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Resumen.En el presente trabajo de investigacion, se llevéalao una serie de
actividades para la instalacion de una planta dboldijo a escala laboratorio,
adecuada para realizar ensayos dinamicos de lacidagade sorcion de 43,
utilizando secuestrantes solidos de uso industdak permiten remover este
contaminante del Gas Natural. En primer lugar,laboed el Diagrama de Flujo de
Proceso (DFP) preliminar de la Planta. Se llev@alaocel Inventario de los equipos
existentes, a fin de determinar los componentézsniigs para el montaje de la Planta.
Se revisaron las especificaciones de operaciongleduipos y se ejecutaron pruebas
para evaluar la operabilidad de las lineas, insyrosiponentes y equipos de la
Planta. Se calibraron las valvulas micrométricasa pa ingreso de los gases al
sistema. Se efectud el estudio de seguridad yoaloon el fin de establecer los
procedimientos de operacion de la Planta.Las psuedadizadas permitieron concluir
gue la misma estd en capacidad de operar al mexsta 880 psig de presion sin
presentar fugas. Por ultimo, se llevo a cabo el tijerde la Planta. Se instalé una
valvula de seguridad de alivio de presién que oparan rango de presion de 750 a
1500 psig. Con el fin de poner en practica los @dounientos descritos, se efectuo
una prueba preliminar de operacién. Para la pusstaarcha de la planta, se hizo
pasar una corriente de gas sintético con 1% &(HO000 ppm) a través de un lecho
constituido de 150 g de sorbente sélido a basexi® @e hierro. Obteniéndose la
Curva de Ruptura para el lecho de secuestrantos@l punto de quiebre se obtuvo
a los 137 minutos desde el inicio de la pruebaataracion del lecho fue detectada en
un tiempo de ensayo de 350 minutos: Esta curvanusa el comportamiento del
lecho en el tiempo y su vida util.
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INTRODUCCION

Venezuela es considerada una de las naciones npmtéamtes como potencial
suplidor de energia por sus cuantiosas reservamsieademas de las de petrdleo.
Actualmente, Petréleos de Venezuela (PDVSA) impglsades proyectos y prevé
aumentar la produccion de combustibles, ya que acmpimportante espacio en el
escenario energético mundial y regional, con unirriento continuo de la demanda.
Para cumplir con estas metas se debe efectuareaneade procesos que, por su
naturaleza, generan cambios fisicoquimicos sobchodi recursos y permiten su
disposicion para el consumidor final (PDVSA, EENAGAS, s.f.).

Para el caso del gas, uno de los tratamientosqa@vsu valorizacion es el proceso de
endulzamiento, en esta etapa se emplean secuestdEnazufre. En el endulzamiento
de gas se emplean materiales que capturan y neteamepuestos azufrados, pero su
capacidad efectiva es finita. Una vez alcanzade lésite, el sorbente agotado debe
ser removido y reemplazado por material frescocual debe ser desechado, la
generacion de un desecho ambientalmente aceptalia sonvertido en un factor
clave en la seleccion de procesos de secuestr@aplcaciones especificas.

La presente investigacion tiene como propésito@itaje de una planta dinamica de
lecho fijo a escala laboratorio, para evaluar lacalad de sorcion de secuestrantes
sélidos usados en la remocion dgSHiel Gas Natural y asi anticipar adecuadamente
su comportamiento. Para ello se establecera lcsagoepara obtener una planta que
reproduzca a escala laboratorio una unidad in@listri

El Capitulo | contiene los fundamentos de la irgesion, estd precedido por el
marco teorico en el Capitulo Il. En el Capituloddl describe el marco metodoldgico,
los resultados y su respectiva discusion estanenads en el Capitulo IV. Las

conclusiones y las recomendaciones estan plasreadd<Capitulo V.



UNIVERSIDAD CENTRAL DE VENEZUELA TRABAJO ESPECIEIGRADO
FACULTAD DE INGENIERIA CAPITULO |
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA FUNDAMENTOS DE LA/BSTIGACION

CAPITULO |

FUNDAMENTOS DE LA INVESTIGACION

PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

Venezuela cuenta con 185.242.064 MMPCN de gas ssrva&s probadas. Dichas
cifras posicionan a este pais en el primer lugaAmérica Latina y en el noveno a
escala mundial.PDVSA prevé aumentar la producciénGds Natural de 6.300 a
11.500 MMPCD para el afio 2012(Gaceta oficial 39,.294.0).

Dentro de la cadena de valor del Gas Natural seesia el tratamiento del gas, para
eliminar impurezas como agua, £¥PH,S (PDVSA, s.f.).

El H,S se destaca por ser altamente toxico y generasdatlas a corto plazo por
corrosion en los equipos e instalaciones involuzsaeh la extraccion y produccion
de petroleo y Gas Natural (De la Cerda, 2008).Otagaones para catalogarlo como
un contaminante en el Gas Natural se deriva dados que se dé a este Ultimo: si es
para la obtencidbn de energia por combustion, gknende es mas econdmico
eliminar S del gas que el SAle los productos; por otro lado, si se emplea lgara
sintesis de amoniaco, metanol, hidrocarburos léguadproduccion de hidrogeno, su
presencia podria desactivar los catalizadores amupse en estos procesos de
manufactura.

El Gas Natural debe cumplir con restricciones en daisiones ambientales y
especificaciones de calidad (Perales, 2002). Derdoua las normas COVENIN
3568-2:2000 del afio 2000 y la Norma Técnica ApleaResolucion N° 162, el
contenido de k5 debe ser de maximo 12 ppm molar. Para el 201&a8ebducirse a
4,16 ppm molar maximo, con lo cual el endulzamietidogas es un tema de vital
importancia, ya que contribuye en la reduccion dendes costos asociados al

mantenimiento de infraestructura y perjuicios iargbles al ambiente.
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Para la eliminacion de este contaminante, se usfmmemtes tecnologias que
dependen de la cantidad de gas a tratar, el cdotel@ sulfuro de hidrogeno en la
corriente y la selectividad y regenerabilidad dgérde quimico a utilizar como
sorbente.

PDVSA, ademéas de las tecnologias con aminas, auslizbentes solidos, estos son
compuestos basados en oxidos metdalicos que tienesphcidad de remover e}
proveniente de una corriente de Gas Natural, effgaviente, un proceso de
operacion patentado por la empresa Sulfafrgee utiliza un material de 6xido de
hierro granulado, lo cual representa grandes gastéstado.

Con el objeto de garantizar la soberania tecnadgiesde 1994, surgié en PDVSA -
INTEVEP, brazo tecnologico de la industria petraleracional, la iniciativa de
desarrollar tecnologia para la remocion d&,Ha partir de materia prima nacional
como alternativa competitiva ante sorbentes sold®saturaleza foranea (Uribe,
2008).

En el marco de esta linea de investigacion, seéeal presente Trabajo Especial de
Grado, cuya finalidad es el montaje de una plaimandca de lecho fijo a escala
laboratorio, para estudiar sorbentes sélidos usados remocion de % del Gas

Natural.

ANTECEDENTES

A mediados del siglo XIX, fue introducido en Inglat el proceso con oOxido de
hierro, reemplazando al proceso de purificacionaat@j que utilizaba hidréxido de
calcio como agente activo. Las primeras instalasartilizaron una forma simple del
proceso con 6xido de hierro (o “caja seca”). Ema esbdalidad del proceso, eb$i
era removido completamente por reaccion con oOxidohigrro hidratado, dando
sulfuro férrico como producto. Para regenerar ebexste soélido, la caja seca era
temporalmente puesta fuera de servicio y expuedstaxigeno atmosférico para
obtener azufre elemental y éxido férrico. Esteacg® podia repetir varias veces antes

de que el material perdiera por completo su efecé€ohl y Nielsen, 1997).
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En los antiguos procesos de caja seca se utilizimerformas del 6xido de hierro:
oxidos mezclados y sin mezclar. Los oxidos sin faeZocluian menas modificadas
con contenidos mayores a 75% en oOxido de hierresyduos provenientes de la
purificacion de bauxita, llamados “Lux” en Eurofigs cuales contenian de 25 a 50 %
de oxido de hierro. También se utilizaron ampliat@enenas naturales, provenientes
de Holanda y Dinamarca (Kohl y Nielsen, 1997).

Los oxidos mezclados, o “esponjas”, fueron prepssadoportando el Oxido
finamente dividido sobre un medio adecuado, tal cdenviruta de madera. La
ventaja de los Oxidos mezclados reside en el heshaue los parametros de
operacion, tales como pH, densidad, humedad y colatade 6xido de hierro, son
mas faciles de controlar que en el caso de loéxth mezclar. Adicionalmente, la
mezcla de 6xidos exhibe una menor tendencia antgpactacion, y se puede alcanzar
una gran carga de sulfuro por el paso libre de(igahl y Nielsen, 1997).

Moore (1956) y Sexauer (1959), después de la lin@uklundial, realizaron en
Europa un extenso trabajo de investigacion sobweegps continuos con oxido de
hierro, en un intento por disminuir las dimensioyesostos de operacion de las
plantas, asi como optimizar la eficiencia de w&iinn del 6éxido. Probablemente, el
mas exitoso fue el proceso “Gastechnick” desadollan Alemania. Este usaba
torres cilindricas rellenas con un lecho profun@opellas de 6xido de geometria
esencialmente esférica. Estas eran afiadidas o idas@eriodicamente del lecho sin
la interrupcion de la corriente de gas. Una vezaude servicio, las pellas eran
puestas en contacto con percloroetileno para lea@ibn del sulfuro, y luego
devueltas a una de las torres (Kohl y Nielsen, 1997

Schaack y Chan, (1989) sefialaron que aunque ebheeponja no es considerado
peligroso, debe ser manipulado con cuidado, y be dgitar el contacto innecesario
con el mismo. Se deben tomar precauciones duramériocion del material agotado
para prevenir incendios. Si el material se dejarsen presencia de aire, la oxidacion
del sulfuro de hierro, altamente reactivo, podgaegar suficiente calor para inflamar
las hojuelas de madera (Kohl y Nielsen, 1997).

1C
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Samuels (1990) describio un proceso de operacitmlas a la técnica de hierro
esponja, para remover sulfuro de hidrogeno y mé&xoas provenientes de las
corrientes de gas. Se contempla el empleo de viaagsientes a presion, con lechos
fijos de material granulado contentivo de oxidohasro, y el gas fluyendo de forma
descendente. La principal diferencia es que, earldg hierro esponja, se emplea un
material granulado patentado llamado SulfaTteaitcual contiene 6xido de hierro en
dos formas: F®3; y FgO, segun se ha reportado. El sulfuro de hidrégenciaaa
con las dos formas y produce una mezcla de sulfledserro. Durante la operacion
comercial se ha encontrado que la eficiencia dearsion alcanza valores de hasta
0,55 libras de k5 reaccionado por libra de 6xido de hierro. Estaresanto mayor al
valor de 0,45 libras de 43 por libra de 6xido de hierro recomendado parisaio
de lechos de hierro esponja (Kohl y Nielsen, 1997).
Como ya se resefid, en Venezuela, desde la décatlzs deoventa, a través de
PDVSA — INTEVEP, se ha intentado desarrollar sodeisélidos para la remocion
de HS de gases acidos como alternativa competitivatefranlos de naturaleza
fordnea. A continuacion se describen algunos ds:ell
Lopez y Martinez (1994) evaluaron, a escala labdmtun sélido nacional a base de
oxido de hierro como agente endulzador de corsegéseosas agrias. Para ello se le
prepar0 y activd térmicamente. Posteriormente 8zduun sistema experimental
dinamico en el cual se determinaron sus propied@idedoricas, se evaludé su
capacidad absortiva y se midio la caida de presitbavés del lecho fijo. Se concluyd
gue las pruebas realizadas indicaron la factildlicienica de utilizar este absorbente
como removedor de 43 en corrientes gaseosas. Se recomendd probalids ad
condiciones reales de operacion en una plantaopilot
Avila y col. (1997) evaluaron sélidos provenientieslas minas del Cerro Bolivar, en
Venezuela, como sorbentes para la captura@eed corrientes de Gas Natural. Para
esto, los solidos fueron sometidos a calcinacidegd se les midid la capacidad de
absorcion a través de un montaje experimental mamtique constaba de: Valvulas
reguladoras de presion y flujo, 2 tomamuestrassantiespués del lecho, un reactor y
un neutralizador de gases acidos para su postenteo. Se encontré que el sélido
11
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llamado INTSORB, también del cerro bolivar, presenté la mejor cajzal de
captura dentro del grupo evaluado. En general, stadmtenian practicamente el
mismo porcentaje de hierro. La diferencia de comapaiento frente a la captura de
H,S radico principalmente en la porosidad y distitncdel tamafio de poro.
También se observé que la capacidad de absorcpende del tamafio de particula y
de la velocidad espacial. Se recomendd evaluargrmsdélido a condiciones reales
de operacion (nivel banco).
Gonzélez, Pacheco, Avila, Carrazza y Fuentes (1898)uaron al INTSORB a
escala piloto, a condiciones reales de operacifiizamdo gas de produccién.
Concluyeron que este solido es altamente competitton los disponibles
comercialmente, capaz de remover eficientementél,8 de corrientes de Gas
Natural a un costo igual o menor al de las tecriakgxistentes.
Vargas (2002) estudio diferentes secuestranteslosolde HS, para evaluar la
posibilidad del uso de estas sustancias en la c&dualel contenido de dicho
contaminante en el Gas Natural. Para ello realinéljas de capacidad de remocion
de HS en condiciones estaticas y dinamicas; asi comestudio de corrosion por
pérdida de peso al acero 5LB. Para los ensayomioa se us6 una planta escala
laboratorio, se hizo pasar una corriente de GaarBlatcon concentracion conocida
de HS, por un lecho fijjo de secuestrante solido sinddarias condiciones
industriales de operacion, y se midieron las coinaeiones a la salida del reactor.
Evaluo tres solidos a base de 6xidos de hierra yicobre. Entre los principales
resultados observdé que la capacidad de capturaoslesdlidos en condiciones
dinamicas resultd ser menor o igual a la capacikadsecuestro en condiciones
estaticas. Adicionalmente, concluyé que el solidase de 6xido de zinc tuvo mayor
capacidad de captura deS3{ seguido del sélido a base de 6xido de cobrery po
ultimo del sélido a base de 6xido de hierro.
En el afio 2002, PDVSA INTEVEP realiz6 una pruebacdepo a escala de
demostracion en la unidad Sulfa Il del Complejo @peo Muscar, empleando 14
TM de INTSORE. Durante este ensayo se observé alta caida dérpsepresencia
de liquido, el cual tuvo que ser drenado. Posteeote, fue necesario determinar el
12
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efecto de diversos factores sobre el desempeficaibente sélido INTSORB
(Uribe, 2008).

Yoll (2004) estudio la influencia de parametrosrapmnales en el comportamiento
de lechos solidos usados para la remocion ge &h corrientes de Gas Natural,
especificamente la influencia tanto del agua comeo lal temperatura, en el
comportamiento de secuestrantes solidos ¢& eh atmoésfera de,B y CQ en
condiciones estaticas. Evalu6 dos secuestrantetosdaon el fin de compararlos:
Una mezcla comercial e INTSORBLos resultados mostraron que la presencia de
agua puede afectar la capacidad de remocion.8alel este ultimo.

Uribe (2008) centrd su trabajo en la necesidad esamollar un sorbente sdlido
(pella) elaborado a partir de materia prima nadj@specificamente 6xidos de hierro
y aglomerantes. La alternativa planteada, buscalmopromiso entre reactividad y
resistencia mecanica del solido luego de reacciomatS, 10 que la convirtiera en
una opcion competitiva con el sorbente comercle8udio en condiciones estaticas
la influencia de la adicién de agua en el mediogedecion. Se obtuvo el modelo de
interaccion gas — sélido que mejor se ajustd atgso de remocién observado.
Asimismo, se evaluo la posibilidad de emplear ebxido de hidrogeno como agente
de regeneracion del solido agotado por reacciorn8n Se encontré que, en efecto,
el H,O, puede ser empleado para tal propésito.

El presente Trabajo Especial de Grado se enfocada énstalacion de una planta
dinamica escala laboratorio para predecir adecuadi@mel comportamiento de
sorbentes solidos utilizados en torres de contixctostrial, en las que se capta un
soluto de interés o un contaminante de un fluidsto Be logra haciendo pasar la
solucién contaminada por columnas donde el sortsnéncuentre en forma de lecho
fijo. La informacion obtenida es fundamental pargedar unidades a escala

industrial.

13
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OBJETIVOS

Objetivo General

Instalar una planta dinamica de lecho fijo a esledaratorio, con el fin de evaluar la
capacidad de sorcidon de secuestrantes solidossusada remocion deJ8 del Gas
Natural.

Objetivos Especificos

Para cumplir con el propdésito principal de estddja se debe dar término a los

siguientes objetivos especificos:

a) Construir el Diagrama de Flujo de Proceso (DFPjmnear de la planta.

b) Realizar el Inventario de los equipos existentespgprmitan la construccion de la
Planta.

c) Revisar las especificaciones de operacion y ejetotias las pruebas necesarias
para garantizar la operabilidad de todas las lineesuimos, componentes y
equipos de la planta.

d) Efectuar el estudio de seguridad y alivio de lafala

e) Llevar a cabo el Montaje de la planta.

14
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CAPITULO Il

MARCO TEORICO

A continuacién se presenta la revision bibliog#n la que se sustenta este Trabajo

Especial de Grado.

GAS NATURAL

El Gas Natural es un gas combustible que se obtierrecas porosas del interior de
la corteza terrestre, se encuentra mezclado caodlgetcrudo cerca de yacimientos
del mismo o puede encontrarse s6lo en yacimieejogrados. La manera mas comun
en que se encuentra este combustible es atrapagoeépetroleo y una capa rocosa
impermeable. En condiciones de alta presion se Imezdisuelve en el petroleo o

crudo (Perry, 1999).

