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Resumen: Se construyé el sistema en continuo conformado por calentamiento
y campo eléctrico en continuo y centrifugacion, el cual permitio desestabilizar
el material de fosa Guara-2 y mantener la temperatura a fin de disminuir su
viscosidad. Se establecié un punto de fluidez comun a los materiales de fosas
tratados en paralelo llevados a cabo por Gonzalez, M. (fosa Acema-100) y
Garcia, A. (fosa Merey-31), el cual fue dado por la obtencidn del mismo tiempo
de residencia en la celda a distintas temperaturas, esta ultima fue la temperatura
de operacion para cada fosa que permitié posteriormente realizar las distintas
combinaciones de las variables: geometria de la celda, tiempo de residencia en
la celda, tipo de corriente y voltaje para aplicar el método Disefio Factorial 2°,
considerando como pardmetro de comparacién el factor de desestabilizacion
(FD). Se aplicd en todo momento la técnica de microscopia Optica y andlisis de
particulas para observar la variacion del tamafio de gotas de las distintas
combinaciones realizadas.

Se obtuvo gue tanto el tanque de alimentacion del sistema en continuo como el
arreglo del sistema en vertical debi6 ser aislado con fibra de vidrio para
soportar altas temperaturas.

Por otro lado, en la caracterizacion de la fosa, se obtuvo una densidad anédloga a
un crudo pesado, ademas la viscosidad comin a las tres fosas obtenida en el
Instituto de Estudios Avanzados (IDEA) fue de 5800cP, con una temperatura de
72°C para Guara-2, 35°C para Acema-100 y 55°C para Merey-31; el material de
fosa presenta una alta conductividad y un porcentaje de asfaltenos de 9,73% lo
que contribuye a estabilizar la fosa en la interfase agua-crudo.

De igual manera, se obtuvo inicialmente en el Laboratorio de Separaciones
Mecanicas la temperatura de fluidez para los tres materiales de fosa, siendo
77°C la temperatura de operacion de la fosa Guara-2, coincidiendo
aproximadamente a lo obtenido posteriormente en el IDEA.

Finalmente, el Disefio Factorial 2* no aplicé al mantener condiciones analogas
de tratamiento, por lo que se establecieron los criterios de comparacion entre el
porcentaje de agua total y mediana de la distribucion (Ds) con el contenido
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original, observando que para las combinaciones de geometria de celda
cilindrica, tipo de corriente AC, voltaje bajo y tiempo de residencia alto, asi
como la combinacion de geometria plana, tipo de corriente DC, voltaje alto y
tiempo de residencia bajo se presentaron los mayores porcentajes de agua y
diametros para una fraccion acumulada de 50% mayor que la muestra original;
sin embargo, no se observd una separacion de fases en la realizacion de todas
las experiencias, debido a la alta viscosidad y el pequefio tamafio de las gotas.
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INTRODUCCION

El siguiente Trabajo Especial de Grado tiene como objetivo evaluar el
comportamiento de la desestabilizacion de la emulsion agua-hidrocarburo
(W/O) en el material de fosa Guara-2, al aplicar calentamiento, campo eléctrico

en continuo y centrifugacion.

Se construird el sistema en continuo basado en un disefio preliminar, al
cual se le realizaran los cambios respectivos a fin de lograr alcanzar las mejores
condiciones para el mantenimiento de la temperatura del material de fosa
Guara-2. Luego se establecerd la temperatura de operacion realizando un
barrido de temperaturas para obtener las graficas de temperatura de la fosa en la
celda en funcion del tiempo de residencia en la celda, dichas graficas también
seran construidas por los trabajos realizados en paralelo a fin de tener el mismo
tiempo de residencia a distintas temperaturas, siendo estos valores el punto de
fluidez comin a las tres fosas. En funcion a la temperatura de operacion
obtenida se aplicara inicialmente el método Disefio Factorial 2*, realizando para
ello una serie de pruebas al azar con las combinaciones de las variables
geometria de la celda, tiempo de residencia en la celda, tipo de corriente y
voltaje aplicado, el cual proporcionara la combinacion mas efectiva para lograr
una separacion de fases del material de fosa en el sistema en continuo, en
funcion de los resultados estadisticos se considerardn otros criterios, en todo
momento se aplicara la técnica de microscopia dptica para observar la variacién
del tamafio de gotas de las distintas combinaciones realizadas, se caracterizara
el material de fosa Guara-2, determinando la densidad y °API, la viscosidad, la
conductividad del agua libre y el contenido de saturados, aromaticos, resinas y

asfaltenos a través del andalisis SARA.

La importancia de esta investigacion radica en la necesidad de proponer
tecnologias que permitan manipular de manera eficaz los desechos que son

generados en las operaciones de produccion de petroleo en Venezuela, con el



enfoque tanto de salvaguardar el medio ambiente como de recuperar los
hidrocarburos, los cuales representan en la actualidad un producto de valor
econdémico. Las técnicas empleadas actualmente para el saneamiento de las
fosas involucran principalmente los tratamientos quimicos, generando estos
altos costos, por lo que se desea efectuar el proceso mediante separacion
electrostatica a fin de desestabilizar las emulsiones agua en crudo, en el

tratamiento del material proveniente de las fosas.



CAPITULO |
FUNDAMENTOS DE LA INVESTIGACION

1.1. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

La industria petrolera y de hidrocarburos es la principal actividad
econdmica en Venezuela, incluye tanto la perforacién como la extraccion del
crudo, ademas de la refinacion, el gas natural; los cuales se encuentran
acoplados con la economia, la politica y la sociedad venezolana.

En nuestro pais, la actividad petrolera se ha desarrollado de manera
creciente y continua desde hace décadas, generando de esta manera una
cantidad considerable de desechos formados por liquidos (agua y crudo) y por
solidos finos, generados por las operaciones de produccién de petréleo; estos
desechos han sido depositados en excavaciones cercanas a los pozos, Ilamadas
fosas de produccion, constituyendo en algunos casos macrofosas, donde se
encuentran almacenados grandes volimenes de agua e hidrocarburos, los cuales
originan una mezcla (emulsidn-suspension) de dificil separacién, debido al
envejecimiento y el gran nimero de estabilizantes presentes.

Estas fosas conforman un grave problema a nivel ambiental, ya que se
estima que en Venezuela para el 2010 se encontraban aproximadamente 13.943
fosas de produccion ubicadas principalmente en el oriente del pais, de las cuales
solo fueron saneadas 4.110 fosas para ese afio (PDVSA, 2010). Existe una
cantidad considerable de fosas que todavia no han sido saneadas, contaminando
el aire (por compuestos volatiles que evaporan), contaminando el suelo (por
acumulacion de material hidrocarburo) y contaminando el agua (por la
filtracion de este material hasta los cuerpos de agua). Por lo tanto, resulta
necesario llevar a cabo el desarrollo de tecnologias que promuevan el
saneamiento de estas fosas con el enfoque tanto de salvaguardar el medio
ambiente como de recuperar los hidrocarburos, los cuales representan en la

actualidad un producto de valor econdmico, si se elimina la presencia del agua



emulsionada que posee el material de fosa lo cual ocasiona un aumento de su
viscosidad, corrosion en tuberias y bombas e incrementa los costos de
transporte.

En las mezclas de las fosas de produccion, una parte del agua presente
es facilmente separable del hidrocarburo por accion de la gravedad (agua libre),
pero por otra parte, existe una cantidad de agua dispersa que se encuentra
intimamente combinada con el hidrocarburo, formando una emulsion estable,
agua en aceite (W/O), lo que dificulta la separacion de las fases, debido a la
relacion en la interfase (agua-hidrocarburo) estabilizada por sélidos o
emulsionantes naturales (asfaltenos y resinas) y/o quimicos presentes.

Existen diversos tratamientos empleados para la separacion de fases en
las emulsiones W/O, entre los que destacan los mecanicos, quimicos y
térmicos; sin embargo, entre las tecnologias, una de las méas eficientes y
empleada a nivel industrial en procesos de deshidratacién y desalacion, se
encuentra la separacion electrostatica, la cual es una técnica de separacion de
emulsiones, donde las principales variables son: el voltaje, la frecuencia, la
geometria de los electrodos y el tipo de corriente. Esta técnica se basa en la
aplicacion de campo eléctrico a la mezcla, a fin de que las gotas de agua
dispersas en el hidrocarburo reaccionen frente a este campo segun los diversos
fendmenos posibles (atraccion dipolo-dipolo, electroforesis y dieletroforesis) y
se promueva la coalescencia de las gotas, para su posterior separacion. En las
aplicaciones industriales, esta técnica se utiliza en general combinada con la
adicion de demulsificantes.

Por lo general, las aplicaciones industriales van orientadas hacia los
crudos relativamente livianos, mientras que la muestra de la fosa a tratar tiene
caracteristicas de un crudo pesado, por lo que presenta una viscosidad elevada
siendo fundamental disminuirla. Se propone tratar el material de fosa
proveniente de Guara-2 mediante el montaje de un sistema en continuo, que
incluye a) la aplicacion de calentamiento empleando resistencia eléctrica

combinado con agitacion, b) campo eléctrico de alto voltaje, y c¢)



centrifugacion. En paralelo se realizan pruebas orientadas a trabajar con las
fosas de produccién Merey-31, (Garcia, en ejecucion) y Acema-100, (Gonzalez, en
ejecucion). Asi mismo, se pretende con este trabajo contribuir con la prueba de
varios disefios de celdas en continuo, que permitan identificar las mejores
condiciones de operacion para maximizar la recuperacion del hidrocarburo
presente en la fosa y el consecuente saneamiento de la misma. (Rodriguez, en
ejecucion).

El mecanismo a utilizar para calentar el crudo es significativo, debido a
que se reduce la viscosidad de la fase continua, se incrementa la diferencia de
densidad entre el agua y el hidrocarburo, y se disuelven las sustancias (como los
asfaltenos), que pueden estabilizar las emulsiones.

En el presente Trabajo Especial de Grado, se experimentara con el
montaje realizado, con el fin de determinar las mejores condiciones para la
separacion. Asi mismo, la implementacion del campo eléctrico de alto voltaje
puede realizarse tanto mediante aplicacion de corriente directa (DC) como con
corriente alterna (AC) a 60 Hz; en este trabajo se incluiran las experiencias con
ambas corrientes, con el fin de desestabilizar la muestra emulsionada y
finalmente se emplearan técnicas de microscopia Optica para cuantificar la
cantidad de agua presente, y posteriormente compararla con el grado de

separacion de fases obtenido luego de la centrifugacion.
1.2. OBJETIVOS

Los objetivos planteados que permiten el estudio de la desestabilizacion

electrostatica de la fase acuosa en la fosa Guara-2, se presentan a continuacion.
1.2.1. OBJETIVO GENERAL

Evaluar el comportamiento de la desestabilizacion de la emulsién agua-
hidrocarburo (W/O) en la fosa Guara-2, al aplicar calentamiento, campo

eléctrico en continuo y centrifugacion.



1.2.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS

a) Realizar el montaje del sistema en continuo que permita el
tratamiento de la fosa de produccion Guara-2, con calentamiento y
campo eléctrico.

b) Establecer la temperatura de operacion que garantice la fluidez del
material de la fosa Guara-2.

c) Determinar las variables Optimas a partir de las condiciones
definidas para lograr la desestabilizacion mas eficiente de la
emulsién W/O en la fosa Guara-2, aplicando el método “Disefio
Factorial 2*”.

d) Cuantificar el grado de separacion, en el sistema en continuo,

empleando técnicas de microscopia Optica y de separacion de fases.

1.3. ANTECEDENTES

Se detallan a continuacion los trabajos mas relevantes que se han
llevado a cabo con la finalidad de entender la separacion electrostatica y las
caracteristicas mas influyentes en este proceso, los cuales fueron tomados como
base para la realizaciéon del presente Trabajo Especial de Grado, debido a la
analogia de las experiencias y la importancia de sus resultados.

Padron y Zufiga (2005), aplicaron la técnica de microscopia Optica
para la caracterizacion de sistemas dispersos formados por crudo, agua y
solidos provenientes de las fosas de produccion Acema-100, Guara-2 y Merey-
31, ubicadas en el Distrito San Tomé, Estado Anzoategui, empleando para ello
un conjunto de equipos conformado por un microscopio Nikon MED-600, un
computador, una cdmara captadora de imagenes CCD, una platina motorizada y
el programa Image Pro Plus de Media Cybernetics.

Se tomaron fotos a las muestras de las distintas fosas dispuestas en un
portaobjetos, para obtener las imagenes que fueron analizadas con el software
mencionado, con la finalidad de determinar la distribucion del tamafio de
particulas, especialmente gotas y sélidos, basandose en la diferencia de colores



entre las particulas y la fase dispersa (agua), determinando ademas tanto la
cantidad de agua como de sedimentos contenidos en cada uno de los residuos.

Este trabajo concluy6d que la microscopia Optica es un metodo que a
pesar de los diferentes ajustes precisos para los célculos, es una herramienta Gtil
en el estudio de diversos sistemas dispersos, permitiendo ademé&s conocer
parametros que no pueden ser determinados por otras técnicas. Asi mismo, el
material de la fosa Guara-2 presentd por microscopia Optica, un amplio rango
de distribucion de tamafio de gotas con didmetros menores a 1,5 um a mayores
a 110 um, siendo la cantidad de agua obtenida por destilacion 40%.

Rivero (2007), desarrolld la desestabilizacion de las emulsiones Acema-
100, Guara-2 y Merey-31, empleando diferentes temperaturas y relaciones de
fases agua-aceite en combinacion con campo eléctrico, mediante la variacion de
su contenido de fase acuosa y organica, el manejo de la temperatura como
variable de formulacion y la aplicacion de campo eléctrico, utilizando un

deshidratador electrostatico para poder llevar a cabo las experiencias, como el

g

gue se muestra en la Figura N°1.
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Figura N° 1. Deshidratador electrostatico utilizado para las experiencias. (Rivero, 2007).
El montaje se realizd en el Laboratorio de Separaciones Mecanicas
(LSM) y constdé de un recipiente de vidrio de 100 ml con chaqueta de

calentamiento, bafio térmico analdgico con rango de temperatura de 30 a



150°C, agitador con motor eléctrico, electrodos tipo placa de cobre y fuente de
poder de 10KV de corriente DC.

Debido a la alta estabilidad de las emulsiones y al fendmeno de
percolacion presente durante el proceso de aplicacion del campo eléctrico, no
fue posible obtener los resultados esperados. Sin embargo, en el estudio del
efecto de la relacidn de fases agua/aceite, debido a la alta viscosidad y presencia
de agua libre en la fosa Guara-2, Rivero destaca que la fosa presenta la
particularidad de poseer agua separada de la emulsién en el seno de la misma,
formando bolsas de agua que son evidentes al trabajar con esta muestra.

La presencia de estas bolsas facilita la aparicién de corto circuito
durante la deshidratacion electrostatica, ademéas de no ocurrir la sedimentacion
de las mismas por la alta viscosidad de la fase continua en estas emulsiones. Por
su parte, para las pruebas realizadas a 60, 80 y 100°C, el voltaje promedio
maximo que se pudo aplicar estuvo alrededor de los 1200V para 40% de agua a
100°C, siendo este valor de voltaje relativamente bajo para promover la
coalescencia de las gotas en la fase dispersa de una forma efectiva, empleando
una muestra de 100ml, con dos centimetros de separacion entre los electrodos.

Como proceso de separacion alternativo, se empleé la centrifugacion a
2700rpm, por 30min, demostrando la presencia de agua coalescida luego de
aplicado el campo. Obteniendo luego de centrifugar, que la fosa Guara-2 tiende
a ser inestable a 80°C, por presentar mayor cantidad de agua sedimentada (7%
del agua total) para esa temperatura. La aplicacion repetida y alternada de la
deshidratacion electrostatica y la centrifugacion, demostro la posibilidad de
obtener un mayor grado de separacion de las fases, dando como resultado para
la emulsion de la fosa Guara-2 un aumento del 5% al 15,8% del agua total
separada, luego de aplicarse tres veces este proceso.

Asi mismo, concluyé que cuando es alto el contenido de agua en la
emulsion no es posible la aplicacion de un valor de voltaje lo suficientemente
alto y estable por la ocurrencia del fenémeno de percolacion (que puede ser

disminuido mediante la agitacion de la muestra). Sugiriendo finalmente que los



electrodos deben ser fabricados en cobre para garantizar una buena
conductividad eléctrica, e incluso pudiesen ser recubiertos de pintura
anticorrosiva para disminuir la velocidad del proceso de deterioro de los
mismos.

Kwon, Park, Han, Yoon, Kim, Bae y Rhee (2010), estudiaron el
efecto de la separacion de agua en emulsiones W/O bajo la influencia de un
campo eléctrico aplicado, evaluando las variables de voltaje, tiempo de
residencia, temperatura e intensidad de corriente. Se empled en este estudio, un
aceite de motor comercial como aceite modelo para investigar la eficiente
separacion de agua en emulsiones agua-bitumen.

La emulsion fue preparada mezclando 85% vol. de aceite y 15% vol. de
agua a 28.000Hz y 1000rpm por 10h. Se utiliz6 un montaje que comprende una
celda de cobre con base cénica cuyo didmetro y altura fueron de 11,5 y 20cm
respectivamente, y el angulo de la base de cobre fue de 80°. El tipo de corriente
empleado fue DC, y el nivel de agua fue fija para todas las pruebas en 1cm. La
emulsion se inyecta a la celda y la primera coalescencia de gotas de agua
debido al campo eléctrico, ocurrié cuando la emulsiéon pasé entre la tira de
cobre y el cono, luego la segunda coalescencia se llevd a cabo cuando la
emulsion transcurrié entre el cono y el eje. Debido a la diferencia de gravedad
el agua descendio y el aceite subid.

En la Figura N°2 se muestra el diagrama esquematico del montaje

utilizado para las experiencias.
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Figura N° 2. Diagrama esquematico del montaje utilizado para las experiencias. (Kwon et al,

2010).

