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ANTECEDENTES

La vida sin el petrdleo no podria ser como se conoce. Del crudo se obtiene
gasolina y diesel para autos y autobuses, combustible para barcos y aviones.
Se usa para generar electricidad, obtener energia calorifica para fabricas,
hospitales y oficinas y diversos lubricantes para maquinaria y vehiculos.

El petrélec ha transformado la vida de las personas y la economia de las
naciones. Su descubrimiento cred riqueza, modemidad, pueblos industriales
prasperos y nuevos empleos, motivandoc el crecimiento de las industrias
mencionadas.

En México, un pais de suma importancia en la produccion de petrdleo, se tienen
diversos tipos de petréleos (cerca de 18 variadades), clasificados de acuerdo a
los grados API y su densidad, entre los mas abundantes y usados, se tienen:
Crudo Olmeca (crudo superligero), Crudo Istmo (Crudo Ligero) y al que es de
mayor cantidad en el pais (un 60% del total de las reservas) Crudo Maya
{Crudo Pesado).

El presente trabajo aborda la historia del petréleo, es decir, su origen,
composicién y transformacion en el esquema de Refinacién de México. Es de
suma importancia conocer la composicidn de los diferentes crudos del pais,
pues no hay que olvidar que estos, al ser procesados y convertidos en
productos de mayor valor agregado, como son: la gasolina, el diesel, la
turbosina, la kerosina, entre otros, son el principal sostén de la economia de
México, hecho lamentable. Por lo tanto la caracterizacion de los crudos es el
punto de partida para realizar estimaciones de rendimientos y conversiones a
gasolinas, es decir, es necesario monitorear los componentes del crudo, por |
que se inicia con una breve explicacion del origen, composicion y la
clasificacion del petrdlea crudo.

Para realizar la caracterizaciéon de! petréleo crudo, es necesario realizar la
separacion de los componentes, o comunmente llamado, fraccionamiento, este
fraccionamiento se puede realizar por diversos métodos de separacion,
tomando como base primordial, las diferencias de propiedades fisicas o
quimicas entre ios componentes del crudo.

Por excelencia, el método de separacibn mds conocido, usade y mas
econémico, es la destilacion. Para la caracterizacion del pstréleo, Petréleos
Mexicanos realiza pruebas estandasizadas de destilacion para estimar los
rendimientos de los crudos. Estas pruebas son estandarizadas por el American
Society Testing Materials (ASTM), dentro de las mas empieadas, estan:

» Método ASTM - D - 2892
> Método ASTM ~- D - 5236
» Método ASTM-D - 1160



El método ASTM — D — 2892, describe el procedimiento para la destilacion del
petréleo crudo estabilizado a una temperatura de corte final de 400C AET
(Temperatura Atmostérica Equivalente); esta prueba es una de un numero de
pruebas dirigidas a un aceite crudo para determinar su valor.

El método ASTM — D ~ 5263, cubre el procedimiento para la destilacién de
mezclas de hidrocarburos pesados que tienen puntas de ebullicion inicial mayor
a 150C (300F), por ejemplo, para la produccion de fracciones de destilado de
calidad estandarizada en el gaséleo y en el rango de aceites lubricantes, asi
como en la produccién de residuos estAndar.

El método ASTM — D — 1160, Este método de prueba cubre la determinacion, a
presiones reducidas, del rango de puntos de ebullicién para producios de
petrdlec que pueden ser parcial 0 completamente vaporizados a una
temperatura maxima de liquido de 400°C. Este métedo de prueba es usado
para la determinacién de las caracteristicas de destilacion de productos de
petréleo y fracciones que se pueden descomponer si son destiladas a presion
atmosférica.

Para fracciones pesadas y crudos de alto peso molecular, se pueden
caracterizar efectiva y rapidamente con el método ASTM- D — 1160, estos
estudios experimentales se realizaron en el Instituto Mexicanc del Petréleo, con
e! equipo automatizado de destilacion ASTM — D — 1160. De aqui radica la
importancia de tener el equipo debidamente calibrado, pues las estimaciones de
rendimientos de los crudos estan basadas en esta destilacion.

La calibracién es parte fundamental, y es un requisito para la acreditacion de
una prueba de laboratorio, también es necesaric determinar los factores que se
encuentran involucrados al realizar la calibracion, como es la determinacion de
los factores y la seleccién de la variable de respuesta; a parlir de estos, se
formula la propuesta de generar un disefio experimental, donde se involucran
diversos tratamientos, lo cual se realizo en ciertas condiciones de operacion, los
resultados se muestran en el capitulo VI, asi como un andlisis exhaustivo de
estos.

OBJETIVO

La importancia de aprovechar los recursos radica en la transformacién de crudo
pesado, de bajo valor agregado y someterlo a procesos rentables y eficaces,
que permitan obtener productos de mayor valor agregado, sin duda es el reto
que enfrenta Petréleos Maxicanos (PEMEX), esto inicia mediante una labor de
caracterizar los crudos. Por ejemplo, el crudo maya es tratado a nivel planta
piloto, donde se realizan evaluaciones, con distintos procesos, distintas
variables, para obtener productos de mejor calidad. Los productos tienen que
ser sometidos a diversas pruebas de laboratorios, entre las cuales se tiene, la



Destilacion ASTM D-1180, que consiste en una destilacién realizada en un
equipeo automatizado, que permite estimar el rendimiento dal producto obtenido.
Esta prueba es muy importante porque permite monitorear cémo va la
evaluacién del proceso, y realizarle mejoras al mismo, o en otro caso, definir si
este os rentable ¢ la carga empleada es o no la adecuada. La destilacion
ASTM-D-1160 es una de la principales evaluaciones para determinar el
rendimiento de un crudo.

El objetivo principal del presente trabajo consiste en determinar los factores que
influyen al realizar una prueba de destilacidn, en base a la calibracién del
equipo automatizade de destilacion ASTM D-1160. Dichos factores son:
distancia del termopar, sensor de presion y el tipo o lote de cetano empleado.

INTRODUCCION
a) ORIGEN DEL PETROLEO

El problema de la génesis del petrélec ha sido, por mucho tiempo, un tépico de
investigacion de interés. Se sabe que la formacidn del petréleo esta asociada al
desarrollo de rocas sedimentarias, depositadas en ambientes marinos o
préximos al mar, y que es el resultado de procesos de descomposicién de
organismos de origen vegetal y animal que en tiempos remotos quedaron
incorporados en esos depdsitos.

Se ha encontrado petréleo en todos los continentes excepto en la Antartida.

En su estado natural se le atribuye un valor mineral, siendo susceptible de
generar, a través de procesos de transformacidn industrial, productos de alto
valor, como son los combustibles, lubricantes, ceras, solventes y derivados
petroguimicos.

El petrdleo no se encuentra distribuido de manera uniforme en el subsuelo hay

que tener presencia de al menos cuatro condiciones basicas para que éste se
acumule:

» Debe existir una roca permeable de forma tal que bajo presién el
petrélec pueda moverse a través de los poros microscopicos de
la roca.

» La presencia de una roca impermeable, que evite la fuga del
aceite y gas hacia la superficie.

» El yacimiento debe comportarse como una frampa, ya que ias
rocas impemneables deben encontrarse dispuestas de tal forma
que no existan movimientos laterales de fuga de hidrocarburos.

10



» Debe existir material organico suficiente y necesario para
convertirse en petréleo por el efecto de la presidn y temperatura
que predomine en el yacimiento.

Asi como el origen de la creacion del universo, existen diversas teorias acerca
la forma en que el petréleo tuvo su origen, a continuacion se mencionan
algunas:

Las teorias originales, en las que se atribuyé al petréleo un origen inorganico
(Berthelott y Mendeleyev) han quedado descartadas.

MERLES

caca, ¥ cac, H.0 HC=CH ——+ PETROLEQ

FIEJMR CALIZA CARIU ROS ACETLERS

FoC+Mnc T tHO |

CARBURDS ACOE HUDOS

HIDROCARBUROS —— PETROLEO

Teoria de Engler"

Uno de los supuestos acerca del origen del Petrdleo lo constituye la Teoria de
Engler (191):

12 etapa

Depésitos de organismos de origen vegetal y animal se acumulan en el fondo
de mares internos (lagunas marinas).

Las bacterias actian, descomponiendo los constituyentes carbohidratos en
gases y materias sclubles en agua, y de esta manera son desalojados del

depdsito.

Permanecen los constituyentes de tipo ceras, grasas y otras materias estables,
solubles en aceite.

11



LUGAR DE DEPOSITACION

Fig. I.- El petréleo se habria originado por el depdsito de mindsculos animales y
sustancias vegetales que se fueron acumulando en el fondo lacustre y marino.

SOTERRAMIENTD

MMG;

Fig. .- Ante el paso del tiempo la materia organica se descompone y va
quedando en profundidad por los sedimentos que la van cubriendo.

2da etapa

A condiciones de alta presion y temperaiura, se desprende CQO. de los
compuestos con grupos carboxilicos, y HO de los acidos hidroxilicos y de los
alcoholes, dejande un residuo bituminoso.

La continuacion de exposiciones a calor y presidn provoca un craqueo ligero
con formacién de oletinas (protopetréleo).

iz



SOTERRAMIENTO Y GENERACION
DEL PROTOPETROLED '

Fig. lll.- Los factores de presién, temperatura y procesos gquimicos y fisicos,
ayudados por la carencia de oxigeno, posibilitaron la formacién de petrdleo
liquido y del gas.

3er etapa

Los compuestos no saturados, en presencia de catalizadores naturales, se
polimerizan y forman ciclos dando origen a hidrecarburos de tipo nafténico vy
parafinico. Los aromaticos se forman, presumiblemente, por reacciones de
condensacién acompafiando al craqueo y ciclizacién, © durante la
descomposicion de las proteinas.

Por otra parte, existen otras teorias, de formulacion mas reciente, que sostienen
que el petrdleo es de origen inorganico o mineral. Los cientificos rusos son los
que mas se han preocupado por probar esta hipétesis aunque estas
proposicionas no han sido aceptadas en su totalidad.

Una version interesants de este tema es la que publico Thomas Gold® en
1986. Este cientifico europeo dice que el gas natural (el metano) que suele
encontrarse en grandes cantidades en los yacimientos petroleros, se pudo
haber generado a partir de los meteoritos que cayeron durante la formacion de
la Tierra hace millones de afios. Los argumentos que presenta estan basados
en el hecho de que se han encontrado en varios meteoritos mas de cuarenta
productos quimicos semejantes al keroseno, que se supone es el precursor del
petréleo.

Y como los iiltimos descubrimientos de la Administracion Nacional de
Aerondutica y del Espacio (NASA) han probado que las atmésferas de los otros
planetas tienen un alto contenido de metano, no es de extranar que esta teoria
esté ganando cada dia mas adeptos.



Se puede concluir que a pesar de las innumerables investigaciones que se han
realizado, no existe una teoria infalible que explique, sin lugar a dudas, et origen
del petréleo, pues ello implicaria poder descubrir los origenes de la vida misma.

b) CARACTERIZACION DEL PETROLEO

Para evaluar el petréleo crudo, los especialistas se valen de medir ciertas
propiedades que tienen las fracciones del petrdleo y el petréleo crudo; dentro de
las mas importantes tenemos: la densidad (p), la gravedad especifica {Sgq), el
contenido de azufre, nitrégeno, metales, parafinas, iso-parafinas, naftenicos y
arométicos.

La densidad y la gravedad especifica en el petrdleo crudo son dos propiedades
de gran utilidad en la industria, que pemiten tener una idea de las
caracteristicas del petréleo crudo.

La densidad es la masa por unidad de volumen de un material a cierta
temperatura especifica y tiene dimensiones de gramos por centimetro cubico o
gramos por mililitros.

La gravedad especifica, es la relacién entre masa y volumen de una sustancia
con respacto a la masa de esta sustancia en un volumen de agua y son
dependientes de Ia temperatura.

Cuando la temperatura del agua es de 4°C, la gravedad especifica es igual a la
densidad en el sistema centimetro-gramo-segunde (cgs), porque el volumen
de1 gramo de agua a la temperatura mencionada es de 1 cm®, esto es por
definicion.

Tanto la densidad como la gravedad especifica, son propiedades que se
relacionan directamente con las caracteristicas del petréleo crudo, pues ambas
propiedades son buenos estimadores acerca de la proporcion de compuestos
presentes en el petrdleo crudo, es decir, para curdos con gravedad especifica
de menor a 0.83 se tiene gran presencia de compuestos ligeros como gasolinas
y en el caso opuesto, crudos superpesazos donde a densidad es mayor de 1,
se tiene mayor presencia de gaso6leos y residuo.

La valorizacion y caracterizacion de los aceites crudos tienen gran importancia
ya que proporcionan informacion que puede ser utifizada para el mejor
aprovechamiento de esta materia prima, para establecer los tratamientos fisicos
0 quimicos a que debe someterse el crudo y sus fracciones, o bien establecer
criterios acerca del volumen y caracteristicas de los productos a obtener de
estos crudos y asi prever la necesidades de creacién, modificacién y aplicacién
de tecnologia apropiada con ohieto se suministrar productos terminados o
cargas a procesos posteriores en condiciones ¢ptimas. Asi mismo, cuando el
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crudo contenga propiedades indeseables, producird un incremento en el precio
de los refinados, por tanto, la evaluacion de un crudo determina también, un
factor de tipo econdémico. En la evaluacién de un aceite crudo, el tiempo y el
costo son directamente proparcionales al nimero de fracciones requeridas.

Dada la variedad de crudos existentes, ha surgido la necesidad de clasificarios.
La composicién de los petrleos crudos depende de la naturaleza quimica,
numero de componentes y proporcion en que se encuentran. La variacién tan
grande de estos factores determina el cardcter predominante de los diferentes
tipos de petréleo crudo.

El andlisis elemental del petréleo crudo establece elementos bésicos como:
Carbono, Hidrégeno, Oxigeno, Nitrégeno y Azufre (CHONS), otros andlisis que
se realizan son el contenido de metales, asi como el peso espacifico del crudo.
De acuerdo con lo anterior, la caracterizacion del petréleo crudo se basa en la
determinacion del contenido de los elementos basicos, impureza (contenido de
metales y azufre) y su participacion en el petrdleo crudo.

Para el andlisis del carbono, se realiza un estudio de parafinas, Iso-parafinas,
naftenicos y arométicos (PINA), su contenido y los compuestos presentes; el
contenido de nitrégeno y azufre se realiza por el contenido total de éstos en el
crudo y estableciendo el tipo de compuesto presentes, es decir, en el caso del
nitrégeno, se pueden tenar familias de dxidos de nitrégeno (NOx), y para el
caso del azufre (SOx), mercaptanos, acido sulfhidrico, dibenzotiofenos,
compuestos identificados en la mayoria de los crudos. Para analizar el
contenido y compuestos metélicos en el petrdleo crudo se emplea un
espactrofotdmetro de absorcidn  atdmica, este equipo muestra cada
componente metdlico, asi como la concentracién presente en el petrdleo.

Otra propiedad importante en la cual se basa la caracterizacién de fracciones
del petroleo o petrdleo crudo, es el peso especifico, propiedad que clasifica al
petréleo crudo, en ligero, pesado, extrapesado, etc. (ver tabla No. 1)

Una forma de caracterizar al petréleo es a través de la ayuda de relaciones
empiricas, graficas de correlacion, en donde intervienen distintas propiedades
fisicas o quimicas determinadas experimentalmente. De aqui la importancia de
conocer la materia prima para poder disefiar el equipc y las instalaciones
adecuadas para el procesamiento del petrdlec crude. Los productos del
petréleo, serdn mas diversos mientras mayor sea el grado de conocimientos
que se tengan sobre el petréleo crudo.

Son mites los compuestos quimicos que constituyen el petrdleo, y, entre
muchas otras propiedades, estos compuestos se diferencian por su volatilidad
(dependiendo de la temperatura de ebullicién). Al calentarse el petréleo, se
evaporan preferentemente ios compuestos ligeros (de estructura quimica
sencilla y bajo peso molecular), de tal manera que conforme aumenta la
temperatura, los componentes mas pesados van incorporandose al vapor.
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Las curvas de destilacion TBP (del inglés "trua boiling point”, temperatura de
ebullicion real) distinguen a los diferentes tipos de petréleo y definen los
rendimientos que se pueden obtener de los productos por separacion directa.
Por ejemplo, mientras que en el crudo Istmo se obtiene un rendimiento directo
de 26% volumétrico de gasolina, en el Maya sélo se obtiene 15.7%.

La industria mundial de hidrocarburos liquidos clasifica el petréleo de acuerdo a
su densidad AP! (parametro internacional del instituto Americano del Petréleo,
que diferencia las calidades del crudo).

TABLA No. l.- “Clasificacion de! Aceite Crudo de acuerdo a la Densidad y
Grados AP/I”

Densidad ‘Densidad

Aceite Crudo

{ 9/ cm3) grados API

Extrapesado >1.0 10.0
Pasado 1.0-0.92 10.0-22.3
Mediano 0.92 - 0.87 223-31.1

L?el:» 0.87 - 0.83 31.1 -39

S igero <0.83 > 39

Fuente: Paginas Electrénicas del Instituto Mexicano del Petroleo (www.imp.mx)

Para expertacion, en México se preparan tres variedades de petréleo crudo:

» Istmo. Ligero con densidad de 33.6 grados APl y 1.3% de azufre en
peso.

» Maya. Pesado con densidad de 22 grados APl y 3.3% de azufre en
peso.

» Olmeca. Superiigero con densidad de 39.3 grados APl y 0.8% de
azufre en peso.

El petréleo mexicano es materia prima de calidad que se encuentra presente en
toda la industria nacional e intemacional como 10 es en: transporte, alimentos,
farmacos, fertilizantes, pinturas, textiles, etc.

Otra caracterizacién del petréleo, es debido a la estructura molecular que
presenten los componentes del petréleo, lo cual se detalla a continuacion:

a) Las cadenas lineales de carbono asociadas a hidrégeno, constituyen las
parafinas; cuando las cadenas son ramificadas se tienen las
isoparafinas; como se observa en la figura No. IV y V:
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PARAFINAS
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Figura IV.- “Estructuras Desarrolladas de las Parafinas”
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Figura V.- “Estructuras Desarrolladas de la Isoparafinas”

b) al presentarse dobles uniones entre los atomos de carbono se forman las
olefinas, como se ejemplifica en la Figura VI.

OLEFINAS W i f

O 3% H Chy HH
% fi MR H ] HyC—CHy=CH-CHy | HyC—CH-CH=CH, HhC=C—C=Ch
H,C=CH,I HyC—CH=CH, 2 a0 1NH11-1- BUTE

Figura VI.- “Estructuras Quimicas de las Olefinas”

c) las moléculas en ias que se forman ciclos de carbono son los naftengs, a
continuacion en ia Figura No. VIl se observan algunos ejemplos:

d) v cuando estos ciclos presentan dobles uniones alternas (anillo
bencénico) se tiene la familia de los aromaticos, como io muestra la

figura VIl
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Figura VII.- "Estructura Quimica de los Naftenos”

ROMATICOS
o L%, CH, 3.4%1H, CI%H,

o ~u o, cn Chs
L]

’%u -

TOLLE NG ORTOX LENO NAFTALENG
s.“ N, SE% Hy ‘ 5%H,
‘ BtFEIH.O
ANTRACERO FEIAHTIEND

Figura VIII.- “Estructura Quimica de tos Compuestos Aromaticos™

Un ejemplo son los asfaltenos que forman parte del residuo de la destilacién al
vacio; estos compuestos ademas estan presentes como coloides en una
suspension estable que se genera por el agrupamiento envolvente de las
moléculas grandes por otras cada vez menores para constituir un todo
semicontinuo. Para tener una idea general del petréleo la literatura reporta ia
composicién del petréleo, obtenida del Anuaric Estadistico de Petréleos
Mexicanos, como se observa en la tabla No. Il

Ademds hay hidrocarburos con presencia de azufre, nitrégeno y oxigeno
formando familias bien caracterizadas, y un contenido menor de otros
elamentos. Al aumentar el peso molecular de los hidrocarburos las estructuras
se hacen verdaderamente complejas vy dificiles de identificar quimicamente con
precisién, segln reobserva en la tabla No. III:
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TABLA No. Il “Componentes del petréleo, denominacién quimica y productos”

{comprende sélo hidrocarburos simples a presién atmosférica)

Denominacion ] quimica { Estado Normal | Punto aproximado j Productos
| deebullickn emplec primario
Metano CH, | Gaseoso |-1612C (-258%F) Gas natural
! combustible/
Etano CHs Gassoso -88°C (-127°%C) Productos
] J petroquimicos
Propano 1 CaHa Gaseoso  §-428C (-519F) GLP/Produclos
Butano CdHio Gaseoso 0°C (31°F) Petroquimicos
Pentano CgHio Liquido 368C (979F) Naftas de
Hexano CgHia Liquido 69°C (156%F) | Atto grado
Heptano CiHys Liquido 98°C (209°F) Gasolina natural
Octano CaHia Liquido | 125°C (256°F) (sustancia base
: para
] combustibles
Nonano CoHog Liquido 150°C (303%F) Para motores de
- E— ; o combustion
Decano _ CioHzz Liguido 1745C (345%) interna, turbinas)
Undecano-N, Hendecano § Cy1Hz, Liquido 185°C (383%F)
Dodecano-N, Diexilo CizHon Liquido 215°C (419°F) Keroseno
Tetradecano-N Ciratza Liquido 252¢C (487°F) Aceites
lubricantes
Eicosano-N CaoHzn Solido ] Parafinas

Fuente: Anuario Estadistico de Petrdleo Mexicanos 2003.

TABLA No. lll “Principales Componentes del Petroleo”

PRINCIPALES COMPONENTES DEL PETROLEO PORCIENTO EN PESO
CARBONOC 83a87 %
HIDROGENQ 10al14%
AZUFRE 0.05a6%
NITROGENO 01a2%
OXIGENO 0.05a15%
METALES 001a18%

Fuente: Paginas Electrdnicas de la Secretaria de Energia, Origen del Petréleo.
Otra clasificacion que se emplea para la denominacion de los hidrocarburos, en

base a su composicion, es el diagrama triangular de Tissot y Welte®® (1978),
como se muestra en la Figura IX:
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Fig. IX.- Diagrama triangular de Tissot y Welte
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CAPITULO |
SISTEMAS DE SEPARACION

Los sistemas de separacion son procesos y/o métodos que se basan en
aprovechar las diferencias antre las propiedades fisicas de los componentes de
una mezcla, para lievar a cabo la separacion de estos, o de fracciones de estos.
Por mencionar algunas de las propiedades: Puntos de Ebullicion, Densidad,
Presidn de Vapor, Punto de Fusion, Solubilidad, etc. Entre los métodos mas
empleados, se tienen:

1.1 SISTEMA DE SEPARACION POR FILTRADO

La fittracion es la separacién de una mezcla de sélidos y fluidos que incluyen el
paso de la mayor parte del fluido a través de un medio poroso, que retiene la
mayor parte de las particulas sélidas contenidas en la mezcla. El medio filtrante
s la barrera que permite que pase el liquido, mientras retiene la mayor parte de
los sélidos. Dicho medio puede ser una pantalla, tela, papel o un lecho de
sélidos. La filtracion ha evolucionado como un arte, en vez de desarrollarse
como una ciencia tedrica. Sin embargo, la tearia de la fittracién ha recibido una
atencién continua desde los primeros trabajos de Carman y Ruth™, hace medio
siglo. Los esfuerzos tedricos han consistido, principalmente, en la
cuantificacién de la relacién comiin de velocidad:

Velocidad = (Fuerza Impulsora / Resistencia)

El empleo de la teoria de filiracion esta limitado por el hecho de que las
caracteristicas de fittracién se deben determinar siempre en la lechada real de
que se trate, puesto que los datos obtenidos con una lechada no son aplicables
a otra. Esto es cierto, si se considera la naturaleza e historial de las particulas
sélidas y su interaccién, cuya complejidad empieza a recibir la atencion
necesaria. Una vez que se forma la capa de particulas sélidas en el medio
fittrante, su superficie actia como medio filtrante, de modo que los sdlidos se
depositan y se agregan al espesor.
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FIEGUNDOS
LECTURA DEL ROTAMETRO. EN PCM, PARA MELSR B
FLUJO DE AIRE DURANTE B, TIEMPO DE SECAD)
DE HIAE PaAs IO
CUNERTAS OEW
PLATOS PARA PASTER DES
\TARADCS Y HUMBRADOS
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Figura. 1.1- Conjunto de prueba a pequeiia escala, que consta de
un filtro de hoja al vacio.

1.2 SISTEMA DE SEPARACION POR DECANTACION

El procedimiento de decantacion consiste en separar componentes que
contienen diferentes fases (por ejemplo, 2 liquidos que no se mezclan, sdlido y
liquido, etc.) siempre y cuando exista una diferencia significativa entre las
densidades de las fases.

El sistema de separacion de un material con fase sélida de una solucién
asociada mediante etapas repetidas de dilucion y sedimentacion por gravedad
se adapta, en la mayor parte de las aplicaciones industriales, mediante una
operacion conocida como decantacion continua a contracorriente (DCC). El
flujo de sdlido es a contracorriente con respecto a la solucion diluyente (por o
general, agua) y cada etapa estd compuesta de un paso de mezclado, seguido
por la sedimentacién de los sélidos en suspension. Ef nimero de etapas varia
desde 2 hasta 10, dependiendo del grado de separacién requerido, la cantidad
de fluido de lavado agregado {que afecta la concentracidn final de soluto en el
sobreflujo de la primera etapa) y la concentracion lograda de sdlidos de
subflujo. En la mayor parte de los disefios se utilizan de 3 a 7 etapas. Otras
opciones del sedimentador por DCC para la separacién de los sélidos que
existen en una solucién incluyen los filtros continuos e intermitentes, los
sisternas intermitentes de decantacion, las centrifugas y los sistemas especialas
de adsorcion. Los factores que pueden hacer de la DCC la seleccion preferida
incluyen los sdlidos que sedimentan rapidamente ayudados por la floculacion,
una razén relativamente elevada de la concentracion de sdlidos entre el subfiujo
y la alimentacién, las razones moderadamente elevadas de lavado (2 a 4 veces
al volumen), una gran cantidad de sélidos a procesar y la presencia de
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cantidades significativas de sélidos finos, que son dificiles de concentrar por
otros medios.

1.3 SISTEMA DE SEPARACION POR EVAPORACION

El proceso de evaporacion consiste en separar los componentes mas volatiles,
exponiendo una gran superiicie de la mezcla, al aplicar una fuente de energia y
una corriente de aire seco acelera el proceso.

La evaporacidn instantanea o destilacion en equilibrio (como algunas veces se
llama), es una operacién de una sola etapa en donde se evapora parcialmente
una mezcla liquida, se permite que el vapor alcance el equilibrio con el liquido
residual y se separan y eliminan del aparato las fases vapor y liquido resultante.
Puede llevarse a cabo por lotas o en forma continua.

Aqui el liquido alimentado se calienta en un intercambiador de calor tubular
tradicicnal o pasandolo a través de los tubos calientes de un horno de
combustible. Entonces, se reduce la presion, el vapor se forma
adiabaticamente a expensas del liquido y la mezcla se introduce al tanque de
separacidn vapor-liquido. El separador que se muestra es del tipo ciclon, en
donde la alimentacién se introduce tangencialmente en un espacio anular
cubierto. La parte liquida de la mezcla es vertida mediante fuerza centrifuga
hacia la pared extemna y sale por el fondo, mientras que el vapor sube a traves
de la chimenea central y sale por la parte superior. En particular, para la
evaporacién instantdnea de una sustancia volatil a partir de una sustancia
relativamente no volatil, la separacidon en el separader puede realizarse a
presién reducida, pero no tan baja que el agua ordinaria de enfriamiento no
condense el producto evaporada.

ALIMENTACION . Sepersdor

£ rrvD e SO0
I

Hr

2 Blu/m

[Lle T 100
W mcloaty
Y

e

Figura. 1.2 — Ejemplo de una evaporacion instantanea continda
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1.4 SISTEMA DE SEPARACION POR CRISTALIZACION

Tomanda en cuenta que una solucién consta de dos componentes: et disolvente
y el soluto, se pueden tener distintas soluciones como: Soluciones No
Saturadas, Soluciones Saturadas y Soluciones Sobresaturadas. Las
Soluciones No Saturadas, tienen una concentracién de soluto menor, con
respecto a la solucidn saturada, y esta, a la vez tiene una concentracion de
soluto menor que una solucidn sobresaturada. Por ejemplo: Supdngase agregar
cristales de sal comin a un vaso de agua, ésta serd una solucién No Saturada,
si se sigue afiadiendo sal con agitacién se llegaré hasta un punto en el qua los
cristales de sal ya no se disuelven; ésta serd una solucién Sobresaturada. Si
esta solucion se deja reposar y se remueven los cristales que no se disolvieron,
se obtendra una solucién Saturada que contendra la cantidad méxima de soluto
que se puede disolver a la temperatura en que se encusntre la solucion. No
hay que olvidar que una solucidén Sobresaturada es un sistema metaestable y
gue tenderd a estabilizarse; en cambio, una solucidn saturada es un sistema
estable.

