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Uno de los problemas mas complejos que actualmente enfrenta la sociedad, es la generaciéon
de 1a enorme cantidad de desechos que dia con dia se deben organizar de manera adecuada.

Los aceites lubricantes usados en maquinarias, automoviles, equipo pesado y en general donde
quiera que se encuentren dos superficies en contacto y con movimiento relativo entre si,
constituyen un fenglén de dicho problema ya que juegan un papel importante tanto desde el punto
de vista ambiental como econdémico, que incide finalmente en el deterioro ecologico si no se
dispone de ellos apropiadamente.

tas locomotoras Diesel de Ferrocarriles Nacionales de México usan para la adecuada
wbricacion de su motor, aceite lubricante que liene un periodo finito de vida atil en sus
propiedades, al término del cual es necesario efectuar su reposicion para evitar dafos reversibles
al equipo.

A la fecha una gran cantidad del aceite usado se utiliza como combustible en ladrilleras y
homos de diferentes usos, con lo cual aparentemente se quita la posibilidad inicial de una
contaminacién al suelo o agua, sin embargo al quemario se producen grandes cantidades de
humos contaminantes y se esta acabando con una fraccion de fa destilacion del petréleo, el cual
tiende a desaparecer, por censiderarse Como un recurso no renovable.

Por o anteriormente expuesto, el presente trabajo tiene como objetivo principal proponer un
medio de recuperacion a escala laboratorio de los componentes de mayor costo contenidos en el
aceite lubricante usado: la gasolina blanca y el aceite lubricante base.

Como objelives secundarios se fijaron: recopilar las normas y especificaciones oficiales
enfatizando en los procedimientoé analiticos utiizados para validar la calidad de los mismos y
efectuar f{as pruebas pertinentes para demostrarla. En la medida de lo posible regenerar el aceite
tupricante recuperado para volver a reutilizarlo y disminuir el costo de adquisicién del aceite
Iubricante nuevo. Incluir una lista desglozada del malerial, equipo ¥ substancias requeridas como

preambulo a futuras necesidades de inversidn. Resumir la informacion fundamental y la



terminologia especializada en fa industria y campo aplicativo de los aceites lubricantes, a fin de
[ correlacionar sus propiedades con su UsO y servicio asi como visualizar la funcién e importancia de

los aditivos empleados en las diferentes formulaciones.



CAPITULO 1
ANTECEDENTES




1.1 Aceites lubricantes.

La busqueda del hombre por contar con un lubricante adecuado se remonta at invento de Ta
rueda. En el Egipte anhguo 3500 A_C. se utilizaba sebo de camero o de vaca como grasa, para
lubricar los ejes de los carros.

En el afio 1400 A.C, se empleaban con el mismeo fin, una mezcla hervida de grasa animal y
jabon de calcio, los chinos per el afio 780 D.C., utilizaban ura mezcla de aceites vegetales y
plomo calcinado como lubricante. Antes de! descubrimiento del petrdleo, todos los lubricantes eran
de origen animal o vegetal: sebo, aceite de pescado, aceite de ricino y otros.

Los egipcios también empleaban otras grasas aﬁimales ¥ aceites vegetales en la lubricacién de
los ejes de sus carros de guema y en los afios 79 a 23 A.C., Plinio compilé una lista de aceites
vegetales que consideraba podian ser utilizados como fubricantes.

Sin embargo, hasta el sigio XVil, en que Newton planted y enuncid las leyes basicas
fundamentales por las que se rigen los fenémenos de lubricacion, descubriendc en 1687 el
principio de la resistencia viscosa de los fluidos; no puede hablarse de la lubricacidn sino de un
modo empirico. A partir de esta fecha, los trabajos de Amontons y Coulomb, confirmadoes per los
de Morris y de Hirtz(1850), crearon las bases de lo que posteriormente habria de constituir la
ciencia de fa ubricacién.

Actuaimente se puede decir que un lubricante es una sustancia de consistencia sélida, fluida o
semifluida de origen animal, vegetal, mineral o sintético a utilizarse mediante la interposicién entre

las superficies metalicas reduciendo asi la friccion y ef desgaste de las mismas, (1).

1.2 Compasicion:
Los aceites de origen animal y vegetal son glicéridos de dcidos grasos superiores, que se

obtienen por la transformacion de 1a materia organica. Su estructura general se representa:

[}
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donde R, R, R” representan !a cadena del acido carboxilico comrespondiente y pueden ser
iguales o diferentes entre si.
Las proporciones de los diferentes acidos varian de grasa en grasa y en general todas
contienen una cierta proporcion de acidos no saturados, principalmente Cig endico y diendico,(2).
Los aceites de! petréleo consisten esencialmente de mezcias complejas de molécutas de
hidrocarburas. Generalmente se obtienen aceites con baja viscosidad y pesos moleculares
cercanos a 250 hasta lubricantes muy viscosos con pesos molecutares altos cercanos a 1000.
Las propiedades fisicas, tales como la viscosidad, indice de viscosidad y eficiencia, dependen en
gran medida de la distribucion relativa de compuestos parafinicos, aromaticos y nafténicos
{aliciclicos). Las estructuras tipicas de los hidrocarburos presentes en los aceites lubricantes se
indican en la figura 1.1.
Para un tamafo de molécula dado, las parafinas tienen relativamente baja viscosidad y densidad
asi como alto punto de congelacion comparados con otros tipos. Estos tipos se clasifican de
diferentes maneras de acuerdo al parametro tomado en consideracion.
CLASIFICACICN, (3}
Segun su estado:
a) Solidos: Se utilizan en equipos que trabajan en condiciones extremas de temperatura y
presién; por ejemplo; grafito, sulfuro de molibdeno, mica, plata, cadmio, plomo, borax,
polimeros, efc.
b) Liguidos: Se emplean cuando el lubricante puede fluir libremente en & dispositivo (como
en el espacic exterior). Protegen a los metales, evitan el incrustamiento del equipo y sirven

de sello,(4).
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Figura 1.1 Estructuras tipicas, presentes en aceites lubricantes-(a)parafinas lineales(n-parafinas),

(b)parafinas ramificadas{iso-parafinas), (C)cicloparafinas, (d}hidrocarburos aromdticos{arenos), (e}

anillo mixto alifatico y aromatico.




¢) Gaseosos: Se introduce un gas a presién entre las superficies; no es muy ufilizado

debido a que el costo de operacién es elevado.

Segin su naturaleza:

1} Orgénicos © minerales. Estos a su vez se clasifican en:

a) Parafinicos:

Proceden de crudos constituidos con hidrocarburos de cadena abierta saturada.

. Resistentes a la oxidacion.
Alto indice de viscosidad.
. Baja volatilidad.
. Bajo poder disolvente.
Alto punto de congelacion.
Se emplean en mofores de combustién interna.
b} Nafténicos:
. Indice de viscosidad bajo.
. Densidad alta.
. Volatilidad afta.
. Bajo punto de congelacion.
Se emplean en equipos que operan & bajas temperaturas.

c) Aromaticos

Proceden de crudes constituidos con hidrocarburos de cadena cerrada.

. Proceden de crudos constituidos principalmente con hidracarburos aromaticos.

Estables a altas temperaturas.
. Indice de viscosidad muy bajo.

Volatilidad alta.

Facilmenie oxidables.

Alta capacidad emulsificante.



d) Mixtos:
Son mezclas de hidrocarburos parafinicos y nafténicos sin predominio de alguna
especie.

Propiedades intermedias.

2) Sintéticos:
Materiales oliginosos creados en laboratorio.
. Presentan gran estabilidad quimica.
indice de viscosidad etevado.
. No contaminan y son resistentes a la hidrolisis.
. Alto costo de fabricacion.
Los principales tipos de lubricantes sintéticos fabricados actualmente son los siguientes:{5)
Polibutenos.
. Diésteres.
Poliglicotes.
- Hidrocarburos clorados.
. Clorofiuorocarburos.
Esteres de fosfatos.
Esteres de silicatos.
. Silicones.
Esteres polifenilicos.
. Policlefinas.
Alquii bencenos.
3) Aceites grasos:

Son Iubricantes de origen animal y vegetai; su aplicacion es limitada y su costo elevado.



1.3 Propiedades fisicas, (6)%:

Color y fluorescencia;

Se refiere a la capacidad de un aceite a absorber cierta cantidad de energia luminosa ¥
posteriormente emitiria.

Ef color visto a trasluz (a través de él) puede ir desde incoloro hasta negro y bajo reflejo se

presentan una gran cantidad de madices.

Viscosidad:

E£s ta medida de la resistencia a la movilidad o a fiuir que ofrece cualquier liquido o gas.

(ndice de vi idad:

Relacién de cambio de viscosidad de un aceite dentro de un intervalo de temperaturas.
Se compara la viscosidad del aceite a 40 9C (100 OF) con fa que presenta el mismo aceite a 100
oC (212 °F).

Un alto indice de viscosidad indica una buena calidad del aceite debido a que no hay cambios

significativos de esta propiedad con variaciones en la temperatura.

Peso especifico:

Relacién det peso en el aire de un volumen fijo de sustancia y el peso del mismo volumen de
agua a una deferminada temperatura.

Los grados °API y los grados °gaumeé son escalas arbitrarias empleadas para medir el peso

especifico de liquidos.

APl = 1%1-5 - -131.5
Gravedad especifica a 60/80 °F
"BAUME 140

; - -130
Gravedad especifica a 80/60 °F




Propiedades térmicas:

Punto de nebulizacién.

Temperatura a la cual algun compuesto se cristaliza 0 separa del aceite.
Esta propiedad es importante para determinar la temperatura de obstruccién de filtros

ocasionada por la separacion de los constituyentes de! lubricante.

Punio de escumimiento o congelacion:

Temperatura a la cual el aceite deja de fluir y comienza a solidificarse.

Punto de inflamacién o chispa:

Temperatura minima a la cual la cantidad de lubricante volatilizado es suficiente como para
encenderse en presencia de una flama.
Se ufiliza para indicar el desprendimiento de vapores de un lubricante y ias pérdidas

ocasionadas a altas temperaturas de operacién.

Punto de combustion o llama:

Temperatura minima a la cual los vapores desprendidos permanecen inflamados por lo menos
5 segundos al contacte con la liama; es una medida de la inflamabilidad del lubricante, orienta

sobre aceites empleados en equipos que funcionan a altas temperaturas.