Este trabajo contempld las siguientes experiencias, todas avocadas a

determinar el efecto en la eficiencia de la separacion de la emulsion W/O:

a)

b)

d)

Se llevd a cabo la prueba del efecto de la intensidad de corriente,
manteniendo la temperatura en 75°C, el tiempo de residencia en 6,4s y
el voltaje en 5KV, variando la intensidad de corriente de 1,0mA; 2,5mA
y 4,9mA, donde se evidencié que la intensidad de corriente de 2,5mA
presento la mejor separacion (77,2%).

Seguidamente, se realizo la prueba del efecto del voltaje, manteniendo la
temperatura en 40°C, el tiempo de residencia en 3,2s y la intensidad de
corriente en 2,5mA, donde se observo que para voltajes de 2; 3,5y 5
KV la separacion fue de 44,4; 44,4 y 43,3%, respectivamente, y para un
voltaje de 9,5KV fue de 36,7%, demostrando que para altos voltajes se
producen cortocircuitos en el sistema.

Posteriormente se realizd la prueba del efecto de la temperatura,
manteniendo el tiempo de residencia en 3,2s, el voltaje en 5KV y la
intensidad de corriente en 2,5mA, se evidencio que entre 40, 60 y 75°C
éste ultimo presento la mejor separacion (77,2%).

Finalmente, se comparo el efecto del tiempo de residencia, manteniendo

el voltaje en 5KV, la intensidad de corriente en 2,5mA y variando la
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temperatura, se observo que para una temperatura de 40°C y evaluando

tiempos de residencia de 3,2; 4,8 y 6,4s la separacion se mantuvo

aproximadamente similar para las tres (40%), por su parte, a una

temperatura de 75°C, con el menor tiempo de residencia (3,2s) se obtuvo

la mejor separacion (77,2%).

Por lo que, la temperatura y el tiempo de residencia tuvieron un efecto
significativo en la separacién eficiente de agua, empleando campo eléctrico.

Fung (2011), desarroll6 en el LSM, la separacion electrostatica con DC
para desestabilizar emulsiones W/O de distintas fosas de produccion (Guara-2,
Merey-31 y Acema-100) mezcladas con solventes hidrocarburos: aromatico
(xileno) y parafinico (hexano), en la cantidad suficiente para igualar las
viscosidades. Para cumplir con lo anterior, utiliz6 una “celda de observacion”
acoplada sobre un portaobjetos de microscopio, lo cual permitié la observacion
en el microscopio del comportamiento de las fosas cuando se le aplicé el campo
eléctrico. De igual manera, empled una primera “celda de trabajo” que operaba
de manera batch, la cual utiliz6 para evaluar la separacion a un nivel mayor que
en la “celda de observacion” y asi visualizar los fenémenos eléctricos que
ocurren para el tratamiento de un mayor volumen y poder identificar elementos
para posteriores disefios de una celda de trabajo en flujo continuo.

Las fosas mencionadas anteriormente se diluyeron con hexano y xileno,
a fin de disminuir la viscosidad hasta un punto donde el tiempo de
escurrimiento de las muestras fuera el mismo (principio del viscosimetro
Saybolt). Para ello se estableci¢ la viscosidad de la fosa Acema-100 como valor
patrén, la cual fue adquirida por las fosas Merey-31 y Guara-2 mediante la
dilucién con hexano (parafinico) y xileno (aromaético). Posterior a esto las
muestras de fosas diluidas se sometieron a distintas intensidades de campo
eléctrico directo (2, 4 y 6 KV/cm).

Se contd con un sistema de equipos conformado por una fuente de
poder, un microscopio Nikon Eclipse ME-600, un computador, una camara

captadora de imagenes CCD y el programa Image Pro Plus. Las pruebas
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realizadas utilizaron una fuente de poder que se conectd por medio de dos
electrodos a la “celda de trabajo” (Figura N°3), con el fin de observar el
comportamiento de la muestra ante la aplicacion del campo eléctrico y
adicionalmente medir la distribucion del tamafio de las gotas; ésta celda permite
manejar mayor volumen que la inicialmente empleada (“celda de

observacion”).

Dimensiones:
1,5cmx0,1 cm
Separacion:
2—-25cm

Figura N° 3. Celda de Trabajo. (Fung, 2011).

Para calcular el porcentaje de agua, utiliz6 el software Image Pro Plus
6.0 en la celda de observacién, considerando los pasos desarrollados en la
Pasantia de Investigacion: Sistematizar las Técnicas de Caracterizacion de
Emulsiones de Fosas: Estudio de Sistemas con Analisis de Iméagenes. Fung
(2011). Asi mismo, con el fin de observar los diferentes fenémenos asociados a
la aplicacion del campo eléctrico, se tomaron videos en las zonas definidas
como adyacentes al electrodo positivo, adyacente al electrodo negativo y la
zona intermedia entre ellos.

Luego de evaluar las fosas mediante la cuantificacion de los resultados
obtenidos en la celda de trabajo, se pudo destacar la gran cantidad de agua en
gotas grandes en las zonas cercanas al electrodo negativo, definiendo
arbitrariamente un tamafo de gota de 40um. De igual manera, la intensidad de
campo elegida para Guara-2 fue de 2KV/cm empleando como solvente el
xileno en una relacién 13:1, obteniendo un porcentaje de agua en gotas grandes
de 4% (Dw(40um)=4%), observandose fendmenos como coalescencia por
dipolos, aglomeraciones de gotas, fuerzas electroforéticas, y en menor nivel la
presencia de fuerzas dielectroforéticas; sin embargo, la fosa Guara-2 no

presentd los resultados esperados, ya que se manifestd el fendmeno de
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percolacion que imposibilitd mantener el voltaje mientras se llevaron a cabo
todas la experiencias.

Pérez (2012), realiz6 en el LSM, la desestabilizacion electrostatica con
corriente alterna de material de fosas de produccién mezclado con solventes. Se
utiliz6 una “celda de observacion” acoplada sobre un portaobjetos de
microscopio. De igual manera, se emple6 una primera “celda de trabajo” que
opera de forma batch, y posteriormente proponer elementos de disefios para una
celda en flujo continuo que opere con mayor volumen, en funcion de la
visualizacion de los fendmenos eléctricos ocurridos.

Con el fin de disminuir la viscosidad, las fosas se diluyeron con dos
tipos de disolventes: aromatico (xileno) y parafinico (hexano). Asi mismo, se
empled un viscosimetro Saybolt para estimar el tiempo de escurrimiento de las
diferentes muestras diluidas. Posteriormente se sometieron en la “celda de
observacion”, las muestras de las tres fosas a voltajes de corriente alterna
empleando el montaje realizado por el Prof. Malpica (Departamento de
Potencia. Escuela de Ingenieria Eléctrica) entre 2, 4 y 6 KV/cm a una
frecuencia fija de 60 Hz, durante un tiempo de 90s. Todo lo anterior, con el fin
de determinar el contenido de agua en diferentes zonas de la muestra antes y
después de aplicado el campo, identificando las condiciones dptimas (voltaje,
solvente y tiempo de aplicacion del campo eléctrico), que favorezcan la
coalescencia del agua presente en la emulsion. Para identificar diversos
fendmenos, una vez instituidas las condiciones dptimas, se efectuaron videos y
fotos de las muestras durante la aplicacion del campo eléctrico alterno.

De igual manera, se cuantifico el agua coalescida a través del
microscopio 6ptico, empleando una macro en Excel que utilizé los datos
aportados de la imagen, por el programa Imagen Pro Plus (Fung, 2011).

Luego de estudiar las fosas empleando la cuantificacion de los
resultados obtenidos en la celda trabajo, se puede destacar la gran cantidad de
agua en gotas grandes en la zona central, ya que en la corriente alterna la

polaridad cambia constantemente con una frecuencia de 60 Hz, definiendo
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arbitrariamente un tamafo de gota de 40um. De igual manera, la intensidad de
campo elegida para Guara-2 fue de 6KV/cm empleando como solvente el
xileno en una relacién 13:1, obteniendo un porcentaje de agua en gotas grandes
de 34,70% (Dw(40um)=34,70%).
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CAPITULO I
MARCO TEORICO

Para el desarrollo del presente Trabajo Especial de Grado, es importante

manejar los conceptos expuestos a continuacion.
2.1. FOSAS

Las fosas son todas aquellas excavaciones que se realizan en el terreno
para depositar los residuos generados de la actividad petrolera. Estos depdsitos
de desechos estan situados en los alrededores de los taladros, donde desde hace
mas de seis décadas, se desvia y se almacena temporalmente el petréleo, agua y
otros desechos identificados como "ripios" del proceso de produccién. (Morfes,
2004)

Por su parte, las fosas de produccion son excavaciones en el suelo
construidas con muros de contencion, donde se almacena crudo emulsionado,
sedimentos y agua salada, procedente de los procesos de deshidratacion del
crudo (Morfes, 2004). Dichas fosas contienen una capa de crudo o crudo
emulsionado que es recuperable (Padron y Zufiga, 2005). En la Figura N°4 se

presenta una imagen de una fosa de produccion.

Figura N° 4. Fosa de Produccion ubicada en el Centro Operativo Bare (C.0.B)- PDVSA
PETROPIAR. El Tigre, Estado Anzoategui.
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Se estima que el area de las fosas de produccion es de aproximadamente
entre 200 m? hasta 850 m?, con una profundidad entre 1,5 m hasta 5 m (Culshaw,
2006).

Dentro de la clasificacion de las fosas de produccidn, se encuentran las
macrofosas, las cuales son fosas de produccién de gran tamafio en las que se
encuentra depositado un volumen considerable de crudo recuperable (Padrén y
Zafiga, 2005). Algunas de estas macrofosas llegan a tener 55.000 m?
aproximadamente de superficie (Morfes, 2004). En la Figura N° 5, se presenta una

imagen de una macrofosa.

Figura N° 5. Macrofosa ubicada en Morichal, Estado Monagas (Morfes, 2004).

El material de fosa Guara-2, es una muestra proveniente del Distrito San

Tomé en el Estado Anzoategui.

2.2. EMULSIONES DE AGUA EN ACEITE (W/O) Y LAS
PROPIEDADES QUE INTERVIENEN EN SU ESTABILIDAD

Durante las operaciones de extraccion del petroleo, la mezcla bifésica de
petréleo crudo y agua de formacién, se desplaza en el medio poroso a una
velocidad del orden de un pie/dia, lo que es insuficiente para que se forme una
emulsion. Sin embargo, al pasar por todo el aparataje de produccion durante el
levantamiento y el transporte en superficie (bombas, valvulas, codos,

restricciones, etc.) se produce la agitacion suficiente para que el agua se
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disperse en el petrdleo en forma de emulsion W/O estabilizada por las especies
de actividad interfacial presentes en el crudo.

Existen tres requisitos esenciales para formar una emulsion: (a) dos
liquidos inmiscibles, como el agua y el aceite; (b) suficiente agitacion para
dispersar uno de los liquidos en pequefias gotas en el otro y (c) un agente
emulsionante para estabilizar las gotas dispersas en la fase continua (Marfisi y

Salager, 2004).
En la mayoria de las emulsiones uno de los liquidos es una fase acuosa

mientras que la otra es una fase organica, cominmente hidrocarburo, al cual se
le denomina aceite. Se pueden reconocer dos tipos principales de emulsiones,
las cuales estan referidas al tipo de fase continua presente, (a) emulsion de
aceite en agua (O/W), donde el aceite estd disperso en el agua; y (b) emulsion

de agua en aceite (W/O), donde el agua se encuentra dispersa en el aceite
(Schramm, 2005).
El tipo de emulsion formada depende fundamentalmente de la

naturaleza del agente emulsificante, estando también influenciado por el
método de preparacion de la emulsion, asi como por la proporcion relativa de
aceite y agua presente. Una regla empirica predice que surfactantes
predominantemente solubles en aceite forman emulsiones W/O y surfactantes
solubles en agua producen emulsiones O/W.

También pueden ocurrir emulsiones maltiples o complejas (O/W/O O
W/O/W). Las emulsiones O/W/O se refieren a emulsiones consistentes en gotas
de aceite dentro de gotas de agua que estan dispersas en fase continua de aceite.
Las emulsiones W/O/W tienen gotas de agua dispersas en gotas de aceite que a
su vez estan dispersas en fase continua de agua. (Schramm, 1992). En la Figura

N° 6 se presentan los diferentes tipos de emulsiones.
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Figura N° 6. Diferentes tipos de emulsiones. (Schramm, 1992)

En el presente trabajo, el material de fosa de produccién es un tipo de
emulsion de agua en aceite (W/O).
La facilidad en la separacién de las emulsiones depende de su estabilidad.
Por lo tanto, las propiedades de las emulsiones que afectan su estabilidad son
(Salager 1987b):

a) Tension interfacial. La tension interfacial es la fuerza que se requiere
para romper la superficie entre los liquidos no miscibles; es de interés
en la emulsificacion en virtud de que cuanto menor es la tension
interfacial entre las dos fases de una emulsion, més facil es la
emulsificacion. (Rebolledo, 2007). Sin embargo, una reduccion de la
tension interfacial no es suficiente para aumentar la estabilidad de la
emulsién. Se ha encontrado recientemente que los sistemas de tensién
ultra-baja producen emulsiones inestables.

b) Viscosidad. La viscosidad es la propiedad que caracteriza la
resistencia de un fluido a desplazarse (Salager, 1999). Una viscosidad alta
en la fase externa disminuye el coeficiente de difusion y la frecuencia
de colision de las gotas, por lo que se incrementa la estabilidad de la
emulsion. Una alta concentracion de las gotas también incrementa la
viscosidad aparente de la fase continua y estabiliza la emulsién. Este
efecto puede ser minimizado calentando la emulsion.

c) Tamafno de la gota. Gotas muy pequefias menores de 10um

generalmente producen emulsiones mas estables. Una amplia
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distribucion de tamafos de gotas resulta en general en una emulsién
menos estable. Asi mismo, cuanto menor es el tamafio de gota, mayor
es la viscosidad de la emulsion. Cuanto mas amplia la distribucion de

tamafo de gotas, menor es la viscosidad de la emulsion. (Rebolledo,
2007)

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

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

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

g) Envejecimiento de la interfase. A medida que la interfase envejece la
adsorcion de los surfactantes se completa y debido a las interacciones

laterales entre las moléculas, aumenta la rigidez de la pelicula hasta un
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valor estable, en un periodo de 3 a 4 horas. Esta pelicula o piel
alrededor de la gota llega a ser mas gruesa, mas fuerte y mas dura con
el transcurrir del tiempo. Ademas, la cantidad de agentes
emulsionantes se incrementan por oxidacion, fotolisis, evaporacion o
por la accion de bacterias.

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

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

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

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

I) Propiedades reoldgicas interfaciales. Generalmente, cuando una
interfase con moléculas de surfactantes adsorbidas se estira o dilata se
genera un gradiente de tension. Los gradientes de tension se oponen al

estiramiento e intentan restaurar la uniformidad de la tension
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interfacial. Como consecuencia, la interfase presenta una cierta
elasticidad. Este es el efecto llamado Gibbs-Marangoni.

m) Conductividad. La conductividad de la emulsion depende
esencialmente de la naturaleza de la fase continua o externa, puesto
que es esta fase la que va a transportar las cargas. En efecto, la fase
discontinua no tiene continuidad entre los electrodos. Por lo tanto, en
general una emulsién de fase continua agua (O/W) posee una alta
conductividad, mientras que una emulsion de fase externa organica

(W/O) posee una baja conductividad. (Salager, 1999)

2.3. TRATAMIENTOS PARA LA RECUPERACION DE LOS
DESECHOS DE LAS FOSAS

Dado el volumen de residuos gque se encuentran en las fosas existentes en
el pais, tanto PDVSA (productora y propietaria de estos pasivos ambientales)
como otros Institutos de Investigacion y Universidades han venido
desarrollando en conjunto una serie de estrategias para el saneamiento y
posterior eliminacién de las mismas.

Se pueden diferenciar tres lineas fundamentales para el tratamiento
tecnoldgico que se le han dado a los desechos provenientes de las fosas, estos

son:

Recuperacion:

La tecnologia de recuperacion del crudo de fosas, se basa en la extraccion
de este mediante técnicas de disminucion de viscosidad por medios térmicos y
quimicos, posterior a su extraccion de la fosa, seguido de la separacion de fases
por equipos mecanicos (centrifugas, decantadores). En gran medida, el éxito de
la recuperacion esta basado en la adecuada seleccion de sustancias quimicas
que favorecen la posterior separacion de las fases (Morfes, 2004). Esto involucra

las siguientes etapas:
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(@) Recoleccién y/o recuperacion desde el lugar de origen hasta el sitio
de tratamiento.
(b) Reduccién de viscosidad por tratamiento térmico con calentadores
y/o con solventes.
(c) Tratamiento quimico: que se refiere a dos tipos de operaciones
bésicas:
- Tratamiento por lavado de desecho, con el fin de recolectar en la
fase acuosa.
- Tratamiento con demulsificante, con el fin de desestabilizar las
emulsiones presentes luego del lavado.

(d) Separacion de fases: por centrifugacion o por gravedad en tanques.

Re-uso de desechos:

Estas tecnologias estdn orientadas a la transformacion quimica del
desecho para usarlo como componente de combustible.

Disposicién de desechos:

En este caso existen tecnologias que permiten la disposicion segura de los
desechos. En lo que se refiere al tratamiento del agua y de los sedimentos se
puede mencionar las siguientes tecnologias: inyeccion en yacimientos para el
primer caso y biotratamiento, incineracion solidificacion-estabilizacion para el
segundo.

