama de bloques, que resume en forma clara el proceso

a aplicar en esta parte de la investigacion.
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I11.2.1  Barrido de tiempo para la obtencién del punto de exposicion maxima.

Verter Crudo en
los tubos

O

. Determinar .

cﬁgttﬁw:;?grr\ distribucion Determinar

lera. Pesada tamario de tamafio de relaciones

gota gota (2da) volumétricas

Exposicion a gﬁgg:&ngg

i Agregar .

Mlct:gsc?[gdas [> 2da. Pesada Tgluegno |:> Centrifugar |:> aglgg y
o solidos

ebullicién separados

Figura 10: Procedimiento del barrido de tiempo para la obtencién del punto de exposicion

maxima.

111.2.1.1 Verter crudo en los tubos.

Se agregd con sumo cuidado el crudo en las zanahorias, ayudandose con un agitador
de vidrio o con una espatula metélica; se agregaron aproximadamente 3ml del
hidrocarburo, ya que las zanahorias tienen, por lo general, una capacidad de 15ml, pero
poseen rotulados los volumenes hasta los 10ml y luego marca los 15ml maximo, por lo que
para aplicar la centrifugacion segun la norma ASTM D 4007, se requiere de partes iguales
de crudo y el compuesto que disminuye la viscosidad. Ademas de esto, se utilizaron 3ml
para realizar las pruebas, ya que asi se gast6 menor cantidad de solvente, esto junto con la
limitacion existente en el laboratorio en cuanto a cantidad de las muestras de crudos. Se
realizé el procedimiento para cada una de las fosas y se rotularon los tubos con el nombre
de cada una para su correcta determinacién, y se anoté el volumen exacto de crudo

agregado.
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111.2.1.2 Primera Pesada.

Esta parte se llevd a cabo utilizando una balanza digital. En primer lugar fueron
pesados los tubos, cada uno por separado, que contenian el crudo, y luego por diferencia de
masa se determino la cantidad del hidrocarburo contenida en cada uno.

111.2.1.3 Someter a microondas.

El equipo a utilizado en esta seccion fue un microondas casero marca “Midea” con
una potencia maxima de salida de 1000 Watts, y una frecuencia de 2450 MHz, valor
predilecto en el cual se encuentran los microondas caseros (Mutyala et. al., 2009). Cuenta
ademas con un panel de control que permite establecer el tiempo de exposicion y manipular
el nivel de potencia.

En primera instancia se coloco sobre la zanahoria una membrana de goma, hecha
con partes de un guante de latex, y se sell6 bien a la salida del tubo, la razon de esto era
para determinar el punto de ebullicién de la mezcla, ya que la ventana del microondas
dificulto el apreciar el burbujeo caracteristico de esta accién; se tenia previsto que dicha
membrana comenzara a expandirse debido a la presencia del vapor de agua que se produce
por el calentamiento, en dicho punto se establecia que se habia llegado al punto de
ebullicidn, o el punto de exposicion maxima de la muestra. Se coloco la zanahoria en un
beaker de tamafio apropiado para lograr dejar al tubo de vidrio en la posicion mas vertical
posible y asi evitar el derrame del contenido. Se llevaron estos materiales al centro del plato
giratorio del microondas, como lo proponen Chan y Chen (2002) y se establecid un tiempo
de 10 minutos en forma regresiva, esto para asegurar que la muestra alcanzara el punto de
exposicién maxima antes de acabarse el tiempo, ya que se esperaba que ello ocurriera en
tan solo unos segundos. Debido a que la membrana se expandia antes de la llegada de la
mezcla al punto de ebullicion, se procedi6 a repetir las pruebas por un tiempo mayor, hasta
encontrar que al sacar la mezcla del microondas, ésta se encontrara en estado de ebullicion.

111.2.1.4 Segunda Pesada.

Se realiza del mismo modo que el punto 111.2.1.2, la finalidad de ambos es poder
determinar por diferencia de estos, la cantidad de agua evaporada por accién de la
exposicion a microondas, asumiendo que todo lo que se evapora en el proceso es

Unicamente agua. Se utilizé la siguiente expresion:

0AgUAeyqp, = m * (ec.1)
0
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donde:
%Agua.ygp.: Porcentaje de agua evaporada.
mg: Masa de la muestra después de la irradiacion (g).

mg: Masa inicial de la muestra, antes de la irradiacion (g).
111.2.1.4.1 Determinar la distribucién de tamafo de gota.

Procedimiento llevado a cabo mediante el uso del microscopio Optico marca
NIKON MED-600 que conectado a una camara digital permite mostrar y digitalizar las
imagenes obtenidas en el microscopio; a su vez, las imagenes fueron procesadas con el
software Image Pro Plus 6.0 (Media Cybernetics) cuya licencia fue adquirida por el
Laboratorio de Separaciones Mecanicas de la Escuela de Ingenieria Quimica de la
Universidad Central de Venezuela. Este software permitio llevar a cabo el conteo de las
gotas y distribucion de tamafio de las mismas, obtenidas en las diferentes muestras
analizadas.

111.2.1.5 Agregar Tolueno.

La razén de esta adicion es para disminuir la viscosidad de la emulsion. Segun se
encuentra establecido en la norma ASTM D 4007, se agregaron partes iguales de Tolueno y
de crudo, este procedimiento se realizd en la campana, por medidas de seguridad. La pipeta
volumétrica a utilizar, fue primero curada con Tolueno, succionando por medio de la
propipeta una pequefia cantidad del compuesto y haciéndolo pasar a través de todas las
paredes del vidrio. Se agregaron volimenes de Tolueno iguales a los registrados para cada
muestra de crudo. Se agitaron con la ayuda de una varilla de vidrio y luego se coloca un
tapdn en el tubo para agitarlo, y asi asegurar un buen mezclado de la muestra de crudo con
el solvente empleado.

111.2.1.6 Centrifugar.

Este bloque también forma parte de la norma ASTM D 4007, en el que se colocd
cada muestra de crudo en los extremos de la centrifuga, en caso de ser necesario se coloco
una zanahoria llena de agua en el extremo sobrante, a fin de equilibrar el peso en el aparato
y evitar dafios que puedan producirse en este. El proceso se realizé a 2700 rpm, debido a
que por razones operacionales, la centrifuga no podia operar a mayores revoluciones, por

un tiempo de 15 minutos. Luego de esto se dejan reposar en una gradilla.
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111.2.1.6.1 Determinar la distribucion de tamafio de gota (2da).

Nuevamente se determiné la distribucion de tamafio de gota de la misma manera
que en el punto 111.2.4.1, de manera de comparar los resultados antes y después de
centrifugar. Se analizaron muestras de la parte superior de las zanahorias y de la capa de la
microemulsion producida en el proceso.

111.2.1.7 Determinar la cantidad de agua y solidos separados.

A pesar de que la norma ASTM D 4007, se expresa como una norma para la
obtencion de agua y sedimentos como un solo valor, se realizaron también calculos con los
datos obtenidos por separado en estas experiencias. Una vez en la gradilla, se determind el
volumen de agua separado a través de las lineas rotuladas de medicidn que posee cada tubo,
asi como también el volumen de sélido separado en cada muestra. Una vez anotados estos

datos, se determin0 estos porcentajes de separacion, a través de las siguientes ecuaciones:

%4
%Sy,0 = (7 * 100) — %Agulcyaporada (ec.2)
0

donde:

%S4y, 0: Porcentaje de Separacion de Agua.

V- Volumen de agua obtenido en esta experiencia (ml).
V,: Volumen de agua inicial contenido en el crudo (ml).

%Aguaeyaporaaqa- POrcentaje de Agua Evaporada durante la exposicion a microondas (%).

111.2.1.8 Determinar Relaciones volumétricas.
Una vez obtenidos los valores de las cantidades de agua y solidos separados, se
realizaron ciertas relaciones volumétricas, mediante las siguientes ecuaciones:
Aguamyestra = Vimuestra * Y0H,0 (ec.3)
donde:
Aguaestrq- Cantidad de agua contenida en cada muestra (ml).
Viuestra: VOlumen de crudo agregado en la experiencia (ml).

%H,0: Porcentaje de agua contenido en la muestra. (Tabla 1) (%).

Crudomuestra = Vmuestra - Aguamuestra (ec 4)

donde:

Crudo,yestrq. Cantidad de crudo contenida en cada muestra (ml).
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Vinuestra: VOlumen de crudo agregado en la experiencia (ml).

A.guamicroemulsién = Aguamuestra - Aguaseparada (ec. 5)

donde:
Aguamicroemutsion: Cantidad de agua contenida en la microemulsion (ml).

Aguageparaaq- VOlumMen de agua separado fisicamente (ml).

Crudomicroemulsién = VOlmicroemulsic’m - Aguamicroemulsic’m (GC. 6)

donde:
Crudomicroemuision. Cantidad de crudo contenida en la microemulsién (ml).

Volmicroemuisisn: VOlumen de microemulsion obtenido en cada zanahoria (ml).