Punto de anifina:

Temperatura en °C a la cual volumenes iguales de anilina y aceite se mezclan completamente

y forman una solucién clara. Relaciona caracteristicas de solubilidad,



Propiedades superficiales e intemas:

Tensién interfacial:

Resistencia que oponen dos liquidos inmiscibles a su separacion. Cuando se anafiza dicha
propiedad en lubricantes se emplea agua como liquido de referencia.
Es una medida de la presencia de compuestos potares en bajas concentraciones. Una

disminucién en la tension interfacial indica oxidacién o contaminacion en el aceite.

Propiedad antiespumante:

Capacidad de un aceite de no formar espuma durante su funcionamiento. La presencia de
espuma es perjudicial en la lubricacion; ya que acelera la oxidacion del lubricante y disminuye 1a

eficiencia de! aceite, lo que ocasiona darios irreparables en el equipo.

Estabilidad de emulsién:

Propiedad de formar soluciones estables con el agua; este tipo de lubricantes se emplean en

maquinas que requieren buena lubricacion (aceite) y refrigeracion suficiente.

Emulsién con vapor.

Capacidad de un aceite sin aditivos de separarse después de ser emulsificado con vapor.

Agua v sedimento én aceite:

Cantidad de agua ¥ contaminantes acumulados por un aceite mientras esta en servicie.

Numero de precipitacion:

Cantidad de precipitado (en miliiitros) formada cuando 10 cc de la myestra se mezclan con 90

cc de nafta o benzol{benceno)y se centrifugan a 1500 RPM bajo condiciones preestablecidas, {4).




1.4 Propiedades quimicas, {3,6,7):

Namero de neutralizacion;

Cantidad de 3lcali (expresado en mg de KOH) necesarios para neutralizar el acido presente en
un gramo de aceite.

Esta propiedad mide cambios en los aceites referente a oxidacion y degeneracion del mismo.

Puede expresarse:

a) No. acido total(TAN)

b) No. acido fuerte (SAN)

¢) No. base total (TBN)

d}) No. base fuerte {(SBN})

Residuo de carbén:
Porcentaje de depdsitos carbonosos obtenidos al someter el aceite a evaporacion y pirélisis.
Esta propiedad es muy importante en el caso de los fluidos térmicos y lubricantes empleados en

motores de combustién interna y en compresores de aire.

Tendencia a la carbonizacién:

Tendencia de un aceite a descomponerse a altas temperaturas y formar productes o depdsitos

solidos.

Residuos sulfatados:

La prueba de residuos sulfatados se aplica a aceites nuevos para indicar la concentracion de
sales metdlicas con excepcion del plomo que constituyen los aditivos del aceite. La prueba
determina si un aceite nuevo contiene la cantidad indicada de aditives. La diferencia entre los

residuos sulfatados de un aceite nuevo en comparacién con residuos de ese mismo aceite



después de haberse usado, indican el indice del agotamiento después de haberse usado en

motores de combustidn interna.

Corrosion al cobre:

Medida de la tendencia de un lubricante a provocar corrosion en metales blandos. Los aceites
bien refinados y que no contengan aditivos no deben danar al cobre pero si se encuentran

degradados si lo atacan.

Corrosion a la plata:

Medida de la tendencia que presentan los aditivos con que cuenta un aceite para servicio

severo a corroer aleaciones de plata.

Prevencién de herrumbre:

Capacidad de un aceite lubricante para evitar la corrosion durante la lubricacion de partes

ferrosas en presencia de agua.

1.5 Obtencion.

A excepcion de los aceites y grasas naturales todos los lubricantes organicos ya sean minerales
o sintéticos se obtienen del petréleo como materia prima inicial para su elaboracion.

El petrleo crudo se somete primero a una destilacién a la presién atmosférica, operacién
conocida con el nombre de descabezamienio o destilacién primaria A, figura 1.2. El residuo o
petréleo descabezado se procesa de tres formas principales: desintegracion (cracking} térmica o
coquizacion (B} con produccidn de gasolina y aceites combustibles {combustoleo) o coque.
Destilacion al vacio o por arrastre con vapor (C) con produccién de aceites lubricantes y parafina.
O desintegracion (cracking) catalitica (D) con produccion de mondmeros insaturados en fase
gaseosa. gasolina y una fraccidn pesada similar al petréleo descabezado pero menos; compleja en
componentes, que se recupera realimentandola al proceso de &esmtegracién térmica,(8)

12
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La elaboracion de aceites lubricantes (E) no es tan simple como se indica en el diagrama de
bloques de Iz figura 1.2, sino que forma una parte muy importante de las refinerias e incluye varias
operaciones y fratamientos, a fin de obtener los diferentes grados comerciales de aceites
lubricantes para numerosas aplicaciones dentro de las cuales destaca su uso en motores, {8). Los
procesos para obtener aceites lubricantes a nivel de refineria usan como alimentacion inicial el
petroleo descabezado o residuo de la destilacién primaria {crudo reducido), e! cual se fracciona al
vacio como operacion inicial (figura 1.3},

Las diferentes fracciones de los aceites lubricantes tienen un punto de ebullicion muy alto (370
°C. 0 mas) y no pueden destilarse a ia presion atmosférica sin que se descompongan Se destilan
a presion reducida por medio de vacio o vapor.

Secuencialmente, el orden de las operaciones consiste:

Desasfaltado con disolvente. La separacion del asfalto con propano, permite eliminar un asfalto
muy duro, exento de aceite sin necesidad de usar las temperaturas altas que exige la destilacion al
vacio. Este procedimiento da lubricantes densos de color claro, porque se produce muy poca
descomposicion.

Refinacion o extraccion con disolvente. Los materiales jubricantes brutos del fraccionamiento
con vacio y del desasfaltada con propano, cuya viscosidad varia entre la de los aceites més ligeros
y la de los aceites mas viscosos, se someten a un preceso de refinacién y de separacion de las
ceras con disolventes.

Se han empleado como disolventes el furural, fenol, 4cido cresilico y propano, anhidrido
sulfuroso liquido, éter, nifrobenceno y anhidrido sulfurosc con benceno. En cada caso, el aceite y
el disolvente se ponen primero en confacto a contracornente en una columna empacada o en una
serie de tanques y luege se separa el aceite refinado y la capa de extracto.

Descoloracidn. Casi todos los aceites lubricantes tienen que someterse a un tratamiento con
acido para mejorar su color, incluso los producides por procedimientos de refinacion con

disolvente.
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El tratamiento con acido consiste en agregar acido sulfarico de 66 °Be. al aceite, agitarlo para
obtener un contacto intimo y dejar que se deposite el fodo. Esie tratamients elimina los
compuestos no saturados, asfalticos e inestables, que harian que se oscureciera el aceite cuando
se expusiera al contacto del aire. El aceite acidificado se neutraliza con solucién de sosa caustica,
con amoniaco o por medio de arcilla de filtro.

Finalmente se van obteniendo aceites de diferentes calidades y viscosidades, que se recogen en

tanques ingividuales.

1.8 Aditivos, {(3,6,10).
Es imposible que un lubricante basico contenga todas las propledades requeridas para que
su funcionamiento sea Sptimo; es por eso que se enriquece ton aditivos.
Un aditivo es una sustancia quimica que se afiade a las bases minerales que se emplean como
lubricantes para mejorar sus propiedades o impartirles ofras nuevas.
Existen diferentes tipos de aditivos, cada uno tiene una funcién determinada, pero todo el conjunto
tiene como funciones esenciales:
1) Proteger a la maquinaria y al lubricante contra 1a oxidacion, corrosion, herrumbre y deterioro.
2) Disminuir o evitar ia formacion de lodos que disminuyen el funcionamiento y la transmision de
potencia eficiente en los dispositivos en movimiento.
3) Mantener constante fa viscosidad del lubricante empleado a cualquier temperatura y
favorecer la formacion eficiente de la pelicula de lubricante.
4) Evitar la formacion de espuma que puede producir picado interno en las partes moviles.
5) Favorecer o evitar [a formacidn de emulsiones dependiendo de Ia aplicacién de lubricante
Los aditivos también deberan tener ciertas caracteristicas de indole general. Estas son:
a) La solubilidad en el medio liquido. En la mayoria de los aditivos, esta solubilidad debe
mantenerse a fravés del intervalo operacional.
b) Insolubiidad total y ausencia de reaccién en soluciones acuosas. Los aceites para motor y
los lubricantes de engranes deben disolverse en el aceite y no en el agua.
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c)

d}

e)

Volatilidad. La volatilidad del aditivo de_be ser baja porque de lo contrario, cuando el aditivo
mezclado en el aceife, se encuentre a temperaturas elevadas, la fraccion correspondiente
al aditive se vaporizara, reduciéndose su concentracion y a la vez su efectividad.
Estabilidad. Es cbvio que un adilivo deberd de mantener su estabilidad durante los
periodos de mezcla, almacenamiento y utilizacion.

Compatibilidad. La compatibilidad es una de las caracteristicas mas importantes de
cualquier aditive. Se considera gue dos o mds aditivos, mezclados dentro de un aceite son
compatibles, si no ofrecen evidencia visible de reaccionar el uno con el otro.

Flexibilidad. Los aditives para usos multiples, asi como cﬁmpuestos utilizados en los
aditivos de uso méas comdn, combinan tanto sus caracteristicas quimicas, como ciertas

propiedades fisicas, para abarcar un intervalo muy amplio de aplicacion.

Tipos de aditivos:

Existen diferentes tipos de aditivos; cada uno de eflos cumple con una funcidn especifica

dependiendo de su naturaleza quimica y afinidad de reaccionar con determinada sustancia.

Algunos tienen como finalidad aumentar el indice de viscosidad, disminuir !a temperatura de

congelacién o Muidifizacién, aumentar las propiedades de extrema presion, la resistencia a la

oxidacion. comrosién y herrumbre, favorecer ia formacion de emulsiones o evitar la espumacién

excesiva; por [o que es importante conocer los requerimientos de lubricacion, las funciones de

cada aditivo para disefar y producir el lubricante adecuado.

La clasificacion general de los aditivos comprende 3 tipos de funciones basicas, (7).

1) Para proteger superficies lubricadas.
2) Para proteger al aceite durante st servicio.

3) Para confesir propiedades especificas.

Aditivos protectores de superficies lubricadas.



Delergentes y dispersantes.

La funcion de un detergente es evitar y reducir la formacion de depositos, lodos y bamices en
las maquinas de combustion interna.
Un dispersarite adsorbe las particulas contaminantes que forman el sarro y las mantiene en

suspenﬁ' n en el aceite.

