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Resumen. En el presente Trabajo Especial De Grado se realizd el estudio del efecto
que generan las ondas microondas en el tamafio de gotas de una emulsion de
agua/crudo, estableciendo un método de deshidratacion alternativo de emulsiones,
que a diferencia de los métodos convencionales es una tecnologia de bajo consumo
energético y libre de quimicos. Debido a fines econdmicos tanto de operacion,
transporte y calidad del producto, es importante que las emulsiones de crudo sean
deshidratadas. Para lograr los objetivos propuestos, se establecié una metodologia
para determinar el mejor tiempo y potencia de exposicidon a microondas asi como
también el efecto a diferentes concentraciones de agua, utilizando el software “Image
Pro Plus 6.0 (Media Cybernetics)” del cual se obtiene la distribucién del tamafio de
gotas. Los resultados obtenidos indican que el uso de radiaciones microondas
aumenta el tamafio de gotas, favorecido por el mecanismo de coalescencia,
promoviendo la desestabilizacion de emulsiones agua/crudo, cuyo mejor tiempo de
exposicion para la muestra original al 40% v/v y 17° API fue de 6 segundos y mejor
potencia fue de 100%. También se determind que para mayores concentraciones de
agua se obtienen mayores tamafios de gotas y para 6 segundos de exposicion se

obtiene separacion de fases.
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INTRODUCCION

La gran mayoria de los depodsitos de crudo se encuentran en pozos que
contienen aceites y agua, generalmente el agua contiene sales disueltas formando
salmueras y el crudo trae consigo residuos solidos finos, incrustaciones minerales y
agentes estabilizantes naturales. Si esta mezcla bifasica pasa a través de bombas,
valvulas y accesorios durante su extraccion, se produce la agitacion necesaria para
que el agua se disperse en el crudo generando emulsiones estables del tipo agua en

aceite (W/O).

Obtener un crudo emulsionado genera numerosas desventajas en los procesos
posteriores a su extraccion, como por ejemplo: disminuye la eficiencia de los
procesos de transferencia de calor, incrementa la viscosidad del crudo lo que implica
el uso de equipos de bombeo de mayor potencia, genera corrosion e incrustaciones en

las tuberias y ademés disminuye su precio de venta.

Por lo antes expuesto, surge la necesidad de separar el agua emulsionada en el
crudo. Industrialmente existen diversos métodos de deshidratacion tales como
calentamiento, uso de solventes y desemulsificantes, separacion electroestatica, etc.
Actualmente se ha venido desarrollando un método alternativo de deshidratacion
mediante el uso de ondas electromagnéticas, el cual posee la ventaja de ser una

tecnologia de bajo consumo energético y libre de sustancia quimicas.

En el presente Trabajo Especial de Grado se plantea un proceso por lotes a
escala de laboratorio, en el cual se estudia el efecto que generan las microondas en el
tamafio de las gotas de una emulsion agua/crudo. El mismo se encuentra distribuido
por 5 capitulos. En el Capitulo I se presenta el planteamiento del problema, citas a
trabajos anteriores a esta investigacion y los objetivos del proyecto, entre los que se
encuentran: caracterizar fisicoquimicamente la muestra de emulsion agua/crudo
mediante Normas ASTM, determinar el mejor tiempo de exposicién al microondas
manteniendo una potencia fija, determinar la mejor potencia del microondas

manteniendo un tiempo fijo, preparar emulsiones a 20, 40 y 60% v/v y determinar la



distribucion del tamano de gotas de todas las muestras de emulsion mediante

microscopia optica.

En el Capitulo II se presenta el marco teorico en el que se expone la mayor
parte del material bibliografico consultado a lo largo de la investigacion, el mismo,

sera utilizado como base y comprension en el analisis de los resultados a obtener.

En el Capitulo III se establece la metodologia a emplear para alcanzar los

objetivos planteados, en donde se expresa detalladamente todos los pasos a seguir.

En el Capitulo IV se dan a conocer los resultados obtenidos durante la
investigacion con su respectivo andlisis; estos resultados son presentados mediante

graficos, imagenes y tablas.

En el Capitulo V se presentan tanto las conclusiones obtenidas del trabajo
realizado como las recomendaciones para posteriores trabajos de investigacion que

den continuidad o ampliacién del tema.



CAPITULO 1

FUNDAMENTOS DE LA INVESTIGACION

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

que se desean alcanzar en la misma.

I.1 PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

Durante los ultimos 30 afios se han desarrollado interesantes descubrimientos
en la aplicacion de sistemas dispersos de fases no miscibles como agua en aceite
conocidos con el nombre de emulsiones. La gran mayoria de los depositos de crudos
a nivel mundial se encuentran en pozos los cuales contienen agua, sélidos finos y
aceite, donde generalmente el agua contiene sales disueltas formando salmueras
formandose asi una emulsidon como sistema disperso. La emulsion también es
generada durante el levantamiento, transporte y procesamiento del crudo. E1 90% de
las emulsiones de crudo son del tipo agua en crudo (W/O) (Xia y otros, 2004). El
crudo estd compuesto mayormente por hidrocarburos, como alifaticos y aromaticos,
también de algunas moléculas que se comportan naturalmente como surfactantes en el
crudo (asfaltenos y resinas) los cual han sido identificados como los mayores
responsables de la estabilidad de estas emulsiones. Una emulsion puede ser de dificil
o facil separacion, esto dependera de una serie de factores como el porcentaje de agua
en la emulsion, la cantidad de agitacion, la cantidad y los tipos de agentes
emulsificantes presentes, asi como las propiedades del crudo y del agua (Marfisi,

Salager, 2004).

Debido a fines econdmicos, transporte y una operacion eficiente en refineria, la
emulsion de crudo producida debe ser deshidratada. Los métodos tradicionales
utilizados en la industria para separar el agua de dicha emulsion incluyen la

aplicacion de calentamiento, ruptura microbiana, centrifugacion, separadores



electroestaticos, calentamiento-desemulsificante y adicion de solventes, muchas de
las cuales no recuperan el crudo en su totalidad, sino que solo proveen de
separaciones parciales dejando grandes cantidades de agua en el crudo, asociandose

en algunos casos un costo energético elevado.

Una de las tecnologias exploradas actualmente en el proceso de separacion de
fases de emulsiones, es el uso de microondas, el cual puede ser utilizado como un
método de deshidratacion de emulsiones complementario y en algunos casos como
método alternativo, siendo una tecnologia limpia, libre de quimicos y/o calentamiento

convencional.

El proceso de separacion via microondas genera movimientos en las moléculas
de agua debido a efectos de bipolaridad o de resonancia magnética, produciendo la
friccion suficiente para que el medio continuo (fase oleosa) disminuya su viscosidad
hasta romper la pelicula superficial que rodea a las gotas de agua, permitiendo de esta

manera el coalescimiento de las gotas sin modificar las caracteristicas del campo.

I.1 ANTECEDENTES

A continuacién se mencionaran trabajos de investigacion relacionados con el
tema a desarrollar, los mismos seran tomados como referencia para la elaboracion del
presente proyecto, debido a la similitud en las experiencias y la importancia en sus

resultados.

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

Separan emulsiones de aceite de motor con agua destilada, colocando
las termocuplas en tres (3) sectores distintos del plato giratorio del
microondas; se aplican varios tiempos de radiacion. Obtienen que el
calentamiento es uniforme en las termocuplas independientemente de la
posicion que ocuparan sobre el plato giratorio, y ademas que el porcentaje de
separacion de agua, fue mayor para las muestras con una mayor cantidad de

tiempo sometidas a microondas. Concluyen que el calentamiento por



microondas provee una nueva opcion de ruptura de emulsiones W/O y mejora
la sedimentacion por gravedad, para separar las fases de agua y aceite.
Aseguran que este método puede ser exitoso para separar emulsiones W/O
viscosas y estables que son dificiles de bombear y mezclar con quimicos
demulsificantes. Pequefios gradientes de temperatura a través del cuerpo de
las emulsiones irradiadas, prueban que las emulsiones viscosas son calentadas
mas rapidamente y uniformemente por microondas que por métodos

tradicionales convectivos, proporcionando asi una répida separacion W/O.

Zona, C. Ortiz, R. Correa (1998) “Rompimiento de emulsiones agua en
crudo utilizando microondas”.

En esta investigacion utilizan el método de deshidratacion por
microondas para el rompimiento de emulsiones agua en crudo mediante la
desestabilizacion de la fase interna; con propdsitos de comparacion utilizan un
método tradicional que incluye desestabilizadores quimicos combinado con
calentamiento. Utilizaron relaciones de agua/crudo de 30/70 y 50/50.
Disefiaron un sistema factorial para el analisis en donde se variaba el tiempo
de exposicion al microondas, porcentajes de electrolitos (NaCl), el tipo de
surfactante y el tipo de proceso de elaboracion de emulsion. Concluyen que el
tiempo de tratamiento con microondas es menor que el requerido por el
método convencional, presentando una relacion directa con la cantidad de
agua separada; ademas se determind la influencia inversa de la concentracion

de electrolito en la variacion de la temperatura para un determinado tiempo.

Padron y Zuiiga (2005) “Aplicacion de la técnica de microscopia optica
para la caracterizacion de sistemas dispersos formados por crudo, agua y

solidos”’.

En este trabajo de grado, proponen un método de caracterizacion para las
fosas de produccion Acema-100, Guara-2 y Merey-31 (San Tomé, Edo.

Anzoategui). Utilizan la técnica de microscopia Optica, para asi poder



1.2

I.2.1

determinar la distribucion del tamafio de gota y ademads la cantidad de agua en
forma de gotas aglomeradas y gotas no aglomeradas, asi como también los

residuos solidos presentes en estas muestras.

Armando J. Sorondo M. (2012) “Desestabilizacion de emulsiones w/o

aplicando microondas en el material de distintas fosas”.

Plantea un proceso por lotes a escala de laboratorio que permite
conocer la influencia de la radiacion de ondas electromagnéticas de
microondas en muestras de crudos provenientes de diferentes fosas de
produccion ubicada en Anzoategui-Venezuela. Luego de la radiacion las
muestras son sometidas a un proceso de centrifugacion para separar el agua de
la emulsion evaluando asi el porcentaje de agua obtenido producto de la
exposicion al microondas. Las muestras son posteriormente sometidas a un
analisis de microscopia Optica tanto antes de la irradiacion, posterior a la
irradiacién y posterior a la centrifugacion. Concluye que la distribucion de
tamafio de gota en las muestras fue considerablemente mayor luego de aplicar
radiaciones microondas, por lo tanto pudo concluir que esta técnica de

deshidratacion es efectiva en la separacion de agua en crudo.

OBJETIVOS

Objetivo general

Estudiar el efecto del microondas en el tamafio de gotas de una emulsion

agua/crudo mediano.

I.2.2 Objetivos especificos

(a) Caracterizacion fisicoquimica del crudo mediante las normas (ASTM D 2892,

Deshidratacion de crudos), (ASTM D 4007-11, Determinacién de agua y
sedimentos en el crudo por centrifugacion), (ASTM D 4006-81, Agua en



crudo por destilacion), (ASTM D 1298, Densidad de crudos por hidrometria)),
Distribucién del tamafio de gotas.

(b) Recombinacion agua/crudo para emulsiones 20, 40 y 60 % v/v.

(c) Evaluacion del comportamiento de la emulsion agua/crudo a una potencia
maxima (1000 watts), manteniendo un tiempo de exposicion fijo con el fin de
evaluar repetitividad.

(d) Realizacion de un barrido de tiempo de exposicion a una potencia fija.

(e) Realizacion de un barrido de potencia a un tiempo de exposicion fijo.

(f) Medicion y evaluacion de la distribucion de tamafios de gotas para los

resultados obtenidos.



CAPITULO II

MARCO TEORICO

En este capitulo se presenta la serie de conceptos tedricos que son necesarios

para el entendimiento de los aspectos involucrados en el desarrollo de este proyecto.

II.1 EMULSION

Una emulsion se considera en términos generales como un tipo de sistema
disperso constituido por la dispersion de dos o mas fluidos no miscibles o fases
liquidas, en el que una de estas fases se encuentra distribuida de forma discontinua en
el seno de la otra, denominandose fase dispersa y fase continua, respectivamente. Una
de las fases suele ser agua o una disolucién acuosa, y la otra una sustancia o
disolucién organica. La mayor parte de las propiedades de las emulsiones, tales como
estabilidad, viscosidad, etc., dependen del tamafo de gota y de la distribucion de
tamafios, que va desde unos 10 nm hasta 1000 pm, aunque normalmente estad

comprendido entre 1 y 100 um (Marfisi, 2005).

Los sistemas asi obtenidos son denominados genéricamente emulsiones, sin
embargo se consideran en funcidn del tamaino de las particulas dispersas en la fase
continua como: macroemulsiones (con un tamafio de gota entre 1 y 200 pm),
minimulsiones o nanoemulsiones (con un tamafio entre 20 y 500 nm) y las
microemulsiones (tamafio de gota inferior a 100 nm). La principal diferencia entre
macroemulsiones y microemulsiones, es que las macroemulsiones no son sistemas
termodindmicamente estables, mientras que las microemulsiones lo son (Fernandez,

2006).