Composicion

El Gas Natural se compone de hidrocarburos con Ioajry punto de ebullicion. El

metano es el principal constituyente de este cotitibelscon un punto de ebullicion

de -154 °C (-245 °F). El etano, con un punto ddlieldun de -89 °C (-128 °F) puede
estar presente en cantidades hasta de 10%; elnaropayo punto de ebullicién es de
hasta -42 °C (-44 °F), hasta 3%. El butano, pentahexano, heptano y octano
también pueden estar presentes (Perry, 1999). Aunquexista una composicion
para este gas que pueda considerarse como tipida,tabla N° 1 se muestra una
descripcién por regiones del Gas Natural en Verazuealizada por Marcias

Martinez en 2004:
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Tabla N° 1. Gas Natural en Venezuela.

Metano 73,10 90,60 76,90 75,10 90,50
Etano 11,00 2,60 5,80 8,00 5,00
Propano 6,00 1,10 2,50 4,60 2,20
i - Butano 1,10 0,40 0,50 0,90 0,40
n - Butano 1,90 0,20 0,60 1,10 0,70
i - Pentano 0,60 0,30 0,30 0,30 0,30
n - Pentano 0,50 0,20 0,20 0,30 0,20
Hexano 0,50 0,30 0,20 0,20 0,20
Heptano 0,40 0,30 0,40 0,20 0,20
Dioxido de Carbono 4,40 4,00 12,50 9,20 0,20
Nitrogeno 0,50 0,00 0,10 0,10 0,10
100,00 100,00 | 100,00 100,00 100,00
H>S (ppm) (6 - 20000,00)| 50 0 (0 - 30) 0

Fuente: Martinez, 2004

La composicion del Gas Natural es un parametro @@ gmportancia para la

clasificacion del mismo (Pino, s.f.):

a) Gas Acido Es un gas cuyo contenido de sulfuro de hidrogens) es mayor que
0,25 granos (1 gramo = 15,43 granos) por cada E30gdbicos normales de gas
por hora (> de 0,25 granos/100 PCNH). La cantigdthlada equivale a cuatro
partes por millon, en base al volumen (4 ppmv g8)H a Asociacion de normas
canadienses CSA, especificamente la No 2.184 pbesias de gas, define un gas
acido como aquel que contiene mas de un grano4D0§ramos) de 1$/100
pies cubicos de gas, lo cual equivale a 16 ppmv.

Existen otros gases de naturaleza acida, por egempl

Sulfuro de Carbonilo (CO$ste es un compuesto inestable, corrosivo y toxico,
gue se descompone en,§HCQ).

Mercaptanos,os cuales se pueden representar a través dguierdie formula
(RSH), son compuestos inestables y de alto gradmesion, en muchos casos
reaccionan con algunos solventes, descomponiéndolos

Disulfuro de Carbono (G$ Este componente sin tomar en cuenta que participa

en las reacciones de corrosion es también altamtéxieo para los seres
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b)

d)

9)

humanos, como es también altamente nocivo paraeéionrambiente, por lo que
hay que extremar las precauciones cuando se trafrajeste componente.
En términos generales, se considera que un ggst@para ser transportado por
tuberias, cuando contiege4 ppmv de HS; < de 3% de CQy <6 a7 Ib de agua
por millones de pies cubicos normales de gas (MMEENas).
Gas Dulce:Es un gas que contiene cantidades de Sulfuro d&d¢tido, menores
a cuatro (4) partes por millén (ppm) en base amelu (4 ppm/V) y menos de 3%
en base molar de Diéxido de Carbono §CO
Gas Pobre o Gas Sechs un Gas Natural del cual se han separado el Gdse$
licuados del petroleo) y la gasolina natural. Ek gseco, esta constituido
fundamentalmente de metano y etano. Por lo gesenalyecta a los yacimientos,
0 se usa en la generacion de hidrogend. (H
Gas Rico o Gas Humedgs un gas del cual se puede obtener una riquazddiq
de hasta 3 GPM (galones por mil pies cubicos nasndé¢ gas) No existe ninguna
relaciéon con el contenido de vapor de agua que guettener el gas. Este
parametro es de gran importancia, para la valadnatel Gas Natural, ya que los
liquidos producidos pueden ser objeto de comezaiaitbn.
Gas condensaddEste gas se puede definir con un gas con liqusieelo. El
contenido de metano es de;f€a 60% y el de Heptanos y compuestos mas
pesados (¢) alcanza valores mayores a 12,5% (> 12,5%). Lacikaede
hidrocarburos a las condiciones iniciales de pregitemperatura se encuentra en
fase gaseosa o en el punto de rocio.
Gas asociadoEs un Gas Natural que se ha extraido de los yactos junto con
el petroleo, partiendo del postulado que donde g&tyoleo, hay gas. Mas del
90% de las reservas de Gas Natural del pais easdasgciado. Se considera que
en los yacimientos se forman capas de gas.
Gas no asociadoEste es un gas que solo esta unido con agua enigatos de
gas seco. En los yacimientos de gas seco la mdedadrocarburos permanece
en fase gaseosa a condiciones de yacimiento y feigerSin embargo, en
algunas oportunidades se forma una pequefia cart@#duidos, la cual no es
17
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superior a diez barriles normales de hidrocarbligqsdo por millon de pies
cubicos normales de gas (10 BN/MMCN).

h) Gas Hidratado:Este es un gas que tiene mas de siete libras ube @y cada
milléon de pies cubicos normales de gas 7 Ib de/8MRCN, lo que indica que
el gas debera de ser sometido al proceso de datsuidn, para poder
comercializarlo.

i) Gas Anhidro:Este es un gas que no tiene menos cantidad de glepmgua, que

la clasificacion de gas hidratado (Pino, s.f.).

Cadena de valor del Gas Natural

La cadena de Valor del Gas Natural se basa en upogie procesos que por su
naturaleza generan cambios fisicos sobre dicharsecy permiten su disposicion
para el consumidor final, razon por la cual congéh en si mismos una actividad
productiva.

Los eslabones de la Cadena de Valor del Gas NaomaENAGAS, s.f.):

a) Exploracion y ProduccidnLa cadena de Valor del Gas Natural se inicialeon
exploracion, ésta es la actividad en la cual sézesnlos estudios necesarios
(levantamiento de sismica, analisis geoldgicos,) @ara descubrir, identificar
cuantificar acumulaciones de hidrocarburos gasedsoa vez detectados los
recursos, se procede a definir el plan de desardal yacimiento y se inicia la
fase de produccion del Gas Natural, la cual reptasel conjunto de actividades
gue permiten extraer el recurso contenido en laegnjantos y su separacion del
petréleo (cuando se trate de gas asociado).

b) Tratamiento También denominado acondicionamiento 0 proces#mies una
actividad que permite remover los componentes rarobarburos del Gas
Natural, principalmente dioxido de carbono (Gsulfuro de hidrégeno (@#93),
agua (HO), componentes solidos y otros, a través de ciglguoceso fisico,
qguimico o de ambos. Luego de ser tratado se promesiparar el Gas Metano
(CHy) del resto de los componentes del Gas Natural ¢¢Hdmados liquidos o

componentes pesados, este proceso se conoce coracciin (ENAGAS, s.f.).
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Después de extraer el gas, es necesario procelsatéh manera que cumpla con
los requerimientos necesarios para su uso finas estandares regulatorios. Para
cada yacimiento, la composicion del Gas Naturalueia, por lo que el
tratamiento implementado en cada campo de produgciéde ser diferente.

Las operaciones generales que se realizan en eegammiento del gas son
(ECOPETROL, s.f.):

Separacion inicial:Debido a que los yacimientos pueden contenerpgaileo y
agua, las tres sustancias requieren ser sepaladas| se hace aprovechando las
diferencias de densidad entre ellas, en una s@eaci@n. El gas es la sustancia
menos densa por lo que sale por la parte supeeioseparador. El agua es la
sustancia con mayor densidad de la mezcla y eadatpor la parte inferior. El
petroleo flota sobre el agua pues su densidad esrmie que permite que sea
separado por la mitad. Si el gas es libre, es deciestd acompafado de crudo,
este paso puede no ser necesario.

Filtrado: Por medio de filtros se retira el material solidmtenido en el gas.
EndulzamientoEn los yacimientos junto con el gas, el petréleel yagua hay
otras sustancias como dioxido de carbono y acidihidrico. El dioxido de
carbono en presencia de agua liquida produce a@mrog en condiciones
criogénicas (bajas temperaturas) puede produantapientos por solidificacion.
El acido sulfhidrico es un compuesto altamentect@n concentraciones por
debajo de 100 partes por millon. Por lo anteridla®ssustancias deben ser
removidas.

Deshidratacion:Si el contenido de vapor de agua en el gas esatbolyse corre

el riesgo que en los gasoductos se formen hiddeesetano sdlidos, en las zonas
donde la presion sea elevada y la temperatura idejugenerando grandes
problemas en el transporte. Por esa razon es mecesiirar el vapor, lo cual se
hace generalmente mediante absorcion con glicdb(TEetilenglicol), en la que
el glicol captura al agua y permite la salida dzd geco. Existen otros métodos
fisicos como el uso de tamices moleculares.
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c) Fraccionamiento Proceso mediante el cual los hidrocarburos pesagim

d)

removidos y separados en productos distintos acirees como el propano,
butano y etano. Dependiendo de la composicion dsl Katural, en esta fase se
retiran hidrocarburos liquidos valiosos como lo sbretano, propano, GLP vy
gasolina natural. El gas procesado debe cumpliedpscificaciones del punto de
rocio de hidrocarburos y el poder calorifico. Lamgesos mas usados son:
absorcion con aceites livianos refrigerados, refagion externa y sistemas
turboexpander.
Compresion:Para que el gas pueda ser transportado por gdesdsa presion
debe incrementarse por medio de compresores (ECRBETS.f.).
Transporte y Distribucion Ambos eslabones constituyen el vinculo entre las
actividades asociadas a la extraccion (Exploragidfroduccion) y adecuacion
(Tratamiento o Acondicionamiento) del Gas Natural gonsumidor final.
Transporte: Es el conjunto de actividades necesgaga recibir, trasladar y
entregar el Gas Natural desde un punto de produazidecoleccion a un
punto de distribucion, para ello se requiere el ds@asoductos y plantas de
compresion si se transmite el hidrocarburo en esgadeoso o facilidades de
licuefaccion, regasificacion y desplazamiento vexitrma si se transporta en
estado liquido.
Distribucion: Conjunto de actividades que permitecibir, trasladar, entregar
y comercializar gas desde el punto de recepcioal sistema de transporte
hasta los puntos de consumo, mediante sistemasstilibution Industrial y
Domeéstico (ENAGAS, s.f.).

La Figura N° 1 esquematiza todos los procesos umvatios en la valorizacion del

Gas Natural:
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Fuente: Uribe, 2008
Figura N° 1. Cadena de Valor del Gas Natural

Usos del Gas Natural

El Gas Natural tiene diversos usos en lo industti@inercial y residencial, asi como
también para el transporte de pasajeros y la gebaraléctrica. Ofrece amplias
ventajas en el ahorro energético y en procesosstndies que requieren de
ambientes limpios, procesos controlados y combestddtamente eficientes.

A continuacion se muestra la utilidad del Gas Ndten cada uno de los sectores
(ENAGAS, s.f.):

Sector Industrial EI Gas Natural puede reemplazar ventajosamentetres
combustibles como: Carboén, fuel oil, electricidatiesel, gas licuado, gasolina,
kerosene, lefia. Es altamente eficiente en la fatiGo de la ceramica, el cemento y
el vidrio. En la industria siderurgica el Gas Natws usado como reductor en lugar
del coque, y en la petroquimica es utilizado conavenn prima en la produccion de
fertilizantes, metanol, entre otros.

Sector ComercialEn el sector comercial el Gas Natural se utiliaeno combustible

en restaurantes, panaderias, lavanderias, hospialee otros.
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Sector DomésticcEl Gas Natural también se utiliza en los hogpaes la cocina, el
servicio de agua caliente y la calefaccion.

Generacion Eléctrica: EI Gas Natural se ha cord@rén el combustible mas
econémico para la generacion de electricidad yceftas mejores oportunidades en
términos de aumento de rendimiento y reducciénnoighcto ambiental.

Sector Automotriz Generalmente se utiliza el Gas Natural comprim{@NC),
también conocido con el nombre de Gas Natural udri¢GNV) como combustible
en vehiculos con motores de combustion interneemplazo de las gasolinas; tiene

bajo costo y menor incidencia en la contaminaciabiantal (ENAGAS, s.f.).

Especificaciones de Calidad del Gas Natural en Vengela

El gas ha pasado a ocupar un importante espaabestenario energético mundial,
con un crecimiento continuo de la demanda. Venazesh considerada como una de
las naciones mas importantes como potencial suptidoenergia gasifera por sus
cuantiosas reservas de gas, su ventajosa posei@najica e importancia geopolitica
(PDVSA, s.f).

Venezuela cuenta con reservas probadas de GasaNd&url85,2 billones de pies
cubicos de gas, lo cual le adjudica el noveno liegada lista de paises con las
mayores reservas probadas de gas y el primero dgiédariatina de acuerdo con lo
publicado en la Gaceta Oficial NUmero 39.496, ded2 agosto de 2010 (PDVSA,
s.f.).

La presencia de 4 y CQ en la composicion del Gas Natural en Venezuela debe
tomada como un problema critico tanto para lasopeis como para los equipos e
instalaciones involucradas en los procesos de pod@u de petréleo y combustibles.
El H,S es un gas altamente téxico, inflamable, corrosieomayor densidad que el
aire y el cual es frecuente encontrar tanto ercésspos como en las refinerias de
petréleo. ElI CQ por su parte en presencia de agua liquida prodoesion y en
condiciones criogénicas (bajas temperaturas) pyedducir taponamientos por
solidificacién. También contribuye en gran mediti@facto invernadero por lo que

es perjudicial para el ambiente (De la Cerda, 2008)
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De acuerdo a la norma Covenin 3568-2:2000 Gas &latbaracteristicas minimas de
calidad el contenido de_B en la corriente de dicho combustible debe sen&eémo
12 ppm molar. Este niumero debera reducirse a ummé&e 4,16 ppm molar para el
afo 2013, tal y como lo indica la Norma Técnica iégle (NTA) para el
aseguramiento de la calidad del gas en sistemémmiporte y distribucion dictada
en la Gaceta Oficial de la Republica Bolivariana/éeezuela N° 38771.

La Figura N° 2 resefia la Norma Covenin 3568-2:2G@8 Natural. Caracteristicas

minimas de calidad:

Nombre Limite | alor
%
miclar
Metano (C1) Min 80,0
Etana (C2) Mo 12,0
Propano (C3) M 3.0
Butanas y mas pesados (C4+ ). [E 1.5
De éstos, hidrocarburos insaturados todal. Ivising 0,2
Didwido de carbono (C0;) Pkénc 85
HNitrdgeno (M;) [LET 1.0
Hidrésgeno (H;) L5 0.1
Onelgena (0y) Iuing 0,1
Mondwido de Carbono It 01
COMPONENTES EN TRAZAS

Mombre Limite | Unidad | Valor
Sulfura de hidrdgena (Hy5) Max | mgim® 17,3
ppm molar 12
Azufre total para gas no odorizado. | Mé&x | mgim® a8
ppm molar 28
Azufre total pera ges odorizado. Méx | mgim® 45
ppm molar B
Agua M | mgim® 112
[0 [

SCF]

Fuente: Covenin 3568-2,2000

Figura N° 2. Limite maximo de composicion deSH/ CQ en el Gas Natural en Venezuela
La Tabla N° 2 muestra las especificaciones de adligue debera cumplir el Gas
Natural que circula por los sistemas de transpodestribucion a partir de enero de
2013:
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Tabla N° 2. Pardmetros de Calidad del Gas Natana el afio 2013

Sulfuro de Hidrégeno (58)
Monoxido de Carbono (CO)
Dioxido de Carbono (C§)

4,16 ppm molar

0,1% molar

2% molar

Agua (H0)

5,625 [b/MMPC

Nitrégeno (N) 1% molar
Hidrégeno (H) 0,1% molar
Oxigeno (Q) 0,1% molar

Azufre Total 18,42 ppm molar

Mercurio (Hg) Menores de 0,01 pg/Nm

Metano (CH) 80% molar
Etano (GHg) 12% molar
Propano (GHg) 3% molar
Butano+ (GHyo+) 1,5% molar
Hidrocarburos Insaturados 0,2 % molar

Fuente: ENAGAS, s.f.
PURIFICACION DE GAS

La seleccion del proceso optimo para la eliminadéruna o mas impurezas del Gas
Natural no es una tarea sencilla. En muchos casosntocion requerida se puede
realizar por diferentes procesos. Determinar cgaélemejor para un conjunto de
condiciones particulares requiere un analisis d&talde costos y de rendimiento. Sin
embargo, en la siguiente generalizacion se pueder hma revision preliminar de
coémo se eliminan las impurezas mas comunes.

Los procesos de remocion deSHy CQ pueden ser agrupados en siete (7) categorias
como se indica en la Tabla N° 3, que sugiere leasdde aplicacion de cada tipo de
proceso.

La absorciéon por soluciones alcalinas (aminas) glsorcion fisica por solventes
(polietilen glicol dimetil éter) son técnicas adadas para tratar grandes volumenes

de gas. Sin embargo, la absorcion fisica no esdesicamente competitiva cuando la
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presion parcial del gas acido es baja, ya que gacgdad como solvente es en gran
medida funcion de la presion. De acuerdo con Gmsstn y Stupin (1978), la

absorcion fisica es favorecida generalmente a@resiparciales del gas acido por
encima de los 200 psia, mientras que la absoraémsqlucion alcalina es favorecida

por presiones parciales bajas.
Tabla N° 3. Areas de Aplicacion de Procesos de R@nale HS y CQ

Absorcion con solucién Alcalina A A H L H
Absorcion Fisica A A H H H
Absorcion / Oxidacion A
Sorcion seca / Reaccion A L L L
Permeaciéon por membranas A A L H L
Adsorcion A A L L L
Metanacion A L L

Nota: A= aplicable, H= Alta, L= Baja. La linea disoria entre alta y baja es de aproximadamente 20
mmscfd (millones de pie cubico estandar) al diapdatamano de las plantas, a 100 psia para la
presion parcial y 10 toneladas/dia de capacidacudéfre.