La purificacién de un producto quimico por solidificacion a partir de una mezcla
liquida se conoce como cristalizacién de una solucién o cristalizacion a partir de
la fusion. El término cristalizacion a partir de la fusién, se ha detinido como la
separacién de los componentes de una mezcla binaria sin la adicién del
disolvente, pero esta definicin en cierta forma es restrictiva. En la
cristalizacion de una solucion se agrega un disolvenie a la mezcla y después, la
solucién se enfria en forma direcla ¢ indirecta, y/o se evapora €l disolvente,
para realizar la cristalizacion.

Figura 1.3 *“Diagrama de fases para agua”
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1.5 SISTEMA DE SEPARACION POR SUBLIMACION

Sublimacién.- Es un fendmeno fisico, en donde algunos componentes cambian
de estado fisico, del sdlido al estado gaseoso, sin pasar por el estado liquido.
Como ejemplos, se fienen, al I; y CO;, los cuales a temperatura ambiente pasan
del estado sdlido al gaseoso.

Para que se lleve a cabo la vaporizacion, la presion vapor de los componentes
que se subliman tiene qua ser mayor que sus presiones parciales en la fase gas
en contacto con el sdlido. Relativamente pocas sustancias tienen presiones de
vapor suficientemente altas para poder sublimarse en condiciones atmosféricas.

Es la vaporizacion de una sustancia a partir de la fase sélida, hasta el estado de
vapor, sin que se forme una fase liquida intermedia. Desublimacion es la
condensacion directa de vapor a sélido.

La sublimacién se utiliza normalmente para materias que no se puaden purificar
con facilidad, mediante las operaciones unitariias mejor conocidas. La
sublimacion se ha utilizado ampliamente para separar un componente volatil de
otros esencialmente no volatiles, como por ejemplo para separar el azufre de
sus impurezas o para purificar el &cido benzoico. Recientemente se ha
observado un interés creciente por la separacién de mezclas de componentes
voldtiles mediante métodos de sublimacion. La sublimacidn fraccionada es
andloga a la destilacién, con la excepcion de que los componentes volatiles se
separan desde la fase sélida en lugar de hacerlo de la fase liquida. Cuando se
realiza la sublimacién sin utilizar reflujo, sublimacién fraccionada.

La sublimacién, como instrumento de separacion se debe tomar en cuenta
cuando segin Nord®: el 1) el material sea inestable o sensible a la temperatura
de oxidacién, 2) sea conveniente producir un articulo sélido directamente a
partir del vapor o sea, para ciertos tipos y tamanos de cristales o determinado
aspecto del producto; 3) el producto que se debe recuperar no es volatil y si
sensible al calor, ademas de que se debe separar de un material volatil, por
ejemplo en la desecacién por congelacion; 4) el material que se debe recuperar
tiene un punto elevado de fusién y, si se procesa a temperaturas altas, presenta
problemas con los equipos; 5) el material voldtil se mezcla con un porcentaje
elevado de materiales no voldtiles, y 6) se debe separar una mezcla de
materiales volatiles.

Se pueden utifizar un diagrama de fases para una sustancia pura para
representar completamente las relaciones de fases durante un proceso de
sublimacién que incluye una sustancia pura. Para una sustancia pura o una
mezcla mecanica de solidos que contengan un componente volatil simple, no
existe ninguna limitacién tedrica en lo que respecta a la pureza del producto
obtenido en una operacién simple de sublimacion.
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Cuando ss incluye mas de un componente volatil, el sistema adquiere un grado
de libertad adicional por cada componente agregado y las relaciones de las
fases durante un proceso de sublimacion no se pueden representar ya por
completo en un plano simple. Para un sistema de dos sélidos volatiles en
donde no haya solubilidad mutua en la fase sélida, un diagrama simple de fase
eutectica, representa de manera usual las relaciones de fase a una presion fija.

1.6 SISTEMA DE SEPARACION POR EXTRACCION

Cuando los solutos se distribuyen libremente antre dos solventes inmiscibles, se
establece una diferencia entre las relaciones de concentracion en el eqtiilibrio.
La distribucién de un soluto entre dos solvenies inmiscibles estd gobernada por
la "L.ey de Distribucion®.

La relacién de concentraciones de A entre las fases acuosa y organica sera
constante e independiente de la cantidad total de A: K = [Ao}[Aw], donde K
es el coeficiente de Reparto.

La extraccion liquida, también conocida como extraccion con disolventes, es la
separacion de los componentes de una solucién liquida por contacto con otro
liquido insoluble. Si las sustancias que componen la solucién original se
distribuyen de manera distinta entre las dos fases liquidas, se puede lograr
cierto grado de separacion, que puede incrementarse mediante el uso de
contactes multiples o su equivalente en la forma de la absorcién de gases y ia
destilacién.

En todas las operaciones de este tipo, 1a solucién que se va a extraer se llama
alimentacién y disolvente el liquido con el cual se pone en comtacto la
alimentacién. El producto de la operacion rico en disolventoe se llama extracto;
el liquido residual de donde se separd el soluto es el refinado.

La extraccidn a contra-cotriente o continua es una combinacién de extraccion
con destilacion que permite el reciclado del solvente de extraccion, resultando
en un proceso mas eficiente.

Las aplicaciones de la exiraccidn liquida se clasifican en varias cateqorias:
aquellas aplicaciones en que {a extraccion estd en competencia directa con
otros métodos de separacion y aquellas aplicaciones en que es al Unico método
adecuado.

Cuando se encuentra en competencia con ofras operaciones de transferencia
de masa, los costos involucrados son importantes. La destilacién y evaporacion
son métodos directos de separacion, los productos obtenidos estan formados
basicamente de sustancias puras. Por otra parte, la extraccion liquida produce
nuevas soluciones, que a su vez deben separarse, frecuentements por
destilacion o evaporacion. En particular, para las soluciones mas diluidas en las
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cuales el agua debe evaporarse por destilacion, la extraccién es mas
econdmica; especialmente porque el calor de evaporacion de la mayoria de los
disolventes orgdnicos es sustancialmente menor que el del agua. La extraccion
también puede ser aconsejable como alternativa frente a la destilacion al afto
vacio, a temperaturas muy bajas, para evitar la descomposicion térmica.

La extraccion liquida se emplea comunmente, como sustituto de un método
quimico; los métodos quimicos consumen reactivos y con frecuencia conducen
a una costosa eliminacién de los subproductos quimicos. La extraccién liquida,
que no provoca gastos quimicos o eliminacidn de subproductos, puede ser
menos costosa.

Para separaciones que por ahora no se pueden realizar por otros métodos, en
la destilacién, en donde la fase vapor se crea a partir del liguido por adicién de
calor, el vapor y el liquido estan compuestos necesariamente de las mismas
sustancias; por lo tanto, son muy similares quimicamente. Entonces, las
separaciones producidas dependen de las presiones de vapor de las
sustancias. En contraste, en el caso de la extraccion liquida, los componentes
principales de las dos fases son muy distintos quimicamente; por esto, son
posibles las separaciones de acuerdo con el fipo quimico.

1.7 SISTEMA DE SEPARACION POR CROMATOGRAFIA

» Cromatografia:

La palabra Cromatografia significa *Escribir en Colores” ya que cuando fue
desarrollada los componentes separados eran colorantes. Los componentes de
una mezcla pueden presentar una diferente tendencia a permansecer en
cuatquiera de las fases involucradas. Mientras mas veces los componentes
viajen de una fase a la otra (particién) se obtendra una mejor separacion.
Cromatografia en Columna, en este caso se utilizan columnas de vidrio rellenas
de Alimina (AlLOa), Silica u Oxido de Magnesio (MgO), haciendo selectiva la
separacion.

» Cromatografia de Gases:

En la cromatografia de gases, un soluto gaseoso {0 el vapor de un
liquido volatil) es transportado por una fase mdvil gaseosa. La fase
estacionaria suele ser un liquido no volatil que recubre el interior de la
columna o un soporte sélido de grano fino. Esta forma mas comun de
cromatografia de gases se llama cromatografia de reparto gas-liquido.
En ocasiones, se utiliza como fase estacionaria particulas solidas sobre
las que el soluto pusde adsorberse, a esta técnica se le denomina
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cromatografia de adsorcion gas-sélido, un equipo de cromatografia de
gases se muestra en la figura 1.4.

Figura 1.4.- Aqui se observa un cromatégrafo de gases, conectado
a un analizador y una computadora.

» Cromatografia de Liquidos de Alta Eficlencia (HPLC)

La cromatografia moderna evoluciond a partir del tipo de experimento,
donde el analito y eluyente se aplican en la parte superior de una
columna abierta alimentada por gravedad que contiens fase estacionaria.
Esta cromatografia de liquidos de alta resolucion {CLAR o HPLC). La
CLAR también puede utilizarse para separaciones preparativas, pero las
columnas abiertas son todavia mas comunes. La cromatografia de
liquidos es fundamental en quimica, porque la mayoria de 1os
compuestos no son suficientemente volatiles o no tienen bastante
estabilidad térmica para la cromatografia de gases.

La resolucién de la cromatografia de liquidos mejora al disminuir el
tamanio de particula de la fase estacionaria. Si el soluto puede difundirse
con rapidez entre las fases mévil y estacionaria, la altura equivalente del
plato teérico (A.E.P.T.) disminuye, y Ia eficiencia de un tramo de la
columna aumenta.
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» Cromatografia de Intercamblo lénico

La cromatogratia de intercambio idnico se basa en el equilibrio de los
iones de soluto entre el solvente y los sitios fijos cargados de la fase
estacionaria. En los intercambios anidnicos, los grupos con carga
positiva estan unidos covalentemente a la fase estacicnaria. Los aniones
del soluto son atraidos hacia estos sitios. Los intercambios catidnicos
contienen sitio§ con carga negativa unidos covalentemente, los cuales
retienen los cationes del scluto.

» Cromatografia de Exclusién Molecular

La cromatografia de exclusion molecular también se denomina
comunmente cromatografia de filtracion en gel o cromatografia de
permeacion en gel. Esta técnica, en la cual las moléculas se separan por
su tamaiio, se utiliza ampliamente en bioquimica para separar moléculas
grandes como proteinas y carbohidratos. También tiene aplicaciones en
la quimica de los polimeros, para la separacién y caracterizacién de
polimeros sintéticos.

1.8 SISTEMA DE SEPARACION POR DESTILACION

Este proceso consiste en la separacion de uno o varios componentes que se
encuentran en una mezcla liquida, en base a la diferencia de las presiones
vapor de cada componente, lo cual se reflieja en la temperatura de ebullicion
para cada uno. Los compuestos con presién de vapor baja, tendran puntos de
ebulticién altos; y 1os que tengan una presion de vapor alta, tendran puntos de
abullicién bajos. En muchos casos al tratar de separar un companente de una
mezcla por destilacién en la fase gas se forma una especie de asociacion entre
las moléculas, llamada Azeétropo, el cual puede presentar un cambio en el
punto de ebullicién al realizar 1a destilacién. Los tipos de destilacion mas
comunes son: Destilacién simple, Destilacidn Fraccionada, Dastilacién por
Arrastre de Vapor y Destilacidn a Vacio, existen otras no muy conocidas como:
Destilacién Molecular y Destilacion Destructiva.
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CAPITULOII

TEORIA DE LA DESTILACION

El objetivo principal de la destilacién es separar varios componentes de una
mezcla liquida, aprovechando la volatilidad de los componentes.

La definicién mas sencilla y correcta de lo que es el proceso fisico-gquimico de
destilacion es la separacion de componentes de mezclas liquidas, en base a las
diferencias de las presiones de vapor de cada componente, lo cual se reflgja en
los distintos puntos de ebullicién. Otra aplicacion del proceso de destilacion es
la purificacion de componentes, de acuerdo a la volatilidad de cada uno y su
temperatura. El proceso de destilacién aplica para la mezcla liquida de dos ©
mas componentes que requieran separarse.

La relacitn de la volatilidad de los compuestos, con respecto a su temperatura,
fue estudiada por primera vez en Francia por el Quimico y Fisico Francios Marie
Raoult (1830 — 1901). Mediante sus estudios, formulé en 1882 la Ley de
Raoult, que se aplica en la destilacién, y la cual dice “La presién vapor de un
componente de una disolucion (mezcla liquida) es igual a la presién del
componente puro multiplicado por 1a fraccién motar”

La ley de Raoult presenta ciertas restricciones cuando Ios componentes
inmersos en la mezcia tienen similar estructura quimica. Si un componente es
ligeramente soluble en otro, su volatilidad aumenta anormalmente.

La finalidad de la destilacion es abtener el componente mas volétil, con alta
pureza.

La volatilidad de los componentes afecta directamente a la destilacion, es decir,
cuando se tienen componentes con diferencias grandes en sus puntos de
ebullicién, la separacion se puede realizar faciimente; sin embargo, cuando los
puntos de ebullicion de los componentes difieren ligeramente, no se puede
realizar una separacion total en la destilacién, a este tipo de mezclas liquidas,
se les conoce como mezclas azeotropicas, en donde los componentes de la
mezcla son solubles uno entre otro, es dacir, el mas volatil con respecto a otro
de menor volatilidad, como resultado, sus puntos de ebullicidn se moditican.

2.1 DESTILACION SIMPLE

La destilacion simple es el proceso que se lleva a cabo en una etapa, es decir,
que se evapora el liquido de punto de ebullicion méas bajo {el de mayor presion
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vapor) y se condensa por medio de un refrigerante. El objetivo primordial de la
destilacién sencilla es ia separacién de un componente con respecto a otro, Al
mismo tiempo la destilacion posee ciertas limitaciones como proceso de
separacion. El gas que se genera a partir del liquido mediante la aplicacién de
calor, consta, inevitablemente, solo de ios componentes que se encuentran en
el liquido. Por lo tanto, ya que el gas es quimicamente muy similar al liquido, el
cambio de composicién resultante por distribuir los componentes entre las dos
fases generalmente no es muy grande. Si durante un nimero infinito de
evaporaciones instantaneas sucesivas de un liquido, solo se evaporase
instantaneamente una porcién infinitesimal del liquido cada vez, el resultado
neto seria equivalente a una destilacién diferencial o sencilla.

2.2 DESTILACION FRACCIONADA

La destilacion fraccionada es el proceso que se realiza en multietapas por
medic de una columna de destltacion, en la cual, se llevan a cabo
continuamente numerosas evaporaciones y condensaciones, en cada etapa. Al
ir avanzando a lo largo de la columna, la composicién del vapor es mas
concentrada en el componente mas volatil, y la concentracién del liquido es
més rica en el componente menos volatil. Es notorio que este tipo de
destilacién, es mas eficiente que una destilacion simple y que mientras mas
etapas involucre, mejor separacion se obtiene de os dos componentes. Este
proceso se emplea para destilar el petrdleo crudo, a través de la destilacion se
obtienen fracciones y no productos puros. La destilacién fraccionada se realiza
en base a la temperatura, cada sustancia dentro del petréleo destila a distinta
temperatura.

En el siguiente figura 2.1, se observan distintos derivados (los mas importantes)
del petréleo.

2.3 DESTILACION POR ARRASTRE DE VAPOR

En la destilacién por arrastre de vapor, se hace pasar una corriente de vapor a
través de la mezcla y los componentes que son solubles en el vapor son
separados. La solubilidad mutua de algunos liquidos estan pequeiia que
pueden considerarse practicamente insolubles; esto sucede con una mezcla de
hidrocarburo y agua, por ejemplo. Si los liquidos son completamente
insolubles, 1a presién de vapor de cualquiera de los componentes no puede ser
modificada por la presencia de! otro; ademas, ambos ejercen una presion de
vapor verdadera a la temperatura predominante.

Cuando la suma de las presiones de vapor por separado es igual a la presion

total, la mezcla hierve; la composicion de vapor se calcula facilmente,
suponiendo que se puede aplicar la sencilla ley de los gases:
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Pa+Pb=Pt y la composicién de gas: Y= Pa = Pt

Mientras las dos fases liquidas estén presentes, la mezcla hervird a la misma
temperatura y producira un vapor de composicién constante. Mediante el
método de destilacién por arrastre de vapor, se observa que en tanto el agua
liquida esté presente, el iiquido organico de alto punto de ebullicion se
evaporara a una temperatura menor que su punto de ebullicion normal. Sin
embargo, las necesidades’ calorificas del proceso por arrastre de vapor son
grandes, puesto que se tienen que evaporar instantdneamente una gran
cantidad de agua. Las alternativas serian: 1) operar a una presion totalmente
diferente en presencia de agua liquida en donde la relacion entre las presiones
de vapor de las sustancias puede ser més favorable, y 2) burbujear vapor
sabrecalentado (u otro gas insoluble) a través de la mezcla en ausencia de
agua liquida y evaporar el compuesto organico para que se sature con vapor.
Esta técnica es muy empleada en la separacion de esencias y aceites.

2.4 DESTILACION AL VACIO

La destilacion a presién reducida o destilacion al vacio, consiste en disminuir la
presién a la que estd sometido el liquido a destilar; como un liquido hierve
cuando su presion de vapor iguala a la presion externa, se puede reducir el
punto de ebullicién disminuyendo la presidn a la que se destila. Se emplea
cuando el liquido tiene un punto de ebulliciSn excesivamente alto o se
descompene a alta temperatura

La destilacion al vacio se emplea cuandc la mezcla esta constituida por
sustancias termolabiles {(termosensibles) las cuales puedan descomponerse a
altas temperaturas. La presién de operacion del equipo de destilacién esta entre
1 — 5 psi, y la temperatura debe ser inferior a 400 C. Este tipo de destilacion se
utiliza en la industria de los productos naturales y de productos sintéticos (por
ejemplo, plastificantes).

2.5 DESTILACION MOLECULAR

La destilacion molecular es también llamada destilacién de pasc corto; se utiliza
para obtener productos con puntos de ebullicion superiores a los 400 C en los
que finaliza la curva TBP. Ofrece la uinica forma de efectuar el fraccionamiento
de los residuos sin provocar la descomposicidon de la muestra por altas
temperaturas. Durante el proceso de la destilacién molecular, las moléculas de
la carga son inducidas a abandonar la mezcia de residuo sobre una supsrficie
calienle y sometida a alto vacio. Posteriormente las moléculas son llevadas a
_un serpentin de condensacion muy proxime a la superficie caliente (paso corto).
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La destilaciéon ocurre tan pronto como se produzca un gradiente entre el
evaporador y el condensado; esto parmite que la destilacion molecular se lleve
a cabo a temperaturas mucho mas bajas, reduciendo el riesgo de
descomposicion térmica de la muestra.

La Destilacién Molecular se emplea principalmente en la industria farmacéutica
y de alimentas, la presién del sistema de trabajo en promedio es de .05 mmHg,
y entre sus usos esta la purificacion de vitaminas.

2.6 DESTILACION CATALITICA

Es una combinacién de reaccién quimica con la separacién, cuando las
reacciones que ocurren son reversibles o consecutivas, de esta forma a veces
es posible exceder la conversion en el equilibrio. En algunos casos las
columnas se empacan con el catalizador.

De las tecnologias recientemente desarrolladas la destilacién catalitica (o
destilacion reactiva) es la de mas répido crecimiento. En esta técnica, aplicada
principaimente para reacciones de esterificacién y eterificacion, el catalizador se
localiza en una zona predeterminada dentro de una columna de destilacion, de
tal manera que la reaccién y la separacion tienen lugar en el mismo recipiente.

En los BO's el primer proceso comarcializado corresponde al proceso del MTBE
(Metil TerButil Eter) desarrollado por CD Tech. Inc.(Houston)® y el proceso
Eatsman para la produccion de Acetato de Metiio. Recientemente, Neste Oy
(Finlandia) ha comercializado su procesc para la produccién de TAME (Ter Amil
Metil Eter), usando la via de la destilacion catalitica. Esta t&cnica ha permitido
elevar la produccién del éter en un 60% comparado con los procesos que

utilizan la fraccion C5 solamente y ha permitido lograr conversiones superiores
al 90% para el TAME.

La destilacion catalitica hace referencia al proceso en el cual simuitdineamente
se realiza la reaccioén quimica y la separacién selectiva de los productos de la
zona de reaccion. El papel del reactor en este caso lo cumple un sistema
empacado que hace las veces de reactor de lecho fijo compuesto de
catalizador. La selectividad se logra gracias a una constante operacién de
transferencia de masa y a la extraccién selectiva de los productos. La zona de
reaccion se localiza fisicamente al nivel donde la concentracion del o los
reactantes maximiza la velocidad de reaccion, de acuerdo con la expresién
cinética especifica para la reaccién considerada.

Tres requisitos son necesarios para la aplicacién de la destilacién catalitica:
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« La reaccién debe proceder lo suficientemente rapido para que el
equilibrio pueda alcanzarse o por lo menos aproximarse en la zona de
reaccion, para poder obtener tiempos de residencia bajos, de lo contrario
se regqueririan equipos demasiado costosos.

« Las reacciones deben poseer energias de activacién bajas. La energia
de activacién debe ser baja cuando el perfil da temperatura de la
columna se haga mas pronunciado; esto para que la reaccion tenga lugar
en la zona de reaccién acondicionada para tal fin y no se pierdan las
ventajas energéticas de la columna reactiva. Lo mas importante es el uso
de un sistema de control adecuado.

« La reaccion no debe ser excesivamente endc o exotérmica. Entre mas
exotérmica sea la reaccion, mayor es el riesgo de generar
vaporizaciones incontroladas en el aparato y mayor la dificultad para su
control. Si la reaccion es muy endotérmica, mas lejos se estara del
equilibrio de la reaccidén en los puntos extremos de la columna,
desplazado hacia los reactantes (originando ademas un gradiente
térmico muy pronunciado en la columna).

Las industrias que han sustituido sus procesos convencionales por procesos de
destilacién catalitica han logrado mejoras dantro de las que se destacan:

* Reduccién en costos de inversién de entre un 30-40%.

= Los requerimientos en columnas de destilacién han logrado reducirse
en algunos casos de 8 a 1.

Sin embargo, esta técnica no es la panacea y existen algunos inconvenientes
con su adopcidn; puede resultar por ejermplo complejo y dificil modificar una
planta de proceso que utilice dicha tecnologia una vez se haya disefiado. Otros
senalan la dificultad para el control de temperatura en una sola unidad. Este
ultimo problema puede manejarse mediante el uso de un reactor lateral a la
columna de destilacion; este esquema de operacidn puede muy bien controlar
la temperatura y mantener conversiones elevadas.

Combinar la reaccién con la destilacién no siempre representa una ventaja.
Debe ser posible, en primer lugar, alcanzar buenas velocidades de reaccién a
presiones normales y temperaturas relativamente bajas; en general, aquellas
reacciones en fase gaseosa que requieren aitas praesiones y altas temperaturas,
tales como la hidrogenacion y la hidroalguilacién, no son reacciones candidatas
a la destilacion reactiva. (Doherty®, 1992)

En segundo lugar, si la reaccion es catalizada mediante un sélido, el catalizador

debe ser de larga duracidn, por lo menos del orden de meses para evitar el
constante paro y arranque de la unidad.
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La destilacién reactiva es potencialmente atractiva cuando la reaccion en fase
liquida debe realizarse empleando exceso de uno de los reactantes. Bajo tales
circunstancias, los procesos convencionales tienen altos costos debido al
reciclo del reactante en exceso. Sin embargo, es posible desarrollar procesos
de destilacion reactiva casi estequiométricos eliminando asi los costos del
reciclaje; justamente hacia donde se dirigen las investigaciones actuales para
lograr innovaciones tecnologicas relevantes. El exceso de reactante,
comunmente aplicado en los procesos convencionales, se usa normalmente
para:

« Suprimir las reacciones lateralas como las que se presentan en el caso
de la alquilacion del butano.

+ Para romper limitacicnas impuestas por el equilibrio quimico coma en el
caso de la produccion del acetato de metilo.

Un método para operar reactores en los que existan limitaciones establecidas
por el equilibrio quimico consiste en usar exceso de uno de los reactantes con
el fin de incrementar la conversién del reactante limite. En destilacién catalitica
la separacidn continua de los productos de los reactantes hace que la reaccién
se desplace hacia los productos por el principio de Le Chatelier.

En algunas aplicaciones de destilacion reactiva se logra el efecto benéfico da
"saltarse” algunos de los azeétropos {los formados entre productos y reactivos)
en la mezcla y simplificar enormemente el comportamiento de las fases. Esto
sucede normalmente en mezclas que se alejan del comportamiento ideal, (por
ejemplo. para el procesc del MTBE) este efecto es con frecuencia la
caracteristica mas importante de la destilacion catalitica y la menos apreciada.

Los elementos esenciales del disefic para procesos de destilacion catalitica son
mas complejos que los involucrados en la destilacion ordinaria. Debe escogerse
en primer lugar, un catalizador que puede ser heterogéneo como el del proceso
del MTBE u homogéneo como el del preceso para obtener Acetato de Metilo.

Esta decision determina los componentes internos de la columna, (platos,
empaques, soportes del catalizador) pero también la retencién y la distribucion
del liquido a través de la columna. En segundo lugar, la zona de reaccion
debera estar estratégicamente ubicada dentro de la columna para lograr el
mejor desempeno. En algunas ocasiones toda la columna es reactiva mientras
que en ofras, sdlo o es una parte.

Otros factores de disefio incluyen: fa administracién del calor (en el caso de
reacciones fuertemente endo o exotérmicas), los requerimientos de reflujo y el
rehervidor, el numero de etapas, 1a posicién de los puntos de alimentacién, la
localizacion de la zona reactiva, la retencién de liquido y la estrategia de control.

La destilacidn catalitica es un proceso alternativo muy atractivo para una gran
variedad de separaciones dificiles, que incluyen procesos en industria de
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procesamiento de polimeros, industia quimica e industria de refinacion del
petroleo.

La siguiente es una seleccion de algunos de los procesos comerciales que
aplican la tecnologia de destilacion catalitica para reacciones del tipo:

A+B<====>C

. Isobuteno + Metanol <---------- > MTBE

. Isobuteno + Etanol <------------ > ETBE

. Isoamileno + Metanol <--------- > TAME

. Isobuteno + Agua G ----------- > Alcohol terbutilico
. Benceno + Propileno <—------> Cumeno

. Benceno + Etileno <-—---—--> Etil-Benceno
. Iscbutano + 1-Butano <------ > lsooctano
.Acido Adipico + Hexametildiamina <-—--> Nylon 66

En la destilacion catalitica se apracia de manera clara como aprovechando el
desplazamiento del equilibric causado por la transferencia de masa en
presencia de la reaccion quimica se logra qua el proceso y las caracteristicas
propias del catalizador (niveles de conversion, selectividad, rendimientos y vida
utif) se combinen de una manera muy estrecha, para obtener en conjunto una
eficiencia global superior a la que puede esperarse de los procesos
convencionales.

Las ventajas de la combinacion de la destilacion con la reaccion quimica asi
come su optimizacion energética, en la denominada dastilacion reactiva o
catalitica han sido exploradas recientemente por (Bravo/'® (1997), Doherty®
(1988, 1992,1994,1995 ), Espinosa' (1997), Glanz'® (1995)).

Otro factor que ha propiciado la aceptacién de la destilacién catalitica es la
existencia de empaques mejorados vy otro tipo de equipo auxiliar. En el cercano
futuro la gran mayoria de estos equipos usardn catalizadores heterogéneos lo
cual permite eliminar las necesidades de regeneracién de acidos yfo su
neutralizacion y disposicion, en ia figura 2.6 se muestra un esquema para el
proceso de esterificacion empleando la dastilacion catalitica:
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Figura 2.2 - Esquemas alternativos para procesos de esterificacion
usandc destilacion catalitica.

El modelamiento computacional y los programas de simulacion han ayudado al
incremento en el uso de la destilacién catalitica. Sin embargo, la simulacién en
el caso especifico de esta operacién unitaria se mantiene aln muy incipients,
dado que no solamente se requiere modelar 1a cinética de la reaccién, sino
también el comportamiento termodinamico, asi como la evaluacién en cuanto a
desempefio de los platos y/o empaque de la unidad. Ademas, los empaques
comerciales no se fabrican especificamente para aplicaciones en procesos de
destilacion catalitica. Existe por tanto gran interés por el desarrolto de mas y
mejores modelos computacionales para tratar el disefic y operacion de nuevos
esquemas en columnas de destilacién catalitica.