Crudotope = Crudomyestra — CTUdOmicroemutsion (ec.7)
donde:
Crudo,y.: Cantidad de crudo mezclada con Tolueno contenida en la capa superior de la
zanahoria (ml).
Todos los resultados de estas relaciones y balances seran mostrados y explicados en

el siguiente capitulo.
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I11.2.2  Pruebas a diferentes porcentajes de tiempo.

Verter Crudo en
los tubos

O

Determinar Determinar Determinar
distribucioén distribucion relaciones
lera. Pesada tamafio de tamafio de volumétricas
gota gota*
Exposicion a Determinar
cantidad de
Microondas a [> 2da. Pesada TRl [> Centrifugar |:>
) . agua
diferentes % de Tolueno ‘ Sido.
- sélidos
tiempo separados

Figura 11: Procedimiento de pruebas a distintos porcentajes de tiempo.

Como se aprecia en la figura 11, el procedimiento experimental para las pruebas a
diferentes porcentajes de tiempo, se realizd bajo las mismas caracteristicas que el
procedimiento anterior, con la diferencia que al someter a la radiacion de microondas, ya se
conocia el valor del punto méximo de exposicion de las muestras, por lo que se realizaron
pruebas al 25% y al 50% del valor del tiempo mé&ximo, Manteniendo el nivel de potencia al
100%. El tiempo de irradiacion se coloco a través del panel de control frontal del horno
microondas.

Es de importancia destacar que las pruebas se realizaron dos veces para cada

muestra y para cada porcentaje de tiempo empleado.

28



CAPITULO Il Marco Metodol6gico

111.2.3 Pruebas a diferentes Niveles de Potencia.

Verter Crudo en
los tubos

O

Determinar Determinar Determinar
lera Pesad distrib~uci()n dlstr|b~ucu5n relaciones
era Pesada tamafio de tamafio de volumétricas
gota gota*

Exposicién a Determinar
Microondas a Agregar _ cantidad de
diferentes |:> 2da Pesada Tolueno |:> Centrifugar |:> AL
Niveles de solidos

Potencia separados

Figura 12: Procedimiento de pruebas a distintos niveles de potencia.

Nuevamente, se observa en la figura 12 que el procedimiento de este punto es
similar a los dos procedimientos anteriormente planteados, pero al momento de la
irradiacion con microondas se realizard por un periodo de tiempo igual al tiempo maximo
de irradiacién, variando la potencia en cada prueba. Esta variacion del nivel de potencia
puede realizarse mediante el panel de control frontal del horno microondas. Los porcentajes

de potencia utilizados fueron el 20% y el 50% de la potencia maxima.

De igual manera se realizaron dos pruebas por cada muestra y por cada valor de

potencia utilizados.

1.3 Proceso de separacion sin aplicacion de Microondas.

Este proceso fue realizado para la comparacion del mismo con los procesos donde

es aplicada la radiacion de microondas y asi poder cumplir con los objetivos propuestos.
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Figura 13: Proceso de separacion Sin Microondas.

Este proceso de separacion sin aplicacion de radiacion microondas, consta
basicamente en llevar a cabo la norma ASTM D 4007, que ya fue explicada anteriormente.
Los datos obtenidos de esta seccion, fueron utilizados para comparar resultados entre los
procesos donde se le aplica radiacion a las muestras y este procedimiento simple sin
microondas. A fin de estudiar y entender la influencia de estas ondas en la deshidratacion

de crudos.

I11.4  Determinacion de distribucién de tamafio de gota.

Todas las muestras seran observadas al microscopio para luego estudiar la
influencia de la aplicacion de la radiacion de microondas sobre el crudo al compararlas con

las muestras sin ser sometidas a esta radiacion.

En primer lugar se toma una pequefia muestra del crudo con la ayuda de un tubo
capilar, o en su defecto con la punta de un clip. Se coloca sobre el porta objetos de vidrio y
seguidamente se cubre con la delgada lamina transparente conocida como cubre objetos.
Esto se lleva al microscopio y se utiliza el lente de 20X de aumento, debido a que este

aumento es el utilizado en trabajos previos llegando a muy buenos resultados, tal es el caso
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de la tesis de pregrado de Padrén y Zufiga en el 2005. Con ayuda de la camara
especializada que se encuentra conectada a una computadora, se digitalizé la imagen de la
muestra observada, para asi lograr su posterior andlisis. En la figura 14 se muestra el

esquema del procedimiento experimental a seguir descrito anteriormente.

- , P . P .
W Colocar W
Tomar sobre Colocar Visualizar Captura de Andlisis de
muestra |:> |:> cubre |:> |:> P .
porta . la muestra laimagen la imagen
de crudo - objetos
objetos
J

Figura 14: Procedimiento de analisis para las muestras en el microscopio

Ademas de todas estas experiencias con microondas que se le aplicaron a las
muestras, se realizo la caracterizacion de los crudos mediante el método de fraccionamiento
SARA, llevado a cabo por algunos miembros del laboratorio de separaciones mecanicas de
la facultad de Ingenieria de la Universidad Central de Venezuela, este analisis se realizé a
las muestras en estudio sin la aplicacion de ningin proceso ni energia. Se tomaron esos
resultados como material, lo que permiti6 establecer relaciones entre los resultados

obtenidos en la experimentacion y este andlisis.
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CAPITULO IV

RESULTADOS Y ANALISIS DE RESULTADOS

En este capitulo serén expuestos los resultados obtenidos durante desarrollo de esta

investigacion, asi como tambien el analisis y explicacion de los mismos.

IV.1 Determinacion del punto de exposicibn maxima, al 100% de Potencia
(1000 W).

En primer lugar, las pruebas se llevaron a cabo tomando como muestra patron la
fosa Guara-2, debido a que la misma es la que posee mayor porcentaje de agua total en su
composicion; Esto debera dar un indicio del comportamiento del agua en la emulsion frente
a las microondas.

Luego de introducir las muestras de crudo en los tubos, y de colocar una membrana
de goma sobre la boca de los mismos, se llevd cada una de las muestras por separado al
microondas hasta que dicha membrana comenzara a expandirse, esto se observo a los pocos
segundos de operacion del equipo. Una vez retiradas las muestras del microondas, se tiene
que las mismas ain no habian alcanzado el punto de ebullicion, es decir, no se observo el
burbujeo caracteristico de dicho proceso. EI motivo de esto es porque las moléculas de agua
gue se encontraban mas separadas entre si comienzan a cambiar de fase mas rapido y
escapar del crudo, haciendo que se incremente la presion interna del tubo y la membrana
comience a expandirse, dando lugar a que esta técnica con membrana no funcione para la
determinacion del punto de exposicion maxima.

Por esta razon se repitié la experiencia aumentando progresivamente el tiempo de
exposicion, pero sin utilizar la membrana de latex, hasta observar que las muestras al
retirarlas del microondas, se encontraban en estado de ebullicion. En la tabla 2, se muestran
los resultados obtenidos en estas pruebas, para fosa Guara-2

En esta tabla 2 aparecen los valores iniciales del tubo junto con la muestra, que
luego de ser sometidas a radiacion, fue determinada su masa nuevamente, como se observa
en la segunda columna, de esta manera poder determinar el porcentaje de masa perdida

durante la radiacion de microondas segun la ecuacion 1. Se observa que el porcentaje de

32



CAPITULO IV. Resultados y Anélisis de Resultados

masa perdida aumenta a medida que aumenta el tiempo de exposicion, lo que es de

esperarse, pues la muestra al pasar mas tiempo sometida a microondas, mas se calentara

producto de los mecanismos de calentamiento producidos en la fase acuosa, como lo

establece Liu (2002) y mayor cantidad de agua escapara como vapor.

Tabla 2: Datos obtenidos para los diferentes tiempos de exposicion de la fosa Guara-2.

Prueba Masa 0 Masa f Masa perdida Volumen de la muestra Tiempo exposicion

(9) () (%) (ml) ()
1 16,3 16,30 0,00 3,0 31
2 16,7 16,69 0,06 3,0 33
3 18,06 18,05 0,06 3,0 36
4 16,53 16,52 0,06 3,2 40
5 15,04 15,04 0,00 2,6 50
6 15,14 15,12 0,13 2,5 56
7 17,94 17,92 0,11 3,0 61
8 18,44 18,42 0,11 3,5 85
9 18,79 18,75 0,21 4,0 108

Se muestra en la tabla 2, sombreado, el tiempo de exposicion maxima encontrado

para esta muestra de crudo, es decir, que a partir de aqui la muestra se encuentra en su

punto de ebullicién, lo que fue corroborado con un siguiente experimento en el que se

incrementd el tiempo de exposicion, determinando que la muestra efectivamente se

encontraba en estado de ebullicion.