Fuente: Kohl y Nielsen, 1997
La permeaciéon por membranas es aplicable partroelaie para la remocion de €0
del gas a altas presiones. El proceso se basa @moagelativamente pequefos. Si
es necesario aumentar la capacidad de la plardabsn adicionar mas maédulos, lo
gue disminuye de manera proporcional la compedéidieconémica a al aumentar el
tamafio de planta.
Para los casos en los que la cantidad de sulfusimaver es pequefia, ya sea por
concentraciones muy bajas de este contaminanté gasele alimentacién o por la
disminucion del volumen de gas de alimentaciérataty la oxidacion directa es el
proceso predilecto. Esto se puede lograr por laraeidgsm en un liquido con la
posterior oxidacion y formacién de una mezcla dei@das sélidas de azufre o
también con la absorcion de un sélido con o sidawnibn. Los procesos de absorcion
sélida son particularmente aplicables a pequefiatidedes de gas agrio y donde la

simplicidad operacional es importante, también pararemocion de trazas de
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compuestos sulfurados como la limpieza final dedéhde gas de sintesis. Estos
procesos de absorcion también han sido desarrsllgdoa el tratamiento de

corrientes de gas a temperatura elevada, que ndepuser manejados por los
procesos convencionales de absorcion de liquidos.

La adsorcion es una opcion viable para remow& ¢tlando la cantidad de sulfuro es
muy pequefia y el gas contiene compuestos sulfurpdeados (mercaptanos y

disulfuro de carbono) que también deban ser reroeidohl y Nielsen, 1997).

PROCESOS DE SECUESTRO DE AZUFRE

La expresidn “Secuestro de Azufre” se emplea pasaribir un conjunto de procesos
no regenerativos para remover pequefias cantidadesoohpuestos azufrados,
usualmente b5, de corrientes gaseosas. Si las cantidades fdeossibn pequefias, el
proceso de secuestro es aplicable, bien sea dehiddbajo volumen de gas o a una
concentracion muy pequefa de sulfuro. Las aplioasidipicas son: En tratamientos
en pozos de Gas Natural, alejados de las instaleside procesos de gas (usualmente
menores que 10 millones de pie cubico estandadigofMMscfd) que contengan de
10 a 10000 ppm de8); y en la purificacion final del gas de alimemacpara
procesos de amoniaco u otros procesos petroquingiaesrequieran la remocion de
una gran cantidad de azufre en sistemas regereativ

Los procesos de secuestro de sulfuros son tipidanpmr cargas. Estos emplean
materiales que capturan y retienen compuestosaaing, pero su capacidad efectiva
es finita. Cuando se alcanza este limite, el séebagotado (liquido o solido) debe
ser removido y reemplazado por material frescce Hebe ser desechado, por lo cual
la generacion de un desecho ambientalmente acepgaliia convertido en un factor
clave en la seleccién de procesos de secuestroaplicaciones especificas. Otras
consideraciones importantes son la seguridad deadpe y la confiabilidad (con
frecuencia se requiere operacion automatizada)dgetemente, los costos de capital
y operacion.
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Tecnologias Disponibles

Los procesos de secuestro de azufre pueden sical#ss, de manera general, como

procesos de Sorcion Seca y Sorcion Mojada (Kohleysiin, 1997):

a) Procesos de Sorcion Seca:
Oxido de Hierro.Este es probablemente el proceso mas ampliameat®uEl
oxido de hierro captura el sulfuro de hidrogeno iarge la formacion de sulfuro
de hierro.
Oxido de CincEl 6xido de cinc opera reaccionando con el sulfigdiidrégeno
para formar sulfuro de cinc, el cual es muy estdbdeampliamente utilizado para
remover trazas de sulfuro de hidrégeno presentesreientes calientes de gas de
sintesis.
Sdlidos Alcalinos Sdlidos fuertemente alcalinos, tales como granudte
hidroxido de sodio/6xido de calcio reaccionan &famente para remover,8y
otros gases acidos mediante una simple reaccidn adbase.
AdsorbentesLos tamices moleculares, el carbdn activado, gagbon activado
impregnado, son adsorbentes efectivos para elreudteihidrogeno y compuestos
de mayor peso molecular.

b) Procesos de Sorcion Mojada o en Fase Liquida:
Lechada o Suspension de Oxido de Hietquimica de este tipo de procesos es
esencialmente idéntica al proceso de sorcion secadxido de hierro. La
principal ventaja es la facilidad de remocion ympiazo del reactivo gastado.
Suspensiones de Oxido de CiEstas son méas reactivas (y mas costosas) que las
suspensiones con oxido de hierro. Tipicamente adeadin anion de acido débil,
gue forma una sal soluble de cinc, con el objetauwteentar la actividad del cinc
en solucion.
Soluciones Oxidantes Muchos agentes oxidantes, incluyendo dicromato,
permanganato, peroxido, nitrito, clorito y oxigehan sido propuestos. En la
mayoria de los casos, el sulfuro de hidrégeno Hsues oxidado a azufre

elemental.
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Aldehidos Los aldehidos, tales como el formaldehido, reaesi rapidamente
con el sulfuro de hidrégeno para formar compuestpsfrados organicos,
relativamente no volatiles. EI mayor problema cateeproceso es el olor
desagradable del producto final.

Productos de Condensacion de Alquilaminas/Aldehidos compuestos de este
tipo se emplean en forma liquida y reaccionan adfur® de hidrégeno para
formar productos que permanecen en el estado tigliales compuestos tienen
un olor muy desagradable, sin embargo, se ha segfmdue exhiben propiedades
de inhibidores de corrosion.

Triazinas. Ciertas triazinas, tales como la 1,3,5tri-(2-higketl)-hexahidro-S-
triazina, reaccionan rapidamente con el sulfuro hidrégeno para formar
subproductos liquidos, solubles en agua. Se afiueala ventaja de este tipo de
procesos esta en las propiedades inhibidoras desaam de estos subproductos.
Soluciones AlcalinasEste tipo de procesos son usualmente empleados en
soluciones acuosas de hidroxido de sodio. Operaalorente absorbiendo todos
los gases acidos, aunque es posible que exista selectividad por el 1% en
relacion con el C®(Kohl y Nielsen, 1997).

Procesos con Oxido de Hierro

Este proceso es corrientemente utilizado casi six@mente para el tratamiento de
volimenes relativamente pequefios de gas, cuamamt@ad de sulfuro removido no
justifica el gasto en procesos regenerativos cqogpleara la recuperacion de azufre.
Sin embargo, ya que en el pasado era ampliamefiaddio su uso y fueron
desarrolladas extensamente las bases cientifi¢ageeieriles para soportar dicha
tecnologia, a continuacion se realiza una breverigefn de los antecedentes de
este proceso.

En la Tabla N°4 se reporta el rango de compositifgioa de dos tipos de materiales
de oxidos de hierro usados en los afos cincuenta.
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Tabla N° 4. Composicion tipica de sorbentes de ©#liel Hierro

Humedad, % 45-55 38-42
Pérdida de Ignicién (base seca), % 25-35 36-41
Fe,0O; (base seca), % 45-55 46-48
Densidad del sdlido, Ibfft 19-21

Fuente: Kohl y Nielsen, 1997
Durante el periodo de difusion de los procesosteiao de hierro en la purificacion

de gas de hulla, estuvieron sujetos a numerosasficactbnes y mejoras. Las

principales modalidades se clasifican como sigush(k Nielsen, 1997):

a) Purificadores Convencionales de Caja Seda diagrama de flujo simplificado
del proceso béasico de purificacion a partir de oxii@ hierro, tal como se le
emplea, para el tratamiento de gas de hulla agrag@on se muestra en la Figura
N°3. Una planta purificadora constaba de una o seéges de cuatro a seis cajas
con las tuberias distribuidas de tal manera qge®de entrada pudiera acceder a
cada caja primero, lo cual permitia realizar camleio el orden de las cajas. Cada
una de ellas contenia una o varias capas de &xddonds 2 pies (60 cm) de
profundidad soportadas en rejillas de madera macer

Alimentacion de gas

" Vapor b 1 ]
Agua
\
== Caja seca 1 Caja seca 2
4 frm - === i S
Inyector =T - i de B il ¥
s~ == Hierro <_‘: -
E -

o & e 2

5 = ==
Aire Ez

\ |

Gas purificado

Fuente: Kohl y Nielsen, 1997

Figura N° 3.Diagrama de Flujo esquematico del podsasico de purificacion de gas con caja seca a
bajas presiones.
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b) Torres PurificadorasLas Torres purificadoras fueron desarrolladas paducir
el terreno requerido para las cajas de Oxido derchig para simplificar las
operaciones de carga y descarga. Varios disefitsmds fueron empleados. En
general, la torre consiste en una carcasa de ateasbono que encierra hasta 14
cestas removibles superpuestas, cada una de eflasne una o dos capas poco
profundas de éxido de hierro. Las cestas eran dasga descargadas a través del
uso de cadenas transportadoras.

c) Purificadores de Alta PresibnAun cuando la difusiéon del uso de los
purificadores con éxido de hierro para gases @& gtasiones es un desarrollo
relativamente reciente, en 1944 fue descrita uaat@lque trataba 15 MM scfd de
Gas Natural a 325 psig. Una instalacion tipicatasgpresiones tiene que usar
lechos profundos de hierro esponja (10 pies ap(&ohl y Nielsen, 1997).

Quimica Basica

La quimica fundamental de los procesos puedenepeesentados pos las siguientes

reacciones:
2Fe0, +6H.,S - 2Fe,S; +6H,0 Q)
2Fe,S, +30, —» 2Fe0, +6S (2)

Las reacciones representan el mecanismo del progesdependiendo de las
condiciones de operacion, pueden ocurrir alguness ageacciones. Las principales
variables que afectan el mecanismo de reaccioriastemperatura, el contenido de
humedad y el pH del material purificador.
El 6xido de hierro también puede estar en la cdpdcde remover mercaptanos
mediante la reaccion:

2Fe,0, +6RSH - 2Fe,(R9,; +3H,0 (3)
Hay varias formas conocidas del 6xido de hierrop p@s, llamadas FeO3;-H,Oy t
Fe,0s-H,O, son consideradas por ser particularmente Otl®o material de

purificacion Algo de R, (equivalente a R@s-FeO) podria también estar presente.
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Extensas cantidad de pruebas han mostrado quédel d hierro debe estar presente
como hidrato no s6lo como 6xido de hierro mojadoagser efectivo en la remocion
de compuestos azufrados del gas. Los 6xidos deohl@dratados reaccionan
rapidamente con el sulfuro de hidrégeno, y el salférrico producido es facilmente
reoxidado a una forma activa de Oxido férrico. Hktloc procede mas
satisfactoriamente a temperaturas moderadas, apadaimente 100 °F, y en
ambientes alcalinos. A temperaturas por encima2@e’lE y en ambientes neutros o
acidos, el sulfuro de hierro pierde su agua deatidacion y cambia a una mezcla de
FeS y Fe&Sy. Estos sulfuros no estan completamente reconesréd 6xido férrico
hidratado, sino que se oxidan lentamente a suléatoso y polisulfuros, ninguno de
los cuales son utiles para la remocion de sulferbidrogeno.

Excelentes discusiones sobre las propiedades dendteriales de purificacion han
sido presentadas por Smith (1957) y Ward (1964jmé&tanismo fisico de absorcion
del sulfuro de hidrégeno por 6xido de hierro fueestigado por Avery (1939) y por
Dent y Moignard (1950). Los estudios muestran caje bondiciones adecuadas de
temperatura, contenido de humedad y pH, el sulfonmado sobre la particula de
oxido es continuamente desplazado por el oxidoieedy el cual migra desde el
centro de la particula a la superficie, de esa maegpone Oxido fresco para
fomentar la reaccion con sulfuro de hidrogeno yemo.

Moignard recomendo el uso de 6xido de hierro saplortde textura abierta y aspera,
baja densidad mésica (por el orden de 20 a 25dedb) y contenido de humedad
mas alto posible (30 a 50%) consecuente con up floje del gas. También es
recomendado un rango optimo de pH de 8 a 8,5. Ategyorias de hierro esponja,
disponibles, contienen nominalmente 6,5, 9 y 1fa$ilde 6xido de hierro activo por
bushel (un bushel son 1,25)ftEn la Tabla N° 5se muestran las especificaciones

tipicas para 15 libras de esponja.

31



UNIVERSIDAD CENTRAL DE VENEZUELA TRABAJO ESPECIBIGRADO
CAPITULO II

FACULTAD DE INGENIERIA
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA MARCO TEORICO

Tabla N° 5. Especificaciones tipicas para 15 liblmgsponja

Contenido de Humedad, % masico

Producto Hierro Esponja 30.60
17.70

Particulas de 6xido de hierro

Distribucién de tamafio de las particulas de 6x3danasico

Retenido en malla (nimero)

16 4.22
30 54.62
60 32.72
100 4.49
140 1.58
200 0.79
325 1.06
400 0.26
Mas pequefias que malla 400 0.26
Andlisis quimico de las particulas de 6xido se¥amasico
Hierro como FgD; 58.67
Hierro como FeD, 20.40
Azufre 0.49
Cobre 0.11
Zinc 0.01
Plomo 0.01
Silicio 1.02
Aluminio 0.02
Fosforo 0.02
Balance de toda la madera utilizada como sustrato
pH inundada 10.2
pH de los lixiviables 7.88
Peso del 6xido de Hiero, Ib/bushel 17.61

Nota 1: el pH inundado se obtuvo remojando un bugbdierro esponja en agua destilada por 24
horas, luego se midié el pH a una muestra repregiMat del agua.

Nota 2: el pH de los lixiviables se obtuvo recicari00 ml de agua destilada sobre un gramo de
esponja, luego se midié el pH

Fuente: Kohl y Nielsen, 1997

Los dos criterios mas importantes para la selecd®materiales para purificacion
son la capacidad y la actividad. Tedricamente talde oxido férrico absorbe 0,64
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libras de sulfuro de hidrégeno cuando se transfocorapletamente en sulfuro de
hierro. En el proceso sin adicion de oxigeno, ester no es alcanzable en el primer
ciclo de operacién, aunque han sido reportadasichues tan altas como 0,56 libras
de azufre por libra de 6xido férrico. En generalasume que puede obtenerse cerca
del 50% de la capacidad tedrica de sulfidacionl gmimer ciclo de operacion y esta
capacidad decrece progresivamente con los ciclmsondles. Cuando el oxigeno
esta presente en el gas de alimentacion, se pusglatener capacidades mucho
mayores. Han sido reportados contenidos finalesutfaro tan altos como 25 libras

de sulfuro por libra de 6xido de hierro (Kohl y Mien, 1997).

Aplicaciones del Hierro Esponja

Aun cuando el hierro esponja ya no se usa paratahtiento de grandes voliumenes

de gas, este aun es usado para la remocion deosdduhidrogeno proveniente de

pequefios volimenes de Gas Natural moderadamenbs a&gr sitios lejanos de las

plantas procesadoras de gas. El material sorbemsiste en hojuelas o viruta de

madera impregnadas con 6xido férrico hidratadeQgey carbonato de sodio para

controlar el pH. Este es usado como lechos fijgscates en recipientes cilindricos

con gas que fluye hacia abajo. El material agoegiperiédicamente removido del

recipiente y remplazado con esponjas frescas. dgraina de una torre de contacto

para la purificacién de Gas Natural tipica se nraes la Figura N°4.

Las caracteristicas mecanicas clave de las toeesodtacto de hierro esponja (y

otros lechos sélidos) son (Kohl y Nielsen, 1997):

a) Contemplar accesos para el personal de operaci@l tmpe y el fondo de la
columna, para la carga y descarga del materiabateb

b) El soporte del lecho poroso debe ser suficienteeneggtistente para soportar el
peso completo del lecho més la caida de presiogadely disefiado para retener
pequefas particulas de sorbente.

c) Sensores de presion en las lineas de alimentad®satida del gas que indiquen

el posible colapso u obstruccién del lecho.
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d) Boquillas para toma de muestras de gas en la dktién y descarga, también en
varios puntos intermedios del lecho que permitamitocear la posicion del

frente agrio del gas y evitar el punto de ruptura.

Plataforma (Escalera de
Brida de llenado & iNSpecciin | acceso de lado opuesto)
Mandémetro

Toma de muestras

Entrada de gas

Inyeccién de liguido

Toma de muestras ===

Brida de limpieza con brazo.

(Otra se encuentra de lado
/opuesto}

Toma
Muestra Mandmetro

i
Empaque de soporte secundarnio ee—| —s
Drenaje ' ﬂhﬂ“L‘ﬂ Salida de gas
\_\“T_:!_

Filtro cénico

Brida de drenaje inferior |

=]

Fuente: Kohl y Nielsen, 1997

Figura N° 4. Torre de contacto de hierro espopjadipara elevadas presiones
Frecuentemente son usados dos lechos de hierroj@spo serie, con un sistema
multiple de valvulas que permite sacar de serviita unidad principal para su
vaciado, recarga y luego devolverla a operar comdad final sin interrumpir el
flujo de gas. Como se debe mantener la humedad paaoperacion efectiva,
algunos recipientes de hierro esponja contieneatomizador de agua encima del
lecho o una inyeccién de liquido en la alimentadéna linea de gas.
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Lo siguiente es una guia de disefio y operaciongstemas de secuestro basados en

hierro esponja, de acuerdo a las publicacionesctlag®k y Chan (1989), salvo que

se indique lo contrario.

a)

b)

d)

9)

Se recomienda la operacion a 65 — 115°F para nzainas deposiciones en las
hojuelas y alcanzar una remocion efectiva del suifie hidrégeno.