2.7 DESTILACION DESTRUCTIVA

Cuando se callenta una sustancia a una temperatura elevada,
descomponiéndose en varios productos valiosos, y esos productos se separan
por fraccionamiento en la misma operacion, el proceso se llama destilacion
destructiva. Las aplicaciones mds importantes de este proceso son la
destilacion destructiva de! carbdn para el coque, el alquitran, el gas y el
amoniaco, y la destilacidon destructiva de la madera para el carb6n de lefia, el
acido etfanoico, la propanona y el metanol. Este uitimo proceso ha sido
ampliamente desplazado por procedimientos sintéticos para fabricar distinios
subproductos. El cragueoc del petréleo es similar a la destilacidon destructiva.
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La importancia del fraccionamiento del petrdleo radica en invertir o convertir
fracciones pesadas de bajo valor y a través de distintos métodos de destilacion,
transformarios a productos o fracciones de mayor valor agregado, para lo cual
los procesos o métcdos ASTM, son evaluaciones a nivel micro, y como su
nombre lo dice es un estandar, a nivel mundial, que permite la caracterizacion
de un crudo a través de la medicion de ciertas caracteristicas.
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CAPITULO Hi

METODOS ASTM PARA EL PROCESO DE DESTILACION DEL
PETROLEO

3.1 DESCRIPCION GENERAL DE LA DESTILACION DEL
PETROLEO, PANORAMA GENERAL DE LA INDUSTRIA DE
LA REFINACION DEL PETROLEO

En México la industria de la refinacion del petréleo es estratégica e importante
debido a que es la responsable de la produccién de los diferentes combustibles
empleados en maquinas de combustion moviles y fijas, tanto para el transporte,
como para la generacion de energia eléctrica o el uso directo en la generacion
de servicios para la industria y/o e hogar.

La evaluacion tecnolégica y la busqueda constante de sistemas que permitan
cuidar el medio ambiente, han obligado a la industria de la refinacién a integrar
normas de calidad mas estricta en los combustibles, destacando entre estas la
reduccion y en el futuro la eliminacion de compuestos precursares de gases
téxicos y de efecto de invernadero, tal es el caso de los compuestos de azufre y
aromdticos en especial los del tipo benceno.

En la actualidad las reglamentaciones ambientales se definen considerando
factores regionales como la situacién geografica, econdmica, politica, social yla
estructura tecnoldgica de su parque vehicular e industrial. Si bien la industria
de refinacion enfrenta el reto del cumplimiento de calidad en los combustibles,
lo cual genera un incremento en los costos de procesamiento, afectando la
rentabilidad dei proceso, otro aspecto importante es el estado y actualizacion
del parque vehicular y la infraestructura de sistemas de combustion de lecho
fijo, para lo cual es necesario compaginar esfuerzos de ambas industrias para
alcanzar las metas propuestas.

A pariir de la firma del Tratado de Libre Comercio entre México y Estados
Unidos de Norteamérica, la industria petrolera en México ha adquirido sl
compromiso de elevar los estandares de calidad de sus productos, para lo-cual
€s necesario integrar sistemas, combustibles y esquemas de calidad adecuados
a los requerimientos de un mercado exigente y competitivo.

En Meéxico la compaiia responsable de ia produccién de combustibles es
Petrdleos Mexicanos (PEMEX), la cual se identifica como empresa
gubemamental con un mercado monopdlico orientada a la efectiva produccion,
distribucién y refinacién del petréleo y sus derivados.
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Petrdleos Mexicanos cuenta actuaimente con 6 refinerias con una capacidad
- de refinacién de 1.5 millones de barriles por dia, dicha capacidad afianza su
linea de produccion de combustibles, productos que cumplen con
especificaciones de calidad a nivel internacional, para ello ha integrado
tecnologias novedosas, en donde se optimizan recursos y Se maximizan
rendimientos.

Respecto a estudios de efectividad en el aprovechamiento del petréleo, segin
datos de la Secretaria de Energia® (SENER) se reportaron pérdidas del orden
de 23 % durante la transformacién (procesamiento) y transporte de los
combustibles, adicionalmente un 13 % dedicado al autoconsumo por efectos de
elevados requerimientos de energia en sus procesos de tratamiento , efecto
que puede ser reducido al emplear tecnologias novedosas con menor
requerimiento energético y mayor eficiencia en el balance de materia del
proceso, aspectos que motivan a considerar que la seleccidbn adecuada de
tecnologias es un factor relevante en el balance econémico y ambiental de una
refineria.

Antes de entrar al esquema de refinacion basico (ver figuras 2.1 y 3.2), se
hablaré de algunos conceptos fundamentales.

E! patrdleo, materia prima en la fabricacion de combustibles, ceras, lubricantes
y productos quimicos, es un liquido de aspecta aceitoso, menos denso que €l
agua, que quimicamente esti constituido de una mezcla de hidrocarburos
liquidos en los que van disueitos otros cuerpos sdlidos y gaseosos. Reciben el
nombre de hidrocarburos por estar compuestos principalmente de hidrogeno y
carbono, aunqua también incluyen en sus moléculas pequefias porciones de
otros elementos como el nitrégeno, azufre, oxigeno y algunos metales.

La importancia de este recurso, llamado “oro negro”, son las caracteristicas de
materia prima que permiten generar, a través de procesos de transformacion
industrial, productos de alto valor, como lo son combustibles, lubricantas, ceras,
solventes, derivados petroquimicos y energia.

Dentro de los componentes metdlicos, se tiene que hacer hincapié en la
presencia y la cantidad de participacién en la mezcla de hidrocarburos, pues
estos, son una fuente de impurezas importantes, con lo cual se modifican las
caracteristicas del crudo, como son: peso molecular, grados AP, densidad, etc.
Sin embargo, se realza su presencia ya en el proceso de transformacion, es
decir, para realizar la conversidon a fracciones del petrdlec de mayor valor
agregado se emplean diversos métodos y procesos, la mayor parte de estos
involucran un agente quimico de mucha importancia, denominado Catalizador.

El catalizador es un agente guimico especifico, para cada reaccion y hasta para
cada elemento, el cual en el proceso permite acelerar o retardar la velocidad
con gue se lleva a cabo, en el caso de que sea especifico para cada elemento,
permite ia remocion selectiva de cierto elemento; pero la presencia de ciertos
metales “envenenan” o contaminan al catalizador, en otras palabras, disminuye
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su eficacia para el proceso, a continuacién se mencionan los componentes

metalicos presentes en el crudo:

TABLA 3.1. “Componentes Metalicos contenidos en el Acsite Crudo”(')

Componentaes metalicos Concentracion {paries por millén)
VANADIO 5a1500
NIQUEL 3a120
HIERRO 0.04 2120
COBRE 02a12
COBALTO 0.001a12
SILICIO 0.1a5
MAGNESIO 1a25
CALCKO 1a25
ZINC 05a1
ALUMINIO 05a1
CERIO 0001206
TITANIO 0001204
CIRCONIO 0.001a04
ESTANO 0.1a03
PLOMO 0.001a0.2
MERCURIO 0.03a0.1
ESTRONCIO 0.001a0.1
BARIO 0.001a0.1
BORO 0.001a0.1
GALIO 0.001a0.1

Dentro de las miles de moléculas que conforman el petrdleo, se han clasificado
en familias como: parafinas, isoparafinas, olefinas, isolefinas, naftenos y
aromaticos.; ademds de estos se encuentran compuestos complejos como los
asfaltenos y las porfirinas, los cuales son parcialmente solubles en el resto de
las componentes.

Dependiendo de la composicién molecular del petrélec este puede ser
clasiticado como parafinico, nafténico e intermedio, ya que fa relacion entre
compuestos aromaticos, nafténicos, parafinicos y olefinicos es diferente, el
efecto de combinacién de crudos también modifica sustancialmente su curva de
destilacion y por ende su densidad, que se toma como pardmetro de
clasificacion, la cual se expresa en g/cm3 o APl (unidad que adopto la industria
petrolera), la cual se relaciona de la siguiente manera. *AP1 = 141.5 / (g/em3) —
131.5 y la viscosidad, que es la medida de la resistencia del fiujo de un fluido, (
unidad de medicién comun el poise o el centipoise ). De acuerdo a las
propiedades mencionadas, el petrdlec puede clasificarse de ligero a pesado.

En México, se cuentan con tres tipos de petrdleo clasificados segun su
densidad, Olmeca {petrdleo super ligero), Istmo (petréleo ligero) y Maya
(petréleo pesado). La figura 3.1 muestra la clasificacion del petréleo segun su
densidad vy viscosidad.
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CLASIFICACION DEL PETROLEO
POR VISCOSIDAD Y DENSIDAD

L | |

VISCOSIDAD
centipoise

DENSIDAD ]

glom3 0.8555  0.904 0.934 0.966 1.0 1.037
oAPI 0 25 20 15 10 5
CRUTAY CRUTHD) (R DERGHTOR

Fig. 3.2 — Clasificacién del Petréleo de acuerdo a la viscosidad y la densidad.

Nota: Como se puede observar, Iés‘especies de betumen, son especies de
densidad y viscosidad superior.

En la actualidad, se presenta procesamienios de petrleo con mayor
requerimiento en la aplicacién de esquemas de tipo pesado, ya que las reservas
en el mundo se han incrementado en este tipo de crudo, en la tabla 3.1.c., se
muestra las reservas de petréleo a nivel mundial:

TABLA 3.2. “RESERVAS MUNDIALES DEL PETROLEO 1994 — 2000"®

PAIS 1994 1996 1998 2000

Arabia Saudita 261.2 261.2 261.5 261.5
Argelia 9.2 9.2 9.2 - 92

Estados Unidos de Norteamérica 23.7 22.5 220 22.5
Inglaterra 4.6 4.3 5.0 52

México 50.8 48.8 47.8 46.6

Venezuela 63.3 64.5 71.7 72.6

Los datos reportados tienen unidades de miles de millones de barriles.
Fuente: Publicaciones electronicas de SENER.

En Mexico, los reportes estadisticos muestran una produccion de 3.4 millones
de baririles por dia, parte de aqui se destina a refinacidn 1.5 millones y otra
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parte a exportacion con 1.75 millones de barriles diarios, lo que se representa
en tipo de crudo lo siguiente: Crudo Tipo Maya con una exportacion del 62 %,
de Crudao Tipo Olmeca un 27 % y el Grudo Tipo Istmo con 11 %.

Cada vez es mas indispensable contar con procesos mas eficientes y
econdmicos que puedan procesar crudos pesados, pues la mayor parte de
reservas son de crudos pesados.

Del consumo final en México, se destina un 3.6 % para el sector energético y
el restante 6.4 % al sector no energético, esta clasificacion es basa en el tipo de
energético. El desglose del consumo energético segun el tipo de energético en
general, se dio de la siguiente manera, seguin la tabla 3.3.:

TABLA 3.3 “CONSUMO ENERGETICO SEGUN EL TIPO DE ENERGETICO™®

TIPO DE ENERGETICO PARTICIPACION PARTICIPACION EN
PORCENTUAL UNIDADES ENERGETICAS

Gasolina y Naftas 25.2 % 957 PJ
Diesel 15 % 567 PJ

(Gas Natural 14 % 514 PJ

Gas Licuado 1% 425 PJ
Combustéleo 7 % 270PJ
Querosenas 3% 117 PJ
Coque 25% 93 PJ

El resto se reporta como Electricidad 14.3 % y un 8 % como Biomasa, las
unidades energéticas estan referidas en PJ = PetaJoules (110" Joules )

Como se menciond anteriormente, la tecnologia va encaminada al
aprovechamiento de los crudos pesados, pues en México reporta reservas del
60% de Crudo Maya (crudo pesado), para obtener fracciones de mayor valor
agregado o también como cargas para alimentar a procesos donde se obtengan
productos de mayor valor.

Para ello, se realiza un monitoreo de las caracteristicas de los crudos pesados,
es decir, se realizan pruebas analiticas para determinar su rendimiento o
conversion a productos ligeros, para lo cual una prueba de suma importancia
que se realiza a crudos y/o fracciones pesadas, es la destilacién ASTM-D1160,
la cual se explica mas a delante a detalle.

A continuacion se muestra en la figura 3.2, el Esquema Basico de Refinacion

del Petroleo”"”, con productos, subproductos, materia prima y el sector
manufacturero al que afecta:
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3.2 METODOS ASTM PARA LA DESTILACION DEL
PETROLEO

Los métodos ASTM son pruebas de determinacion de caracteristicas de
destilacién de productos de petréleo y fracciones que se pueden descomponer
si son destiladas a presién atmosférica. Los métodos ASTM que se relacionan
para realizar destilaciones, son los siguientes:

3.21 METODO ASTM-D2892

Método ASTM-D 2892 Método de Prueba Estdndar para Destilaciéon de
Petréleo Crudo (Columna de 15 Platos Tedricos)

Este método de prueba describe el procedimiento para la destilacién de
petréleo crudo estabilizado a una temperatura de corte final de 400°C AET
(Temperatura Atmosférica Equivalente). El método de prueba emplea una
columna de fraccionamiento que tiene una eficiencia de 14 a 18 platos tedricos
operados en una relacion de reflujo de 5:1. Los criterios de desempeio
necesarios para el equipo son especificados. Algunos ejemplos tipicos de
captacion del aparato son presentados en forma esquematica. Este método de
prueba cofrece un compromiso entre eficiencia y tiempo para facilitar la
comparacién de datos de destilacién entre laboratorios. El método de prueba
detalla procedimientos para la produccion de un gas licuado, fracciones
destiladas y residuo de calidad estandarizada en donde datcs analiticos pueden
ser obtenidos, y la determinacion de productos por encima de las fracciones
ambas por masa y volumen.

De la informacién anterior una grafica de temperatura contra porcentaje de
masa destilada puede ser producida. Esta curva de dsstilacion corresponde a
una técnica de laboratorio que es detinida en 15/5 (15 platos tedricos de la
columna, 5:1 relacion de reflujo) o0 TBP (Puntc de Ebullicién Verdadero). Una
muestra pesada de 1 a 30 L de petrdleo crudo estabilizado es destilada a una
temperatura maxima de 400°C AET (Temperatura Atmosférica Equivalente) en
una columna de fraccionamiento teniendo una eficiencia a reflujo total de al
menos 14 pero no mayor que 18 platos tedrices. Una relacion de reflujo de 5:1
es mantenida en toda la presion de operacion, excepto en la operacion a mas
bajas presiones entre 0.674 y 0.27 kPa (5 y 2 mm Hg) a una relacién de reflujo
de 2:1 es opcicnal. En pruebas de cooperacién o en casos de disputa, los
escenarios de baja presién, las relaciones de reflujo, y las temperaturas de
punto de corte de temperatura, deben ser acordados mutuamente por las partes
interesadas al comienzo de la destilacion.

Este método de prueba es uno de un nimero de pruebas dirigidas a un aceite
crudo para determinar su valor. El proporciona un estimado de los productos de
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fracciones de diverscs rangos de ebullicion y son por lo tante valiosos en
discusiones técnicas de una naturaleza comercial.

Este método de prueba corresponde a la eficiencia de destilacion estandar de
laboratorio referido como 15/5. lLas fracciones producidas pueden ser
analizadas coma productos o subproductos para estudios analiticos, de
inganieria y evaluaciones de calidad. La preparacién y evaluacion de mezclas
no forman parte de este método de prueba.

Este metodo de prueba puede ser usado como una herramienta analitica para
examen de otras mezclas de petrbleo con la excepcién de LPG, naftas muy
ligeras, y mezclas con punto inicial de ebullicion por encima de 400 °C.

3.2.2 METODO ASTM-D5236

Método ASTM-D5236, Método de Prueba Estandar para Destllacién de
Mezcla de Hidrocarburos Pesados (Método De Vaclo Potstill).

Este método de prueba cubre el procedimiento para la destilacion de mezclas de
hidrocarburos pesados que tienen puntos de ebullicién inicial mayor a 150°C
(300%F); por ejemplo aceites crudos, destilados de petrdleo, residuos, y mezclas
sintéticas. Este método utiliza un Potstill con una baja caida de presién a la entrada
del separador, operado bajc condiciones de total apertura. Este método de prueba
detalla los procedimientos para la produccién de fracciones de destilado de calidad
estandarizada en el gasdleo y en el range de aceites lubricantes, asi como en ia
produccion de residuos estandar. En adicidon, proporciona datos para la
determinacién de las curvas de destilacién estandar a la temperatura atmosférica
equivalenta lo més arriba posible por destilacién convencional.

La temperatura atmosférica equivalente (AET) maxima permitida es dependiente de
la tolerancia de calor de la carga. Para mds muestras, una temperatura arriba de
565°C (1049°F) puede ser obtenida. Este maximo sera significativamente mas bajo
para muestras sensitivas al calor (ejemplo, residuos pesados) y podria ser algo alto
para muestras no sensitivas al calor.

Este metodo es uno de un nimero de pruebas dirigidas a mezclas de hidrocarburos
pesados para caracterizar estos materiales para una refineria 6 un comprador.
Provee una estimacion de las producciones de fracciones de varios rangos de
sbullicion.

Las fracciones hechas por este método pueden ser utilizadas sélo -0 en combinacién.
con otras fracciones para producir muestras para estudios analiticos y evaluaciones
de calidad.

Los residuos a ser utilizados en la elaboracién de asfaitos, pueden también ser
hechos, pero no siempre puede ser conveniente. El calor proporcionado en este
metodo es muy grande, y puede alterar alguna de las propiedades de la carga.
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3.2.3 METODO ASTM-D1160

Método ASTM-D 1160, Método de Prueba Estandar para Destilaciéon de
Productos de Petrdleo a Presion Reducida.

Este métcdo de prugba se realiza a presiones reducidas, el rango de puntos de
ebullicién para productos del petréiec que pueden ser parcial o completamente
vaporizados a una femperatura maxima de liquido de 400°C. La muestra se
destila a una presion exactamente controlada entre 0.13 y 6.7 Kpa {1 y 50
mmHg) bajo condiciones disefiadas para proporcionar aproximadamente 1 plato
tedrico de fraccionamiento.

La destilaciéon denominada ASTM D-1160, se puede llevar a cabo manualmente

o automaticamente, los accesorios necesarios para efectuar varian, pero mas
adelante se dara la descripcion general para poder realizar la destilacion.
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CAPITULO IV
METODO DE DESTILACION ASTM-D 1160

METODO DE PRUEBA ESTANDAR PARA DESTILACION DE
PRODUCTOS DE PETROLEO A PRESION REDUCIDA.

Designacién: D 1160 - 02

Método de Prueba Estandar para Destilacién de Productos de Petrdleo a
Presién Reducida®

Este estandar es emitido bajo |la designacion fija D 1160; el nimero inmediato
gque sigue a la designacion indica el afio de adopcion original o, en el caso de
revision, el afio de dltima revisién. Un nimero en paréntesis indica el ltimo afo
de reaprobacion. Un simbolo épsilon (g) indica un cambio editorial desde la
uitima revision o reaprobacion.

Este estandar ha sido aprobado para su uso por agencias del Departamento de
Defensa de los Estadas Unidos de Norteamérica.

4.1 ALCANCE

4.1.1 Este método de prueba cubre la determinacion, a presiones reducidas,
del rango de puntos de ebullicién para productos de petréleo que pueden
ser parcial o completamente vaporizados a una temperatura maxima de
liquido de 400°C. Ambos, un método manual y un método automatico
son especificados.

4.1.2 En casos de controversia, el arbitraje del método de prueba es el manual
del método de prueba a una presion mutuamente acordada.

4.1.3 Los valores declarados en unidades Si deben ser consideradas como el
estandar. Los valores en paréntesis son solamente para informacién.

4.1.4 Este estandar no tiene el propésito de dirigir todos los problemas de
seguridad, si acaso, asociarlos con su uso. Esta es rasponsabilidad de!
usuario de este estandar para establecer seguridad apropiada y practicas
saludables y determinar la aplicabilidad de limitaciones reguladoras
previas a su uso. Para declaraciones especificas de riesgo, ver 4.6.1.4,
4.6.1.8.1,410.11 y 4 A3.2.1.

® Este método de prueba estd bajo la jurisdiccion del Comité ASTM D02 en
Productos de Petréleo y Lubricantes y es el directamente responsable del
Subcomité D02.08 en Volatilidad.
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La edicion actual fue aprobada el 10 de Enero, 2002. Publicada en Marzo 2002.
Qriginalmente publicada como D 1160 — 51T. Ultima edicion previa D 1160 —
99,

4.2 DOCUMENTOS RECOMENDADOS
4.2.1 Estandares ASTM:

D 613 Méiodo de Prueba para Nimero de Cetano de Aceite Diesel
Combustible®

D 1193 Especificacion para Agua de Reaccion®

D 1250 Guia para Tablas de Medida de Petréleo?

D 1298 Practicas para Densidad, Densidad Relativa (Gravedad Especifica), ©
Gravedad API de Petréleo Crudo y Productos Liquidos de Petroleo por Método
de Hidrémetro®

D 4052 Método de Prueba para Densidad y Densidad Relativa de Liguidos por
Densimetro Digital®

D 4057 Précticas para Muestreo Manual de Petréleo y Productos de Petrdleo®

D 4177 Précticas para Muestreo Automatico de Petr6leo y Productos de
Petrélec®

4.3 TERMINOLOGIA
4.3.1 Descripcidn de Términos Espacificos de este Estdndar:

4.3.1.1 Temperatura Atmosférica Equivalente (AET) — Es la temperatura
convertida desde la tamperatura cbservada usando la ecuacion 4.A7.1.
La AET es la temperatura de destilacion esperada si ta destilacion fuera
realizada a presién atmosférica y no hubiera descomposicion térmica.

4.3.1.2 Punto Final (PF) o Punto Final de Ebullicion (PFE) — Es la maxima
temperatura de vapor alcanzada durante la prueba.

® Libro Anual de Estandares ASTM, Vol. 05.04
°Libro Anual de Estandares ASTM, Vol. 11.01
9 Libro Anual de Estandares ASTM, Vol. 05.01
° Libro Anual de Estandares ASTM, Vol. 05.02
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4.3.1.3 Punto Inicial de Ebulficién (PIE) - La temperatura del vapor que es
observada en el instante de la primera gota de condensado que cae
desde el extremo mas bajo del tubo de condensador.

4.3.1.3.1 Discusion — Cuando una cadena es afiadida al extremo del goteo, la
primera gota caera y correra por la cadena. En aparatos automaticos, el
instrumento de deteccién de la primera gota serd localizado
practicamente cerca del extremo del inferior del condensador dal goteo.

3.1.4 Punto de derrame — el punto mas alto de Ia junta interna de la columna
de destilacion y la seccion de condensado de la columna empacada
ensamblada.

4.4 RESUMEN DEL METODO DE PRUEBA

441 La muesira es destilada a una presién exactamente controlada entre
0.13 y 6.7 kPa (1 y 50 mm Hg) bajo condiciones que son disefiadas para
proporcionar gproximadamente 1 plato tedrico de fraccionamiento. Los
datos son obtenidos desde el punto inicial de ebuliicién, al punto final de
ebullicidn y se elabora una curva de destilacion relacionando el por
ciento de volumen destilado y la temperatura atmosférica equivalente del
punto de ebullicion.

4.5 SIGNIFICADO Y USO

451 Este método de prueba es usado para la determinacidn de ias
caracteristicas de destilacion de productos de petrdleo y fracciones que
se pueden descomponer si son destiladas a prasidn atmostérica. Este
rango de ebullicién, obtenido a condiciones disefiadas para obtener
aproximadamente 1 plato tedrico de fraccionamiento, puede ser usado
en calculos de ingenieria para el disefio de equipos de destilacién, para
preparar mezclas apropiadas para propositos industriales, para cumplir
con reglamentos reguladores, para determinar la conveniencia del
producto como alimentacién a un proceso de refinacién, o para servicio
de otros propésitos.

4.5.2 El rango de ebullicién es directamente relacionado con la viscosidad, la
presioén de vapor, valor de calentamiento, el peso molecular promedio, y
muchas ofras propiedades guimicas, fisicas y mecdnicas. Algunas de
estas propiedades pueden ser un factor determinante en la conveniencia
del producto para su aplicacion planeada.

4.5.3 Las especificaciones de productos de petréleo a menudo incluyen limites
de destilacién basada en datos por este método de prueba.
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4.5.4 Muchas correlaciones de ingenieria de disefio han sido desarrolladas con
datos de este método de prueba. Estos métodos correlativos son usados
ampliamente en la practica actual de la ingenieria.

4.6 APARATO

4.6.1 Aparato de destilacion a vacio,

Como se observa esquematicamente en la Fig. 4.1, consiste en parte de
los componentes descritos abajo mas otros que aparecen en la Fig. 4.1
paro no son especificados, ambos como para disefio o funcionamiento.
Algunas de estas partes nc son esenciales para obtener resultados
satisfactorios desde las pruebas pero son componentes deseables del
juego de partes para el propdsito de promover el uso eficaz del aparato y
la facilidad de esta operacién. Ambas versiones, manual y automatica del
aparato deben tener los requisitos siguientes. Requisitos adicionales
para el aparato automatico pueden ser encontrados en el Anexod. A9.

4.6.1.1 Matraz de Destilacion,

De 500 mL de capacidad, hecho de vidrio de borosilicato o de cuarzo
conforme a las dimensiones dadas en la Fig. 4.2 o Fig. 4.3 y teniendo
una mantilla de calentamiento con buen aislamiento. Estas dimensiones
pueden variar ligeramente por el fabricante, y no son consideradas
dimensiones criticas, con la excepcidn de la posicion del extremo del
termopar, y el didmetro interno de la conexidon de la columna de
destilacion no serd menar que el didmetro interno de la columna de
destilacion. El uso del termopar puede ser reemplazado por una probeta
de temperatura encapsulada y el segundo lado del cuello estd presente
en matraces comercialas disponibles usados en este método de prueba.

4.6.1.2 Columna Ensamblada con Chaqueta de Vacio,

Fabricada de vidrio de borosilicato, consistiendo de un cabezal de
destilacion y una saccidén de condensador asociada como se ilustra en el
dibujo dimensional, Fig. 4.4 El cabezal serd encerrado en una chaqueta
de vacio de vidrio com7pletamente plateada con un vacio permanente de
menos de 10° Pa (107 mm Hg) (Nota 1).
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OPCION #2 .
Sistema Regulador

de Presion

r———l Sensor RTP Indicador  Valvula de Vilvula de
de Vacio  Alivio Relevo
Trampa Fria I /, /
OPCION # 1 ‘Q"" ?EJ_’L‘_—{I”-_-
. - ~=
E Vo S Valvula
Sensor de Trampa Fria H " = Solenoide
Temperatura H
Adaptador de ' Bomba de
Vacio i Vacio
! A
Mantilla i l AR
Fuente de Vacio
de 5 .
"4
Aislamiento i *
Valvula de Relevo
Bomba de ! .
Termopozo Recirculacién ' i Termémetro
Al'VARIAC *°  Mantilla de 1 alentador del
Calentamiento /'— ;! Refrigerante
Dispositivo - . E
Antisalpicadura Flyjo del Refrigerante

Termo-Regulador
A

r Sistema de Recirculacion de Refrigerante A

Nota: La trampa fria puede colocarse después del transductor de presién, como lo indica la
opcidn # 2; si se desea, el disefio del transductor puede ser parecido a la opcién # 1,
acompafiado de un mandmetro Mcloed junto con vapor para su proteccion.

Figura No. 4.1 "Esquema del Equipo ASTM - D - 1160”

La seccion unida del condensador serd encerrada en chaquetas de agua
como se ilustra y tendrd un adaptador arriba para la conexién a la fuente
de vacio. Una cadena de goteo-ligero colgara desde la linea de goteo del
condensador a un punto 5 mm debajo de la marca de 10 mL del receptor
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matraz o debe estar al )
centro del fondo del 1 -
matraz 10 / 50 tamaiio : :

El Termopozo debe

colocarse muy cercano :

a la pared y debe estar ,

sellado  dentro  del ~ 2OFF GuD, ,

de la junta.

Nota:
donde

Para  destilaciones,

la

como se muestra en la Fig. 4.5 Alternativamente, en lugar de la cadena
metalica de goteo, un aditamento metalico puede ser usado como canal
La secci6n unida del condensador sera encerrada en chaquetas de agua
como se ilustra y tendra un adaptador arriba para la conexién a {a fuente
de vacio. Una cadena de goteo-ligero colgara desde la linea de goteo del
condensador a un punto 5 mm debajo de la marca de 10 mL del raceptor
como se muestra en la Fig. 4.5 Altemativamente, en lugar de la cadena
metalica de goteo, un aditamento metalico puede ser usado como canal
del destilado hacia la pared del receptor. Este aditamento puede ser
fijado al goteador del condensador como se muestra en la Fig. 45 o
también puede ser situado en el cuello del receptor.