Tabla 3: Resultados obtenidos luego de la centrifugacion para la fosa Guara-2

Microemulsién (ml) | Agua separada (ml) | Sedimentos (ml) | Agua + sedimentos (ml)
0,70 0,50 0,20 0,70
0,60 0,60 0,20 0,80
0,70 0,50 0,30 0,80
0,55 0,55 0,20 0,75
0,50 0,45 0,35 0,80
0,50 0,30 0,40 0,70
0,80 0,40 0,20 0,60
0,80 0,40 0,30 0,70
0,80 0,40 0,40 0,80
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Se muestra también la fila sombreada en la tabla 3, correspondiente a la experiencia
a la cual fueron sometidas las muestras al tiempo de exposicion méxima. Luego de someter
las muestras a centrifugacion, se obtienen estos resultados (tabla 3)donde se muestra que el
volumen de la microemulsién aumenta a medida que el tiempo de exposicion es mayor,
para las primeras experiencias, hasta llegar a un valor relativamente estable, es decir que ni
aumenta ni disminuye; esto tiene relacion con lo ya mencionado anteriormente en cuanto al
cambio de fase del agua, es decir, las moléculas que no pudieron escapar evaporandose de
la muestra, quedan dispersas y separadas en el crudo, que al retirar la energia de
microondas, la pelicula protectora de estas gotas dispersas comienzan a estabilizarse
nuevamente, dando lugar a que luego de la centrifugacion no puedan coalescer,
traduciéndose en a un aumento en el volumen de microemulsion; la disminucion de este
volumen para los valores intermedios indica que a estas condiciones la energia del
microondas es la adecuada para desestabilizar en mayor proporcion la pelicula protectora
sin llegar al punto de la evaporacién y dispersion de la gota de agua, promoviendo asi la
coalescencia, o lo que es lo mismo, aumento en la cantidad de agua separada. Esto da a
suponer que se pudiese generar un segundo paso por microondas para romper la llamada
microemulsion y asi tener una separacion de agua mayor.

Esta microemulsién son gotas de agua de tamafio considerablemente grandes que
contienen otras gotas mas pequefias de agua dentro de ellas, que no coalescen debido a que
estas gotas internas aun se encuentran rodeadas por una muy delgada pelicula de crudo que
no pudo ser debilitada y/o destruida. También se tiene que los valores de la cantidad de
solidos separados son practicamente constantes, lo que da indicio de que las microondas no
acttan directamente en estas moléculas, sino que debe tratarse mas de la interaccion del
crudo con el solvente.

Estos resultados de Guara-2 permiten realizar relaciones volumétricas conociendo el
porcentaje de agua que posee la muestra, segun los resultados de Rodriguez (2011) en la
tabla 1, y ademas basandose en ciertas suposiciones, en primer lugar se dice que todo el
agua de la muestra, luego de centrifugar se localiza en el agua separada y en la
microemulsion, dicha suposicién es establecida ya que al estudiar al microscopio la parte

superior de la muestra ya centrifugada, se tiene que no se observa ninguna gota de agua.
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También se establece que la cantidad de crudo estara repartida entre la microemulsion y la

parte superior de la muestra donde estd mezclado con el Tolueno.

Las relaciones volumétricas ademas de ser calculadas con las suposiciones ya

mencionadas, se utilizan utilizando las ecuaciones descritas en el procedimiento

experimental (ecuaciones de la 4 a la 8). Estos resultados se muestran en la tabla 4; como

puede observarse en la misma, se incluyen los valores obtenidos en la experiencia sin

aplicacion de microondas (valores correspondientes a la prueba 0), para asi obtener un

barrido completo, donde este valor representa el tiempo de irradiacién igual a cero.

Tabla 4: Relaciones volumétricas para la fosa Guara-2.

Vol. agua Vol. Crudo
Vol. Aguaen Crudo en Agua Aguaen
enla crudo en ) . ) . enel . .
Prueba | Tolueno microemulsion | microemulsién separada | microemulsion
i) muestra | muestra i) i) tope %) %)
m m m ) ()
(ml) (ml) (ml)
0 3,2 1,22 1,98 1,20 1,21 0,77 17,54 82,46
1 3 1,14 1,86 0,64 0,06 1,80 43,86 56,14
2 3,2 1,14 1,86 0,54 0,06 1,80 52,63 47,37
3 3 1,14 1,86 0,64 0,06 1,80 43,86 56,14
4 3,2 1,21 1,98 0,66 0,11 1,87 45,23 54,77
5 3 0,98 1,61 0,53 0,03 1,57 45,55 54,45
6 2,5 0,95 1,55 0,65 0,15 1,40 31,58 68,42
7 3 1,14 1,86 0,74 0,06 1,80 35,09 64,91
8 38 1,33 2,17 0,93 0,13 2,04 30,08 69,92
9 4 1,52 2,48 1,12 0,32 2,16 26,32 73,68

A partir de los resultados mostrados en la tabla 4, se pudo realizar una grafica que

muestra la tendencia a seguir de la separacién de agua para la fosa Guara-2. A fin de

observar la tendencia y el comportamiento que presenta esta fosa en cuanto al tiempo de

residencia.
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Figura 15: Porcentaje de separacion en funcion del tiempo de irradiacion al 100% de potencia para la

fosa Guara-2.

La figura 15 ilustra claramente como el porcentaje de agua aumenta a medida que se
incrementa el tiempo de irradiacion, llegando a colocarse en valores practicamente estables,
donde a partir de aproximadamente los 50 segundos de tratamiento, la separacion comienza
a ser menos eficiente, esto debido a la evaporacion del agua por la exposicion prolongada a
la radiacion. Al aumentar el tiempo de irradiacion se esperaria obtener una mayor
separacion de agua, esto no ocurre debido a que las moléculas de agua contenidas en la
muestra, reciben tanta energia que algunas son evaporadas antes de coalescer, evidenciado
con la masa perdida reportada; otra parte de las moléculas que no logran escapar del crudo
debido a la alta viscosidad, se encuentran atrapadas muy posiblemente en la parte mas
superior de la muestra, que luego al centrifugar y encontrarse tan dispersas y separadas
unas de otras, quedan en la parte inferior del tubo, pero sin coalescer en forma de la
Ilamada microemulsion.

La figura 16 muestra los resultados obtenidos, fisicamente observables, durante esta
experiencia, los cuales llevaron a la realizacion de las relaciones volumétricas ya
mostradas. Las fotografias de los tubos se encuentran en el mismo orden de aparicion al

reportado en la tabla 4, incluyendo el primer valor de la llamada prueba 0.
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Figura 16: Fotos de los tubos resultados de las pruebas de determinacién del punto de maxima

exposicion para la fosa Guara-2.

Luego de analizados los resultados obtenidos para la fosa Guara-2, se presentan las

fosa Acema-100.

seguido de Merey-31. Todo esto sera presentado para luego ser explicado.

demas tablas y graficos obtenidos para las otras fosas en estudio. Comenzando con Acema-

100 la cual posee una cantidad total de agua muy parecida a la primera mencionada,

Tabla 5: Resultados obtenidos al determinar el punto de exposicion maxima para las muestras de la

Volumen )
Masa Tiempo ) ) Agua ) Agua +
Masa 0 | Masa f ) dela o Microemulsion Sedimentos )
Prueba perdida exposicion separada sedimentos
(o) (9) muestra (ml) (ml)
(%) ©) (ml) (ml)
(ml)

1 16,98 16,98 0,00 3,0 26 1,30 0,10 0 0,10
2 14,79 14,79 0,00 2,5 31 0,90 0,20 0 0,20
3 15,97 15,97 0,00 3,1 40 1,25 0,25 0 0,25
4 17,81 17,79 0,11 3,6 82 2,0 0,1 0 0,1
5 16,07 16,05 0,12 3,4 81 13 0,2 0 0,2
6 17,05 17,04 0,06 3,1 139 1,9 0,0 0 0,0
7 17,84 17,83 0,06 3,2 162 18 0,0 0 0,0
8 16,59 16,5 0,54 3,6 195 1,8 0,0 0 0,0
9 15,67 15,6 0,45 3,0 237 1,7 0,0 0 0,0
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Tabla 6: Relaciones volumétricas para la fosa Acema-100.

Vol. agua Vol.
Vol. Agua en Crudo en Agua Aguaen
enla crudo en ) ) ) ) Crudo en ) )
Prueba | Tolueno microemulsién | microemulsion separada | microemulsion
muestra | muestra el tope (ml)
(ml) (ml) (ml) (%) (%)
(ml) (ml)
0 3 1,11 1.89 1,11 0,39 15 0 100
1 3 1,11 1,89 1,01 0,29 1,6 9,01 90,99
2 2,5 0,92 1,57 0,72 0,17 1,4 21,62 78,38
3 3,1 1,14 1,95 0,89 0,35 1,6 21,80 78,20
4 3,6 1,33 2,26 1,23 0,76 15 7,51 92,49
5 34 1,28 2,14 1,05 0,24 1,9 15,90 84,10
6 31 1,14 1,95 1,14 0,75 1,2 0 100
7 3,2 1,18 2,01 1,18 0,61 14 0 100
8 3 1,11 18 1,11 0,69 1,2 0 100
9 3,6 1,33 2,26 1,33 0,36 1,9 0 100

Con estos datos, se pudo realizar una grafica que muestra mejor los resultados

obtenidos, a fin de observar la tendencia y el comportamiento que presenta esta fosa en

cuanto al tiempo de residencia.
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Figura 17: Porcentaje de separacion en funcién del tiempo de irradiacion al 100% de potencia para la

fosa Acema-100.