Existe una metodologia que actualmente se emplea para la separacion del
agua y de los sedimentos del crudo proveniente de la fosa, destacando que no se

tiene asi una metodologia para el tratamiento del crudo proveniente de éstas
(Morfes, 2004).
La biorremediacion fue el tratamiento que se aplico a los sedimentos

contaminados con hidrocarburos en Puerto La Cruz, Barinas, San Tomé y

Maturin, siguiendo el decreto 2289 de la Ley Penal de Ambiente, hasta el afio
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1996 fueron saneados 90.000m®. Esta tecnologfa “in situ” posee diversas
ventajas, entre las que se pueden mencionar:
a) No requiere extraer el desecho para tratamiento.
b) Elimina riesgo de transporte del contaminante.
c) Costos mas bajos con respecto a otras tecnologias.
d) Reconocida internacionalmente y de mayor efectividad en los tropicos
Vs regiones templadas.
e) Exitosamente aplicada en el saneamiento de fosas de San Tomé,
Barinas, Puerto La Cruz. Aproximadamente unos 132.000 m® de lodos
de fondo fosas (95 fosas) (Cherokee, 2009)

Por otra parte, dependiendo del tipo de aceite y de la disponibilidad de
recursos se combinan cualquiera de los siguientes métodos tipicos de
deshidratacién de crudo: quimico, térmico, mecanico y eléctrico. En general, se
usa una combinacién de los métodos térmicos y quimicos con uno mecanico o
eléctrico para lograr la deshidratacion efectiva de la emulsion W/O.

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

El tratamiento por calentamiento consiste en el calentamiento del crudo
mediante equipos de intercambio de calor, tales como calentadores de crudo y
hornos.

El tratamiento mecanico se caracteriza por utilizar equipos de separacion
dindmica que permiten la dispersion de las fases de la emulsion y aceleran el
proceso de separacion gravitacional. Entre ellos se encuentran los tanques de

sedimentacion llamados comdnmente tanques de lavado.
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Para el tratamiento eléctrico se utilizan equipos denominados
deshidratadores electrostaticos, y consiste en aplicar un campo eléctrico para
acelerar el proceso de acercamiento de las gotas de fase dispersa.

La seleccion y preparacion del tipo de demulsificante debe coincidir con
el recipiente de tratamiento de la emulsion. Los tanques de lavado que tienen
largo tiempo de retencion (8-24 horas), requieren demulsificantes de accion
lenta. Por otro lado, los tratadores-calentadores y las unidades electrostaticas
con corto tiempo de retencion (15-60 minutos) requieren demulsificantes de
accion muy rapida. (Marfisi y Salager, 2004).

El tratamiento electrostatico serd el considerado para desarrollar el
presente trabajo, por lo que dicho tratamiento se puede llevar a cabo tomando
en cuenta factores como (a) geometria de los electrodos: planos, cilindricos,
espirales y malla; (b) voltaje aplicado y (c) tipo de corriente: el cual puede ser
corriente continua (corriente que fluye en una misma direccion entre los
electrodos, por lo que su polaridad es invariable) y corriente alterna (corriente
que fluye de manera alterna en una direccion u otra entre los electrodos,

dependiendo de la frecuencia, por lo que su polaridad es variable).

2.4. MECANISMOS DE RUPTURA DE UNA EMULSION W/O

Diversos estudios se han hecho sobre los mecanismos de ruptura de una
emulsion W/O. Segun Jeffreys y Davies (1971) estas etapas se reducen a tres:
2.4.1. Etapa 1. Acercamiento macroscépico de las gotas

Cuando las gotas de fase dispersa son mas o0 menos grandes Se aproximan

por sedimentacion gravitacional, gobernadas por la ley de Stokes (basada en la

suposicidn de gotas esféricas rigidas, ecuacién 1), pero si son menores de 5 ym
esta presente el movimiento Browniano.

2({py —palgr? 2 .
V. = % = fir? (Ecuacion 1)
Ha

donde:

;= velocidad de sedimentacion de Stokes (cm/s).
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2= densidad del agua (g/cm?).

2, = densidad del crudo (g/cm?).

g = aceleracién de gravedad (cm/s?).

r = radio de las gotas de agua dispersas en el crudo (cm).
fs = factor de Stokes (1/cm.s)

Ne = viscosidad de la fase externa (cp).

Una velocidad de sedimentacion del orden de 1 mm por dia es
suficientemente baja para que el movimiento de conveccion térmica y el
movimiento Browniano la compensen. Esto indica que el problema de
sedimentacion puede volverse muy severo para crudos pesados o extrapesados
(Salager 1987a), para los cuales la diferencia de densidad es poca y la viscosidad
es alta.

De los parametros incluidos en la ecuacién 1, la viscosidad es la que
presenta mayor influencia, producto de la gran sensibilidad de este parametro
ante variaciones en la temperatura. La velocidad de asentamiento aumenta con
la temperatura en términos del factor de Stokes (fs = Vs/r?) para crudos cuya
gravedad API es alta. El efecto de la variacion en la temperatura y la gravedad
API en el factor de Stokes es dréastico para crudos muy viscosos, lo que da lugar
a diferencias de varios érdenes de magnitud en la velocidad de sedimentacion
cuando se considera una pequefia variacion en la gravedad API o se incrementa
la temperatura.

2.4.2. Etapa 2. Drenaje de la pelicula

Al final de la etapa anterior, las gotas se deforman y se genera una
pelicula intergota, dando inicio asi a la segunda etapa del proceso llamada
“drenaje de la pelicula”, donde estan involucrados fendmenos interfaciales
relacionados con la presencia de surfactantes adsorbidos.

Una vez que dos gotas se acercan, se produce una deformacion de su
superficie (adelgazamiento del orden de 0,1 micras 0 menos) y se crea una

pelicula de fluido entre las mismas, con un espesor alrededor de 500 A.
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La velocidad de drenaje de la pelicula depende de las fuerzas que acttan
en la interfase. Cuando dos gotas de fase interna de una emulsion se aproximan
una a la otra debido a las fuerzas gravitacionales, conveccion térmica o
agitacion, se crea un flujo de liquido entre ambas interfases y el espesor de la
pelicula disminuye.

El flujo de liquido de la pelicula trae consigo moléculas de surfactantes
naturales adsorbidas debido al flujo convectivo creando un gradiente de
concentracion en la interfase. Este gradiente de concentracion produce una
variacion en el valor local de la tension interfacial (gradiente de tension) que
genera una fuerza opuesta al flujo de liquido fuera de la pelicula, (ver Figura
N°7 y Figura N°8).

acele Gota de agua

Bo/Br megativo
Ty P

Re duccidn

Reduccion # — del drenaje
r

del drenajpe @%‘b——s’—{— >
" 8o/ 8e ™
“ negativo

Figura N° 7. Efecto del drenaje de la pelicula sobre la concentracién de surfactantes naturales
(Marfisi y Salager, 2004).

/"—’__\\
fuerza fuerza

r‘m%‘?—mz_ r

(b) Concentracibn de suwurfactantes
naturales

Figura N° 8. Efecto de la concentracion superficial sobre la variacion en la tension interfacial en
el interior de la pelicula drenada (Marfisi y Salager, 2004)

El esfuerzo de corte asociado con el drenaje tiende a concentrar la mayor
parte de las moléculas de surfactante natural fuera de la pelicula y a disminuir
su concentracion en el interior de la pelicula. Las moléculas de demulsificantes
son adsorbidas en los espacios dejados por los surfactantes naturales en la

pelicula.
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Por la variacion de la tension interfacial con el tiempo, la tasa de
adsorcion de los demulsificantes en la interfase crudo/agua es mas rapida que la
de los surfactantes naturales del crudo. Cuando la pelicula llega a ser muy
delgada y debido a la proximidad de la fase dispersa, las fuerzas de atraccion de
Van der Waals dominan y ocurre la coalescencia.

Toda vez que ocurre el acercamiento de las gotas se pueden presentar
varios tipos de interacciones entre ellas que retrasen o aceleren el drenaje de la
pelicula. Por ejemplo, cuando las gotas poseen en la interfase una carga
eléctrica, su acercamiento est4 inhibido por una repulsion de tipo eléctrico.

El acercamiento también pueden ser demorado por fendmenos
electrocinéticos como el efecto electroviscoso denominado “potencial de flujo”
(fuerza opuesta al drenaje de la pelicula) y/o un aumento de la viscosidad
interfacial (formacion de una pelicula interfacial rigida e inmovilizacién de la
capa de aceite que solvata las colas lipofilicas). La mejor forma de eliminar
estos efectos es anular las interacciones del surfactante natural, lo cual se logra
mediante la formulacion fisicoquimica (Salager 1987 b).

2.4.3. Etapa 3. Coalescencia

La coalescencia se define como un fendmeno irreversible en el cual las
gotas pierden su identidad, el &rea interfacial se reduce y también la energia
libre del sistema (condicion de inestabilidad). Sin embargo, este fendmeno se
produce s6lo cuando se vencen las barreras energéticas asociadas con las capas
de emulsionante adsorbido y la pelicula de fase continua entre las dos gotas.
Esta etapa puede considerarse como instantanea respecto a las dos primeras
etapas.

Los procesos de deshidratacién utilizan efectos fisicos destinados a
aumentar la velocidad de la primera etapa, tales como el calentamiento, que
reduce la viscosidad de la fase externa y aumenta la diferencia de densidad
entre los fluidos; 6 un aumento de la cantidad de fase interna (reduce el

recorrido promedio de cada gota).
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También es posible usar fuerzas diferentes a la gravedad natural para
aumentar la velocidad de contacto y/o el tamafio de la gota: gravedad artificial
por centrifugacion (Vold y Groot 1962), fuerzas capilares con filtros coalescedores

(Spielman y Goren 1962) 0 fuerzas electrostaticas (Cottrell y Speed 1911).

2.5. SEPARACION ELECTROSTATICA

La separacion eléctrica consiste en aplicar un campo eléctrico de alta
tension a la emulsion, con el fin de generar la floculacién (contacto de las gotas
de agua) y coalescencia (union de las gotas). Estos mecanismos proporcionan
una separacion eficiente de las fases.

2.5.1. Deshidratacion electrostética.

La deshidratacion del petrdleo es el proceso mediante el cual se separa
el agua asociada al crudo en forma de una emulsion agua en aceite (W/O) hasta
reducir el contenido de agua a un porcentaje menor al 1 % volumen (Kilpatrick y
Spiecker, 2001).

En general, el mecanismo de coalescencia eléctrica consiste en aplicar
un campo eléctrico al sistema emulsionado. Este campo provoca que dos gotas,
por ejemplo, con carga eléctrica y a una distancia considerable, sean
influenciadas debido a la fuerza eléctrica. Es decir, las cargas positivas que
rodean a la gota de agua se orientaran hacia el catodo (carga -) y las negativas
hacia el anodo (carga +). Esta influencia provocara que las gotas se fusionen en
una mas grande logrando mas rapidamente su precipitacion debido a la fuerza
de gravedad. Lo anterior se debe a que dentro de un campo eléctrico ocurre una
separacion de las cargas dentro de las gotas de agua emulsionada. Por lo tanto,
la fuerza de atraccidon entre las gotas de agua se incrementa conforme se
aumenta la intensidad del campo eléctrico.

Es importante mencionar que se adoptd el concepto de “catodo” y
“anodo” unicamente para indicar los polos opuestos. Por el contrario, el

significado estricto de catodo y anodo no es aplicable para este caso, ya que se
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requiere de la presencia de reacciones de oxidacion y reduccién, como ocurre
en las celdas electroliticas o galvanicas (Lucas, 1968).
La fuerza resultante entre dos gotas cargadas esta dada por la Ley de

Coulomb:

F =222 (Ecuacion 2)

4mmE,xE
donde:
gi= Carga de la gota [Coulomb]
x= Distancia entre los centros de las gotas [m]
€,= Permitividad de la fase continua.
La direccion del movimiento depende de la polaridad de la carga y del
campo eléctrico. [Coulomb?/(Newton.m?)]

F= Fuerza resultante. [Newton] (Marfisi y Salager, 2004).

2.6. INTERACCION DE LA FASE DISPERSA ANTE UN CAMPO
ELECTRICO

Las fuerzas electrostaticas e hidrodinamicas son aquellas que estan
presentes cuando una gota se encuentra suspendida entre dos electrodos.
a) Fuerzas electrostaticas: dentro de estas fuerzas se consideran la
electroforesis, la dielectroforesis y la interaccion dipolo-dipolo.
Electroforesis: El término “electroforesis” se refiere al movimiento de una
particula cargada a través de un liquido inmovil, bajo la influencia de un campo
eléctrico. El principio fundamental es la diferencia de la carga entre la
superficie de la particula y el liquido que la rodea. EI campo eléctrico aplicado
actia sobre la densidad de carga resultante, causando el movimiento de la
particula, el liquido envolvente de la particula, o bien, el movimiento de ambas
fases, lo cual puede generar la coalescencia entre dos particulas de una misma
fase que estén en movimiento. La fuerza electroforética es independiente del
espaciamiento entre gotas, pero es dependiente de la viscosidad del crudo y su

conductividad. La fuerza electroforética tiene una constante de tiempo igual a la
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relacion entre la conductividad y la constante dieléctrica del crudo. La fuerza
electroforética decaera rapidamente en un crudo altamente conductivo. Por lo
tanto, la fuerza solo puede ser mantenida a partir de un abastecimiento
frecuente de carga a la gota (Bauer, 2007).

Un factor que afecta significativamente a la electroforesis es la
temperatura, ya que por el efecto Joule el paso de una corriente eléctrica va a
producir calor y este es directamente proporcional a la diferencia de potencial y
a la resistencia. Por lo tanto, es necesario controlar de manera estricta la
temperatura para que esta no afecte a la muestra (Sloblom, 2002).

Dielectroforesis: Esté referido al movimiento de particulas de una fase
dispersa debido a la presencia de un campo eléctrico no uniforme, es decir,
campos no homogéneos de corriente continua y alterna. EI fendbmeno de
coalescencia se puede producir por las mismas razones que el mecanismo de
electroforesis. Estas fuerzas halan la gota hacia el mayor gradiente de voltaje y
son proporcionales al didmetro de la particula y la conductividad del crudo. La
fuerza dielectroforética es independiente del espaciamiento entre gota, pero es
dependiente del cambio en la fuerza del campo que hala las gotas méas grandes
hacia el mayor gradiente de voltaje. Esta fuerza actia para acumular agua en
areas del campo electrostatico donde la divergencia es mayor (Bauer, 2007).

Las fuerzas electroforéticas y las dielectroforéticas decaen con la
distancia. Cuando las gotas estan lejos unas de las otras éstas fuerzas pueden ser
despreciables. A cortas distancias, deben ser consideradas las distribuciones de
la carga y la geometria de la gota. (Sloblom, 2002)

Interaccién dipolo-dipolo: La separacion debido al resultado de las
fuerzas entre particulas polarizadas (solidas o liquidas) por la accion de un
campo eléctrico es denominada coalescencia por dipolos inducidos. (Waterman,
1965). Por lo tanto, para que ocurra la coalescencia de dipolos, las gotas tienen
que acercarse por varias razones, tal como el movimiento browniano, la
sedimentacion, floculacién y/o electroforesis, con flujo de mezcla laminar o

turbulento (Eow et al., 2001).
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La fuerza de la interaccién dipolo-dipolo depende del tamafio de la gota
de agua y del espacio entre las gotas, tendiendo a disminuir mientras mayor
separacion se encuentre entre ellas. Ademas, si se supone una uniformidad en el
tamafno de gota y homogeneidad en su distribucion en la fase continua, el
espaciado intergota es inversamente proporcional al volumen de agua
dispersada. Por lo tanto, a medida que las gotas de agua coalescen aumenta el
espacio existente entre las gotas y la interaccion dipolo-dipolo tiende a
disminuir rapidamente (Eow et al., 2001).

b) Fuerzas hidrodindmicas: son aquellas que se consideran cuando existe
movimiento del fluido de la fase continua. Las fuerzas consideradas en
este caso son las fuerzas mecanicas y de arrastre.

Fuerzas mecanicas: como fuerzas mecanicas estan presentes las fuerzas de
la gravedad, la inercia, y los efectos viscosos. La fuerza de empuje es funcion
de la densidad de las fases, la fuerza de gravedad y el volumen de la gota. En
las emulsiones con gotas muy finas (<10 um), la sedimentacién se ve
obstaculizada por la absorciéon de pequefias particulas en la superficie de la
gota.

Fuerza de arrastre: en el estado estacionario, las fuerzas de arrastres son
las fuerzas que actlian sobre una gota en un campo de presion uniforme cuando
no hay la aceleracion de la gota en relacion con el fluido de transporte. La
fuerza de arrastre es funcion de la velocidad relativa de las particulas en el
medio, la densidad de la gota y el nimero de Reynolds de la gota (Sloblom, 2002).

En la Figura N° 9, se muestran las diferentes fuerzas explicadas

anteriormente que acttan sobre una gota en un campo eléctrico.
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Figura N° 9. Fuerzas que actlan sobre una gota en un campo eléctrico. (Morales, 2005)

2.6.1. Fendmeno de percolacion.

En ciertos sistemas W/O de alto contenido de fase interna se pueden formar
cadenas de gotas de agua entre los electrodos, produciéndose un aumento
considerable de conductividad a lo largo de estas cadenas. Este fendmeno
Ilamado percolacion que se produce en ausencia de agitacion puede disminuir la
eficiencia de aplicacién del campo eléctrico a la emulsion en estudio en los
deshidratadores electrostaticos (Salager, 1999(b)). Asi mismo, este fendmeno
propone la coalescencia en dos pasos, iniciada por la formacion de cadenas de
gotas y la posterior union de las mismas.

Este fendmeno esta influenciado por diversos factores, entre los cuales
estan la viscosidad de la fase crudo, el volumen total de la fase dispersa y la
fuerza aplicada por el campo eléctrico. Este mecanismo se ha observado tanto
en campos D.C., como en campos A.C. Las cadenas son formadas por el
movimiento individual de las gotas, presentando una alineacion en el sentido de
la fuerza maxima del campo. Ademas, se ha observado que las cadenas no
siempre empiezan o terminan en un electrodo y que pueden no estar en contacto

con los mismos (Eow et al., 2001).
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2.7. EFECTO DEL TIPO DE CAMPO ELECTRICO APLICADO

Actualmente, existen al menos cuatro principales campos eléctricos
disponibles: Corriente Alterna (AC), Corriente Directa (DC), Corriente DC
pulsante y AC/DC combinadas. Una caracteristica a considerar en la eleccién
del tipo de campo eléctrico adecuado es el contenido de la fase acuosa dispersa,
la cual puede generar cortocircuitos en el sistema.