El exterior de la pared no debe
llegar hasta el fondo del matraz.

Mantilla de Dimensiones en milimetros

Calentamiento
temperatura no

excede 400°C, el Termopozo
de pared puede omitirse.

Figura No. 4.2 “Matraz de destilacion y mantilla de calentamiento”
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Figura No. 4.3 “Matraz de Destilacién con capacidad de 500 mi"

NCTA 1 - No hay método simple para determinar el vacio en la chaqueta una
vez que ha sido sellada completamente. Un camrete Tesla puede ser usado,
pero la chispa puede crear un agujeroc de alffiler en una parte débil en la
chaqueta. Incluso el mas ligero agujero de alfiler o rajadura no detectable a
primera vista no permitird el vacio en la chaqueta.

4.6.1.3 Instrumento Medidor de la Temperatura del Vapor

Senal asociada condicionando y procesando instrumentos (Anexo 4.A1)
para la medida de la temperatura del vapor. El sistema puede producir
lecturas con una exactitud de + 0.5 °C sobre el rango de 0 a 400 °C y
tiene un tiempo de respuesta menor de 200 s. Como se describe en el
Anexo 4 A2. La localizacion del sensor de la temperatura del vapor es
extremadamente exigente. Como se muestra en la figura 4.6, el elemento
sensor debe ser centrado en el cuello con su extremo sensora 3+ 1 mm
abajo del punto de derrame (ver 4.3.1). El instrumento medidor de la
temperatura del vapor puede ser de configuraciones diferentes
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dependiendo si es una resistencia de platino en vidric o metal, o si es un
termopar en vidrio o metal.

SECCION DE
Cabezal de CONDENSACION
Destilacion
Unidén 19/ 38
(tipo hembra)

/ Fuelle de
-1 Expansién

| del liquido.
17553
Chaqueta de Vacio ;
(recubierta  plateada [~ %2
! con ventana vertical de
2 23 mm. de anchao)

35/25 Junta 35725 Junta Esférica
Esférica (tipo bola)

Figura No. 4.4 “Ensamble de la columna y la chaquela de vacio”
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Nota I[mportante: Jur
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Cadena de hilo
metalico fino

Goteo del Condensador
Pequeiio
~ orificio
' para el
derrame

Figura No. 4.5 “Descripcion de la cadena de goteo”

Uiia de metal

Si no se dispone de
orificio para el

derrame del
liquido, se puede
suspender la

cadena para que el
liquido caiga y el
escurrimiento  sea

el adecuado.
Receptor de
liquido
La cadena debe llegar hasta aqui

Nota Importante: la cadena que se observa
tiene un tamafio razonable, que permita el
desplazamiento del liquido por debajo de la
marca de 200 mL. y que no exceda 0.1 mL.

Las figuras 4.7 y 4.8 muestran el posicionamiento apropiado de estos
dos tipos en relacién con el punto de derrame. En instrumenios de
resistencia vidrio platino el extremo de la espiral arrollada en el extremo
del sensor, en termopares en este extremo de la junta de! termopar, en
aparatos metalicos enchaquetados esto es 1 + 1 mm arriba del fondo del
instrumento.

El procedimiento de alineacion se describe en el Apéndice 4.X1. Ej
instrumento medidor de fa temperatura de vapor deberd ser montado a
través de un anillo de compresion tipo sello que se encuentra en el
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extremo de la junta de vidrio del adaptador vacio sensor o unido en una
junta a la columna de destilacidn. En algunas configuraciones de
columnas de destilacién, el adaptador de vacio al extremo de la columna
de destilacién, puede ser omitido. En este caso, la posicion del
dispositivo medidor de la temperatura del vapor puede ser ajustadc como
se ha establecido. E! sensor de temperatura de ebullicién puede ser un
termopar o PRT y también debe calibrado como se anota arriba.

Tapdn con Rosca l
Sensor iy
Sello de Compresion
RPT de Silicon Recubiert.
Hacia el Sistema Tapén con Rosca 1. @ Stiicon Recubierta
de Medicion de , con Teflon.
Presion o5
910.5 ‘ '
Sensor de Temperatura
Adaptador de Presion ] rd
40 ‘QPJ
Elemento del - g arte Superior de la
Sensor de — - Comuna de Destilacién [
Temperatura e5d i ‘
Dimensiones en
I - .- Milimetros
aw TR =

Extremo del Sensor
j N

Figura No. 4.6 “Descripcion del Sensor de Temperatura”

4.6.1.4 Receptor de vidrio de borosilicato,

Conforme a las dimensionss mostradas en la Fig. 4.9. el receptor es

parte de una unidad automatica y es montada en una camara controlada

térmicamente, la chagueta no es requerida. (Precaucion - Las partes de
; vidrio del aparato son sometidas a condiclones térmicas severas vy, para
\ disminuir las probabilidades de falla durante una pruseba, solamente el
equipo- mostrado puede ser usado libre de torceduras bajo luz
polarizada).
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4.6.1.5 Medidor de Vacio,

Debe ser capaz de medir presiones absolutas con una exactitud de 0.01
kPa en el rango debajo de 1 kPa absoluto y con una exactitud de 1 %
encima de esta presién. El medidor McLeod puede lograr esta exactitud
cuando se usa correctamente, pero un manémetro de mercurio permitira
esta exactitud solo abajo de una presién de mas o menos 1 kPa y luego
solamente cuando se lee con un buen catetdmetro (un instrumento
basado en un telescopio montado en un vemier con escala para
determinar niveles muy exactos). Un medidor electrénico tal como el
Baratron es satisfactorio cuando estd calibrado desde un medidor
MecLeod pero debe ser recalibrado peridédicamente como se describe en
el Anexo 4.A3. Un setup de calibracién de presién apropiada se ilustra en
la Fig. 4.A3.1 no se recomiendan medidores de vacio basados en
alambres calientes, radiacién, o detectores de conductividad.

Punto de derrame

Dimensiones en milimetros

Figura No. 4.7 “Dispositivo de medicion de temperatura con resistencia de piatino”
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Punto de derrame
Dimensiones en
milimetros

b
FraRTaRmYTrTOTE e N

- -

WL EEER] -.1.1.-_.10.1, YL YRR ERE S REE YNNI ]

Figura No. 4.8 “Dispositivo de medicion de temperatura en la parte superior”

60




35/ 25 Juntas esféricas
(tipo socket)

i5es

Es importante que se
= f encuentre por encima de
R | 2522 lamarca delos 200 mL.

: "‘"'""'"" 4111,50.p. Tubo interno

— 121800
3 sangrias de 120 a partir del

centro a la parte interior del
5 / twubo; para evitar que se
' oscurezcan las graduaciones.

L@Lﬂ.

. 7 . e T
Nota Importante: Para equipos automatizados, no se requiere la chaqueta,

siempre y cuando el receptor tenga termostato. Si la chaqueta es empleada,
las conexiones no deben interferir en las graduaciones de la lectura.

Figura No. 4.9 “Receptor de destilado”
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4.6.1.5 Medidor de Vacio,

Debe ser capaz de medir presiones absolutas con una exactitud de 0.01
kPa en el rango debajo de 1 kPa absoluto y con una exactitud de 1 %
encima de esta presién. El medidor MclLeod puede lograr esta exactitud
cuando se usa correctamente, pero un mandmetre de mercurio permitira
osta exactitud solo abajo de una presién de mis o menos 1 kPa y luego
solamente cuando se lee con un buen catetdémetro (un instrumento
basado en un telescopic montado en un vernier con escala para
determinar niveles muy exactos). tJn medidor electrénico tal como el
Baratron es satisfactorio cuando estd calibrado desde un medidor
McLeod pero debe ser recalibrado peridédicamente como se describe en
el Anexo 4.A3. Un setup de calibracién de presion apropiado se ilustra en
la Fig. 4.A3.1 no se recomiendan medidores de vacio basados en
alambres calientes, radiacion, o detectores de conductividad.

Nota 2 — Instrumentos apropiados para medir la presioén del sistema durante la
prueba son el tensimetro o un medidor de presion electrdnico, proporcionado si
la salida es trazable para una primera medicion, tal como el medidor McLeod
no inclinable.

4.6.1.5.1 Conectar el medidor de vacio al tubo lateral del sensor de
temperatura/adaptador de vacio de la columna de destilacion
(preferentemente localizado) 0 a un lado del tubo det sensor de
temperatura/adaptador de vacio del condensador cuando se monte el
aparato. Las conexiones seran tan corlas en longitud como sea posible y
tienen un diametro interno no menor de 8 mm.

4.6.1.6 Sistema Regulador de Presicn,

Debe ser capaz de mantener la presion constante del sistema en 0.01
kPa a presion de 1 kPa absoluto o menos y dentro del 1 % de presion
absoluta a 1 kPa 0 més alta. Equipo apropiado para este propdsito es
descrito en el Anexo 4.A4. Coneclar el sistema regulador de presién al
tubo en el extremo del condensador cuando se monte el aparato. Las
conexiones seran tan cortas en longitud como sea posible y tienen un
diametro interno no menor de 8 mm.

4.6.1.7 Fuente de Vacio,

Puede consistir de, por ejemplo, 1 0 mas bombas de vacio y varios
depdsitos de oleada, capaz de mantener la presion constante dentro 1 %
sabre el rango completo de la presién de operacién. Un adaptador de
vacio es usado para conectar la fuente al extremo del condensador (Fig.
4.1) con tubo de 8 mm ID o mas grande y tan corto como sea practico.
Una bomba de un solo paso de al menos 850 L/min. (30 cfm) de
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capacidad a 100 kPa es apropiada como una fuente de vacio, pero una
bomba de doble paso similar 0 mejor capacidad es recomandada si las
destilaciones son realizadas abajo de 0.5 kPa. Depdsitos de oleada de al
menos 5 L capacidad son recomendados para reducir fluctuaciones de
presicn.

4.6.1.8 Trampas Ffrias:

4.6.1.8.1 Trampa fria montada entre el extremo del condensador y ia fuente de
vacio para recobrar los componentes ligeros ebullendo en el destilado
que no son condensados en la seccidn de condensacion. Esta trampa
sera enfriada con un refrigerante capaz de mantenar la temperatura de la
trampa debajo de -40 °C. Nitrégeno liquido es comdnmente usado para
este propasito. (Precauclén - Si hay una fuga grande de aire en el
sistema y se emplea nitrégeno liquido como refrigerante, se puede
condensar aire (oxigeno) en la trampa. Si los hidrocarburos estan
también presentes en la trampa, puede resultar riesgoso cuando la
trampa sea recalentada, con la posibilidad de que ocurra fuego o una
explosion, ver en el paso 4.10.12).

4.6.1.8.2 Montar 1a Trampa fria entre el sensor de temperatura/adaptador de
vacio y el medidor de vacio para proteger el medidor de la contaminacion
por los componentes de bajo punto de sebullicién en el destilado.
4.6.1.9 Aire de Baja Presién o Fuente de Bidxido de Carbono
Su funcidn es la de enfriar el matraz y calentarlo al final de la destilacion.
4.6.1.10 Fuente de Nitrégeno de Baja Prasién
Se recomienda para hacer al vacio en el sistema.

4.6.1.11 Panlalla de Seguridad o Cerca da Seguridad

Permite proteger al operador y al equipo de destilacién en el caso de
accidente. Se recomienda Vidrio reforzado, 6 mm grueso claro
transparente, o0 un material claro de tuerza equivalente.

4.6.1.12 Sisterna de Circulacién de! Refrigerante

Debe tener la capacidad de suministrar refrigerante al receptor y al
sistema de condensacion, a una temperatura controlada entre + 3 °C en
el rango entre 30 y 80 °C. Para unidades automaticas donde el receptor
es montado en una camara de temperatura controlada, el sistema de
circulacion del refrigerante tiene que ser capaz de suministrar
refrigerante solamente al sistema de condensacién.
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4.7 REACTIVOS Y MATERIALES
471 n-Tetradecano

Grado reactivo de acuerdo a las especificaciones del Comité en
Reactivos Analiticos de la Sociedad Quimica Americana’.

4.7.2 Combustible de Refserencia Cetanc ASTM (n-Haxadecano),
De acuerdo a las especificaciones del Método de Prueba D 613.
4.7.3 Grasa de Silicon

Grasa de silicon de alto vacio especialmente fabricada para el uso en
aplicaciones de alto vacio.

4.7.4 Aceite de Silicon

Debe ser certificado por el fabricante para ser aplicable en usos
prolongados a temperaturas arriba de 350 °C.

47.5 Tolueno
Grado técnico.
4.7.6 Ciclohexano

Grado técnico.

4.8 MUESTRA Y REQUISITOS DE MUESTREO

4.8.1 El muestreo debe hacerse de acuerdo con las Practica D 4057 o D 4177.
Se asume que una musestra de 4 a 8 L, representativa de un lote o de
una operacion de planta, es recibida por el laboratorio y que esta
muestra es para ser usada en una serie de pruebas y analisis. Una
porcion alicuota ligeramente en exceso de 200 mL sera requerida para
este método de prueba.

' Reactivos Quimicos, Especificaciones de la Sociedad Americana de Quimica,
Sociedad Americana de Quimica, Washington D.C. Por sugestiones en la
prueba de reactivos no listados por la Sociedad Americana de Quimica, ver
Estandares para Laboratorio Quimico Analar, BDH Ltd, Poole, Dorset, UK. y el
Fommulario Nacional y Farmacopea de los Estados Unidos, Convencién
Farmacéutica de los Estados Unidos, inc. (USPC), Rockville, MD.
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48.2

4.8.3

484

485

La alicuota usada para esta prueba sera libre de humedad y agua. Si
hay evidencia de humedad y agua (gotas en la pared del recipiente, una
capa de liquido en el fondo del recipiente, eic.}) use el procedimiento
dado en el Anexo 4.AB, parrato 4.A6.1, para deshidratar una cantidad
suficiente de muestra para proporcionar los 200 mL de carga al matraz
de destilacion.

Determirar la densidad de la muestra de aceite a la temperatura del
receptor por medio de un hidrémetro por el Método de Prueba D 1298,
por medio de un densimetro digital por el Método de Prueba D 4052, y
madiante el uso inicial de subrutinas matematicas o tablas de la Guia D
1250, 0 una combinacidn de ambas.

Si la muestra no serd corrida inmediatamente a su recepcion,
almacenaria a temperatura ambiente o abajo. Si la muestra es recibida
en un recipiente plastico, debe ser transfarida a un recipiente
manufacturado de vidrio o de preferencia metalico para su aimacenaje.

La muestra debe ser completamente liquida antes de cargarla. Si tiene
cristales visibles, la muestra debe ser calentada a una temperatura que
permita disolver los cristales. La muestra necesita entonces ser removida
vigorosamente por 5 a 15 min., dependiendo del tamano de muestra, de
la viscosidad, y otros factores, para asegurar uniformidad. Si los sélidos
son todavia visibles arriba de los 70°C, estas pariculas son
probablemente de naturaleza inorganica y no forman parte de la porcién
destilable de la muestra. Remover mas de estos sdlidos filtrando o
decantando la muestra.

4.8.5.1 Hay varias sustancias, tales como residuos viscosos y ceras de alto

4.9

punto de escurrimiento, que no seran completamente fluidos a 70°C.
Estos sélidos y semi-sdlidos no serian removidos entonces si ellos son
parte de la alimentacién de hidrocarburos.

PREPARACION, CALIBRACION Y CUANTIFICACION DEL
APARATO

4.9.1 Calibrar el sensor de temperatura y asociar la sefial condicionada y el

aparato de procesamiento como una sola unidad de conformidad con el
Anexo 4.A1.

4.9.2 Comprobar la operacién del sistema regulador de presién como se

describe en el Anexo 4.A4.
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4.9.3 Limpie y seque las partes de vidrio y relubrique las juntas. Grasa de
silicon para alto vacio puede ser usada pero no mas de la necesaria para
dar una pelicula uniforme en la base de las superficies de vidrio. Un
exceso de grasa puede causar agujeros y pueden contribuir para
espumar en el arranque.

4.9.4 Ensamble e! aparato vacio y efectie una prueba de agujero como es
descrito en el Anexo 4.A3, parrafo 4.A3.3.2.

4.9.5 Comprobar totalmente el aparato usando cualquiera de los dos reactivos
descritos en 4.7.1 y 4.7.2 y de acuerdo con el Anexo 4.A5.

4.10 PROCEDIMIENTO

4.10.1 Determinar cuando fue la GHlima calibracién de! sensor de temperatura.
Recalibrar segun el Anexc 4.A1 si ha pasado mas tiempo que el
especificado en el Anexo 4.A1.

4.10.2 Fijar la temperatura de! refrigerante del condensador al menos 30°C
debajo de la mis baja de la temperatura del vapor observada en la
prueba. '

NOTA 3 - Una temperatura de refrigerante apropiada para la destilacion de
muchos materiales es 60°C.

4.10.3 A partir de la densidad de la muestra, determine el peso, lo mas cerca ds
0.1 g, equivaiente a 200 mL de la muestra a la temperatura del
recipiente. Pesar esta cantidad de aceite dentro del matraz de
destilacion.

4.10.4 Lubricar las juntas esféricas del aparato de destilacién con una grasa
apropiada {Nota 4). Asegurarse que las superficies de las juntas estan
limpias antes de aplicar la grasa, y usar solamente la cantidad minima
requerida. Conectar el matraz a la junta esférica mas baja del cabezal de
destilacion, situar el calentador abajo del matraz, poner la mantilla de
calentamiento en su lugar y conectar el resto del aparalo usando
abrazaderas con rasorte para asegurar las juntas.

NOTA 4 - Se usa grasa de silicdn para alto vacio para este propdsito. Un
exceso de este lubricante aplicado al matraz y las juntas puede causar que la
muestra haga espuma durante la destilacién.

4.10.5 Poner un par de gotas de aceite de siticdn en el fondo del termopozo del
matraz e inserte el sensor de temperatura para el fondo. El sensor puede
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ser asegurado con un tapdn de lana de vidric en la cubierta del
termopozo.

4.10.6 Arranque la bomba de vacio y observe el contenido del matraz para ver
sefiales de espuma. Si la muestra espumea, permita que la presién en el
aparato aumente ligeramente hasta que la espuma se apacigle. Aplicar
calor lentamente para asistir la remocion de gas disuelto. Para
indicaciones generales para la supresidn de espuma excesiva de la
muestra, ver el Anexo 4.A6, Seccidn 4.A8.2.

4.10.7 Evacuar el aparato Rasta que la presion alcance el valor prescrito para la
destilacién {Nota 5). Fallas para alcanzar la presion de destilacion, o la
presencia de un aumento firme de la presidn en el aparato con la bomba
fuera de operacidn, es avidencia de fuga significativa dentro el sisteama.
Traer el sistema a la condicidén atmosférica usando una corriente de
nitrégeno y relubricar todas las juntas. Si esto no resulta en un sistema
compacto de vacio, examinar otras partes del sistema para detectar
fugas.

NOTA 5 - La presiéon mas cominmente prescrita es 1.3 kPa (10 mm Hgq). Para
productos pesados con una sustancial fraccién hirviendo encima de 500°C, una
presion de operacion de 0.13 kPa (1 mm Hg) o 0.26 kPa (2 mm Hg) es
generalmente especificada.

4.10.8 Después de obtener el nivel de presion deseado, encender el calentador
y aplicar calor tan rapidamente como sea posible al matraz, sin causar
espumado indebido de la muestra. Tan pronto como vapor o reflujo
liquido aparece en el cuello del matraz, ajustar la relacidn de
calentamiento porgue el destilado es recobrado en una relacion uniforme
de 6 a 8 mL/min. (Nota 6).

NOTA 6 - Es extremadamente dificil lograr la relacién deseada al inicio de la
destilacién, pero esta relacion seria accesible después que del primer 10 % de
la destilacién ha sido recobrado.

4.10.9 Registre la terperatura del vapor, sl tiempo, y la presién de cada uno de
los siguientes porcentajes de volumen de la carga recuperada en el
receptor: IBP, 5, 10, 20, 30, 40, 50, 60, 70, 80, 90, 95, y el punto final. Si
la temperatura de liquido alcanza los 400°C, o si el vapor alcanza una
temperatura maxima antes de que cobserve el punto final, registre la
temperatura de vapor leida y el volumen total recuperado al mismo
tiempo en que la destilacion es finalizada. Cuando un producto es
probado para conformidad con una especificacidn dada, registre todas
las observaciones pedidas, en todo caso son listadas arriba.

NOTA 7 - La méxima temperatura de vapor sera aquella de la destilacion
completa del aceite o desde el inicio del craqueo.
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4.10.10 Si un aumento repentino de la presién es chsarvado, emparejado con la
formacion de vapores blancos y una caida en la temperatura del vapor, el
material destilado esta mostrando significativo craqueo. Detener la
destilacion inmediatamente y reportar el hecho en Ia hoja de reporte de la
destilacion. Si es necesario, repetir la destilacién con una muestra fresca
a una mas baja presién de operacion.

4.10.11 Bajar ef calentamiento del matraz 5 a 10 cm. y enfriar el matraz y el
calentador con una corriente fuerte de aire o, preferiblemente, con una
corriente de bidxido de carbono (Nota 8). Represione et contenido del
destilador con nitrégeno seco (Precaucién - Represionar los contenidos
del destilador con aire mientras contiene vapores calientes de aceite
puede resuftar en fuego o explosidn.) si esto es necesario para
desmontar el aparato antes de que se haya enfriado debajo de 200°C.
Biéxido de carbono puede ser también usado para represionar,
proporcionado trampas de nitrdégeno liquido que no estén en uso.
(Precaucién - En adicién a otras precauciones, es recomendable para
finalizar la destilacion a una temperatura maxima de vapor de 350°C.
Operando el matraz de destilacién a una temperatura arriba de 350°C
para periodos prolongados a baja presién 1 kPa puede resuitar también
en deformacion térmica del matraz. En este caso, desechar el matraz
después de usarlo. Alternativamente, usar un matraz de cuarzo.)

NOTA 8 — Una comiente generosa de biéxido de carbono es preferida para
entriar el matraz para impedir fuego en caso de que el matraz se rompa durante
la prueba o durante el ciclo de enfriamiento.

4.10.12 Tomar la temperatura de ia trampa fria montada en la fuente de vacio
antes de que regrese a la temperatura ambiente. Recobrar, medir, y
anotar el volumen de los productos ligeros recogidos en la trampa.

4.10.13 Quitar el receptor y reemplazardo con otro. Quite el matraz y
reemplacelo con otro matraz lleno con un solvents limpio (Nota 9). Correr
una destilacion a presion atmosférica para kmpiar ia unidad. Al final de
esta corrida de limpieza, quitar el matraz y el receptor y circule una leve
corriente de aire o nitrégeno a seco la unidad.

NOTA 9 - Tolueno o ciclohexano pueden ser usados como sclventes de
limpieza.

4.11 CALCULOS Y REPORTE

4.11.1 Convertir la temperatura de vapor observada leyendo la Temperatura
Atmosférica Equivalente (AET) usando las ecuaciones en el Anexo 4.A7.
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4.11.2 Reporte la AET al grado Celsius mas cercano comespondiendo a los
porcentajes volumétricos de liguido recobrado en el receptor. Reporte
también la identidad de la muestra, la densidad (medido en 4.8.3), la
cantidad total de liquido destilado recuperadc en el receptor y en la
trampa fria antes de la fuente de vacio, algin suceso inusual tal como
esplimeo o proyeccion, junto con las medidas que fueron tomadas para
corregir el problema.

4.12 PRECISION Y DESVIACION?®

4.12.1 Precision

La precisién de este método de prueba fue generado desde datos
obtenidos en un programa cooperativo interlaboratorios en 1983 con la
participacion de nueve laboratorios y una corrida de ocho muestras. En
este programa, un laboratorio usé un analizador automatico de
destilacion a vacio y los resultados obtenidos con este equipo han sido
incluidos en los datos para generar esta declaracién de precisién. La
precision de este método de prueba es como sigue:

4.12.1.1 Repetibilidad

La diferencia entre dos resultados de prueba, en grados Celsius,
obtenido por el mismo operador con el mismo aparato bajo condiciones
de operacion constantes en idéntica prueba de materiales quizas, a la
larga carrera, en la normal y correcta operaciéon de este método de
prueba, exceda los valores indicados en la Tabla 4.1 en solamente un
caso en 20.

4.12.1.2 Reproducibilidad

La diferencia entre dos resultados simples e independientes en grados
Celsius, obtenido por operadores diferentes trabajando en laboratorios
diferentes en idéntica prueba de materiales quizas, a la larga carrera, en
la normal y correcta operacién de este método de prueba, exceda los
valores indicados en la Tabla 4.1 en solamente un ¢caso en 20.

 Los datos de soporte estan disponibles en el corporativo ASTM. Solicitud
RR:D02-1206.

69



4.12.1.3 En la Tabla 4.1, la relacién de cambio en grados Celsius (AET) por el
porcentaje de volumen liquido recuperado es mostrada como C / V %. En
alguan punto entre el 10 y el 90 % el valor de este punto es asumido para
ser igual al valor promedio de C/ V % de los dos puntos datos apuntan el
dato en cuestion. En caso de que el lapso de estos dos puntos sea mas
del 20 % recuperado. Una excepcion es el punto del 5 % donde el lapso
no sera mas del 10 %. Ver el Anexo 4.A8 para un ejemplo.

4.12.2 Los datos de precisién en ta Tabla 4.1 han sido computados desde las
ecuaciones siguientes, que pueden ser usadas para calcular los datos de
precision para C / V % valores no listados.

4.12.2.1 Repetibilidad ( r) puede ser calcutada usando la siguiente ecuacion:
r=M[eexp{a+bin{1.85)}]/1.8 (1)
donde:
r = repetibilidad, °C (AET)
e = funcién natural de logartmo base funcién, aproximadamente
2.718281828,
a, b, y M = constantes desde 4.125.1,y

S = relacion de cambio de temperatura (°C, AET) por porcentaie de
volumen recuperado.

4.12.22 Reproducibilidad ( R ) puede ser calculada usando la siguiente
ecuacion:
R=Meexp{a+bIn(1.8S)]/1.8 2)
donde:
R = reproducibilidad, °C (AET)
a', b', y M' = constantes desde 12.5.1, y

S = relacion de cambio de temperatura (°C, AET) por porcentaje de
volumen recuperado.

4.12.2.3 Ver Anexo 4.A8 para un ejemplo.
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4.12.3 Para calcular datos de precision para presiones entre 0.13y 1.3 kPa (1 y
10 mm Hg), usar constantes calculadas por interpolacién lineal desde los datos
dadosen4.125.1y 4.125.2.

4.12.4 Desviacion

Hasta el momento no hay referencia aceptada del material apropiado para
determinar la desviacion en el procedimiente del método de prueba.

Tabla No.4.1 “Tabla de Precisidn”

Nota 1.- La temperaltura equivalente atmosférica (AET) de la tabla se encuentran en grados Ceisius.