Se presenta ahora una imagen (figura 18) que ilustra los resultados fisicamente

observables obtenidos para las experiencias realizadas con la fosa Acema-100.
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Figura 18: Fotos de los tubos resultados de las pruebas de determinacién del punto de maxima

exposicion para la fosa Acema-100.

Por ultimo en la determinacion del punto de exposicidbn maxima, se realizaron

pruebas con la fosa Merey-31, dando como resultado los valores que aparecen en la tabla 7.

Tabla 7: Resultados obtenidos al determinar el punto de exposicidn maxima para las muestras de la

fosa Merey-31.

Volumen )
Masa Tiempo ) N Agua ) Agua +
Masa 0 | Masa f ] dela . Microemulsion Sedimentos .
Prueba perdida exposicion separada sedimentos
) ) muestra (ml) (ml)
(%) () (ml) (ml)
(ml)

1 19,08 19,07 0,05 3,5 38 0,30 0,40 0,05 0,45
2 15,48 15,48 0,00 3,3 45 0,25 0,30 0,05 0,35
3 14,61 14,61 0,00 3,1 49 0,40 0,30 0,10 0,40
4 17,59 17,58 0,06 3 125 0,20 0,35 0,05 0,40
5 17,72 17,71 0,06 3,4 134 0,30 0,35 0,10 0,45
6 16,29 16,27 0,12 3,1 185 0,70 0,10 0,10 0,20
7 16,53 16,51 0,12 3,1 243 0,50 0,2 0,05 0,25
8 17,36 17,34 0,12 4 270 0,70 0,1 0,05 0,15
9 16,49 16,45 0,24 4 300 0,50 0,1 0,05 0,15

Del mismo modo se realizan las relaciones volumétricas y se obtienen los valores de la

tabla 8.

39




CAPITULO IV. Resultados y Anélisis de Resultados

Tabla 8: Relaciones volumétricas para la fosa Merey-31.

Vol. agua Vol. Crudo
Vol. Agua en Crudo en Agua Aguaen
enla crudo en ) ) ) ) enel ) )
Prueba | Tolueno microemulsién | microemulsién separada | microemulsion
i) muestra | muestra i) i) tope (%) %)
m m m 0 (o]
(ml) (ml) (ml)
0 3,1 0,49 2,60 0,49 0,40 2,20 0 100
1 3,5 0,56 2,94 0,16 0,14 2,80 71,43 28,57
2 3,3 0,53 2,77 0,22 0,02 2,75 56,82 43,18
3 3,1 0,49 2,60 0,19 0,20 2,40 60,48 39,52
4 3,0 0,48 2,52 0,13 0,07 2,45 72,92 27,08
5 3,4 0,54 2,85 0,19 0,11 2,75 64,34 35,66
6 3,1 0,49 2,60 0,30 0,30 2,30 20,16 79,84
7 3,1 0,49 2,60 0,20 0,20 2,40 40,32 59,68
8 4,0 0,64 3,36 0,54 0,06 3,30 15,63 84,38
9 4,0 0,64 3,36 0,54 0,16 3,20 15,63 84,38
Y con esto se obtiene la grafica de la figura 19.
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Figura 19: Porcentaje de separacion en funcion del tiempo de irradiacion al 100% de potencia para la

fosa Merey-31.

Se muestra en Ultimo lugar para este punto la figura 20, donde se observan

fisicamente los resultados expresados en las tablas anteriores para la fosa Merey-31.
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Figura 20: Fotos de los tubos resultados de las pruebas de determinacion del punto de maxima

exposicion para la fosa Merey-31.

Las tablas 5 y 7 muestran un como la cantidad de masa perdida debido a la
evaporacion aumenta a medida que lo hace el tiempo de exposicion del mismo modo como
sucede en la primera explicacion de la fosa Guara-2, con la diferencia que el volumen de
microemulsion es mucho mayor para la fosa Acema-100 que para las otras dos, esto debido
a su composicion. Luego vemos las tablas 6 y 8 donde los porcentajes de agua separada
para Merey-31 son mayores que los obtenidos para las otras fosas, teniendo que la
separacién mas pobre correspondi6 para la fosa Acema-100. Para la fosa Acema-100 no se
obtuvo ningun tipo de sedimento depositado, en cambio Merey-31 si presenta
sedimentacion de sélidos, que de la misma forma que para Guara-2, esta cantidad se
mantiene relativamente constante independientemente del tiempo de exposicion a la
radiacion. En todas estas tablas descritas, se encuentra sombreada la fila que corresponde a
la experiencia donde se obtuvo el tiempo de exposicion maximo.

Se observa que en las graficas de las figuras 17 y 19 el comportamiento de las
mismas es analogo al obtenido para Guara-2, es decir, aumenta el porcentaje de separacion
de agua a medida que el tiempo de irradiacién es mayor, hasta llegar a un punto donde la
cantidad de agua separada comienza a disminuir, llegando incluso a porcentajes de

separacion iguales a cero, esto especificamente para la fosa Acema-100.
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IV.2 Pruebas realizadas a distintos porcentajes de tiempo.

Una vez ya determinado el tiempo maximo de exposicién de cada muestra, se
realizaron las experiencias correspondientes al siguiente objetivo. Como ya se expreso en el
marco metodoldgico se realizaron experiencias a diferentes porcentajes de tiempo (25 y 50
%), tomando como referencia el valor de tiempo maximo y manteniendo la potencia en
100% (1000 W). En primer lugar se realizan estos experimentos, para observar
repetitividad en los resultados, ya que estos valores eran muy cercanos a los ya realizados,
también para proporcionar nuevos datos de tiempos de irradiacion y ademas proporciona
una manera de poder comparar los tiempos de residencia entre las distintas fosas.

De la misma manera que se realizd en el punto anterior, se comienza teniendo como
referencia la fosa Guara-2, para la cual se obtuvieron los valores de la tabla 9 en el que el

punto de maxima exposicion fue de 85 segundos.

Tabla 9: Resultados obtenidos para las experiencias al 25 y 50 % del tiempo maximo, para la fosa

Guara-2.
Porcentaje Volumen .
. Masa Tiempo ] » Agua ] Agua +
tiempo Masa 0 | Masa f ] de la L Microemulsion Sedimentos )
o perdida exposicion separada sedimentos
maximo ) (9) muestra (ml) (ml)
(%) (s) (ml) (ml)
(%) (ml)
25 18,01 18,01 0,00 4 21 1,2 0,6 0,3 0,9
25 18,55 18,55 0,00 4 21 1,3 0,5 0,2 0,7
50 17,45 17,44 0,06 3 42 0,6 0,6 0,2 0,8
50 18,21 18,20 0,05 33 42 0,6 0,7 0,2 0,9

Se observo que los resultados obtenidos son acordes a los alcanzados en la primera
parte de la investigacion, en la cual se obtiene que para mayores tiempos de exposicion la
pérdida de masa es mayor. De igual manera se tienen valores constantes de solidos
separados, independientemente del tiempo de radiacion empleado. Comparando estos
resultados con los obtenidos anteriormente para la misma fosa, se obtienen resultados muy
parecidos, lo que da certeza de que existe repetitividad en los mismos. Esto permite
determinar de los valores correspondientes a las relaciones volumétricas, mostradas en la
tabla 10.
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Tabla 10: Relaciones volumétricas obtenidas con el 25 y 50 % del tiempo méaximo de irradiacion, para

la fosa Guara-2.

Porcentaje Vol. agua Crudo | Porcentaje | Porcentaje de
) Vol. Vol. crudo Aguaen Crudo en
tiempo enla ) ) ) ) en el de agua aguaen
) Tolueno en muestra | microemulsién | microemulsion ) ]
maximo muestra tope separado | microemulsion
(ml) (ml) (ml) (ml)
(%) (ml) (ml) (%) (%)
25 4,0 1,52 2,48 0,92 0,28 2,2 39,47 60,53
25 4,0 1,52 2,48 1,02 0,28 2,2 32,89 67,11
50 3,0 1,14 1,86 0,54 0,06 1,8 52,63 47,37
50 88 1,25 2,05 0,55 0,05 2,00 55,82 44,18
100 3,5 1,33 2,17 0,93 0,13 2,04 30,08 69,92

En la tabla 10 se encuentran sombreados los valores que representan la mayor

separacion de cada tiempo de irradiacion, asi como también el valor correspondiente al 100

% del tiempo. Lo que permite obtener la gréafica de la figura 21, para observar de mejor

manera lo expresado en la tabla.

Figura 21: Porcentaje de separacion de agua en funcién del Porcentaje de tiempo de irradiacion con
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respecto al tiempo maximo a una potencia fija del 100 %. Fosa Guara-2.

La figura 21 muestra la grafica obtenida para esta parte de la experiencia, donde

claramente se observa que los valores corresponden al experimento realizado inicialmente.