En la mayoria de los casos, las emulsiones se forman gracias a la presencia de
uno o varios aditivos, agentes emulsionantes (normalmente tensoactivos 'y

cotensoactivos), capaces de disminuir la energia superficial en la interfase de las



gotas producidas. Estos sistemas son tipicamente multicomponentes e
intrinsecamente inestables. Dentro de las principales propiedades de las emulsiones se
encuentran que: son dispersiones de un liquido en otro en forma de gotas; son
sistemas termodinamicamente inestables (son meta-estables, es decir, con cierta
estabilidad cinética); es por ello que tienden a la completa separacion de fases y que
no se forman espontaneamente al mezclar las fases en equilibrio; sus propiedades
dependen del método de preparacion; el tamaiio de las gotas es casi siempre superior
a 0,1 um, y normalmente estd comprendido entre 1 y 10 um; y, en la mayoria de los

casos no son transparentes (Marfisi, 2005).

Durante las operaciones de extraccion de petrdleo, la mezcla bifasica de
petrdleo y agua de formacion se desplazan en un medio poroso a una velocidad de 1
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 disperse en el crudo en forma de emulsion estabilizada
tanto por las especies de actividad interfacial presentes en el crudo como por solidos

(Garcia, 2011).

II.1.1 Tipos de emulsiones

En cuanto a la clasificacion de emulsiones, la mas usada se encuentra basada
en la polaridad de la fase continua comparada con la de la fase dispersa. En la
mayoria de las aplicaciones el agua es uno de los dos fluidos, mientras que el otro
fluido se caracteriza por tener una baja constante dieléctrica y, normalmente, es
llamada aceite u orgéanica. Se usan las abreviaturas O para el aceite y W para el agua,
siguiendo la nomenclatura anglosajona (Salager, 1999). Las emulsiones se clasifican

€n:

e Aceite en agua (O/W). Esta emulsion contiene gotas de aceite dispersadas en
agua, es la emulsion normal para todas las aplicaciones con excepcion de la

produccion de petrdleo, en la cual se denomina emulsion inversa.



e Agua en aceite (W/O). En esta emulsion la fase dispersa es el agua mientras
que la continua es el aceite, esta es la emulsion normal en la industria
petrolera y la inversa para todas las demas aplicaciones.

e Agua en aceite en agua (W/O/W). Cuando las gotas de aceite de una
emulsion O/W contienen en su interior gotitas de agua, se dice que se tiene
una emulsiéon maltiple del tipo W/O/W. Las emulsiones multiples se
encuentran en forma espontanea en ciertas circunstancias, o pueden prepararse
a proposito.

e Aceite en agua en aceite (O/W/0). Este tipo de emulsion no se encuentra
con frecuencia y estd constituida por una fase continua de aceite con gotas
dispersas de agua en su interior, las cuales a su vez contienen pequeiiisimas

gotas de la fase aceitosa.

En la Figura N° 01 se presenta un ejemplo del tipo de emulsiones méas comunes.

Fase continua
Fase dispersa

Figura N°. 01. Tipos de emulsiones: a) Directa: O/W; b) Inversa: W/O; c¢) Multiples: W/O/W.

I1.1.2 Estabilidad de emulsiones

Dado que las emulsiones no son estables termodindmicamente, el control de
las mismas esta limitado al control cinético de la separacion de los constituyentes
(agua y aceite). Existen diferentes metodologias para aumentar o disminuir la
estabilidad de emulsiones como el uso de dispersantes mecanicos y/o aditivos
quimicos que cambian tanto las propiedades interfaciales de las gotas de la emulsion

como las propiedades viscosas del medio continuo. La estabilidad de emulsiones

10



puede ser descrita por la teoria DLVO (llamada asi por sus creadores: Derjaguin,
Landau, Verwey y Overbeek) y sus implementaciones que tienen en cuenta diferentes
tipos de interacciones, como interacciones de Van der Waals, interacciones

electrostaticas, impedimentos estéricos, etc. (Fernandez, 2006).

La pelicula interfacial formada estabiliza la emulsion debido a diferentes
causas como: aumento de la tension interfacial, la presencia de sales; formacion de
una barrera viscosa que inhibe la coalescencia de las gotas; si el surfactante o
particula adsorbida en la interfase es polar, su carga eléctrica provoca que se repelan

unas gotas con otras (Garcia, 2011).

La estabilidad de una emulsiéon esta determinada por la velocidad de
separacion de fases, el cual es un fendmeno irreversible. Esta velocidad esta
directamente relacionada con la estabilidad de la delgada pelicula de liquido que
separa a las gotas dispersas y en la factibilidad de retardar o evitar el drenaje de la
pelicula interfacial, sobre lo cual contribuyen significativamente las fuerzas de

London-Van der Waals, las fuerzas electrostaticas y las fuerzas de corto alcance.

II.1.2.1 Fuerzas intermoleculares.

Se presentan varios tipos de fuerzas intermoleculares, que se clasifican en:
atractivas  (negativas), repulsivas (positivas) y las de corto alcance

(positivas/negativas) dependiendo de la naturaleza del sistema (Lopez, 2004).
Las fuerzas atractivas, propuestas por Van der Waals, se plantean en tres casos:

e De orientacion (Keesom), en las cuales la energia potencial promedio se debe

a la interaccion dipolo permanente/dipolo permanente.

e De induccién (Debye), en las cuales una molécula que posee un dipolo
permanente produce, sobre una molécula sin dipolo permanente, un dipolo

inducido.

11



e De dispersion (London), en las cuales una molécula tiene un momento
dipolar fluctuante que induce momentos dipolares sobre las moléculas

vecinas.

Las fuerzas repulsivas, que se originan cuando dos moléculas se aproximan, se
deben a que sus nubes electronicas interactuan provocando una repulsion llamada

estérica, lo cual implica una relacion de contacto.

II.1.2.2 Principales mecanismos de ruptura de emulsiones.
Entre los principales mecanismos de ruptura de emulsiones se encuentran:

e Cremado y sedimentacion: Este proceso resulta de fuerzas externas,
usualmente gravitacionales o centrifugas. Cuando tales fuerzas exceden el
movimiento térmico de las gotas (movimiento Browniano), un gradiente de
concentracion se acumula en el sistema de tal forma que las gotas mas grandes
se muevan mas rapidamente, ya sea a la superficie (si la densidad es menor a
la del medio) o al fondo (si la densidad es mayor que la del medio) del
recipiente. Floculacién: Este proceso consiste en la agregacion de gotas (sin
ninguna cambio en el tamafio del gotas iniciales primarias) en unidades mas
grandes. Es el resultado de atracciones de Van der Waals que son universales
a todos los sistemas dispersos. La floculacion es producida cuando no existe
suficiente repulsion para mantener las gotas separadas a una distancia donde
la atraccion de Van der Waals es débil. La floculaciéon puede ser fuerte o

débil, dependiendo de la magnitud de la energia de atraccion involucrada.

e Maduracion de Ostwald: Este efecto resulta de la solubilidad finita de las
fases liquidas. En las emulsiones que son generalmente polidispersas, las
gotas mas pequefias tendran mayor solubilidad en comparacion con las gotas
mas grandes. Con el tiempo, las gotas mas pequefias, mas solubles que las
grandes, se disuelven y reprecipitan en forma de particulas mayores,
obteniendo de esta manera una distribucion del tamafio de gota desplazada

hacia valores mayores.
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e Coalescencia: Se refiere al proceso de disminucidon e interrupcion de la
pelicula liquida entre las gotas, con el resultado de la fusion de dos o mas
gotas para convertirse en gotas mas grandes. El caso limite de coalescencia es
la separacion completa de la emulsion en dos fases liquidas distintas. La
fuerza motriz de coalescencia es la superficie o pelicula fluctuante; esto
resulta en una aproximacion cercana a las gotas por lo cual las fuerzas de Van

der Waals son fuertes y propician su separacion.

El proceso de coalescencia se puede definir como un fenémeno
irreversible en el cual las gotas pierden su identidad, el area interfacial se
reduce y también la energia libre del sistema (condicion de inestabilidad). Sin
embargo, este fenomeno se produce cuando se vencen las barreras energéticas
asociadas con las capas de emulsionante adsorbido y se drena la pelicula de

fase continua entre dos gotas.

e Inversion de fases: Es el proceso en el cual ocurrird un intercambio entre la
fase dispersa y el medio. Por ejemplo, una emulsion O/W puede con el tiempo
cambiar su condicion e invertirse a una emulsion W/O. En muchos casos, la
inversion de fases pasa a través de un estado de transicion en el cual se

producen multiples emulsiones.

En la Figura N° 02 se ejemplifica mediante imagenes, los diferentes tipos de

mecanismo de ruptura de emulsiones.
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Figura N°. 02. Mecanismos mas importantes de ruptura de emulsiones: a) emulsion estable; b)
cremado; ¢) maduraciéon de Ostwald; d) floculacion; e) coalescencia; f) separacion de fases.

II.1.2.3 Propiedades que intervienen en la estabilidad de una emulsion.

La estabilidad y rompimiento de una emulsion depende de varios factores

(Marfisi, Salager, 2004):

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

emulsion.

Tamafio de la gota: Gotas menores a 10 um generalmente producen
emulsiones mas estables. Una amplia distribucion de tamafios de particulas

resulta en general en una emulsion menos estable.

Relacion de volumen de fases: Incrementando el volumen de la fase dispersa
se incrementa el nimero de gotas y/o tamafio de 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.
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Temperatura: Usualmente, la temperatura tiene un efecto muy fuerte en la
estabilidad de la emulsion. Incrementando la temperatura se reduce la
adsorcion de surfactantes naturales y disminuye la viscosidad de la fase
externa, la rigidez de la pelicula interfacial y la tension superficial. Todos
estos cambios reducen la estabilidad de la emulsion. En presencia de
surfactantes anionicos, un aumento de temperatura aumenta la afinidad de
estos por la fase acuosa, mientras que lo inverso ocurre con surfactantes no-
i6nicos.

pH: La adicion de acidos o bases inorganicos cambia radicalmente la
formacion de peliculas de asfaltenos y resinas que estabilizan las emulsiones

agua-aceite.

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

bacterias.

Salinidad de la salmuera: La salinidad 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 reducir la estabilidad de la

emulsion.

Tipo de aceite: Los crudos 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 solidos pueden
influenciar la estabilidad de la emulsién. En otras palabras, el tipo de crudo

determina la cantidad y tipo de emulsionantes naturales.
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e Diferencia de densidad: La fuerza neta de gravedad que actia 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.

e Presencia de cationes: Los cationes divalentes como calcio y magnesio
tienen tendencia a producir una compactacion de las peliculas adsorbidas,
probablemente por efecto de pantalla electrostatica de un lado, y por otro, la

precipitacion de sales insolubles en la interfase.

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

Este es el efecto llamado Gibbs-Marangoni.

e Relacion agua/aceite: La observacion general de la influencia de la relacién
agua/aceite sobre la estabilidad, es que mientras mayor es el contenido de
agua en el sistema, mayor es la estabilidad de las emulsiones O/W, mientras
que al disminuir la fraccién de agua son mas estables las emulsiones de tipo

W/O (Lépez, 2004).

Otro mecanismo de estabilizacion ocurre cuando los emulsionantes son
particulas solidas muy finas. Para ser agentes emulsionantes, las particulas sélidas
deben ser mas pequenas que las gotas suspendidas y deben ser mojadas por el aceite y
el agua. Luego estas finas particulas sélidas o coloides (usualmente con surfactantes
adheridos a su superficie) se adhieren en la superficie de la gota y forman una barrera

fisica. Algunos de estos solidos son el sulfuro de hierro y la arcilla (Marfisi, Salager,

2004).
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Se ha reportado ampliamente que la estabilidad de las emulsiones de agua en
crudo es de origen estérico (Lopez, 2004). La estabilizacion de las gotas de agua se
debe a especies presentes en el crudo; éstos contienen asfaltenos, resinas, compuestos
saturados y aromaticos y solidos finos suspendidos en una proporcion que depende
del tipo y el origen del crudo. Estas sustancias son las responsables de la estabilidad
de las emulsiones, ya que son capaces de formar alrededor de las gotas dispersas, una

pelicula envolvente que evita la coalescencia.

I1.1.3 Método experimental para caracterizar emulsiones

En la caracterizacion de emulsiones se establecen pardmetros caracteristicos
como el diametro medio de gota, el nimero de gotas de cada tamafio existente y su
respectiva  funcion de  distribucion.  Estos parametros se determinan
experimentalmente mediante métodos basados en fendmenos fisicos. Estos métodos
se clasifican como métodos “globales” que determinan una propiedad promedio del
sistema, tal como su superficie o su reflectancia, y que por lo tanto dan solo un
didmetro equivalente. Por otro lado se encuentran los métodos “individuales” que
consideran las propiedades a la escala de la gota, y que mediante un analisis
estadistico, llevan a la distribucion de tamafio. Los métodos individuales pueden
subdividirse de acuerdo a los fendmenos involucrados: microscopia y analisis de
imagen, dispersion de radiacion, difraccion de radiacion, propiedades eléctricas, y

movimiento relativo gota-fase externa.