Criterio de REPETIBILIDAD REPRODUCIBILIDAD
Presion 0.13 Kpa(1 mmHg) 1.3 Kpa{10 mmHg) 0.13 Kpa(1 mmHg) 1.3 Kpa(10 mmHg)
IBP, °C 17 15 56 49
FBP, °C 33 7.1 31 27
VOLUMEN RECUPERADO
“C/V% 5-50% | 60-90% | 5-50% | 60-90% | 5-50% | 60-90% | 5-50% | 60-90%
0.5 24 25 1.9 2 6.5 3.9 7 5.4
1 29 3 2.4 25 10 6 8.3 7.2
15 32 3.3 2.8 2.9 13 7.8 11 8.5
2 34 35 3.1 32 16 9.4 12 9.6
25 3.6 3.7 3.3 a5 18 11 14 1
3 3.8 3.9 3.6 37 21 12 15 11
35 39 4 3.8 3.9 23 13 16 12
4 4 4.2 3.9 4.1 25 15 16 13
4.5 4.1 4.3 4.1 4.3 27 16 17 13
5 4.2 4.4 43 4.4 28 17 18 14
5.5 4.3 4.5 4.4 46 30 18 19 15
6 4.4 4.6 4.5 47 32 19 19 15
65 45 a7 4.7 4.8 34 20 20 16
7 4.6 4.8 4.8 5 35 23 21 186
75 4.7 4.8 4.9 5.1 37 22 21 16
8 4.8 4.9 5 5.2 38 23 22 17
8.5 48 5 5.1 5.3 40 24 22 17
9 4.9 5.1 5.2 5.4 41 25 23 18
95 5 5.1 53 5.5 13 25 23 18
10 5 52 5.4 56 44 26 24 19
105 5.1 52 5.5 5.7 48 27 24 19
11 5.1 5.2 56 5.8 47 28 25 19
11.5 5.2 5.4 57 59 48 29 25 20
12 5.2 5.4 58 6 50 30 26 20
12.5 53 55 5.9 6.1 51 30 26 20 -
13 53 5.5 8 6.2 52 31 27 21
13.5 54 5.6 5 53 54 32 27 21
14 54 5.6 6.1 6.3 55 33 27 21
14.5 55 5.7 6.2 6.4 56 33 28 22
15 55 5.7 6.3 8.5 57 34 28 22
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4.12.5 Constantes para Calcular Tabia 1:

4.12.5.1 Constantes para calcular habilidad de repeticién { r ):

Volumen Recuperado

IBP 5-50% [60-95% F8P
A 0.13 kPa (1 mm Hg) a 2.372 0.439 0.439 0.718
b 0 0.241 0.241 0
M 2.9 2.9 3.0 2.9
A 1.3 kPa (10 mm Hg) a 2.246 0.240 0.240 1.521
b 0 0.350 0.350 0
M 28 2.8 2.9 2.8

4.12.5.2 Constantes para cakular reproducibilidad ( R )

Volumen Recuperade

1BP 5-50% | B60-95% FBP
A 0.13 kPa (1 mm Hg) a 3.512 1.338 0.815 2.931
b 0 0.639 0.639 0
M 3.0 33 3.3 3.0
A 1.3 kPa (10 mm Hg) a 3.424 1.415 1.190 2.815
b Q 0.408 0.408 0
M 2.9 3.2 3.1 239

4.13 PALABRAS CLAVES

4.13.1 Temperatura atmosférica equivalente (AET); rango de ebullicion;
destilacién; destilacion a vacio.

METODO ASTM D-1160 ANEXOS
(Informacion Baslica, registrada asi por el propic método)

4.A1 PRACTICA PARA CALIBRACION DE SENSORES DE
TEMPERATURA

4.A1.1 Pringipio

Esta seccidn de los anexos trata con la calibracién bésica de los
sensores de temperatura del vapor contra estdndares de temparatura
primaria como recomendacién del Instituto Nacional para Ciencia vy
Tecnologia {NIST) de acuerdo para evitar los problemas ascciados con
al uso de referencias secundarias de temperatura. Este también puede
ser usado para la calibracién de otros sensores de temperatura.
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4.A1.2Los sensores pueden ser calibrados sobre el rango completo de
temperaturas antes de usarlo por primera vez y siempre gue el sensor o
su instrumento asociado sea atendido o reparado. Los sensores usados
en servicio de temperatura de vapor deben ser verificados mensualmante
a una o mas temperaturas.

4.A1.3Calibrar ios sensares con sus instrumentos asociados registrando las
temperaturas del punto de congelamiento de agua y de metales puros
seleccionados y mezclas metalicas listadas en 4.A1.6 bajo el nombre de
Reactivos y Materiales.

4.A1.4 Aparalo

Un aparato apropiado es mostrado en la Fig. 4A1. Para el punto de
congelamiento de agua, un matraz Dewar llenado al menos al 50 % con

hielo molido en agua puede ser un sustituto. l—[F

, . Crisol de grafito puro

Termopozo

Llenar hasta la
marca del nivel de
reactivo metalico

23 rem G, x 00 mim

de alta pureza
1 Recipiente Dewar
i estandar
¥ earn D,
Recubrimiento  de
asbesto que recubre " i) Resistencia eléctrica de
el cnsol cdmoda y calentaruiento de 100 W.
correctamente dentro
del Dewar.

Soporte metalico

Figura No. 4. A1 “Estandar de temperatura del bafio”
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4.A1.5 Procedimiento:

4.A1.5.1 Para sensores que son montados flojamente en un termepozo, situar
suficiente aceite de silicona o otro liquido inerte en el fondo det recipiente
asi como para hacer buen contacto fisico entre el sensor y el extremo del
racipients. Esos sensores que son fundidos al contacto con el extremo
pueden ser calibrados asi.

4.A1.5.2 Poner aproximadamente 0.3 mL de aceite de silicén en el fondo del
termopozo del bafio del punto de fusion e insertar el sensar para ser
calibrado. El aceite puede cubrir el extremo.

4.A1.5.3 Calentando el bafio del punto de fusidn a una temperatura 5 a 10°C
encima del punto de fusidn del metal puesto adentro y sujeto a esta
temperatura por 5 min. para asegurar que todo el metal de adentro es
fundido.

4.A1.5.4 Eliminar el calor al bafio del punto de fusion y observar y elaborar la
curva de enfriamiento. Se recomienda un papel en forma de carta para
grabar la temperatura. Cuando la curva de enfriamiento muestra una
meseta de temperatura constante por al menos 1 min., la temperatura de
calibracion es aceptada.

4.A1.5.5 Aplicar una correccion para ser sumada a la lectura, si es necesario,
dar la temperatura correcta. Una tabla de cormreccidn puede ser dibujada
contra la temperatura de interpolacidn. En al caso de instrumentos
automaticos, la correccidn puede ser hecha dentro del registro y debe ser
ajustable.

4A156 Si la meseta de enfriamiento es demasiado corta, puede ser
aumentada aplicando algun calor durante el ciclo de enfriamiento. Sea
consciente de la posibilidad que el bafic metdlico puede ser contaminado
o demasiado oxidado. En esta caso, reemplace el metal.

4.A1.6 Reactivos y Materiales:

4.A1.6.1 Agua Destilada

Grado reactivo definido como Tipo Il de Especificacién D 1193, punto de
congelamiento 0.0°C.

4.A1.6.2 Mezcla de Metales de Sn 50 wt %, Pb 32wt %, Cd 18 wt % -

Punto de congelamiento 145.0°C.
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4.A1.63 Sn- 100 %,
Punto de congelamiento 231.9°C.
4.A1.6.4 Pb- 100 %,

Punto de congelamiento 327.4°C.

4.A2. PRACTICA PARA DETERMINACION DE TIEMPO DE
RESPUESTA DE TEMPERATURA

4.A2.1 Aicances

Esta practica es para la determinacion del tiempo de respuesta de
temperatura basada en la relacion de enfriamiento del sensor bajo
condiciones prescritas.

4,A2.2 Significado y Uso

Esta practica se realiza para asegurar que el sensor es capaz de
responder suficientemente y rapidamente a cambios en la temperatura
que no signifique un error esperado para un retraso y es introducido en
un ascenso rapido de la curva de temperatura.

4.A2.2.1 La importancia de esta prueba es mayor bajo las condiciones de baja
presion cuando el contenido de calor del vapor es minimo.

4.A2.3 Procedimiento:

4.A2.3.1 Prepare un recipiente de 1 L en un plato caliente con un termopar de
vidrio soportado verticalmente en el agua. Mantener la temperatura del
agua en 90 + 5°C.

4.A2.3.2 Conectar el sensor a un instrumento apropiado preferibiemente
teniendo un indicador digitat con una precision de 0.1°C.
Alternativamente, conectar el sensor a un registrador de papel de un
rango apropiade que permita ia interpolacion a 0.1°C. Fijar la velocidad
de la carta registradora en al manos 30 cm./h para facilidad de lectura.

4.A2.3.3 Insertar el sensor dentro del orificio en el centro de uno de los lagos de
una caja de cartdn en forma de cubo con 30 cm. en cada lado. El sensor
seria sujetado en el sitio fijandolo por un extremo o en la junta del orificio.
Registrar la temperatura en la caja cuando se vuelva estable.
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4.A2.3.4 Quitar el sensor e insertarlo dentro el termopozo en el recipiente de
agua. Después que el sensor ha alcanzado una temperatura de 80°C,
quitelo e inmediatamente insérielo dentro el agujero en la caja.

4.A2.3.5 Observar con un cronémetro, ¢ registro en el papel del registrador, el
intervalo de tiempo requerido por el sensor para enfriar de 30°C a 5°C
por arriba de la temperatura registrada en 4.A2.3.3.

4.A2.3.6 Un intervalo de tiempo en exceso de 200 s. no es aceptable.

4.A3 PRACTICA PARA CALIBRACION DE MEDIDORES DE
VACIO

4.A3.1 Principio

La calibracion de sensores de vacio esta basada en el usc del medidor
McLeod, que es el tnico medidor primario practico apropiado para este
rango de presién.

NOTA 4.A3.1 Los principios generales de construccion del medidor Mcleod
estan bien establecidos. Las dimensiones y tolerancias de un medidor que,
cuando es correctamente usado, llena completamente los requisitos de 4.6.1.5
para el rango de presion que va de 0.1 a 5 kPa y que son; longitud de capilar de
200 + 5 mm, didmetro de capilar de 2.7 mm (conccido a 0.002 mm), con
volumen de corpulencia + volumen de capilar, 10.5 = 0.5 mt (conocido a 0.05
mL}. Este medidor es mejor usarlo ajustando el nivel de mercurio en el brazc
del sistema de presiéon a un punto opuesto cercano al extremo del tubo de
capilar. La presidn dei sistema es calculada por medio de la siguiente ecuacion:

P=KbHt /(V-bh) (4.A3.1)
Donde:
K = 133.32. Este es un factor de convarsion dimensionado para convertir
mm a N/m2,

P = presi6n del sistema, Pa,

b = volumen del capilar por unidad de longitud expresada en mL/mm,
h = longitud del capilar izquierdo vacio de mercurio, mm, y

V = volumen combinado del bulbo y del capilar, mL.

Esta ecuacién incluye el factor de correccion requerido cuando la presién del
sistema es una fraccion apreciable de la longitud del capilar izquierdo vacio de
mercurio. Un reguisito para la operacién exitosa de este medidor de presionas
de sistema en el rango de 100 Pa a 200 Pa (0.75 mm Hg a 1.5 mm Hg) es la
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determinacion de la longitud del capilar izquierdo vacio de mercurio con una
exactitud de 0.2 mm. En presiones desde 0.2 a 2 kPa {1.5 a 15 mm Hg), una
precision en esta medida de 0.5 mm es suficiente.

4.A3.2 Aparato

Un setup de prueba apropiado es mostrado en la Fig. 4.A2. El debe ser
capaz de mantener presiones que son constantes en un 1 % de la
presion requerida a presiones de 1 kPa y mas altas y en 0.01 kPa a
presiones debajo de 1 kPa.

Prueba de calibracién

Bl e

MANFIELD 1540 mm 0.0, )

K

Trampa esférica

de vacio W45 Junta
Hacia la bomba G Orificio de referencia 2 mm. vélvula de paso
de vacio :

[
* Control automadtico de vacio o vélvula de
¢ estrangulamiento Hoke tipo 318

4 Deshumidificador },‘

Nitrogeno

Figura No. 4.A2 “Calibracién del medidor ds vacio”

4.A3.2.1 El medidor Mcl.eod, cuando usado como el estandar, deber haber sido
horneado fuera en vacio y caliente a una presién debajo de 0.01 kPa
antes rellenado con mercurio limpio y después es protegido de la
exposicion a la humedad tal como el aire atmosférico. El uso de dos
medidores Mcleod de rangos de presion diferente es recomendado
como una precaucion. Si ellos acuerdan a Ia presion de prueba, esto es
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un indicio que el sistema esta libre de humedad y otros condensables.
(Precaucion — El mercurio (Hg) es un veneno. Fatal o perjudicial si es
ingerido o aspirado.

4.A3.3 - Procedimiento:
4.A3.3.1 Colocar un manifold de prueba tal como es mostrado en la Fig. 4A3.1.

4.A3.3.2 Asegurar que el manifold de prueba esta libre de agujeros y pueda ser
mantenido a una presidn fija en el nivel requerido. Una prueba de fugas
apropiada es bombear a una presién abajo de 0.1 kPa y aislar la bomba.
Observar la presién intema por al menos 1 min. Si la presion sube no
mas de 0.01 kPa en ese periodo, el aparato es considerado aceptable.

4.A3.3.3 Conectar el (los)medidor(es) primario(s) de vacio y el{los) medidor{es)
para ser calibrado(s). Ajustar la presidn al nivel requerido para la prueba
y correr una prueba final de fugas.

4.A3.3.4 Leer y registrar las presiones indicadas por todos los medidores tan
simultdneamente como sea posible.

4.A3.3.5 Repetir el procedimiento indicado en los niveles de presion de 0.13,
1.3, ¥y 6.7 kPa {1, 10 y 50 mm Hg).

4.A3.3.6 Elaborar una tabla de correcciones para ser sumadas en cada nivel de
presion para cada medidor probado. Esta puede ser usada para
interpolacién cuando sea necesaria.

4.A4. SISTEMA REGULADOR DE PRESION

4.A4.1 Lo siguiente es sugerido como un ejempio satisfactorio de un sistema
regulador de presidn: Una baja eficiencia, bomba de vacio de alta
capacidad es conectada a 1 de dos tanques de oleada, cada uno
teniendo una capacidad de 10 a 20 L e instaladas en serie. Una véalvula
solenoide u otro tipo de regulador es instalado en la conexién entre los
tanques porque el primero es mantenido a la presién de la bomba y el
segundo a la presion del aparato de destilacién.

4.A4.1.1 Con algin aparato esto es deseable para tener un ligero sangrado al
segundo tanque que causara operar los controles a intervalos regulares
en orden para proporcionar una operacién suave. Sin embargo, la
experiencia ha mostrado que el sangrado serd sujeto a un minimo
absoluto en orden para impedir pérdida de vapores a través de la
conexidn del mandmetro arriba de la columna.
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4.A4.1.2 Conectando lineas desde el segundo depdsito al aparato de
destilacion a vacio serd tan corta en longitud tan grande en diametro
como sea posible. Un diametro interno minimo de 12 mm es sugerido.

4.A4.1.3 Todavia, para multiples arreglos, esto es posible para usar una bomba

) grande y una gran baja de presion en el tanque de oleada. Varios
lanques méas pequefios operando a las presiones de ias diversas
destilaciones pueden ser pegadas al tanque grande de oleada de baja
presion con reguladores individuales de presién. Otro arreglo puede ser
usado, manteniendo constante la presién proporcionada dentro de los
limites especificados en 4.6.1.7.

NOTA 4.A41 - Si una valwla solenocide u otro regulador operado
eléctricamente es usado, un manostato apropiado es requerido para la
activacion del dispositivo regulador. Muchas partes de! manostato es descrito
en la literatura o esta disponible en casas proveedoras de laboratorios. Como
una altemativa para separar el manostato y la solenoide, un Manostato
Cartesiano puede ser usado. Este artefacto es capaz de mantener la presidn
del sisterna dentro de los limites especificados bajo a una presién de cerca de 1
kPa.

4.A5. APARATO VERIFICADOR CON COMBUSTIBLE REACTIVO

4.A5.1 Comprobar el aparato montado, incluyendo el medidor de presion y el
sensor de temperatura previamente calibrados e instrumentacion
asociada, para indicar montaje apropiado y el control de la operacion.
Dirigir el procedimiento de prueba como el descrito a la presién de
prueba en conexidn con una muestra especifica o a dos o mas presiones
en conexion con la comprobacién general del equipo, usando n-
hexadecano o n-tetradecano.

4.A5.1.1 Si el n-hexadecano es usado, el promedio de temperaturas de
destilacion obtenidas en el rango de 10 % a 90 %, inclusive, estaria de
acuerdo con los datos de la Tabla 4.A5.1.
4.A5.1.2 Para presiones arriba de 0.1 kPa no dados en la Tabla 4.A5. 1, el rango
de promedio de temperaturas no se desviara por mas de 1.5 °C desde
una temperatura, f, dada por:
1=[1831.316/(6.14438 - log P)] - 154.53 (4.A5.1)
donde P estaen kPa, y testd en °C, o
t=[1B31.316/(7.01944 - log P)] - 154.53 (4.A5.2)

Donde P estd en mm Hg, y t esta en °C.
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TABLA 4.A5.1 — Temperatura de Destilacién de Compuestos de Referencia

Prasion Rango de Temperatura, °C
KPa mm Hg n-tetradecano n-hexadecano
0.13 1.0 78.9a81.9 104.3 a 107.6
0.67 5.0 106.4 a 109.4 133-1a 1364
1.34 10.0 120.2a123.2 147.5 a 150.8
27 20.0 135.5a 138.5 163.3 a 166.7
5.3 40.0 152.5a 155.5 181.1 a 184.4
6.7 50.0 158.3a 161.3 187.2a190.6

4.A5.1.3 Si n-tetradecano es usado, el promedio de temperaturas de destilacion
obtenidas en el rango de 10 % a 90 %, inclusive, estaria de acuerdo con
los datos de la Tabla 4.A5.1.

4.A5.1.4 Para presiones arriba de 0.1 kPa no dadas en la Tabla 4.A5.1, y si n-
tetradecano es usado, el rango de promedio de temperaturas no se
desviard por mas de 1.5 °C desde una temperatura, t14, dada por:

t14 = [1747.452 / (6.1471 - log P)] - 168.44 (4.A5.3)
Donde P estd en kPa, y testd en °C, 0
t14 = [1747.452 / (7.02216 - log P)] - 168.44 (4.A5.4)

Donde P estd en mm Hg, y testa en °C.

4.A6 DESHIDRATACION DE LA MUESTRA Y SUPRESION DE
ESPUMA

4 A6.1 Deshidratacion de la Muestra

Lo siguiente es sugerido como un medio conveniente de deshidratar
muestras para ser sometidas a esta prueba de destilacion. Calentar 300
mL de la muestra a 80°C, adicionar de 10 a 15 g de cloruro de cakcio
(CaCly) fundido de malla de 8 a 12, y agitar vigorosamente por 10 a 15
min. Permitir enfriar la mezcla sin remover y quitar la capa de aceite por
decantacion.
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4.A6.2 Supresion de Espuma y Proyseccién de la Muestra:

4.A6.21 La fendencia de las muestras a proyectarse ¢ formar espuma
excasivamente es frecuentemente un serio obstaculo para la destilacion
exitosa de productos de petr6leo a vacio. En algunos casos, este es
debido a la presencia de agua o gases disueltos, pero muchas muestras
espuman incluso cuando aparentemente estdn libres de estos
contaminantes. No hay unanimidad de opinidn en lo concemiente a la
mejor forma para reducir espuma excesiva a proporciones manejables.
Los métedos siguientes son proporcionados solamente como ejemplo del
medio que ha sido empleado con éxito para este propdsito.

4.AB.2.2 Eliminacion de Gas

El procedimiento descrito en 4.10.6 es propuesto para promover la
eliminacion de gas. Proporciones bajas de reduccion de presién o
aumento de temperatura, o ambos, para el aceite en el matraz son
factores importantes para tener éxito por este madio. Otra técnica para
eliminar el gas es filtrar la muestra a vacio antes de pesaria.

4.A6.2,3 Aplicacion de Lana Acerada

Separar aproximadamente 10 g de una almohadilla doblada de lana de
acero de grado medio. Desdoblar, y separar internamente de 8 a 10
hebras largas flojas. Empujar cada hebra separadamente dentro de la
parte ancha del matraz. Evitar empacar apretadamente o la formacién de
grandes espacios vacios. Lienar la parte media superior del bulbo con
lana acerada, pero no permita que alguna hebra para sobresalga mas de
6 mm dentro del cuello del matraz. Alternativamente, tome 0.5 a 0.6 gde
lana de acero de Grado 2, enrolle dentra de ella cinco balines, cada uno
de aproximadamente 8 a 10 mm en didmetro, y péngalos dentro del
matraz.

4.A6.2.4 Hirviendo Astillas

Esto consiste en pedazos rotos y secos de capsulas de porcelana o
astillas de dedales metalicos que son soltados dentro del matraz antes
de iniciar una destilacion. Granulos claros del tipo Hengar, como los
usados en determinaciones de nitrogeno Kjeldahl, son también usados
de la misma forma (Nota A6.1).

NOTA A6.1 - El uso de auxiliares antiproyecciones puede afectar la curva de
destilacion. Su uso por lo tanto seria limitado a casos donde son
absolutamente necesarios para realizar ia destilacién.
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4. AB6.2.5. Fluidos de Silicon

La adicion de una o dos gotas de fluido de silicénh {350 cSt) a la muestra
en el matraz es eficaz on la supresién de espuma en muchos casos. Sin
embargo, pruebas analiticas corridas en los productos por este método
de prueba pueden ser desviados por la presencia de estos fluidos, por lo
gue el reporte hara notar su uso. ’

4.A6.2.6 Preparacion del Matraz

Algunos laboratorios han tratado los intemos del matraz, en forma
pricritaria para usarlos en destilacion, y proporcionar una superficie de
ebullicién activa. Los méiodos usados para este propésito incluyen:
hirviendo 100 mL de solucidn de hidréxido de sodio al 33 % por 15 a 20
min., marcando intemamente el fondo del matraz con acido fluorhidrico
fumante, vy la infusién de finos abrasivos o calcinar el vidrio dentro del
fondo del matraz.

4.A7 PRACTICA PARA CONVERTIR TEMPERATURAS DE
VAPOR OBSERVADAS A TEMPERATURAS
ATMOSFERICAS EQUIVALENTES (AET)

4.A7.1 Alcance

4.A7.1.1 Esta practica es para la conversién de la temperatura actual de
destilacion obtenida a presion reducida a temperatura atmosférica
equivalente (AET) comrespondiente al punto de ebullicion equivalente a
presién atmosférica, 101.3 kPa (760 mm Hg), por medio de ecuaciones

deducidas por Maxwell y Bonnell.!

4.A7.2 Significado y Uso

4.A7.2.1 B valor final de la temperatura atmosférica equivalente puede ser
obtenida por computacion.

h

Fluido Dow Corning de Silicon No. 200, disponible por Dow Corning ha sido
encontrado satisfactorio para este proposito.
' Maxwell y Bonnell, Industrial Engineering Chemestry, Vol. 48, 1957, pag. 1187.
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4.A7.3 Calculos

4.A7.3.1 La conversion de la temperatura de vapor observada a temperatura
atmosférica equivalente es mediante el uso de la ecuacién 4.A7.1:

AET = {(748.1 x A)[1/(VT, K)] + [(0.3861 x A) - 0.00051606]} - 273.1 (4.A7.1)
Donde:

AET = temperatura atmosférica equivalente, °C, y
T = temperatura de vapor observada, °C.

4.A7.3.1.1 Calcular A usando las ecuaciones 4.A7.2 0 4. A7.3
A =1{5.143836 - (0.9774472 x log P)}/{2579.33-(95.76 xlog P)}  (4.A7.2)
Donde:

P = presién de operacion, kPa, (presion de operacion = 0.266 kPa),
Q:
A = {5.994295 - (0.972546 x log P)} / {2663.129 - (95.76 x log P)} (4.A7.3)
Donde:

P = presion de operacion, mm Hg, (presion de operacion = 2 mm Ho).

4.A7.3.1.2 Si la presidn de operacion < 0.266 kPa (< 2 mm Hg), calcular A
usando la ecuacidn 4.A7.4 o la ecuacién 4.A7.5:

A ={5.897249 - (0.987672 x log P)} / {2962.909 - (43.00 x log P)} (4.A7.4)
Donde:

P = presién de operacion, kPa,
o:

A = (6.761559 - (0.987672 x log P)} / {3000 - (43.00 x log P)} (4.A7.5)

Donde: P = presién de operacién, mm Hg.

4.A7.3.2 Las ecuaciones son correctas solamente para muastras que tienen un
factor de Watson (K) de 12 + 0.2. £l factor K debera asumirse que es 12
y cualquier efecto del factor debe ser ignorado bajo un mutuo
entendimiento y contemplarlo en el andlisis del proceso.
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4.A7.3.3 Si se requiere alguna correccidn, se pueds usar la ecuacién 4.A7.6
para calcular el factor de Watson (K):

K=(1.8(B=+273.1)*D (4.A7.6)
Donde:
B = promedio de temperaturas de punto de ebullicidn, °C, y

D = densidad a 15 °C

4.A7.3.3.1 Por costumbre, tampoco la media de la temperatura de vapor del
especimen puede ser usada para el promedio del punto de
ebullicion. En ningun caso el método debe ser especificado.

4.A7.3.3.2 Un estimado del factor de Watson (K) puede determinarse usando la
Figura 4.A7.1.

4.A7.3.4 Para el calculo de la correccion debera aplicarse el AET usando la
ecuacién 4 A7.7

1=-1.4[K-12][log(Pa/Pp)] (4.A7.7)
Donde:
t = correccion, °C,
Pa = presion atmaosférica, kPa (mm Hg), y

Po = presion observada, kPa (mm Hg).

4.A7.3.4.1 Un estimado de la correccion puede hacerse usando la Figura
4.A7.2.

4.A8. EJEMPLO DE CALCULOS DE PRECISION

4.A8.1 Procedimiento:

4.A8.1.1 Para un porcentaje recuperado dado desde una destilacién a una

presion dada (0.13 o 1.3 kPa), calcular el cambio de temperatura en por
ciento de volumen recuperado {°C(AET)/ V %)}
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4.A8.1.2 Observar la precisién deseada (repetibilidad o reproducibilidad) de la
Tabla 2. Usar interpolacién lineal para encontrar la precisién cuando °C
{AET)/V % no es un nimero completo.

4.A8.2 Ejemplo

Resultado deseado: reproducibilidad de 30% recuperado, 0.13 kPa(1 mm
Hg), °C:

AET (°C) 40 % 443
AET {°C) 30 % 427
AET (°C) 20 % 409
°C/V % = (443 - 409) / (40 - 20) =34/20=1.7

De la Tabla 2, Reproducibilidad, 0.13 kPa (1 mm Hg); recuperacién entre 5y 50
% (inclusive):

°C/V%de15=13
°C/V%de20=16
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Por lo tanto: 13 + (0.2/0.5)(16 - 13) = 14.2,
Redondeado = 14 °C.

4.A9. DESTILACION DE PRODUCTOS DE PETROLEO A
PRESION REDUCIDA (AUTOMATICO)

4.A9.1 Alcance

Este método de prueba cubre la determinacidn por equipo automatico, a
presiones reducidas, del rango de punios de ebullicion para productos de
peirdleo que pueden ser parcial o completamente vaporizados a una
temperatura maxima de lquido de 400 °C.

4.A9.2 Rsesumen del Método de Prueba

La muestra es destilada en un aparato automatico de destilacion que
duplica las condiciones de destilacién descritas en el procedimiento
manual. Los datos son obtenidos desde el punto inicial de ebullicién
(IBP}, el punto final de ebullicion (FBP), y una curva de destilaciéon de

temperatura atmosférica equivalente (AET) contra el volumen que puede
ser abtenido.

4.A9.3 Aparato

El aparato automatico seria disefiado para incluir los componentes como
se describio en 4.6.1. Las partes adicionales no especificadas pueden
ser incluidas por el fabricante pero no son esenciales para obtener
resultados satisfactorios pero son componentes deseables para el

montaje con el propdsito de proporcionar un eficaz uso del aparato y
facilidad en su operacién.

4.A9.3.1 Seguidor de Nivel / Mecanismo de Registro

Para la medida del volumen de liquido recuperado en el receptor. Ei
sistema tendra una resolucién de 0.1 mL con una exactitud de + 1 mL. La

calibracion del montaje seria confirmada segun las instrucciones de
fabricante.

4. A9.3.2 Medidor de Vacip

Debe ser capaz de medir la presion absoluta con una exactitud de +10
Pa (+ 0.08 mm Hg) a 1 kPa (7.5 mm) y menos. El medidor de vacio es
normalmente un sistema de medicién slectrénico de vacio. Una exactitud
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de + 1 % de la lectura observada se requiere en el rango por encima de 1
kPa. Un medidor electrénico de diafragma es capaz de lograr este nivel
de exactitud, pero deben ser correctamente calibrados y re compraobar
periddicamente, como se describe en el Anexo 4.A3.

4.A9.3.3 Sistema de Control de Temperatura de la Cdmara del Receptor

Debe controlar la temperatura del receptor entre 32 °C y 78 °C.

4.A9.4 Muestra y Requisitos de la Muestra

La muestra y sus requisitos son descritos en la Seccion 4.8.

4.A9.5 Preparacion del Aparato

El instrumento es preparado de acuerdo con las instrucciones del
fabricante.

4.A9.6 Procedimiento:

4.A9.6.1 Fijar la temperatura del refrigerante en el condensador al menos 30 °C
debajo de ia temperatura de vapor mas baja cbservada en la prueba.
Una temperatura cercana a 60°C ha sido encontrada satisfactoria para
mas cargas.

4.A9.6.2 Determinar la densidad de la muestra a la temperatura del receptor por
medio de un hidrometro por Método de Prusba D 1298, por medio de un
densimetro digital usando el Método de Prueba D 4052, o mediante el
uso de subrutinas matemdticas o tablas de Guia D 1250, o una
combinacién de ambas.