En un campo eléctrico la fuerza electrostatica inducida entre dos gotas
es inversamente proporcional a aproximadamente a la cuarta potencia de la
distancia de separacion entre las gotas. Por lo tanto, la fuerza de VVan der Waals
aumenta drasticamente cuando las gotas se acercan una a la otra. Sin embargo
esta fuerza inducida también aumenta con el cuadrado del tamafio de la gota. El
tipo de coalescencia mejora a medida que la intensidad del campo aplicado se
incrementa. Si la intensidad es demasiado alta puede ocurrir la ruptura de
algunos mecanismos, de los cuatro mecanismos identificados tres son de
electrostatica y uno hidrodindmico. La gota se deforma en forma de hilo
delgado y estalla en gotas mas pequefias si el campo es demasiado alto (Morales,
2005).

2.7.1. Corriente Alterna (AC).

Se denomina corriente alterna (AC) a la corriente eléctrica donde los
electrones en el circuito se mueven primero en una direccion, y después en
direccién contraria, alternando de aqui para alld con respecto a posiciones
relativamente fijas. Esto se hace alternando la polaridad del voltaje en el
generador o en la fuente de poder (Hewitt, 2004). Dado que este tipo de corriente
varia ciclicamente, es posible encontrar diferentes tipos de onda para corriente
AC, segun su aplicacion, tal como se puede apreciar en la Figura N° 10.

La forma de onda de la corriente alterna mas utilizada es la onda
senoidal (Fig N° 10, D), puesto que se consigue una transmision mas eficiente
de la energia, por lo que se utiliza para distribuir la electricidad a los hogares y

empresas.
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Figura N° 10. Tipos de onda de corriente alterna AC.

A) Pulsante, B) Triangular, C) Diente de sierra. D) Senoidal. (Serway, 2004)
La razon del amplio uso de la corriente alterna (AC) viene determinada

por su facilidad de transformacion, cualidad de la que carece la corriente
continua (DC). En el caso de la corriente continua la elevacion de la tension se
logra conectando dinamos en serie, lo cual no es muy practico; al contrario en
corriente alterna se cuenta con un dispositivo, el transformador, que permite
elevar la tension de una forma eficiente (Serway, 2004). En Venezuela, la tension
(domestica) de la corriente es de 110 6 120 volt, con una frecuencia de 60 Hz,
pero en el L.S.M. sera de 240V.

2.7.2. Corriente Directa (DC).

La corriente directa o corriente continua, es el flujo de cargas en una
direccién. Un acumulador produce corriente directa en un circuito, porque las
terminales tienen siempre el mismo signo. Los electrones fluyen de la terminal
negativa, que los repele, hacia la terminal positiva, que los atrae, y siempre se
mueven por el circuito en la misma direccidn (Hewitt, 2004).

Por otra parte, en un campo DC (corriente directa), las gotas migraran en
un patron continuo con una velocidad determinada por la viscosidad de la fase
continua. Las gotas gradualmente perderan su carga, dependiendo del tiempo de
relajacion de la fase continua. El tiempo de relajacion es el tiempo que le toma

a la particula tener una magnitud de velocidad igual a cero (Marfisi y Salager,
2004).
En investigaciones realizadas se ha podido estudiar el fenémeno que hace

que los voltajes D.C. sean tan efectivos y permitan remover grandes cantidades

de agua (Burris 1977). Este principio se esquematiza en la Figura N° 11. En esta
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figura se representa un crudo fluyendo verticalmente con una sola gota de agua
presente. A medida que la gota entra en el alto gradiente D.C. entre los
electrodos, éste le induce una carga a la superficie de la gota, que es igual a la
del electrodo mas cercano, por lo que inmediatamente ambos se repelen y la

gota es atraida hacia el electrodo de carga contraria.

Electrodo (+) (-) Electrodo
E>/'®
NG

Camwvo D.C

Figura N° 11. Movimiento de una gota de agua entre dos electrodos de polaridad dual. (Marfisi
y Salager, 2004)

Cuando la gota se acerca al electrodo de carga contraria, la carga
superficial de la gota se altera por el gran potencial del ahora electrodo mas
cercano, lo que hace que sea repelida de nuevo y atraida por el electrodo de
carga contraria. Este movimiento de la gota es una migracion ordenada entre los
electrodos. Los altos potenciales D.C. retienen a las gotas de agua hasta sean
suficientemente grandes como para sedimentar.

Considerando lo anteriormente expuesto para un sistema de una
emulsion W/O con miles de gotas de agua. Las gotas polarizadas (cargadas
mitad positivamente y mitad negativamente) tenderan a colisionar entre si, por
lo cual la coalescencia ocurrira mas réapido. Este fendbmeno también hace que
gotas en medios mas viscosos colisionen, siempre y cuando se incremente la
temperatura a fin de disminuir la viscosidad.

2.7.3. Corriente directa pulsante (DC Pulsante).
Bailes y Larkai (1984) usaron en su trabajo campo eléctrico con DC

pulsante y concluyeron que se puede obtener una mejor eficiencia con este tipo

35



de corriente que con las corrientes DC constante y AC, proponiendo la
existencia de una frecuencia dptima. El grado de separacion electrostatica no
solo es una funcion de la amplitud del pulso sino que también depende de la
forma y la frecuencia.
2.7.4. Corriente directa AC y DC combinados.

Se usa con el fin de combinar la resistencia a los cortocircuitos del campo

AC con la alta eficiencia del campo DC.

2.8. DESHIDRATADORES ELECTROSTATICOS INDUSTRIALES

Los procesos de deshidratacion electrostatica consisten en someter la
emulsiéon a un campo eléctrico intenso, generado por la aplicacion de un alto
voltaje entre dos electrodos. Este dispositivo, generalmente tiene caracteristicas
similares a los de los equipos de separacion mecanica presurizados, afiadiendo a
éstos el sistema de electrodos y de generacion de alto voltaje. La aplicacion del
campo eléctrico sobre la emulsion induce a la formacion de dipolos eléctricos
en las gotas de agua, lo que origina una atraccion entre ellas, incrementando su
contacto y su posterior coalescencia. Como efecto final se obtiene un aumento
del tamafio de las gotas, lo que permite la sedimentacion por gravedad.

Un deshidratador electrostatico esta dividido en 3 secciones, Figura N°12.
La primera seccion ocupa aproximadamente el 50% de su longitud y es llamada
“Seccion de calentamiento”. La segunda seccion es llamada “Seccion central o
control de nivel” y esta ocupa por alrededor del 10% de su longitud ubicada
adyacente a la seccion de calentamiento. La tercera seccion ocupa el 40% de la
longitud del deshidratador y es denominada “Seccion de asentamiento” del agua
suspendida para producir crudo limpio. Las parrillas de electrodos de alto
voltaje estan localizadas en la parte superior del recipiente, arriba de la interfase

agua-aceite (Marfisi y Salager, 2004).
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Figura N° 12. Deshidratador electrostatico (Marfisi y Salager, 2004).

En la Tabla N° 1 se indican las condiciones de operacion de los 4
deshidratadores electrostaticos que se encuentran en la unidad de destilacion
dentro de las instalaciones del Mejorador Petroanzoategui, dichos equipos se
encuentran en paralelo y emplean la tecnologia Petreco.

Tabla N° 1. Condiciones de operacion de los deshidratadores del Mejorador Petroanzoategui.

Temperatura (°C) 132
Presion (barg) 11

Voltaje (V) 12500 (con corriente AC y 15A)

Separacién entre(crr(;j)lllas horizontales 30 (material de acero al carbono)
Volumen de cada deshidratador (m®) 163

2.9. MICROSCOPIA OPTICA

La microscopia, la foto-micrografia y la video-microscopia tienen una
larga historia en la determinacion del tamafio de gotas y particulas de sistemas
dispersos.

Varios estudios se han realizado para comparar los métodos de microscopia con
métodos alternativos, tales como: la dispersién de luz, el conteo Coulter,
turbidimetria, resonancia magnética nuclear (nuclear magnetic resonance,
NMR), y otros. Existen muchas aplicaciones de las técnicas de microscopia
reportadas en la literatura, entre ellas se mencionan, el estudio de vesiculas

(tamafio y forma), las trayectorias de particulas, la determinacion del potencial
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cinético de las fases presentes en emulsiones (suspensiones), los estudios de la
pelicula de la interfase y la medicién de la tension interfacial, asi como también
el estudio de emulsiones bajo el efecto de campos eléctricos; lo cual refleja la
versatilidad y flexibilidad de la aplicacion de tales técnicas. (Sloblom y Narve,
2003).

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

Series de imégenes o video continuo suministran informacién sobre las
interacciones y cinética de las gotas de procesos importantes dentro de las
emulsiones, como floculacion, percolacion y coalescencia, los cuales son
parametros fundamentales para el entendimiento del comportamiento de la
emulsion y la estabilidad de la misma, frente a un campo eléctrico. Es por ello
que, la video-microscopia se relaciona con las técnicas de analisis de imagenes,
realizadas frecuentemente con la ayuda de un computador. El software de
analisis de iméagenes hoy en dia provee un amplio rango de funciones analiticas,

con la adicion del mejoramiento de la calidad de la imagen previa a su analisis
(Sloblom, 2002).

2.10. ANALISIS DE PARTICULAS

No existe una sola dimensién fisica para describir adecuadamente el
tamafo de una particula de forma irregular, asi como una sola dimension no
podria describir la forma de un cono o de un cilindro. La dimension que sea
usada en la préactica dependera de:

(a) La propiedad o dimensién de la particula que se pueda medir.

(b) El uso que se le daré a dicha dimension.
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Si se emplea un microscopio, acoplado a un analizador de imégenes
para ver las particulas y medir su tamafio, lo que se ve en realidad es la
proyeccion de la forma de las particulas.

Se debe recordar que la orientacion de la particula en el portaobjetos del
microscopio afecta la imagen proyectada y por consiguiente la medicion del
didmetro esférico equivalente (Rhodes, 1998).

Sin embargo, un sistema de particulas esta constituido por unidades
elementales que no poseen el mismo tamafio, por lo que se suele hablar de una
distribucion de tamafios de particulas, la cual es una propiedad intensiva de una
dispersion, o mas precisamente de las gotas y sélidos que la componen. Esta
permite describir la geometria de una dispersion a traves de analisis estadisticos
del conjunto de particulas. Las propiedades de tales sistemas cominmente caen
dentro de la clase que pertenece a la particula individual, en donde se encuentra

el tamafio y forma de la particula, su volumen y su &rea superficial. (Sorrentino,
2002)
De la medida del area proyectada Ap el didmetro equivalente se obtiene:

Ap = E.Xf (Ecuacion 3)
2 [Ap
de donde se obtiene: X = 2. _\II == (Ecuacion 4)
_ A';_i_? -7z
Oy = i (Ecuacion 5)

donde:

Xa= Diametro de las gotas de agua. [um]
dw = Porcentaje de agua en funcion del area total. [Adimensional]

Aw= Area total de agua. [um?]

A:= Avrea total de la imagen. [um?]
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2.10.1. Distribucion acumulada de tamafios de particulas Fr(x;).

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

Xi, como se muestra en la Figura N°13. (Sorrentino, 2002)

1.00 -
[
0.75 /.

0.50

0.25 /./.,'

Distribucién Acumulada, F;(Xy) [-]

0.00 d g m——
0 10 100 1000
Tamaiio de Particula, X, [um]

Figura N° 13. Distribucion acumulada de tamafio de particulas (Sorrentino, 2002).

La distribucion de frecuencia acumulada F.(xi) debe ser adimensional,
pero tiene dimensiones de fraccion total de particulas cuantificadas que

pertenecen a un intervalo.

La fraccion de gotas se obtiene de la ecuacion 6.

Ay,
F,(X,) = f (Ecuacion 6)

donde:
A, = Area de gotas con diametro < Xa. [um?]
F; (X,)= Fraccion de gotas con didmetro < Xa [Adimensional]
(Sorrentino, 2002)
Por otro lado, para analizar los fendmenos de separacion electrostéatica,

se debe hacer uso de la distribucion de frecuencias, automatizando la
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manipulacion de resultados con una macro elaborada en Excel, por Fung en el
2011.
En la Tabla N°2 se describen los parametros utilizados para definir los

resultados obtenidos.

Tabla N° 2. Descripcion de pardmetros utilizados (Fung, 2011).

Parametro Descripcion
Xa [um] Diametro de las gotas de agua basado en la superficie proyectada
Fo(Xa) Fraccion de gotas con diametro < X,*
Ro(Xa)= 1- F2(Xa) Fraccion de gotas con diametro > X um
D,y [HM] Diémetrq de gota para una fraccion acumulada de F,(Xa) en
=l porcentaje
ow [%] Porcentaje de agua total

Porcentaje de agua en gotas con diametro mayor a X, después

DPw(Xa) [%] de aplicar campo eléctrico

Porcentaje de agua en gotas con didmetro mayor a X, sin aplicar

0 0
Dy (Xa) [%] campo eléctrico

*El subindice “2” indica que la distribucidn esta basada en la fraccién de superficie ocupada por
cada tamario.

El subindice “A” indica que el tamafio de la gota se define como el didmetro de la esfera que
proyecta la misma &rea como silueta.

2.11. Anélisis SARA

El petréleo es una mezcla muy compleja que contiene cientos de
compuestos; los cuales se pueden clasificar en cuatro grupos: saturados,
aromaticos, resinas y asfaltenos (Gary, 1980).

Saturados: los componentes saturados del crudo estan representados
principalmente por las parafinas. Estas son cadenas lineales cuyos atomos de
carbono se hallan unidos mediante enlaces sencillos y los otros enlaces estan
saturados con atomos de hidrégeno, y los naftenos que son cadenas ciclicas en
los que todos los enlaces disponibles de los atomos de carbono estan saturados
con hidrégeno. Estos componentes no reaccionan facilmente con otros

compuestos (Gary, 1980).
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Arométicos: los compuestos aromaticos contienen al menos un anillo
bencénico en su estructura, el cual no estd saturado pero es muy estable
comportandose como un compuesto saturado. Estos compuestos generalmente,
presentan un olor aromatico distintivo y presentan buenas propiedades como
solventes (Gary, 1980).

Resinas: Las resinas estan definidas como la fraccién del crudo que es
insoluble en propano pero soluble en n-heptano, ademas son lipofilicas y tienen
un peso molecular menor al de los asfaltenos. Estos compuestos son
relativamente saturados y también disponibles con un alto contenido de
estructuras aromaticas (Vidal, 2001).

Asfaltenos: los asfaltenos son mezclas de hidrocarburos y hetero-
compuestos de azufre, nitrégeno, oxigeno y metales, solubles en benceno (o
tolueno) e insolubles en parafinas de bajo peso molecular (n-pentano, n-hexano)
que precipitan del petréleo, crudo pesado y extrapesado. Los asfaltenos tienen
un alto caracter aromatico y no son faciles de craquear, por lo que causan
muchas dificultades en el procesamiento de los crudos pesados (Speight, 1999).

Los crudos pesados y extrapesados contienen una alta proporciéon de
asfaltenos (10-30 % p/p), los cuales son responsables de muchos problemas
asociados a la produccion, transporte y procesamiento del petréleo, ya que su
precipitacion puede ocasionar dafios a la formacion y taponamiento de
columnas de separacién, formacion de coque y desactivacion de catalizadores
(Speight, 1999).

Sin embargo, es importante mencionar que existen muchas variantes del
analisis y no todos dan resultados equivalentes. El analisis SARA comprende
un fraccionamiento, seguido o no, de una cuantificacion de cada fraccion
obtenida. La primera etapa del fraccionamiento, en cualquier caso, consiste en
la remocion de la fraccion asfalteno mediante precipitacion con diferentes
solvente de hidrocarburos, usualmente n-parafinas.

Luego de ser separados los asfaltenos, los caminos analiticos mas

difundidos son tres:
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a) Cromatografia en columna abierta de adsorcion en arcilla-gel.

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

c) Cromatografia de capa delgada (TLC), en este meétodo la fase
estacionaria es una capa de particulas de unos milimetros de espesor,
fijadas sobre un soporte solido (aluminio, plastico o vidrio). Despueés de
aplicar el analito cerca de la parte inferior de la placa seca, el disolvente

empieza a producir la separacion. (G.P.A, 2006)

2.12. DISENO FACTORIAL 2*

El término disefio experimental se utiliza habitualmente para describir
las etapas de: (a) identificacion de los factores que pueden influir en el
resultado de un experimento; (b) disefio del experimento de modo que se
minimicen los efectos de los factores incontrolados y (c) utilizacién del analisis
estadistico para separar y evaluar los efectos de los diversos factores
implicados.

Puesto que son muchos los factores que afectan a los resultados
experimentales, pueden necesitarse disefios experimentales ciertamente
complejos. La eleccion de los mejores niveles practicos de estos factores, es
decir, la optimizacion de las condiciones experimentales, requiere un estudio
mas detallado.

Un experimento donde la variable de respuesta se mide para todas las
combinaciones posibles de los niveles elegidos de los factores recibe el nombre
de disefio factorial completo. Hay dos razones de peso para utilizar un disefio
factorial en experimentos que contrastan si la respuesta depende del nivel del
factor: (a) el experimento factorial detecta y estima cualquier interaccion que no
puede hacer el experimento de un factor cada vez y (b) si los efectos de los
factores son aditivos, entonces el disefio factorial necesita menos medidas que

la aproximacion clasica para proporcionar la misma precision.
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Los estudios que utilizan un experimento factorial, definen para cada
factor dos niveles, conocidos habitualmente por «alto» y «bajo». En el caso de
una variable cuantitativa los términos «alto» y «bajo» tienen el significado
usual. La eleccion exacta de los niveles se determina principalmente por la
experiencia y conocimiento del experimentador y las restricciones fisicas del
sistema.