II.1.3.1 Microscopia optica y andlisis de imagenes.

La observacion directa o la fotografia en microscopia Optica son los métodos
mas simples, y los unicos que pueden considerarse como absolutos (Isaacs, Chow,
1992); permiten al operador pronunciar un juicio subjetivo acerca del tamafio o de la

forma de las gotas.

El limite inferior de la microscopia Optica es del orden de 1 um, en buenas
condiciones de iluminacion y de contraste. Sin embargo para tales dimensiones, el

movimiento browniano se vuelve un problema y se requiere utilizar mucha
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sensibilidad y alumbrados flash para “inmovilizar” la imagen. Las gotas grandes (d [
100 um) pueden, por otro lado, aplastarse entre las ldminas y por lo tanto aparecer
con un diametro aumentado o enmascarado, sin embargo se puede corregir este
problema procurando colocar las laminas cuidadosamente, de manera que la gota
tomada se expanda por el peso de la ldmina y no por una fuerza ejercida
manualmente.

La informacidn tipica que se puede encontrar en las imagenes es el estado de
la muestra, geometria y dispersion entre otros. En las emulsiones, esto se traduce en
el tamano de la particula y su concentracion. La serie de imagenes suministran
informacion sobre las interacciones y cinética de las gotas de procesos importantes
dentro de las emulsiones, como floculacion y coalescencia, los cuales son parametros
fundamentales para el entendimiento del comportamiento de la emulsion y la

estabilidad de la misma (Sorondo, 2012).

I1.1.3.2 Distribucion de tamano de gotas.

Teoricamente, es posible definir el tamafio de una particula en términos de
una caracteristica geométrica como son: longitud, area proyectada, area superficial,
volumen, o en términos de una propiedad fisica medida que depende del tamafo
como: velocidad de sedimentacion, coeficiente de difusion, angulo de difraccion de
luz, sin embargo es comun referir el tamafio de la particula a una dimension de

longitud.

No obstante, un sistema de particulas estd 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
dispersién, o mas precisamente de las gotas y solidos que la componen. Esta permite
describir la geometria de una dispersion a través de andlisis estadisticos del conjunto
de particulas. Las propiedades de tales sistemas comunmente 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 area superficial (Sorondo, 2012).
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Normalmente, la conducta de una muestra grande de particulas es mas
importante que las caracteristicas de una sola particula. Sin embargo, este grupo de
particulas por lo general, no poseen una sola clasificacion segun su tamaio, sino que

son tipicamente una mezcla particular con diferentes formas y tamafios.

Para establecer una distribucion de tamanos de particulas se tienen dos
criterios: el primero establece como es definido el tamafio de cada particula
individual, el método de medicion no importa, éste define si una particula dada
pertenece a algln intervalo de tamafo o clase de tamaiio segln el principio de medida
usado. El segundo criterio establece como es contabilizada la cantidad de particulas
determinada, esto denota si las cantidades relativas son basadas en el numero,
volumen, masa o superficie de las particulas, cada una de las cuales esta relacionada

con una dimensioén diferente (Padron, Zuiiga, 2005):

e Fraccion del namero total de las particulas: determina qué fraccion del

numero total de particulas corresponde a las particulas de cada clase o tamaifio.

e Fraccion de la longitud total de las particulas: determina la fraccion de la
longitud total de las particulas que corresponde a las particulas de cada clase o

tamano.

e Fraccion del area o superficie total de las particulas: determina la fraccion del
area o superficie total de las particulas que corresponde a las particulas de

cada clase o tamaiio.

e Fraccion del volumen o masa total de las particulas: determina la fraccion del
volumen o masa total que es ocupado por las particulas de cada clase o

tamano.

Dependiendo del método de medicidn, estas fracciones pueden calcularse en
lo que se refiere al nimero de particulas, su area total proyectada o su volumen total
(o masa). Una buena representacion general del tamaiio de las particulas es una curva
de distribucidn, en la que el intervalo del diametro de las particulas, o su equivalente,

se divide en un numero apropiado de intervalos de clase de cierta amplitud

19



seleccionada, y se expresa una medida de particulas (que puede ser numero, longitud,
superficie o volumen) que se encuentran en cada intervalo de clase, preferiblemente
como porcentaje del total. Las curvas de distribucion mas utilizadas son la curva de

densidad de distribucion y la curva de distribucion acumulada.

I1.1.4 Proceso de elaboracion de emulsiones

Una emulsion puede ser obtenida mediante un proceso que se realiza después
de formular el sistema y consiste en promover la dispersion de una fase en la otra.
Existen varios tipos de elaboracion de emulsiones, basadas en tres principios (Lopez,

2004):

e La produccioén de una inestabilidad fluomecénica, que se logra con la ayuda
de un aparato de tipo mezclador o dispersador (agitador de hélice o turbina,

homogeneizador) en dos etapas:
o Cizallamiento intenso para producir un area interfacial importante.

o Inestabilidad de la formacion bajo el efecto de fuerzas de inercia o

capilares.

e Laintroduccion de gotas de fase interna en el seno de la fase externa mediante

un procedimiento fisico como la condensacion de vapor.

e La formacion de emulsiones espontaneas, sin aparato mecéanico, debido a la

transferencia de masa que produce una inestabilidad fisicoquimica.

La forma tipica como se producen las emulsiones es suministrando agitacion a
un sistema surfactante/agua/aceite, y las propiedades de las emulsiones obtenidas son
un efecto combinado de las variables de formulacion, composicién y agitacion. La
formacion de una emulsion por agitacion mecanica de un sistema polifasico es un
proceso complejo, en el cual los esfuerzos fluomecéanicos producidos por el agitador,
se transmiten a la interfase a través de la fase continua y una vez aplicados a la
interfase, deben resultar en cizallamiento o estiramiento de las estructuras formadas

con los elementos de la fase dispersa.
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El proceso de agitacion estd determinado por la intensidad y el tiempo de
agitacion, lo cuales inciden sobre el tamafio de gota de la emulsion y por tanto sobre

las propiedades de los sistemas emulsionados (Lopez, 2004).

1.2 DESHIDRATACION DE CRUDOS

La deshidratacion de crudo es el proceso mediante el cual se separa el agua
que esté asociada al crudo en forma de una emulsion W/O; hasta reducir su contenido
a un porcentaje previamente especificado.

Existen varias razones para realizar la deshidratacion, asi como un posterior

proceso de desalacion (Lopez, 2004):

e Las especificaciones de los compradores son de un contenido maximo
permisible de sedimentos y agua. Generalmente, este porcentaje es igual o

inferior al 1% (Marfisi, 2005).

e El crudo se compra y se vende basado en °API el agua origina una

disminucion de la gravedad °API, reduciendo el precio de venta del crudo.

e El crudo emulsificado incrementa costos de transporte, por la movilizacion de

un volumen ocupado por agua sin valor comercial.

e La viscosidad del crudo se incrementa con un mayor contenido de agua

dispersada.

e Las sales minerales presentes en el agua (de produccidon) ocasionan corrosion

en los equipos de produccidn, tuberias y tanques de almacenamiento.

En la industria, dependiendo de las caracteristicas del crudo, por lo general, se
utiliza una combinacion de los métodos térmicos y quimicos con uno mecéanico o
eléctrico, para lograr la deshidratacion efectiva de la emulsion W/O. Los métodos
fisicos, tales como eléctricos, térmicos y gravitacionales (p.e. hidrociclones), tienen
como finalidad incrementar la frecuencia en la colisién entre las gotas, mientras que
los métodos quimicos intentan hacer la estabilidad de la pelicula entre gotas

suficientemente débil, para disminuir la resistencia a la coalescencia.
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I1.2.1 Agentes quimicos desestabilizantes de emulsiones

Los desestabilizantes quimicos o deshidratantes, son compuestos que reducen
la tension interfacial entre el agua y el crudo, debilitando la pelicula interfacial y
generando la coalescencia entre las gotas de agua. Se utilizan productos quimicos
especificos para desestabilizar las emulsiones de agua en crudo y promover la
coalescencia de las gotas. Usualmente son razonables en costos, y frecuentemente
minimizan la cantidad de calor y el tiempo requerido para la separacion. Deben ser

sustancias similares a los emulsificantes, y poseer ciertas caracteristicas:

e Poseer una fuerte atraccion hacia la interfase agua-aceite, para desplazar
y/o neutralizar los surfactantes naturales presentes en la interfase entre las
gotas dispersadas y la fase continua.

e Para impulsar la floculacidon, debe neutralizar cualquier carga eléctrica
repulsiva entre las gotas dispersadas y permitir el contacto entre las gotas.

e Con el fin de promover la coalescencia, deben permitir a las gotas
pequefias, combinarse con gotas de tamafio suficientemente grande para
sedimentar; para lo cual se requiere la ruptura de la pelicula que rodea y
estabiliza las gotas.

e Deben prevenir la readsorcion de los surfactantes presentes en el crudo,

para evitar que se vuelva a formar la emulsion.

11.2.2 Calentamiento

El tratamiento térmico consiste en el calentamiento del crudo mediante
equipos de intercambio de calor como calentadores de crudo y hornos. Estos
calentadores pueden ser de tipo directo o indirecto. Y cuentan con las siguientes

ventajas:
e Reduce la viscosidad de la fase continua.
e Aumenta la colision de las gotas de agua.

e Incrementa la diferencia de densidad entre la salmuera y el crudo.
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Disuelve las parafinas cristalizadas que le dan estabilidad a las emulsiones.

Disminuye la adsorcion de agentes estabilizantes y debilita la pelicula

interfacial.

Sin embargo, el calentamiento excesivo puede tener las siguientes

desventajas:

11.2.3

Provoca la migracion de los compuestos més volatiles del crudo hacia la fase
gaseosa, ocasionando una disminucion de volumen del crudo y una

disminucién en su gravedad APIL.
Aumenta los costos de combustible.
Incrementa los riesgos en las instalaciones.

Causa deposito de coque y precipitacion de sales.

Deshidratacion electrostatica

Industrialmente también es utilizado en el tratamiento eléctrico, el cual

consiste en aplicar un campo eléctrico para acelerar el proceso de acercamiento de las

gotas de fase dispersa, generado por el suministro de un alto voltaje entre dos

electrodos. Poseen la ventaja en comparacion con otros, en que son muy pocos los

problemas de corrosion e incrustacion de sales debido a las bajas temperaturas de

trabajo, su tiempo de residencia es sustancialmente menor (15 a 55 minutos). Por otra

parte, son de menor tamafo, y cuentan con una gran flexibilidad en cuanto a las

fluctuaciones o variaciones en los volumenes de produccion (Marfisi, 2005).

Entre las desventajas se pueden mencionar el requerimiento de supervision

constante en su operacion, instalacion de sistemas de control mas sofisticados,

mayores costos de operacion y de inversion e instalaciones de sistemas de carga para

un mayor control de flujo.
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I1.2.4 Radiacion con microondas

Una técnica alternativa de separacion es el uso de las microondas. El concepto
de demulsificacion por microondas, se introdujo inicialmente por Klaila y Wolf
(Vazquez, 2011). Esta técnica produce la desestabilizacion de la emulsion de dos

formas:

e Aumenta la temperatura de la emulsion lo cual hace que disminuya la

viscosidad y se rompa la capa externa de las gotas permitiendo la coalescencia

e Aumenta la rotacion de dipolos moleculares a una velocidad de 4,9 x 10°
rotaciones por segundo lo que produce una gran friccion y calentamiento
extremo llamado Calentamiento Volumétrico, que se presenta dentro de la
emulsion produciendo una reduccion del potencial zeta, permitiendo separar

la fase acuosa del aceite.

Una sintesis de estos dos mecanismos resulta en la separacion de una
emulsion sin adicion de ningiin agente quimico. Por lo tanto, el aceite recuperado de
una emulsion puede ser reutilizado y la contaminacion ambiental causada por los

productos quimicos se pueden evitar (Vazquez, 2011).
I1.3 DESHIDRATACION POR MICROONDAS

I1.3.1 Microondas

Las microondas son ondas de radio en una banda de frecuencia especifica en
el espectro electromagnético. Los hornos de microondas electromagnéticas usan
emisoras de ondas de radio llamados magnetrones para generar la sefial y las guias de
onda para transportar la energia a una cavidad que contenga el elemento a ser
calentado. Las microondas penetran en el elemento que se calienta y rebotan en las
paredes de la cavidad hasta que se disipa. Sélo las moléculas que absorben la energia
de microondas se calientan. Estas viajan en linea recta y pueden ser reflejadas,

transmitidas o absorbidas a lo largo del camino y tienen como caracteristica principal
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producir cambios en la rotacién molecular y en la movilidad idnica del medio sin

alterar la muestra (Sorondo, 2012).

La Comision Federal de Comunicaciones (FCC), de EE.UU. posee reservadas
dos frecuencias para el calentamiento por microondas, las cuales son comunmente
utilizadas para aplicaciones industriales, cientificas y con fines médicos, estas
frecuencias son de 915 y 2450 MHz. Sin embargo es mds comun la frecuencia de
2450 MHz y es la que utilizan todas las unidades de hornos microondas caseros.
Recientemente, los hornos microondas que permiten el procesamiento a frecuencias
variables desde 900 y 18000 MHz se han desarrollado para el procesamiento de
materiales. La produccion de energia tipica de un sistema de microondas es de 600-
700W. Asi, en 5 minutos, aproximadamente 43000 cal se suministraran a la cavidad
de microondas para el calentamiento de una muestra (Vazquez, 2011). En la Figura
N° 03 se presenta el rango de frecuencia de las ondas microondas dentro del espectro

electromagnético.