Si no se practica la regeneracion con aire, sentiecmla el uso de esponja que
contenga 15 libras de hierro activo por busheledplear regeneracion por aire,
se prefiere 9 libras por bushel. Se cuenta corcdtegjorias de hierro esponja: 6,5
y 20 libras por bushel. Cuando se empaca apropiaa@ren el recipiente, un
bushel de esponja ocupa aproximadamente un pieaubi

Se recomienda para uso general una altura de ldehdO pies; mayores
longitudes de profundidad dan como resultado la pamtacion del lecho e
incrementan la caida de presion a menos que squasidbandejas o rejillas de
soporte. Maddox (1974) recomienda una altura mirdmdecho de 4 al0 pies.
Aneurosis y Whitman (1984) recomienda minimo 1G gara HS y 20 pies si
hay presencia de mercaptanos.

Se recomienda una velocidad de gas superficial meéxie 10 pies/minuto. La
velocidad del gas debe ser limitada a valores geile como resultado la
deposicién de sulfuro en no mas de 15 granos poutmipor pie cuadrado de
area transversal del lecho.

Se debe mantener el contenido de humedad en 4(@8ésen mas o menos 15%.
Manning y Thompson (1991) recomiendan un contedelbumedad de al menos
20%.

Manning y Thompson (1991) afirman que cerca de lima de carbonato de
sodio debe ser incluida por bushel de esponjagsegurar un ambiente alcalino.
Durante la operacion, el pH del agua en el leche der mantenido entre 8 y 10
por la adicion de carbonato de sodio.

Si la regeneracion con aire no es practicada,csgmienda una carga de disefio de

aproximadamente 0,42 |b de azufre/lb de oxido aerdi Para el caso de 15
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libras/bushel de esponja esto es equivalente aanga de aproximadamente 6,2
libras de azufre/pie cubico de esponja. (Schaackan, 1989).

Proceso SulfaTreat

El proceso SulfaTreat ofrecido por The SulfaTreat €& de operacién similar a la
técnica de hierro esponja para remover sulfuro @déeno y mercaptanos
provenientes de las corrientes de gas. Tambiémumsa mas recipientes a presion,
con lechos fijos de material granular contentivood&o de hierro, y el gas fluye
hacia abajo. La principal diferencia es que, endehierro esponja, el proceso usa
un material granular patentado llamado SulfaTfebproceso y el material del lecho
son descritos por Samuels (1990) y Wendt (1991).
Segun el fabricante, SulfaTreat es un materialasgs&imente seco, que fluye
libremente, compuesto por una mezcla Unica patand@dcompuestos de hierro y
suplementos quimicos, la cual ha sido granulada faanilitar su manipulacién. El
rango de particulas insolubles en tamafio esta evaila 4 y 30 y tiene una densidad
maésica de 70 Ibft
El 6xido de hierro en SulfaTreat se ha reportadzsgmte en dos formas: Bg y
Fe;0,. El sulfuro de hidrogeno reacciona con las doswé&sry produce una mezcla de
sulfuros de hierro. La eficiencia de conversion ageracion comercial se ha
conseguido en 0,55 libras deFreaccionado por libra de 6xido de hierro. Estores
tanto mayor al valor de 0,42 libras de azufre &bQibras de KS) por libra de 6xido
de hierro recomendado para el disefio de lechoged® lesponja.
Algunas de las ventajas que se reportan para &T3eht sobre el hierro esponja son:
a) No hay riesgo de incendio durante la descargaaibéste (no es piroférico).
b) Facil remocién y cambio ya que el material no searga.
c) Baja caida de presion sin canalizacion de gass@ode porosidad uniforme. La
caida de presion se puede estimar con la ecuaei&ngain.
d) No se requiere el control de pH y la presenciagim diquida; sin embargo el gas
debe estar saturado o cercano al punto de satnrdeiéagua para obtener una
buena eficiencia.
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ONDA DE SORCION EN LECHOS FIJOS

Considérese el caso de una solucion binaria, ygassosa o liquida, que contiene un
soluto, que se desea retirar en concentracioiIGluido se va a pasar continuamente
a través de un lecho relativamente profundo derbdate que al principio esta libre
del contaminante.

La capa superior de sélido, en contacto con lacgmuentrante, atrapa al principio el
soluto rapida y efectivamente; el poco remanentesaleto en la solucion queda
practicamente eliminado por las capas de solidéagparte inferior del lecho. El
efluente del fondo del lecho esta practicamente lde soluto como en Ca, en la
parte inferior de la Figura N° 5.

Concaniracidn o8
13 sl e
altmentaciin

Co

EN

===} Zon3 de
Sarckda

Cs
E
@
il
T
]
(=]
3 )
5 Curva de Inillexion
#
8
@
[
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' Cs ch A+ Funto de Quiehre
0 — L

Volumen d= Efiuente

Fuente: Treybal, 1988

Figura N° 5. Onda de Sorcion de un lecho fijo
La distribucion de soluto en el lecho sélido seidaden la parte superior de esta
figura, en (a), en donde la densidad relativa gditteeas horizontales en el lecho sirve

para indicar la concentracion relativa de soluteelesorbente. La capa superior del
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lecho estd practicamente saturada; la mayor parte dorcion tiene lugar en una
zona relativamente estrecha, en la cual la cora@atr cambia rapidamente, como se
muestra. Mientras contintia fluyendo la solucibnzdaa de sorcion se mueve hacia
abajo como una onda, con una rapidez generalmenothanmas lenta que la
velocidad lineal del fluido a través del lecho. p@&s de cierto tiempo, como en (b),
en la figura, aproximadamente la mitad del lechid saturada con soluto, pero la
concentracion del efluente,@s aun basicamente cero. En (c), en la figurpatte
inferior de la zona de sorcién ha alcanzado el dathel lecho y la concentracion del
soluto en el efluente ha aumentado bruscamenta hisvalor apreciable ({Cpor
primera vez. Se dice que el sistema ha alcanzadpuato de ruptura”. Ahora la
concentracion de soluto en el efluente aumentarapidez al pasar la zona de
sorcion a través del fondo del lecho; en (d) harddado basicamente el valor final
Co. La parte de la curva de concentracion del efeientre las posiciones (c) y (d) se
conoce como la curva de “ruptura’. Si la soluci@mt;ua fluyendo, ocurre poca
sorcion adicional puesto que el lecho, para todass dropositos practicos, esta

completamente en el equilibrio con la solucion lteentacion (Treybal, 1988).

REUTILIZACION DE LOS SORBENTES SOLIDOS PARA LA REMO CION
DE H,S

La vida util del lecho puede ser prolongada medigmtadmision de aire para oxidar
cierta cantidad del sulfuro a azufre elemental generar el 6xido de hierro; sin
embargo, esto no es una practica comun, ya quefiénée con la porosidad y
removabilidad del lecho.

Las primeras instalaciones para la purificaciérgde con 6xido de hierro utilizaron
una forma simple del proceso (o caja seca). Ennestialidad del proceso, eb8l era
removido completamente por reaccién con Oxido @erdihidratado, dando sulfuro
férrico como producto. Luego de la remocion de d@ oy exposicion al oxigeno
atmosférico, el sulfuro férrico se oxidaba a aziemental y 6xido férrico. Este
ciclo se podia repetir varias veces antes de qoarial perdiera actividad debido a
la presencia de cantidades excesivas de azufreetahiKohl y Nielsen, 1997).
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Posteriormente, se determind que se podia obteneproceso mas simple y
econémico al regenerar en sitio el O6xido de hiepor adicion de pequefias
cantidades de aire al gas a la entrada del sistlemaurificacion. Otro método de
regeneracion en sitio consiste en hacer circular ggagenado a través del lecho
agotado después de haber sido usado para pulificac gas libre de oxigeno. La
oxidacion en sitio del lecho dio como resultadoaborro grande en costos de mano
de obra, originados por la carga y la descargaasecdjas secas (Kohl y Nielsen,
1997).
Uribe (2008) encontr6 que mediante la reaccién datdh se podria obtenerla
reutilizacion de las pellas, de 6xido de hierrego de que estas han reaccionado con
H,S

FeS+H, 0, —» S, + Fe(OH), 4)

Este trabajo destacd que las pellas podian seasidabta en tres oportunidades y
gue a pesar de que la capacidad de sorcion.8esélve sacrificada a medida que se
reutiliza, esta continu6 reportando valores dedéloumbral de aplicacién. También,
gue la presencia de,8, en el medio de reaccion deb$icon la hematita influye

favorablemente en la capacidad de adsorcion.
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CAPITULO 1l

MARCO METODOLOGICO

En este aparte se presenta el marco metodoldgieolgpaonsecucion del objetivo
general de este Trabajo Especial de Grado, elsmiataliz6 en su totalidad en las
instalaciones del Laboratorio de Corrosion gide PDVSA INTEVEP.

DIAGRAMA DE FLUJO DE PROCESO PRELIMINAR DE LA PLANT A.

Se estudiaron todas las fases del proceso induskiacaptura de compuestos
azufrados en corrientes de Gas Natural y sus atgptes, a fin de obtener
conocimiento acerca de los equipos necesariosgbamantaje de una planta de esas
caracteristicas a escala laboratorio. Con esanmacon se construyé el DFP
preliminar de la planta, utilizando la herramieimt@rmatica VISIG de Microsoft y
de acuerdo al Manual de Ingenieria de Disefio PDWSA-TP1.1 Preparacion de

Diagramas de Proceso.

INVENTARIO DE EQUIPOS EXISTENTES DE LA PLANTA

Se realizo una lista de todos los equipos y compueseexistentes de la planta para
determinar los faltantes y asi garantizar el entgmhle la planta dindmica. Se
discriminaron los componentes existentes de lovasu@ara establecer su estado

actual y planificar el mantenimiento adecuado garampleo posterior.

REVISION DE ESPECIFICACIONES DE OPERACION Y PRUEBAS DE
OPERABILIDAD

Se dividié la planta en zonas o bloques de acuerdsu funcién y servicio:
preparacion a la alimentacion, reaccion, produgtosutralizacion, partes eléctricas y
componentes de instrumentacion y control. Bajo estpiema, se organizaron las

actividades de revision de materiales de fabrica@apacidad o rangos de operacion
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y condiciones de las tuberias, componentes y eguipda planta. De esta manera se
confirmé que cumplen las especificaciones requsrig@ra operar bajo las
condiciones de operacion.

Se llevaron a cabo todas las pruebas necesariagaentizar la operabilidad de las
tuberias, componentes y equipos que conformars&nsa dinamico que se desea
poner en marcha.

Las actividades realizadas se describen a contifruac

Pruebas hidrostaticas a los reactores

Para garantizar que los equipos sujetos a presiola @lanta operan en Optimas
condiciones se sometieron a pruebas hidrostatseggin la norma PDVSA PI-09-
04—-00 Recipientes a Presion (Fase de Uso / Opajdesia prueba tuvo por objeto
asegurar la hermeticidad y comprobar la integridi@danica del recipiente. Consistio
en presurizar el equipo sin estar en funcionamigritesenergizado, desconectado en
sus partes mecénicas y neuméticas, con un manoocaditscado conectado al equipo,
hasta una presion de prueba que no excedié elalgeksion maxima de trabajo
permisible (menor a la presion de disefio), conuwidd incompresible, como el agua,
cuyo comportamiento al incremento de la presiorgeere riesgos (PSEA de CV,
2011).

Se considero satisfactoria la prueba si no hubdigetrde presion en un periodo de
tiempo de ocho horas, y se generaron constanciapro@colo utilizado para la
inspeccion y prueba hidrostatica a recipientes sdog a presion, por parte del
Taller Mecanico de PDVSA INTEVEP. Estas pruebasesdizaron a los reactores
utilizados en la planta dinamica de lecho fijo l@&ninstalaciones del taller mecéanico
dispuestas para ello. La hermeticidad e integridiados demas equipos se evaluo,

empleando el mismo procedimiento, con nitrégeno.

Limpieza y calibrado de todas las valvulas del sisma

Se garantizo la operabilidad de las valvulas usgdasse utilizaron en el montaje de

la planta mediante lavado con ultrasonido.
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Este proceso de limpieza se caracteriza por produe intensa agitacion mecanica
de caracter microscopico. Este método fue seleadmrdebido a que se requiere
profundidad de lavado, efectuar la limpieza de daperficies de las valvulas sin
rayarlas y actuar en cavidades que no tienen salida

Se realizd con el equipo de ultrasonBlanson 1510 UltrasoniccleaneConsistio en
sumergir las partes de las valvulas hasta cubtolatmente con el solvente utilizado
en el laboratorio de 5, se ubicaron dentro de la cuba de modo que ladad se
desprendié por gravedad. Luego de cumplir conempb de entre 10 a 15 minutos,
se procedio a retirar las piezas del bafio, se gajoa con acetona para eliminar el
solvente del proceso anterior, por ultimo se secgior soplado con aire y se

volvieron a ensamblar. (CMR, s.f.).

La Figura N° 6 ilustra el equipo utilizado parditapieza por ultrasonido.
L

Figura N° 6. Equipo utilizado para la limpieza pdtrasonido.
El calibrado de las valvulas micrométricas se zéatnidiendo el flujo volumétrico de
nitrégeno para diferentes aperturas de la valvollgdas en el mando de vernier o
pomo de esta Ultima) y se construyeron curvas lileracién graficando el flujo en
funcion de la apertura. Para ello se utilizd elbgaetro omedidor de volumen de gas
serie TG Ritter tipo TG1/4-ER un cronometro (Swagelok, 2001).Se verificd que e
mando de vernier estuviera posicionado correctameiguiendo las instrucciones de
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montaje del conjunto de mando de vernier provigtas los fabricantes antes de
realizar las mediciones de flujo (Ver Anexo 1).

En la Figura N° 7se muestra el gasémetro utilizado.

¥

Figura N° 7. Medidor de Volumen de Gas

Posicionamiento de los termopares del sistema y laélvulas toma muestras.

Se instalaron termopares tipo J en los reactomre®kfin de observar los cambios de
temperatura. Se altern6 con la instalacion de \@vde paso rapido on-off como

toma muestras, para caracterizar el desempefocdéulana de reaccion.

Chequeo de continuidad de partes eléctricas y moniteo e instalacion de

estaciones que Indican y Controlan Temperatura (TI¢

Con la ayuda de un multimetro se verifico la cantiad eléctrica de todos los cables
y conexiones de la planta, asi como de las mamasakéntamiento utilizadas. Se
verifico la operatividad de estas Ultimas, medianteonexion a un controlador PID
y verificacion del aumento de temperatura corredjsnte.

La Figura N° 8 muestra el instrumento electronicilizado para medir la

continuidad:
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Fuente: http://www.zerol3wireless.net

Figura N° 8. Multimetro para verificar continuideléctrica
Las estaciones TIC poseen un médulo de controldoasa un microprocesador de
control PID. En el panel posterior del controladetan etiquetadas las tomas plug-in
para el cable de alimentacion de la manta de @atéaento y para el termopar tipo J,
se verificd que estuvieran conectados correctaméenteajustes se realizaron sobre
un banco o mesa resistente donde hubo accesoafagia toma de corriente. La

Figura N° 9 muestra con detalle el panel postel&olas estaciones TIC.

Fuente: http://www.parrinst.com

Figura N° 9.Panel posterior de las Estaciones qur@an e Indican la Temperatura (TIC)
El interruptor de calentamiento es manual y coattalcantidad de energia enviada al
sistema de calentamiento. Se mantuvo en la posicéga (l), para permitir que

elsistema solo desarrollara la mitad de la potenominal. Esta configuracion de
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baja es util cuando se opera el reactor a tempagfoor debajo de 175°C. La
alimentacion para la manta de calentamiento serssind a través de un relé sdlido
controlado por el médulo de control de temperateala unidad. La luz en el
interruptor del calentador se encendid, indicande tp corriente fluye hacia el
sistema de calentamiento.

Se introdujeron los valores de alarma o de temperanaxima antes de poner en
operacion las estaciones TIC. El controlador tienelimite de temperatura que
dispara un relé de bloqueo y limita el calentantiesiia temperatura alcanza el valor
preestablecido. Su restablecimiento es manual,u® impide que el sistema de
recalentamiento reaccione tan pronto como la teatyner sea inferior al valor limite.
La condicién de alarma se indica mediante una ¢ueator rojo en la esquina inferior
izquierda. Si la temperatura excede el limite, @pan las condiciones de alarma del
controlador, el bloqueo se dispara, y la mantaatEntamiento se apagara.

Se realizé una limpieza de la superficie exterierlas controladores con un pafio
humedecido con solucién de jabén suave. Esta dparae realizO con todos los

cables desconectados.

Mantenimiento de todos los equipos de la planta

Se realizé mantenimiento preventivo o correctitodas las instalaciones o sistemas
de la planta, con el fin de restablecer y consesuarcondiciones operacionales, de
acuerdo a la norma PDVSA SI-S-21 Revision Pre-quar(2007), la cual aplica
para toda unidad de procesos que haya estado @gerservicio por un tiempo
prolongado, y tenga potencial de afectar la segdridel proceso, la salud del
personal y el ambiente.

Se llevé a cabo la limpieza de todos los equipas smventes, se repusieron los
iNSUMOS necesarios para su operacion y se camba@ellos metéalicos o plasticos
y las conexiones defectuosas.

Se verificd la continuidad de las lineas y la heitidad de todos los equipos y
componentes de la planta. Para ello se pasé uriarnterde nitrégeno a través de los

mismos, y se mantuvo la presion en un valor 10%omalyde operacion de la planta
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por un tiempo prolongado. Estas pruebas de fugasregderaron satisfactorias si la
presion total disminuyd en menos de 5% en un lapsoocho horas (Practica
recomendada) (Vargas, 2002).

Se reemplazo el aislamiento térmico en las zonasagqulo ameritaron, mediante el
revestimiento de las mantas de calentamiento cpascde fibra de vidrio alternadas
con dos capas daeapel de aluminio profesional — 2 para usos instidnales Con

esta medida se evitaron las pérdidas de calor.

SEGURIDAD Y ALIVIO

Se realiz6 un analisis de seguridad y la instatadié una valvula de alivio, segun
criterios de descarga a la atmosfera contempladdgsenormas: PDVSA MDP-08—
SA-03 Dispositivos de Alivio de Presion, MDP-08-8B-nstalacion de Valvulas
de Alivio de Presién y MDP-08-SD-01 Sistemas de&sgion.