4

e

Dispersantes metaticos(detergentes):

Estos compuestos generalmente son hidrocarburos de cadena larga con un grupo polar en uno
de sus exiremos.

Los tipos mas comunes son:

sales de ésteres salicilicos.

sulfonatos basicos y neutros,

fosfatos y tiofosfatos basicos.

fenolatos y derivados sulfurades del fenol.

salicilatos metalicos,

En estudios recientes que se han hecho sobre [a composicion de aceites lubricantes se ha
observado que de acuerdo al tipo de aditivo usado, e! aceite lubricante adquiere aplicaciones vy
propiedades especificas. Tal es el caso de los aceites lubricantes con viscosidades altas enire los
10-500 mm%s a 40 °C y que contignen como aditivos compuestos de fosforo. Estos acettes
lubricantes son usados principalmente en equipos de refrigeracién donde presentan una alta

resistencia al desgaste. Las estructuras tipicas de estos aceites se muestran en fa figura 1.4 (11).

Dispersantes de cenizas:

Son compuestos no metalicos que dispersan {os fodos formados a bajas temperaturas; se
emplean en sistemas que alternan constantemente ciclos de trabajo y reposo. Generalmente son
hidrocarburos de peso molecular alto que tienen un grupo polar {dicho grupo palar puede tener

nitrégeno, oxigeno ylo fdsfora).
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Fig. 1.4 Aditivos que contienen fosforo.
(I fosfatos derivados del 4cido fosforico. It Derivados del acido fosoforosc. Il

Compuestos fosf6nicos).

R1-2 =alquilo (pueden ser sustituidos). R3=alquilo (sustituido), aril, aralquil o

hidroxialquilo. n=entero entre 0 y 2.
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Los tipos mas comunes son:

Copolimeros de metacrilatos y acrilatos con mondmeros que contienen grupos polares como.
amina, imina, imida, &ter, etc.

Alquilsuccinimidas sustituidas con radicales de cadena [arga.

Esteres y poliésteres de alto peso molecutar.

Sales aménicas de acidos organicos de glevado peso molecular.

Copolimero de acetato de vinilo y aster de acido fumarico.

Inhibidores de corrosion:

Son sustancias que tienen afinidad a reaccionar con las superficies metdlicas, formando una
pelicuta protectora que avita que los agentes contaminantes ataquen @ la superficie.

Algunos aditivos anticorrosivos de caracler basico disminuyen la concentracion de &cidos
presentes en el lubricante.

Sustancias que se encuentran dentro de este tipo:

Fosfitos organicos.

Ditiocarbamatos metalicos.

Qlefinas sulfuradas.

Terpenos fosfosulfurados.

Los acsites lubricantes que confienen ditiocarbamato de oximolibdeno sulfurado, se emplean
principalmente en motores de combustion interna, transmisiones automaticas y suspensiones, Arai
Katsuya y su grupo de investigadores patentaron estos aceites Iubricantes conteniendo de 00ta
0.8%en péso en base a la camposicidn total de un aster fosfonco ylo un éster fosforoso, de 50 &
2000 ppm de diticcarbamato de oximolibdeno sulfurado conteniendo por lo menos un grupo

hidroxialquil que tiene 8 a 18 atomos de carbono y 0.3 2 2.5 % de saligilato de calcio para dar un

nimero base total de 10a 100, {12).



Aditivos protectores del aceite durante su servicio.

Antioxidante:

Su funcion es prevenir el deterioro def aceite disminuyendo la reactividad del oxigeno gue se
encuentra en contacio con el lubricante.
La oxidacion del aceite favorece la formacién de lodos, grasas y acidos; ademas de aumentar la
viscosidad del lubricante.
Los antioxidantes de tipo fendlico rompen las cadenas de radicales libres y los ditiofosfatos de
zinc reaccionan con los perdxidos formados.
Les aditivos comunmente empleados son:
fosfitos organicos.
ditiocarbamatos metalicos.
olefinas sulfuradas.
ditiofosfato de zinc.
compuestos fendlicos.
selénidos.

aminas

Antiespumantes.

£n un aceite lubricante de sistemas que operan a grandes velocidades con aire se facilita la
formacion de espuma (acumulacion de burbujas en el seno del aceite); con lo que el régimen de
{ubricacitn efectiva se ve considerablemente dafado.
Un antiespumante facilita el escape de aire atrapado por el lubricante reduciendo la tension
superficial del aceite.
Algunas sustancias que cumplen con esta funcién son:
silicones con hidrogeno.

copolimeros organicos.



Desactivadores metalicos:

Cubren 1as superficies para disminuir e! efecto catalitico de los metales evitando la oxidacion del

aceite.

Como ejemplo de este tipo de aditivos se pueden mencionar:
dihidroxifosfinas.

fosfitos.

compuestos de azufre.

Antiodorantes:

Son "aromas siniéticos” cuya funcion es evitar el olor indeseable que provocan ofros aditivos.

Por lo generai estan hechos a base de polimeros de formaldehido.

Antisépticos:

Son sustancias que evitan el crecimiento y fa praliferacidn de microorganismos en aceites

emulsionados que contengan aguay puedan dar mal clor.
Los lipos mas comunes son:
Alcoholes.
Aldehidos.
Fenoles.

Compuestes clorados.

Aditivos que confieren propiedades especificas al aceite.

Elevadores del indice de viscosidad:

Son polimeros organicos cuya finalidad es mantener constante la viscosidad de! aceite a altas

lemperaturas.

Este tipp de moléculas se polimerizan a mayor temperatura, lo que origina un aumentoe en ia

viscosidad comparado con el efecto producido si no existiera este compueste en el lubricante
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A los lubricantes que contignen aditivos de indice de viscosidad se les conoce como aceites
» muitigrado o muitiviscosos.
Para que fengan un funcionamiento eficiente, deben contar con estabilidad quimica y térmica.
Algunos polimeros empleados son:
Polimeros de isobuteno.

Copotimeros de metacrilato de metito.

Depresores del punto de congelacién.

Son sustancias que absorben los cristales parafinicos que se forman a bajas temperaturas.
El tipo de sustancias quimicas son:

Potimetacrilatos.

Poliacriloaminas.

Naftalenos.

Fencies.

Parafinas alquiladas.

Alquitfenoles parafinicos.

Emulsificantes:

Su funcion es reducir la tensién superficial del aceite, dificultandose la separacién de las
emulsiones producidas.
Las sustancias que funcionan como emulsificantes son jabcnes de écidos grasos y derivades

nafténicos y sulfénicos.

Colorantes:

Su funcién es la de conferir una tonalidad parficular al aceite para fines de identificacién y/o

L ] sequridad.



Contaminantes que disminuyen el efecto de los aditivos,(13).

Abrasivos:
Son contaminanies externos como polvo y suciedad que entran al sistema de lubricacién por no

haber un buen aislamienta en ef mecanismo.

Particulas metélicas:

Son pequefias particulas que se forman por el desgaste y desprendimiento de material de las

superficies en movimiento.

Compuestos derivados de [a combuystién incompleta:

A altas temperaturas y en presencia de oxigeno, se favorece la oxidacion del aceite ademas de
que una combustion incompleta da iugar a la formacién de carbono residual y diversos
compuestos de oxidacion parcial (éteres, ésteres, acidos, aldehidos, etc) los cuales al
polimerizarse forman lacas, gomas, lodos, etc. siendo esto un factor que disminuye el efecto de los

aditivos y dispersantes.



CAPITULO 2
CONTROL Y ESPECIFICACIONES




2.1 Uso en locomotoras Diesel

£l aceite lubricante Diesel Mex Ferrocarril, es un lubricante que tiene una denominacién
minima de IV generacién que implica trabajo pesado a alta temperatura con propiedades antifriccién,
accion detergente y mayor alcalinidad, encuentra su principal apticacion en el carter del motor.

Este aceite es usado en los motores de combustion interna de las jocomotoras Diesel-
etéciricas manufacturadas por General Electric, General Motor, American Locomotive Co. y Montreal
Locometive Work.

QOtras partes de la locomotora que también requieren de un lubricante y Lna buena lubricacidn
son las siguientes:

- Carter del motor

- Carter del compresor

- Chumaceras de suspensién
- Gobemador

- Cajas estoperas

- Gobernador principal

- Telvas motores de traccion

Desde luego que cada una de estas partes requiere de un tipo de aceite especial que
depende del servicio requerido, sin embargo en el presente trabajo solo se contempla el usado en el

carter del motor, por su importancia y caracteristicas de uso.

2.2 Normas oficiales (14).
Dada la importancia que tienen los aceites lubricantes para reducir la friccion, el desgaste, las
pérdidas de calor, efc. en las partes metalicas en movimiento, es necesaric lievar un control de

calidad rutinario que permita asegurar el buen funcionamiento del mismo.
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£l contro! de calidad consiste en efectuar ciertas pruebas analiticas que permiten evaiuar
tanto el grado de pureza minimo requerido en el aceite lubricante, como la tolerancia maxima en
el contenido de impurezas, esto es lo que constituye los limites especificados en una norma
oficial para aseguramiento de la calidad.

Las normas son de caracter oficial y aplicacién intemacional; por lo generai auspiciadas
por una institucién u organismc con las mismas caracteristicas. En el campo de los aceites
lubricantes los estandares por excelencia tos constituyen las normas ASTM (American Standards
for Testing and Materials) ya que en ¢ila se basan otras normas y codigos tales como el AFI
{American Pefroleum Institute), NOM (Normas Oficiales Mexicanas), ISO (Intemational Standards
Organization), ANSI {American National Standards Institute), SAE (Standards American) etc.,
(15).

La informaci6n ofrecida por una especificacion es:

a) Detalle sobre las caracteristicas del producto

b) Métodos de ensayo

c) Criterios para la aceptacidn o rechazo

No debe pasarse por alto que todas las propiedades fisicas o quimicas (dimension,
temperatura, presion, color, olor etc.) pueden ser utilizadas para definir la naturaleza de un
producto, ya que éstas son consideradas como caracteristicas de calidad, misma cuya
determinacion depende en buena parte de la calidad de los reactivos empleados, pues si os
reactives que intervienen son defectuosos debido a especificaciones incorrectas, mal manejo,
almacenaje, etc. no habrd buenos resultados.

Es por ello que en las Normas se recomienda trabajar con reactivos grado analitico y agua
destilada.