Si se compara esta imagen con la figura 17, podria establecerse que ésta Gltima representa
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un segmento ampliado de la primera. Se tiene que la mayor separacion presentada es para el

50% del tiempo méaximo.
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Figura 22: Guara-2. a) Muestras irradiadas a un 25% del tiempo de exposicion maxima.
b) Muestras irradiadas a un 50% del tiempo de exposicién maxima.

¢) Muestra sometida al 100% del tiempo total de radiacion.

A pesar de que en la figura 24 la muestra irradiada a un 25% del tiempo maximo,
parezca contener mayor volumen de separacion de agua, no lo es, debido a que la cantidad
de crudo agregada al tubo aqui fue mayor (méas de un 30% de muestra), y al realizar los
calculos en base a estas cantidades y el porcentaje total de agua que posee la muestra, se
demuestra que la cantidad de agua separada para un 50% del tiempo, es mayor. Como se
observa en la tabla 10.

Seguidamente, se muestran los resultados en sus tablas correspondientes y las
gréaficas obtenidas en esta parte de la investigacion referente a las otras dos fosas en estudio,
para luego explicarlas y compararlas con la fosa de referencia. Se tiene que para la fosa

Acema-100, su punto de maxima exposicion fue de 195 segundos.
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Tabla 11: Resultados obtenidos para las experiencias al 25 y 50 % del tiempo maximo, para la fosa

Acema-100.
Porcentaje Volumen )
] Masa Tiempo . . Agua . Agua +
tiempo | Masa0 | Masa f ) de la L Microemulsion Sedimentos )
. perdida exposicion separada sedimentos
maximo (9) (9) muestra (ml) (ml)
(%) () (ml) (ml)
(%) (mli)
25 14,62 14,62 0,00 3,4 49 1,7 0,3 0 0,3
25 17,7 17,7 0,00 3,6 49 1,7 0,3 0 0,3
50 15,88 15,87 0,06 3 97 1,7 0,1 0 0,1
50 17,18 17,16 0,12 3 97 1,55 0,15 0 0,15
Ahora se calculan las relaciones volumétricas para esta muestra de Acema-100.
Tabla 12: Relaciones volumétricas obtenidas con el 25 y 50 % del tiempo méximo de irradiacion, para
la fosa Acema-100.
Porcentaje Vol. agua Crudo
) Vol. Vol. crudo Aguaen Crudoen Agua Aguaen
tiempo en la ) y ) » en el ) N
. Tolueno en muestra | microemulsion | microemulsion separada | microemulsion
maximo i) muestra (i) (i) i) tope %) %)
m m m m 0 0
(%) (ml) (ml)
25 3,4 1,258 2,142 0,958 0,742 1.4 23,85 76,15
25 3,6 1,332 2,268 1,032 0,668 1,6 22,52 77,48
50 3 1,11 1,89 1,01 0,69 1,2 9,01 90,99
50 3 1,11 1,89 0,96 0,59 1,3 13,51 86,49
100 3 1,11 1,8 1,11 0,69 1,2 0 100

Con los datos obtenidos se realiza la grafica de tendencia de la separacion de agua

funcion del porcentaje de tiempo de radiacién empleado, mostrado en la figura 21.
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Figura 23: Porcentaje de separacion de agua en funcién del Porcentaje de tiempo de irradiacion con

respecto al tiempo méaximo a una potencia fija del 100 %. Fosa Acema-100.

Ahora se muestra el resultado para esta fosa obtenido fisicamente, que puede
apreciarse en la figura 24
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Figura 24: Acema-100. a) Muestras irradiadas a un 25% del tiempo de exposicion méxima.
b) Muestras irradiadas a un 50% del tiempo de exposicién maxima.

c) Muestra irradiada al 100% del tiempo de exposicion maxima.
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Para los resultados de Merey-31, se tomd como tiempo maximo de irradiacion 270

segundos, obteniendo los resultados de separacion que aparecen en la tabla 13.

Tabla 13: Resultados obtenidos para las experiencias al 25 y 50 % del tiempo maximo, para la fosa

Merey-31.
Porcentaje Volumen )
) Masa Tiempo ) » Agua ] Agua +
tiempo Masa 0 | Masa f ) de la L Microemulsién Sedimentos )
o perdida exposicion separada sedimentos
maximo (9) (9) muestra (ml) (ml)
(%) (s) (ml) (ml)
(%) (ml)
25 15,19 15,19 0,00 3,0 68 0,5 0,15 0,05 0,20
25 16,14 16,14 0,00 3,2 68 0,6 0,20 0,10 0,30
50 16,32 16,31 0,06 33 135 0,6 0,38 0,02 0,40
50 17,70 17,69 0,06 3,1 135 0,6 0,40 0,05 0,45

En base a estos resultados, se calculan las relaciones volumétricas correspondientes.

Tabla 14: Relaciones volumétricas obtenidas con el 25 y 50 % del tiempo maximo de irradiacién, para

la fosa Merey-31.

Porcentaje Vol. agua Crudo | Porcentaje | Porcentaje de
) Vol. Vol. crudo Aguaen Crudo en
tiempo en la ) ) ) ) en el de agua aguaen
) Tolueno en muestra | microemulsién | microemulsion ] )
méaximo muestra tope separado | microemulsion
(ml) (ml) (ml) (ml)
(%) (mli) (ml) (%) (%)
25 3 0,48 2,52 0,33 0,17 2,35 31,25 68,75
25 3,2 0,51 2,689 0,312 0,29 2,4 39,06 60,94
50 33 0,53 2,77 0,15 0,25 2,52 71,97 28,03
50 3,1 0,49 2,60 0,09 0,15 2,45 80,65 19,35
100 4 0,64 3,36 0,54 0,06 3,30 15,63 84,38

Ahora se logra obtener la grafica mostrada en la figura 25, la cual corresponde al

porcentaje de separacion en funcion del porcentaje del tiempo de exposicion referente a
Merey-31.
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Figura 25: Porcentaje de separacién de agua en funcién del Porcentaje de tiempo de irradiacion con
respecto al tiempo méximo a una potencia fija del 100 %. Fosa Merey-31.
La figura 26 ilustra el resultado obtenido en la tabla y luego en la gréafica para
Merey-31 a las condiciones de 25 y 50%.
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Figura 26: Merey-31. a) Muestra irradiada a un 25% del tiempo de exposicion maxima.
b) Muestras irradiadas a un 50% del tiempo de exposicion maxima.

c) Muestra irradiada al 100% del tiempo de exposicion maxima.

Al comparar los resultados de todas las fosas se tiene que se produce repetitividad

en los resultados y que la separacion de agua no es directamente proporcional al tiempo de
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permanencia bajo las microondas, es decir, que las fosas en estudio no requieren de largos

periodos de tiempo para obtener los maximos porcentajes de agua separada. Las fosas

Guara-2 y Merey-31, tienen en comun que ambas poseen la mayor separacion a un 50% del

tiempo de irradiacion, a diferencia de Acema-100, en la que se obtiene la mayor separacion

a menor tiempo de permanencia bajo la influencia de microondas, méas especificamente al

25% del punto de exposicion maxima.

Seguidamente se muestran todos los resultados obtenidos para esta experiencia.

Tabla 15: Resultados obtenidos para las experiencias al 20 y 50 % de Potencia, para la fosa Guara-2.

Volumen )
] Masa Tiempo ) » Agua ) Agua +
Potencia | Masa 0 | Masa f ) dela L Microemulsion Sedimentos )
perdida exposicion separada sedimentos

(%) (9) (9) muestra (ml) (ml)

(%) (s) (ml) (ml)

(ml)

20 16,83 16,83 0,00 3,0 85 1,8 0,2 0,2 0,4
20 16,38 16,38 0,00 3,0 85 2,5 0,2 0,3 0,5
50 16,05 16,04 0,06 39 85 0,8 0,3 0,2 0,5
50 15,64 15,64 0,00 4,0 85 0,7 0,3 0,3 0,6

La tabla 15 expresa los resultados de las separaciones obtenidas con las potencias

mencionadas para la fosa Guara-2, donde se observa que la separacion es muy pobre en

comparacion a otros resultados obtenidos en experiencias previas. Nuevamente, y al igual

que en las pruebas anteriores, se calcularon las relaciones volumétricas pertenecientes a

esta prueba.
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Tabla 16: Relaciones volumétricas obtenidas con el 20 y 50 % de Potencia, para la fosa Guara-2.