Se realiz6 un protocolo de manejo de la plantacugl comprende: Lista de
verificacion y diagrama flujo de proceso definitinodicando las posiciones iniciales
de los instrumentos de la planta, prueba de fugasljcion de la concentracién de

H.,S con los tubos colorimétricos y toma de muestnageipientes.

MONTAJE DE LA PLANTA

El montaje de la planta dinamica de lecho fijo salizd en su totalidad en las
instalaciones del Laboratorio de Corrosién 3sHle PDVSA INTEVEP. Se utilizd
una rejilla metalica como soporte para dar elevaeidodos los componentes de la
planta. Se trabajéo y operd bajo una campana corrdiilmnes adecuadas y con
detectores de 1$ ubicados lateralmente. Se conté con un sistemé&ratede
extraccion y de inyeccién de aire como respaldositema individual de dicha

campana de extraccion de gases.

PRUEBA DE OPERACION

Para las pruebas de arranque de la planta dinaeidecho fijo, se escogidé un

sorbente sélido comercial cuya caracterizacioodigjuimica es conocida.
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Se fij6 la composicion de la mezcla de alimenta¢@imdro de gas) y el balance de
masa en la planta de acuerdo a la disponibilidadedetivos y tiempo de uso del
laboratorio de kKS. Se determind la cantidad y ubicacion del letsorbente y del
lecho cerdmico dentro del reactor. Se prepar6 lac€m neutralizadora de gases
acidos.
La planta se puso en funcionamiento con un sorlmmtesrcial, se realizé una prueba
de operacion haciendo pasar una mezcla sintétiaggaslgN/H,S) de composicion
inicial conocida, previamente humedecido, a tra#ésun lecho que contenia el
sorbente sélido. Cada cierto tiempo se midié lapusition a la salida del proceso,
hasta observar que se igualo a la composicion ttaden Se llevd un registro del
flujo de salida al reactor para mantener la congi@side alimentacion.
Para medir la composicion se utilizé tubos colotitoés, empleados con frecuencia
en la deteccion deJ4S en el aire o en areas industriales, que se cokerc&l extremo
de una bomba manual de muestreo de gases.
El principio analitico de estos tubos se basa emdacion del K5 con sulfato de
cobre, el cual forma sulfuro de cobre, que presemsacoloracion marréon:
H,S+CuSQ - CuS+H,SQ (5)

También se us6 otros que contienen como agenteo aatietato de plomo, el cual
reacciona con el ¥ formando sulfuro de plomo y acido acético. Lacc&m es
como sigue:

H,S+Pb(CH,CO0, - PbS+2CH,COOH (6)
El reactivo del tubo utiliza plomo téxico. Cuande slispuso de los tubos,
independientemente de haber sido utilizados o Bosiguieron las normas y

regulaciones de la administracion local.

Procedimiento de medicion:

a) Se rompieron los extremos de un tubo detector nuaya@ando el dispositivo
apropiado en la bomba.
b) Se insertd el tubo en la toma de entrada de la apmrdn la flecha del tubo

apuntando hacia la bomba.
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c) Se verifico que la empuiiadura de la bomba se etreuem el punto de reposo, lo
cual implica que el eje no se ve.

d) Se desplazé la empufiadura completamente hacia hesta que se bloqued en
una embolada de la bomba (100 ml). Se esperoverdico la finalizacion del
muestreo.

e) Se leyo el nivel de concentracion en el punto daideactivo manchado se unié
con el reactivo sin manchar.

f) Se multiplico las lecturas por los factores deexsion de emboladas de bomba y

presion atmosférica, respectivamente.

Correccion para temperatura, humedad, y presion:

No se requiere correccion por temperatura y humedad
Para corregir la presion, se utilizo la ecuacign (7

Lecturadeltubo(ppm)x1013(hPa) .
PresionAtmosfeérica (hPa) (7)
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CAPITULO IV

RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS

DIAGRAMA DE FLUJO DE PROCESO (DFP) PRELIMINAR DE LA
PLANTA.

Utilizando la herramienta informatica VISIOse plasmaron en un diagrama todas las
fases necesarias para el montaje de una plantanidm&e lecho fijo a escala
laboratorio, que permita la captura de compuesto$rados en corrientes de Gas
Natural.

Las heuristicas utilizadas para la construcciorbDdét se mencionan a continuacion:
a) En la planta escala Laboratorio, se trabaja conclagzsintéticas de gases
compuestas de Ny H,S, los cuales entran al sistema de forma separazén
por la cual, es necesario contar con valvulas miétdcas reguladoras de flujo y
un mezclador de gases provisto de perlitas cerdmmara promover la

homogenizacion dentro del equipo.

b) Para regular el flujo y preparar la mezcla de gagtco de alimentacion al
sistema, se requieren valvulas micrométricas, ganbialvulas back pressure y
valvulas on — off para proteger estos disposittansdelicados de flujos salvajes.
También se considerd necesario contar con un bymaeksaturador para labores
de mantenimiento.

c) La planta requiere un saturador y un separadordtmgiido para preparar el gas
antes de su depuracién. Se requiere mantener mEetatura constante entre
ambos dispositivos, para disminuir la presenciaglea liquida en el separador.
En algunos casos, para obtener una eficiencia aptieh sorbente, es necesario
saturar el gas con agua antes de su ingreso ensispero su exceso en estado
liquido debe ser removido, ya que podria generfogi@or canalizacién en el
lecho de reactivo.
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d) El montaje debe disponer de un reactor o un tremedetores como equipo

9)

h)

principal de la planta. Este consta de una coluemgacada con un lecho fijo del
secuestrante solido de;$la evaluar. Para garantizar el contacto gas dos@i
gas fluye por la columna de tope a fondo.

Los productos de reaccion constan de sulfuros mesaly agua, la cual se
acumula en el fondo del recipiente. Se requiere purga en el reactor del
montaje para drenar el exceso de liquido.

El montaje debe disponer de un bypass que perenii@dinstalacion del reactor
para el vaciado del solido gastado y su postegemplazo. Esto responde al
hecho de que el proceso es continuo, por lo tantogdida que pasa el gas, el
secuestrante solido va reaccionando hasta queepsercfectividad, y debe ser
reemplazado por material fresco cuando se encuagdtado.

Para mantener la presion en el sistema aguas ,asgbdebe contar con valvulas
back pressure. Adicionalmente se proponen vahdggsaso rapido que permitan
dividir la planta en secciones y facilitar las grag de fugas necesarias para poner
en operacion la planta.

Para medir la concentracion de soluto a la salelapdoceso, se requiere un
dispositivo para el muestreo de los gases. Parficaerel balance de masa y el
porcentaje de saturacion de la corriente de entsslaibicd otro dispositivo de

muestreo de gases antes de la valvula de entragacsbr.

La Figura N° 10 presenta el Diagrama de Flujo decé&o (DFP) preliminar

realizado a partir de toda la informacion sefialada.
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TK-01 M-01 S-01 R-01 S-02
SATURADOR DE MEZCLADOR DE SEPARADOR GAS COLUMNA DE SEPARADOR GAS
GASES ACIDOS GASES ACIDOS ACIDO / AGUA ABSORCION DE HoS ENDULZADO / AGUA
o ¥ S
V-01
< Lo M- o1
V-02 S-01
V-04
V-03
DESCARGA
LIQUIDA
V-05 ;E
R-01
V -06
TK-01
Y
S-02
/
V-07
V-08
DEscARGA
LIQUIDA

Figura N° 10. Diagrama de Flujo de Proceso (DFB)mnar de la planta
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INVENTARIO DE EQUIPOS EXISTENTES DE LA PLANTA

Se realiz6 una lista de todos los equipos y compesedisponibles para el montaje
de la planta:

a) 1 Mezclador

b) 1 Saturador

C) 2 reactores

d) 1 Separador

e) 1 Neutralizador

f) 5 estaciones TIC

g) 2 Mantas de Calentamiento

h) 2 Mandmetros con capacidad de hasta 3000 Psi

i) 3 Mandémetros con capacidad de hasta 2000 Psi

J) 1toma para muestras con su respectivo cilindr@atomestras

k) 3 valvulas reguladora de presion (back pressure)

[) 2 valvulas de retencion (check)

m)9 valvula de paso rapido (ON — OFF)

n) 2 valvulas reguladoras de flujo

0) Perlas de ceramica

En la Figura N° 11 se presenta el Diagrama de Flgo Proceso con la

Instrumentacién propuesta, que obedece a las dadesi de la planta, y la ubicacion
de todas las valvulas que se consider0 necesades @perarla. También se
identificaron los equipos y componentes de acualdManual de Ingenieria de

Disefio PDVSA N° L-TP1.1 Preparacion de DiagramaBrdeeso.
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M-01 TK-01 S-01 A-01 R- 01 R- 02 S-02 A-02 A-03
MEZCLADOR DE SATURADOR DE SEPARADOR GAS TOMA MUESTRA COLUMNA DE COLUMNA DE SEPARADOR GAS TOMA MUESTRAS NEUTRALIZADOR
GASES ACIDOS GASES ACIDOS ACIDO /AGUA DE GASES ACIDOS SORCION DE H,S SORCION DE H,S ENDULZADO / AGUA DE GASES DE GASES

P=880 Psi; T=Amb. P=880 Psi; T=110°C P=880 Psi; T=110°C P=880 Psi; T=110°C P=880 Psi; T=40°C P=880 Psi; T=40°C P=880 Psi; T=Amb. P=880 Psi; T=Amb. P=880 Psi; T=Amb.
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s-01
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LiQUIDA
V-17 §

TOMA
A-02 MUESTRAS

V-23
V-21
V-24

S-02

V-20

V-22
A-03

DESCARGA
LiQUIDA

Figura N° 11. Diagrama de Flujo de Proceso (DFR)laaibicacion de los Componentes e Instrumentdeide Planta
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REVISION DE ESPECIFICACIONES DE OPERACION Y PRUEBAS DE
OPERABILIDAD

Se dividio la planta en zonas o blogues de acuerglofuncion y servicio:

a) Preparacion a la AlimentacionA este bloque pertenecen todos los equipos que
acondicionan la materia prima antes entrar al p@ceMezclador M-01,
Saturador TK-01, Separador S-01.

b) Reaccion Esta zona es el nucleo de la planta, aqui otainreaccion y posterior
captura de los compuestos de azufre. Esta integradids Reactores R-01 y R-
02.

c) Productos y NeutralizacionEn el Separador (S-02) se aislan los productos
secundarios de la reaccion del gas libre de contate. Como luego de un
periodo de tiempo hay presencia dgSHen la salida del proceso es necesario
utilizar un neutralizador (A-02) para su adecuadpasicion.

d) Partes eléctricas y Componentes de Instrumentagi@ontrot Este bloque esta
compuesto por 5 estaciones que Controlan e Indieamperatura (TIC): TI-01,
TI-02, TI-03, TI-04 y TI-05; y 5 termopares tipad diferentes tamarios.

Se llevaron a cabo todas las pruebas necesariagaeantizar la operabilidad de las

tuberias, componentes y equipos que conformars&nsa dinamico que se desea

poner en marcha.

Las actividades realizadas fueron las siguientes:

Pruebas hidrostaticas a los reactores

Los recipientes dispuestos para ser utilizados aemplanta como reactores son
construidos en PDVSA INTEVEP y generalmente seizati como celdas de
desplazamiento para la caracterizacion de yaciosese crudo.

Estos consisten en un cilindro y dos tapas, deodoexidable y con un orificio por
donde circula el fluido. Estan provistos de matlasacero que contienen el empaque,

impidiendo que los sélidos se muevan (Hau, 1998).
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Los 2 reactores del montaje fueron denominados R-@R-02y se sometieron a
pruebas hidrostéticas, ya que su uso y operaci®rafaltas presiones y estuvieron
fuera de servicio por tiempo prolongado.

Esta operacién se llevé a cabo segun la norma PDRISA9-04—-00 Recipientes a
Presion (Fase de Uso / Operacion) en las instalaside taller mecanico de PDVSA
INTEVEP.

Los dispositivos se presurizaron para las pruebd208 PSI, esto representa 1.2
veces su presion de trabajo (1800 PSI).

El reactor R-01 tenia visiblemente dafiado el sidl@obre de una de las tapas y una
union soldada en los orificios toma muestras delmn, por lo cual debieron ser
reemplazados. Luego de esto se dio inicio a labaryese prolongé por ocho horas.
Se consider6 satisfactoria ya que no hubo dismbnude la presion en este periodo
de tiempo.

La Figura N° 12 muestra el protocolo de inspecgigmnueba hidrostéatica realizado al

reactor R-01.
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$% PDVSA

WY INTEVER

GERENCIA DE MANTENIMIENTO Y SERVICIOS
TALLER MECANICO
PROTOCOLO DE INSPECCION Y PRUEBA HIDROSTATICA
A RECIPIENTES SOMETIDOS A PRESION

CODIGO DE IDENTIFICACION DEL EQUIPO: 2‘:

=T ﬁ’#uﬁ? MING PRLs 04
GERENCIA CUSTODIO DEL EQUIPD:

TIPO DE RECIPIENTE: CELDA € TOMAMUESTRAS € HE:\CTOR@}IECIP[ENTE € OTROS €
INSPECCION VISUAL:

DEFORMACIONES: NO € Sl € INDIQUE:
ROTURAS: NO (€ /Sl € INDIQUE
GRIETAS: NO(€)SI € INDIQUE
POROS: NO €/SI € INDIQUE
| CORROSION: NO{€/sl € INDIQUE

PRUEBAS
TEMPERATURA DE °C PRESION DE PSI PRESION DE PSi
[ TRABA.JO TRABAJO PRUEBA
| /800 2200
|

| —
[COMENTARIOS: 5= susri7eiye  Gomcnlon S0l0a5s. Y Se

FAZACS 3 Scitbo bE CcoimnE Py Ef RCRCTOR,
Pecrea, i e arE 5 Precsadrize /4 2zZoo P£si
5_:1-\_. Quz e AL T e ey Gq r'__{}/:j /—F/é’ah}q D f'"’fzi_ﬁ."w
5 Yespagsvnize € HotAs  wugqg, Thasc %{ME}';
FECHAPRUEBA 2 [ p2/ 2047 | FECHA PROXIMA PRUEBA T
FRECUENGIA MANTENIMIENTO: SEMESTRAL € ANUAL € BIANUAL € OTRA €
INSPECTOR PRUEBA [NOMBRE FIRMA
|Nqaciso NAves b
[RECIBIDO POR: NOMERE . FIRMA
; \faraica Arores

Figura N° 12. Prueba Hidrostatica Reactor R-01
Al reactor R-02 se le sustituyé una conexion deadsPT de % de pulgada, que es
utilizada como toma muestras. Posterior a estoseiz0 la prueba que se prolongo
por 10 horas. Esta también se considerd satisfagtarque no hubo disminucion de

la presion durante la misma. La Figura N°13 comtiehprotocolo de inspeccion y
prueba hidrostatica del reactor R-02:
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WNTEVER

GERENCIA DE MANTENIMIENTO Y SERVICIOS
TALLER MECANICO
PROTOCOLO DE INSPECCION Y PRUEBA HIDROSTATICA
A RECIPIENTES SOMETIDOS A PRESICN

| CODIGO DE IDENTIFICACION DEL EQUIPO: [Cescron P}Mﬁ ANy Pals 02
GERENCIA CUSTODIO DEL EQUIPO:

TIPO DE RECIPIENTE: CELDA € TOMAMUESTRAS € REACTOR (€)RECIPIENTE € OTROS €
'INSPECCION VISUAL:
DEFORMACIONES: NOE)SI € INDIQUE:
ROTURAS: NO (€)SI € INDIQUE
|GRIETAS: NO (&) SI € INDIQUE
POROS: NO (€ SI € INDIQUE
CORROSION: NO (€ Sl € INDIQUE

PRUEBAS
TEMPERATURA DE T PRESION DE PSI | PRESION DE Psl
TRABAJO TRABAJO / 900 PRUEBA 2,200

COMENTARIOS: S& SusriTwyo’ Cowexlon FEosea /o NPT
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ﬂﬂ
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FRECUENCIA MANTENIMIENTO: SEMESTRAL € ANUAL € BIANUAL € OTRA €
INSPECTOR PRUEBA NOMERE FIRMA ' {éé
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RECIBIDO POR: NOMBRE FIRMA /
) Ware ciqg 4!27‘%’9

Figura N° 13. Prueba Hidrostatica Reactor R-02

Lavado y Calibrado de las véalvulas del sistema

Se realizé el mantenimiento de las valvulas exiseemediante inspeccion visual, en

busca de grietas o signos evidentes de corrosi@® hvaron con un solvente y
ultrasonido.
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El calibrado de las vélvulas micrométricas se zéatnidiendo el flujo volumétrico de
nitrogeno para diferentes aperturas de la valv@a. construyeron curvas de
calibracion graficando flujo en funcién de la apeat

Estas gréficas se construyeron dentro del rangopmacion del gasémetro o
medidor de volumen de gas serie TG Ritter tipo #ER Este, requiere un caudal
minimo de 2 L/h y su flujo maximo es de 400 L/lerslo el flujo estandar de 100 L/h
en donde adquiere una exactitud mejor que el 0,2%.

Se calibraron las véalvulas Back Pressure a 808ggiodo que se mantuviera en ese
valor la presién del sistema durante las calibrasale las valvulas micrométricas.

El porcentaje de apertura se calcul6 a partir delld vueltas que puede girar la
valvula micrométrica, rotuladas en el vastago dealaula, y las 25 divisiones que
tiene el vernier del pomo de la valvula. Cada \austpresenta el 10% de apertura y
cada division del pomo 0,4% de apertura.

La calibracion consistio en medir el volumen dezpdd (gasdmetro) por unidad de
tiempo (cronémetro) para cada apertura de la valvul

La Figura N° 14 presenta la grafica de calibraciéra valvula micrométrica V-05:

Calibracioén Valvula V-05

N
o
o

Flujo = -0,0403-A+ 1,4605-& + 6,6024-A
R2=0,9909

w
a
o

Flujo (L/h)

300

250

200

150

100

50

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
Apertura A (%)

Figura N° 14. Curva de Calibracién Valvula V-05
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En la Figura N° 14 se observa que el flujo aumentmedida que aumenta el
porcentaje de apertura de la valvula V-05. Los sléderon ajustados a un polinomio
de orden 3 para tener una ecuacion que descridaseimpefio de la valvula y asi
poder conocer el flujo a diferentes aperturas deteet rango de graficacion.