Un problema al utilizar un disefio factorial para determinar qué factores
tienen un efecto significativo sobre la respuesta es que, para factores que son
variables continuas, el efecto depende de los niveles alto y bajo utilizados. Si
los niveles alto y bajo estan excesivamente cerca uno de otro, se puede obtener
que el efecto del factor correspondiente no sea significativo, a pesar del hecho
de que sobre el intervalo posible completo de los niveles del factor, el efecto de
ese factor no sea despreciable. (Miller y Miller, 2002)

Asi mismo, los experimentos factoriales son la Unica manera de
descubrir las interacciones entre las variables y donde es necesario estudiar el
efecto conjunto de éstos sobre la respuesta. Para experimentos mayores a 2

factores se deben hacer al menos 2 replicas (n > 2) mediante un orden aleatorio
(Montgomery y Runger, 1996).
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CAPITULO 111
MARCO METODOLOGICO

A continuacién se presentan los pasos a seguir para alcanzar de manera
satisfactoria, los diferentes objetivos propuestos en el presente Trabajo Especial
de Grado, comenzando con la descripcion de los principales equipos
empleados.

3.1. DESCRIPCION DE EQUIPOS

3.1.1. MICROSCOPIO OPTICO NIKON MED-600

Es un instrumento Optico empleado para observar una imagen
aumentada de objetos o detalles pequefios de los mismos, que no son simples a
la vista y se logran con la combinacién de sus lentes. En la Figura N° 14 se
muestra el microscopio optico NIKON Eclipse MED 600, empleado para la

captura de iméagenes.

Figura N° 14. Microscopio 6ptico NIKON MED-600.

El microscopio Optico esta conformado por tres sistemas (Padron y Zafiga,
2005):
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(@) El sistema mecénico, constituido por piezas en las que van instaladas
las lentes permiten el movimiento para el enfoque. La parte mecénica
del microscopio comprende: el pie, el tubo, el revolver, el asa, la
platina, el carro, el tornillo macromeétrico y el tornillo micrométrico.

(b) El sistema éptico, comprende un conjunto de lentes dispuestos de tal
manera que produce el aumento de las imégenes que se observan a
través de ellas. Esta formado por los objetivos y los oculares.

(c) El sistema de iluminacion, formado por las partes del microscopio
que reflejan, transmiten y regulan la cantidad de luz necesaria para
efectuar la observacion a través del microscopio. Comprende el
espejo, el condensador y el diafragma.

Camara captadora de imagenes CCD
Esta camara (Figura N° 15) permite tomar fotos de las imégenes que son
observadas en el microscopio para transmitir los datos obtenidos a un

computador donde posteriormente son analizadas (Padron y Zdfiiga, 2005).

Figura N° 15. Camara captadora de imégenes CCD.

Image Pro Plus (Media Cybernetics)

El programa de andlisis de imagenes usado fue Image Pro Plus 6.0
(Media Cybernetics), cuya licencia fue adquirida por el Laboratorio de
Separaciones Mecanicas de la Escuela de Ingenieria Quimica de la Universidad
Central de Venezuela. Entre las caracteristicas mas importantes de este software
se tienen: (a) captura facilmente imagenes desde video, tomadas con camaras

CCD o scanner, CD de fotos, instrumentos cientificos y coleccion de imagenes
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guardadas en bases de datos; (b) procesa imagenes asegurando alta calidad,
precision y resultados constantes; (c) realiza mediciones tanto de geometrias
simples, como complejas, a través de relaciones de estructura; y (d) examina,

compara y visualiza datos para alcanzar maximos resultados (Padron y Zdfiga,
2005).
En las Figuras N°16 y N° 17, se pueden observar el software Image Pro

Plus 6.0 y el computador empleado para el uso del software respectivamente.

Image-Pro

—~ The Ultimate Image
wul  Analysis Solution From
y m The Image-Pro Family

— e

— - m-u;?xm-‘
P 4 d

Figura N° 16. Software Image Pro Plus 6.0.

Figura N° 17. Computador para software.

3.1.2. CIRCUITO DE CORRIENTE ALTERNA Y DIRECTA DE ALTO
VOLTAJE

El montaje del circuito eléctrico (Figura N° 18) donde fue posible
emplear los dos tipos de corriente (AC y DC), se instalé en el Laboratorio de
Separaciones Mecanicas de la Escuela de Ingenieria Quimica de la Universidad
Central de Venezuela, gracias a la colaboracion de la Escuela de Ingenieria
Eléctrica (Prof. W. Malpica). Dicho sistema puede proporcionar altos voltajes
hasta un méximo de 7200 voltios de AC y 3200 de DC.
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Figura N° 18. Circuito de corriente eléctrica de alto voltaje. (Pérez, 2012)

3.2. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Para cumplir con los objetivos planteados, se realizaron una serie de
experiencias las cuales incluyeron: (a) calentamiento de la muestra (fosa Guara-
2) empleando una resistencia eléctrica y agitacion de manera simultanea, (b)
aplicacion de campo eléctrico en la celda propuesta, (c) aplicacion de

centrifugacion y (d) analisis de imagenes con el software Image Pro Plus.

3.2.1. REALIZACION DEL MONTAJE DEL SISTEMA EN CONTINUO
QUE PERMITA EL MEJOR TRATAMIENTO DE LA FOSA DE
PRODUCCION GUARA-2.

Se realizo el montaje del sistema en continuo en un soporte universal
basado en el disefio preliminar, como se observa en la Figura N° 19, el cual
constd de un tanque de almacenamiento de hierro colado cuyos didmetros
fueron de 5cm (didmetro) x 9cm (altura), que dispuso de una resistencia
eléctrica externa (recubierta con cerdmica) con el fin de proporcionarle calor al
tanque y a su vez a la muestra, ademas se conto con un agitador mecéanico

(modelo RW16-Basic) capaz de adaptar la hélice marina al interior del tanque.
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Figura N° 19. Esquema general preliminar del montaje en continuo (Elaboracién propia)

A la salida del mismo (tuberia de salida de %4”) se conect6 una valvula
(V-1) con el fin de retener la muestra en el tanque hasta que alcanzara la
temperatura de interés, seguidamente se conect6 a la celda especifica, la cual
fue construida de placas planas en acrilico, de medidas externas 1,6cm x 1,6cm
X 5cm, con un espesor de pared de 0,3cm y con una distancia de separacion

entre los electrodos de 0,8cm. Tal como se aprecia en la Figura N° 20(a)

(@) (b)

Figura N° 20. Celdas empleadas con el sistema en continuo (a) planay (b) cilindrica.
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Se conect6 a la salida de la celda de placas planas una tuberia con una
valvula (V-2) para establecer el tiempo de residencia en la celda. Finalmente, a
la salida de V-2 se conectd un niple que permitio recolectar las muestras en las
zanahorias para su posterior centrifugacion en la centrifuga modelo Martin
Christ Osterode/Harz. Tipo UJ3.

Una vez realizado el montaje del sistema en continuo, se procedieron a
efectuar los distintos cambios en cada una de las partes del sistema asi como de
la celda, a fin de garantizar las mejores condiciones para la realizacion del
proceso, es por ello que las conexiones entre las partes mencionadas se
realizaron con niples, facilitando de esta manera la realizacion de los cambios.

Con el fin de caracterizar a la fosa Guara-2, se realizaron pruebas para
determinar la densidad de la mezcla, del hidrocarburo y °API, la viscosidad, la
conductividad del agua libre y el contenido de saturados, aromaticos, resinas y
asfaltenos a través del anélisis SARA.

Determinacion de la densidad y °API

Para determinar la densidad, se pesdé el picnémetro (marca
MARIENFELD) vacio (25ml) con la tapa en la balanza digital (marca OHAUS
modelo AdVenturer). Luego se incorpord la fosa al picnémetro, hasta el cuello
del mismo. Posteriormente, se peso el picndmetro con la muestra y la tapa. Y
por ultimo se calculd la densidad empleando la ecuacion 7. Este procedimiento

se repitid tres veces, con el fin de promediar los valores de densidad.
mpj —mpy
- Ve (Ecuacion 7)
donde:
p= densidad de la mezcla. (g/ml)
mpy= masa del picnémetro lleno (g)
mp,= masa del picnébmetro vacio (g)

Vp= volumen del picnémetro (25 ml)
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Con el promedio de las densidades obtenidas empleando la ecuacién 7,
se estimd la densidad del Hidrocarburo, utilizando la ecuacion 8:

pmezela—$-pw

pHC = (1-@)

(Ecuacion 8)

donde:
pHC= densidad del Hidrocarburo (g/ml)
pmezcla= densidad promedio de la fosa (g/ml)
®= cantidad de agua recolectada por destilacion (%) (Se consideré 38%, valor
obtenido por Rodriguez, en ejecucion)
pw=densidad del agua (g/ml) (considerando densidad del agua = 1 gr/ml)
De igual manera, con el promedio de las densidades obtenidas

empleando la ecuacion 7, se calculd la gravedad °API empleando la ecuacién 9:

1415
APl = % — 131,5 (Ecuacion 9)
Considerando como base que la densidad del agua a 60 °F es 1 gr/c.c.,
por lo que la densidad de un crudo o un derivado de éste seria igual a su g.e.,

por lo tanto, la densidad del agua = 1 gr/ml.
Determinacion de la viscosidad:

Para la determinacion de la viscosidad de la fosa Guara-2 a distintas
temperaturas, se emplearon los equipos provistos por el Instituto de Estudios
Avanzados (IDEA), considerando el siguiente procedimiento.

Se utilizo el viscosimetro de Brookfield que se muestra en la Figura N°
21 (a), donde se coloco la muestra en la pieza del viscosimetro denominada

Termosel, mostrada en la Figura N° 21 (b).
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(@) (b)

Figura N° 21. (a) Viscosimetro de Brookfield adaptado a un controlador de temperatura; (b)
Termosel (IDEA, 2011)

Se ajusté un valor de temperatura en el controlador acoplado al
viscosimetro y el Termosel calent6 la muestra a dicha temperatura. Luego se
fijo el nimero de splindle en 64 y la velocidad en 30 rpm en el panel de control
del viscosimetro, para luego realizar la lectura del valor de viscosidad en la
pantalla del panel. Este procedimiento se repitioé hasta obtener los valores de
viscosidad para las temperaturas ente 60 y 80°C. Se realiz0 a partir de esto un
grafico con la variacion de la viscosidad en funcién de la temperatura (ver

seccion 4.1)

Determinacién de la conductividad del agua libre:

Para medir la conductividad del agua libre, se recolect6 en un beaker de
50ml agua libre de la fosa proveniente del bidon que contenia la muestra
original de Guara-2. Luego se introdujo el electrodo adaptado al conductimetro
ORION 3 Star en el beaker que contenia el agua y se realizé la lectura del valor
de conductividad a la temperatura ambiente reportada. Este procedimiento se

realizo tres veces para promediar el valor.
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Andlisis SARA:

Para separar las fracciones de Saturados, Aromaéticos, Resinas vy
Asfaltenos presentes en la muestra de Guara-2, se utilizo el Cromatografo TLC,
Modelo IATROSCAN MKG6s, facilitado por el Instituto de Estudios Avanzados
(IDEA), ya que el mecanismo por cromatografia de capa delgada (TLC) fue el
empleado para dicho anélisis. Inicialmente, se realizo el desasfaltado de la
muestra: para ello se coloc6 1g de muestra en un embudo al cual se le agrego n-
heptano; para luego calentarlo ligeramente a 40°C y agitarlo por 2 horas.
Posteriormente se dejé en reposo por 24 horas para luego ser filtrado y obtener
de este proceso los asfaltenos, quedando los maltenos que permanecen solubles
en el solvente precipitante (este procedimiento se realizé por triplicado).

Separada la fraccion de asfaltenos, se realizd la preparacion de la
muestra con el fin de obtener el resto de las fracciones. Para ello, se pesé
aproximadamente 25mg de la muestra anterior (maltenos), tomando en cuenta
que representan 25ppm. Esta muestra se diluyd con el valor de volumen de
cloroformo obtenido por la relacion Mgmaienos/25ppM; esto se realizd para tres
muestras.

Posteriormente, se colocé 1 microlitro (con una jeringa) de las muestras
respectivas en las varillas de alimina, la cual represent6 la fase estacionaria. En
la Figura N° 22 se pueden apreciar las varillas de alimina, las 3 muestras de

Guara-2 sin asfaltenos y la jeringa empleada.

Figura N° 22. Varillas de alimina, muestras (sin asfaltenos) y la jeringa.
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Las varillas se sumergieron en dos camaras de desarrollo, la primera con
n-heptano (fase movil) por un tiempo de 35min.; en esta camara son arrastrados
los saturados. Posteriormente, se sumergieron en la segunda camara con tolueno
(fase mavil) por un tiempo de 15min.; en esta cdmara son arrastrados los
aromaticos, quedando las resinas en la parte baja de las varillas.

Finalmente, las varillas fueron colocadas en el cromatografo TLC
(Modelo IATROSCAN MK®6s) que permitio detectar los componentes
presentes para luego identificarlos y cuantificarlos, mediante una llama de
hidrégeno, dando como resultados las areas de los componentes Saturados,
Arométicos y Resinas. En las Figuras N° 23 y N° 24 se muestran
respectivamente el cromatdgrafo empleado y una gréfica representativa de las

areas.

Figura N° 23. Cromatografo TLC. Figura N° 24. Gréfica representativa de las areas.

(Modelo IATROSCAN MKG6s)

3.2.2. ESTABLECER LA TEMPERATURA DE OPERACION QUE
GARANTICE LA FLUIDEZ DEL MATERIAL DE LA FOSA GUARA-2.

Luego de realizar el montaje del sistema en continuo como se describio
anteriormente, y de efectuar los cambios respectivos, se establecio que la
fluidez de la fosa fuese aquella en donde el tiempo de residencia en la celda a
una temperatura determinada fuese aproximado al de la fosa Acema-100 y la

fosa Merey-31 (trabajos realizados en paralelo Gonzalez, M. y Garcia, A.). Por
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lo tanto, se realiz6 un barrido de temperatura desde 35°C hasta 85°C en la celda
plana, empleando el sistema en continuo.

Para ello, se colocé en el tanque de almacenamiento 150ml del material
de la fosa, hasta llegar al primer valor del rango (35°C), calentando a través de
la resistencia eléctrica que se encontraba en el tanque, ajustando mediante el
variac la potencia necesaria para suministrarle calor al mismo, agitando
simultaneamente la muestra contenida en el tanque con un agitador mecanico.

Luego de alcanzar la temperatura deseada se abri6 la valvula V-1 y V-2,
el material de fosa se dejaba circular por todo el sistema y se realizaba un
proceso de recirculacion manual para mantener la temperatura en el sistemay el
volumen en el tanque constante, al alcanzar la temperatura en la celda deseada
se colocd un beaker de 50ml a la salida de V-2 y justo cuando el material de
fosa llegaba al fondo del beaker se cronometrd el tiempo de recoleccion de
10ml (3 repeticiones). Este procedimiento se realizd para cada temperatura
hasta completar el barrido.

Seguidamente, con los valores obtenidos se construyé una gréfica de
temperatura de la fosa en la celda (realizando las mediciones en la celda con un
multimetro modelo UT55) en funcién del tiempo de residencia en la celda,
empleando para el célculo del tiempo de residencia las siguientes ecuaciones.

Para calcular el caudal se utilizo la siguiente ecuacion:

V recolectado .,
Q=——"-"—"7— (Ecuacion 10)

t recolectado

donde,
V recolectado = volumen recolectado (ml)= 10ml

t recolectado = tiempo para recolectar los 10ml (seg)

v celd »
tcelda = % (Ecuacion 11)

donde,
V celda = volumen de la celda (cm®) = 5 cm*1cm*0,8cm = 4cm?

Q = caudal (ml/seg)
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Estas pruebas para determinar la temperatura de fluidez se realizaron
inicialmente. Debido a que no se contaban con los equipos en el L.S.M para

determinar la viscosidad se realizaron posteriormente las pruebas en el IDEA.

3.2.3. DETERMINACION DE LAS VARIABLES OPTIMAS A PARTIR
DE LAS CONDICIONES DEFINIDAS, PARA LOGRAR LA
SEPARACION MAS EFICIENTE DE LA FOSA GUARA-2 APLICANDO
EL METODO “DISENO FACTORIAL 2*”

Una vez obtenida la temperatura de operacion, el efecto de las variables
de tiempo de residencia (rcelda], voltaje (V), tipo de corriente (AC y DC) y
tipo de celda (plana y cilindrica) se estudiaron empleando el método Disefio
Factorial 2°. Para ello, se consideraron las variables y los niveles que fueron

estudiados, los cuales se presentan en la Tabla N° 3.

Tabla N° 3. Variables y niveles estudiados con el Disefio Factorial 2*

Nivel considerado Valores
Variable Alto Bajo Alto Bajo
Tiempo de residencia (tcelda]) ta tg 15seg 5seg
Voltaje (V) Va Vg 1000V 500V
Tipo de corriente AC DC
Tipo de celda Cilindrica (C) Plana (P)

Como se puede observar en la Tabla N°3 el método aplicado debe
considerar para cada variable o factor, un nivel alto y un nivel bajo; asi mismo,
las pruebas se realizaron al azar empleando el sistema en continuo utilizando el
circuito eléctrico.

La celda cilindrica de tubos concéntricos empleada tiene como medidas:
diametro interno del tubo mayor (1,12cm), diametro externo del tubo menor
(0,32cm) y separacion entre los tubos de 0,8cm. Esta celda fue suministrada por
Rodriguez (en ejecucién), y fue realizada en acrilico empleando cobre como
material de elaboracion de los electrodos (ver Figura N° 20 (b)).

Es importante mencionar que para la variable tiempo de residencia y

con el fin de evitar errores asociados a la manipulacién, fue necesario realizar
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una sustitucion de la valvula (V-2) por piezas de acrilico sustituibles con un
orificio de salida de 3,45mm y 2,70mm; con dichas medidas se obtenian
aproximadamente los tiempos de residencia analogos a los obtenidos mediante
la valvula V-2. Se presentan las piezas mencionadas en las Figuras N° 25 (a)
Pieza de 3,45mmy (b) Pieza de 2,70mm.

-

(@) (b)
Figura N° 25. (a) Pieza de acrilico con la apertura de 3,45mm y (b) Pieza de acrilico con la
apertura de 2,70mm.

A partir de la tabla anterior (Tabla N°3) se establecieron las posibles
combinaciones de los diferentes factores en estudio, para la realizaciéon de las

diferentes pruebas; estas combinaciones se presentan en la Tabla N° 4.

Tabla N° 4. Combinacion de factores para los experimentos considerados en las pruebas.