4.A9.6.3 A partir de la densidad de la muestra, determinar el peso, lo mas
cercano a 0.1 g, equivalente a 200 mL de la muestra a la temperatura del
receptor. Pesar esta cantidad de aceite (muestra) dentro el matraz de
destilacién.

4.A9.6.4 Lubricar la junta esférica del aparato de destilacién con una grasa
apropiada. Conectar el matraz a la junta esférica inferior del cabezal de
destilacion, situar el calentador abajo del matraz, poner la mantilia
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superior en su lugar, y conectar el resto del aparato usando abrazaderas
de resorte para asegurar las juntas.

4.A9.6.5 Insertar el sensor de temperatura sensor dentro del termopozo.

4.A9.6.6 Establecer la presién de operacién en el valor establecido para la
destilacion (ver Nota 3). La presion seria reducida automaticamente en
partes para impedir espumeo de la muestra.

4.A9.6.7 Fijar la proporcion de calor inicial al valor deseado. El aparato tendria
la capacidad para ajustar la entrada de calor porque el destilado
recuperado esta en una proporcion uniforme de 6 a 8 mL/min.

4.A9.6.8 Después de asegurarse que los controles del aparato estan colocados
segun las instrucciones de fabricante, iniciar la destilacién.

4.A9.6.9 El aparato automaticamente registrara el punto inicial de ebullicion, por
ciento de volimenes recuperados correspondiendo a las temperaturas
actuales, y relaciones de destilacion. Temperaturas actuates registradas
son convertidas automaticamente a Temperatwas Automaticas
Equivalentes (AET) usando un programa suministrado por el fabricante.
Esta conversién estaria basada en la {Ecuacién 4.A7.1).

4.A9.6.10 Si la temperatura del liquido alcanza 400 °C, o si la temperatura del
vapor alcanza un valor maximo antes del punto final de ebullicion
observado, el equipo de destilacién se apagara y terminara la destilacion.
El aparato automdticamente registrara la temperatura del vapor y el por

ciento de volumen total recuperado en el tiempo en que la destilacion es
detenida.

4.A9.6.11 Al término de la destilacion, el aparato entrard automaticamente a un
ciclo de enfriamiento. Después la temperatura descendera a un limite
seguro, normaimente 100 °C, la presién en el equipo de destilacion
aumentara gradualmente a presion atmosférica. El Matraz y el receptor
pueden entonces ser retirados para su limpieza. Si es necesario,
desmontar el aparato después de que los contenidos han entriado debaijo

de 100 °C, usar nitrégeno seco para regresar el sistema de presion a
presién atmaosférica.

4.A9.6.12 La unidad se limpia como se describe en 4.10.13.

4.A9.6.13 Cualquier material en la trampa fria es recuperada como se describe
en4.10.12.

4.A9.7 Precision y Desviacion:

4.A9.7.1 La precision del método de prusba usando equipo automatico D 1160
se ha determinado.
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4.A9.7.2 La desviacidn entre el método de prueba manual y automatico se ha
determinado.

METODO ASTM D — 1160 APENDICE
(Informacién no obligatoria, marcada asi por el propio método)

4.X1. PROCEDIMIENTO DE ALINEACION DEL APARATO MEDIDOR DE LA
TEMPERATURA DE VAPOR

4.X1.1 Una herramienta de ayuda en la determinacién del punto de derrame fue
hecha fuera de una barra de aproximadamente 3 mm de ancho por
aproximadamente 300 mm de longitud. Una inclinacién de 90° fue hecha
aproximadamente 25 mm desde un extramo. Entonces un tubing flexible
de plastico de 2 mm de didametro interno (ID) fue colocado sobre el
extremo a una distancia total de cerca de 30 mm. El tubing flexible de
plastico es usado para impedir el rayado del cristal. La longitud de la
banda depende del didmetro interno de columna de destilacién.

4.X1.2 Esta herramienta es entonces cuidadosamente movida hacia desde la
parte inferior de la columna de destilacién hasta el extremo y puede
sobresalir dentro dal brazo de condensacién. El extremo de la banda
curvada de Ia herramienta quizds entonces es descansada en el punto
mas alto de la unién intema mas baja de la columna de destilacién y la
seccion de condensando del ensamble del vacio-chaqueta de la
columna. Este es el punto de derrame. Entonces con el punto de una
pluma hacer una marca en un lado del vidrio exterior de la columna de
destilacion en linea con el fondo de la herramienta. Repetir este paso en
el lado opuesto de la columna de destilacion. Con dos reglas de borde
derecho confirnar que la distancia desde el tope de la columna de
destilacion abajo de cada una de las dos marcas son iguales. Si ellos son
iguales, entonces este es el punto de derrame. Si ellos no son iguales,
repetir los pasos descritos arriba.

4.X1.3 Una vez que el punto de derrame ha sido determinado, entonces hacer
una marca en ambos lados exteriores del vidrioc 3 mm + 1 mm debajo de
las marcas determinadas arriba. Este es donde el extremno del sensor
seria alineado. (Si es posible, estos dos juegos de marcas serian hechos
permanentemente en la columna de destilacién donde no se cambiarian
a menos que se hagan reparaciones al cristal).

4.X1.4 Mientras se tenga la columna de destilacién usted puede ver a través de

la columna de destilacion, insertar el termopar que ha sido situado en la
tuerca del tomillo dentro de 1a columna de destilacion. Con la tuerca del
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accesorio colocado en su posicidn normal de operacidn ajustar el
termopar (arriba o abajo) para que el extremo sea alineado con la mas
baja de las dos marcas hechas en la parte externa del vidrio. Una vez en
la posicion apropiada apretar la tuerca del tomillo. Entonces marcar el
punto donde el termopar se alinea con el extremo del tomillo con la
marca pemanente. Esta marcacién sera exacta para esta columna
particular de destilacion, tuerca y tornilio apretados, y el termopar
solamente y puede ser usado para comprobar la alineacién apropiada.

RESUMEN DE CAMBIOS VERSION ACTUALIZADA DEL
METODO ASTM D-1160

Subcomité D02.08 ha identificado 1a localizacion de cambios seleccionados
para este estandar desde el itimo tomo (D 1160-99) que puede impactar el uso
de este estandar.

(4.1) Parrafo 4.6.1.1 ha sido revisado para mostrar disefios alternos de! matraz
que puede ser usado en el programa interaboratorios.

(4.2) Parrafo 4.6.1.3 es revisado para clarificar el posicionamiento del sensor de
la temperatura del vapor y los disefios son hechos de acuerdo a su uso.
Algunas figuras han sido adicionadas para clarificar el posicionamiento y el
punto de derrame.

(4.3) La definicién del punto de derrame como 4.3.1.4. Parrafo 4.3.1.3 clarifica
la definicién del punto inicial de ebullicion (IBP).

{4.4) Anexo 4.A7 es reemplazado con un corregido y nuevo Anexa 4.A7. Las
tablas de conversion de temperatura son quitadas desde el texto. P4rrafos
4.3.1.1 y 4.11.1 haber sido revisado para quitar las referencias a las tablas de
conversion de temperatura.

(4.5) Apéndice 4.X1 describe la alineacion del instrumento de medicidn de la
temperatura del vapor mediante el procedimiento que ha sido adicionado.

La sociedad Americana de Pruebas y Materiales no toma posicién con
respecto a fa validez de algunos derechos de patentes afirmadas en
canexion con algin objeto mencionado en este estandar. Los Usuarios
de este estandar son expresamente avisados de esa determinacién y de
la validez de algunos derechos de patente, y el riesgo de violacién de
tales derechos, son enteramente bajo su propia responsabilidad.

Este estandar es tema de revisidn en cualquier tiempo por el comité

técnico responsable y debe ser examinado cada cinco afios y si no es
revisado, seran retirados o reprendidos. Sus comentarios son invitados
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para la revision de este estdndar o para estandares adicionales y serian
dirigidos al Corporativo ASTM. Sus comentarios tendran cuidadosa
consideracion en una reunion del comité técnico responsable, v que
usted puede asistir. Si usted siente que sus comentarios no han sido bien
escuchados puede dar su punto de vista al Comité de Estandares ASTM,
1916 Race St., Philadelphia, PA 19103.

Este estandar esta registrado por ASTM Internacional, 100 Barr Harbor
Drive, P.O. Box C700, West Conshohocken, PA 19428-2959, Estados
Unidos. Reimpresiones individuales {multiple o simple copia) de este
estandar puede ser obtenido contactando ASTM en la direccion arriba
indicada o al 610-832-9585 (leléfono), 610-832-9555 (fax), o a
service @astm.org (e-mail); ¢ a través del sitio de web (www.astm.orq).

COPYRIGHT ASTM Intemacional
Licenciado por Manejo de Servicios de Informacion
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CAPITULO V
ANALISIS DEL PROCESO O ANALISIS DEL SISTEMA

5.1

DESCRIPCION DEL PROCESO

El proceso para realizar una destilacién bajo el método ASTM-D1160, esta
constituido por diversas secciones:

»

»

Y

»

v

511

512

Seccioén de Carga

Seccién de Calentamiento.

Seccidn de Destitacion

Seccion de Condensacion

Seccién de Recuperacién de Producto.

Seccidn de Recuperacion de de Compuestos Ligeros.

Seccidn de Vacio.

SECCION DE CARGA

En esta parte, se coloca la muestra a la cual se realizara la destilacion, el
método menciona que la carga debe tener una temperatura aproximada
de 60°C, pero hay muestras gue a temperatura ambiente se encuentran
en estado sdlido y no fluyen, lo cual dificulta la etapa de cargado; para
estos casos el método recomienda que las muestras sean sometidas a
calentamiento, de manera que se el minimo para que fluyan y sea
posible el cargado de la muestra.

SECCICN DE CALENTAMIENTO

En esta seccidn, se observa el dispositivo mediante el cual se realizara el
calentamiento de la muestra, este calentamiento debe ser gradual, y ya
en la destilacion, el calentamiento se vuelve un factor importante para
conservar la velocidad de destilacion que requiere el método.
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5.1.3

514

515

SECCION DE DESTILACION

En esta parte se encuentra la columna en donde los vapores calientes
ascienden y los cuales posteriormente pasaran al condensador.

SECCION DE CONDENSACION

La parte de condensacién, se encarga de enfriar los vapores calientes y
condensarlos hasta el esto liquido, este condensador, esta recubierto de
un bafo a 60°C, es importante mantener una temperatura con la cual el
destilado no se solidifique y este se mantenga fluido para mantener la
velocidad del destilado y que el producto sea recuperado.

SECCION DE RECUPERACION DE PRODUCTO

En esta parte, se encuentra una probeta donde se ira a cumulando el
destilado, en la parte de la boquilla, va acompafiado una de metal o
puede ser una cadena a través de la cual sl destilado ira descendiendo,
por la manera de contabilizar el destilado, es de suma importancia estos
dispositivos antes mencionados. Al igual que en la parte de
condensacién, la probeta de recuperacién de producto esta recubienta de
un bafio, el cual esta la temperatura de 60°C, al producto recuperado se
le denomina Destilado. A través de! porcentaje que se destilo, se hace la
referencia al porcentaje de rendimiento o conversion a productos ligeros,
de suma importancia para los investigadores. No hay que olvidar que el
procesamiento de productos pesados, las tecnologias y las conversiones
a productos ligeros, es el reto que afronta PEMEX, para lo cual la
caracterizacion del destilado, residuo y obtencion de ligeros es muy
importante.

SECCION DE RECUPERACION DE COMPUESTOS LIGEROS.

Esta seccién de suma importancia, pues junto con el destilado y
realizando los cdélculos correspondientes, definen el porcentaje de
conversion del crudo residuo pesado a fracciones ligeras.

5.1.7 SECCION DE VACIO

La seccidn de vacioé es indispensable, pues sin ella, no se podria llevar a
cabo la destilacion, ge entrada porque el método asi lo establece y
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seguido porque la muestra se descompondria con la elevada
temperatura. La accién que permite desplazar el aire y generar vacio en
el sistema o presion negativa, es una bomba de vacio, esta debe tener la
capacidad de mantener el vacio durante el desarrollo de la prueba, esta
accion debe iniciarse antes de que se active el calentamiento a la
muestra.
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Figura No. 5.1 “Diagrama del Proceso del Equipo ASTM D-1160", esta figura muestra el
diagrama de proceso, donde se observa las secciones antes menciocnadas.
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5.2 DESCRIPCION DEL EQUIPO

Secciones que conforman el
equipo automatizado de
destilacién ASTM-D1160

5.2.a) Matraz de Bola

5.2.b) Columna de Destilacion
5.2.¢) Medidor de Temperatura
de Vapor

5.2.d) Receptor de Vidrio
5.2.e) Medidor de Vacio

5.2.f) Regulador de Presidn
5.2 g) Fuente de Vacio

5.2.h) Trampa de Vapor

5.2.1) Sistema de Recirculacion

Fig. 5.2 — Descripcion de las partes que conforman el equipo automatico ASTM
D-1160

a) Matraz de Destilacion

Este matraz debe ser de un volumen de 500 mL de capacidad, hecho de vidrio
o de borosilicato o de cuarzo. El matraz debe permitir introducir un termopar a
manera de poder monitorear a temperatura de la carga a lo largo de la prueba,
ia colocacién del termopar a la medidas especificadas debe ser tomado en
cuenta, pues la mala colocacion de este puede provocar la descompaosicion
térmica de la carga o en su defecto dafiar el matraz hasta llegar a fracturaro y
con esto la prueba no se puede realizar. Para evitar perdidas de calor, se
recomienda que el matraz sea cubierto por una chaqueta o mantilla de
calentamiento con buen aislamiento.

b} Columna de Destilacién
La columna es ensamblada con chaqueta de vacio, de vidrio de borasiticato, la

columna esta constituida por u cabezal de destilacién y un condensador. El
cabezal esta dentro de una chaqueta de vacio de vidrio completamente
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plateada, para evitar la perdidas de calor, fa seccion del condensadaor, se
encuentra encerrada en una chaqueta de agua, con la finalidad de que el
condensado fluya de manera correcta, el condensador conecta hasta la parte
del receptor del producto y la parte de recuperacion de ligeros y el sistema de
vacio.

¢) Instrumento Medidor de la Temperatura del Vapor

El instrumento medidor de temperatura del vapor puede ser de configuraciones
diferentes dependiendo si es una resistencia de platino en vidrio o metal, o si es
un termopar en vidrio o metal. La localizacion del sensor de temperatura del
vapor debe ser extremadamente exacta, es decir, debe ser colocado y centrado
en el cuello con su extremo sensora 3 + 1 mm abajo del punto de derrame,
como se observa en la figura.

El instrumento medidor de la temperatura de vapor debera ser montado a través
de un anillo de compresion tipo sello que se encuentra en el extremo de la junta
de vidrio del adaptador vacié sensor o unido en una junta a la columna de
destilacion.

d) Receptor de Vidrio

Esta constituido por borosilicato, este receptor debe encerrarse en una
chaqueta de agua, para mantener fluidc el producto obtenido. Muchas veces
este receptor es una probeta graduada (para el caso de operacion manual} y no
cuando el equipo es automatizado y toma la seiiat directamente.

e) Medidor de Vacio

El medidor de vacio debe ser capaz de medir presionas absolutas con una
exactitud de 0.01 kPa en el rango de un 1 kPa absoluto y con una exactitud de
1 % encima de esta presion. El medidor de"maroma” o MclLeogd puede lograr
esa exactitud siempre y cuando este bien calibrado y su uso sea al adecuado.
Un medidor electrénico, como el empleado en equipos automatizados, es un
medidor muy confiable, siempre y cuando este calibrado desde un medidor
McLeod, pero debe de ser recalibrado periddicamente.

f) Sistema Regulador de Presién
El sistema debe ser capaz de mantener fa presion constante del sistema en
0.01kPa a presion de 1 kPa absoluto o menos y dentro del 1 % de presidn
absoluta a 1 kPa o mas afta. -

g) Fuente de Vacio
La fuente de vacio puede provenir de una bomba de vacio, la cual debe

mantener la presién constante dentro del 1% sobre el rango de la presion de
operacion.
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Un adaptador de vacio es usado para conectar la fuente al extremo del
condansador con tubo de 8 mm ID (didmetro interior).

h) Trampa Fria

La trampa fria es montada en el extremo del condenador y la fuente de vacio
para recobrarlos componentes ligeros ebullendo en el destilado que no son
condensados en la seccidn de condensacién. Esta trampa serd enfriada con un
refrigerante capaz de mantener la temperatura de la trampa debajo de -409C, e!
nitrégeno liquido, es cominmente empleado para este propdsito.

La ubicacion de la trampa debe ser entre sl sensor de temperatura o adaptador
de vacio y el medidor de vacio, con la finalidad de proteger el medidor de la
contaminacioén por lo componentas de bajo punto de sbullicién del destilado.

i} Slstema de Circulacién del Refrigerante

Debe ser capaz de suministrar refrigerante al sistema de condensacion y al
receptor de producto, a una temperatura controlada entre + 3°C en ol rango de
30 - 80°C. Para unidades automaticas donde el receptor es montado en una
camara de temperatura controlada, el sistema de circulacion del refrigerante
tiene que ser capaz de suministrar solamente al sistema de condensacion.

5.3 DESCRIPCION DEL SOFTWARE “GECIL” DEL EQUIPO

Antes de entrar a la descripcidn de del software “Gecil’, se ejemplifica el
procedimiento que presento para cada etapa de la programacion, es decir,
primero una descripcion general del software, segundo la programacion dsl
mantenimiento y por ultimo, la programacion para el desarrollo de una prueba
experimental con el siguients diagrama de flujo:
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5.3.1 Preparacion y Procedimiento del Equipo

REFERENCIAS PARA LA PREPARACION Y PROCEDIMIENTO DEL EQUIPO

» Método ASTM-D1160-022

» Operating Manual. Minidist D1160. Versién NBR: V3.1 Gecil Process

» PS-LA-IT-1803-L115115-02. Mantenimiento Mecanico del equipo ASTM
D-1160

# PS-LA-IT-1803-LI115115-03. Mantenimiento Eléctrico del Equipo ASTM
D-1160

5.3.2 DEFINICIONES DEL SOFTWARE “GECIL”

5.3.2.1 Unidad de Control.
Computadora personal esclava al equipo, por medio de la cual, se controla
la operacion de la prueba ASTM-D1160. Contiene el software de control
desarrollado por el fabricante y es capaz de almacenar los resultados de
hasta 50 pruabas.

5322 Direccionador de destilado (uia).

Parte metélica colocada en la boca del receptor de destilado, cuya
funcion es dirigir el destilado hacia la pared del receptor y de esta forma
evitar una lectura errénea del sensor de nivel.

5.3.2.3. Programacién del Equipo.
Secuencia de actividades mediante las cuales se suministra la
informacion necesaria al software de control, para ejecutar la destilacién
de una muestra.

5.3.2.4. Evento.

ttapas secuénciales durante las cuales transcurre la destilacién de la
muestra.

5.3.2.5 Electro-valvula (EV).

Instrumento electro-mecanico que consta de 2 posiciones; abierto y
cerrado, y por medio de! cual se controla el paso de alguna corriente.
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5.3.3 PROCEDIMIENTO O SECUELA DE ARRANQUE DEL EQUIPO

5331 Energizar el equipo.

Para energizar el equipo se debe girar el interruptor de encendido situado
en el costado derecho, a la posicion de “control unit”, de este modo,
guedara energizada la unidad de control.

Después de ejecutar su prueba de amanque de la unidad de controf
despiegara una pantaila donde aparece una ventana con tres opciones:
de ias cuales, fa unica que es posible de seleccionar es “Unit D-1160",
dar enter. El sistema inicializard presentando en la pantalla “Centrolling
Data” del archivo “Default”.

Girar el interruptor de encendido a la posicién “Process”; en este
momento, el bafio del equipo iniciarA a recircular el fluide de
calentamiento a través del equipo y regulando la temperatura a la cual
fue programado por el fabricante, en este archivo. (La temperatura
programada es de 60°C, de acuerdo al método ASTM-D-1160-02 seccidn
4.10.2)

Para energizar el enfriador de inmersion ubicado en el costado izquierdo
del equipo, se coloca el interruptor de encendido en la posicion “on”.

5.3.32 Cargado de ia Muestra

En base a la densidad de la muestra, se determiha el peso equivalente a
200 mL, referido a la temperatura del recibidor del destilado {60°C) y se
deposita dentro del matraz de destilacion.

5.3.3.3 Lubricacién del Equipo
Limpie y lubrique las juntas del equipo de destilacion, aplicando grasa de
silicon para alto vacio. Acople el matraz a la columna de destilacion y
ajuste la altura de la canastilla de calentamiento. Cologue la manta de
calentamiento superior. Acople el matraz colector a la trampa de ligeros
ubicada en el costado izquierdo del equipo. Asegure las conexiones
utilizando pinzas de sujecidn.

5.3.3.4 Ubicacidn de los sensores de temperatura

Varificar la correcta ubicacion de los sensores de temperatura (Método
ASTM-D-1180-02, secciones 4.6.1.3y 4.6.1.12),

5.3.3.,5  Ubicacion del Direccionador de Destilado (ufa)

Asegurarse de que el direccionador del destilado (uiia) mantenga la
posicion que se indica en (a figura.
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5336 Programacion del Equipo

La programacion del equipc se realiza proporcionando datos a los
archivos “Operating Data”, “Sequence Data” y “Controlling Data”, segun
se indica a continuacion.

5.3.3.6.1 PANTALLA DE DATOS DE OPERACION (OPERATING DATA; OD)
Este archive inciuye los datos especificos "para la muestra en cuestion.

(OD1).- Fecha (Date)
Paosicionarse en el renglon correspondiente 1| y oprimir la tecia TAB, la
fecha se actualizara automaticamente.

(OD2).- Nombre del Operador (Name)
Posicionarse en el renglon correspondiente t| e introducido haciendo
uso del teclado.

(OD3).- Nembre de la Muestra (Product)
Posicionarse en el renglén correspondiente 1§ e introducirlo haciendo
uso del teclado, este nombre serd asignado de acuerdo con el
procedimiento para la cedificacion de la muestra, ejemplo: PPD03001.

(ODA4).- Peso de la Muestra (Weight of Charge)
Posicionarse en el renglon correspondiente 1] y alimentar el peso
cargade de la muestra, correspondiente a 200 mL, e introducirlo
haciendo uso del teclado.

(ODS5).- Densidad (Density of Charge at 60°C)
Posicionarse en el renglén correspondients 1] y alimentar el peso
especifico de la muestra referida a la temperatura del recepior del
destilado. Generalmente 60/4°C. Introducirio haciendo uso del teclado.

(CD1).- Factor de Caracterizacion {(Watson Factor)
Se mantendrd segun lo sugiere el fabricante en 12 (sin cambios).

(OD7).- Nombre de la Secuencia (Sequence Filename)

Esta sera la secuencia que utilizara el programa para desarrollar la
destilacién, sera indicada por el coordinador de operacién y estara en
funcién del tipo de muestra a procesar. Posicionar el cursor an el
espacio destinado para este nombre, oprimir la tecla TAB y mostrara una
ventana con nombres de secuencias preestablecidas, seleccionar la
secuencia apropiada mediante las teclas 7] y dar doble enter. En este
renglon aparecera el nombre seleccionado, ejemplo: “RED1"
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Una vez proporcionada esta informacion salvar el archivo dande el
nombre correspondiente segun la codificacion de muestras, mediante los
siguientes pasos:

Oprimir la tecla F1 y usando las teclas +—— posicionarse en “FILES”, se
desplegara un mend y usando las teclas 1| posicionarse en “SAVE AS
..." y dar enter, aparecerd un recuadro en donde haciendo uso del
teclado se introducira el nombre del archivo, el cual debera corresponder
a la codificacion de la muestra, ejemplo: PPD03001. Dar enter y
aparecerd un recuadro solicitando el “PASSWORD", dar enter. €n la
pantalla de Operating data aparecera el nombre asignado al archivo en
vez de “DEFAULT", ejemplo: “Filename PPDQ3001”. De esta forma
concluye la programacion de la pantalla “Operating Data”

5.3.3.6.2 PANTALLA DE DATOS SECUENCIALES (SEQUENCE DATA; SD)

5.34

Oprimir Ia tecla F1 y usando las teclas «——, ubicarse en el menu
“DATA". Empleando 7| seleccionar “SEQUENCE DATA" y dar enter, se
desplegara la pantalla “SEQUENCE DATA” con nombre de archivo “FILE
NAME DEFAULT".

Oprimir la tecta F1 y usando las teclas «——, ubicarse en el meny
“FILES". Empleando 1] seleccionar "LOAD" y dar enter, aparecera un
recuadro donde solicita el nombre del archive a cargar, oprimir “TAB y
empleando 7| seleccionar en nombre del “SEQUENCE DATA" que fue
indicado en la pantalla de “OPERATING DATA" para el punto QOD?7,
ejemplo “RED1", dar doble enter. La pantalia de “SEQUENCE DATA”
aparecera con el nombre del archivo seleccionado en vez de
“DEFAULT", ejemplo: “FILE NAME RED1". De esta forma concluye el
cargado de la pantalla “SEQUENCE DATA".

PANTALLA DE DATCS DE CONTROL (CONTROLLING DATA; CD)

Este archivo incluye un grupo de pardmetros para controlar la destilacidn
de acuerdo a lo establecido en la *“SEQUENCE DATA” como por ejemplo
la regulacion del vacio, alarmas, velocidades de calentamiento, etc.

Oprimir la tecla F1 y usando las teclas «——, ubicarse en el menu
“DATA". Empleando 1| seleccionar “CONTROLLING DATA" y dar enter,
se desplegara la pantalla “CONTROLLING DATA" con nombre de
archivo “FILE NAME DEFAULT".

Oprimir la tecla F1 y usando las teclas «—, ubicarse en el menu
“FILES". Empleando 1| seleccionar "LOAD" y dar enter, aparecera un
recuadro donde solicita el nombre del archivo a cargar, oprimir “TAB * y
empleando 1| seleccionar en nombre del “CONTROLLING DATA” que
fue indicado en la pantalla de “SEQUENCE DATA" para el punto SD2,
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5.4

ejemplo “RED1", dar doble enter. La pantalla de “CONTROLLING DATA”
aparecerd con el nombre del archivo seleccionado en vez de
“DEFAULT", ejemplo: “FILE NAME RED1". De esta forma concluye el
cargado de la pantalla “CONTROLLING DATA".

Los archivos SEQUENCE DATA Y CONTROLLING DATA, por ser
codependientes tienen el mismo nombre de archiva.

SECUELA DE ARRANQUE O DESARROLLO DE LA
PRUEBA

Verificar que los archivos “OPERATING DATA”", “SEQUENCE DATA" y
“CONTROLLING DATA" commespondan a los que se desean emplear para
ejecutar la destilacion de la muestra.

Oprimir la tecla F1 y usando las teclas «——, ubicarse en el meni
“DATA”. Empleando 1| seleccionar "OPERATING DATA” y dar enter, se
desplegara la pantalia “OPERATING DATA" verificar que el nombre del
archivo corresponda con la codificacion de la muestra en cuestién,
ejemplo: “FILE NAME PPDOQ3001". De no ser asi, repetir el paso
Programacion del Equipo en lo referente al (OD) Operating Data.

Oprimir la tecla F1 y usando las teclas «——, ubicarse en el menu
“DATA”. Empleando 1| seleccionar “SEQUENCE DATA" y dar enter, se
desplegara la pantalla “SEQUENCE DATA” verificar que el nombre del
archivo corresponda a la secuencia deseada, ejemplo: “FILE NAME
RED1". De no ser asi, repetir el paso Programacién del Equipo en lo
referente al (SD) Sequence Data.

Oprimir la tecla F1 y usando las teclas «——, ubicarse en el menu
“DATA". Empleando 1} seleccionar “CONTROLLING DATA" y dar enter,
se desplegara la pantalla "CONTROLLING DATA" verificar que el
nombre del archivo corresponda con el controlling deseado, ejemplo:
“FILE NAME RED1". De no ser asi, repetir el paso Programacién del
Equipo en lo referente al (CD) Controliing Data.

Para iniciar con la destilacién de la muestra oprimir F1 y usando «——,
ubicarse en el menu “DISTILLATION". Empleando 1] seleccionar “Start
Distillation” y dar enter, se desplegara un recuadro para confirmar el
inicio de la destilacién oprimir la tecla “Y”, después de unos segundos
iniciaran una serie de 8 {ocho) eventos en el siguiente orden (la pantalla
mas usada para monitorear la destilacién es la denominada,
“SYNOPTIC™. F1, “DISPLAY”, 11 seleccionar Synoptic y enter):
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la prueba de destilacion,
permite dar seguimiento puntualmente a la variable, dicha pantalla se danomina
“Synoptic™. En esta pantalla, podemos seguir los 8 eventos, como se observa en
la parte superior derecha. También este esquema pemite visualizar el proceso y
el equipo de destilacidn, se observa ciaramente la seccion de calentamiento, la
columna de destilacion, la seccion de condensacion, podemos observar la
velocidad de destilado, asi como e! porcentaje de volumen acumulado, el sensor
de presion, y no podia falta la bomba de vacio.