La Figura N° 16 presenta la gréfica de calibraciéria valvula micrométrica V-06.

Calibraciéon Valvula V-06
400

Flujo=0,0041-A-0,2002-A+ 3,2317-&A+ 1,5923-A
R2=0,996

Flujo (L/h)
w
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o

w
o
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250

200

150

100

50

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
Apertura A (%)

Figura N° 15. Curva de Calibracién Valvula V-06
Al igual que en la Figura N° 14, el flujo aumentmadida que aumenta el porcentaje
de apertura de la vélvula V-06.Los resultados abten fueron ajustados a un
polinomio de grado 4. Las valvulas V-05 y V-06 gardesempefios similares ya que
en el mismo rango de porcentaje de apertura (d@@@ alcanzan valores de flujo
muy parecidos: hasta 395,60 L/h para la valvulaSWoOhasta 378,95 L/h para la
vélvula V-06.
La Figura N° 16 muestra la disposicion final de Vadvulas micrométricas en la
planta. Estan instaladas dos valvulas de pasoadiMeD3 y V-04) antes de las
micrométricas (V-05 y V-06), después estan lasulak/check o de retencion para
gue el flujo de gas no se devuelva (V-07 y V-08).
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Figura N° 16. Valvulas Microméticas V-05 y V-06
Posicionamiento de los termopares del sistema y laélvulas tomamuestras.

Se instalaron 2 termopares tipo J, de 6 pulgadaerigtud y 1/8 de pulgada de
diametro en el reactor, con el fin de observarckr®bios de temperatura en el lecho
de sorbente solido, esto se alternd con la instadate 2 valvulas de paso rapido on-
off, de 1/8 de pulgada, como toma muestras parm@ciaizar el desempefio de la
columna de reaccién. Se instalé un termopar tige 12 pulgadas de longitud para la
manta de calentamiento del reactor. La Figura N°cbitiene en detalle la

configuracion establecida.

10 1044

Figura N° 17. Disposicién de los Termopares y VEsiomamuestras en el reactor
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El reactor esté aislado térmicamente, con la ind@nde estimar el punto de ruptura

mediante la temperatura. Si un vapor se esta smibiadiabaticamente, la evolucion

del calor de sorcion produce una onda de temperguue fluye a través del lecho de

sorbente en forma similar a la onda de sorciérelézacion de la temperatura del

lecho en la salida del fluido puede utilizarse algi veces como un indicador

aproximado del punto de ruptura (Treybal, 1988).

En la zona inferior de la figura se observa el tgvan que censa la temperatura de la
manta de calentamiento. Una de las tomas para reaesita sellada (zona superior

de la foto), esto porque para el momento del enlsgentbel reactor y todas sus partes
una de las valvulas comenz6 a presentar fallasvy e ser desincorporada del

montaje sin tener reemplazo.

Chequeo de continuidad de partes eléctricas y mobiteo e instalacion de

estaciones que Indican y Controlan Temperatura (TI¢

Se verifico la continuidad eléctrica de todos lables y conexiones de la planta. Las
mantas de calentamiento y termopares se conedaacontroladores PID (estaciones
TIC) en el panel posterior en las tomas plug-imiifieadas tanto para el cable de
alimentacion de la manta de calentamiento como @atermopar tipo J. Los ajustes
se realizaron sobre un meson donde hubo accesa f&ma toma de corriente.

Se introdujeron los valores de alarma o de temperanaxima antes de poner en
operacion las estaciones.

En la Figura N° 18se muestran los termopares detoe conectados a las estaciones
TIC

En la zona superior del reactor esta ubicado sidpar que censa la temperatura de
la manta de calentamiento, este esta asociadestdeion TIC TI-01. Le siguen los
termopares que miden la temperatura dentro ded llxshcuales estan asociados a las
estaciones TIC-02 y TI-03.
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Figura N° 18. Termopares del Reactor conectadas Bdtaciones TIC

La Figura N° 19 expone la estacién TIC TI-01, enn@imento de ser evaluada
satisfactoriamente. N6tese que tiene como valalalena o de temperatura maxima
45 °C. Este es un poco mas alto que el utilizada paaluar las estaciones TIC

asociadas a los termopares instalados dentroaked.le

Figura N° 19. Prueba de continuidad y desempenia dstacion TIC TI-01
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La Figura N° 20 contiene la prueba de continuidatbgempefo de la estacion TIC
TI-02, la cual indica la temperatura en la zonaesiop del lecho de reaccién. Esta

opera de manera exitosa con un limite maximo d&C40

Figura N° 20.Prueba de continuidad y desempenia dsthcion TIC TI-02

En la Figura N°21 se muestra la conexion del teanale la tuberia aislada entre el
saturador y el separador S-01 a la estacion TIQATI-
Aqui debe mantenerse la temperatura del saturaatar gisminuir la presencia de

agua en estado liquido en el separador.

"-?

r

Figura N° 21. Termopar instalado en la tuberidadéstérmicamente, entre el saturador y el separado
S-01.
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En la Figura N° 22 esta plasmada la prueba deragdtid y desempefio exitoso de la

estacion TIC TI-05 encargada de suministrar y otertrel calor hacia el saturador.

Figura N° 22. Prueba de continuidad y desempenia dstacion TIC TI-05
Mantenimiento de todos los equipos de la planta

El H,S se destaca por ser altamente toxico y generas datlas a corto plazo por

corrosién. Para un manejo adecuado, seguro y resblende esta sustancia es
necesario utilizar dispositivos de acero inoxidalekpecificamente de acero 316L.
Todos los equipos, tuberias y dispositivos com@was y conectores expuestos a
sulfuro de hidrégeno en el laboratorio dgSH/ corrosion de PDVSA INTEVEP son

de este material.

Los reactores de la planta tienen en las tapasellm de cobre para disminuir la

posibilidad de fuga, ya que es facil de deformar.d®ra parte el neutralizador es un
contenedor de plastico grueso y resistente comtedé# la solucién neutralizadora.

El acero inoxidable 316L es resistente a la cadrositercristalina hasta 300 °C bajo
condiciones de operacion continua. Con la adicémmalibdeno se le confiere una
alta resistencia a acidos no oxidantes y corropiimpicadura, en virtud de que la
capa pasiva formada es mucho mas resistente. &ste @ usualmente utilizado en
la industria quimica y farmacéutica. Ideal para ss®do en piezas y elementos

expuestos a la corrosion localizada originada pdércielo sulfuroso (p5G;), bafios
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de pintura con acido sulfurico §50y), bafios clorados, etc. (ThyssenKrupp Aceros y
Servicios S. A, s. f.)

Se realiz6 mantenimiento preventivo o correctitodas las instalaciones o sistemas
de la planta, de acuerdo a la norma PDVSA SI-S-e¥1skn Pre-arranque (2007).

Preparacion de la Alimentacion

a) Mezclador M-01:Se realizo el soplado de este contenedor conlaggo se lavd
con agua y jabon, finalmente se lavo con acet@®seco con aire. Se repusieron
las perlitas inertes que mezclan y homogenizarillados. Se reemplazaron sus
conexiones externas puesto que se encontrabariutefas.

La Figura N° 23 muestra las condiciones inicialek rdezclador. Se evidencia

gue el equipo estaba desconectado, fuera de seyvieirecia de mantenimiento.

Figura N° 23. Mezclador antes del ensamblajeFigura N° 24. Mezclador M-01 instalado en la
de la planta planta

La Figura N° 24 muestra las condiciones finales rdekclador. Se destaca el
cambio de aspecto del equipo, la reposicién deaosxiones y su insercion en el
montaje.

b) Saturador TK-01 Se realizé el soplado del interior de este caden con aire,
luego se lavo con solvente, luego con agua y jafid@mente con acetona y se
secO con aire. Se reemplazo el sello o arandelpladgico situado en la tapa
atornillada del equipo. Se cepillaron y limpiaros pernos de la tapa, también se
les colocé grasa anticorrosiva. Este dispositigndil2,5 cm de diametro y 15,5

cm de altura, se repuso el agua hastal3 cm de @ltma asegurar que la tuberia
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de entrada del gas, que se prolonga al interioedeipo, este sumergida en el
agua y promover la saturacion de la mezcla gaseosa.

La Figura N° 25 muestra el interior del saturadéwsypernos de la tapa, contiene
los implementos necesarios para quitar la tapasdelrador. La cantidad de
pernos evidencia que el equipo esta disefiado pamatar altas presiones. Estos
altimos se encuentran bastante corroidos en zgexisty esto sucede porque se
humedecen cada vez que se realiza una pruebaate fug

[ =)

' g
Figura N° 25. Interior del Saturador TK-01

La Figura N° 26 contiene la tapa del saturador.ebtla prolongacion de la
tuberia de entrada del gas. También muestra el metnd® PI-03, y las valvulas
de paso rapido V-10 y V-11.

Figura N° 26. Tapa del Saturador TK-01 Figura N°24llo de la tapa del Saturador TK-
01
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En el fondo de la Figura N° 26se observa la pisielaire usada para la limpieza
de todos las partes de la planta. En la Figura N$e& muestra el repuesto del
sello de la tapa del saturador.

Separador S-01Se realiz6 el soplado de este contenedor conlaggo se lavo
con agua y jabon, finalmente se lavd con acetos@a secO nuevamente con aire.
Como este dispositivo debe mantener la temperatoaferida al gas en el
saturador, se cubrié con la manta de calentamamta tuberia entre el saturador
y este equipo. Se aisl6 térmicamente mediantevekstimiento de la manta de
calentamiento con una capa de fibra de vidrio r@ét@a con dos capas de papel de
aluminio de uso profesional.

La Figura N° 28 muestra al Separador S-Olya aistadtstalado en el circuito
dinamico. Nétese que la purga de este equipo fizaean la valvula reguladora

V-12. También aparecen en la figura las valvulak3w V-14.

Figura N° 28. Separador S-01

Productos y Neutralizacion

d) Separador S-02Se realizo el soplado de este contenedor conlaggo se lavo

con agua y jabon, finalmente se lavé con acet@®secO nuevamente con aire.
La Figura N° 29 contiene al separado S-02 que eBidéado debajo de los
reactores R-01 y R-02.
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Figura N° 29. Separador S-02
e) Neutralizador A-02:Se realizé el lavado de este dispositivo plastimo agua y
jabon, luego se seco por soplado con aire. Se mepal8,95 litros de solucién
neutralizadora de hidroxido de sodio (NaOH) al 1@/ Para ello se mezclaron
18 litros de agua con 2 Kg de NaOH (Ver ApéndiceSA)conecté una tuberia
plastica al neutralizador que llega hasta la bacaascarga de la campana por
donde salen los gases neutralizados y son descargath atmosfera de forma

adecuada. En la Figura N° 30 se expone el newtdaizque esta ubicado detras
de la rejilla de soporte de la planta.

Figura N° 30. Neutralizador A-03

68



UNIVERSIDAD CENTRAL DE VENEZUELA TRABAJO ESPECREIGRADO
FACULTAD DE INGENIERIA CAPITULO IV
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA RESULTADOS Y DISGADE RESULTADOS

Sistema de Tuberias

Para la instalacion de casi todos los dispositweguipos de la planta fue necesario
instalar nuevos tramos de tuberias de acero inbobadie diametro % de pulgada. Tal
es el caso de: las valvulas micrométricas, valvaleeck, el separador S-01, toma
muestras A-O1 y el reactor R-02. Antes de reakaosicionamiento final de estos
conductos se soplaron con aire para garantizaostinaidad y eliminar cualquier
obstruccion.

Se repuso el aislamiento térmico, con una capabde de vidrio alternada con dos
capas de papel de aluminio, del tramo de tuberéasgle del Saturador TK-01 y el
separador S-01. Se revistié la manta de calentamegre arropa el tramo de tuberia
antes indicado y al separador S-01.

La Figura N° 31 muestra las condiciones de la fatasslada después del saturador.

Figura N° 31. Tuberia aislada despues del SaturBid€)1, antes del montaje de la Planta
En la figura se nota que la tuberia en cuestiGh @ssconectada y fuera de servicio.
Se cambié el aislamiento de la tuberia ya que eoraxion superior esta dafiado el
aislamiento y expone al ambiente a la manta dertzateento, la cual debe mantener
la temperatura del gas conferida por el saturador.
Otra razén para cambiar el revestimiento residéaemecesidad de reposicionar la

cinta de calentamiento, de modo que también armoglaBeparador S-01que requiere
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mantener temperatura antes de entrar al Reactoestltado final de esta operacion
se muestra en la Figura N° 28.

SEGURIDAD Y ALIVIO

Dada las caracteristicas de la planta, se tomarocuenta ciertos criterios con el
propésito de operar con seguridad y disponer adecnente de los materiales y

sustancias que en ella se manejan.

Alivio de Presioén

Los procesos de remocion deSHdel Gas Natural generalmente ocurren a presiones
elevadas o por encima de la presion atmosfériagalopaual la planta para el estudio
de la capacidad de sorcion de secuestrantes dtbzan estos procesos debe contar
con un sistema que permita aliviar cualquier salespn que ponga en riesgo la
integridad de las personas, el ambiente y los eguip/olucrados.

Se escogid una valvula de alivio de seguridad Slwkgpara alta presion,
perteneciente a la serie R, tipo convencional cixgeor resorte por ser uno de los
dispositivos mas usados en refinerias y plantasigas. Segun la Norma PDVSA
MDP-08-SA-03 Dispositivos de Alivio de Presionredorte es usualmente externo
y empotrado en un bonete para su proteccion cehtlama. La camara del bonete se
ventea a traves de un pasaje interno a la salitladdvula. Las valvulas de alivio de
presion para servicio de vapor son especificaméisiefiadas para una accion de
disparo. Eso significa que se mueven a la posiimente abierta si ocurre una
ligera sobrepresion, la valvula permanece totalmabterta a medida que la presion
aumenta al maximo permitido, y a esa condicionatgscsu flujo de disefio.

La vélvula de alivio de presion de la planta segisé sobre la entrada del reactor
R-01 de acuerdo a los criterios de localizaciowaeulas de seguridad de la norma
PDVSA MDP-08-SA-05 Instalacion de Valvulas de Adide Presion, detallados a
continuacion:

a) Normalmente deberia instalarse una valvula decalidd presion muy cerca del

equipo a proteger. Cuando se trata de recipielaeslvula de alivio de presion
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deberia ser instalada directamente sobre el retgi&in embargo, si los codigos
locales no lo prohiben, esta permitido montar laula de alivio de presion sobre
la tuberia de proceso conectada al recipientetalajque la via de alivio desde el
recipiente a la valvula de alivio de presion egiiéelde obstrucciones. Sobre la
misma base también esta permitido proteger uno ® nedpientes que estén
conectados por tuberias por una sola valvula g@ale presion.

b) Adicionalmente, las valvulas de alivio de presi@betian ser instaladas corriente
abajo de estaciones reductoras de presion, plagaserificio y tomas para
medicion.

Con respecto a la posicion de la valvula se cumgllgdguiente criterio:

c) Las valvulas de alivio de presion deberian sealadtas en posicion vertical. La
instalacion de véalvulas de alivio de presion, esig@ones diferentes a la vertical
afecta su operacion y deberia ser consultado ciabietante.

Se instald la valvula con un muelle (resorte) C guede operar en un rango de

presiones de 750 a 1500 psig y es de color par@eaealizo la calibracion de la

valvula de alivio de presion para que descargu@(® Ppsi. Para ello se manipulo,
desde el exterior, el tapon que permite el ajustemdielle para obtener la presion de
disparo deseada.

Si se requiere operar la planta a otra presiorerafite al rango descrito con

anterioridad, es necesario cambiar el muelle. lgurai N°32 muestra los diferentes

indicadores de muelles de valvulas de alivio desiprepara obtener la presién de
disparo deseada.

La planta cuenta con otro reactor de plexiglasual debe operar por debajo de 100

psig de presion, para utilizarlo se debe cambianwglle instalado por uno de color

azul y volver a regular la valvula de alivio degpém a un valor de presion por debajo

del limite requerido.
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Rango de presion de disparo, Indicador Color de
bar (psig) de muelle muelle
Conjunto de muelle serie RIA: Referencia basica 177-R3A-K1-
34 a24,1i50a 350 A Azul
24,14 517 30a 0 B Amarilc
51,7 a 104 (750 a 1500) c Parpura
103 a 155 (1600 a 2250) D Naranja
155 a 206 2250 a S000) E Marran
206 a 275 (3000 a 4000) F Blanco
275 A 344 (4000 a 5000) G Raja
344 2 413 (5000 a 6000) H varde

34 a24,1 50a 350 A Azul
241a51,71350a750 B Amarilc
51,7 a 103 (750 a 1500) G Pdrpura

Figura N° 32. Indicadores de Muelles de Véalvulag\tieio de Presion.

La Figura N° 33 muestra la posicion final de lavuéd de alivio de presion instalada

en la planta.

Figura N° 33. Posicién de la valvula de alivio degon.

La valvula de alivio esta instalada luego del maetbon PI-04, justo encima del

reactor R-01. Es importante destacar la orientad®na valvula hacia la boca de
descarga de la campana, también se muestra ldawjer descarga gas neutralizado

por el mismo orificio.
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Sistemas de Disposicion

Para lograr un manejo seguro de los desechosplanta es necesario especificar los
sistemas de drenaje o disposicion para asegurarloguenateriales o sustancias
toxicas puedan ser desechados sin peligro, segitorima PDVSAMDP-08-SD—
01Sistemas de Disposicion.

Las purgas de los separadores(agua agria) y l@idolmeutralizadora agotada se
disponen en tambores de evacuacion especialetapéira

El lecho sdlido agotado y los tubos colorimétrictitizados deben ser almacenados
en recipientes adecuados a su volumen, manejoagteaisticas particulares, con el
fin de evitar su dispersion, hasta que sea posiSkegurar su eliminacién en
condiciones que no presenten peligro para la saleldambiente, de acuerdo con lo
establecido en la legislacion correspondiente (taa€ficial N° 38.068 Ley de

residuos y desechos solidos, 2004).