Condicion Tipo de . Tipo de Tiempo de
experimental celda Voltaje corriente residencia

1 plana bajo DC bajo

a cilindrica bajo DC bajo

b plana alto DC bajo

c plana bajo AC bajo

d plana bajo DC alto

ab cilindrica alto DC bajo

ac cilindrica bajo AC bajo

ad cilindrica bajo DC alto

bc plana alto AC bajo

bd plana alto DC alto
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Continuacién Tabla N° 4

cd plana bajo AC alto
abc cilindrica alto AC bajo
abd cilindrica alto DC alto
acd cilindrica bajo AC alto
bcd plana alto AC alto
abcd cilindrica alto AC alto

Luego de realizar de manera aleatoria todas las combinaciones
mencionadas, se determind para cada prueba, el porcentaje de agua en gotas
mayores a 10pum antes y después de aplicado el tratamiento (ver seccion 3.2.4),
con el fin de determinar el Factor de Desestabilizacién empleando la ecuacion
12 y se empled una Hoja de Calculo (Excel) para el analisis estadistico, que
permitio conocer la combinacion optima de las variables con las que es posible

obtener una separacién mas eficiente de la fosa Guara-2.

FD = :”E
(Ecuacion 12)

Recordando que ®dw(X,) representa el porcentaje del area de la imagen en
gotas mayores que (¥, ). FD representa fisicamente la razén entre la fraccion
ocupada por gotas mayores que X, después del tratamiento y esa fraccion antes
del tratamiento, combinando la informacién de la distribucion de tamafio de

gotas con la del contenido de agua (Fung, 2011).

<1 .
Disminuye la
cantidad de agua en
gotas grandes

FD € [0, »)
< 1 No hay cambio

Aumenta la

L >1 cantidad de agua en

gotas grandes
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3.2.4. CUANTIFICACION DEL GRADO DE SEPARACION EN EL
SISTEMA EN CONTINUO, EMPLEANDO TECNICAS DE
MICROSCOPIA OPTICA Y DE SEPARACION DE FASES

Luego de aplicado tanto el campo eléctrico (AC-DC) y realizado las
mediciones respectivas en la seccion 3.2.3, asi como después de centrifugar, se
le realiz6 en paralelo el estudio a las muestras empleando microscopia dptica.

Para emplear esta técnica, se dispuso la muestra en un portaobjetos,
colocando un cubreobjetos sobre la misma y a su vez varios portaobjetos a fin
de distribuir uniformemente la muestra, para llevarla luego al microscopio
Nikon Eclipse ME-600 (fijando el zoom a 20X); se utiliz6 la camara captadora
de imagenes CCD y el computador con el fin de tomar las iméagenes a ser
analizadas por el programa Image Pro Plus. El calculo del porcentaje de agua
dado por el area de la gota entre el area total y la cuantificacion del agua
coalescida se realizd con la macro en Excel desarrollada por Fung (2011). Los
pasos seguidos se muestran a continuacion en la Figura N°26.

]
J'chml !
|
}
w

Calentamiento (hasta Temperatira de
interés)

Resultados (Macros en Resultados (Macros en
Excel)

[ = COMPARAFR = ]

Figura N° 26. Esquema general de la gplicacion del tratamiento con calentamiento, corriente
alterna (60hz) y directa a diferentes voltajes, centrifugacién y microscopia dptica (Elaboracion

propia)

59



Como se observa en la Figura N° 26, las muestras fueron centrifugadas
con el fin de obtener el porcentaje de agua recuperada a través de una medicion
volumétrica; para ello se recolectaron 4 muestras de 5ml en zanahorias para
cada prueba, las cuales fueron colocadas en la centrifuga por 10min a 2.700
rpm. Posterior a la centrifugacion se aplico la técnica de microscopia Optica
empleando los equipos y procedimientos anteriores, con el fin de obtener la
distribucion y el tamafio de gotas.

La comparacion se realizd con la muestra original, es decir, con la
muestra de Guara-2 antes de ser sometida al proceso en continuo.

En la Figura N° 27 se detallan los pasos para calcular la distribucién de
tamafo de gotas, con el fin de elaborar las curvas de distribucion acumulada en
funcién del tamario de particula.

La captura de imagenes con la muestra en el portaobjetos se realizo6 en la

linea central de la muestra, y a los lados derecho e izquierdo.

Toma de muestra

T 7T\ =
i |

/ Visualizacion dem / Captura de imagen \ / Anélisis de imaqen\

muestra

Cémara
CCD

Microscopio
NIKON MED
600

Software Image Pro Plus

NG /
/ Resultados (Macros en \

Excel)

Distribucién acamulada de tamaiio de gotas —-DTG

z 1.0 D= 148
I
i 0,
g 04

‘

Dym 289
- Dy= 682
2 Dry= 30,79
o Dy 31,62

i

1000/ 1, 68,56

N — —

Figura N° 27. Esquema del procedimiento para calcular la distribucion de tamafio de gotas
(Fung, 2011)
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CAPITULO IV
RESULTADOS Y ANALISIS DE RESULTADOS

En este capitulo se presentan los resultados y la discusion de los
resultados obtenidos para las diferentes pruebas realizadas en el presente

Trabajo Especial de Grado.

4.1. REALIZACION DEL MONTAJE DEL SISTEMA EN CONTINUO

Una vez construido el sistema en continuo tal como se describio
anteriormente en la seccion 3.2.1, se realizaron los cambios respectivos,
obteniéndose lo siguiente:

Tanque de alimentacidn: se emplearon diferentes materiales como
aislantes (mecate, algodon y fibra de vidrio), sin embargo, la fibra de vidrio
resulté ser el material mas eficiente para lograr un buen aislamiento térmico, ya
que al realizar las mediciones con la pistola laser de la temperatura del material
de fosa en el tanque, dicho material permitié soportar altas temperaturas. En la
figura N° 28 se presenta el aislamiento del tanque mas efectivo y la manera en
que fue sujeta la resistencia térmica que permitié mantener la temperatura en el

tanque.

Figura N° 28. Tanque de alimentacion recubierto con fibra de vidrio.

Arreglo del sistema: se colocd el sistema tanto de forma horizontal
(Figura N° 29 (a)) como vertical (Figura N° 29 (b))
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(@) Arreglo de la celda en horizontal.

(b) Arreglo de la celda en
vertical.

Figura N° 29. Arreglos considerados para la celda en el sistema.

Se puede apreciar en la Figura N° 29(a) que solo el tanque estaba aislado
y los distintos accesorios que se emplearon en las configuraciones, retardaban el
recorrido que tenia que hacer el material de fosa para llegar a la salida,
presentando de esta manera pérdidas de calor en el sistema. La temperatura del
material de fosa en el tanque fue de 90 °C y luego de realizar el recorrido salié a
28°C, ambas temperaturas se midieron con una pistola laser. Por otra parte, en
la Figura N° 29(b) aunque el sistema no tenia accesorios que retardaran el
recorrido, dado que el sistema estaba expuesto al ambiente, la temperatura del
material de fosa en el tanque fue de 90 °C y luego de realizar el recorrido salié a
40°C.

Por lo tanto, en la Figura N° 30(a) se presenta la modificacion que se le
realizé al arreglo mostrado en la Figura N° 29(a).
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Figura N° 30. Modificacion del arreglo del sistema (a) horizontal, (b) vertical.

Se puede observar en la Figura N° 30(a), que se recubri6 el resto del
sistema con el fin de mantener la temperatura, sin embargo, se presentaban de
igual manera pérdidas de calor, ya que la temperatura del material de fosa en el
tanque era de 90 °C y a la salida del sistema su temperatura era de 30°C
(medida con pistola laser). Es por ello, que se considerd colocar el sistema de
manera vertical manteniendo el aislamiento, tal como se observa en la Figura
N° 30(b).

Finalmente, con el fin de obtener el valor de temperatura en la celda, se
adaptd una termocupla en la misma, tal como se observa en la Figura N° 31(a);
adicionalmente debido a la alta viscosidad que presentaba el material de fosa
Guara-2, fue necesario afiadir al recubrimiento con fibra de vidrio, una fuente
de calor empleando una resistencia eléctrica colocada en parte del sistema
(tuberia, niples y valvulas), tal como se puede apreciar en la Figura N° 31(b).

Este ultimo sistema logré disminuir el gradiente de temperatura, pues la
temperatura del material de fosa en el tanque era de 85 °C y a la salida del
sistema la muestra tenia una temperatura de 65°C (medida con pistola laser);

dicho montaje fue el empleado para llevar a cabo las posteriores pruebas.

63



Figura N° 31. Sistema final considerado. (a) Adaptacién de la termocupla en la celda. (b)

Aislamiento.

Determinacion de la Densidad y °API

En la Tabla N° 5 presentada a continuacion se muestran los valores de

densidad de la mezcla, del Hidrocarburo y °API1 obtenidos para el material de

fosa Guara-2.

Tabla N° 5. Densidad de la mezcla, del Hidrocarburo y °API del material de fosa Guara-2.

Densidad de la mezcla D_en3|dad del
Muestra (g/mi) Hl_drocarburo
estimada (g/ml)
1 0,9839 0,9740
2 0,9819 0,9708
3 0,9814 0,9700
Promedio 0,9824 0,9716
°API 12,53 °API 14,13 °API

En la Tabla N° 5 se puede observar que a partir de la densidad de la
mezcla se calcularon los °API obteniendo un valor de 12,53. Los grados API
(American Petroleum Institute), representan una clasificacién universal que da
una idea de la viscosidad o fluidez de cada crudo (Proinquica, 2008). Por otra
parte, en funcion de su gravedad API los crudos pueden clasificarse en: (a)
Condensados > 43 °API; (b) Livianos 30- 42.9 °API; (c) Medianos 23-29.9
°API; (d) Pesados 10-22.9 °APIl y (e) Extra-pesados/ bitimenes < 10 °API.

(Gary, 1980). Por lo tanto, el material de fosa Guara-2 tiene una densidad analoga
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a un crudo pesado, teniendo como caracteristica resaltante al pertenecer a dicha
clasificacion una elevada proporcion de fracciones de hidrocarburos de alto

peso molecular (fracciones residuales) (Gary, 1980).

Determinacién de la Viscosidad

En la Tabla N° 6, se presentan los valores de viscosidad a diferentes
temperaturas del material de fosa Guara-2 alcanzados luego de realizar las
pruebas con el viscosimetro de Brookfield (IDEA), estas pruebas se realizaron

posteriormente a las del L.S.M.

Tabla N° 6. Viscosidad a diferentes temperaturas para el material de fosa Guara-2 (IDEA)

Tem?fé?tura Viscosidad (cP) %Torque N° Spindle Ve('::rl:)ad
60,0 11500 57,5 64 20
65,0 8520 42,6 64 30
70,0 6100 30.4 62 30
75,0 4100 20,5 64 30
80,0 2540 12,7 64 30

Se puede observar en esta tabla que la fosa Guara-2, es muy sensible a
los cambios de temperatura, ya que con un gradiente de 5°C, cambia su
viscosidad en un promedio de 2000 cP. Por otra parte, con el fin de obtener una
viscosidad similar para los materiales de fosa Acema-100 y la fosa Merey-31
(trabajos realizados en paralelo Gonzalez, M. y Garcia, A. respectivamente), se

obtuvieron los valores presentados a continuacion en la Figura N° 32.
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viscosidad p)
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Figura N° 32. Viscosidades de los materiales de fosa Merey-31, Guara-2 y Acema-100 a
distintas temperaturas (IDEA).

En la Figura N° 32 se pueden observar los valores de viscosidad
obtenidos para las tres fosas, donde es comuin la viscosidad de 5800 cP,
logrando alcanzar dicho valor con las temperaturas de 72°C para el material de
fosa Guara-2, 35°C para la fosa Acema-100 y a 55°C para la fosa Merey-31. En
la seccion 4.2, se presentan los valores de fluidez (tiempos de escurrimiento)

obtenidos inicialmente mediante las pruebas realizadas en el L.S.M.

Conductividad del agua libre

En la Tabla N° 7 se presentan los valores de conductividad para el agua
libre recolectada del material de fosa Guara-2 y el valor de conductividad para

el agua ultra pura.

Tabla N° 7. Conductividad del agua libre del material de fosa Guara-2 y del agua ultra pura.

Muestra Cont_juctividad agua Conductividad agua
libre (mS/m) ultra pura (mS/m)
1 1,029
2 07 5,5%10°
3 1,095 ’
Promedio 1,066
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Se puede observar en la Tabla N° 7 que la conductividad del agua libre
recolectada del material de fosa Guara-2 fue de 1,066 mS/m, recordando que, al
determinar la conductividad se evalua la capacidad del agua para conducir la
corriente eléctrica, es una medida indirecta de la cantidad de iones en solucion
(fundamentalmente cloruro, nitrato, sulfato, fosfato, sodio, magnesio y calcio)
debido a la migracion por la influencia de un gradiente de potencial. Los iones
se mueven a una velocidad que depende de su carga y tamafio, la viscosidad del
medio y la magnitud del gradiente de potencial, por lo que la conductividad
aumenta cuando aumenta la concentracion de iones (APHA, 1998). Por lo tanto, el
agua libre que posee el material de fosa Guara-2 es altamente conductora y por
ende buen conductor de la electricidad, comparada con la conductividad del
agua ultra pura. Una alta conductividad de la fase acuosa puede sugerir también
la presencia de peliculas interfaciales rigidas lo que incrementa la estabilidad de
las gotas de agua dispersas en la fase continua, ademas, los iones disueltos
pueden interactuar con las cabezas polares de los surfactantes alojados en la
interfase lo cual puede incrementar la rigidez de la pelicula, derivando esto en

una mayor estabilidad (Rebolledo, 2007).

Andlisis SARA

En la Figura N°33 se presentan los porcentajes de Saturados,
Aromaticos, Resinas y Asfaltenos que posee la fosa Guara-2, como resultado
del analisis SARA (analisis basado en las diferencias de solubilidad y
polaridad) llevado a cabo luego de obtener los valores de cromatografia y de

normalizacion de los datos (ver Apéndice).

67



Saturados Aromaticos Resinas Asfaltenos

Figura N° 33. Porcentaje de Saturados, Aromaticos, Resinas y Asfaltenos para la Fosa Guara-2.

Se puede visualizar en la Figura N°33, que los saturados son los que se
encuentran presentes en mayor proporcion con un porcentaje de 43,11%, esto
puede verse reflejado en una mayor estabilidad del material de fosa, ya que una
alta fraccion de saturados o compuestos parafinicos puede suponer, la presencia
de n-parafinas de bajo peso molecular las cuales disminuyen la tension
interfacial entre la fase discreta y continua en la emulsion por ser los asfaltenos
solubles en este tipo de compuestos (Salager, 1999(b)). Seguidamente, se
encuentran las resinas con un porcentaje de 28,38%, dicho valor puede
manifestarse de igual manera en la estabilidad de la fosa Guara-2, puesto que
una alta concentracién de resinas da origen a la formacion de agregados
micelares malténicos los cuales generan peliculas interfaciales rigidas (Rebolledo,
2007). Posteriormente, los aromaticos estan presentes en la fosa con un
porcentaje de 18,79%. Una alta proporcion de anillos aromaticos sugiere un
aumento en la sustitucion de grupos alquilos producto de la condensacion de los
mismos, lo que deriva en la ramificacion de las cadenas alifaticas en los anillos
aromaticos contribuyendo igualmente a la formacion de peliculas rigidas en la
zona interfacial (Marfisi y Salager, 2004), por lo tanto el valor mencionado de
aromaticos puede verse reflejado en la estabilidad de la fosa. Finalmente, los
asfaltenos son los que se encuentran presentes en menor proporcion, porque
representan el 9,73%, sin embargo, el contenido es representativo para lograr
favorecer la estabilidad de la emulsién, pues con la presencia de asfaltenos se
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estabiliza la interfase agua-crudo (Marfisi y Salager, 2004). Ademas, si la
concentracion de los asfaltenos es superior al 4% estos forman un sistema
coloidal que determina la viscosidad del producto (G.P.A, 2005). Por otra parte,
en Venezuela para crudos pesados se encuentran Bachaquero con un °API de
11,8 y un porcentaje de asfaltenos de 7,1 y Boscan con un °API de 10,6 y un
porcentaje de asfaltenos de 12,8, confirmando que el material de fosa Guara-2,

posee un contenido de asfalteno medio alto.

4.2. TEMPERATURA DE OPERACION QUE GARANTICE LA
FLUIDEZ DEL MATERIAL DE LA FOSA GUARA-2

Las pruebas para lograr alcanzar el punto de fluidez se realizaron en un
principio midiendo con una pistola laser las temperaturas en el tanque y a la
salida del sistema, promediando estos valores se obtenia la temperatura en la
celda; sin embargo, con el fin de obtener un valor méas certero de temperatura
en la celda se adapt6 una termocupla en la misma, ya que era en la celda donde
se queria observar el efecto de los distintos campos eléctricos. Por lo tanto, se
realiz6 el barrido de temperaturas considerando los valores medidos
directamente en la celda mediante un multimetro modelo UT55, para luego
construir las graficas de temperatura de la fosa en funcion del tiempo de
residencia, ambos en la celda. En la Tabla N° 8 se presentan los valores

obtenidos de los distintos tiempos de residencia en la celda plana.

Tabla N° 8. Tiempos de residencia en la celda plana.

Volumen . .
Tempera | recolectado Tiempo Tl(_empo_
Temperatura | Temperatura de Caudal | residenci
tura con la
en el tanque celda . , recolec (ml/ aenla
(°C) (°C) salida valvula cion seg) celda
(°C) 100% (seq) (seq)
abierta (ml) 9 9
54 50 61,2 10 134 0,0746 53,6
62 57 62,4 10 120 0,0833 48
68 60 57,2 10 111 0,0901 44,4
75 69 58,6 10 115 0,0870 46
82 74 60,2 10 103 0,0971 41,2
86 77 64,1 10 76 0,1316 30,4
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Se puede observar en la Tabla N° 8 que se logra alcanzar un tiempo de
residencia de 30seg en la celda, cuando la fosa Guara-2 debe tener una
temperatura en la celda de 77°C; el valor de tiempo de residencia de 30seg, se
fijo para las otras fosas en estudio, obteniéndose de forma analoga el valor de
temperatura en la celda. Estos resultados coincidieron aproximadamente con
los valores de viscosidad reportados del IDEA en la seccion 4.1.