Vol. agua Vol. Crudo | Porcentaje | Porcentaje de
) Vol. Agua en Crudo en
Potencia enla crudo en ) ) ) ) enel de agua aguaen
Tolueno microemulsién | microemulsién ) .
(%) muestra | muestra tope | separado | microemulsion
(ml) (ml) (ml)

(mi) (ml) (ml) (%) (%)
20 3,0 1,14 1,86 0,94 0,86 1 17,54 82,46
20 3,0 1,14 1,86 0,94 1,56 0,3 17,54 82,46
50 3,9 1,48 2,42 1,18 1,98 0,44 20,24 79,76
50 4,0 1,52 2,48 1,22 1,92 0,56 19,74 80,26
100 88 1,25 2,05 0,55 0,05 2,00 55,82 44,18

En la tabla 16 se expresan los resultados obtenidos para la fosa Guara-2, donde

claramente se observa como la separacion de agua es mayor a medida que la potencia se

incrementa. En esta tabla se agregaron los resultados obtenidos para la mejor separacion

obtenida con una potencia de 100% en experiencias previas. De igual manera se sombraron

las celdas que arrojaron la mejor separacion de cada potencia, a fin de realizar la gréafica

correspondiente.

Figura 27
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: Porcentaje de separacion de agua en funcion de la Potencia para un tiempo de irradiacion

La figura 27 muestra claramente lo anteriormente mencionado, la separacion es mas

eficiente para potencias mayores, lo que corresponde con lo previsto, pues a mayor

potencia, mayor vibracion molecular y mayor calor se producira en la mezcla, lo que ayuda
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a disminuir la viscosidad entre otros factores y por ende a que la separacion se lleve a cabo

maés efectivamente.
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Figura 28: Guara-2. a) Muestras irradiadas a un 20% Potencia.
b) Muestras irradiadas a un 50% de potencia. ¢) Muestra irradiada al 100% de Potencia.

La figura 28 muestra las zanahorias con el resultado de la exposicion a microondas

al 20 y al 50% de potencia. Lo cual también ratifica que la mayor cantidad de agua

separada corresponde a la muestra irradiada a mayor potencia.

De igual forma, se realizaron las experiencias a las otras dos fosas, para las cuales se

presentan los resultados y graficas para luego compararlas.

Tabla 17: Resultados obtenidos para las experiencias al 20 y 50 % de Potencia, para la fosa Acema-100.

Volumen .
. Masa Tiempo ] » Agua ] Agua +
Potencia | Masa 0 | Masa f ] de la L Microemulsion Sedimentos )
perdida exposicion separada sedimentos

(%) ) (9) muestra (ml) (ml)

(%) () (ml) (ml)

(ml)

20 15,45 15,45 0,00 35 195 15 0,0 0 0,0
20 16,46 16,46 0,00 32 195 18 0,0 0 0,0
50 16,16 16,15 0,06 35 195 19 0,1 0 0,1
50 16,43 16,43 0,00 3,2 195 1,9 0,1 0 0,1
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Se realizaron las relaciones volumétricas, obteniendo lo que se establece en la tabla
18.

Tabla 18: Relaciones volumétricas obtenidas con el 20 y 50 % de Potencia, para la fosa Acema-100.

Vol. agua Vol. Crudo | Porcentaje | Porcentaje de
) Vol. Agua en Crudo en
Potencia enla crudo en ) y ) ) en el de agua aguaen
Tolueno microemulsion | microemulsion ) N
(%) muestra | muestra tope separado | microemulsién
(ml) (ml) (ml)
(mi) (ml) (ml) (%) (%)
20 35 1,29 2,20 1,29 0,21 2,0 0,00 100,00
20 3,2 1,18 2,01 1,18 0,62 14 0,00 100,00
50 35 1,29 2,20 1,19 0,71 15 7,72 92,28
50 3,2 1,18 2,01 1,08 0,82 1,2 8,45 91,55
100 34 1,25 2,142 0,96 0,74 1,4 23,85 76,15

Esto permite Generar la gréfica siguiente.
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Figura 29: Porcentaje de separacion de agua en funcién de la Potencia para un tiempo de irradiacion

fijo. Fosa Acema-100.

Las imagenes correspondientes a esta parte de la investigacion para Acema-100, se

muestra en la figura 30.
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Figura 30: Acema-100. a) Muestras irradiadas a un 20% Potencia.

b) Muestras irradiadas a un 50% de potencia. ¢) Muestra irradiada al 100% de Potencia.

Luego se realizan las pruebas de potencia con la tercera fosa en estudio, dando lugar

Tabla 19: Resultados obtenidos para las experiencias al 20 y 50 % de Potencia, para la fosa Merey-31.

Volumen .
] Masa Tiempo . B Agua . Agua +
Potencia | Masa 0 | Masa f ] de la o Microemulsion Sedimentos .
perdida exposicion separada sedimentos

(%) (9) 9) muestra (ml) (ml)

(%) () (ml) (ml)

(ml)

20 16,67 16,67 0,00 3,0 270 0,5 0,2 0,2 0,4
20 17,98 17,98 0,00 3,2 270 0,8 0,1 0,1 0,2
50 18,28 18,28 0,00 4,0 270 0,5 0,3 0,1 0,4
50 17,26 17,25 0,06 4,0 270 0,4 0,4 0,1 0,5

Se obtiene, como era de esperarse, que la separacidn de agua se incremente con la

aplicacion de mayores potencias, lo que se corroborara con los resultados expresados en la
tabla 20.
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Tabla 20: Relaciones volumétricas obtenidas con el 20 y 50 % de Potencia, para la fosa Merey-31.

Vol. agua Crudo | Porcentaje | Porcentaje de
) Vol. Vol. crudo Aguaen Crudo en
Potencia enla ) ) ) ) en el de agua aguaen
Tolueno en muestra | microemulsién | microemulsion ) .
(%) muestra tope separado | microemulsion
(ml) (ml) (ml) (ml)

(mi) (ml) (%) (%)
20 3,0 0,48 2,52 0,28 0,22 2,3 41,67 58,33
20 3,2 0,51 2,69 0,41 0,39 2,3 19,53 80,47
50 4,0 0,64 3,36 0,34 0,16 3,2 46,88 53,13
50 4,0 0,64 3,36 0,24 0,16 3,2 62,50 37,50
100 3,1 0,49 2,60 0,09 0,15 2,45 80,65 19,35

Se tiene una vez mas la correspondencia de los valores obtenidos con los valores
esperados, donde la separacion de agua es mayor para los niveles de potencia mas elevados,
como se puede apreciar en la tabla 19, la cual sirvié de base para realizar la grafica

correspondiente a la figura 31.
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Figura 31: Porcentaje de separacién de agua en funcién de la Potencia para un tiempo de irradiacién

fijo. Fosa Merey-31.

Del mismo modo que se pudo apreciar en los resultados de las otras dos fosas en
estudio, para Merey-31, también se obtienen los valores esperados, que corresponden a
mayor separacién de agua a mayor potencia de irradiacion. Pudiendo apreciar de mejor
manera esto, a través de la figura 32.
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Figura 32: Merey-31. a) Muestras irradiadas a un 20% Potencia.

b) Muestras irradiadas a un 50% de potencia. ¢) Muestra irradiada al 100% de Potencia.

Cabe destacar que para las tres muestras en estudio, el calentamiento de las
muestras para el 50% de potencia era muy bajo, es decir, que la temperatura de los tubos no
era tan alta como sucedia en experiencias anteriores (al 100% de potencia). En el caso de
las pruebas realizadas al 20% de potencia, las zanahorias se encontraban practicamente a
temperatura ambiente, lo que evidencia que la potencia influye en gran magnitud en la
vibracion molecular que produce el calentamiento de las muestras.

Por lo tanto, luego de realizadas estas experiencias con las distintas fosas en estudio,

es claramente apreciable de forma general que la mayor separacion de agua se obtiene a la
mayor potencia aplicada, como obtuvo Chan y Chen (2002).

IV.4 Analisis SARA y propiedades fisicoquimicas

El analisis de Saturados, Aromaticos, Resinas y Asfaltenos de las fosas, fue
realizado por algunos de los miembros del Laboratorio de Separaciones Mecénicas de la
Escuela de Ingenieria Quimica de la Universidad Central de Venezuela. Obteniendo una
serie de datos, que se muestran en la tabla 21, ademas se exponen los valores de viscosidad

a una temperatura especifica, gravedad API, y salinidad de cada una de las fosas, tomados
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de investigaciones previas, todo esto para hacer un analisis mas completo de los resultados
que se obtuvieron en esta investigacion. Con los datos de SARA de esta tabla se pudo

realizar la grafica que se muestra en la figura 33.