Lista de Verificacion y Diagrama de Flujo de Proces Definitivo de la Planta

La Figura N° 34muestra la lista de verificacionlizada por el Departamento de
Planta Piloto de PDVSA INTEVEP, la cual se propsea utilizada en la Planta
Dindmica de lecho fijo. Este es un instrumento geemite confirmar que los
aspectos de disefio,construccion, operacion, mamgmo, seguridad industrial,
ambiente e higiene ocupacional se hayan complefad@do y documentado antes
del arranque de la planta (PDVSA SI-S-21, 2007).

La Figura N°35 muestra el Diagrama de Flujo de ésoaefinitivo de la Planta,

indicando las posiciones iniciales de los instrutoede la planta para su operacion.
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PDVSA

PLANILLA DE VERIFICACION PARA ARRANGUE DE PLANTA

INTEVEP

DPTO. PLANTAS PILOTO
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Figura N° 34. Lista de Verificacion de la Planta
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M - 01 TK-01 S-01 A-01 R-01 R-02 S-02 A-02 A-03
MEZCLADOR DE SATURADOR DE SEPARADOR GAS TOMA MUESTRA COLUMNA DE COLUMNA DE SEPARADOR GAS TOMA MUESTRAS NEUTRALIZADOR
GASES ACIDOS GASES ACIDOS ACIDO/AGUA DE GASES ACIDOS SORCION DE H,S SORCION DE H,S ENDULZADO / AGUA DE GASES DE GASES

P=880 Psi; T=Amb. P=880 Psi; T=110°C P=880 Psi; T=110°C P=880 Psi; T=110°C P=880 Psi; T=40°C P=880 Psi; T=40°C P=880 Psi; T=Amb. P=880 Psi; T=Amb. P=880 Psi; T=Amb.

e

TOMA
MUESTRAS

V-18 §

@)

V14

DESCARGA
LiQUIDA

TOMA
MUESTRAS

‘J f
V-23
S§-02
V-21
4
A-03 DESCARGA

LIQUIDA

Figura N° 35. Diagrama de Flujo de Proceso definitle la Planta
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Prueba de Fugas

Se verificd la continuidad de las lineas y la heitidad de todos los equipos y
componentes de la planta mediante pruebas de tugasitrégeno. Esta operacion
debe llevarse a cabo cada vez que la planta sstamrefuncionamiento.

Para ello se dividi6 la planta en tres partesriagra desde la entrada de la planta,
valvulas V-03 y V-04, hasta la valvula V-11 ubicaglda salida del saturador. La
segunda desde la valvula V-11 hasta la valvula Vdbicada después del
tomamuestras A-Ol. La tercera desde la valvula \hadta el final de la planta,
valvulas V-24 y V-25. Si no se desea incluir logateres en esta operacion se deben
mantener cerradas las véalvulas V-16, V-17, V-19-30¢/

Es practica recomendada considerar como satisiad@rprueba de fugas si la
presion total disminuye en menos de 5% en un ldpsacho horas. Otro criterio es el
de admitir una disminucién de la presion hasta¥nde la presion del sistema en 2
horas (Vargas, 2002). Si lo anterior no se cumpldebe ubicar el punto donde esta
ocurriendo la fuga con la ayuda una mezcla jabotousdizadora de escapes de aire
0 gases comprimidos, y hacer los ajustes requesidies de repetir la prueba.

La Tabla N° 6 contiene los datos de la prueba dedtecidad y continuidad de las

lineas y equipos de la planta. En la misma nodayaron los reactores.

Tabla N° 6. Datos Prueba de Fugas de la PlantasiReactores

PI1-01 1(V-03yV-04 —V-11) 1000 18 1000
P1-02 2 (V-11 - V-14) 1000 18 1000
P1-03 3 (V-14 — V-24 y V-25) 1000 18 1000

Esta prueba se considera satisfactoria ya que ho Hisminucién de la presion.
Demuestra que la planta puede operar al menos(Ed§ de presion sin fugas.

Medicion de Concentracion de HS con los tubos Colorimétricos y Toma de
Muestras.

Para la medicion de concentracion d&tdon los tubos colorimétricos a la salida del
proceso se dispuso un tomamuestras (valvula V-Bpbién se requiere un
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dispositivo o camara de medicion que permita laradcion del flujo de salida de la
planta con el reactivo del tubo colorimétrico.eéEstontaje se muestra en la Figura
N° 36.

Figura N° 36. Montaje para la mediciénde Concentrapor Colorimetria
La medicion de concentracion se realiza segun lanllAASTM D4810-06 Medicion
de concentracion de ;H en el Gas Natural a través de tubos detectomreda E
metodologia del presente Trabajo Especial de Gsadmcuentra la descripcién de la
preparacion de los tubos y uso de la bomba mareiahwkestreo de gases. En la
Figura N° 36 se destaca la cAmara de medicionsie ga
La toma de muestras, para andlisis posterioregagetjue circula por la planta, puede
realizarse utilizando recipientes metélicos y tmlda muestreo. Estos deben estar
limpios y libres de contaminantes antes de sealsdts. Una practica recomendada
es llenar estos contenedores con nitrégeno o agorgas inerte y luego realizar su
extraccion con la ayuda de una bomba de vacio, &3 plus modelo M8C, como
la mostrada en la Figura N° 37. Lo usual eslleveaitd este procedimeinto repetidas

veces.
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Figura N° 37. Bomba de Vacio, Maxima C plus modé8C
MONTAJE DE LA PLANTA

El montaje de la planta dindmica de lecho fijo ealizd en su totalidad en las
instalaciones del Laboratorio de CorrosiénsHle PDVSA INTEVEP. Se trabajé y
operd bajo una campana provista con detectores J3e uicados lateralmente.
También se contd con un sistema central de ex@ragcide inyeccion de aire como
respaldo. La Figura N° 38 muestra el detector g iRistalado en la zona inferior de
las campanas de trabajo del Laboratorio d8 i Corrosion de PDVSA INTEVEP.
La Figura N° 39 muestra los implementos mas utibzadurante el montaje.

Figura N° 38. Detector de,8 Figura N° 39. Algunos Implementos usados en la
Instalacién de la Planta

La Figura N° 40 muestra las condiciones finaleld@anta Dinamica de Lecho Fijo.
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Figura N° 40. Condicién Actual de la Planta Dindanile Lecho Fijo
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PROTOCOLO DE OPERACION DE LA PLANTA

Lista de Verificacion

a) La Planta esta limpia y ordenada.

b) La materia prima (gases), asi como los insumo®si@duipos estan disponibles
en cantidad suficiente.

c) La Planta satisface la prueba de fuga previa.

d) La valvula de alivio de presion esta instaladalipczda.

e) Las valvulas back pressure estan calibradas @$adpr de operacion.

f) Los manOmetros estan correctamente calibrados.

g) El reactor esta correctamente instalado.

h) Los equipos estan operativos.

i) Estan cerradas las Valvulas V-09, V=12, V-13, VM4, 7, V-19, V-20, V-23 y
V-24.

j) Las Estaciones TIC estan operativas y envianddeseiarmales. Los valores de
Alarma estan fijados adecuadamente.

k) La Temperatura se encuentra en su valor normgbeoion.

Procedimiento de Operacion

a) Se posicionan las valvulas micrométricas V-05 y6/-0

b) Se abren lentamente las valvulas on — off V-03 §4/—

c) Se verifica que la presion alcance su valor nordeloperacion, mediante la
lectura de los mandmetros PI-03, PI-04 y PI-05.

d) Se abre lentamente la valvula V-24, hasta obsenvadeve burbujeo de los gases
en la solucion neutralizadora contenida en el taft03.

e) Se determina la concentracion dgSHen el gas de entrada al reactor R-01. Para
ello, se coloca la camara de muestreo de gaselsdispesitivo A—01, se prepara
un tubo colorimétrico segun el procedimiento aplieay se abre la valvula V-13.

f) Se abre la valvula V=23 y se verifica que el digpas H,SppmDetectopresente
una coloracion amarillenta o marrén. De ser asinis@ la medicion de & con
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los tubos colorimétricos. Para ello, se colocaalma@ra de muestreo de gases en el
dispositivo A-02, se prepara el tubo colorimétrisegun el procedimiento
aplicable, y se abre la valvula V-23.

g) El intervalo de tiempo entre cada medicion deSHjueda a discrecion del
operador de la planta. Se recomienda llevar a eslbas mediciones cada 10
minutos inicialmente. Cuando se comienzan a obseambios significativos en
la concentracion de 43, se recomienda disminuir el intervalo de tiemptree
cada medicion, de 2 a 5 minutos. Las medicionedeggn de hacer cuando la
concentracion de salida se iguala con la de entrada

h) Una vez finalizada la prueba, se cierran las valvde alimentacion de gases a la
Planta, ubicadas a la salida de los cilindros deg& se mantienen las valvulas de
la planta abiertas como si la operacion contindzaata observar que la presion en
los mandmetros es igual a la atmosférica.

i) Una vez desalojados todos los gases de la plantdyre la valvula del cilindro de
Nitrégeno para purgar cualquier remanente @8 Ebntenido en la Planta. Este
procedimiento se lleva a cabo al menos por 1 lwaayerificarse la ausencia total
de HS mediante el dispositivd,SppmDetector

J) Se cierra la valvula de Nitrogeno y se espera gupedsion en el sistema se iguale
a la atmosférica.

k) Se ponen fuera de funcionamiento las Estaciones TIC

[) Se espera que la temperatura de la Planta se iguale atmosférica.

m)Se desmonta el reactor, y se muestrea el lecheedeestrante sélido para su

posterior caracterizacion.

PRUEBA DE OPERACION

Aun cuando no esta dentro del alcance del preS@atesjo Especial de Grado, se
realizé una prueba de arranque de la planta. Fectos estadisticos, una sola prueba
no es suficiente para validar el desempefo dealatal pero se llevé a cabo con la
intencion de poner en practica los protocolos descen el presente Trabajo de

Investigacion.
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Para la prueba de arranque de la planta dinamideadt® fijo, se seleccioné un
sorbente sélido comercial a base de 0xidos dedchfeer Figura N° 39).

La mezcla de alimentacion de gases se realizé twoaen cuenta que la
concentracion de cada gas en la misma es propafc&orsu presion parcial. Su
composicion se fij6 de acuerdo a lo maximo permipdr las lineas de alimentacion
de N y H,S del laboratorio. Esto con la intencion de obtdaemezcla con los

valores mas altos posibles de presion total y atreeién de HS. Finalmente se

obtuvo una mezcla a 1220 psi y 16% ds&SHVer apéndice B). La Figura N° 41 y

Figura N° 42 muestran el cilindro de la mezclaétioa preparada.

-

Figura N° 41. Cilindro de la Mezcla  Figura N° 42. Etiqueta del Cilindro de la mezcldHNS
N./H,S instalado en la Planta

Se fij6 en 800 psi la presion a la cual se reddzprueba, valor menor al obtenido
como presion total de la mezcla de modo de gamngizflujo positivo en la entrada
de la planta.

Se estimd el volumen del cilindro en 197 L de adoea la aproximacién de sus
dimensiones. Se estim6 también que debian desaofie la bombona 67,82 L
aproximadamente para que la presion final delditirfuera de 800 psi, momento en
el cual la presién a la entrada del sistema sddgummn la de operacion y se detiene la
entrada de mezcla al circuito dindmico.

Se fij6 como valor de flujo de mezcla/N,S 0,25 L/min, obtenido con la apertura

minima posible de la valvula V-06 por donde erdrenkzcla de Ncon 16% de kBS.
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El contenido de k6 a la entrada del reactor, luego de la mezcla asesy se

establecié en 4 % de,H (40000 ppm) de acuerdo a lo siguiente:

a) Se utilizo el mismo valor de composicion utilizgolar Vargas (2002) ya que en
ese trabajo se manej6 el criterio de disponibilidi tiempo de uso del
laboratorio: El lecho de sorbente debia saturansarelapso de 8 horas o una
jornada de trabajo en el laboratorio.

b) El razonamiento de que a mayor concentracion £ edt la mezcla de entrada al
reactor, se obtendria un menor tiempo de saturalgblecho de sorbente sélido.

Por balance de materia se establecieron los valeréisijos en toda la planta, a partir

de los valores fijados con anterioridad. La cotgetle mezcla sintética {Ftenia un

flujo de 0,25 L/min, la corriente de;uro (F) 0,75 L/min y la corriente de entrada

al reactor () un flujo de 1 L/min (Ver apéndice C).

Para la prueba dinamica se usaron 150 g de sorbélide a base de oxido de hierro.

Este valor se determino probando diferentes catgglde sorbente solido. Se puso en

operacion la planta con 30 gramos de sorbenteenlogd detectar variacion de

concentracion de # a la salida de la planta con respecto a la ctracédn de
entrada de b5, se estima que la saturacion fue inmediata. 8es@iid entonces el
contenido de sorbente a casi la mitad de |la capdaiel reactor. El sorbente sélido
se posiciond en la zona central del reactor caylaa de un lecho inerte de perlitas
de ceramica y rejillas metalicas. En la Figura R°y4Figura N° 44 se muestra el
montaje del lecho ceramico y las rejillas en ett@aantes de introducir el lecho de
sorbente. Para esta operacién fue necesario utilimpa mascara de proteccion
personal, ya que en el ambiente habia gran cantidaublvillo proveniente de las

particulas mas finas de sorbente sélido.
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Figura N° 43. Introduccion de los lechos en el Figura N° 44. Rejillas metélicas que mantenian
Reactor en su posicion a los lechos dentro del reactor

El saturador trabajé a 110 °C de temperatura @nuleba realizada. Con la ayuda de
la ecuacion de Raoult se estimo6 que el porcentjapor de agua en el saturador era
de 2,6 %. Para calcular la presién de vapor angpéeatura del saturador, necesaria
en la ecuacién anterior, se utilizé la ecuacioddmine (Ver apéndice D).

La Tabla N° 7 contiene los datos de la prueba ga fealizada a la planta antes de la

prueba de sorcion.

Tabla N° 7. Datos Prueba de Fugas de la Planta detka Prueba de Sorcion

PI-01 1 (V-03y V-04 — V-11) 880 15 880
PI1-02 2 (V-11 - V-14) 880 15 880
PI1-03 3 (V-14 — V-24 y V-25) 880 15 880

Esta prueba se considera satisfactoria ya que bo #isminucion de la presion, y
demuestra que la planta puede operar al menos @88de presion sin fugas. El
proceso dentro del reactor se llevé a cabo a 40 °C.

El dia de la prueba, a primera hora de la mafamgosicionaron las valvulas
micrométricas, se verificd con el gasdmetro lop#ude las corrientes en la salida de
la planta. Se encendieron las estaciones TIC, s#caeon los valores de alarma, se

encendio el calentamiento, a baja velocidad, eedtaciones TIC-01, TIC-04 y TIC -
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05 y se esper6 a que las mantas de calentamiegtardh, de forma escalonada, a las
temperaturas requeridas.

Una vez concluido el proceso anterior, aproximaddena las 10:30 am, la planta fue
puesta en funcionamiento u operacion. Para ellozgepasar una mezcla sintética de
gas (N/H,S) de composicion inicial conocida, previamente édecido, a través de
un lecho de sorbente sélido. La composicion alldasdel proceso se midié cada 10
minutos aprox., hasta observar que se igual6 artgosicion de entrada. Se llevo un
registro del flujo de entrada al reactor para matéa composicion de alimentacion.
Al inicio de la prueba se chequed la presencia & Hilizando eH,S ppm Detector

Si se nota alguna coloracion entre amarillenta yréna se comienzan a usar los
tubos colorimétricos, con el fin de evitar el dedpzo de los reactivos.

El desmontaje se realiza despresurizando lentantemtlanta y haciendo pasar una
corriente de nitrogeno o algun otro gas inerte glomenos 1 hora para purgar o
arrastrar cualquier remanente dgSHen las tuberias de la planta. Una vez realizado
este proceso, con la planta completamente desppasay se desmonta el reactor para
proceder a la caracterizacion del lecho o a laieaginterna del reactor.

La Tabla N° 8 muestra las mediciones de concedtragalizadas con respecto al

tiempo.
Tabla N° 8. Mediciones de Concentracién g&H

0 0 117 50 187 5000
10 0 127 200 197 5000
20 0 137 200 210 5000
30 0 147 1400 230 5000
40 0 151 2400 260 5000
50 0 153 2800 290 5000
60 0 155 2800 320 7500
70 0 157 3300 350 10000
80 0 160 3600 370 10000
90 0 165 4000
100 3 170 5000
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La Tabla N° 9 y Tabla N° 10 muestran los datos ake dstaciones TIC, los

mandmetros y los flujos de la planta a lo largaadia la prueba

Tabla N° 9. Datos de Presion y Temperatura dufarfeueba

10:30 am
Alarma (°C) T (°C) Corriente Flujo (L/min)
01 1000 TIC-01 40 41 1N2/H,S; 609 0,23
02 1220 TI-02 22 F(Np) 0,74
03 800 TI-03 43 HKN2/H,S.0) 0,97
04 800 TIC-04 110 110
05 800 TIC-05 110 119
11:00 am
Alarma (°C) T (°C) Corriente Flujo (L/min)
01 1000 TIC-01 40 43 1BNL/H,S 600
02 1220 TI-02 25 F(N)
03 800 TI-03 44 HNo/H2S,0) 0,98
04 800 TIC-04 110 110
05 800 TIC-05 110 121

12:00 pm

Alarma (°C) T (°C) Corriente Flujo (L/min)

1N2/H,S1600)
02 1220  TI-02 26 F(Ny)
03 800 TI-03 ---- 47 BNo/H»S;0) 0,96
04 800 TIC-04 110 110 — -
05 800 TIC-05 110 116 — .-

1:15 pm

Alarma (°C) T (°C) Corriente Flujo (L/min)

lH\IZIHZSlG"/l)
02 1220 TI-02 28 F(N,)
03 800 T1-03 51 BEN2/H;Sis0) 0,99
04 800  TIC-04 110 110
05 800 TIC-05 110 124
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Tabla N° 10. Continuacién de Datos de Presion ygesatura durante la Prueba

01 1000  TIC-01 40 48 NoH;Sie0)
02 1220 TI-02 28 F(N)
03 800 TI-03 52 No/HSu0) 0,98
04 800 | TIC-04 110 110
05 800  TIC-05 110 113
01 1000  TIC-01 40 49 NoH;Sie0)
02 1220 TI-02 26 F(N)
03 800 TI-03 53 BNo/H;Su00) 0.97
04 800 | TIC-04 110 110
05 800  TIC-05 110 113

Se dio por terminada la prueba a las 4:30 pm, yalgwoncentracion a la salida se
mantuvo constante.