Y por ultimeo el control de temperatura que sensa la temperatura del vapar y es ia
que se registra, este termopzo es un dispositivo RTP,

En la pantalla aparecen dos claves T1y T1t.

T1, se encarga de registrar la temperatura a la presion a la cual se va a realizar la
prueba.

T1t, se encarga de registrar la temperatura real, es decir, la temperatura a
presion atmosférica.

104




El equipo iniciard a incrementar la temperatura en T2, de acuerdo al
porcentaje establecido en SD13, hasta alcanzar la temperatura fijada en
T2.

Ajuste de Presion (Low Pressure)

Al iniciar este evento, la bomba de vacio realiza la evacuacién del
sistema en un tiempo establecido por el software, hasta alcanzar la
presion fijada en SD6.

Degasificacion (Degasing)

Tiempo establecido en CD45, durante el cual, se elimina ef gas disuelto
en la muestra.

Deteccion de fa Temperatura Inicial de Ebullicién (IBP Detection)

Inicia el incremento de temperatura en T2, de acuerdo al porcentaje
establecido en SD3, hasta detectar la variacién fijada en CD13 para T1,
la velocidad de calentamiento es ajustada a! valor establecido en SD4 y
la primera gota es detectada por el sensor inframojo.

Destilacién (Distiflation)

La destilacién transcurre bajo el criterio de mantener la velocidad de
destilado controlada de acuerdo a lo establecido en SD10. (Velocidad de
destilado = 6.8 mL/min. ASTM-D-1160-02. Seccién 4.10.8)

Fin de la Destilacion (End Distillation)

Los criterios para finalizar una destilacién son: que la temperatura de T2
supere lo establecido en SD186, que el volumen de destilado supere lo
establecido en SD17 o que la temperatura de T1 supere lo establecido
en SD15.

Enfriamiento (Cooling)
Al cumplirse cualquiera de las condiciones anteriores, se interrumpira el
calentamiento al matraz, la EV4 cerrara y se suministrara una cotriente
de aire para enfriamiento del matraz hasta que la T2 sea igual a lo
establecido en SD14.

Igualacion de Presion (Return Atmospheric)
La valvula EV5 abrird hasta alcanzar la presion atmostérica, unos

segundos después se podrd visualizar en la pantalla et evento
“inicialization”, lo cual, sera indicativo que la destilacién a terminado.
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5.5

5.6

5.6.1

56.2

5.6.3

56.4

565

IMPRESION DEL REPORTE

Una vez finalizada la destilacion, proceder a obtener al reporte de la
destilacién. Oprimir la tecla Fi y usando «-— ubicarse en el menu
“RESULTS".  Empleando 1| seleccionar “Print” y dar enter, se
desplegara en la pantala el mensaje “printing”, esperar a que concluya la
impresion.

B'ASES DEL MANTENIMIENTO DEL EQUIPO

Para limpieza del equipo, referirse al instruclivo de trabajo PS-LA-IT-
1803-L115115-1-02.

REFERENCIAS BASADAS PARA EL MANTENIMIENTO DEL EQUIPO
AUTOMATIZADO DE DESTILACION ASTM-D-1160, TOMANDO COMOC
BASE MANUALES

Metodo ASTM-D1160-022.

Operating Manual. Minidst D1160. Version NBR: V3.1. Cecil Process.
PS-LA-IT-1803-LI15115-01. Operacién del equipo ASTM-D-1160
PS-LA-IT-1803-L115115-03. Mantenimiento Eléctrico del Equipo ASTM-
D-1160.

DEFINICIONES:

Unidad de Control

Computadora personal esclava al equipo, por medio de la cual, se
controla la operacion de la prueba ASTM-D-1160. Contiene el software
de control desarrollado por el fabricante y es capaz de almacenar los
resultados de hasta 50 (cincuenta) pruebas.

Direccionador de destilado (ufia)

Parte metdlica colocada en la boca del receptor de destilado, cuya
funcion es dirigir el destilado hacia la pared del receptor y de esta forma
evitar una lectura errénea del sensor de nivel.

Programacidon del Equipo

Secuencia de actividades mediante las cuales se suministra la

informacion necesaria al software de control, para ejecutar la destilacion
de una muestra.



5.6.6

56.7

5.7

5.71

572

573

5.7.4

Evento

Etapas secuenciadas durante las cuales transcurre la destilacion de la
muestra.

Electro-valvula.- (EV)

Instrumento  electro-mecanico que consta de 2 posiciones;
abierto/cerrado y pc; medio del cual se controla el paso de alguna
corriente.

DESCRIPCION DEL MANTENIMIENTO

CARGADO DEL TOLUENO

Al finalizar cualquier destilacién, efectuar la limpieza rutinaria de! equipo
desacoplande y desechando el contenido del receptor de destilado, del
matraz colector de ligeros y del matraz de dastilacion; posteriormente
cargue 200 mL de Telueno, referido a la temperatura del recibidor de
destilado (60C) y depositelo dentro del matraz de destilacion.

LUBRICACION DEL EQUIPO

Limpie y lubrique las juntas del equipo de destilacidn, aplicando grasa de
silicon para alto vacio. Acople el matraz a la columna de destilacién y
ajuste la altura de la canastilla de calentamiento. Cologque la manta de
calentamiento superior. Acople el matraz colector a la trampa de ligeros
ubicada en el costado izquierdo del equipo. Asegure las conexiones
utilizando pinzas de sujecion.

UBICACION DE LOS SENSORES DE TEMPERATURA

Verificar la correcta ubicacién de los sensores de temperatura (Método
ASTM-D-1160-02. Secciones 4.6.1.3. y 4.6.1.12):

T1 domo de la columna

T2 fondo del matraz de destilacion

T4 bafio de recirculacién

UBICACION DEL DIRECCIONADOR DE DESTILADO (uiia)

Asegurarse de que el direccionador de destilado (una) mantenga la
posicion que se indica en PS-LA-1803-L115115-5-01, seccién 4.3.

-

107



5.8 PROGRAMACION DEL EQUIPO PARA EL
MANTENIMIENTO

La programacién del equipc se realiza proporcionando datos a los
archivos “OPERATING DATA" (operacion), “SEQUENCE DATA"
(secuencia) y “CCONTROLLING DATA” (control) segun se indica a
continuacion:

5.8.1 PANTALLA DE OPERACION DE DATOS (OPERATING DATA; OD)
PARA EL MANTENIMIENTO DEL EQUIPO

Este archivo incluye los datos especificos para la muestra en cuestion:

(OD1).- Fecha (Dats)
Posicionarse en el renglén correspondiente 1] y oprimir la tecla TAB, la
fecha se actualizara automaticamente.

(OD2).- Nombre del Operador (Name)
Posicionarse en el renglén correspondiente 7| e introducido haciendo
uso del teclado.

(OD3).- Nombre de la Muestra (Product)
Posicionarse en el renglén correspondiente 7| e introduciro haciendo
uso del teclado, ejemplo: Tolueno.

(ODA4).- Peso de la Muestra (Weight of Charge)
Posicionarse en el rengldn correspondiente 1| y alimentar el peso
cargado de la muestra, correspondiente a 200 mL, e introduciro
haciendo uso del teclado.

{ODS).- Densidad (Density of Charge at 60°C)
Posicionarse en el renglén correspondiente 1) y afimentar el peso
especifico de la muestra referida a la temperatura del receptor del
destilado. Generalmente 60/4%C. Introducirlo haciendo uso del teclado.

(CD1).- Factor de Caracterizacion {(Watson Factor)
Se mantendra segan lo sugiere el fabricante en 12 (sin cambios).

{OD7).- Nombre de la Secuencia (Sequence Filename)

Esta sera la secuencia que utilizara el programa para desarroliar la
destilacion, en este caso la secuencia es “CLEANING“ (limpieza).
Posicionar el cursor en el espacio destinado para este nombre, oprimir
la tecla TAB y mostrara una ventana con nombres de secuencias
preestablecidas, seleccionar la secuencia apropiada mediante las
teclas 1| y dar doble enter. En este renglén aparecera el nombre
seleccionado, ejemplo: “CLEANING”
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Una vez proporcionada esta informacién salvar el archivo, mediante los
siguientes pasos: Oprimir 1a tecla F1 y usando ias teclas +—— posicionarse en
“FILES”, se desplegara un menu y usando las teclas t| posicionarse en “SAVE
AS ... y dar enter, aparecera un recuadro en donde haciendo uso del teclado
se introducira el nombre “CLEANING”. Dar enter y aparecerd un recuadro
solicitando el "PASSWORD”, dar enter. En la pantalla de Operating data
aparecera el nombre asignado al archivo en vez de “DEFAULT", ejempto:
“Filename CLEANING”. De esta forma concluye la programacién de fa pantalla
“Operating Data”

5.8.2 PANTALLA DE DATOS SECUENCIALES (SEQUENCE DATA; SD )
PARA EL MANTENIMIENTO DEL EQUIPO

Este archivo incluye varios pardmetros previamente establecidos que
serdn usados para ejecutar la destilacién.

» Oprimir la tecla F1 y usando las teclas «—, ubicarse en el menu “DATA”.
Empleando t| seleccionar “SEQUENCE DATA” y dar enter, se desplegara la
pantalia “SEQUENCE DATA” con nombre de archivo “FILE NAME
DEFAULT™,

¥ Oprimir la tecla F1 y usando las teclas «——, ubicarse en el ment “FILES™.
Empleando 1| seleccionar “LOAD" y dar enter, aparecera un recuadro donde
solicita el nombre del archivo a cargar, oprimir “TAB * y empleando 1|
seleccionar en nombre del “SEQUENCE DATA" que fue indicado en la
pantalla de “OPERATING DATA" para el puntc OD7, ejemplo “CLEANING”,
dar doble enter. La pantalla de "“SEQUENCE DATA" aparecera con el
nombre del archive seleccionado en vez de “DEFAULT", ejemplo: “FiLE
NAME CLEANING". De esta forma concluye el cargado de la pantalla
“SEQUENCE DATA".

5.8.3 PANTALLA DE DATOS DE CONTROL (CONTROLLING DATA; CD )
PARA EL MANTENIMIENTO DEL EQUIPO

Este archivo incluye un grupo de pardmetros para controlar la destilacién de
acuerdo a lo establecido en la “SEQUENCE DATA" como por sjemplo la
regulacion del vacio, alarmas, velocidades de calentamiento, etc.

» Oprimir la tecla F1 y usando las teclas «—, ubicarse en el meni "DATA".
Empleando 1| seleccionar “CONTROLLING DATA® y dar enter, se
desplegara la pantalla “CONTROLLING DATA” con nombre de archivo “FILE
NAME DEFAULT".

» Oprimir la tecla F1 y usando las tecias «—, ubicarse en el mend “FILES".

Empleando 1] seleccionar "LOAD" y dar enter, aparecera un recuadro donde
solicita el nombre del archivo a cargar, oprimir “TAB “ y empleando 1|
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seleccionar en nombre del “CONTROLLING DATA” que fue indicado en la
pantalla de “SEQUENCE DATA" para el punto SD2, ejemplo “CLEANING",
dar doble enter. La pantalla de “CONTROLLING DATA” aparecera con el
nombre del archivo seleccionado en vez de “DEFAULT", ejemplo: “FILE
NAME CLEANING". De esta forma concluye el cargado de la pantalla
“CONTROLLING DATA".

Los archivess SEQUENCE DATA Y CONTROLLING DATA, por ser
codependientes tienen el mismo nombre de archivo.

5.9 PROGRAMACION Y DESCRIPCION DE PANTALLAS

DURANTE EL DESARROLLO EXPERIMENTAL

Verificar que los archivos “OPERATING DATA", “SEQUENCE DATA" y
“CONTROLLING DATA" correspondan a los que se desean emplear para
ejecutar la destilacion de la muestra.

> Oprimir la tecla F1 y usando las teclas «—, ubicarse en el menu “DATA".

v

Empleando 1| seleccionar “OPERATING DATA" y dar enter, se desplagara
la pantalla “OPERATING DATA" verificar que el nombre de! archivo
corresponda con la codificacion de la muestra en cuestion, ejemplo: “FILE
NAME CLEANING™. De no ser asi, repetir el paso Programacion de) Equipo
en lo referente al (OD) Operating Data.

Oprimir la tecla F1 y usando las teclas «—, ubicarse en el mend “DATA".
Empleando 1| seleccionar “SEQUENCE DATA" y dar enter, se desplegara la
pantalla “SEQUENCE DATA” verificar que el nombre del archivo
corresponda a la secuencia deseada, ejemplo: “FILE NAME CLEANING”.
De no ser asi, repetir el paso Programacion del Equipo en lo referente al
(SD) Sequence Data.

Oprimir la tecla F1 y usando las teclas «—, ubicarse en el meny “DATA".
Empleando 1| seleccionar “CONTROLLING DATA" y dar enter, se
desplegara la pantalla “CONTROLLING DATA" verificar que el nombre del
archivo corresponda con el controliing deseado, ejemplo: “FILE NAME
CLEANING". De no ser asi, repetir el paso Programacién del Equipo en o
referente al (CD) Controlling Data.

Para iniciar con la destilacion de la muestra oprimir F1 y usando «—,
ubicarse en el menu “DISTILLATION". Empleando 1| seleccionar “Start
Distillation” y dar enter, se desplegara un recuadro para confirmar el inicio de
la destilacion oprimir la tecla “¥”, después de unos segundos iniciaran una
serie de 8 (ocho) eventos en el siguiente orden ( la pantaila mas usada para
monitorear la destilacion es la denominada, “SYNOPTIC". F1, “DISPLAY™,
11 seleccionar Synoptic y enter ):
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5.10

Precalentamiento (Preheating)

El equipo iniciara a incrementar la temperatura en T2, de acuerdo al
porcentaje astablecido en SD13, hasta alcanzar la temperatura fijada
enT2.

Sistema de Vacio (Low Pressure)

Al iniciar este evento, la bomba de vacio realiza la evacuacion del
sistema en un tiempo establecido por el software, hasta alcanzar la
presidn fijada en SD6.

Degasificacion (Degasing)
Tiempo establecido en CD45, durante el cual, se elimina el gas
disuelto en la muestra.

Deteccién de la Temperatura Inicial de Ebullicion (IBP Detection)
Inicia el incremento de temperatura en T2, de acuerdo al porcentaje
establecido en SD3, hasta detectar la variacion fijada en CD13 para
T1, la velocidad de calentamiento es ajustada al valor establecido en
SD4 y la primera gota es detectada por el sensor infrarrojo.

Destilacién (Distillation)

La destilacion transcumre bajo el criterio de mantener la velocidad de
destilado controlada de acuerdo a lo establecido en SD10. (Velocidad
de destilado = 6.8 mL/min. ASTM-D-1160-02. Seccién 4.10.8).

Fin de la Destilacion (End Distillation)

Los criterios para finalizar una destilacion son: que la temperatura de
T2 supere lo establecido en SD16, que el volumen de destilado
supere lo establecido en SD17 o que la temperatura de T1 supere lo
establecido en SD15.

Enfriamiento (Cooling)

Al cumplirse cualquiera de las condiciones anteriores, se interrumpird
el calentamiento al matraz, la EV4 cerrara y se suministrara una
comriente de aire para enfriamiento del matraz hasta que la T2 sea
igual a lo establecido en SD14.

tgualacion de Presion (Retum Atmospheric)

La valvula EV5 abrird hasta alcanzar la presion atmosférica, unos
segundos después se podra visualizar en la pantalla el evento
“inicialization”, lo cual, sera indicativo que la destilacion a terminado.

MANTENIMIENTO CORRECTIVO DEL EQUIPO

Adicionalmente cada seis meses se contempla desmontar las partes
principales del equipo para ser sometidas a un lavado complementario.
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CAPITULO VI

PLANTEAMIENTO Y DISENO EXPERIMENTAL,
DESTILACION ASTM-D-1160

6.1

IMPORTANCIA DE LA DESTILACION ASTM-D-1160

El petrdleo es la principal fuente de energia que se tiene en México,
México es un pais de suma importancia en la produccién de
hidrocarburos, actuaimente ocupa el 5to. Lugar de produccién de
petrolec en el mundo y el 2do. en el continente Americano. La
importancia de transformar el crudo pesado en México ya se menciond
en parratos anteriores, haciendo hincapié en el crudo mas abundante y
pesado, Crudo Maya, las tecnologias actuales estan enfocadas en el
procesamiento de estos crudos, pues el valor agregado en el mercado,
de origen es muy bajo, por lo que las estrategias van encaminadas a
disefiar procesos econdmicamente factibles, ecolégicos e innovadores.

La caracterizacién y procesamiento del Crudo Maya, es un actividad
necesaria y cotidiana que realiza Petréleos Mexicanos, el estudio tiene
gran importancia, ya que proporciona informacién que puede ser utilizada
para el mejor aprovechamientc de la materia prima, asi como el
monitoreo de las reservas petroleras del pais, y realizar estudios de
nuevas tecnologias encaminadas a un mayor procesamiento del Crudo
Maya. Con el estudio anterior Petrdleos Mexicanos establece criterios
acerca del volumen y caracteristicas de los producics a obtener de estos
crudos y asi prever las necesidades de creacién, modificacion y
aplicacién de tecnologia apropiada teniendo como objetivo suministrar
preductos terminados o cargas a procesos posteriores en condiciones
optimas.

Durante el desarrcllo del fraccionamiento de un aceite crudo, se ha
observado que el tiempo y el costo son directamante proporcionales al
numero de fracciones requeridas, sin olvidar el tipo de base al que
pertenezca el crudo {parafinica, olefinica, nafténica y aromatica).

Al realizar una evaluacion en plantas piloto, lo que se abtiene es una
serie de datos con propiedades promedio, que caracterizan al crudo en
particular, es decir, al realizar una destilacién bajo el método ASTM - D —
1160, una de las propiedades que caracterizan a un crudo es su
porcentaje de volumen destilado, en este caso, se obtiene el rendimiento
promedio del crudo analizade, lo que permite tomar decisiones del
procesamiento y de acuerdo al rendimiento se realizan estudios
econdémicos sobre la factibilidad de procesar crudos pesados, realizanda
un analisis de la rentabilidad del proceso; por lo que dichos estudios
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6.2

determinan la economia de una evaluacién, esto se realiza a través de
una serie de corridas o evaluaciones experimentales. Debido a esto, la
mayor parte de los investigadores prefieren un tipo de andlisis mas
general, entre la mas empleada para ia identificacién de fracciones, la
destilacion ASTM-D-1160, a través de la curvas de punto de ebullicion
verdadero, comunmente llamadas “curvas TBP (del ingles, True Boiling
Point").

Como se ha mencionado, la prueba de destilacién ASTM-D-1160, aplica
a fracciones de petréleo cuyo punto de ebullicion inicia a temperaturas de
400 C, por lo que se realizan a una presién reducida, permitiendo la
obtencion de fracciones. Las cargas o materia prima empleada por lo
general en esta prueba son: Gasdleos de Vacio, Residuos de
Atmosférico y Residuo de Vacio, asi como diversos crudas que se
emplean directamente, todos familiarizados bajo el comun de Crudo
Maya.

La destilacién TBP es realizada en columnas de 15 a 100 platos tedricas
con relacionas de reflujo relativamente altas (20 a 1)

Para el caso en especifico, del método ASTM-D-1160, la columna que se
emplea es de 1 plato tedrico, a partir de la cual se pone en contacto el
crudo y se lleva a cabo la destilacién, la importancia del presente trabajo,
es establecer cuales son la fuentes de ruido o de incertidumbre que
pueden ccasionar una desviacion no natural en los resultados obtenidos
de la destitacién, como pueden ser una variaciéon en la presién de la
operacion, la posicion del sensor de temperatura no es la correcta, o el
equipo no esta calibrado, por lo tanto, el establecer la(s) variable(s) que
agregan incertidumbre en el resultado, permite poner mayor énfasis en el
desarrollo de una prueba.

METODOLOGIA DE CALIBRACION DEL EQUIPO DE
DESTILACION AUTOMATIZADO ASTM-D-1160

6.2.1 Preparacién, Calibracién y Cuantificaclon del Aparato

6.2.1.1 Calibrar el sensor de temperatura y asociar la sefial condicionada y el

aparato de procesamiento como una sola unidad de conformidad con el
Anexo 4.A1.

6.2.1.2 Comprobar la operacion del sistema regulador de presién como se

describe en el Anexo 4.A4.
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6.2.1.3 Limpiar y secar las partes de vidrio y relubricar las juntas. Grasa de
silicén para alto vacio puede ser usada pero no mas de la necesaria para
dar una pelicula uniforme en la base de las superficies de vidrio. Un
exceso de grasa puede causar agujeros y pueden contribuir para
espumar en el arranque.

6.2.1.4 Ensamblar el aparato vacio y efectuar una prueba de agujero como es
descrito en el Anexo 4.A3, parrafo 4.A3.3.2.

6.2.1.5 Comprobar totalmente el aparato usando cualquiera de los dos reactivos
descritos en 4.7.1 y 4.7.2 y de acuerdo con el Anexo 4.A5.

6.3 PROCEDIMIENTO PARA LA REALIZACION DE LA
CALIBRACION

6.3.1 Determinar cuando fue la dltima calibracién del sensor de temperatura.
Recalibrar segin el Anexo 4.A1 si ha pasado mas tiempo que el
especificado en el Anexo 4.A1.

6.3.2 Fijar la temperatura de! refrigerante del condensador al menos 30°C

debajo de la mas baja de la temperatura del vapor observada en la
prueba.

NOTA 3 - Una temperatura de refrigerante apropiada para la destilacion de
muchos materialas es 60°C.

6.3.3 A partir de la densidad de la muestra determine el peso, lo mas cerca de
0.1 g, equivalente a 200 mL de la muestra a la temperatura del

recipiente. Pesar esta cantidad de aceite dentro del matraz de
destitacion.

6.3.4 Lubricar las juntas esféricas del aparato de destilacién con una grasa
apropiada (Nota 4). Asegurarse que las superficies de las juntas estan
limpias antes de aplicar la grasa, y usar solamente la cantidad minima
requerida. Conectar ei matraz a la junta esférica mas baja del cabezal de
destilacion, situar el calentador abajo del matraz, poner {a mantitia de
calentamiento en su lugar y conectar el resto del aparato usando
abrazaderas con resorte para asegurar las juntas.

NOTA 4 - Grasa de silicén para atto vacio ha sido usada para este propdsito.
Un exceso de este lubricante aplicado al matraz y las juntas puede causar que
la muestra haga espuma durante la dastilacion.

6.3.5 Poner un par de gotas de aceite de silicén en el fondo del termopozo del
matraz e inserte el sensor de temperatura para el fondo. El sensor puede
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6.3.6

6.3.7

ser asegurado con un tapén de lana de vidrio en la cubierta del
termopozo.

Arranque la bomba de vacio y observe el contenido del matraz para ver
sefales de espuma. Si la muestra esplimea, permita que la prasion en el
aparato aumente ligeramente hasta que la espuma se apacigte. Aplicar
calor lentamente para asistir la remocion de gas disuelto. Para
indicaciones generales para la supresién de espuma excesiva de la
muestra, ver el Anexo 4.A6, Seccion 4.A6.2.

Evacuar el aparato hasta que la presién alcance el valor prescrito para la
destilacion (Nota 5). Fallas para akcanzar la presion de destilacion, o la
prasencia de un aumento firme de la presién en el aparato con la bomba
fuera de operacion, es evidencia de fuga significativa dentro el sistema.
Traer el sistema a la condicion atmosférica usando una corriente de
nitrégeno y relubricar todas las juntas. Si esto no resulta en un sistema
compacto de vacio, examinar otras partes del sistema para detectar

fugas.

NOTA 5 - La presién mas comunmente prescrita es 1.3 kPa (10 mm Hg). Para
productos pesados con una sustancial fraccién hirviendo encima de 500°C, una
presion de operacién de 0.13 kPa (1 mm Hg) o 0.26 kPa {2 mm Hg) es
generalmente especificada.

6.3.8

Después de abtener el nivel de presién deseado, encender et calentador

y aplicar calor tan rapidamente como sea posible al matraz, sin causar
espumado indebido de la muestra. Tan pronto como vapor o reflujo
liguido aparece en el cuello del matraz, ajustar la relacién de
calentamiento porque el destilado es recobrado en una relacién uniforme
de 6 a 8 mL/min. (Nota 6).

NOTA 6 - Es extremadamente dificil lograr la relacién deseada al inicio de fa
destilacidn, pero esta relacién seria accesible después que del primer 10 % de
la destilacion ha sido recaobrado.

6.3.9

Registre la temperatura del vapor, el tiempo, y la presién de cada uno de
los siguientes porcentajes de volumen de la carga recuperada en el
receptor: IBP, 5, 10, 20, 30, 40, 50, 60, 70, B0, 80, 95, y el punto final. Si
la temperatura de liquido alcanza los 400°C, o si el vapor alcanza una
temperatura maxima antes de que observe el punto final, registre la
temperatura de vapor leida y el volumen total recuperado al mismo
tiempo en que la destilacion es finalizada. Cuando un producto es
probado para conformidad con una especificacion dada, registre todas
las observaciones pedidas, en todo caso son listadas arriba.

NOTA 7 - La méxima temperatura de vapor serd aguella de la destilacion
completa del aceite 0 desde el inicio del craqueo.
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6.3.10 Si un aumento repentino de la presién es observado, emparejado con la
formacion de vapores blancos y una caida en la temperatura del vapor, el
material destilado esta mostrando significativo cragueo. Detener la
destilacion inmediatamente y reportar el hecho en la hoja de reporte de 1a

. destilacion. Si es necesario, repetir la destilacion con una muestra fresca
a una mas baja presién de operacion.

6.3.11 Bajar el calentamiento del matraz &6 a 10 cm. y entriar el matraz y el
calentador con una corriente fuerte de aire o, preferiblemente, con una
corriente de bidxido de carbono (Nota 8). Represione el contenido del
destilador con nitrégeno seco {Precaucion - Reprasionar los contenidos
del destilador con aire mientras contiene vapores calientes de aceite
puede resultar en fuego o explosion.) si esto es necesarioc para
desmontar el aparato antes de que se haya enfriado debajo de 200 °C.
Bioxido de carbono puede ser también usado para represionar,
proporcionado trampas de nitrdgeno liquidc que no estén en uso.
(Precaucion - En adicion a otras precauciones, ¢s recomendable para
finalizar la destilacion a una temperatura maxima de vapor de 350 °C.
Operando el matraz de destilacién a una temperatura arriba de 350 °C
para periodos prolongados a baja presion 1 kPa puede resultar también
en deformacidn térmica del matraz. En este caso, desechar el matraz
después de usarlo. Alternativamente, usar un matraz de cuarzo.)

NOTA 8 — Una corriente generosa de bioxido de carbono es preferida para
enfriar el matraz para impedir fuego en caso de que el matraz se rompa durante
la prueba o durante el ciclo de enfriamianto.

6.3.12 Tomar la temperatura de la trampa fria montada en la fuente de vacio
antes de que regrese a la temperatura ambiente. Recobrar, medir, y
anotar el volumen de los productos ligeros recogidos en la trampa.

6.3.13 Quitar el receptor y reemplazario con otro. Quite el matraz y reemplacelo
con otro matraz lleno con un solvente lmpio (Nota 9). Correr una
destilacion a presion atmosférica para limpiar la unidad. Al final de esta
corrida de limpieza, quitar el matraz y el receptor y circule una leve
corriente de aire 0 nitrdgeno a seco la unidad.

NOTA 9 - Tolueno o ciclohexano pueden ser usados como solventes de
limpieza.

6.4 CALCULOS Y REPORTE

6.4.1 Convertir la temperatura de vapor observada leyendo la Temperatura
Atmosférica Equivalente {AET) usando las ecuaciones en el Anexa 4.A7.
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6.4.2 Reporte la AET al grado Celsius mas cercano comespondiendo a los

porcentajes volumétricos de ligquido recobrado en e! receptor. Reporte
también 1a identidad de ia muestra, la densidad (medido en 4.8.3), la
cantidad total de liquido destilado recuperado en el receptor y en la
trampa fria antes de la fuente de vacio, algdn suceso inusual tal como
espumeoc o proyeccion, junto con las medidas gue fueron tomadas para
corregir el problema.