El espectro de frecuwencias.
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Figura N°. 03. Rango de frecuencia de las microondas (Vazquez, 2011).

25



I1.3.2 Calentamiento por microondas

Al aplicar a los materiales ondas electromagnéticas a frecuencias de
microondas, ocurren movimientos de las moléculas polares o de los iones cargados
eléctricamente. Los movimientos pueden ser de traslacion (en el caso de cargas
libres) o de rotacion y vibracion (en el caso de cargas enlazadas). Este ultimo factor
se refiere a la pérdida de energia electromagnética cuando son absorbidas por

sustancias disipativas (conocidas como dieléctricos).

Estos movimientos producen diferentes tipos de calentamientos, entre los que
estan: rotacion dipolar, calentamiento resistivo, calentamiento electromagnético y
calentamiento dieléctrico. Dependiendo del material el calentamiento puede deberse a

uno o a la combinacion de varios.

La rotacion dipolar funciona sobre moléculas polares eléctricamente neutras
con carga eléctrica positiva y negativas separadas espacialmente. La friccion
molecular resultante genera calor de forma instantanea, con la caracteristica especial
que se trata de un calor uniforme a través de todo el volumen del material.
Finalmente, el calentamiento dieléctrico es funcion de la rotacion dipolar y del
calentamiento resistivo (Vazquez, 2011). En la Figura N° 04 se presenta una

representacion de la molécula del agua frente a una onda electromagnética.

Direccion de la
propagacion

Figura N° 04. Representacion esquemitica de la molécula del agua, de estructura fuertemente
polar, frente a una onda electromagnética (Vazquez, 2011).
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Al utilizar las microondas en procesos de calentamientos de materiales, estos

sufren un proceso de calentamiento completamente diferente del experimentado al

hacerlo por calentamiento convencional. A continuaciéon se mencionan algunas

ventajas de emplear esta técnica (Vazquez, 2011):

Penetracion de la energia: Depende tanto de la frecuencia como de las
caracteristicas dieléctricas del material. Esto implica que en un sistema de
calentamiento por microondas el calor es generado en el interior de los
materiales y no en la superficie, lograndose de esta manera distribuciones
uniformes de temperatura en el material, asi como también menos dafios en la
superficie. En la Figura N° 5 se presenta una comparacién cualitativa de los
gradientes de temperatura entre el calentamiento convencional y con

microondas.

En sistemas convencionales, por conveccion o conduccion si se quiere
hacer calentamientos rapidos o intensos, la temperatura suministrada en la
superficie del material debe ser elevada para lograr el gradiente necesario para
calentar el interior. Estas elevadas temperaturas en la superficie pueden

ocasionar un dafo en el material y por ende se afectara su calidad.

Velocidad en el calentamiento: El proceso de calentamiento por energia
microondas es mas rapido con respecto a los métodos convencionales, debido

a que el calor es generado directamente en el producto.
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Calentamiento Calentamiento
Convencional Microondas

Figura N° 05. Comparacion cualitativa de los gradientes de temperatura en el calentamiento
convencional y con microondas (Vazquez, 2011).
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CAPITULO III

MARCO METODOLOGICO

En esta seccion se presenta el procedimiento experimental llevado a cabo

para lograr todos los objetivos planteados al inicio del proyecto.

En la Figura N° 06 se presenta un esquema de la metodologia empleada a lo

largo del trabajo.

Distribucon de
tamanio de gota

Figura N° 06. Esquema de la metodologia empleada en el desarrollo del presente proyecto.

III.1 PROCESO DE LAVADO QUIMICO DE LOS INSTRUMENTOS DE
VIDRIO.

Gracias a la gran afinidad del agua con el material de vidrio, es importante

garantizar que los instrumentos se encuentren en Optimas condiciones y libre de
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impurezas. En la siguiente Figura N° 07 se presenta el esquema experimental del

proceso del lavado quimico de los instrumentos.

Ve ~ Ve ~ P

Enjuagar con Enjuagar con Enjuagar con Secar en la
g -0 tolueno O acetona D

‘- ‘EEeee——

Figura N° 07. Esquema experimental del proceso del lavado quimico de los instrumentos.

De acuerdo a la figura N° 07, el procedimiento realizado para el lavado quimico

de los instrumentos fue el siguiente:

(a) Se lavaron todos los instrumentos de vidrio con agua y jabon de manera

tradicional.

(b) Se agregd una pequefia cantidad de xileno con el fin de curar al equipo,
procurando que la mayor cantidad de la sustancia entrara en contacto con

las paredes de vidrio.

(c) Se realiz6 el mismo paso anterior pero utilizando tolueno. Este
procedimiento se debe a que la mezcla de agua y xileno forman un
azedtropo que disminuyen el punto de ebullicion de ambos compuestos;
entre el xileno y el tolueno existe una alta solubilidad por lo que curar con

tolueno permitio retirar los excesos.

(d) Se agregd acetona. Su alta volatilidad permitié el secado rapido de los

instrumentos.
(e) Se introdujeron los instrumentos en una estufa para secado.

Es importante destacar que debido a la toxicidad de los quimico a utilizar, todo
el procedimiento planteado, exceptuando el paso (a) y (e), se realizd bajo una
campana de extraccion, para mayor seguridad se utiliz6 una mascara de seguridad

respiratoria.
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1.2 CARACTERIZACION DEL CRUDO

I11.2.1 Determinacion del porcentaje de agua en el crudo.

Para determinar la cantidad de agua contenida en la muestra de crudo en
estudio, se utilizo la Norma ASTM D 4006-81 “Método estandar de prueba de agua

en crudo por destilacion”. Los pasos que se realizaron se plantean a continuacion:

(a) Se realiz6 el lavado quimico del equipo tal como se planted en el punto

I1.1.

(b) Se realizd6 el montaje del sistema, el cual consta de: una manta de
calentamiento, un balén de 500 mL, una trampa o sifén graduado con

incrementos de 0,025 mL y un condensador Liebig.

(¢c) Se hizo pasar el agua de refrigeracion por los compartimientos del

condensador Liebig.

(d) En un cilindro graduado de 10 mL, se agregd 5 mL de crudo

cuidadosamente procurando no manchar las paredes internas del cilindro.

(e) Dentro de la campana de extraccion, se agregd 50 mL de xileno en un

beaker de 100 mL.

(f) Se agrego el crudo y el xileno dentro del baldn, el cual se mantuvo reposado
dentro de la manta de calentamiento. Al mismo se le agregaron las perlas de

ebullicion para evitar el deterioro del frasco.

(g) Se inici6 el calentamiento de la manta a baja velocidad durante 30 minutos
y de esta manera se previnieron lesiones del equipo por un calentamiento

brusco asi como también posibles pérdidas de agua.

(h) Luego de los 30 minutos, se ajusto la velocidad de calentamiento a razon de
descarga de destilado de 2 a 5 gotas por segundos. Se continué destilando
hasta que no se observaron restos de agua en ninguna parte del equipo, a

excepcion del sifén, y el volumen de agua en el mismo permanecio
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constante por al menos 5 minutos. En el caso donde se observd acumulacion
de agua persistente en el condensador, se enjuagd con xileno

introduciéndolo por el tope del equipo.

Esta operacion se repitid tres veces vez para cada muestra, a fin de evaluar

repetitividad de los resultados.

Para determinar el porcentaje de agua contenido en la muestra, se utilizd la

siguiente ecuacion:

Donde:
: Porcentaje de agua en la muestra (%).
Volumen de agua observado en el siféon (mL).

: Volumen de la muestra de crudo tomado (mL).
I11.2.2 Determinacion de agua y sedimentos en el crudo.

El proposito de esta prueba es determinar la cantidad de agua libre y de
solidos que se encuentren presentes en la emulsion. Para su realizacion se utilizara la
norma ASTM D 4007-02 “Meétodo de prueba estandar para agua y sedimentos en

crudo por método centrifugo”. El procedimiento a seguir se presenta a continuacion:

(a) Agregar 5 mL de crudo cuidadosamente en un cilindro cénico de 15 mL
(comunmente llamado “zanahoria”), evitando que la muestra se adhiera a

las paredes del frasco.

(b) Dentro de la campana de extraccion, tomar 5 mL de tolueno con el uso de

una pipeta y agregar a la zanahoria.

(¢) Con el uso de una varilla de vidrio, agitar vigorosamente la mezcla por

aproximadamente 30 segundos, evitando el derrame de la misma.

(d) Repetir los pasos (a), (b) y (c) para obtener una segunda muestra a analizar

y de esta manera evaluar repetitividad.
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(e) Colocar las mezclas en una centrifuga como la que se presenta en la

Figura N° 8.

(f) Ya que el equipo cuenta con 4 compartimientos, se deberd colocar dos
zanahorias con agua destilada, esto permitird equilibrar el peso y evitar

dafios del mismo.

(g) Sellar y encender la centrifuga, ajustando la velocidad a 2700 rpm durante
15 minutos. La seleccion de esta velocidad se debe a la capacidad del
equipo, a mayores velocidades se han presentado problemas
operacionales, sin embargo en trabajos anteriores como el de Sorondo, A.
(2012) se han obtenido buenos resultados con el uso del mismo equipo a

dicha velocidad.

(h) Transcurrido los 15 minutos, retirar las muestras del equipo y colocarlas

en una gradilla.

(i) Expresar de manera cuantitativa la cantidad de agua libre y sdlidos

separados en la emulsion de acuerdo a las lineas rotuladas de los tubos.

Figura N° 08. Centrifuga.
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I11.2.3 Deshidratacion del crudo.

El proceso de deshidratacion se realizd con dos finalidades; en primer lugar se
realizd como paso previo en la determinacion de la densidad o gravedad API del
crudo; y en segundo lugar sirvio como base en la recombinacion del crudo,

establecido en los objetivos del proyecto.

A continuaciéon se presentan los pasos seguidos en el proceso de

deshidratacion del crudo:
(a) Se realiz6 el montaje del sistema tal como aparece en la Figura N° 09.
(b) Se tomd una muestra de crudo de 500 mL y se agregd a un baléon de 1000 mL.

(¢c) Se cubrio el balon con una cinta de calentamiento para garantizar un

calentamiento uniforme y evitar pérdidas de calor.

(d) Se colocd hielo seco en la trampa para vacio. Con este instrumento se
garantizé condensar gases livianos que no lograron ser condensados por la

refrigeracion con agua.
(e) Se ajusto la velocidad de calentamiento del autotransformador a 20.

(f) Se encendid la bomba de vacio y se ajusto la perilla hasta llegar a 15 pulgadas

de mercurio.

(g) Se mantuvo el calentamiento por aproximadamente 4 horas hasta que no se

observaron residuos de agua en el condensador.
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I

Figura N° 09. Sistema de deshidratacion de emulsiones agua/crudo al vacio.
I11.2.4 Determinacion de la densidad del crudo.

Para determinar la gravedad API del crudo se sometid a la muestra a un
proceso de deshidratacion, tal como se plante6 en el punto I11.2.3. Este procedimiento
se rigio bajo la norma ASTM D-1298, “Determinacion de Gravedad API por método

hidrometrico”.

El planteamiento para la determinacion de la densidad del crudo se presenta

de la siguiente manera:

(a) Se tomaron aproximadamente 100 mL de crudo deshidratado en un cilindro

graduado.

(b) Se sumergio el cilindro con la muestra en un bafio termostatico a 60 °F como

el que aparece en la Figura N° 10.

(¢) Se introdujo un termoémetro dentro de la muestra para verificar la temperatura

adecuada de medicion (60 °F).

(d) Una vez alcanzada la temperatura deseada, se introdujo el hidroémetro
pertinente. Para determinar el hidrometro adecuado se realizaron diferentes
verificaciones hasta que el hidrometro seleccionado alcanzara el equilibrio en

donde se logr6 obtener una lectura.
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(e) Una vez determinado el hidrometro correcto, se dejo reposar el instrumento
por unos segundos hasta que se mantuvo estable y por ultimo se tomo la

lectura el cual coincidid al ras con la superficie del fluido.

Figura N° 10. Baiio termostatico para la determinacion de la gravedad APIL.
I11.2.5 Determinacion de la distribucion del tamanio de gota de la emulsion.

La microscopia Optica en combinacion con el analisis de imagen es un método
experimental de caracterizacion de emulsiones que permite apreciar tanto la
concentracion como el tamafio de las particulas presentes en una muestra. De manera
tangible, para obtener resultados concretos y puntuales, una vez tomadas las
imagenes, se procesan mediante un software especial que permite llevar a cabo el

conteo de las gotas y la distribucion del tamafio de las mismas.

En principio este procedimiento se aplicO a la muestra original para
determinar asi las caracteristicas geométricas de la emulsion. Posteriormente se
utilizd para analizar muestras sometidas a radiaciones microondas. El proposito del
analisis, anterior y posterior a la exposicion de microondas, es lograr comparar el

efecto del mismo en la emulsion.