Se cerraron las valvulas del reactor V-16 y V-1€\abrio el Bypass para tomar una
medicion de la concentracion deSHque estaba entrando al reactor, esta dio como
resultado 10000 ppm o 1% deSH

En las tablas N° 9y N° 10se muestran las medicidedhijo realizadas a lo largo de
toda la prueba, estos valores estuvieron muy cescarilL/min, que era el valor que
se deseaba obtener a la salida del proceso.

Los resultados de las mediciones de temperatudemsian que las estaciones TIC
tardan en ajustarse a los valores de temperajada$i.

Al inicio de la prueba se midi6é con el gasémetflajos de la corriente de;Npuro

(2) y de la corriente 3 (entrada al reactor), corglie se determiné que=,23
L/min, valor ligeramente menor al requerido (0,ZBin) para obtener en la corriente
de entrada al reactor (3) una composicion de 4%,8e Aun asi, la composicion a la
entrada del reactor debia tener un valor entre 3%.y

La disminucion de la concentracion deSHen la mezcla se atribuy6 al hecho de que

probablemente la mezcla de, Ny H,S que alimenta la planta no estaba
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completamente homogenizada. Como ¢b lds una sustancia mas pesada que,el N
es probable que tienda a depositarse en el formldo gue se recomienda instalar un
sistema de calefaccion en el cilindro que permigatener en constante movimiento
los componentes de la mezcla de alimentacién daatgp Se tomd la medicion
realizada en el Bypass como concentracion inicia{10000 ppm de bB), por lo
cual se considera que el lecho de sorbente a leas&idos de hierro, en efecto, se

saturo. La Figura N° 45 muestra la gréafica de maptie la prueba.

Curva de Ruptura Prueba N° 1
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Figura N° 45. Curva de Ruptura Prueba de Sorciéh N°
La Figura muestra que la saturacion del lecho acarfos 350 minutos (5,8 h) desde
el inicio de la prueba. El punto de quiebre ocugmi@bs 137 minutos y desde este
punto hasta finalizada la prueba (minuto 370 0 I§,1se encuentra la curva de
inflexién o de ruptura.
Este intervalo presenta un crecimiento aceleradosyenido de la concentracion de

H,S a la salida del reactor hasta el minuto 170, nmbondesde el cual se mantiene
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constante hasta el minuto290 donde se retoma epa@miento anteriormente
descrito.

Esta region de la curva presenta un comportamegipao que se puede atribuir a lo
siguiente:

Una explicacion razonable del comportamiento deulwva de ruptura se obtuvo al
contrastar la variacion de la temperatura en elrgdor en el mismo intervalo de

tiempo que se tomaron los valores de concentralgdnS a la salida del reactor.

Curva de Ruptura Prueba N° 1 Tem'é’oecr?t“ra
y Temperatura en el Saturador
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Figura N° 46. Curva de Ruptura de la Prueba N°lipeHdil de temperatuars en el saturador
La Figura N° 46 muestra que ante un aumento abeipta temperatura del saturador
la concentracion de 49 a la salida del reactor permanece constante gastacurre
una disminucion de la temperatura del saturadorOIKEste fendmeno puede
atribuirse a que el aumento de la temperatura nmeméd la presencia de vapor de
agua en el saturador con lo cual se favorecio atgso de sorcion. Esta influencia

disminuy6 luego de disminuir la temperatura delsator, se considera que al
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aumentar la cantidad de agua liquida, debido @maensacion, en el lecho lo cual
causo6 fenomenos de canalizacion y efectos de pared.

Los resultados del perfil de temperatura en elradar TK-01 evidencian que las

estaciones TIC tardan en ajustarse a los valorésnaigeratura fijados y es necesario
el ajuste de sus parametros para disminuir el tiedeprespuesta del equipo.

Segun Mufioz, Rico, Rivero y Ruscio (2011) para mfizar que los resultados

obtenidos en la Planta de pruebas sean reprodsi@liével comercial, es necesario
garantizar la similaridad dindmica. Se debe mamtehenimero de Reynolds en

valores similares a los de una planta comerciadtexie. Uno de los criterios de
disefio utilizados en su trabajo y que se puede amngn este Trabajo Especial de
Grado fue el de suponer que la longitud del ledprasenta el 70% de la longitud
total de la torre. No se tomaron en cuenta otrodnpetros geometricos que influyen
en el comportamiento fluidodinamico del lecho par oontar con los datos

necesarios.

La Longitud total de la columna en el reactor e28eentimetros, de los cuales 8
cms eran de lecho de sorbente (6xidos de hierrtpsy20 centimetros restantes
contenian el lecho de perlitas de ceramica. Seeruid que no se cumplié con esta
relacion o especificacion de disefio ya que la colunde sorbente representa
aproximadamente el 30 % de la columna del reactor
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CAPITULO V

CONCLUSIONES

Finalizado este Trabajo de Investigacion se lle@® aiguientes Conclusiones:

a)

b)

9)

h)

Se construyé el Diagrama de Flujo de Proceso (Ddf®)minar de una planta
dinamica, a escala laboratorio, que pueda ser awiglen estudios de capacidad
de sorcion de secuestrantes solidos gie &h aplicaciones de endulzamiento de
Gas Natural.

Se realiz6 el Inventario de los equipos existergasel laboratorio, y los
componentes necesarios para ser incorporados Blariéa. Con ayuda de este
listado y el DFP construido, se describieron lagsigap principales de la planta y
se propuso una instrumentacion para el contrahsl@driables de proceso.

Se ejecutaron las pruebas necesarias para veldicgrerabilidad de las lineas,
insumos, componentes y equipos de la planta. Serndied que los equipos
satisfacen las especificaciones de operacion.

Los Reactores pueden operar al menos a 1800 pgigesi®én sin presentar fugas.
Las 2 valvulas micrométricas pertenecientes alemiat dinamico fueron
calibradas en un rango entre 2 y 400 L/h, lo queesenta un 20 % de su
capacidad de apertura.

Todos los equipos de la planta pueden operar absn@rl000 psig de presion sin
presentar fugas.

Se llevé a cabo un estudio de seguridad y alividadplanta. Se elabor6 un
procedimiento para su operacion, y se instalé @heula de seguridad de alivio
de presién que puede operar en un rango de erfira Y500 psig de presion.

Se realizé el Montaje de la planta. Se determire @pia en capacidad de operar
al menos hasta 880 psig de presion sin presergas fu

Se realizé una prueba de arranque de la Plantaniiiaé Se hizo pasar una
corriente de gas sintético con 1% deSH10000 ppm) a través deun lecho
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)

constituido de 150 g de sorbente solido a basexto @e hierro. Se obtuvo la
saturacion del lecho a los 350 minutos de comeniadaueba, el punto de
quiebre se obtuvo a los 137 minutos.

Se realiz6 el montaje de una planta dinamica deléjp, escala laboratorio, para
la evaluacion de secuestrantes solidos usados esmacion de b5 del Gas
Natural. Esto servirh como base para predecir adiecnente el comportamiento
del sdlido, la informacién obtenida sera fundameptaa disefiar unidades a

escala industrial.
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RECOMENDACIONES

A continuacion se listan las recomendaciones deTgsibajo Especial de Grado:

a)

b)

d)

9)

Revisar el sistema de extraccion de la campanaedopegra la planta para
garantizar que la succion de sustancias toxicasst& realizado de manera
eficiente.

Para minimizar las fugas en la planta se recomieadabiar las conexiones de
rosca de los equipos por conexiones a presiquickconnectarLas conexiones
de rosca son permanentes, y la planta, por motwesracionales y de
mantenimiento, necesita remover con cierta fredaerguipos del circuito
dinamico. Esta medida ayudara a disminuir las fagagas en la planta.

Se propone la instalacion de Flujdmetros a la datrde la planta y de los
reactores que permitan llevar un registro mas goede los flujos del sistema.
Esto contribuiria a obtener balances de materistajos a los requerimientos de
las pruebas.

Para la automatizacion de la planta se recomierdadngtalacion de un
Cromatoégrafo en linea, disefiado para trabajar cg, ldon la intencién de
alargar el tiempo de ensayo y minimizar el erraycaslo a la medicién de la
concentracion de 4% por tubos colorimétricos.

Se recomienda la calibracion y ajuste de las estasi TIC para disminuir el
tiempo de respuesta, lo cual redunda en un mejdratalel proceso.

Para corroborar que los equipos de la planta sdoseta presion, por largos
periodos de tiempo, estan en condiciones de camtiei operacion, se propone
realizar ensayos no destructivos, como por ejempttiografia industrial o
ultrasonido, de manera de obtener mayor informasodme su vida (til.

Se propone realizar la puesta a punto de la phanta evaluacién de algun
sorbente considerando que los Parametros geongtrgoe influyen en el

comportamiento fluidodinamico del lecho estén demnte los rangos correctos,
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como lo son la fraccion de vacig,(la relacion diametro de reactor / didmetro de
particula (DR/DP), a fin de minimizar canalizacipra longitud del reactor /
diametro de particula (LR/DP), a fin de minimizarétromezcla.

h) Se recomienda realizar el calibrado de las valvolagsométricas en el mismo
rango de calibracién pero de forma descendentdeas desde 20% de apertura
hasta su minimo valor.

i) Para fomentar el contacto y la homogenizacion spagore instalar el dispositivo
Mezclador M-01 de manera vertical. En el caso prteseesta accion no pudo
realizarse debido a ciertas restricciones del ésghgponible para la planta, que
obligaron a instalar el mismo en forma horizontal.
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APENDICE

A) CALCULO DE LA CONCENTRACION DE LA SOLUCION
NEUTRALIZADORA

La solucion neutralizadora consta de NaOH disuelitoagua en proporcion del

10%p/p. Para calcular la concentracion en pesmdesolucion, se utiliza la ecuacion

(8):

C(%p)="L moo )
m;

Donde:

C(%p): Concentracion en peso de una solucion (%p/p)
m : Masa del Soluto, NaOH (kg)
m,: Masa de la Solucion de NaOH 10%p/p (kg)
A su vez, la masa de solucién de NaOH viene dadimruacion (9):
m,=m+m ©)
Donde:
m,: Masa del Solvente, @ (kg)

La masa de solucion de NaOH fue fijjada en 20 kge qorresponden
aproximadamente al 75% de la capacidad del re¢ei@a mezcla disponible en el
laboratorio. ParaC (% p) =10%p/p ym,=20 kg, despejandm de (8), se obtiene:
C(%p) 10%p
= = [P0Okg = 2k 10
10(% - 10(% J J (10)

La masa de solvente,, se obtiene por despeje de la ecuacion (9):

m, = 20kg — 2kg = 18kg (11)
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B) CALCULO DE LA CONCENTRACION DE LA MEZCLA DE GASES

La fraccion molar de cada gas presente en la mezclaroporcional a su presion

parcial, segun la ecuacion (12):

Y= (12)

gofke

Donde:

Y,: Fraccion molar del gasen la mezcla

p: Presion parcial del gagsig)

P : Presion total ejercida por la mezcla (psig)

Asimismo, la concentracion del gaen partes por millon (ppm), se relaciona con su

fraccion molar de acuerdo a la ecuacion (13):
Y, =C/(ppm10° (13)
Donde:
C (ppm): Concentracion del gasn la mezcla (ppm)
Para una mezclaJ8: N, con C,, s(ppn) =160000 ppm yP =1220 psig, se calcula la
fraccion molar de b5 utilizando la ecuacion (14):
Yy,s =16000ppm10° = 016 (14)
La presion parcial de 43 requerida de #$, se despeja de (12):
Py,s = 01601220psig=195,2psig (15)
Una vez confinado el 3 en el cilindro, se inicia la inyeccion dgaNmismo hasta

alcanzar una presion total de 1220 psig.

C) CALCULOS DEL DESALOJO DEL CILINDRO Y BALANCE DE
MASA

El cilindro contentivo de la mezcla gaseosa tiem&alumen de 197 L y una presion
inicial de 1220 psig. La presion de operacion deldata es de 800 psig.
Inicialmente, por diferencia de presion, el gaydldesde el cilindro a la planta. A

medida que el gas desaloja el cilindro, su presitarna va disminuyendo hasta 800
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psig, momento en el cual se detiene el flujo de g§ag§ la caida de presion del
cilindro es (1220 — 800) psig = 420 psig.

El volumen de gas desplazado se calcul6 utilizagldfactor de proporcionalidad
mostrado en la ecuacion (16):

. 197L
V.. =420psigd——— = 6782L
desp Psig 1220psig - (16)

Donde

Viesp VOlumen de gas desplazado del cilindro a la plgh}

Tomando en cuenta que el flujo del gas de aliméraes de 0,25 L/min, y
utilizando el valor de volumen desplazado, calonlad (16), el tiempo de flujo del
gas a través de la planta, que corresponde al ¢digmmluracion del flujo positivo de

gas suministrado por el cilindro, se estimé medidaecuacion (17):

V,
t=vww. OTBZL _ 5758 minx LNOM
F, 0,25L/min 60min

= 452 horas a7)

Donde:
t: Volumen de gas desplazado del cilindro a la plé}

F.: Flujo del gas de entrada al sistema (L/mW¥)30,25 L/min.

El Balance de masa se plantea en las ecuacionesg (19):

Balance GlobalF, +F, =F, (18)
Balanceen bb: F Y, +F, Y, = R, [Y, (29)
Donde:

F,: Flujo de la corriente deJ\¢le entrada al sistema (L/min)

F;: Flujo de la corriente de gas de alimentacion@ldata (L/min)

Y,: Fraccion molar de $$ en el gas de entrada al sisterigs0,16

Y,: Fraccion molar de ¥ en la corriente de NY,=0

Y,: Fraccion molar de $$ requerida en el gas de alimentacion a la plagtd,04.

Sustituyendo los valores en la ecuacion (19), serd

10C



UNIVERSIDAD CENTRAL DE VENEZUELA TRABAJO ESPECIBEIGRADO
FACULTAD DE INGENIERIA
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA APENDICE

016[0D25L/min = F, [D04= F, =%{E025L/min = 100L/min (20)

DespejandoF, de la ecuacion (18), se obtiene:

F, =F,—F =1,00L/min-0,25L/min = 0,75L/min (21)

D) CANTIDAD DE VAPOR EN EL SATURADOR
Para calcular la cantidad de vapor de agua presargesaturador de gases, se utilizd
la Ecuacién de Raoult (22) para un componente cwaide:
R Yo = Plio Ko (22)
Donde:
P : Presion total en el saturadd?, =800 psig

Y.,o: Fraccion molar de vapor de agua presente eriebsiar.
Xy,0: Fraccion molar de agua liquida en el Saturadesupone,, ,=1,00.

Pro: Presion de vapor del agua liquida, a la tempeadél saturador (T = 110°C).
Se calcula mediantela Ecuacion de Antoine (23) pagatre 333y 423 K:

3988842]

T - 3947 (23)

Plo :lOOG}xp{ 16573~

Donde:

vazoi Presion de vapor del agua liquida (Pa).

T : Temperatura del saturador (K)=110°C=383K
Sustituyendo los valores en (23), se obtiene:

14696psig _

Vo =14283138Pax 2072psi 24
Prao 3 10132!Pe Orzpsig @9

Despejandd), , de la ecuacion (22):

\% D( 1
e Pro Ko _ ZOBZPS'_H =0,0259 (25)
2 P 800psi

En porcentaje molar, se obtieMg,= 2,59% molar.
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ANEXOS

MONTAJE CONJUNTO DEL MANDO DE VERNIER DE LAS VALVUL AS
MICROMETRICAS
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TRABAJO ESPECIAL DE GRADO

ANEXOS

INSTRUCCIONES DE MONTAJE - Conjunto de Mando Vernier / Vdlvulas de medida de las series 'S", 'M"y "L".
Llaves hexagonales: Serie "S™: 1/32 pulg., 1/16 pulg. y 5/64 pulg.; Serie "M": 1/32 pulg. y 5/64 pulg.; Serie "L": 5/64 pulg.

QDD VERNIER

o e TR

TORNILLO DEL MANDO

EXTENSION DEL VASTAGOD J
TORNILLO DE BLOQUEO

VASTAGO =
CILINDRO

==— BONETE

PASO 1 PASO 2 PASO 3 PASO 4 PASO 5

Afloje el tornillo de bloqueo Inserte el cilindro en el Situe la extension del Aifloje el tornillo de fa Sittie el mando Vernier en la
(sclo en las series "S" y "M7) bonete hasta que haga tope vastago sobre éste y extension del vastago e inserte extension del vastago y alinee
y a continuacicn afloje el contra las roscas de éste. apriete cuidadosamente el la mmiismma hacia abajo contra el la marca de cero del mando
tornillo del mando. Quite el Gire el cilindro para que tornillo de la extension del cilindro, sin mover el vastago. con la del cilindro. Apriete el
mando. Nota: Si tiens |a pueda leerse la escala, vastago. Ajuste la posicion Vuelva a apretar e/ tomillo de la tomillo del mando.

intencian de montar la Apriete el tornillo del del vastago de la valvula extension del vastago. Con Compruebe si la valvula
valvula en un panel, hagalo cilindro, ligeramente por debajo del ello quedar fijado un tope para funcicna correctamente,
antes de continuar, caudal minimo gue necesite el mando.
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Figura N° 47. Instrucciones de Montaje del Conjutganando del Vernier de las Valvulas Micrométricas