Tabla 21: Resultados obtenidos del analisis SARA realizado a las fosas en estudio

Agua Salinidad Agua
Viscosidad | Gravedad
FOSA | S (%) | Ar (%) | R (%) | As (%) | Total (ms/cm) separada
(cP) AP 0
(%) 24,7°C (%)
11500
Guara | 43,11 | 18,79 | 28,38 | 9,73 38 12,5 17,43 55,82
(609C)
2140
Acema | 44,47 | 19,40 | 29,22 | 6,91 37 17,0 0,56 23,85
(502C)
8430
Merey | 15,84 | 47,46 | 24,96 | 11,74 16 12,3 6,99 80,65
(502C)
50
40
mS
30 mAr
mR
20 mAs
10
0
Guara-2 Acema-100 Merey-31

Figura 33: Analisis SARA para las fosas de Produccion. (Garcia, Gémez, Gonzélez, en ejecucion)

La figura 33 muestra un gran parecido entre las fosas Guara-2 y Acema-100,
ademas de tener un porcentaje casi igual de agua total, ya que poseen exactamente casi la
misma composicion, con la pequefia diferencia se encuentra en que la fosa Guara-2 cuenta
con un 2,82 % mas de asfaltenos, lo que puede tener relacion con la gran cantidad de
solidos que deja sedimentados en comparacion a Acema.
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Figura 34: Peso molecular en funcién de la polaridad en el anélisis SARA (Garcia, 2009)

La figura 34 ilustra como varia la polaridad en la composicion del analisis SARA, lo
que quiere decir que a mayor cantidad de asfaltenos, mayor sera la polaridad del crudo, y a
mayor presencia de saturados y aromaticos el crudo serd no polar o poco polar. Ahora bien,
se observa que la cantidad de arométicos que posee Merey-31 es muchisimo mayor (mas
del doble) que la que poseen las otras dos fosas, y valores relativamente iguales de resinas y
asfaltenos, lo que hace a Merey-31 el crudo menos polar de las tres muestras, y basandose
en la premisa establecida por Hirschfeldt (2011), de que los crudos polares presentan mayor
afinidad con el agua por lo que sus emulsiones son mas dificiles de tratar, se entiende que
esta fosa presente la mayor separacion de agua, por poseer una baja afinidad con el agua,
Ilegando a poco mas del 80% de separacion.

Otro aspecto importante a tratar es la salinidad de su salmuera, segun Marfisi y
Salager (2004) establecen que el agua fresca o salmuera con baja concentracion de sal
favorecen la estabilidad de las emulsiones; por el contrario, altas concentraciones de sal
tienden a reducir. Esto puede ser relacionado con la aplicacion de microondas, como se
sabe, el crudo es apolar y es transparente a las microondas, pero al poseer mayor salinidad
esta radiacion serd absorbida en mayor magnitud, ayudando a la desestabilizacion de la
emulsion. Delas tres muestras de crudos, la mayor salinidad la presenta Guara-2, seguida
por Merey-31, esto da a pensar que por poseer una mayor salinidad, la fosa Guara-2,
presente el porcentaje de separacion mas alto, que como observamos en la tabla 21 ello no
ocurre; esto se debe a la viscosidad, ya que una alta viscosidad impide el movimiento de las

gotas en el crudo, lo que dificulta que estas se consigan y se unan para coalescer; como se
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observa la mayor viscosidad la presenta Guara-2, por su parte Merey-31 presenta una
salinidad intermedia, esto quiere decir que a pesar de que Guara-2 posee la mayor salinidad,
también una viscosidad muy grande, por lo que hace que Merey-31 presente la mayor
separacion por tener una viscosidad mucho mas baja pesar de su salinidad media. También
queda evidenciada la gran influencia de la salinidad en el proceso de separacion bajo este
método, que Acema-100 a pesar de poseer una viscosidad bastante baja, su salinidad es
muy baja, lo que hace que sea la fosa con la que se obtiene menor separacion.

V.5 Pruebas realizadas con el microscopio

Como se menciona en el marco metodoldgico, se realizd el conteo de gotas
utilizando el microscopio éptico y el software correspondiente. Se mostraran los resultados
mas importantes asi como también los resultados obtenidos sin la irradiacion de

microondas.

IV.5.1 Comparacién de resultados y gréficos Sin aplicacion de microondas y las
mejores separaciones de agua obtenidas al exponer a dicha radiacion.

Las imagenes tomadas fueron analizadas con el software Image Pro Plus 6.0, y con
las herramientas de calculo proporcionadas por Fung (2011). El software y las herramientas
se complementan con la siguiente tabla 22 de referencia, la cual da significado a cada uno

de los simbolos que se emplearan en este analisis

Tabla 22: Descripcién de parametros utilizados. (Fung, 2011).

Parametro Descripcion
F,(10um) Fraccion de gotas con diametro < 10 um
R,(10um) Fraccion de gotas con diametro > 10 pm
Dy Diametro de gota para una fraccion acumulada del 10 %
D Diametro de gota para una fraccion acumulada del 50 %
Dimax Diametro de gota para una fraccion acumulada del 100 %
dw (%) Porcentaje de agua total
dyy, (10pm) Porcentaje de agua en gotas con didmetro mayor a 10um
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Una vez conocidos estos parametros, se presenta, en la tabla 23, los resultados
obtenidos en el analisis de microscopia a las diferentes muestras de las fosas sin aplicacion
de microondas y la mejor separacion de agua obtenida al aplicar esta radiacion.

Tabla 23: Resultados obtenidos del analisis de microscopia aplicando y sin aplicar Microondas

Guara-2 Acema-100 Merey-31

Parametro

Sin MW | Con MW | Sin MW | Con MW | Sin MW | Con MW

Dy 2,72 18,36 3,06 10,18 2,14 1,81

D 9,46 106,35 | 10,58 61,84 6,65 54,25

Dmax 26,45 | 157,41 | 36,83 | 105,15 | 13,63 | 127,88

F,(loum) | 055 | 004 | 047 | 010 | 082 | 0,24

R,(10pm) | 0,45 | 096 | 053 | 09 | 0,18 | 0,76

D\, (%) 6,72 22,39 15,24 36,19 3,46 19,88

Estos valores fueron obtenidos mediante el uso de las herramientas de célculo
mencionadas anteriormente y se puede apreciar como el incremento del diametro de gota,
para cualquiera de las tres fracciones acumuladas, es mayor cuando se le ha aplicado
microondas a la muestra; esto también queda evidenciado el aumento de las gotas, por
accion de las microondas, al comparar los valores F, y R,, donde la fraccion de gotas con
diametros menores o iguales a 10um (F,) disminuye al aplicar la radiacion, lo que quiere
decir que la cantidad de gotas con diametros mayores a 10um (R;) debe aumentar, y en
efecto esto sucede para todas las muestras, llegando casi a un 100%, es decir que casi el
total de las gotas que aparecen en la imagen poseen un diametro mayor a 10 micras.
También es comparable el porcentaje total de agua de la foto (®y), que lejos de parecerse
al contenido total de agua, nos dice la cantidad de agua que existe en la foto, y como se
observa claramente en la los valores de la ultima fila de la tabla 21, para los tres casos este

porcentaje aumenta de manera importante para las muestras irradiadas.
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Figura 35:

separacion obtenida aplicando la radiacién para la fosa Guara-2.
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Figura 36

Distribucion acumulada de tamafio de gotas de la muestra sin recibir microondas y la mejor

: Distribucién acumulada de tamafio de gotas de la muestra sin recibir microondas y la mejor

separacion obtenida aplicando la radiacion para la fosa Acema-100.
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Figura 37: Distribucion acumulada de tamafio de gotas de la muestra sin recibir microondas y la mejor

separacion obtenida aplicando la radiacion para la fosa Merey-31.

Las tres ultimas graficas presentadas (figura 35, figura 36 y figura 37), muestran una
distribucion acumulada de gotas para cada una de las fosas, en las que se incluyé ademas
para ilustrar de mejor manera la comparacion de las muestras sometidas a microondas y las
mismas sin recibir radiacion, como se observa en la leyenda de las figuras, la linea roja
corresponde al resultado de las muestras irradiadas, mientras que la azul lo es para los
resultados de las muestras sin tratamiento. Se tiene que la distribucion de tamafio de gota
era muy baja para las tres fosas, teniendo ademas que el didmetro de las gotas es también
pequefio. La linea roja por su parte, en los tres casos, se encuentra bastante separada de la
contraparte azul, lo que demuestra lo anteriormente explicado; el tamafio de gota es mayor
para todos y cada uno de los valores de distribucion.

Vale acotar que las muestras que arrojaron mejores separaciones luego de ser
irradiadas por microondas, fueron analizadas antes de someterlas al proceso de
centrifugacion, esto para apreciar la influencia directa de las microondas sobre el crudo, sin
la intervencion de otros factores como la dilucion con Tolueno o la energia proporcionada
en la centrifugacion.

En resumen, lo que sucede es que las gotas que antes se encontraban dispersas y
separadas en el crudo, con la aplicacion de la energia de microondas, la pelicula protectora
de las gotas emulsionadas se rompe o debilita dando lugar a la coalescencia de las gotas
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(Mutyala et. al., 2010) que ahora ocupan un area mayor en la imagen del microscopio.
Comparando numéricamente esto, vemos que Guara-2 inicialmente poseia un didmetro
maximo de 26,45 micrones, llegando luego de las microondas a 157,41 micrones,
representando un aumento de casi 600% en el aumento del diametro maximo de las gotas.
Acema-100 antes tenia un didmetro maximo de gota de 36,83 micrones, luego de ser
sometido al campo electromagnético tenia un valor de 105, 15 micrones, lo que representa
un aumento de méas del 280% en el incremento del tamafio de las gotas; y para Merey 31
inicialmente se tenian 13,63 micrones de diametro, teniendo ahora un 127,88 micrones, es
decir, un aumento del 938,2%. Estos valores sugieren una influencia bastante notable en el
aumento del didmetro maximo por parte de las microondas. Lo anteriormente mencionado
queda ilustrado de manera mas clara en las siguientes imagenes comparativas, las cuales

son correspondientes con las Gltimas graficas presentadas.
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Figura 38: Guara-2. a) Sin aplicacion de microondas.

b) Luego de la irradiacién con microondas.