Sera indispensable también que el equipo se encuentre en condiciones optimas. Esto se
puede lograr programando anticipadamente por medio de un sistema de mantenimiento, ajustes,

reparaciones eic. con personal calificado.



Las principales caracteristicas fisicas y quimicas que se determinan en los aceites lubricantes
como medio de un control de calidad, pueden utilizarse asi mismo para determinar si un aceite
usado esté en condiciones de seguir trabajando o si los aditivos se han deteriorado.

Las pruebas que normaimente se usan son las siguientes:

Apariencia:

Prueba visual. Se reporta como brillante 0 turbia. En este Gltimo caso puede haber indicacion
de humedad en ef aceife.

Color:

Al refinar cualquier tipo de crudo para obtener un producto determinado, el color es util para
controlar la uniformidad. Por io general se utiliza colorimetro A.S.T.M. (Método D-1500-87).

Viscosidad;

La viscosidad es la propiedad de mas importancia en un ageite lubricante.

Determina la friccion fluida o sea la resistencia interna al desplazamiento que ofrece un
liquido y en el caso de los aceites lubricantes determina, ademads, su capacidad para soportar la
carga.

Generalmente se expresa en segundas Saybolt Universal a las temperaturas de 37.8 Cy
98.9°C. (Método A.S.T.M. D-445-88 ).

Indice de viscosidad:

Los productos del petroteo, igual que otros liquidos, alteran sus viscosidades al variar |a
temperatura; se espesan con el frio y se adelgazan con el calor. Hasta ef agua justamente antes de
congelarse es cuatro veces mas viscosa que en el momento de entrar en ebullicién.

Los aceites lubricantes tienen Ia particularidad de que los cambios en sus viscosidades
debidos a la temperatura abarcan una escala muy variada segun los diferentes tipos. E! indice de

viscosidad es un nimero abstracto que mide el grado de variacion de la viscosidad de un aceite en




en relacién con [a temperatura. Su determinacién esta basada en el cambio de viscosidad de dos
tipos de aceites que posean esta caracteristica ampliamente determinada.

Conociendo la viscosidad Saybolt de un aceite a 37.8 °C y 98.9 °C, su indice de viscosidad
puede calcularse mediante una férmuta y tablas publicadas por la A.S.T.M. D-2270-886).

Temperatura de inflamacitn_e ignicion.

Desde el punto de seguridad, estas determinaciones revisten importancia, ya que indican a
que temperatura existe cierta cantidad de gases, los cuales pueden ser combustibles al mezclarse
con ¢l aire.

Estas temperaturas también pueden usarse para determinar la presencia de combustibles ¢

solventes en aceites lubricantes. (Método A.S.T.M. D-92-82).

Insplubles en gasolina blanca.

Mediante esta determinacién se puede conocer la cantidad de resinas de oxidacién y las

materias extrafias insolubles, tales como contaminantes externes, en un aceite de carter.

Contenido de metales.

El contenido de metales determina el porcentaje de aditivo que lleva un aceite lubricante. En
un aceite lubricante usado indica la cantidad de aditivo que aln queda en dicho aceite.

Normalmente se determinan zinc, plata, aluminio, fierro, cromo, ptome, sodio, silicie y cobre.

Las pruebas especificadas para el aceite lubricante Diesel Mex Ferrocarril, usado en las

tocomotaras de F.N.M. asi como sus limites de tolerancia y método de anélisis, se resumen en la

tabla 2.1, (16).



TABLA 2.1 Especificacion técnica para aceite lubricante Diesel Mex Ferrocarril.

PRUEBA

Color

Densidad API 15.5/15.6 °C °API
Temperatura de inflamacién, °C
viscosidad a 40 °C, ¢St

indice de viscosidad

Temperatura de escurrimiento, °C
Carrosion lamina de plata

72 Hs a 148 °C. (agitacion).

Perdida de peso, mg.

Prueba de espuma, mi
Tendencia a 24.0°C
Tendencia a 93.5°C

Zinc, ppm
Calcio (por aditivo), % peso
Cloro (por aditivo),% peso

Azufre (por aditivo}, % peso

Generacitn 1V.

LIMITES
8 max.
3.0-25.0
240 min.
185-200
90 min

- 10 max

5.0 max.

300 max.
25 max.

10.0 max
0.27 min.
0.27 min.
0.27 min.

METODO ASTM
D-1500-87
D-287-67
D-92-82
D-445-88
D-2270-86
D-97-87

EMD-201-47

D-811-82
D-811-8
D-808-73
D-1552-88
D-2622-87
D-4927-89
D-4951-89



2.3 Procedimientos analiticos.

2.3.1 Determinacion de las viscosidades cinematica v dindmica de liquidos transparentes
opacos. (ASTM D-445-88)

Viscosidad cinematica. El aparato de viscosidad cinematica se sumerge en un bafio de
calefaccién (bafiomaria) para mantener el aceite, mientras dura la prueba, a una temperatura
constante y precisa.

Se selecciona un viscosimetra limpio, seco y calibrado que cubra los limites de la viscosidad
esperada {de capilar amplio para fiquidos muy viscosos y de capilar estrecho para liguidos mas
fluidos) figura 2.1e} tiempo de flujo no debe ser menocr a 200 segundos.

Con el viscosimetro invertido se sumerge el extremo 2 en {a muestra del aceite y mediante
suceidn por el otro extremto (1) se hace penetrar una cantidad suficiente para Hlenar los depdsitos A y
8 hasta que el aceite llegue a un nivel (3) indicade en el tubo capilar. Luego el aparato se vuelve a su
posicion normal y se coloca dentro de! bafio de calsfaccion a tal profundidad que cubra el depésito
A. Eb aceite fluye entonces hasta el depdsitoe C det viscosimetro y cuando ha alcanzado la
temperatura establecida, mediante succién por el otro extremo(2), se o pasa hasta que el nivel
superior det aceite quede 6 mm. arriba de ta linea enfre los depositos A y B. Se interrumpe entonces
ta succion y se anota el tiempo en segundos que tarda el nivel del aceite para descender de [a linea 4
entre los depdsitos A y B hasta la linea debajo del depdsito B. La cifra anotada multiplicada por una
constante de! aparato es la viscosidad cinematica del aceite en centistoke ( ¢St ) a la temperatura de
ia prueba.

Bafio y controt de temperatura. Se puede usar cualquier liquido transparente o bafio de vapor
que de suficiente profundidad, de tal manera que en ningdn momento durante la medicidn ninguna
proporcian de la muestra en el viscosimetro se encuentre a menos de 20 mm abajo de la superficie

del liquido del bafio o a menos de 20 mm arriba del fondo del bafio.
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El método depende del comportamients de la muestra, idealmente el coeficiente de
viscosidad debe de ser independiente de la velocidad de corte; por lo cual se pueden obtener

diferentes resuitados con viscosimetros de diametrds capilares diferentes.

2.3.2 Determinacion de agua y sedimentos_por medio de centrifugacién. (ASTM D-86).

€n un tubo de centrifugacién ({figura 2.2) se colocan 50 mt de benceno o tolueno y 50 mi del
aceite por probar. Tapar herméticamente los tubos y agitar vigc;rosamente hasta que el contenido
esté completamente mezclado. Catentar en bafio de agua por 10 minutos.
fnvertir los tubos para asegurarse que el aceite crudo y el disolvente estén mezclados
uniformemente. Si es necesario, se debe agﬁtar nuevamente. Colocar los tubos en la centrifuga
dentro de tazas articuladas diametralmente opuestas, para establecer una condicion de balance y
hacer girar durante 10 minutos a una velocidad de 1500 rpm.
La operacidn anterior se vuelve a repetir hasta que dos lecluras consecutivas en el tubo

permanezcan constantes.

2.3.3 Determinacion de las temperaturas de inflamacion e ignicién de productos derivados def
petréleo. (ASTM D-92)

Se flena la copa (figura 2.3) con la muesira a una temperatura inferior a la del punto de
inflamacion de manera que la parte superior del menisco esté exactamente en la marca de aforo. Si
se ha puesto demasiada muestra en fa copa, debe quitarse ef exceso usando una pipeta u otro
instrumento, adecuado; si hay muestra en el exterior del aparato, se vacia, se limpia y se vuelve a
ilenar. Se eliminan {as burbujas de aire que existan sobre |a superficie de fa muestra.

Se enciende 1a flama de prueba y se ajusia a un diametro de 3.2 a 4.8 mm.
Se aplica calor inicialmente, de manera que el aumento proporcional de la temperatura sea de 14 a
16 °C por minuto. Cuando la temperatura de la muestra esté aproximadamente 56.°C abajo de la

temperatura de inflamacion anficipada, se disminuye el calentamiento de manera que el aumento
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Figura 2.3 Aparato de copa abierta Cleveland, para determinar temperatura de
inflamacion e ignicidn {14).
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aumento proporcional de la temperatura para los (ltimos 28 o antes de la temperafura de
inflamacién sea de 5 a 6 °C por minuto.

Partiendo cuando menos de 28 oG abajo del punto de inflamacion, apliquese la flama de prueba
cuando la lectura en el termometro alcance en cada marca sucesiva 2 °C. Se pasa la flama de
prueba por el centro de 1a copa, a angulos rectos con respecto al didmetro que pasa a través del
termometro. Se aplica la flama con un movimiento suave y continuo ya sea en linea rectacalo
largo de la circunferencia. E{ cantro de la flama de prueba debe moverse er un plano no mayor
de 2 mm sobre el plano del borde superior d¢e la copa, pasando primerc en una direccion y la
proxima vez en fa direccion opuesta. El tiempo utilizado en pasar la flama de prueba sobre ia
copa debe ser alrededor de un segundo.

Durante la elevacién de los Ultimos 17 °C antes del punto de inflamacion, debe tenerse cuidado
de evitar perpetuar los vapores de ja copa de prueba por movimientos descuidados o por respirar
cerca de 1a copa.

Para determinar la temperafura de ignicion se continia el calentamiento de manera que la
temperatura de |a muestra se incremente con una velocidad de 5 a8 6 °C por minuto. Se continta

ta aplicacion de la flama de prueba a intervalos de 2 °C.

2 3.4 Determinacion de metales de desgaste en el aceite Jubricante por espectrometria de

absoreion atémica.

Preparacion de las muestra del aceite usado:

En ta balanza de forcion se pesan 1.0 2 1.3 gramos de muestra con 0.01 g de precisién y
se colocan en una probeta de 10 ml, se agrega xileno hasta obtener exactamente 6 veces el
peso del aceite (1 parte de aceite + 5 de xileno), se iapa la probeta con un tapon de hule y se

agita vigorosamente hasta que al invertirla, no quede aceite adherido en el fondo de Ja misma.