TABLA 6.4 “Temperatura de Destilacién de Compuestos de Referencia para

Realizar la Calibracion”

Presion Rango de Temperatura, °C
KPa mmHg n-tetradecano n-hexadecano {cetano)
0.13 1.0 789-819 104.3 — 107.6

Fuente, obtenida del método ASTM D-1160 02

Nota: El desarrollo experimental se realizo Unicamente a la presion de 1 mmHg,
por eso es que solo se muestra el rango de especificaciones a esta condicidn,
dentro del método se tienen otros rangos de presiones de operacidn, distintos a
1 mmHg; es importante mencionar que el reactivo empleado fue cetano, que
tiense las mismas caracteristicas que el reactivo n-hexadecano, por lo tanto el
rango de especificacién a cumplir, esta definido por la condiciones: Presién de
Operacion = 1 mmHg y el reactivo empleado ser4 el cetano(n-hexadecano).

6.5

6.6

6.7

DEFINICION DEL PROBLEMA

Verificar el funcionamiento comrecto del equipo de destilacion ASTM-D-
1180, realizando una calibracién, asi como determinar los factores
preponderantes, que influyen en la variabilidad de la temperatura de
ebullicién de la muestra patrén.

SELECCION DE LA VARIABLE DE RESPUESTA

La seleccion de la variable de respuesta, se basa en la respuesta de la
temperatura de ebullicion del compuesto puro, cetano, esta temperatura
es monitoreada por el sensor T4, el cual nos pemnite registrar la
temperatura en dos condiciones, a condiciones atmosféricas y a la
presién a la cual se haya realizado la prueba.

DETERMINACION DE LOS FACTORES, QUE
REPERCUTEN EN LA VARIABLE DE RESPUESTA AL
REALIZAR LA DESTILACION ASTM - D - 1160.

Después de haber realizado el estudio y andlisis del proceso, y del
equipo, llegamos a la conclusion de tres factores primordiales gue
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afectan a la destilacién, de acuerdo con la metodologia de Disefio de
experimentos y mediante el analisis de regresion. Para esto un aspecto
esencial, del analisis de regresién es la recoleccidn, recopilacién o
adquisicion de datos. Todo andlisis de regresidn es tan bueno como lo
son los datos sobre los que se basa.

Hay tres métodos esenciales para la recopilacion de datos:
¥ Un estudio retrospective basado en datos histéricos.

Se podria hacer un estudio retrospectivo en donde se utilice todos los
datos histdricos del proceso, o una muestra de ellos, dentro de algun
pariodo, para determinar las ralaciones entre los factores que afectan a
la variable de respuesta. Al hacerlo se aprovecha la ventaja de contar
con datos previamente reunidos y minimizar el costo del estudio, pero
dentro de los inconvenientes que presenta estan, con frecuencia faltan
algunos de los datos mas importantes, la calidad vy la fiabilidad de los
datos suelen ser muy dudosas, la naturaleza de los datos con frecuencia
pueden no permitir atacar el problema a la mano, entre otros.

> Un estudio observacional

En el caso de un estudio observacional para recolectar datos, como su
nombre lo indica, es un estudic en el que solo se observa el proceso o la
poblacion y si interacciona o perturba et proceso, lo necesario para
recabar datos relevantes. Planteandolo adecuadaments, estos estudios
pueden asegurar datos exactos, completes, fiables, a la vez que suelen
proporcionar informacion muy limitada acerca de las relaciones
especificas entre los datos. Con ese procedimiento se aseguraria una
recopilacion exacta y fiable de los datos. Este método reduce al minimo
las probabilidades de observar un dato atipico relacionado con algun
error en los datos. Desafortunadamente, no brinda informacién con
respecto al impacto entre los factores, asi como, el problema de
colinealidad o multicolinealidad.

Los medelos de regresidn se usan en una gran diversidad de
aplicaciongs. Un problema serio que puede influir mucho scbre la
utiidad de un modelo de regresion es la multicolinealidad, o dependencia
casi lineal entre las variables de la regresién, es decir, que existe mayor
dependencia entre las variables, que una variable hacia la variable de
respuasta.

» Un experimento disenado
La mejor estrategia de recoleccién de datos es hacer un experimento

disenado, en donde se puedan manipular distintos variables y las
condiciones de cada uno, a los cuales denominaremos factores, de
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acuerdo a una estrategia bien disefiada, llamada Disefio de
Experimentos. Esta estrategia asegura la separacion de los efectos de
cada factor sobre la variable de respuesta. Los valores especificados de
los factores, que se ajustan en el experimento, se llaman niveles.
Comunmente se usa una pequefia cantidad (dos o tres) de niveles para
cada factor.

Para el caso del presente trabajo experimental, se establecié una
estrategia, Disefio de Experimentos, a partir de la cual se ssleccionaron
los factores y los niveles a los cuales se trabajaria. De este modo se
utilizaron dos niveles para cada uno de los tres factores. Como se puede
observar en la siguiente tabla:

Tabla No. 6.7.- “Matriz de Factores y Niveles a Experimentar

FACTORES NIVELES
BAJO (-1) ALTO (+1)
Distancia del Termopar 83 mm 87 mm
Tipo de Sensor 5XX1 10XX0
No. De Lote de Catano B21 P15

6.8.- ELABORACION EL DISENO EXPERIMENTAL.

Una combinacién de tratamientos es una combinacion especifica de los
niveles de cada factor. Cada vez que se lleva acabo un tratamiento se
tiene una corrida experimental. El plan o disefio del experimento
consiste en una serie de corridas.

El disefio factorial tiene como finalidad el estudio de dos o mas efectos
con respecto a la variable de respuesta.

Para realizar el andlisis, tomamos en cusanta:
Factores:

Distanciz del Termopar

Tipo de Sensor
¢) Tipo de Lote de Cetano
Niveles:
a) Nivel Bajo(-1)
b} Nivel Alto (+ 1)
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Relacionando los factores y los niveles, tenemos que la estrategia
elegida mediante el disefio de experimentos, es un disefio factorial 2 en
donde el 2 relaciona los niveles a trabajar y el 3 se refiere a los factores a
evaluar y las 2 repeticiones se realizan para tener disminuir el error
experimental, con o cual tenemos B tratamientos, en la tabla se
observan 16 tratamientos, se repito dos veces cada tratamiento para
reducir el error experimental, lo cual se observa en la siguiente tabia:

Tabla No. 6.8 .- “Matriz en Forma Estandarizada con Unidades Originales

MATRIZ EN FORMA ESTANDAR CON UNIDADES ORIGINALES
A B C

El enfoque correcto para trabajar .varios factores es conducir un experimento
factorial. Se trata de una estrategia experimental en la que ks factores se
hacen varia en conjunto, en lugar de uno a la vez.
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CAPITULO VII

ANALISIS DE LOS RESULTADOS Y CONCLUSIONES
7.1 RESULTADOS

Los resultados obienidos de la calibracién con tres factores a dos
niveles, permitieron determinar con precision el factor preponderante en
la operacién del equipo de destilacion. Otro aspecto importante, permitié
establecer si la relacidn o interaccion entre los factores era una fuente de
ruido con respecto a la variable de respuesta, es decir, se establecid la
interaccion de cada factor con respecto a otro, asi mismo, como la triple
interaccién, que generalmente no influye en a mayoria de los casos. A
continuacion se muestra en ia tabla:

Tabla No. 7.1.- “Matriz en Forma Estdndar con Unidades Codificadas y el

Comportamiento de la Variable de Respuesta”

A 8 C Respuesta | Etiquetas
Corridas Distancia,| Tipode | Temperatura,
Experimentales| mm Sensor | Lot A'B | A‘C | B'C | A'BC oG
1 -1 I RS N I w1 Al do4a p CN
2 I A 41| ..106: '
3 R e ¥
4 +1 w171 1 -1
5 P N 1
6 +1 -1 +1 -1
7 -1 +1 +1 -1
8 +1 1. +1 +1
9 -1 -1 -1 -1
- 10 +1 E -1 +1
11 S U S T +1
12 +1 +1 o a -1
13 -1 4L _+1 +1
14 +1 S I -1
15 -1 41 +1 -1
16 +1 +1 +1 +1
CONTRASTE 17.6 -5.2 -1 4.6
EFECTO = 2.2 0.65 -0.125 -0.225 0.25- 015 | 0.575
Suma de Cuadrados
de Efecto = 19.36 1.69 0.0625 02025 025 009 13225
Factor de Correccion
Variacion = 178971.303
Suma de Cuadrados
Total = 178899.88

Suma de Cuadrados
Total = 28.5775



En {a tabla 7.1, se observa el efecto de los factores y como responda la variable
a la diferente combinacion de tratamientos.

Existen 15 grados de libertad entre las 16 combinaciones de tratamientos del
disefio experimental 2°. Tres grados de libertad se refieren al efecto de los
factores principales (Distancia de Termopar, Sensor de presion y Tipo de
cetano), hay cuatro grados de libertad para cada una de las interacciones de los

factores principales y la interaccion triple, y por diferencia se calculan los grados
de libertad de error.

La definicién de contraste, @s una combinacion lineal de parametros, en este
caso es la combinacidn lineal de tratamientos: a continuacion se describe ol
calculo de los contrastes con ayuda de las etiguelas mencionadas en la tabla
antsrior

v Contraste da A = a-(1)+ab-b+ac-c+abc-be
Contraste de A = (106.9+108.3)}-(104.1+105.6)+(105.3+106.7)-
(104.9+104.8)+(106.9+107.1)-(104.7+105.1)+(107.8+105.9}-(103.5+104.6) =
17.6

v Contraste de B = b+ab+bc+abe¢-(1)-a-c-ac

Contraste de B = (104.9+104.8)+(105.3+106.7)+(103.5+104.6)+{107.8+105.9)-
(104.1+105.6)-(106.9+108.3)-(104.7+105.1)-(106.9+107.1) = -5.2

¥ Contraste de C = c+ac+bc+abe-(1)-a-b-ab

Contraste de C = (104.7+105.1)+(106.9+107.1)+(103.5+104.6)+(107.8+105.9)-
(104.1+105.6)-(106.9+108.3)-(104.9+104.8)-(105.3+106.7) = -1.0

v Contraste de AB = abc-bc+ab-b-ac+c-a+{1)

Contraste de AB = (104.1+105.3+104.7+107.8+105.6+106.7+105.1+105.9)-
(106.9+104.9+106.9+103.5+108.3+104.8+107.1+104.6) = =1.8

v Contraste de AC = (1)-a+b-ab-c+ac-be+abe

Contraste de AC = (104.1+104.9+106.9+107.8+105.6+104.8+107.1+105.9)-
(106.9+105.3+104.7+103.5+108.3+106.7+105.1+104.6) = 2.0

v" Contraste de BC = (1)+a-b-ab-c-ac+bc+abe

Contraste de BC = (104.1+106.9+103.5+107.8+105.6+108.3+104.6+105.9)-
(104.9+105.3+104.7+106.9+104.8+106.7+105.1+107.1) = 1.2
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¥ Contraste de ABC =abc-bc-ac+c-ab+b+a-(1)

Contraste de ABC = (106.9+104.9+4104.7+107.8+108.3+104.8+105.1+105.9)-
(104.1+105.3+106.9+103.5+105.6+106.7+107.1+104.6) = 4.6

Mientras tanto, el efecto de un factor se define como el cambio en la respuesta
producido por un cambio an el nivel del factor. Con frecuencia se le llama
efecto principal, porque se refiere a los factores de interés primario en el
experimento. ) :

Para estimar el efecto de A (Distancia del Termopar), se dice, el efecto de A es
solo el promedio de las 8 corridas en donde A esta en nivel alto (+1) menos sl
promedio de las 8 cormridas donde A esta a nivel bajo {-1).

4+ Efecto de A = Promedio de A(+1) — Promedio de A{-1)
Efecto de A = ((({abc - be)+{ab — b)) + 4n} — {((ac — c}+{a — {1))) = 4n), en donde
n representa en numero de repeticiones; a,b,c,ab,ac,bc, abc y {1}, son las
etiquetas que se muestran en la tabla 7.1.

Efecto de A = ((106.9+105.3+106.9+107.8+108.3+106.7+107.1+105.9)+8} —
((104.1+104.9+104.7+103.5+105.6+104.8+105.1+104.6):8) = 2.2

De la misma forma es para los otros dos factores:
4 Efecto de B = Promedio de B(+1) — Promedio de B(-1)

Efecto de B = ((104.9+105.3+103.5+107.8+104.8+106.7104.6+105.9) +8) -
((104.1+106.9+104.7+106.9+105.6+108.3+105.1+107.1) +8) =-0.65

4 Efecto de C = Promedio de C{+1) — Promedio de C(-1)

Efecto de C = {(104.7+106.9+103.5+107.8+105.1+107.1+104.6+105.9) 8) —
((104.1+106.9+104.9+105.3+105.6+108.3+104.8+106.7) +8) = -0.125

Para estimar el efecto de las interacciones, iniciamos con la interaccién AB, una
medida de la interaccién AB, es la diferencia entre los efectos promedio de A
con los dos niveles de B, es decir, B(+1) alio y B(-1) bajo.

4 Electo de la Interaccion AB = Promedio de A con B(+1) — Promedio de A
con B(-1)

Efecto de la Interaccién AB = (((107.8+105.9)-(103.5+104.6)+(105.3+106.7)-

(104.9+104.8))28) - ((106.9+107.1)-(104.7+105.1)+(106.9+108.3)-
(104.1+105.6)) <8) = -0.225
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4 Efecto de la Interaccion AC = Promedio de A con C(+1) — Promedic de A
con C(-1)

Efecto de la Interaccion AC = ({(107.8+105.9)-(103.5+104.6)+(106.9+107 .1)-
(104.7+105.1))<8) — ((105.3+106.7)-(104.9+104.8)+(106.9+108.3)-
(104.1+105.6)):8) = 0.25

4 Efecto de la Interaccion BC = Promedio de B con C(+1) — Promedio de B
con C(-1)

Efecto de la Interaccion BC = (((107.8+105.9)-(106.9+107.1)+(103.5+104.6)-
(104.7+105.1))+8) — ((105.3+106.7)-(106.9+108.3)+(104.9+104.8)-
(104.1+105.6))<8) = 0.15

Para la estimacién de {a triple interaccion ABC, se define como la diferencia del
promedio entre la interaccidn de AB para los diferentes niveles de C, es decir,
C(+1) alto y C(-1) bajo.

4 Efecto de Ia Interaccion ABC = Promedio de AB con C(+1) - Promedio
de AB con C(-1)

Efecto de la Interaccién ABC = Promedio de AB con C{+1) - Promedio de AB

con C(-1) =(({107.8+105.9)(103.5+104.6)-(106.9+107.1)+{104.7+105.1)-
(105.3+106.7)+(104.9+104.8)+{106.9+108.3)-(104.1+105.6))<8) = 0.575

La suma de cuadrades de cualquier contraste, establece que la suma de los
cuadrados del contraste es igual al contraste dividido por el nimero de
tratamientos o corridas experimentales en cada total del contraste multiplicado
por la suma de cuadrados de los coeficientes del contraste:

» Suma de Cuadrados de A = (Contraste de A)° + No. Total de Tratamientos
Suma de Cuadrados de A = (17.6)° = 16 = 19.36

De la misma forma se realizarian para todos los efectos e interacciones:

» Suma de Cuadrados de B = (Contraste de B)? = No. Total de Tratamientos
Suma de Cuadrados de B = (-5.2° + 16 = 1.69

» Suma de Cuadrados de C = (Contraste de C)¢ + No. Total de Tratamientos



Suma de Cuadrados de C = {-1)? + 16 = 0.0625

» Suma de Cuadrados de AB = {Contraste de AB)? = No. Total de
Tratamientos

Suma de Cuadrados de AB = (-1.8)° =+ 16 = 0.2025

> Suma de Cuadrados de AC = (Contraste de AC)? + No. Total de
Tratamientos

Suma de Cuadrados de AC = (2)° + 16 = 0.25

» Suma de Cuadrados de BC = (Contraste de BC)®+ No. Total de
Tratamientos

Suma de Cuadrados de BC = (1.2)° = 16 = 0.09

» Suma de Cuadrados de ABC = (Contraste de ABC)? + No. Total de
Tratamientos

Suma de Cuadrados de ABC = (4.6)% + 16 = 1.3225

Con respecto a la variacion, se tiene que calcular el factor de correccién, lo cual
es:

e Factor de Correccioén = ((Sumaproducto(Respuesta})?): No. de
Tratamientos

Factor de Correccién = ((1692.2)%) +16 = 178971.303

+ Se calcula la variacion debido a tratamientos = Suma de
Cuadrados(Respuesta)

Suma de Cuadrados Tratamiento = 178999.88

* Finalmente calculamos, la Suma de Cuadrados Totales, es la diferencia
de la suma de cuadrados de tratamientos y el factar de correccion, y esto
es:

Suma de Cuadrados Totales = 178999.88 — 178971.303 = 28.5775
Para saber que tratamientos son los correctos, o los que cumplieron con la
especificacion de calibracion para el sistema de presion @ 1 mmHg, se

compararon los resultados, con la tabla 6.1, a continuacion se muestran en la
tabla 7.2;
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Tabla 7.2.- “Comparacion de Resultados Experimantales con Respecto a la
Especificacion de Rango de Temperatura”

Presidn Especificacion del Rango de Conclusion
Temperatura, °C
Corrida KPa | mmHg n-letradecano n-hexadecano Resultado Cumple o No la
Experimental (cetano) Experimental Especificacion
1 013 1.0 78.9-819 104.3-107.6 104.1 No Cumple
2 0.13 1.0 78.9-81.9 104.3-107.6 106.9 Si Cumple
3 0.13 1.0 78.9-81.9 104.3-107.6 104.9 Si Cumple
4 0.13 10 78.9-81.9 104.3—107.6 105.3 Si Cumple
5 0.13 1.0 78.9-81.9 104.3 - 107.6 104.7 Si Cumple
3 0.13 1.0 78.9-81.9 104.3 - 107.6 106.9 Si Cumple
7 0.13 1.0 78.9-81.9 104.3 - 107.6 103.5 No Cumple
8 0.13 1.0 78.9-81.9 104.3-107.6 107.8 No Cumple
9 0.13 1.0 7889-81.9 104.3 - 107.6 105.6 Si Cumple
10 0.13 1.0 78.9-81.9 104.3 - 107.6 108.3 No Cumple
11 0.13 10 78.9-819 104.3-107.6 104.8 Si Cumple
12 0.13 1.0 78.9-819 104.3-107.6 106.7 Si Cumple
13 0.13 1.0 78.9-81.9 104.3-107.6 105.1 Si Cumple
14 0.13 1.0 78.9-81.9 104.3 - 107.6 107.1 Si Cumple
15 0.13 10 789-819 104.3-107.6 104.6 Si Cumple
16 0.13 1.0 78.9-81.9 104.3 - 107.6 105.9 Si Cumple

Se observa claramente, en la tabla 7.2, que de los 16 tratamientos
experimentales, 4 tratamientos no cumplen con la especificacion. Es decir, que
los factores a ciertos niveles influyen directamente en la Temperatura de
Ebullicion del cetano.

7.2 ANALISIS DE LOS RESULTADOS

El analisis de la varianza es una técnica que se usa con frecuencia para
analizar los datos de experimentos planeados o disefiados. Aunque se suelen
usar procedimientos especiales de computo para el andlisis de la varianza,
cualquier problema de analisis de la varianza también se puede manejar como
un problema de regresion lineal.

Para casos ordinarios, no se recomienda usar métodos de regresién para el
andlisis de la varianza, porque las técnicas de cémputo especializadas suelen
ser muy eficientes, sin embargo, hay ciertos casos de andlisis de varianza, en
especial los que implican disefios no balanceadoes.

A continuacion se observa la Tabla 7.3 de Andlisis de Varianza, donde se

realizan las pruebas de hipdtesis, que definen e! factor que afecta a la variable
de respuesta;
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Tabla No. 7.3.- Tabla de Andlisis de Varianza

TABLA DE ANALISIS DE VARIANZA
GRADOS
SUMA DE DE CUADRADCS
FUENTE CUADRADQS | LIBERTAD MELCIOS F F tablas
Factor Distancia 19.36 1 19.36 27.6571429 | 5.317644991
Factlor Tipo de Sensor 1.69 1.69 241428571 | 5.317644991
Factor Tipo de Lote 0.0625 1 0.0625 0.08928571 | 5.317644991
Interaccién A'B 0.2025 1 0.2025 0.28928571 | 5.317644991
Interacciéon A*C 0.25 1 0.25 0.35714286 | 5.317644931
Interaccién B*C 0.09 1 0.09 0.12857143 | 5.317644991
interaccién A*B‘C 1.3225 1 1.3225 1.88928571 | 5.317644991
Error 5.6 8 0.7
Tolal 28.5775 15
Realizaremos un estudio de la tabla Andlisis de Varianza (Tabla ANOVA):
Tabla 7.4.- Andlisis de la Tabla ANOVA
TABLA DE ANALISIS DE VARIANZA
Fuenle de Suma de Grados de Cuadrados Medios Estadfstico de Estadistico de
Variacion Cuadrades (SC) | Libertad (g.).) {CM) Prusba F Calculade | Prueba F Tedrico
( Fcaic) (F)
Factor A SCde A 1 CMdeA=(SCdeA)+ | Fcakkde A=(CMde | Es constante, es
Distancia gl.de A A + CM de Error) decir, aplica a
Factor B Tipo SCdeB 1 CMdeB=(SCdeB)+ | Fcalkcde B={CMde | todos los factores
de Sensor gl.de B B + CM de Error) © nteracciones, y
Factor C Tipo SCdeC 1 CMdeC=(SCdeC): | Fcalcde C =(CMde | se necesitamos:
de Lote gl.deC C + CM de Error)
Factor AB SCde AB 1 CMde AB=(SCde AB) | Fcakde AB=(CM | gi dal Factor
Interaccion +g.l. da AB de AB + CM de {numerador) y g.l.
AB Error) de Error
Factor AC SC de AC 1 CMde AC = (SC de AC) | Fealkc de AC =(CM | (denominador), y
Interaccion +gl. de AC de AC -+ CMde con una
AC Error) significancia de a
Factor BC SCde BC 1 CMde BC=(S5CdeBC)| FcakcdeBC=(CM |= 0.05, nos
Interaccion +gl.deA de BC - CMde vamos a la tabla
BC Error) de Puntos
Factor ABC SC de ABC 1 CMde ABC = (SCde | Fcakde ABC = (CM | porcentuales de
Interaccién ABC) = g.l. de ABC de ABC + CM de la Distribucion F,
ABC Error) y buscamos:
Factor de SC de Error = g.l. de Emor = CM de Error = (SC de
Error SCTolal -ISC(| gl Totai—-Z gl Error) + g.l. de Error F(0.05 1, 8) =
A+B+C+AB+AC | (A+B+C+AB+AC 5.32
+BC+ABC) +BC+ABC)
Suma de SC Tolales g.l Total = No. de
Factores Total Tratamientos - 1 S:rrrinpafasrt:os valor
Fcalc y F tedrice.
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Por lo general, para definir si un factor tiene repercusion en la variable de
respuesta, se aplica la prueba F del andlisis de varianza para probar la
hipbtesis, siguiente:

Ho: Si Fealc > F tedrico, es decir, si el promedio de la media del factor es mayor
que el promedio de la variable de respuesta (Temperatura de Ebullicion de
Cetano), se acepta Ho.

Ha: Si Fealc s F tedrico, es decir, si el promedio de la media del factor es menor
o igual que el promedio de la variable de respuesta (Temperatura de Ebullicién
de Cetano), se rechaza Ho.

De acuerdo con lo anterior y los resultados de la tabla 7.3, tenemos:

Ho: Fcalc > Ftedrico, lo que significa, se acepta Ho, y se rechaza a favor de Ha,
con lo cual, tenemos que el factor si influye en la variable de respuesta.

Ha: Fcalc < Ftedrico, lo que significa, se rechaza Ho, y se acepta a favor de Ha,
con lo cual, se dice que el factor no influye en la variable de respuesta.

Para nuestro caso, el unico factor en el cual se acepta la hipStesis nula, es con
el factor Distancia del Termopar, lo que nos indica, que hay que tener en cuenta
la distancia correcta del termopar la realizar la destilacién, pues este factor
afecta directamente a la Temperatura del vapor.

Esto significa, que cualquiera de los otros factores “no importan®, es decir, el
cambio de un nivel a otro para el Tipo de sensor de presidn, al igual que el No.
de fote de cetano, no afecta a fa tempsratura de vapor.

En seguida, se muestra las graficas de efectos principales y de interacciones.

Claramente, se observa, que en el factor, Distancia de! Termopar, el cambiar de
un nivel alto a uno bajo, afecta significativamente la respuesta, as dacir, colocar
el termopar a 87 mm. nos da temperatura de ebutlicién al limite superior de la
especificacion {107.6°C) y trabajando a 83 mm. de distancia caemos dentro de
la especificacion (104.6 °C).

El tipo de sensor, no gravita significativamente en la temperatura de ebullicion

del cetano, puesto que el cambiar de nivel, no refleja variaciones de importancia
en la respuesta.
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El No. de Lote con que se trabajo la prueba, no es un factor relevante, casi
podriamos decir, que da igual trabajar con el Lote B21 y el Lote P15.

De acuerdo a lo anterior se concluye, el factor de importancia resulto ser, la
Distancia del Termopar, corroborando que si se cumple con la especificacion
requerida de temperatura de ebullicion para la prueba de 1 mmHg.

De entrada se puede mencionar r, con base en la tabla ANOVA, que ninguna
interaccion resulto significativa, de acuerdo al criterio de ta prueba de
significancia F.

Figura 7.1.- “Gréfica de Efectos Principales o Significativos”
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Figura 7.2.- “Grafica ds interacciones o de Efectos Secundarios”

Realizando un analisis de los factores entre si:

1. La Distancia del Termopar versus Tipo de Sensor.

Se observa que, para cumplir con el rango de especificacion de temperatura

de ebullicién, se cumplen bajo las siguientes condiciones: Distancia a nivel

alto con tipo de sensor a ambos niveles y para Distancia a nivel bajo con tipo

de sensor a nivel bajo.

La combinacion de Distancia a nivel bajo y tipo de sensor a nivel alto, no es

recomendable, puesto que no cumple con la especificacion que requiere el

método.

2. La Distancia del Termopar varsus No. de Lote

Se obsarva que, las condiciones para cumplir con la especiticacion del
método ASTM D-1160, las combinaciones de factores son: Distancia a nivel
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atto con No. de Lote en ambos niveles, y Distancia a nivel bajo con No. de
Lote a nivel bajo.

La combinacion que no cumple con las especificacion, es Distancia a nivel
bajo con No. de Lote a nivel alto.

3. ElTipo de Sensor versus No. de Lote

Par cumplir la especificacién requerida, las combinaciones serian: las cuatro
combinaciones posibles entre estos dos factores y sus niveles cumplan con
la espacificacion.

7.3 CONCLUSIONES

Para cumplir con el requerimiento de la especificacion del método ASTM-D-
1160, el efecto significativo resulté ser, la Distancia del Termopar, esto se
traduce, en que cualguier cambio de nivel en la distancia del termopar afecta
significativamente a fa temperatura de vapor.

La version actualizada del método ASTM — D — 1160, permite establecer la
importancia de la colocacion correcta del termopar, esto concuerda con el
resultado experimental. Esta aportacién es relevante de acuerdo a la versién
anterior en donde este término no toma el realce que significa.

El desarrollo experimental se illevd a cabo de manera correcta gracias a la
planeacion y eleccibn de una buena estrategia, como es el disefio de
experimentos, dentro de la ventajas que se observaron en la prueba al aplicar
este diseno, se puede mencionar el costo de la prueba, que sin invertir grandes
cantidades de dinero, se encontrd el factor relevante; otro punto a tomar en
cuenta, es el tiempo para cada prusba, pues cada tratamiento o corrida
axperimental se disefi¢ de manera tal que se pudieron medir o dar seguimiento
a los efactos de los factores seleccionados, en el menor tiempo. Cabe
mencionar, el disefio de experimentos es un metodologia interesante y basada
en le métedo cientifico; que puede aplicar de manera eficients en cualquier
actividad experimental, reduciendo costos y tiempo, factores relevantes en la
actualidad, que las empresas buscan para incrementar la rentabilidad de
procesos.

El hecho de contar con equipos que midan correctamente ¥ personal capacitado
para realizar la prueba es muy importante, de tal manera, que el estudio indica
el area de mayor cuidado al desarroliar la calibracion.

Los resultados que arroja el equipo son fundamentales en el monitoreo de los

pozos petroleros del pais, asi como definir si es rentable procesar la carga o no,
también define los rendimientos de los diversos crudos.
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