Figura 39: Acema-100. a) Sin aplicacion de microondas.

b) Luego de la irradiacién con microondas.

Figura 40: Merey-31. a) Sin aplicacién de microondas.

b) Luego de la irradiacién con microondas.
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Se observa claramente el aumento del tamafio de gota en todas las muestras luego

de aplicar la energia de microondas, corroborando las explicaciones anteriores.

IVV.5.2 Andlisis de la Microemulsién

Es llamada microemulsion a la interfase de color marron claro que se produce luego
de la centrifugacion entre la capa de crudo y la capa de agua separada, la misma posee este
color debido a la gran cantidad de agua que posee en su composicion y debido a esto el
color es mucho més claro que el original que posee el crudo. Como se mencioné
anteriormente la microemulsion es una emulsion dentro de otra, es decir, son muchas gotas
de agua que no lograron coalescer, en las cuales se encuentran gotas mas pequefias que
siguen recubiertas por la capa de capa o pelicula protectora de surfactantes, lo que
demuestra la alta estabilidad y fortaleza de la misma. Se retird cuidadosamente la capa
superior de crudo disuelta con tolueno, que debido a su notable disminucion de la
viscosidad, pudo ser retirada poco a poco succionando con una jeringa, para asi tomar una
muestra de la zona de la interfase y, al igual que con las muestras anteriores, realizarle un

andlisis al microscopio para poder estudiar esta.

Tabla 24: Resultados obtenidos del analisis de las imagenes de las microemulsiones

Parametro Guara-2 Acema-100 Merey-31
Dio 17,90 12,09 15,86
Dso 95,94 84,58 166,49
Dmax 167,44 142,06 226,42
F,(10um) 0,04 0,07 0,08
R,(10um) 0,96 0,93 0,92
Dy (%) 36,48 51,13 51,99
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Figura 41: Distribuciéon acumulada de tamafio de gotas obtenida para las fosas, Guara-2, Acema-100 y
Merey-31.
Estas gréaficas (figura 41) y la tabla 24 muestran la que la distribucién de tamafio de

gota aumenta, lo cual no es correcto, es decir, la cantidad de agua en la microemulsion es
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mucho mayor pero no quiere decir que las gotas tengan mayor tamarfio, de hecho es todo lo
contrario, las gotas estan muy juntas pero no coalescen debido a la rigidez, ya mencionada,
de la pelicula que recubre a las gotas de esta zona y poseen un tamafio regular, lo que
sucede aqui es que el software de conteo de gotas, al estar éstas tan unidas, dicho programa
las detecta y cuenta de manera uniforme, dando lugar a que muchas gotas que estan muy
cerca mas no unidas el programa las cuenta como una gran gota. Lo que si es comparable
de estos graficos es que el porcentaje de agua de las fotografias analizadas es mayor al
obtenido en los analisis anteriores, y sucede para las tres fosas. Podemos observar lo
anteriormente mencionado en la figura 42, donde se muestran las tres microemulsiones
analizadas en los gréficos anteriores, correspondientes a las mejores separaciones de las

muestras.

Figura 42: Imagenes de las microemulsiones obtenidas.
a) Guara-2. b) Acema-100. ¢) Merey-31.

Como se aprecia claramente, y al comparar estas imagenes con las imagenes
correspondientes a las fosas que se les fue impuesta la irradiacion de microondas, se puede
entender lo anteriormente mencionado, las distribuciones de tamafios de gotas para todas
las muestras es menor que en las muestras sometidas a microondas, pero a su vez la
cantidad de agua total en la imagen es mucho mayor para el caso de las microemulsiones.

Por ultimo se muestran las imagenes de la parte superior de las muestras una vez

centrifugadas.
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a) c)

Figura 43: Imagenes del tope de las muestras al final de la centrifugacion.
a) Guara-2. b) Acema-100. c) Merey-31.

La figura 43 muestra porqué no fueron analizadas con las herramientas de calculo y
conteo de gotas las muestras luego de la centrifugacion, y ademéas porqué fue tomada la
suposicion, para realizar las relaciones volumétricas, de que en la parte superior de la
emulsion solo quedo el hidrocarburo disuelto en tolueno. Los colores también corresponden
con su viscosidad, cuanto méas viscoso mas oscura se verd la muestra, a pesar de que la
disolucion con tolueno disminuye en gran medida esta propiedad, el resultado final sera
proporcional a su viscosidad inicial, por ejemplo, como la fosa Acema-100 es la menos
viscosa de las tres, al diluir con tolueno lo sera igualmente, por lo tanto presenta el tono
mas claro de las 3 muestras, incluso hasta dejando ver las lineas y marcas del vidrio del

portaobjetos.
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CONCLUSIONES

Como conclusiones de esta investigacion llevada a cabo, se establecen los siguientes

puntos, basados en primera instancia en los objetivos planteados:

El proceso de centrifugacion provee energia adicional que ayuda a la fase mas densa

de la muestra a decantar mas rapido.

El punto de exposicion maxima conserva la misma tendencia para las tres fosas en
estudio, en primer lugar la separacién se hace mas efectiva a medida que aumenta el

tiempo de exposicion, hasta que comienza a descender producto de la evaporacion.
Las pruebas a diferentes porcentajes del tiempo méaximo arrojan resultados que
concuerdan con los anteriores. EI mejor tiempo de separacion para Acema-100 es
del 25% vy tanto para Guara-2 como para Merey-31 es del 50% del maximo tiempo
de irradiacion.

Mayor tiempo de irradiacion no se traduce en mayores porcentajes de separacion.

La mejor separacién se da a la potencia mas alta (100%), bajas potencias no

proporcionan la energia suficiente para la coalescencia de las gotas.

La vibracién molecular y la conduccién idnica a bajas potencias es evidentemente

baja, debido al poco aumento de la temperatura producido.

Las microondas ayudan a la separacion del agua del crudo, comparando esta técnica

con un proceso simple de centrifugacion.

La distribucion de tamafio de gota es considerablemente mayor para las muestras

que recibieron microondas que para las que no recibieron ningun tipo de energia.
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La cantidad de solidos separados, para las muestras donde esto se presentd, se
mantiene constante a pesar de la cantidad o intensidad de las microondas. Lo que
concluye en que las microondas no aumentan ni disminuyen la cantidad de sélidos

separados.

La Salinidad de la fosa afecta directamente a la separacion de agua. A mayor

salinidad mayor separacion, a la medida que la viscosidad lo permita.

La polaridad del crudo influye directamente en la separacion de agua, a menor

polaridad, menor interaccion con el agua que dara mayor separacion.
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RECOMENDACIONES

A continuacion se muestran las recomendaciones para futuros proyectos
relacionados con las técnicas empleadas en esta investigacion o para la continuacion de la
misma, a fin de ampliar y entender a profundidad la influencia de esta energia en la
deshidratacion de crudos.

e Realizar las pruebas a escalas mayores, a fin de poder obtener mayor cantidad de
agua separada, a la que se le puedan realizar diversas pruebas de andlisis, como la
medicion de conductividad y pH.

e Variar la potencia a lo largo del tiempo para comparar si se consiguen separaciones

iguales ahorrando mas energia.

e Disefiar un equipo que permita realizar las experiencias como un proceso continuo y

no batch.
e Tratar de eliminar el plastico protector de la compuerta del microondas, a fin que
permita determinar con mayor precision el punto de ebullicion de las muestras, ya

que la idea de la membrana de latex no funciono.

e Agitar mientras se calienta la muestra en el microondas, con el propdsito de

favorecer la coalescencia.

e Realizar las experiencias a bajas potencias pero por un periodo de tiempo mucho

mayor.

e Comparar este método de deshidratacion con otros, realizado bajo las mismas

condiciones de laboratorio.
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Realizar el fraccionamiento SARA de las muestras una vez sometidos a microondas
y antes de la centrifugacion, para estudiar el efecto de las microondas en estos

componentes.

Realizar la centrifugacion con otra o varias relaciones de crudo/solvente, para
estudiar la influencia de la dilucion en este proceso y también si es posible llevar
todas las muestras a la misma viscosidad a fin de poder comparar entre si estas

fosas.

Realizar las experiencias a distintas velocidades de centrifugacion, preferiblemente

a mayores velocidades, si se dispone de un equipo para ello.

Incluir medios coalescedores (como vidrio, polimeros, etc.) en el proceso, para

ayudar a una mayor separacion.

Si es posible, probar los experimentos cambiando la frecuencia del microondas.

Someter las muestras a un segundo paso por microondas a fin de buscar romper la

microemulsion y obtener mayor cantidad de agua separada.
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