El procedimiento para el andlisis se presenta a continuacion:
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(a) Se limpiaron los portaobjetos con alcohol para retirar residuos solidos u

acuosos y se dejo secar.

(b) Se tomo6 una muestra de crudo con el uso de un tubo capilar y se coloco en el

portaobjetos.
(¢) Se cubrio la muestra en el portaobjetos con un cubre objetos.

(d) Se llevo la muestra al microscopio optico “NIKON MED-600".

(e) Se ajusto el lente de aumento a 20X. Se han demostrado en trabajos anteriores
que con la seleccion de esta magnitud de aumento se han llegado a obtener

muy buenos resultados (Padron y Zaiiga); (2005).

(f) Una vez enfocada la imagen de la muestra, se digitalizé la misma mediante el

uso de una camara especializada que se encuentra conectada a un computador.

(g) Debido a que el equipo no cuenta con un sistema de barrido de imagen
automatico, se realizO manualmente dicho barrido de forma horizontal o
vertical, procurando enfocar distintas imagenes, hasta obtener 5 tomas

digitalizadas de la muestra para su posterior analisis.

(h) Una vez digitalizadas las imagenes, se procedio al andlisis de las mismas
mediante el software “Image Pro Plus 6.0 (Media Cybernetics)”, cuya licencia

ha sido adquirida por el LSM-UCV.

(i) Mediante el programa anteriormente mencionado, se llevo a cabo el conteo de

las gotas y distribucion de tamano de gotas (Fung, Edward); (2011).

En la Figura N° 11 se presenta el esquema del procedimiento para determinar la

distribucion de tamafio de gotas.
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Figura N° 11. Esquema del procedimiento para determinar la distribucion del tamaifio de gotas.
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I1I.3 ELABORACION DE EMULSIONES AGUA/CRUDO A 20, 40 y 60%
V/IV.

Dentro de los objetivos presentes en el proyecto, se plantea la recombinacion de
la emulsion para diferentes porcentajes de contenido de agua. El proceso se plantea
con la finalidad de evaluar el efecto combinado que genera el uso de microondas con

un contenido de agua inferior o superior al de la muestra original

Para la realizacion de este procedimiento se realizé el montaje de un sistema
de elaboraciéon de emulsiones, el cual consta de un bafio termostatico a una
temperatura de 60 °C, que permite la fluidez del material y de esta manera propiciar
las condiciones para una elaboracion de emulsiones exitoso, se cuenta con un agitador
de hélice cuyo material es boro silicato, una bureta de precision con el cual se
adicionaré la fase dispersa, un beaker de 200 mL y dos soportes universales cuya

funciodn es sostener tanto el beaker como la bureta.

I11.3.1 Elaboracion de una emulsion agua/crudo con 20% en agua.

Una vez obtenida la muestra deshidratada, se procedera a la elaboracion de
una emulsion agua/crudo que contenga un 20% en agua. Para determinar la cantidad
de agua necesaria para elaborar una emulsion con el contenido de agua deseado se

empleo la ecuacion 4.
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Donde:

: Volumen de agua a agregar para un emulsion al 20% v/v (mL).

: Volumen de la muestra deshidratada (mL).

El procedimiento para el proceso de emulsionamiento es el siguiente:

(a) Se agreg6 en un beaker de 250 mL, 100 mL de crudo deshidratado.

(b) Se introdujo el beaker con la muestra en un bafio termostatico sujetandolo con
un soporte universal, hasta una profundidad en el que el bafio cubrid el
espacio ocupado por la muestra de crudo.

(c) Se colocod en una bureta volumétrica la cantidad de agua determinada en la
Ecuacion 4 y se sujetd al segundo soporte universal de manera que las gotas
de agua lograron caer en el beaker.

(d) Se encendio la agitacion a una velocidad media de 6000 rpm, de manera que
el fluido no se derramara.

(e) Se abrid el paso de la bureta de manera tal que la incorporacion del agua
destilada alcanzo una caida aproximada de una gota cada 3 segundos.

(f) Luego de la incorporacion de agua en la muestra, se mantuvo la agitacion por
4 horas adicionales.

(g) Una vez culminada la agitacion se dejo reposar la emulsion por 24 horas.

Transcurrido 24 horas la emulsion en reposo, se procedié a determinar la
cantidad de agua realmente emulsionada. Para ello se utiliz6 el método realizado en el
punto II1.2.1, regido por la Norma ASTM D 4006-81 “Método estandar de prueba de

agua en crudo por destilacion”. Esta ultima prueba se realizo tres veces.

I11.3.2 Elaboracion de una emulsion agua/crudo con 40% en agua.

El procedimiento realizado para la elaboracion de una emulsion al 40% v/v
fue llevado a cabo de la misma manera que en el punto III.3.1. Para determinar la

cantidad de agua a emulsionar se utilizo la siguiente expresion:
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Donde:

: Volumen de agua a agregar para un emulsion al 40% v/v (mL).

: Volumen de la muestra deshidratada (mL).

Ya que la emulsion original posee un porcentaje de agua de 40%, se procedid
a realizar una emulsioén con el mismo contenido de agua con la finalidad de comparar
ambas muestras y determinar si el procedimiento para la elaboracién de emulsiones

planteado, es una técnica efectiva para elaborar emulsiones estables.

I11.3.3 Elaboracion de una emulsion agua/crudo con 60% en agua.

Para la elaboracion de la emulsion a un 60% en agua, se determiné la siguiente
relaciéon para determinar la cantidad de agua necesaria a agregar a la emulsion

original (cuyo contenido de agua es 40%) y asi alcanzar la proporcion deseada.

Donde:

: Volumen de agua a agregar para un emulsion al 60% v/v (mL).

: Volumen de la muestra original (40% v/v) (mL).

Se agreg6 cuidadosamente a un beaker de 200 mL, 100 mL del crudo original,
De acuerdo a la Ecuacion 5 se determind la cantidad de agua necesaria para alcanzar
el contenido de agua deseada. El proceso de elaboracion de emulsiones se llevo a
cabo de la forma planteada el punto II1.3.1. De igual manera se realizé el “Método
estandar de prueba de agua en crudo por destilacion” para determinar la cantidad de

agua emulsionada. Esta prueba también se repitiod tres veces.
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III.4 PROCESO DE DESHIDRATACION MEDIANTE APLICACION DE
MICROONDAS

En el presente proyecto, el proceso de deshidratacion a través de radiaciones
microondas consta de dos etapas en las cuales se manipularon dos variables medibles:
tiempo de exposicion y potencia del microondas. En la primera etapa se sometieron
distintas muestras de crudo a diferentes tiempos de exposicion al microondas hasta
alcanzar el tiempo de maxima exposicion, manteniendo la méaxima potencia del horno
microondas; en la segunda etapa se sometieron distintas muestras a diferentes
porcentajes de potencia manteniendo un tiempo fijo de exposicion. A continuacion se
plantea el proceso detallado de deshidratacion del crudo con aplicacion de

microondas:

I11.4.1 Evaluacion del método a un tiempo cualquiera

Con la finalidad de evaluar la factibilidad del método de deshidratacién por
microondas se procedié a someter una muestra de emulsion agua/crudo a un tiempo
cualquiera de exposicion, al mismo se le realizé un analisis microscopico del cual se
obtuvo la distribuciéon acumulada del tamafio de gota. El resultado obtenido fue

comparado con la muestra original sin radiacion.

I11.4.2 Determinacion del punto de exposicion maximo

Se sometid a una muestra de emulsion agua/crudo a un tiempo indefinido en el
microondas, el mismo se fue detenido al observar burbujeo en la superficie de la
muestra, el cual corresponde a la evaporacion de agua y algunos compuestos livianos.
Este tiempo obtenido fue utilizado como limite maximo en la construccion del

barrido de tiempo.

I11.4.3 Barrido de tiempo de exposicion al microondas

El objetivo fundamental de este proyecto es la evaluacion del efecto que
genera la aplicacion de ondas microondas en emulsiones agua/crudo, especificamente

el comportamiento que se genera en las moléculas de agua; se pretende demostrar que
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el uso de microondas es efectivo en la separacion de fases de la emulsiones como
consecuencia de un efecto de coalescencia en combinacién con un proceso de
calentamiento no convencional. Planteada esta hipdtesis, se pretende determinar un
tiempo maximo de exposicion de la muestra a las radiaciones en el que no se alcance
la evaporacion del agua ni de posibles compuestos livianos. Con la construccion de
un barrido de tiempo de exposicidn, no solo se busca encontrar el tiempo de maxima
exposicion sino también el tiempo Optimo, en donde se pueda observar mas adelante
mediante el método de microscopia Optica, el tiempo en el cual las gotas de agua
coalescen alcanzando el mayor tamafo que permita generar el método de

deshidratacion planteado.

Las pruebas realizadas se hicieron tanto para el crudo original al 40% v/v
como para las emulsiones recombinadas al 20 y 60% v/v. Estas pruebas se repitieron

3 veces con la finalidad de obtener repetitividad del ensayo.

A continuacién se presenta en la Figura N° 12, un esquema de trabajo para

lograr la construccion del barrido de tiempo:

Paso 5

distribucién de
tamafio de gotas

=
Paso 1 Paso 2 Paso 3 Paso 4
_Aplicar
. 6 l ) Pesar 2
Paso 9 Paso 8 Paso 7

Trasvasar el
é o Agregar tolueno 0 crudo a una
zanahoria

Figura N° 12. Esquema experimental para la construccion de un barrido de tiempo de exposicion
a radiaciones de microondas.
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A continuacion se explica paso a paso la metodologia empleada:

111.4.3.1 Paso 1.

Verter crudo en un beaker: De forma cuidadosa se agregd aproximadamente
10 mL de crudo en un beaker de 100 mL, de manera que luego de aplicar las
microondas se pudiese trasvasar la cantidad de muestra necesaria (5 mL) en la
zanahoria. La idea de realizar la prueba inicialmente en un beaker y no directamente
con la zanahoria, se debe a que no se cuenta con un soporte que sea capaz de sostener

la zanahoria y que ademas logre entrar en el horno microondas.

111.4.3.2 Paso 2.

Pesada 1: Previamente se peso el beaker vacio mediante el uso de una balanza
digital, posterior a ello se procedio a pesar el beaker con la muestra, y por diferencia
de masa se determind la cantidad de hidrocarburo presente. Para ello se utilizd la

siguiente expresion:
(ec. 4)
Donde:
Masa de la muestra (g)
Masa de la muestra y masa del beaker (g)

: Masa del beaker (g)

I11.4.3.3 Paso 3.

Aplicar microondas durante un tiempo ti: Para la realizacion de este
procedimiento se utilizd un microondas casero marca “Midea”, el cual cuenta con una
potencia maxima de 1000 Watts, y una frecuencia de 2450 MHz cuyo valor es el
predilecto de los microondas comerciales (Mutlaya et. al., 2009). La misma cuenta
con un panel de control el cual permite manipular el tiempo de exposicion y regular la

potencia deseada.
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Una vez pesado el beaker con el crudo, se procedid a introducir dicha muestra
en el microondas, especificamente en el centro del plato giratorio, tal como se
propone en el trabajo de Chan y Chen (2002); en principio no se establecio un tiempo
de exposicion definido, la muestra se expuso al microondas a una potencia maxima,
hasta observar burbujeo en la superficie de la muestra, siendo indicativo de alcanzar

el punto de ebullicion del agua.

Luego de determinar el punto de maxima exposicion, se procedid a realizar el
barrido de tiempo respectivo en el que el tiempo de exposicion t, seria menor al punto
de ebullicion. Cabe destacar que se denomina ty a un tiempo “x” determinado; en este

e,

caso “x” variard unitariamente hasta el tiempo de maxima exposicion hallado

anteriormente y la unidad de tiempo de variacion sera segundos.

111.4.3.4 Paso 4.

Pesada 2: Luego de aplicar las radiaciones, se procedi6 a pesar nuevamente el
beaker con la muestra irradiada, con la finalidad de determinar la cantidad de agua
evaporada como efecto de la exposicion a microondas, asumiendo que lo Uinico que se
evapora es agua, sin embargo, es probable que también se hayan evaporado algunos
compuestos livianos. El porcentaje de evaporacion de agua se determina mediante la

siguiente expresion:

Donde:
: Masa inicial de la muestra, antes de la irradiacion (g).

: Masa de la muestra luego de la irradiacion (g)

I11.4.3.5 Paso 5.

Determinar distribucién de tamafio de gotas: Una vez obtenido el tiempo de
maxima exposicion de la muestra se procedié a utilizar el método experimental de
caracterizacion de emulsiones mediante la toma de imagenes de la muestra irradiada

y luego su posterior andlisis. Tal como se plante6 en el punto I11.2.5.
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I11.4.3.6 Paso 6.

Trasvasar crudo a una zanahoria: Luego del segundo pesaje, se procedié a
tomar 5 mL de muestra irradiada, vertiéndola cuidadosamente en una zanahoria,
evitando que la muestra se derramara en las paredes de la zanahoria y que en cambio

se depositara en el envase de manera uniforme hasta alcanzar la marca de 5 mL.