Después se pasa la muestra a un tubo de ensayo de donde sera aspirada.
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La muestra de aceite después de una dih;lcién 1:5 con xileno se quema en la flama de un
espectrofotémetro de absorcion atomica. La energia radiante procedente de una ldmpara de catodo
hueco se hace pasar a través de la flama, en donde una parte de su energia es absorbida. La
concentracion del elemento en la muesira diluida esta directamente relacionada con fa medicion de la

absorcion.

2.3.5 Determinacion_del color. (ASTM D-1500-87).

Lenar un tubo con agua a una profundidad mayor de 50 mm y colocarlo en el compartimiento del
colarimetro a través del cual se observaré el vidrie patron. El tubo que contiene la muestra prueba,
debe colocarse en el ofro compartimiento del colorimetro. Cubrir ambos tubos para eliminar cualquier
tipo de luz exterior.

Encender ia fuente de luz, comparar e! color &e [a muestra con el de los cristaies patron Determinar
el cristal que iguala el color de fa muestra; si no es posible una igualacidn exacta, usar el cristal que

tenga el color obscuro inmediate superior.

2.4 Analisis en aceites lubricantes usados.

Verlinden sugiere que los andlisis rutinarios aplicados en un aceite lubricante usado son:
viscosidad, dilucion, agua, sedimento. particulas metélicas y nimero de acidez, (19).

Janosik propone que la experiencia practica de los andiisis afectuados al aceite lubricante
usado, permite evaluar el tiempo de vida de! aceite lubricante en ef motor, basados en las pruebas
propuestas por Verlinden, pero también es necesario determinar el punto de inflamacion de un aceite
lubricante.

Estas pruebas fueron deferminadas en un aceite lubricante usado en motores Diesel por fa
Siovak Danube Navigation Company and City Transport Company of Bratislava, y se determind que

los valores medidos sirven para juzgar la calidad y el tiempo de vida del aceite lubricante usado, (20).



2 4.1 Determinacion de las viscosidades cinemdtica y dindmica de liquidos transparentes y

0pacos.

Objetivo: Determinar la viscosidad cinematica de los productos liquidos del petréleo, tanto
transparentes como opacos, mediante la medida del tiempo para un volumen de liquido, que fluye
bajo gravedad a través de un viscosimetro de vidrio con capilar, calibrado. La viscosidad dinamica se

obtiene multiplicando la viscosidad cinemética, por la densidad dei liquido a probar.

2.4.2 Determinacion de agua y sedimentos por medio de cenirifugacion

Objetivo: Determinar el contenido de agua y sedimentos por medio de centrifugacién en el

aceite lubricante.

2.4.3 Determinacion de ja temperatura de inflamacion.

Objetivo; Determinacién de las temperaturas de inflamacidn e ignicion de los productos
derivados def petroleo; excepto aceites combustibles y maleriales con una temperatura de
inflamacién menor de 79 °C. -

Las muestras viscosas deben de calentarse hasta que estén razonablemente fluidas antes de
vaciarse en fa copa. Sin embargo la temperatura durante el calentamiento no debe exceder de los 56

°C abajo de la temperatura de inflamacion

2.4.5 Determinacién del color.

Objetivo: Determinar e! color de los productos derivados def pefréleo por comparacion del

color de la muestra con el color de cristales patrén, empleando para ello un colorimetro.

244 Determinacion_de metales de desgaste en el aceite lubricante procedente de

locomotoras diesel-electricas por espectrometria de absorcion atomica.
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Objetivo: Este método cubre (a determinacion de Ag, Zn, Na, Cu, Cr, Fe, Pb, Si y Al en

aceites de locomotoras Diesel-eléciricas, dentro de los limites que se mencionan:

Elemento cemd(1)
{ppm)
plata 0-0.50
zinc 0-01.
sodio 0-08.34
cobre 0-25.0
cromo 70-06.7
fierro 0-20.83
plomo 0-12.5
silicio 0-01.67
atluminio 0-01.67

(1) Concentracién critica maxima de la dilucidn.



CAPITULO 3
PARTE EXPERIMENTAL




3.1 Material y equipo.
Las pruebas experimentales se realizaron en las condiciones normales de laboratorio con
suministro de los servicios tipicos como: agua, gas y vacio. Confandose édemés con el material y
cristaleria comunes como: equipo “Quickfit” matraces, vasos de precipitado, kitazatos, embudos de
separacion, tubos de ensayo, embudos de ﬁltr:acfén, probetas, agitadores, etc.
£l equipo con el que se trabajb en el laboratorio de control de calidad de FNM y que sirvié
para vafidar los anélisis antes y después del experimento estan acreditados por el SINALP ( Sistema
Nacional de Laboratorios de Prueba), como son: balanzas analiticas, viscosimetros, probetas, etc.
L as delerminaciones especializadas que requieren aigun aparato en particular se desglozaron
individualmente a fin de visualizar el equipo y materiales para su implantacion.
La viscosidad cinematica se determiné en un viscosimetro marca “Precigién” a una T=104 °C.
Para determinar &l sedimento contenido en la muestra se usé una centrifuga, marca |EC-International
Damon, modelo K.
Se usé un equipo de absorcién atémica marca Perkin Elmer.

Beterminacion de ias viscosidades cinématica y dindmica de Jiquidos trangparentes y opacos.

-Viscosimetro de vidrio tipo capilar,

-Soportes para viscosimetro,

~Termomeiros ASTM, calibrados - Grondmetro

-Aceite de viscosidad nermalizada

~acetona {u otro solvente que sea compietarﬁente miscible con la muestra}

- aire seco y limpio

Peterminacion de agua y sedimentos por medio de centrifugacion.

~Centrifuga con capacidad para dos tubos como minimo y que proporcione una fuerza centrifuga

welativa (fcr) entre 500 y 800 en las puntas de los tubos



- Tubos de centrifuga, de forma cénica, de acuerdo con las dimensiones indicadas en fa figura
2.2.
- Disolvertes benceno o tolueno de grado industrial, preferentemente este Gitimo.Nota 1.- El

tolueno es ef disolvente preferide para usarse en el matodo por sty menor toxicidad.

Determinacion de las temperaturas de inflatacion e ignicion de productos derivados del petrdleo.

- Aparato de copa abierta figura (2.3):

1. Copa de prueba. La copa debe cumplir con las dimensiones indicadas en 1a figura, se puede
equipar con un asa.

2. Piaca de calentamiento.

3. Aplicador de fa flama de prueba.

4. Calentador. Se puede usar un quemador de gas o una lampara de alcohol, siempre y cuando
Jos producios de la combustion o flamas no rodeen la copa. Se prefiere un cafentador elécirico
controlade por un transformador de voltaje variable.

5. Soporte del termémetro.

6. Soporte de la placa de calentamiento.

7. Termometro. Con una escala de -6 a 400 °C

Determinacion de metales de desgaste en el aceite {ubricante por espectrometria de absorcidn

atomica,

- Espectrofotometro de absorcion atdmica.

- Balanza analitica con capacidad minima de 160 g y precision de lecturas de 0.1 mg.
- Balanza granataria digital de un solo plato con precision de lectura de 0.01 g.

- Probetas de 10 ml de boca ensanchada con divisiones de 0.1 ml.

- Tubos de ensaye con capacidad de 7 a 10 mi

- Tapones de hule o de corcho def nimero GO0
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- Frasco lavador de plastico de 200 m! de capacidad

- Vasos de precipitado de 10 ml de capacidad

- Vasos de precipitado de 30 mi de capacidad

Reactivos y soluciones patron

- P-xileno

- Patrones de 5000 ppm de los siguientes metales individuales en sofucién de aceite: Ag, Zn, Na,
Cu, Cr, Fe, Pb, Siy Al

- Aceite basico 90/50 de PEMEX, libre de Zn analizado para los mefales de inferés,

- Aceite dieselmex-ferrocarril analizado para los metales de interés, con contenido maximo de Zn
de 3.6 ppm.

- Patronies secundarios en aceite basico 80/50, de los siguientes metales y concentraciones en
ppm; Ag 50, Zn 100, Na 400, Cu 500, Cr 500, Pb 500, Al 500, Si 500 y Fe 500.

Se pueden utilizar otros aceites basicos de baja viscosidad. Se recomienda un valor de

viscosidad enfre 40 y 100 ¢St a 38.8 °C para su facil transferencia.

Destilacién por arrastre con vapor.

- matraz edenmeyer 250 mly 50 mt
- probeta graduada de 25 mi

- fubo de vidrio de 80 tm de largo

- tubo de vidrio doblado de 30 cm.
- refrigerante c/manguera

- anillo metélico

- lapn hule p/matraz (bihoradado)
- tela de alambre

- colector
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- mechero Bunsen

- pinzas de 3 dedos con nuez
- gspatuta

- tap6n quickfit

- matraz pera de dos bocas

- portatermémetro

- termémetro de -10 a 400 °C
- T de destifacién

- vasos de precipitado de 250 mi
- matraz bola de 25 ml

- T de vacio

- matraz Kitasato 250 ml

Floculacidn,

- vasos de precipitado de 50 mi
- espalula

- tubos para centrifuga

- matraz Kitasato

- embudo de porcelana

- papel filtro

- mechero Bunsen

- tela de asbesto

- agitador de vidrio

Reactivos.

- Acido sulflrico 98% de pureza

- silicato de sodio



- lierra diatomacea.

3.2 Control de calidad

Debida al aumento en la produccion, la demanda y la competencia, es necesaric mantener
un cuidado constante en la calidad de los aceites lubricantes industriales, independientemente de
que provengan de un proceso de reciclado, recuperados o nuevos.

Para mantenener el conirol de calidad de cualquier produc_:to es fecesario considerar
algunos de los siguientes aspectos:

1) Métodos de control (especificaciones)

2) Materia prima

3) Instrumentacion y equipo

4) Operacion

5) Uso

En el caso dal aceite lubricante Diesel Mex Ferrocarril Iaé pruebas realizadas en forma
rutinatia son las seis primeras indicadas en su especificacion técnica (tabla 2.1)}colar, densidad a
15.5/15.6 °C, temperatura de inflamacién, viscosidad a 40 °C, indice de viscosidad y temperatura
de escurimiento, ademas de: contenido metélico. agua y sedimento.