La temperatura determinada de esta forma, fue la temperatura de
operacion con la cual se realizaron las pruebas posteriores, es decir, para el
material de fosa Guara-2 la temperatura de operacion en la celda fue de 77°C.

En la Figura N° 34 se representan las temperaturas en funcion del
tiempo de residencia en la celda plana para los materiales de fosas Merey-31,

Guara-2 y Acema-100, obtenidas inicialmente en el L.S.M.
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Figura N° 34. Temperaturas en la celda en funcion del tiempo de residencia en la celda plana
para los materiales de fosa Merey-31, Guara-2 y Acema-100 (L.S.M).

Se destaca en la Figura N° 34, que para el material de fosa Guara-2 se
debe trabajar a una temperatura de 77 °C para lograr un tiempo de residencia en
la celda de 30seg. También, se puede visualizar que este tiempo de residencia

se obtiene a 35°C para la fosa Acema-100 y a 55°C para la fosa Merey-31,



coincidiendo aproximadamente con lo obtenido en pruebas posteriores en el
IDEA (Ver Figura N° 32).

4.3. VARIABLES OPTIMAS OBTENIDAS, PARA LOGRAR LA
SEPARACION MAS EFICIENTE DE LA FOSA GUARA-2 APLICANDO
EL METODO “DISENO FACTORIAL 2*’

Luego de realizar las diferentes combinaciones, considerando la
temperatura de operacién obtenida anteriormente y las variables tiempo de
residencia (rcelda}, voltaje (V), tipo de corriente (AC y DC) y tipo de celda
(plana y cilindrica) se presenta a continuacion la Tabla N° 9, la cual contiene los
valores de los factores de desestabilizacion (FD) de las distintas combinaciones
de pruebas realizadas del método Disefio Factorial 2*, tratando de mantener
condiciones analogas a los trabajos en paralelo llevados a cabo por Gonzélez,
M. (fosa Acema-100) y Garcia, A. (fosa Merey-31).

Por otro lado, con el fin de comparar el efecto del campo eléctrico a
través del factor de desestabilizacion (FD), fue necesario definir un tamafio de
gota que se establecié de manera arbitraria en 10 um, debido a que todas las
muestras usadas poseian al menos algunas gotas de ese tamafio. Empleando la
ecuacion 12 se calcularon los valores de los FD para las distintas
combinaciones, los cuales se presentan en la Tabla N° 9.

Tabla N° 9. Factores de desestabilizacion para las distintas combinaciones.

Name . . . FD FD FD

ro de Tég%ge Vj.)éta c-cl)-:'?(i)egse Iég;gsr?c?: Replica | Replica | Replica | Promedio

prueba 1 2 3
1 plana bajo DC bajo 1,42 0,29 0,73 0,81
2 cilindrica | bajo DC bajo 0,73 0,46 0,46 0,55
3 plana alto DC bajo 1,14 0,63 1,37 1,05
4 plana bajo AC bajo 1,47 0,64 0,64 0,92
5 plana bajo DC alto 0,86 0,58 0,75 0,73
6 cilindrica | alto DC bajo 0,61 0,34 0,73 0,56
7 cilindrica | bajo AC bajo 0,51 0,51 0,34 0,45
8 cilindrica | bajo DC alto 0,95 0,39 0,44 0,59
9 plana alto AC bajo 0,54 0,88 0,51 0,64
10 plana alto DC alto 0,22 0,39 0,36 0,32
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Continuacién Tabla N° 9

11 plana | bajo AC alto 0,32 0,42 0,32 0,35
12 cilindrica | alto AC bajo 0,51 0,78 0,66 0,65
13 cilindrica | alto DC alto 0,24 0,36 1,42 0,67
14 | cilindrica | bajo AC alto 1,19 0,81 0,64 0,88
15 plana alto AC alto 0,51 0,31 1,02 0,61
16 cilindrica | alto AC alto 0,49 0,54 0,1 0,38

Debido a las pérdidas de calor que se presentaron al utilizar la celda
cilindrica, se recurrio a colocarle un cordon de asbesto alrededor de los
accesorios, tal como se puede apreciar en la Figura N° 35. Esto fue motivado a
que al calentar el material de fosa en el tanque hasta 85°C la temperatura en la
celda era de aproximadamente 36°C y al intentar alcanzar la temperatura de
operacion en la celda (77°C) la muestra empezaba a ebullir, perdiendo de esta

manera el agua por evaporacion, lo cual no era el fin del proceso.

Figura N° 35. Celda cilindrica con cordén de asbesto.

En la Figura N° 35 se aprecia la manera en que fue colocado el cordon
de asbesto, sin embargo, la temperatura en la celda no pudo mantenerse a la
establecida como temperatura de operacion (77°C), por lo tanto, se considerd
fijar la temperatura en el tanque (85°C) y realizar todas las pruebas con la
temperatura que indicaba la celda (36°C), esto influy6 de manera directa en las
pruebas realizadas con la geometria de celda cilindrica, debido a que no se
alcanzé la temperatura de operacion que se utilizé para la geometria de celda
plana.

Por otro lado, para poder apreciar un incremento del tamafio de gota
luego de aplicar los diferentes campos, los valores de FD deben ser mayores a
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1, sin embargo, se puede apreciar en la Tabla N° 9 que los valores de FD son en
su mayoria menores a 1, por lo tanto, no existe una influencia significativa en la
aplicacion del campo eléctrico en el material de fosa Guara-2, incluso reduce la
cantidad de agua en gotas grandes (mayores a 10 pum).

Es importante resaltar que, para los tres materiales de fosa se
establecieron iguales condiciones de tratamiento y de esta manera realizar las
pruebas, es decir, aplicar calentamiento, campo eléctrico y centrifugacién, por
lo que dadas dichas condiciones y luego de observar los valores de FD, el cual
representd el parametro de comparacién para las tres fosas, se puede apreciar
que el tratamiento aplicado en general no favorecid en la desestabilizacién del
material de fosa Guara-2, por lo tanto, se establecid otro criterio de
comparacion para asi poder apreciar si existié un cambio en la cantidad de agua

en funcién del contenido original, tal como se presenta en la Tabla N° 10.
Tabla N° 10. Factores de desestabilizacion para las distintas combinaciones con sus porcentajes

de agua total.

NUmero | . . .
de Tégﬁjge Voltaje c-glrrl)'?egtee Iégirgepr?cciiae Re(gleica Re(g‘ivica Re(g‘ivica Promedio
prueba 1(%) | 2(%) | 3(%)
Muestra original 15,4
1 plana bajo DC bajo 12,6 6,6 8,4 9,2
2 cilindrica | bajo DC bajo 11,3 5,5 7,5 81
3 plana alto DC bajo 12,6 8,2 13,5 11,4
4 plana bajo AC Bajo 21,2 20,9 14,0 18,7
5 plana bajo DC alto 13,6 8,6 12,8 11,6
6 cilindrica | alto DC bajo 6,9 5,6 7,3 6,6
7 cilindrica| bajo AC bajo 7,6 6,8 6,1 6,8
8 cilindrica| bajo DC alto 9,0 7,0 9,5 8,5
9 plana | alto AC bajo 23,7 | 145 19,1 19,1
10 plana alto DC alto 9,2 8,3 10,4 9,3
11 plana bajo AC alto 51 7,2 6.4 6,2
12 |cilindrica| alto AC bajo 6,4 74 9,0 7,6
13 |cilindrica| alto DC alto 12,5 8,2 12,5 11,0
14 Icilindrica| bajo AC alto 10,4 8,0 6,7 84
15 plana alto AC alto 8,3 6,2 13,5 9,3
16  |cilindrica| alto AC alto 6,6 6,2 2,3 51
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Se puede apreciar en la Tabla N° 10, que las combinaciones resaltadas
cuyas caracteristicas fueron: geometria de celda plana, voltaje bajo, tipo de
corriente AC y tiempo de residencia bajo (18,67), asi como geometria de celda
plana, voltaje alto, tipo de corriente AC y tiempo de residencia bajo (19,08),
fueron las combinaciones que aun cuando lograron desestabilizar mas el
material de fosa, favoreciendo en el incremento del tamafio de gotas, en
comparacion con la muestra original, no logran ser representativas.

De igual manera, se considerd otro criterio de comparacion para asi
poder apreciar si existié un cambio en el didmetro de gota de agua en funcién
del diametro original, tal como se presenta en la Tabla N° 11, donde se pueden
observar los factores de desestabilizacion con los diametros de gota para una

fraccion acumulada del 50 %.

Tabla N° 11. Factores de desestabilizacion para las distintas combinaciones con los diametros

de gota para una fraccion acumulada del 50 %.

Namero D59 D5(_, D | Desviacion Coeficiente
de Replica | Replica 50 Promedio . de
prueba 1 2 Replica 3 estandar variacion

Muestra original 59
1 20,2 5,6 10,3 12,0 7,45 62
2 6,1 9,5 7,6 7,7 1,70 22
3 13,7 7,9 21,6 14,4 6,88 48
4 6,8 4,3 5,4 55 1,25 23
S 6,8 6,4 6,5 6,6 0,21 3
6 11,0 6,8 17,6 9,2 5,44 59
7 6,5 8,3 7,0 7,3 0,93 13
8 14,8 6,3 55 8,9 5,15 58
9 4,1 6,0 3,6 4,5 1,27 28
10 5,3 6,3 4,3 5,3 1,00 19
11 6,4 4,9 5,2 55 0,79 14
12 9,5 13,0 7,7 10,1 2,70 27
13 4,6 6,7 21,0 10,7 8,92 83
14 20,7 13,1 22,3 18,7 4,92 26
15 6,1 4,4 7,2 59 1,41 24
16 8,2 10,5 7,1 8,6 1,73 20

En la Tabla N° 11 se observa que en mas de la mitad de las pruebas se

presentan incrementos significativos de la mediana de la distribucion, (Dso),
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llegando a incrementar en algunos casos entre el doble y el triple en
comparacion con la muestra original, dichos incrementos se favorecen
empleando la geometria de celda cilindrica. Considerando que todas las pruebas
con la geometria de celda cilindrica se realizaron con una temperatura en la
celda de aproximadamente 36°C, por lo explicado anteriormente, se hubiese
podido observar un mayor incremento en el tamafio de las gotas si la
temperatura de operacion en la celda cilindrica se habria alcanzado.

Ademas, a partir de la Tabla N° 9 se presenta en la Figura N° 36 una
grafica que representa la influencia del tipo de celda y del tipo de corriente en el
factor de desestabilizacion a diferentes voltajes.
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Figura N° 36. Influencia del tipo de celda y del tipo de corriente en el factor de
desestabilizacion a diferentes voltajes.

Para poder aplicar el método Disefio Factorial 2* es necesario que todas
las variables posean un rango en comun, donde se puedan ver reflejadas las
interacciones entre las mismas, sin embargo, se puede observar en la Figura N°
36 que los rangos de voltajes para las pruebas empleando una geometria de
celda plana y con tipo de corriente DC y AC no poseen un rango en comdn y

por ende no existe comparacion. Por otro lado, empleando una geometria de
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celda cilindrica y con tipo de corriente DC y AC si se puede establecer
comparacion, pero en relacion a las celdas planas no se presenta un rango en
comun; esto fue debido a que al intentar aplicar el mismo voltaje que se le
aplicaba a las pruenbas con las celdas planas, se producia cortocircuito a las
pruebas con las celdas cilindricas, lo cual disminuia la diferencia de potencial

aplicada, tal como se aprecia en la Figura N° 37.

Figura N° 37. Cortocircuito poducido al incrementar el voltaje.

De igual manera, en la Tabla N°12 se presentan los valores de voltaje
que fueron alcanzados al aplicar los distintos tipos de corriente, para cada una
de las geometrias de celda empleadas.

Tabla N° 12. Voltajes alto y bajo alcanzados para DC y AC con celda plana y cilindrica.

Celda plana
Tipo de corriente/ voltaje alcanzado Alto Bajo
DC 1000V 500V
AC 400V 200V
Celda Cilindrica
Tipo de corriente/ voltaje alcanzado Alto Bajo
DC 100V 50V
AC 100V 50V

Se puede observar en la Tabla N° 12 que, debido al cortocircuito que se
producia en el momento de realizar las pruebas, los valores de voltaje no

pudieron mantenerse, por lo tanto, se planteo realizar el analisis y discusion por
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separado de las variables consideradas en la realizacion de las diferentes
pruebas.

Celda cilindrica:

Las pruebas se realizaron con las consideraciones mencionadas
anteriormente, es decir, con el cordon de asbesto y fijando la temperatura en el
tanque. En la Figura N° 38 se puede observar la influencia del tipo de corriente
para la celda cilindrica en la mediana de distribucién a diferentes voltajes y en
la Figura N° 39 se aprecia la relacion de los didmetros de gota para una fraccion

acumulada del 50% y la muestra original en funcion de los tipos de corriente.
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Figura N° 38. Influencia del tipo de corriente para la celda cilindrica en la mediana de
distribucion a diferentes voltajes.
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Figura N° 39. Mediana de la distribucidn a diferentes voltajes para celda cilindrica.

Se puede apreciar en la Figura N° 38 que con un tipo de corriente AC la
fraccion acumulada del 50% aumenta al tener voltajes bajos, es decir, el
material de fosa Guara-2 se ve favorecido por un campo eléctrico no uniforme y
un tipo de corriente AC, esto puede ser debido a que en AC la polaridad va
cambiando constantemente y las gotas de agua se mueven entre los dos
electrodos, incrementando de esta manera su diametro para una fraccion
acumulada del 50% en comparacion con la muestra original, tal como se
aprecia en la Figura N° 39, donde empleando un tipo de corriente AC se logran
mayores diametros de gota que con la corriente DC.

De igual manera, se presenta en la Figura N° 40 la influencia del tiempo
de residencia para la celda cilindrica en la mediana de distribucion a diferentes
voltajes y en la Figura N° 41 se aprecia la relacion de los didametros de gota para
una fraccion acumulada del 50% y la muestra original en funcion de los

tiempos de residencia.
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Figura N° 40. Influencia del tiempo de residencia para la celda cilindrica en la mediana de
distribucion a diferentes voltajes.
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Figura N° 41. Mediana de la distribucidn a diferentes tiempos de residencia para celda
cilindrica.

En la Figura N° 40 se puede observar que la fraccion acumulada del
50% se obtiene al tener un tiempo de residencia alto en la celda con voltajes
bajos, ya que para voltajes altos se producian cortocircuitos, ademas al tener un
tiempo de residencia alto, es decir, con la apertura de 2,70mm el material de

fosa Guara-2 permanecia méas tiempo bajo los efectos del campo eléctrico no
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uniforme y las gotas de agua incrementaron su diametro, tal como se aprecia en
la Figura N° 41, donde los altos tiempos de residencia favorecen el aumento del
diametro de las gotas de agua para una fraccion acumulada del 50%, en
comparacion con los tiempos de residencia bajos y con la muestra original.

Por lo tanto, empleando la geometria de celda cilindrica, con un tipo de
corriente AC, con tiempo de residencia en la celda alto y voltajes bajos se logra
alcanzar el mayor factor de desestabilizacion (0,7) y por ende la emulsion del
material de fosa se logra desestabilizar mas con las condiciones mencionadas,
pues al ser el material de fosa Guara-2 altamente conductor y considerando que
hubo presencia de bolsas de agua en la realizacion de las pruebas, se pudo
favorecer la desestabilizacién por campo eléctrico y por impedimento de
adsorcion de surfactantes en la interfase.

Celda plana:

En la Figura N° 42 que se presenta a continuacion se observa la
influencia del tipo de corriente para la celda plana en la mediana de distribucién
a diferentes voltajes y en la Figura N° 43 se aprecia la relacion de los diametros
de gota para una fraccion acumulada del 50% y la muestra original en funcion

de los tipos de corrientes.
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Figura N° 42. Influencia del tipo de corriente para la celda plana en la mediana de distribucion

a diferentes voltajes.
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Figura N° 43. Mediana de la distribucion a diferentes voltajes para celda plana.

Se puede apreciar en la Figura N° 42 que empleando un tipo de corriente
DC y aplicando un voltaje bajo se logra alcanzar una fraccion acumulada del
50% mayor , coincidiendo con Fung (2011), quien aun cuando diluyd con Xileno
(13:1) el material de fosa Guara-2 pero al someterlo a un campo eléctrico DC
variando en 2, 4 y 6 KV/cm, logrd obtener gran cantidad de agua en gotas
grandes cuando la intensidad de campo fue de 2 KV/cm, es decir, con voltajes
bajos. Asi mismo, Kwon et al, (2010), concluyeron que “para altos voltajes se
producen cortocircuitos en el sistema”, pues el acercamiento de los electrodos
con la configuracion plana favorece a la desestabilizacion de las gotas de agua.
Por otro lado, en la Figura N°43 se observa que con un tipo de corriente DC se
logran mayores didmetros de gota en comparacion con la muestra original.

Del mismo modo, en la Figura N° 44 se puede observar la influencia del
tiempo de residencia para la celda plana en la mediana de distribucion a
diferentes voltajes y en la Figura N° 45 se aprecia la relacion de los diametros
de gota para una fraccion acumulada del 50% y la muestra original en funcion

de los tiempos de residencia.
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Figura N° 44. Influencia del tiempo de residencia para la celda plana en la mediana de
distribucion a diferentes voltajes.
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Figura N° 45. Mediana de la distribucidn a diferentes voltajes para celda plana.

En la Figura N° 44 se puede apreciar que para la geometria de celda

plana, un tipo de corriente DC, un tiempo de residencia bajo a altos voltajes, se
logra desestabilizar mas la emulsion del material de fosa Guara-2, tal como lo
obtuvieron Kwon et al, (2010), pues “con el menor tiempo de residencia (3,2s) se

obtuvo la mejor separacion (77,2%)”, observando de igual manera en la Figura
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N° 45 que con el tiempo de residencia bajo se logra alcanzar un didmetro de
gota mayor que la muestra original.