111.4.3.7 Paso 7.

Agregar tolueno: Con el uso de una pipeta, se tomaron 5 mL de tolueno dentro
de la campana de extraccion para luego ser adicionado a la zanahoria con los 5 mL de
crudo irradiado. Mediante una varilla de vidrio, se agitd vigorosamente la mezcla

alrededor de 30 segundos procurando no derramar la muestra.

111.4.3.8 Paso 8.

Centrifugar: Una vez agitada la mezcla de crudo y tolueno, se introdujo la
zanahoria en uno de los comportamientos de la maquina centrifugadora, los
compartimientos vacios fueron ocupados con zanahorias el cual contenian agua para
asi equilibrar el proceso y no ocasionar dafos en el equipo. El procedimiento se hizo
tal como el empleado en la caracterizacion del crudo para la determinacion de agua y
sedimentos por método centrifugo, regidos por la norma ASTM D 4007-02, el cual

fue explicado en el punto I11.2.2.

Con el fin de optimizar el tiempo de trabajo y el ahorro de energia, se procurd
realizar esta operacion en conjunto con otras 3 muestras irradiadas a diferentes
tiempos. De esta manera se logrd en algunos casos, centrifugar 4 muestras distintas

las cuales fueron identificadas previamente para evitar confusion.

I11.4.3.9 Paso 9.

Determinar cantidad de agua y solidos separados: Luego del proceso de
centrifugacion se procedio a determinar la cantidad de agua y sedimentos separados

en la emulsion seglin lo contabilizado por las graduaciones de la zanahoria.
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111.4.4 Barrido de potencia de microondas.

Una vez determinado el mejor tiempo de exposicion al microondas se
procedié a realizar un barrido de potencia con la finalidad de obtener la mejor
potencia de exposicion para la muestra en estudio. El procedimiento empleado fue
similar al planteado en el punto I11.4.1, manteniendo como tiempo fijo de exposicion,
el mejor tiempo hallado. Las potencias seleccionadas fueron el 20 y el 50% de la
potencia maxima del horno microondas. Cada prueba fue realizada con 3
repeticiones, dando un total de 6 pruebas realizadas para este procedimiento. El

esquema experimental planteado se presenta en la Figura N° 13.

Agregar
tolueno

Figura N° 13. Esquema experimental para la construcciéon de un barrido de potencia durante un
tiempo fijo de exposicion a radiaciones microondas.
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CAPITULO IV

RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS

En este capitulo se expondran los resultados obtenidos durante el desarrollo de

la presente investigacion, asi como también el analisis y explicacion de los mismos.

IV.1 CARACTERIZACION DE LA EMULSION AGUA/CRUDO

Una vez realizados los pasos descritos en la seccion Metodologia, para la

caracterizacion de la emulsion agua/crudo, se genero la siguiente informacion.

Tabla N° 01. Propiedades de la emulsion agua/crudo.

% de Agua (ASTM D 4006-81)

40

°API (ASTM D 1298)

17

Distribucion del tamaiio de gota

(microscopia optica)

Tamano de gota (um)

Fraccion acumulada

3,57 0,01
4,07 0,05
4,65 0,10
6,08 0,25
9,03 0,50
16,53 0,75
34,42 0,90
43,79 0,95
70,58 1,00
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En tabla N° 01, se presentan las propiedades determinadas para la emulsion
agua/crudo. Mediante la Norma ASTM D 4006-81, agua en crudo por destilacion, se
realiz6 la prueba correspondiente para determinar la cantidad de agua total presente
en la emulsion. Mediante el mismo se determind que la cantidad de agua presente en

la muestra es de 40% v/v.

Para determinar la densidad del crudo, se realizd previamente Ila
deshidratacion de la emulsion. Bajo la Norma ASTM D 1298, densidad de crudos por
hidrometria, se determin6 que la gravedad °API del crudo era de 17° la clasificacion
de los crudos segun su densidad API indica que para crudos cuya densidad oscile

entre 10-21,9° son considerados como crudos pesados (Sitio Web PDVSA, 2014).

De la herramienta “Image Pro Plus 6.0 (Media Cybernetics)”, se obtuvieron
las imagenes capturadas para la muestra de emulsion y con el uso de hojas de célculo
predisefiadas se realizo el conteo de gotas para las imagenes analizada, del cual se
obtuvo la distribucion del tamafio de gotas, tal como aparece en la tabla N° 01, se
puede observar que el tamafo de gota menor es de 3,57 um, mientras que el mayor

tamafio es de 70,58 um.

En la Figura N° 14 se presentan las imagenes obtenidas por microscopia de la

muestra de la emulsion agua/crudo al 40% v/v.

SRR ] 2k TS Sl

Figura N° 14. Muestra de emulsion agua/crudo en microscopio.

En la Figura N° 15 se representa en un grafico, la distribucion acumulada del
tamafio de las gotas en la muestra. Dicho grafico permite extraer informacion sobre la

proporcion de gotas en un rango de tamafio. En este caso, para una fraccion
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acumulada de 0,5, el tamafio de las gotas son menores a 9 micrones y el tamafio

maximo de gota presente en la emulsion es de 70,58 micrones.

1 70,58

o
~

o
o

Distribucién acumulada F, X,
o o o
w H (6]

o
)

o
=

0 20 40 60 80 100 120 140

Tamafio de gota, X, [pm]

Figura N° 15. Curva de distribucion acumulada en funcion del tamaiio de particula de la
muestra de emulsion agua/crudo.

En las siguientes figuras (Figura N° 16, 17), se presentan graficos de barras en
donde se indica el nimero de gotas presentes en las imagenes capturadas por el
microscopio en funcidon del tamano de las gotas encontradas. Se puede observar que
la mayor cantidad de gotas se encuentran en el orden de los 5-10 um y a medida que
el tamafio de las gotas aumenta, la cantidad de las mismas se reduce
considerablemente. De acuerdo a estos tamafnos de gotas (>10 um) se puede decir que

la emulsion se considera como una macroemulsion (Fernandez, 2006).
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Figura N° 16. Numero de gotas en las muestras de emulsién agua/crudo, en funcién del tamaifio

de gotas [0-20 pm].
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Figura N° 17. Numero de gotas en las muestras de emulsién agua/crudo, en funcién del tamaiio

de gotas [20-75 pm].

Para determinar la cantidad de agua libre que pudiese obtenerse de la muestra,

se procedio utilizando la norma ASTM D 4007-11, “Determinacion de agua y

sedimentos en el crudo por centrifugacion”. En la Figura N° 18, se presenta una

imagen de la muestra de emulsion agua/crudo luego de ser centrifugada.
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@ Solvente + Crudo

@® Emulsion

Figura N° 18. Muestra de emulsion agua/crudo sometida a centrifugacion.

Como se puede observar en la imagen anterior, se obtuvieron dos fases, una que
corresponde a una mezcla de crudo y solvente y otra que corresponde a una emulsion
de mayor concentracion de agua, sin embargo no hay evidencia fisica de una
separacion en las fases de la emulsion agua/crudo, por lo que se infiere que la muestra
es una emulsion lo suficientemente estable que no permite obtener una fase de agua
libre. La estabilidad de una emulsion depende de muchos factores, entre ellos se tiene
el contenido de sales (concentraciones bajas de sales reducen la estabilidad de la
emulsion), la cantidad de surfactantes naturales (mayor contenido de surfactantes
estabilizan la emulsion), el tamafio de las gotas (gotas menores a 10 um generalmente
producen emulsiones mas estables), (Marfisi, Salager, 2004) y la relacion agua/crudo
(baja relacion agua/crudo genera emulsiones mas estables para el caso de emulsiones

del tipo W/O), (Lopez, 2004).

IV.2 METODO DE DESHIDRATACION DE EMULSIONES AGUA/CRUDO
ViA MICROONDAS

IV.2.1 Evaluacion del método a un tiempo cualquiera

Con la finalidad de evaluar la factibilidad del método de irradiacion con

microondas, se procedi6 a tomar un tiempo cualquiera de exposicion a microondas y
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evaluar su efecto. Para ello se tomé un tiempo de 5 segundos en una muestra de 10
mL y se llevd al microscopio para su respectivo analisis de tamafio de gota con el fin

de evaluar si la distribucion del tamafio de gotas era ser modificada.

En la Figura N° 19 se presenta la curva de distribucion del tamaiio de gotas de
la emulsion original y la emulsion irradiada durante 5 segundos. Se puede apreciar
como la curva de distribucioén para la muestra irradiada, se desplaza hacia mayores
tamafos de gotas, el tamafio maximo aumentd mas de 20 micrones, lo que demuestra

la efectividad del método en la modificacion del tamafio de gotas, en la emulsion.

70,58 97,93
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o
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—@— 0 segundos

o
>
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Distribucién acumulada F, X,
e o o o
[ N w %}

o

0 20 40 60 80 100 120 140

Tamafio de gota, X, [pm]

Figura N° 19. Curvas de distribuciéon acumulada en funcion del tamafio de gota de la muestra de
emulsion agua/crudo con 0 y 5 s de radiaciones microondas.

IV.2.2 Determinacion del punto de exposicion maximo

Una vez determinado la efectividad del método, se procedid a determinar para
que tiempo de exposicion se conseguian mayores tamafios de gotas y menor pérdida
de masa de agua por evaporacion, para ello se determind previamente al punto de

maxima exposicion a microondas, el cual se plante6 como el tiempo en el que se
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lograra apreciar visualmente el burbujeo en la superficie de la muestra, producto de la

evaporacion de las gotas de agua.

A continuacion se presenta en la tabla N° 02 las diferentes muestras de
emulsion agua/crudo sometidas a diferentes tiempos de exposicion, en donde se

determind la pérdida de masa asociada para cada tiempo.

Tabla N° 02: Pérdida de masa en muestras expuestas a distintos tiempos de exposicion a

microondas.

Muestra t(s) VMuestra (ML) my (g) mg (g) % Mperdida
1 3 10,0 8,57 8,57 0,00%
2 5 10,0 7,68 7,67 0,02%
3 6 10,0 7,88 7,87 0,03%
4 7 10,0 7,70 7,67 0,08%
5 8 10,0 5,42 5,38 0,12%
6 10 10,0 6,48 6,41 0,18%

0,20%
0,18%
0,16%
S 0,14%
g 0,12%
o
g 0,10%
E 0,08%
S 0,06%
0,04%
0,02%
0,00%
0 2 4 6 8 10 12
Tiempo de exposicion a microondas (s)

Figura N°. 20. Curva de relacion del porcentaje de masa perdida en funciéon del tiempo de
exposicion a microondas.
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Se tomaron diferentes tiempos de exposicion hasta obtener evidencia fisica de
la evaporacion, la misma pudo ser evidenciada por el burbujeo notable en la
superficie de la muestra; a partir de los 10 segundos el burbujeo era mas intenso. Tal
como aparece reflejada la curva de la Figura N° 20, a mayor tiempo de exposicion a
microondas, mayor es la pérdida de masa. La masa que se evapora puede contener
compuestos livianos y vapor de agua. Este fendémeno ocurre debido al calentamiento
que se genera en la fase dispersa ya que las microondas inciden directamente sobre la
molécula del agua aumentando la rotacion dipolar generando una friccion tal que
genera la energia necesaria para que las gotas de agua salgan hacia la superficie y se
evaporen. Sin embargo las pérdidas de agua por evaporacion son menores al 1% por

lo que no se considera una pérdida significativa.

IV.2.3 Determinacion del mejor tiempo de exposicion

Determinado el tiempo de maxima exposicion, se prosiguié a definir el mejor
tiempo de exposicion, el cual es aquel en donde se logran alcanzar mayores tamafios

de gotas y una mayor separacion de agua de la emulsion.

Inicialmente se procedi6 a determinar la cantidad de agua libre separada por el
método de agua y sedimentos por centrifugacion. En la Figura N° 21 se presentan las

muestras obtenidas luego de la centrifugacion.
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Figura N° 21. Pruebas a diferentes tiempos de exposicién y 100% de la potencia maxima del
microondas por el método centrifugo: a) 0 s; b)3s;¢)S5s;d)6s;e)7s.

Es apreciable como para cada muestra luego de la centrifugacion se obtienen
dos capas diferenciandose por su color, la de color negro corresponde a la mezcla de
solvente y crudo y la de color marron corresponde a una emulsion con alto contenido
de agua, la misma contiene en su gran mayoria agua y una pequefia cantidad de crudo
y solvente. En ninguno de los casos estudiados se evidencio una fase de agua libre, lo
que indica que no hubo separacion de fases completa para ningun tiempo de

exposicion al microondas.

Como se indico anteriormente, la razén por la que no se logra obtener una fase
de agua libre es por la gran estabilidad que presenta la emulsion, la cual impide la
formacion de gotas de agua lo suficientemente grandes como para que permita la

separacion de fases.

Sin embargo para cada muestra se obtuvieron diferentes cantidades de
emulsion rica en agua para los diferentes tiempos, tal como se establece en la tabla N°

03.
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Tabla N° 03: Cantidad de agua y sedimentos por centrifugacién en muestras expuestas al

microondas a distintos tiempos y 100% de potencia.