El aspecto mas importante del control analitico es la interpretacién y discusion que se ie de
a los resultados, ya que éstos nos indican los tipos y causas de la contaminacién del aceite, asi

como el mantenimiento que requiere, (7,19).

3.3 Pruebas realizadas.
Filtracion.
Objetivo: Eliminar las particulas suspendidas en el aceite usado, para un tratamiento

posterior.



Prueba 1. Se realizd una filtracién directa por gravedad, en papel filtro a temperatura

9 ambiente.

Observaciones: El aceite sucio pasa lenta pero {ofalmente el pape! filtro y Gnicamente

quedan adheridas particulas muy finas.

vacio.

Resultados: prueba negativa, la apariencia es la misma.

Prueba 2. Adsorcién sobre celita (tierra diatomacea) en caliente (bafic maria) y filtracion a

Peso inicial de celita: 02049
Volumen inicial de aceite: 20 mi.
Temperatura de catentamiento: g2 °C
Tiempo de calentamiento: 15 minutos

Observaciones: El producio finai présenta mayor viscosidad debido a que durante el

calentamiento se evaporaron 14 % de volatiles presentes en la muestra inicial. No se observo

cambio en la coloracion (obscura tendiendo a negra grisicea). Se recuperaron 17.2 ml de aceite

residual.

Resultados: negativos en apariencia, aumento en ia viscosidad.

Prueba 3. Adsorcidn sobre celita con sistema de reflujo y filtracion a vacio en caliente, el

diagrama de! equipo utilizado se indica en |a figura 3.1,

Peso inicial de celita: 0.4123¢g
Volumen inicial de aceite: 20 r;ﬂ(
Temperatura de catlentamiento: 110-120°C
Tiempo de calentamiento: 20 minutos

Observaciones: E! residuo presenta fa misma viscosidad, sin ningtin cambic en apariencia.
Resultado: negativo.
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Prueba 4. Adsorcion sobre carbon activado con sistema de reflujo v filtracién a vacio,
Peso inicial de carbén activado: 0.4508 g

Temperatura y tiempo de catentamiento: 160 °CM0 minutos

olumen inicial de aceite: 20 ml

Volumen residual: 19.2 m!

Resultado: negativo.

Los resultados de las cuatro pruebas anteriores sefialan que el aceite sucio presenta voldtiles
factibles de recuperar por fraccionacion, el residup mejora notablemente su viscosidad perc no su
apariencia.

El tamario de los sélidos en suspension es sumamente pequefia, &stos pasan el fittro y el adsorbente.

A continuacién se procedié a recuperar en lo posible los volatiles contenidos en el aceite

usado, para lo cual se trabajé con muestras de 20 mil cfu y se efectuaron las siguientes operaciones:

Prueba 5. Destilacion simple.

Se usd equipo Quickfity calentamiento a mechero, en un arreglo tipico de laboratorio.

Opservaciones. La mezcla comienz-‘a a burbujear sin destilar después de iniciar el
calentamiento. Las primeras gotas de condensado aparecieron a 68 °C, colectandose 2.7 mi hasta

120 °C. A partir de esta temperatura la ebullicion es mas irregutar. La prueba se dié por terminada a

200°C.
Prueba 6.Destilacién a presién reducida (21).

La muestra de aceite se colocd en un equipo como el que se muestra en la figura 32yse

procedié a calentar con mechsro a través de una tela de asbesto y bafio de aire.
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Observaciones:

~ @ 46 mmHg de P, 1a muestra presenta un burbujeo minimo a temperatura ambiente de 21
¢ La ebullicién es irregular y se presenta una gran cantidad de proyecciones, ésta permanece sin
estabilizar cuando se tiene una t=38-40 °C y hay aparicién de condensado.

- La primera gota de condensado se recogié a una t=48 °C, la temperatura subié a 50 Cy
luego bajo ligeramente, dejando de condensar. Se obtuvierén los siguientes resultados:

t°c Volumen {ml)
48-50 : 0.3

- Se continud el calentamiento y a 94 °C se observo la cabeza de otra fraccion, pero de color
amarilento. Al llegar a 130 °C esta porcién viscosa de color amariliento no tiene la suficiente energia
para llegar al matraz.

Resultados: recuperacion minima de los componentes volatiles. Ebullicion irregular,

proyecciones numerosas.

Prueba 7.Extraccion con HCL

Muestra de 25 mil.

Extraente: 10 ml de HC! al 15%

Extraccion multiple: 3 porciones de 10 mi clu

Temperatura de trabajo: ambiente A

Observacicnes:

A adicionar el extraente se formd una emulsién, ésta se rompid con cloruro de sodio.

Al agregar NaCi la solucibn acuosa se torna figeramente amarilla.

No se obtuvieron resultados favorables, porque no hubo separacion franca de fases que era
lo que se deseaba, ni se extrajo ningun soluto.

Extraccion simple: negativa

Extraccion miultiple: negativa
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Prueba B. Exfraccion simple con agua.

Muestra: 25 ml.

Extraente: 10 mi de agua

Observaciones:

Se presenta una apariencia de efloracion en la interfase organica.

Hay tendencia de emulsién y la separacién de fases es mas lenta con respecto a la prueba

Resultados:

La prueba de extraccion con agua fue negativa, no sirve para purificar el aceite usado. Al
efectuar esta prueba sobre los residuos emulsionados acidos de la prueba 7 se observo una mejor
separacidn se fases y extraccion por lo gue esta prueba es Ufil para lavados posteriores y
neutraiizaciones por exiraccién miltiple con 2 o 3 operaciones.

pH residual: 1er lavado 2-3.

En lavadas posteriares usar agua saturada con NaCl.

Prueba 9. Extraccion con NaOH,

Muestra: 25 ml.

Exiraente: 10 mi de sosa al 15% saturadz con NaCl

Observaciones:

Se observa una emulsion total.

Para separarla se usaron 10 m! de agua conteniendo 4.5 g de cloruro de sodio. sin
embargo no se logra que el rompimiento de la emulsion sea total, ésta presenta una apariencia de
efloracién en la interfase y en la fase acuosa una especie de nubes flocutantes.

Resuitado: negativo.
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Prueba 10, Extraccidn con benceno

Muestra: 25 mi.

Extraente: 10-25 ml de benceno.

Observaciones:

El benceno es soluble desde una propércjén de 2:1 a 1:2 aceite-benceno.

Resultados:

Si se requiriera de llevar a cabo una extraccién con algin disolvente organico se usaria

pentano o fiexana.

Prueba 11. Destitacién por arrastre con vapor.

Se trabajd con una muestra de 20 ml y se colocd en un equipo coma el mostrado en la
figura 3.3 (21).

Volumen de agua inicial en el matraz generador: 150 ml

Muestra= 20 mi

Observaciones:

3) Una vez iniciada la ebullicién se observa en el matraz (2} la separacién de una capa
solida, de apariencia blanca formando una ennsién, con un didmetro de particula muy fino.

b) Cornienza |a codestilacion de los productos ligeros, en este caso gasolina blanca y agua.

¢} Una vez destilados los productos ligeros, aparece una fraccién amarnllenta viscosa y en
este momento se da por terminada la recoleccion de los volaliles.

Resultados:

Volumen final de agua en ef matraz (1): 45 m!

Velumen recuperado de volatiles: 7.5 ml.

Apariencia del residuo: dos fases con tendencia a emulsionarse, una obscura y otra

grisdcea mas viscosa.
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Estos resultados corresponden a los valores promedio de fres lotes distintos de aceite usado,
habiendose efectuado esta prueba por duplicado, tomando dos muestras para cada lote. El volumen
de volatiles se recuperd separando la mezcla gasolina-agua en un embudo de separacidn y secando
la fase orgénica con sulfato de sodio anhidro.

Los volatiles constituyen el 37.5 % viv del aceite usado en las locomotoras, este valor
concuerda con la practica realizada en F.N.M. para disponer del lubricante ya usado, ya que para ello
el cambio de aceite se efectla ‘agregand6 al final gasclina blanca en una cantidad igual o
ligeramente menor que el volumen de aceite escurrido, para fines de manejo y limpieza”, (1).

La gasolina blanca o incolora se analizé para verificar su calidad y pureza de acuerde a 1as
especificaciones vigentes de F.N.M. para la misma, (tabla 3.1), (22). Los resultados oblenidos en las
pruebas realizadas en forma rutinaria numeradas como experimento 12, fueron:

Color Saybolt: +5 (practicamente incolora, brillante y transparente}.

Peso especifico 20/4 °C:0.709.

Azufre total: 0.01 %.

Destilacién; temperatura inicial = 48 °C

E1 10% desiilé a 62 °C
El 50% destilo a 100°C
E£190% destild a 130 °C
temperatura final = 163 °C
Una vez que el aceite sucio se encuentra libre de solventes se realizaron las pruebas para sU

recuperacion.

(*) Fuente de informacion: directa
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TABLA 3.1 Especificaciones para el control de la calidad de (a gasaiina blanca ¢ tncolora.

CARAC:TERISTICAS ANALISIS TIPICO
Color Sayboit +30

Peso espacifico 20/4 °C 0.707

Prasién de vapor Reid, {b. 62

Azufre total, % en paso 0.017

Corrosién 3 hr. a 50°C Sid. 1-A

Prueba Doctor Negativa
Destilacién

Temperatura inicial de ebullicion, °C 43

El 10% destila a, °C 56

El 50% destila a,°C 96

El 90% destila a, °C 128
Temperatura final de ebulficion, °C : 164
APLICACIONES MANEJO

Solvente de usos varios Autotanques, carrotanques
y desmanchador. Limpieza y tambores de 200 lifros.

mecanica.

METODO ASTM

D-156-64
D-1298-67

D-323-72
D-1266-70
D-130-88
D-484-71

D-86-67

PROVEEDOR
Petrdleos
Mexicanos



Prueba 13. Destilacion al alto vacio.

Muestra: 20 ml del residuo semisdlido libre de gasolina planca de la prueba 11 (destilacion
por afrastre con vapor).

Vaci6 realizado para tener 7-10 mmHg de presion absoluta.

Equipo; @ fipico indicado en la figura 3.2 con las siguientes variantes: se elimind el tubo
capilar burbujeador y se usé un matraz pera de una beca, en la conexion de la manguera a la toma
de vacio se adapté una T de vidrio para medir el vacic mediante un manémetro de mercurio en U.