Por lo tanto, empleando las condiciones de geometria de celda plana,
con un tipo de corriente DC, con tiempo de residencia en la celda bajo y con
voltaje alto (considerando el tipo de corriente DC) se logra desestabilizar més la
emulsion del material de fosa, ya que se alcanza el mayor factor de

desestabilizacion.

4.4, CUANTIFICACION DEL GRADO DE SEPARACION EN EL
SISTEMA EN CONTINUO, EMPLEANDO TECNICAS DE
MICROSCOPIA OPTICA Y DE SEPARACION DE FASES

Técnica de microscopia optica:

La presentacion de estos resultados se basa en un estudio de tamafio de
gotas, mediante el andlisis de imagenes de las muestras obtenidas para la
combinacidn de pruebas realizadas. La captura de imagenes se realizo fijando el
zoom a 20X, antes y después de aplicado el campo eléctrico (AC o DC) y luego
de centrifugar; las imagenes se tomaron en las zonas de la muestra ubicada en el

portaobjeto, tal como se muestran en la Figura N° 46.

Figura N° 46. Zonas de captura de imagenes con el microscopio.

Posteriormente los resultados del analisis de imagenes se copiaron en
una plantilla de Microsoft Excel elaborada con el objetivo de incluir las
formulas para calcular la distribucion de tamafio de gotas y la posterior

ejecucion de una macro creada con el fin de automatizar los célculos (Fung,
2011).
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En la Figura N° 47 se muestra el comportamiento de las distribuciones
de tamafio de gota para la celda cilindrica, con las condiciones que mostraron

mejores resultados obtenidos en el analisis 4.3.
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Figura N° 47. Distribucion acumulada del tamafio de gotas para la muestra original y la mejor
condicién con celda cilindrica.

En la Figura N° 47 se demuestra que el comportamiento de la curva de
distribucion de tamafio de gotas de la muestra cuyas condiciones fueron
geometria de la celda cilindrica, tipo de corriente AC, voltaje bajo y tiempo de
residencia en la celda alto, es la mas favorable en relacién a la muestra original,
ya que para la muestra original se obtuvo un D50 de 5,88 um y para la
combinacion mencionada se obtuvo un D50 de 19,66 um, ademas de presentar
un FD de 0,88 (ver Tabla N°9), sin embargo, dado el campo eléctrico no
uniforme y el tipo de fuerza presente con la  geometria cilindrica
(dielectroforetica) y al tamafio de las gotas de agua, no se logr6 alcanzar un
mayor tamafio de las mismas, ya que “las fuerzas dielectroforéticas decaen con
la distancia entre los electrodos. Cuando las gotas estan lejos unas de las otras
éstas fuerzas pueden ser despreciables” (Sloblom, 2002). Por otro lado, las fuerzas
eléctricas son mas intensas en el electrodo central y las gotas pequefias que se

encuentren en los alrededores de ese electrodo tenderan a atraerse.
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En la Figura N° 48 se muestra el comportamiento de las distribuciones
de tamafio de gota para la celda plana y con las condiciones que mostraron
mejores resultados obtenidos en el analisis 4.3.
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Figura N° 48. Distribucion acumulada del tamafio de gotas para la muestra original y la mejor
condicidn con celda plana.

En la Figura N° 48 se demuestra que el comportamiento de la curva de
distribucion de tamafio de gotas de la muestra cuyas condiciones fueron
geometria de la celda plana, tipo de corriente DC, voltaje bajo y tiempo de
residencia en la celda bajo, es la mas favorable en relacion a la muestra original,
observando que bajo las condiciones mencionadas se logra obtener un mayor
tamario de gota, ya que para la muestra original se obtuvo un D50 de 5,88 umy
para la combinacion mencionada se obtuvo un D50 de 12,93 um, esto puede ser
debido al campo eléctrico uniforme y la fuerza presente con la geometria plana
(electroforética) la cual “es independiente del espaciamiento entre gotas” (Bauer,
2007), ademds, empleando el tipo de corriente DC “las gotas polarizadas
(cargadas mitad positivamente y mitad negativamente) tenderan a colisionar

entre si, por lo cual la coalescencia ocurrira mas rapido” (Marfisi y Salager, 2004).
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Separacion de fases:

Las muestras se colocaron en la centrifuga luego de aplicado el campo
eléctrico, para todas las combinaciones mencionadas anteriormente.

Cilindrica:

Las pruebas se realizaron considerando el aislamiento con ashesto y
manteniendo la temperatura en el tanque, es importante destacar que con dichas
consideraciones todas las muestras recolectadas en las distintas zanahorias se
enfriaban rapidamente, por lo tanto no se observd separacion de fases en
ninguna de las pruebas realizadas con dicha geometria, tal como se puede
observar en la Figura N° 49.

(@) (b)

Figura N° 49. Muestras (a) antes de centrifugar y (b) luego de centrifugar empleando la celda
cilindrica.

En la Figura N° 49 se puede apreciar que no hubo separacién de fases en
las pruebas realizadas empleando la geometria cilindrica, se puede decir que, al
disminuir la temperatura la emulsion tiende a ser mdas estable, ya que “la
temperatura tiene un efecto muy fuerte en la viscosidad de la emulsién, lo que
aumenta su estabilidad. Incrementando la temperatura se reduce la adsorcion de
surfactantes naturales y disminuye la viscosidad de la fase externa, la rigidez de
la pelicula interfacial y la tension superficial” (Salager 1987b), por lo tanto, al
presentar temperaturas bajas no se produce separacion de fases. Ademas, “gotas
muy pequefias menores de 10um generalmente producen emulsiones mas

estables” (Salager 1987b) y tal como se puede apreciar en la Figura N° 47, para
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una distribucion acumulada del 50%, la muestra tratada presenta un tamafio de
gotas de 19,66 um, que aun cuando es mayor a 10 um, la viscosidad de la
muestra no facilito su separacion.

Plana:

En todas las pruebas realizadas se pudo observar que no se visualizo

separacion de fases, tal como se puede apreciar en la Figura N° 50.
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Figura N° 50. Muestras (a) antes de centrifugar y (b) luego de centrifugar empleando la celda
plana.

En la Figura N° 50 se puede observar que no hubo separacion de fases
en las pruebas realizadas empleando la geometria plana, cabe acotar que aln
cuando se tratd de evitar agregar agua libre caracteristica del material de fosa en
el tanque para la realizacion de las pruebas, siempre hubo presencia de cierta
cantidad de agua libre, esta agua estd contenida en el crudo formando una
especie de bolsa de agua en la fase continua y al aplicar el campo eléctrico (DC
0 AC) las bolsas de agua libre pudieron alinearse con las gotas y formar un
puente entre los electrodos y asi generar el corto circuito, sin embargo, dado el
pequefio tamafio de las gotas de agua presente estas no pudieron decantar.

Por otro lado, las muestras que fueron recolectadas en las distintas
zanahorias se enfriaban ya que transcurria un cierto tiempo mientras se le
realizaba la prueba de microscopia optica, esto pudo influir en la ausencia de
separacion de fases, pues se incrementaba su viscosidad al enfriarse las

muestras y “un factor que afecta significativamente a la electroforesis es la
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temperatura, ya que por el efecto Joule el paso de una corriente eléctrica va a
producir calor y este es directamente proporcional a la diferencia de potencial y
a la resistencia. Por lo tanto, es necesario controlar de manera estricta la
temperatura para que esta no afecte a la muestra” (Sloblom, 2002). Asi mismo,
aun cuando se le aplicaba una diferencia de potencial al material de fosa se
logré desestabilizar, pero al ser las gotas muy pequefias y enfriarse estas se
estabilizaban maés, trayendo como consecuencia la no decantacion de las gotas
de agua, pues pudieron coalescer pero el tamafio de gotas no fue significativo
como para que lograra visualizarse una separacion de fases, ademas de la alta
viscosidad caracteristica de la fosa.

Adicionalmente, atn cuando el porcentaje de asfaltenos presentes en el
material de fosa es pequefio, este en combinacién con las resinas, puede
contribuir en conjunto con la viscosidad y el tamafio de gotas a su estabilidad.
En la Figura N° 51, se presenta un esquema donde se trata de explicar como al
ser las gotas pequefias, es posible que el campo eléctrico no logre afectarlas,

debido principalmente a la viscosidad de la fosa, afectando a las gotas grandes.
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Figura N° 51. Estabilidad del material de fosa Guara-2 debido al tamafio de gota. (Elaboracion
propia)
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CONCLUSIONES

Luego del desarrollo de los objetivos propuestos en el presente Trabajo
Especial de Grado, se llega a las siguientes conclusiones en relacion a la
desestabilizacion electrostatica de la fosa de produccion Guara-2:

e La viscosidad de la emulsion se ve altamente influenciada por la
temperatura.

e El material de fosa Guara-2 entra en la clasificacion de crudos pesados.

e El agua libre presente en la fosa es altamente conductora.

e Los asfaltenos presentes en el material de fosa forman un sistema
coloidal que determina la viscosidad del producto.

¢ Se logran alcanzar menores tiempos de residencia en la celda plana para
altas temperaturas.

e Para el material de fosa Guara-2, es mejor el analisis por separado para
todas las variables, considerando los criterios de porcentaje de agua y
mediana de distribucion.

e Con la geometria de celda cilindrica, con tipo de corriente AC, tiempo
de residencia alto y voltaje bajo se logra una distribucion acumulada de
agua favorable respecto a la muestra original.

e Con la geometria de celda plana, con tipo de corriente DC, tiempo de
residencia bajo y voltaje alto se logra una distribucion acumulada de
agua favorable respecto a la muestra original.

e Se presentan incrementos significativos de la mediana de la distribucion
(Dso) en méas de la mitad de las pruebas, empleando la geometria de
celda cilindrica en comparacion con la muestra original.

e La separacion de fases se vio altamente influenciada por la viscosidad

de la emulsion.
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RECOMENDACIONES

Aislar completamente el sistema en continuo empleando fibra de vidrio,
para mantener la temperatura del material de fosa Guara-2.

Utilizar un tanque que permita almacenar un mayor volumen de
muestra, ademas de un sistema de recirculacion que permita conservar
la temperatura.

Mantener la temperatura en todas las muestras empleando un bafio en
caliente y un sistema de aislamiento para la centrifuga, o utilizar una
centrifuga térmica.

Recolectar mayor cantidad de muestras para alcanzar las condiciones
estacionarias, luego de aplicado los distintos campos eléctricos.
Disminuir la viscosidad del material de fosa con temperatura y solventes
para evaluar el efecto de los mismos, empleando el sistema en continuo.
Realizar el estudio de las variables manteniendo fijas unas y variando
otras.

Disefiar un sistema de aislamiento para el sistema en continuo,
empleando la geometria de celda cilindrica con el fin de alcanzar la
temperatura de operacion.

Incorporar medios coalescedores en las celdas planas y cilindricas
considerando las mejores combinaciones, para observar si existe un
incremento en el didmetro de gota.

Efectuar el analisis SARA después de aplicado los diferentes campos
eléctricos para compararlos con los obtenidos para la muestra original.
Emplear una magnificacion de 10X o 5X con el fin de observar el
comportamiento de la muestra en secciones mas grandes e integrar los
resultados alcanzados con el aumento 20X utilizado en el presente

trabajo.
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APENDICES

APENDICE I: CALCULOS DE LA DENSIDAD DE LA MEZCLA, DEL
HIDROCARBURO Y °API

Densidad de la mezcla:
_ (mpll —mpv) (48,05— 23,51)gr
P vp N 24.941ml

= 0,9839gr/ml

donde:

p= densidad de la mezcla. (g/ml)
mpy= masa del picnémetro lleno (g)
mp,= masa del picnémetro vacio (g)

Vp= volumen del picnémetro (ml)

Densidad del Hidrocarburo:

0,9824gr (0,38+1)gr
pmezcla — & = pw B ml - ml _0,9716gr

(1- @) (1—0,38) ml

pHC =

donde:

pHC= densidad del Hidrocarburo (g/ml)

pmezcla= densidad promedio de la fosa (g/ml)

®= cantidad de agua recolectada por destilacion (%) (Se consideré 38%, valor
obtenido por Rodriguez, en ejecucion)

pw=densidad del agua (g/ml) (considerando densidad del agua = 1 gr/ml)

Grados °API:

2AP] = o 131,5 = 141> 131.5 = 12,52API

B T g.e 60 ™ 0,9824gr/ml e
602 lgr/ml
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Considerando como base que la densidad del agua a 60 °F es 1 gr/c.c.,
por lo que la densidad de un crudo o un derivado de éste seria igual a su g.e.,
por lo tanto, la densidad del agua = 1 gr/ml.

APENDICE IlI: CALCULO DE NORMALIZACION DEL ANALISIS
SARA

RUNH [FID-CHANNEL T 50.00 deg [0.79 min
64,000 | cpeaka7 fguara 01 ASCIDEFAULT.CON [STAND BY 0,193 mv.

m
5}
=
=)
o

ERE
Saturados D‘\L

j [

Component R etention Area Height External | Units
Saturados 0,100 26,9367 9.415 00000 X
aromaticos 0,166 16,7554 10,356 00,0000
aromaticos 0,186 56121 10,950 00,0000
aromaticos 0.203 19,5750 11.842 00,0000
aromaticos 0342 1.0233 2.F33 0.0000
Paolares 0453 20,6397 28,056 32122 ppm
Palares 0,490 11747 1,935 01231 ppm

101,727 3.3353

54,000 [ETRERAT N oA O AECTOEF IO G0N I e

[STAND BY -0,255 mv.

@
2
=1
=}
o

arumafLﬂs 0,161

Lle|p
aturados jwm
aromaticos 0,200

Polares 0,483

5
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Component Retention Area Height External | Units
Saturadns 0,104 324375 11,043 oo i
arormaticas 0,161 26,0625 12,362 [0.0000
aromaticos 0,200 227705 13.073 (0.0000
Palares 0,446 331268 29,520 34723 ppm
Palares 0,483 1.1265 2.280 01181 ppm
1155239 3.5910
FUN1 [FID-CHANNEL 1 [50.00 deg [0.63 min

64,000 clpeak374lauara 03 ASCIDEFAULT. CON |STAND B -0,255 mv

@
fis}
=
=)
@
el
o

aromaticos 0,153

> aromaticos 0,193

@
smrada}mmr

EY
Component Retention Area Height External | Unitz
Saturadns 0.077 17272 11,936 oo i
aromaticos 0,153 32,4906 18,043 [0.0000
aromaticos 0,193 AE,9209 2811 [0.0000
Palares 0,458 44 0232 31,430 4 E153 ppm
Palares 0,494 26334 1A 02761 ppm
1777954 48314

APENDICE 11l: CALCULO DEL TIEMPO DE RESIDENCIA EN LA
CELDA

Caudal:

V recelectade _  10ml

g = = 0,0746ml/seg

t recolectado - 134z8g
donde,
V recolectado = volumen recolectado (ml)= 10ml

t recolectado = tiempo para recolectar los 10ml (seg)
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Tiempo de residencia en la celda:

Veoelde dcm®
Q 0.0726ml fz8g

teelda = = 53 6=ey

donde,
V celda = volumen de la celda (cm®) = 5 cm*1cm*0,8cm = 4cm?

Q = caudal (ml/seg)

APENDICE 1V: CALCULO DE LOS FACTORES DE
DESESTABILIZACION PARA LAS DISTINTAS COMBINACIONES

_ Pw(XA)  Pw(l0pm) 840
B dwi(XA) B $w?(10pm) 590

1,42

Donde:
® (X, )= porcentaje del area de la imagen en gotas mayores que (¥, ).
FD= representa fisicamente la raz6n entre la fraccion ocupada por gotas

mayores que X, después del tratamiento y esa fraccidn antes del tratamiento
(Pw’(%a))

APENDICE V: HOJAS DE RESULTADOS

Este apéndice muestra las hojas de los resultados obtenidos para las
distintas zonas de la fosa Guara-2. Todos los resultados de las experiencias
realizadas en este trabajo estan disponibles en el LSM de la EIQUCV en el

compendio Reporte de Resultados (Gomez, 2012).
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GUARA-2: Muestra original
Global

Xa=10 pm

F2( 10 pm)= 0,62

Re( 10 um)= 10,38

D s = 5,88 um

dw= 15,42%

®w( 10 pm)= 5,9%

Distribucion acumulada de tamafio de gotas

=
[

=)

®
I
|
1
1
1
1

(=)
N
a
I
|
1
1
1
:

o
=)
2

1 10

Distribucidon acumulada, F2(Xa) [-]
o o
> o

100

Tamario de Particula, Xa [um]

1000

—4—DTG
Do;= 1,52
Dos= 1,66
Dyo= 1,80
Dys= 2,45
Dsgo= 5,88
Dys= 20,07
Dgo= 31,12
Dos= 40,65
Dy=55,13
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GUARA-2 Geometria cilindrica, AC, tiempo resid alto, voltaje bajo

Xa=10 pm
F2( 10 ym)= 0,38
R2( 10 pm)= 0,62
D s0 = 19,66 pum
dw=25,07%
®Ow( 10 pm)= 15,6%

Distribuciéon acumulada de tamafio de gotas —4—DTG
1’0 D01= 1,59

08 44— —————--1 — Dos= 2,30
Dyo= 3,36
D,s= 6,67
Dso= 19,66
D;5= 33,38
Dgg= 41,89
Dgs= 49,33
Dinax=66,71

100 1000
Tamafio de Particula, Xa [um]

Distribucién acumulada, F>(Xa) [-]
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GUARA-2 Geometria plana, DC, tiempo resid bajo, voltaje alto

Xa=10 pm
F2( 10 pm)= 0,46
Rz( 10 pm)= 0,54
D 50 = 12,93 um
dw=34,18%
®Ow( 10 um)=18,5%

Distribucién acumulada de tamafio de gotas ——DTG
Dg;= 1,48
Dos= 1,81
Dio= 2,29
Dys= 4,37
Dso= 12,93
D;s= 34,63
Dgo= 67,66

100 1000 Dos= 84,76
Tamafio de Particula, X [um]

Distribucion acumulada, F,(Xa) [-]

Dinax=t01,85
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