((6) Vsolvente | VMuestra VSsolvente+Crudo Vemulsion Remulsion/ Solvente + Crudo
(mL) (mL) (mL) (mL) (mL/mL)
0 5 5 5,8 4,2 0,72
3 5 5 5,0 5,0 1,00
5 5 5 4.6 5,4 1,17
6 3 3 3,2 2,8 0,88
7 3 3 4,0 2,0 0,50

En la tabla N° 03, se establece la relacion entre la cantidad de emulsion y
crudo obtenido. A medida que le relacion aumenta indica que existe una mayor
cantidad de agua separada de la emulsion, si se hiciera un estudio microscopico en la
fase de crudo/solvente es posible observar pequefias gotas de agua dispersas que
debido a la gran estabilidad propia del crudo, no permitieron la coalescencia de
dichas gotas, permaneciendo como una fase dispersa. Se puede notar como a medida
que el tiempo de exposicion aumenta, la relacion de microemulsion/crudo aumenta, lo
que indica una mayor separacion de agua de la emulsion; luego de los 5 segundos de
exposicion ocurre una disminucion de dicha relacion lo que se traduce en una menor
separacion con respecto al tiempo anterior. Este fendmeno podré ser explicado mas

adelante tomando en cuenta el analisis microscopico de la muestra.

A continuacion se presenta en la Figura N° 22, todas las curvas de distribucion
de tamafo de gotas obtenidas para los diferentes tiempos de exposicion, mediante el
cual se logrard definir para que tiempo de exposicidon se logran obtener mayor tamafo

de gotas.
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Figura N° 22. Curva de distribucion acumulada en funcion del tamaiio de gota de la muestra de
emulsion agua/crudo para distintos tiempos de exposicion a radiaciones microondas.

Se puede observar que para cualquier tiempo de exposicion al microondas, las
curvas se desplazan hacia la derecha, es decir, hacia mayores tamafios de gota en
comparacion con la curva de distribucion de la muestra sin radiacion; lo que indica
que para cualquier tiempo de exposicion es posible aumentar el tamafio de las gotas
iniciales. Sin embargo luego de un tiempo determinado se observa que la curva tiende
a desplazarse hacia la izquierda, es decir que comienza a reducir el tamafo de las

gotas.

El aumento se hace progresivo hasta los 6 segundos que es el tiempo en donde
se alcanzan mayores tamafos de gotas (diametro méaximo: 126,36 um); luego de este
tiempo el tamafo de las particulas comienza a reducirse hasta los 8 segundos en

donde se logran alcanzar didmetros maximos de 106,12 um para 7 segundos y 85,21
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um para 8 segundos; al cabo de 10 segundos el tamafo aumenta nuevamente.
Intuitivamente es de esperar que a medida que el tiempo de exposicion aumente se
logren obtener mayores tamafio de gota, sin embargo, los resultados demuestran otra
tendencia; este fendmeno puede ser explicado por varios motivos; el proceso que
ocasiona mayores tamafios de gota se debe a la interaccion entre dos gotas de agua
eléctricamente opuestas que son atraias entre si hasta alcanzar la coalescencia,
convirtiéndose en una gota de mayor tamafio, por lo general, las gotas de menor
tamafio son mayormente atraidas por las gotas de gran tamafio; cuando estas gotas
pequeias son calentadas por las microondas, adquieren la energia suficiente como
para desplazarse y coalescer con otra gota de mayor tamafio o avanzar hacia la
superficie y desprenderse en forma de vapor y estd ultima es la que puede explicar la
razén por el cual no se logra alcanzar mayores tamanos de gotas luego de los 6

segundos de exposicion.

El tiempo maximo de exposicion evidenciado fue de 10 segundos ya que es el
tiempo en el que se observa un burbujeo en la superficie, mayores tiempos de
exposicion implican mayor pérdida de agua por evaporacion, y el objetivo del método
radica en la deshidratacion de una emulsion mediante separacion de fases y no por la

pérdida de agua por calentamiento.

Para lograr explicar el aumento del tamafio de las gotas y la seleccion del
mejor tiempo de exposicion se representd mediante graficos de barra, la proporcion
del niimero de gotas en funcion del tamafio de las mismas. En la Figura N° 23 se
presenta el porcentaje de gotas presentes en cada muestra de emulsion expuesta a los
diferentes tiempos de radiacidon, donde se evalua las diferencias de las proporciones
en el tamafio de gota, en este caso el numero de gotas fueron representadas de
acuerdo a su fraccién en las imdgenes capturadas en el microscopio. Se puede
observar que la mayor cantidad de gotas se encuentran alrededor de los 0-5 micrones,
lo que implica que la fase dispersa de la emulsion se encuentra distribuida por una
gran cantidad de gotas pequefias que contribuyen en la estabilidad de la misma. En las

Figuras N° 24, 25 y 26 se realizo un acercamiento del grafico para evaluar con mayor
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detalle el sesgo entre los diferentes tiempos de exposicion. Se puede observar que a
medida que el tamafio de las gotas aumenta, la cantidad de las mismas se reduce
considerablemente. En la Figura N° 24 se observa que aproximadamente el 50% de
las particulas de la emulsion corresponden a gotas con tamafio de 0-5 micrones, otro
40-50% corresponde a particulas de 5-10 micrones. En la Figura N°® 25 se muestra la
cantidad de particulas mayores a 10 micrones el cual representa de un 2 a un 8% de la
cantidad total de las gotas. En la Figura N° 26 se evidencia que las gotas mayores a
25 micrones corresponden a menos del 1% del total de las gotas. Estos resultados
indican que se trata de una emulsiéon muy estable en donde la mayor cantidad de
particulas posen diadmetros menores a 10 micrones, este resultado afirma lo
establecido en la bibliografia, gotas menores a 10 um generalmente producen

emulsiones mas estables, (Marfisi, Salager, 2004).
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Figura N° 23. Porcentaje del niumero de gotas en las muestras de emulsién para distintos tiempos
de exposicion al microondas, en funcion del tamafio de gota.
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Figura N° 24. Porcentaje del nimero de gotas en las muestras de emulsion para distintos tiempos
de exposicion al microondas, en funcion del tamaiio de gotas comprendidas entre 0 y 10 pm.
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Figura N° 25. Porcentaje del niimero de gotas en las muestras de emulsion para distintos tiempos
de exposicion al microondas, en funciéon del tamaiio de gotas comprendidas entre 10 y 25 pm.
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Figura N° 26. Porcentaje del niimero de gotas en las muestras de emulsion para distintos tiempos
de exposicion al microondas, en funcion del tamafio de gotas mayores a 25 pm.
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A fin de evaluar el comportamiento de las gotas a medida que se aumenta el
tiempo de exposicidon, se segmentd la proporcion del tamano de las gotas,
agrupandolas en tres secciones. En la Figura N° 27 se tienen gotas que van de 0-50
micrones; se puede observar como disminuye la cantidad de gotas pequenas a medida
que el tiempo de exposicion aumenta, siendo asi para 6 segundos la barra mas corta
que corresponde a la menor cantidad de gotas pequenas, tal como lo planteado en el
grafico de distribucion acumulada. Sin embargo para gotas de mayor tamafio como
aparece en la Figura N° 28 con gotas de 50-100 micrones y en la Figura N° 29 con
gotas de 100-150 micrones, la proporcion del nimero de gotas se invierte, en el cual
la barra para 6 segundos de exposicion es la de mayor tamafio; esto se debe a que las
gotas mas pequefias comienzan a acercarse a las gotas de mayor tamafio promoviendo
la coalescencia de las mismas, por lo tanto aumenta la proporcion de gotas mas

grandes mientras que disminuye la proporcion de gotas pequefias.
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Figura N° 27. Porcentaje del niimero de gotas en las muestras de emulsion para distintos tiempos
de exposicion al microondas, en funcion del tamaiio de gota (0-50 pm).
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Figura N° 28. Porcentaje del nimero de gotas en las muestras de emulsion para distintos tiempos
de exposicion al microondas, en funciéon del tamaiio de gota (50-100 pm).
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Figura N° 29. Porcentaje del nimero de gotas en las muestras de emulsién para distintos tiempos
de exposicion a microondas, en funcion del tamaiio de particula (100-150 pm).

En la Figura N° 30 se presentan imagenes de la emulsion antes y después de la
aplicacion de microondas, en donde se puede observar notablemente el aumento de
las gotas de agua luego de aplicado 6 segundos de radiaciones microondas. En el caso

de la imagen de la emulsion al 40% v/v luego del tratamiento con microondas, se
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observa mayor cantidad de caminos de crudo libre a diferencia de la muestra sin
radiacion donde estos espacios son ocupados por gran cantidad de gotas de agua muy
pequeiias, esta diferencia indica que las gotas pequefias coalescieron con gotas de

mayor tamafio dejando estos espacios libres.

Figura N° 30. Imagen de emulsiones de crudo original: a) Sin aplicar microondas; b) Con 6
segundos de exposicion y 100% de potencia de microondas.

En la siguiente figura, Figura N° 31, se comparan las curvas de distribucion
acumulada para la muestra de emulsion agua/crudo sin tratamiento microondas y con
el mejor tiempo de exposicion. Es evidente el aumento considerable del tamafio de las
gotas. Es importante destacar que ambas curvas comienzan desde un mismo punto, y
esto se debe a que el software Image Pro Plus® solo cuantifica gotas mayores a 3

micrones de diametro.
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Figura N° 31. Curva de distribucion acumulada en funcion del tamaiio de gota de la muestra de
emulsion agua/crudo sin exposicion al microondas y con el mejor tiempo de exposicion.

De la misma manera se agruparon las gotas en 3 rangos de tamano tal como
aparecen en las Figuras N° 32, 33 y 34, en donde se evidencia lo planteado
anteriormente, es decir, al aumentar el de tiempo de exposicion hasta un tiempo
optimo, se reduce la cantidad de gotas pequefias y a su vez aumenta el tamaio de las

gotas.
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Figura N° 32. Porcentaje del niimero de gotas en las muestras de emulsion para 0y 6 s en
microondas, en funcién del tamaiio de gota (0-50pum).
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Figura N° 33. Porcentaje del niimero de gotas en las muestras de emulsion para 0y 6 s en
microondas, en funcién del tamafio de gota (50-100 pm).
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Figura N° 34. Porcentaje del niimero de gotas en las muestras de emulsion para 0y 6 s en
microondas, en funcién del tamafio de particula (100-150 pm).

IV.2.4 Determinacion de la mejor potencia del microondas

Una vez determinado el mejor tiempo de exposicion, se procedid a determinar
la mejor potencia de exposicion a microondas. Para ello se repitieron las pruebas
antes realizadas utilizando como tiempo fijo de exposicion el mejor tiempo

encontrado y variando la potencia para un 20% y un 50% de la potencia maxima.

En la Figura N° 35, se presentan muestras de emulsion sometidas a
centrifugacion luego de ser expuestas a microondas para potencias de 20, 50 y 100%

de la potencia maxima.

66



(=23

i
I
J‘nu i

'S

i
I

e oo

o
—
—
E ———
—
=’
—

e ————
—
o o R
p -—

b)
Figura N° 35. Muestras de emulsion expuestas a 6 s de microondas y distintos porcentajes de
potencia luego del proceso de centrifugacion: a) 6 s y 20% de potencia max.; b) 6 s y 50% de
potencia mix.; ¢) 6 s y 100% de potencia max.

En la tabla N° 04 se reflejan los resultados obtenidos de la prueba de agua y
sedimentos de las muestras luego de haber sido sometidas a distintos porcentajes de
potencia del microondas. Se observa que para ningtn porcentaje de potencia se logro
obtener agua libre. La relacion de emulsion/solventet+crudo se mantuvo constante
para todos los niveles de potencia, lo que indica que no hubo ningin cambio
significativo al variar este parametro. La variacidn podra ser evidenciada con el

estudio microscopico de las muestras.

Tabla N° 04. Cantidad de agua y sedimentos por centrifugaciéon en muestras expuestas a 6
segundos en microondas y distintos porcentajes de potencia.

% P VMuestra Vaguavibre | Vsolvente+Crudo | VEmulsion (ML) | REmulsien/ solvente
o (mL) o (mLmL)
20% 6 0 3,2 2,8 0,875
50% 6 0 3,2 2,8 0,875
100% 6 0 3,2 2,8 0,875
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En la Figura N° 36, se presentan las imagenes obtenidas en el microscopio

para las emulsiones sometidas a 6 segundos de microondas para diferentes potencias.

Figura N° 36. Imagen de emulsiones con exposicion a microondas a diferentes porcentajes de
potencia maxima. a) Emulsion con 6 s a 20% de potencia; b) Emulsion con 6 s a 50% de
potencia; ¢) Emulsion con 6 s a 100% de potencia.

Las imagenes presentadas anteriormente pueden dar un indicio del
comportamiento de las gotas frente a diferentes niveles de potencia. Se puede
observar que a medida que aumenta la potencia aumenta el tamafio de las gotas, asi

como también se observan mayores espacios de crudo.

En la Figura N° 37 se representan las curvas de distribucion de tamafio de

gotas para las emulsiones sometidas a diferentes potencias en el microondas.
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Figura N° 37. Curva de distribucion acumulada en funcion del tamaiio de gota de la muestra de
emulsion al 40% v/v sometida a radiaciones microondas a distintos porcentajes de potencia.