Observaciones: ebullicién irregular, proyecciones numerosas, ¢l aceite se adhiere al bulbo

del termémetro, a la T de destilacién y al refrigeranie. Apariencia: semisblido amarillento de alta

viscosidad.

Resultados: negativos.

Prueba 14. Destilacién por arastre con vapor y a vacio.

Sa pensé en usar vacio para mejorar los resultados de las pruebas 6 y 13 y visualizar su
efecto como gradiente difusional.

Muestra: 20 mi de aceite usado libre de solventes.

Equipo: combinado, como el indicado en las figuras 3.2 y 3.3, con ias siguientes variantes; se
puso un matraz generador (1) alimentando y conectado al capilar burbujeador directamente al vacio.
Este se aplica una vez que ¢l agua del matraz generador entra en ebuilicion y el burbujeo del vapor
se regula con la pinza de Mohry el calentamiento con ef mechero.

Resuitados:

Temperatura de codestilacion: 55-60 °C

Volumen de aceite recuperado: 1 ml

Apariencia: liguido amaritiento de alta viscosidad.

Observaciones: El agua en e matraz generador se consume rapidamente y el squilibrio entre
el vacio, la ebullicion y el calentamiento es el punto critico, por las condiciones de 1a prueba.
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Prueba 15. Floculacion.

Muestra: 20 mi de aceite usado, libre de solventes.

Agente floculante: 0.8-1.0g de metasilicato de sodio.

Equipo: agitador magnetico, matraz Erenmeyer.

Condiciones: 30 minutos a 75-80 °C

Observaciones: Después de agitar para dispersar homogeneamente el agente floculante, se
dejo reposar para permifir ef crecimiento de fas particulas y observar su asentamiento. Se probd con
diferentes temperaturas incluida fa ambiente, manteniendo el matraz dentre de un bafic de agua
durante media hora, los mejores resultados se obtuvieron en las condiciones indicadas ya gue con
menos de 0.8g de metaéilicato de zodio se forman muy pocos lodos y con mas de 1g ya no se
produce mayor cantidad de los mismos, (las cantidades dosificadas fueron: 0.2, 0.4, 06, 0.8,
1.0,1.2, y 1.4; las temperaturas: 20, 40 y 80 °C).

Resultado: positivo.

Prueba 16. Coagulacion.

Como muestras se usaron las pruebas positivas del experimento anterior, en farma directa.
Se usd H,50. concentrado grado industriat con una pureza minima de 98% segln sus
aspecificaciones.

Reactivo: § mi de H,504 concentrado.

Equipo adicional: centrifuga marca IéC-lntemaiionai Damon, modelo K,

Condiciones: 30 minutos a temperatura ambiente.

Observaciones: La muestra de aceite se agita y se dosifica el cido sulfurico gota a gota, se
mezcia por ef espacio de tiempo requerido para llevar a cabo la reaccion. Al término del mismo el
aceite se separa por centifugacion. Se prabo con 15 y 30 minutos y con 1,2, 4,6, 8y 5 mlde
H,S0,. Los mejores resultados se obtuvieron en [as condiciones indicadas.

Resultados: volumen promedio de aceite tratade que se separd por centrifugacion:12.4 ml.
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Apariencia: liquido viscoso ambarino-grisaceo.

®

Prueba 17. Pulido (pofish).

Esta prueba combina en un paso las operaciones de neutralizacion, decoloracion y
elirminacién de compuestos que dan lugar a carbonizacién durante e} servicio, por tratamiento del
aceite centrifugado en caliente, con arcilta. E] analisis quimico informado como tipico para fa arcilla
se indica en la tabfa 3.2.

Muestra: 12.4 mi

Arcilla: 248 mg.

Condiciones: 45 minutos a 80°C

Observaciones: la separacion final se efectud mediante filtracion a vacio usando matraz
Kitasato y embudo Buchner de porcelana. Se probaron ias dosificaciones de 12, 25, 62, 124, 248 y

L ] 498 mg de arcilla. El mejor resultado se obtuvo en las condiciones mencionadas.

Resyltados: aceite recuperado libre de sedimento: 12 ml.

Apariencia: Liquido viscoso de color amarillento, ligetamente grisaceo, pero limpio,
relativamente brillante y libre de sedimento.

Prueba 18. Andlisis de las muestra de aceite usado, antes del proceso de recuperacion,
Resultados:

Viscosidad a 40 °C (cSY) Coler % Sedimento % Agua

159 >8 0.4 0.0

162 >8 08 0.0

183 =8 03 0.0

168 >8 0.5 0.0

¢
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Tabla 3.2 Analisis representativo de la arcilla, (13).

COMPUESTO

%

Tridxido de azufre (SO;)

Oxido de silicio (SiO,) 70.8
Oxido de aluminio (ALO;) 17.0

3.9
Oxido de fierro (Fe,O5)

3.2
Oxido de magnesio (Mg0)

1.6
Oxido de calcio {CaQ)

1.0
Oxido de sodio o de potasio (K;0,Na,0)

06
Oxido de titanio (TiO,)

1.8




Contenido metalico (PPM)

Si A Fe C Ag Zn Pb Cu Na

9 2 6 o o0 10 © 2 40
8 5 16 5 00 20 S5 13 18
a3 8 24 12 00 20 12 23 110
7 5 5 6 00 17 8 13 56

Prueba 19. Andlisis de las muestas de aceite usado, despues del proceso de recuperacion.

Viscosidad a 40 °C (cSt) Color % Sedimento % Agua
153 3 0.0 0.0
145 4 . 0.0 0.0
182 4 0.0 0.0
160 4 0.0 0.0

Contenido metalico (PPM)

Si Al Fe Cr Ag Zn Pb Cu Na

0 2 1 0 00 10 O 0 3
0 1 1 0 00 20 O o 4
8 3 1 g 00 10 O 0 11



3.4 Resultados.

A fin de visualizar los experimentos satisfactorios y facilitar su analisis, los resultados
obtenidos en todas las pruebas se presentan en forma simplificada en la tabla 3.3 haciendo
resaltar sus caracteristicas distintivas, ya que sus pardmetros de operacidn y observacionss se

indicaron a detalle para cada una de ellas en el inciso anterior.



Tabla 3.3 Resumen de resuitados obtenidos.

NUM. PRUEBA RESULTADO
1 Filtracion directa en papet filiro | Negativo
(temperatura ambiente).
2 Adsorcion sobre celita (bafo | Negativo en apariencia. Evaporacion del
maria, filtracion a vacio). 14% viv de vdlatiles, Residuo con mayor
viscosidad.
3 Adsorcion sobre celita (reflujo, | Negativo
filtracion en caliente).
4 Adsorcion directa sobre carbon | Negativo
activado (reflujo y filtracion a
vacio).
5 Desfilacion simple. Negativo. Recuperacion de 13.5% viv de
volafiles hasta 120 °C.
6 Destilacion a presion reducida. |No satisfactorio. Recuperacion de 1.5%
viv de vélatiles. Ebullicion irregular.
Proyecciones.
7 Extraccion simple y muliiple con | Negativo. Emulsificacion.
HCI al 15%.
8 Extraccién simple con agua. Negativo. Emulsificacion. Prueba util
para lavados con agua safurada con
NaCl.
9 Exiraccion simple con NaOH al | Negativo. Emulsificacion.

15%.
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CONTINUACION

NUM. PRUEBA RESULTADO

10 Extraccién con benceno. Negativo. Salubilidad total dentro de la
proporcién 2:1 a 1:2 aceite-benceno.

11 Destilacion por amastre con | Satisfactorio. Recuperacion de 37.5% viv

vapor. de gasolina blanca.

12 Control de la calidad de [a|Satisfactorio. Conforme a

gasotina blanca recuperada. especificaciones.

13 Destilacion al alto vacie. Negativo.

14 Destilacién por arrastre con | No satisfactorio. Recuperacion de 5% del

vapor y a vacio. aceite residual.

15 Floculacién. Positivo, con 4-5% p/v de metasilicato de
sodio y 75-80 °C.

16 Coagulacion. Satisfactorio, con 25% piv de H,S0,
Recuperacion de 62% v/iv de aceite
centrifugado.

17 Pulido (*polish”). Satisfactorio, con 2% piv de arcilla.
Recuperacién de 60% viv de aceite libre
de sedimentos.

18 Analisis del aceite usado antes]Fuera de especificaciones.

del proceso de recuperacion.
19 Analisis del aceite recuperado|Dentro de especificaciones, excepto en

después del proceso de

recuperacion.

viscosidad, ia cual es baja
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CAPITULO 4
DISCUSION




Los aceites lubricantes al ser utiizados cambian sus propiedades fisicas y quimicas. Estos
cambios se deben a la contaminacion del aceite y a fa degradacién de los aditivos que lo
componen.

Los contaminantes pueden ser de dos lipos: intemos y externos. Los primercs se deben
principalmente a los productos de oxidacion del aceite y los segundos pueden ser originados por:
dilucién con combustible, agua, suciedad atmosférica, hollin, metales, efc.

Sin embargo y dependiendo def tipo de contaminante la recuperacion del aceite lubricante
usado debe ser posible, ya que en fgoria, el aceite libre de implrezas puede volver a reutilizarse
con solo reajustar los aditivos necesarios, dependiendo del uso que se desee darie y la calidad
del aceite recuperado.

Un hecho que refuerza esta hipotesis son las propiedades quimicas de los aceites
jubricantes, las cuales se caracterizan por la no ocumencia de reacciones que cambien [a
estructura de sus componentes, como situacion deseable; por lo que comunmente se mencionan
solo las de mayor interés, como la oxidacion y transformacion térmica, en funcion de su impacto
en el funcionamiento y uso del lubricante.

Algunas propiedades quimicas son en realidad el producto de la reaccidn de ciertos
reactivos con algun aditivo o componente dentro de la formulacion del lubricante, perc por su
importancia se refieren al aceite como rubro general.

Para lograr la recuperacion de los diferentes productos contenidos en el aceite usado, la
muestra fue somelida a una serie de operaciones unitarias que disron la pauta para proponer los
pasos que resolverian ef problema o las alternativas viables para los objetivos planteados
inicialmente.

La pruebas de filtracion y adsorcidn indicaron que el aceite tenia particulas con un
diametro muy pequeio y la naturaleza de los solidos en suspension tiende al tipo coloidal, por
aso fué necesario adicionar un floculante a fin de lograr la sedimentacion, pues al probar fa gef de
silice GF-254 tipo 60 Stahl, tambien se obtuvieron resultados negativos
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La idea de realizar las pruebas de destilacion fué la de contar con métodos alternativos
para su separacion y purificacion, ya que esta operacion forma la parte mas importante en su
proceso de obtencion, ya sea a presidn mayor o igual que la atmdsferica o a vaclo, sin embargo
astas fueron no satisfactorias para el aceite iubricante ya usado.

La destilacién a vacio tiene el inconveniente que para destilar los aceites kgeros es
necesario aplicar un vacio sumamente elevado, pues de otra manera habria que trabajar a
temperaturas superiores a los 250 °C que es la maxima temperatura que resisten los aceites
envejecidos sin suffir una descomposicion demasiade marcada. La destilacion at alto vacic en
escala industrial requiere de agua de refrigeracion y resulfa sumamente castosa, de tal manera
que se aplicapocoenfa regeneracion de aceites.

La destilacion por arastre con vapor mostro las ventajas de: trabajar a temperaturas més
bajas que [a destilacion a vacio, (siempre Y cuando el vacio aplicado lieve a una presion absoluta
superior a los 5 mm de mercurio); € vapor es facil de generar sin proyecciones con una ebullicion
regular; permite recuperar el contenido total de la gasolina hlanca, a presion atmosférica.

Las pruebas de extraccion como altemativa de aislamiento en lugar de la destilacion,
fueron negativas para fines de recuparacion por si solas, pero Utiles para comprobar la aplicacion
de los lavados con agua saturada con NaCl en neutralizaciones o procesos similares,

Por la dispersion de fases y cambio de apariencia del aceite lubricante usado,
aparentemente algunos de los constituyentes dentro de su formulacion son de caracter
debilmente alcalino, ya que en medio acido se neutralizan formando sales hidrosoiubles que
provocan menos emulsificacion y se favorece hasta cierto g@do, aunque minime, la formacion de
la interfase.

Laos aditivos son mas solubles en el aceite lubricante y su mezcla a $u vez es mas soluble

en benceno, segln se desprende de las pruebas 7 a 10 inclusive.



La operacion clave para la regeneracion del aceite lubricante fue la sedimentacién; debido
a que el aceite libre de solventes obtenido contiene todavia una gran cantidad de suciedad,
particulas metdlicas etc.., cuya eliminacion fue indispensable.

Con el objeto de acelerar {a sedimentacion se agregd metasilicato de sodio ya que este
compuesto se informa como excelente para formar fléculos que se asientan rapidamente gracias
a su alto peso especifico, que se incrementa debido a la incorporacién de sustancias
suspendidas en el aceite, venciendo de esta forma la fuerza de flotacion.

De seis muestras, cuatro requirieron 0.8 g y 2 de ellas 1.0 g por lo que se sugiere la
dosificacion de 1 g (5% p/v) para absorber o superar cualquier variacion en lotes posterioras.

Una vez transcusrido el tiempo de floculacion se adiciond el cido sulfirico, operacion que
se denomina coagulacion o acidulacion, la cual si bien no es la mas dificil, si es la mas importante
dentro del proceso ya que determina en gran parfe fa caflidad final dei aceite que se desea
obtener como producto. La accién del &cido sulftrico es fisica y quimica, su accion fisica se debe
a la absorcién de los asfaltenos en oleosol y su accidn quimica a la descomposicién por
oxidacion, sulfonacién y polimerizacion.

La agitacidon mediante inyeccidn de aire, asi come el lavado con agua para fines de
limpieza que se informan en algunas referencias como aplicables a los aceites lubricantes para
autorndviles y servicio medio (13, 20, 23), no se realizaron dentro de las condiciones
contempladas para esta prueba, posteriormente se debe centrifugar la mezcla porque no es
conveniente una accién prolongada del acido sulfdrico sobre el aceite, ya que destruye aigunos
aditivos y compuestos valiosos como [os aromaticos.

Una vez concluida la cperacion se procede a separar los lodos del aceite libre de
impurezas para su posterior fratamiento.

Los lodos remanentes tienen una elevada viscosidad (muy parecido al chapopote), esta
mezcla que en su mayoria contiene productos no tdxicos halla su aplicacion como combustible

para calderas y asfaito para pavimento, entre otros.
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El volumen aparente de los odos obtenidos fug 12.9 ml en promedio leide directamente
en gl ubo de la centrifuga (64.5% viv respecto al volumen original de aceite usado libre de
gasolina blanca = 20 ml). Esto se debe a que en las pruebas de flocutacion y coagulacion se
observd un aumento de volumen que en promedio fue de 20 a 25.4 ml 0 sea de 27.0% v/v,
debido a los reactivos agregados, los cuales se transforman incorporandose a la masa de los
productos denominados “lodos™. Respecté a este volumen de 25.4 mi, los 12.4 ml de aceite
coagulado y centrifugado y los 128 mt de lodos representan el 48.82 y el 50.79% viv
respectivamente. La suma de ambos porcentajes es 99.61% viv, lo cual cae dentro de los limites
del error experimental.

La primera condicion para un buen proceso de pulido es que las operaciones de
flocutacion y coagulado se hayan efectuado correctamente; es indispensable que el aceite por
refinar esteé libre de acido y agua. Porque el agua inhibe el poder absorbente de fas arcillas y
dificulta la filtracién, mientras que el acido reduce el poder neutralizante que tienen las arcillas.

La adicidn de arcilla informada en (a [iteratura, del orden de 0.1% p/v respecto al aceite a
tratar, fué insuficiente para el aceite usado en fas locomotoras y tuvo que ser aumentado hasta
2% plv, pero a cambio se abfuvo un aceite lubricante recuperado libre de sedimenta e impurezas
con todos sus pardmetros dentro de especificacion, excepto la viscosidad cinematica que cayo
por debajo del limite inferior especificado.

Este parametro se puede corregir mediante la restitucion de los aditivos de la formulacion,
o bien usarse en ofras areas de servicio medio, dependiendo ya en la practica industrial de que
tan aproximado se requiera con respecto al aceite nuevo criginal. Cabe ademas la posibilidad de
que dependiendo de las caracteristicas del aceite sucio original y del cuidado que se tenga para
efecluar las pruebas, sera necesario realizar todas las operaciones o solo parte de ellas.

El control analitico del aceite recuperado fue validade por las pruebas efectuadas antes y

después del experimento, mediante la aplicacion de las Normas ASTM especificadas, esto es de



vital importancia ya que garantiza la calidad de este preducto lo cual se ve reflejado en el tiempo

de vida del motor.

La viscosidad cinemdatica (v) en cSt se calcula del tiempo del flujo () medido en segundos
y de la constante ( ¢ ) del viscosimetro en cSt/s, por medio de la ecuacion: v = c t.

En la determinacion de metales de desgaste en el aceite lubricante por espectrometria de
absorcién atémica, todos los resultados deben presentarse en nlmeros enteros de partes por
millén, excepto el Zn y la Ag cuyos resultados deben precisarse hasta décimos.

En base a los resultados obtenidos y a fin de recuperar a escala de laboratorio el aceite
lubricante de desecho usado en las locomotoras Diesel de F.N.M. se propone como alternativa de
praceso la siguiente secuencia de operaciones:

1) Destilacion por arrastre con vapor, con recuperacidon de {a gasolina blanca e incolora.

2) Floculacion del aceite residual con metasilicato de sodio. Seguida de

3) Coagulacidn con HzS0,, con recuperacion de los lodos.

4) Pulido del aceite coagulado y centrifugado con arcilla y obtencion del aceite lubricante
recuperado libre de sedimento.

Este proceso se verificd por triplicado, partiendo de muestras de 100 ml c/u en las

condiciones indicadas en las pruebas y el ajuste en los casos necesarios del tamafio yfo

capacidad de! equipo requerido.

Los resultados fueron: Promedio
1) Gasolina blanca recuperada (ml). 37.7/37.5/38.0 37.7
Aceite residual (mil): 62.0/62.3/61.8 62.0
2) Mezcla floculada y coagulada(ml).78.9/79.0/78.7 78.9
t odos recuperados {ml): 40.3/40.2/40.4 40.3
Aceite coagulado (mi): 38.8/39.0/38.5 388
373

3) Aceite lubricante recuperado: 37.3/37.6/37.1
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Para obtener estos resultados las necesidades de reactivos y materiales de consumo

fueron:
volumen de agua evaporada: 475.0 ml
Na,S0O, anhidro: 50 g
metasilicato de sodio: 31 g
H.S0, concentrado: 155 mi
arcilla: 08 g
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CONCLUSIONES




El aceite lubricante para locomotoras Diesel de F.N.M. cambia en sus propiedades una
vez usado.

Bajo el marco del tratade de fibre comercio fas leyes v normas ambientales en México,
tenderdn a hacerse mas estrictas, acorde con las que rigen en Canada y los Estados Unidos de
America, en consecuencia el mangjo y destino de los efluentes tendrd que ser atendido con
mayor cuidado y responsabilidad.

Se propone un proceso de recuperacion a escala de laboratorio que permite reciclar fanto
la gasolina blanca contenida en ef aceite lubricante usado como el aceite lubricante mismo libre
de impurezas y sedimento,

El proceso permite recuperar ademas la practica totalidad de los lodos generados durante
|a realizacion del mismo, con aplicaciones ya definidas y no constituyen un desecho contaminante
directo.

La regeneracion del aceife puede enfocarse a restituir el lubricante nuevo original de
servicio pesado ¢ usarse directamente sin ningun costo adicional en maquinaria de servicio
medio.

£ regenerar el aceite implica, también, disminuir en parte ta demanda del aceite base que
produce PEMEX y que pueda destinar esa caniidad de petrolec crudo para la elaboracién de
gasolinas o diesel que poseen gran demanda nacional y un mayor consumo .

Por otro lado ef regenerar aceites contribuye a la disminucion de la contaminacién de
suelos, mares y rios de nuestro pais, manteniendo de esta forma el quilibrio ecoldgico y un
agradable medio habitat.

£l controt analitico es indispensable para validar |a calidad de |os productos recuperados.

El proceso propuesto es relativamente simple, consta de 4 efapas gue involucran 6
operaciones, de las cuales las mas sofisticadas son la desfilacion por arrastre con vapar y la
centeifugacion.

£l consumo de reactivos es minimo {(cuatro} y agua para generar vapor.
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Su escalacidn a nivel industrial requeriria una investigacion adicional minima y un estudio

9
economico previo a fin de visualizar futuras inversiones.
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