Se puede observar como en la grafica, la curva de distribucion
correspondiente a 100% de potencia del microondas con diametro méximo de gota
igual a 144,56 um, es la que tiende a mayores tamafios de gotas, siendo las curvas de
20 y 50% de comportamiento muy similar, con didmetro de gota maximo igual a
132,87 y 134,48 um respectivamente. Estos resultados indican que la potencia optima
de exposicion para la muestra en estudio es para un 100%, mientras que para 20 y

50% no existe un cambio significativo.

En las Figuras N° 38, 39 y 40 se presentan graficos de barra para el porcentaje
del nlimero de gotas en funcion del tamafio de la misma. Tal como se ha analizado
anteriormente, para particulas menores a 50 micrones de diametro la menor cantidad
de gotas corresponden al 100% de la potencia del microondas, mientras que para un

20% de la potencia se posee mayor numero de gotas con este orden de tamafio.
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Figura N° 38. Porcentaje del niimero de gotas en las muestras de emulsion sometidas al
microondas a distintos porcentajes de potencia, en funcién del tamafio de gota (0-50 pm).

Para tamafios mayores a 50 micrones la tendencia se invierte, donde el mayor
porcentaje de gotas de este tamafio se obtienen para 100% de potencia del
microondas, para menores potencias la cantidad de gotas con este rango de tamafio

disminuye.
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Figura N° 39. Porcentaje del niimero de gotas en las muestras de emulsion sometidas al
microondas a distintos porcentajes de potencia, en funcién del tamafio de gota (50-100 pm).
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En la Figura N° 40 también se puede observar la tendencia para el nimero de
gotas en un rango de 100 a 150 micrones donde para la maxima potencia, 100%, se

obtienen la mayor cantidad de gotas.
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Figura N° 40. Porcentaje del nimero de gotas en las muestras de emulsion sometidas al
microondas a distintos porcentajes de potencia, en funcion del tamaiio de gota (100-150 pm).

IV.2.5 Recombinacion de emulsiones al 20, 40 y 60% v/v

Como se plante6 en la metodologia en el punto IIL.3, se realizdé la
recombinacion del crudo para emulsiones al 20, 40 y 60% v/v. En la Figura N° 41 se
presentan las imagenes de las emulsiones recombinadas para las distintas

concentraciones de agua.

a) b) ©)
Figura N° 41. Recombinacién de emulsiones a 20, 40 y 60% v/v: a) Emulsion agua/crudo al 20%
v/v; b) Emulsién agua/crudo al 40% v/v; ¢) Emulsion agua/crudo al 60% v/v.
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Para ninguno de los casos se logré obtener una separacion de fases de la
prueba de agua y sedimentos. Al comparar la muestra de emulsion recombinada al
40%pv/v con la muestra original al 40% v/v se puede diferenciar que el tamafio de gota
generado mediante la metodologia planteada es mucho menor, por lo tanto se puede
decir que este procedimiento promueve la estabilidad de emulsiones de este tipo,

estabilizadas por el tamafio de gotas formado.

IV.2.6 Efecto de microondas en emulsiones recombinadas a 20 y 60% v/v

Con el fin de evaluar el efecto del método de deshidratacién por microondas
en el comportamiento de la emulsion a diferentes composiciones de agua se procedio
a la recombinacion de la misma hasta obtener emulsiones con 20 y 60% v/v.
Inicialmente se deshidrato la muestra y se recombind hasta alcanzar una
concentracion de 20% en agua; la emulsion original (40% v/v) se recombind hasta
obtener un 60% v/v. Para ambos casos se determind la cantidad de agua emulsionada
mediante la prueba de agua en crudo por destilacion bajo la Norma ASTM D 4006-

81, donde se obtuvieron emulsiones con las composiciones previstas.

IV.2.6.1 Efecto de microondas en emulsion recombinada al 20% v/v

En la Figura N° 42 se presentan las imagenes obtenidas en el microscopio para

la emulsion agua/cruda con 20% v/v, antes y después de haber aplicado microondas.

a) b)
Figura N° 42. Imagen de emulsiones al 20% v/v. a) Emulsién al 20% v/v sin radiaciones
microondas; b) Emulsion al 20% v/v con 6 s de radiacion de microondas al 100% de potencia.
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Como se puede observar en la muestra de emulsion sometida a microondas
(imagen b) existen numerosos caminos de crudo libre de agua asi como también se
observa mayor cantidad de gotas de agua. La muestra sin aplicacion de microondas
(imagen a) es mucho mas clara y aunque no se observa gran cantidad de gotas de
agua se infiere que el tamano de las mismas son tan pequefas que no son perceptibles
al aumento seleccionado para el estudio, el color puede indicar gran cantidad de gotas

pequeias dispersas.

Para la muestra de emulsion al 20% v/v no se logrd realizar el conteo habitual
de las gotas, esto se debe a que el software utilizado solo detecta gotas mayores a 3
micrones, lo que quiere decir que el tamafio de gotas alcanzado durante la elaboracion

de la emulsion fue menor a este tamaiio.

En la Figura N° 43 aparecen las curvas de distribucion acumulada de las
muestras de emulsion al 20 y 40% v/v luego de haber sido irradiadas durante 6

segundos en el microondas a 100% de potencia.
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Figura N° 43. Curvas de distribucion acumulada en funcién del tamaiio de gota de la muestra de
emulsion agua/crudo al 20 y 40% v/v con 6 s de exposicion y 100% de potencia de microondas.
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Del resultado obtenido para la emulsion al 20% v/v luego de ser expuesta a
microondas se pueden establecer dos analisis; por un lado se refleja como el método
de deshidratacion por microondas efectivamente genera aumento en el tamafio de
particulas, para el caso de dicha emulsion se logré6 aumentar de 3 a 17,8 pum, sin
embargo al comparar este resultado con el obtenido en la emulsion al 40% v/v
(126,36 pm), el tamafio maximo obtenido es un 86% menor, por lo tanto se puede
decir que el método no es lo suficientemente efectivo en emulsiones con baja
concentracion de agua aun cuando el mismo promueva el aumento del tamafo de las

gotas.

1V.2.6.2 Efecto de microondas en emulsion recombinada al 60% v/v

Para el estudio de las microondas en la emulsion agua/crudo al 60% v/v se
realiz6 la misma metodologia anteriormente planteada. Para este caso, una vez
aplicado las ondas microondas durante un tiempo de 6 segundos (mejor tiempo de
exposicion), se procedi6 a determinar la cantidad de agua y sedimentos por el método
centrifugo, con el fin de evaluar si para este contenido de agua era posible obtener

una fase agua libre de crudo.

Figura N° 44. Imagen de emulsiones al 60% v/v luego de la centrifugaciéon para la determinacion
de agua y sedimentos. a) Emulsién al 60% v/v con 6 segundos de radiacion de microondas al
100% de potencia; b) Emulsiéon al 60% v/v sin radiaciones microondas.
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Tal como se observa en la Figura N° 44, en ninguno de los casos se pudo notar
gran diferencia de color entre capas (fase de crudo y solvente, fase de emulsion con
alto contenido de agua) como en casos anteriores donde si era evidente. Para la
emulsion sin exposicion a ondas microondas (imagen b) no se logrd obtener una fase
de agua libre, sin embargo para la emulsion irradiada por microondas (imagen a) se
puede observar una pequefia separacion entre fases donde se obtuvo
aproximadamente 0,2 mL de agua libre. Estos resultados indican que el aumento de
las gotas gracias a las microondas fueron lo suficientemente grandes como para lograr

separarse de la emulsion formando una fase agua libre.

En la Figura N° 45 se presenta las imagenes capturadas en el microscopio para

la emulsion al 60% v/v, antes y después de la aplicacion de microondas.

Figura N° 45. Imagen de emulsiones al 60% v/v. a) Emulsion al 60% v/v sin radiaciones
microondas; b) Emulsion al 60% v/v con 6 segundos de radiacion de microondas al 100% de
potencia.

Tal como se aprecia en la figura anterior, el tamafio de las gotas alcanzado
luego de la aplicacion de microondas (imagen b) es considerablemente mayor que en
el caso de la emulsion sin radiacién (imagen a). Como en casos anteriores, en la
imagen de la emulsion irradiada, es apreciable mayor cantidad de gotas de mayor

tamafio asi como espacios libres ocupados anteriormente por gotas de menor tamaio.

En la siguiente grafica, Figura N° 46, se representan las curvas de distribucion

acumulada correspondientes a las imagenes de la Figura N° 45. Para la emulsion al
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60% v/v se lograron formar gotas de hasta 218 um, luego de la aplicacion de
microondas durante 6 segundos a 100% de potencia, el tamafio maximo alcanzado fue
de 265 pum; este aumento del 20% en el tamafio de las gotas demuestra que el uso de
microondas en emulsiones agua/crudo es efectivo en la separacion de fases

aumentando el tamafio de las gotas mediante la coalescencia de las mismas.
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Figura N° 46. Curvas de distribucion acumulada en funciéon del tamaiio de particula de las
muestras de emulsién agua/crudo al 60% v/v cony sin aplicacion de microondas.

En la Figura N° 47 se establecen las curvas de distribucion para las muestras
de emulsion a 40 y 60% v/v, luego de aplicar microondas, donde para el caso de la
emulsion al 60% v/v se alcanzan gotas con diametro de 265,6 pm mientras que en la
emulsion al 40% v/v se lograron alcanzar gotas de hasta 126,4 um. Este aumento
considerable de hasta un 110% del tamafio inicial indica que aumentar el contenido
de agua en una emulsion conduce a la desestabilizacion de la misma obteniendo gotas
de gran tamafio. Como se ha explicado anteriormente, la cantidad de gotas pequefias

disminuye a medida que se logran obtener gotas de mayor tamafo, para una fraccién

76



acumulada de 0,5 se obtienen gotas de 32,7 pm mientras que para la misma fraccion
en la emulsion al 40% v/v las gotas poseen diametros de 16,5 pm. Sin embargo
siguen existiendo gotas muy pequenas, de aproximadamente 4 um, las cuales pueden

generar cierta estabilidad que no permita la separacion gravitacional de las mismas.

1 126,36 265,60

o
~

o
o

—@—40% v/vcon MW

o
~

—@—60% v/v con MW

Distribucién acumulada F, X,
e o o o
= N w w

o

0 50 100 150 200 250 300
Tamafio de gota, X, [pm]

Figura N° 47. Curvas de distribucion acumulada en funcién del tamafio de gota de la muestra de
emulsién agua/crudo al 40 y 60% v/v con 6 s de exposicion y 100% de potencia del microondas.
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CAPITULO V

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

En este capitulo se presentan las conclusiones y recomendaciones establecidas por los

resultados obtenidos.
V.1 CONCLUSIONES

* La muestra de emulsion agua/crudo posee 40% en agua, el crudo es de tipo
pesado de 17 °API, el didmetro maximo de gota es de 70,58 um.

= El tiempo de exposicion maximo es de 10 segundos.

* El mejor tiempo de exposicion a 100% de potencia del microondas es de 6
segundos, donde se obtuvo un diametro maximo de gota de 126,36 pm.

* La mejor potencia del microondas es de 100% de la potencia méxima a 6
segundos de exposicion, potencias menores no proporcionan la energia suficiente
para lograr la coalescencia de las gotas.

* Para cualquier tiempo de exposicion se obtuvieron tamafios de gotas mayores a
los de la muestra sin radiacion.

* A medida que aumenta el nimero de gotas grandes disminuye el nimero de gotas
pequefias gracias al mecanismo de coalescencia.

* Mayor tiempo de exposicion no se traduce en mayores tamafios de gotas.

* Para ningiin tiempo de exposicion se logrd una separacion de fases luego de la
centrifugacion.

= La metodologia para elaboraciéon de emulsiones en el laboratorio, genera
emulsiones estables que no lograron ser separadas por gravedad.

» El grado de desestabilizacion mediante el uso microondas en emulsiones con un
contenido de agua de 20% v/v es muy bajo. La emulsion es altamente

estabilizada por tamafo de gotas muy pequefias.
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» La aplicacion de un campo electromagnético en emulsiones con una
concentracion en agua mayor o igual a 60% v/v produce un gran aumento en el
tamafo de las gotas, promoviendo una separacion de fases en conjunto a una

fuerza centrifuga.
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V.2 RECOMENDACIONES

» Determinar la conductividad de las emulsiones al 20, 40 y 60% v/v, antes y
después de la centrifugacion con el fin de estudiar la influencia de la
concentracion de sales en la estabilidad de la emulsion.

= Realizar un fraccionamiento S.A.R.A antes y después de las microondas a fin de
estudiar el comportamiento de estos componentes frente a un campo
electromagnético.

= Determinar la temperatura de la muestra durante la exposicion a microondas,
para los diferentes tiempos de exposicion y de esta manera evaluar la influencia
de la misma durante la separacion.

= Establecer un método mas preciso que permita determinar el punto de maxima
exposicion.

= Disefiar un proceso en continuo y estudiar el efecto de las microondas.

* Combinar este método de deshidratacion con otros métodos de separacion o

medios coalescedores para lograr obtener una mayor separacion.
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