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RESUMEN

En el presente trabajo de titulacion se estudia mediante una caracterizacion
fisico-quimica a un derivado del petréleo como son las naftas virgenes las
cuales se obtienen en torres de destilacion atmosférica siendo utilizadas como
materia prima para la produccion de Etileno y productos de la industria
petroquimica, esta caracterizacion fisico-quimica esta utilizando en lo posible
normas ASTM en los analisis realizados, y la utilizacion de cromatografia de
gases acoplado con espectrometria de masas para que los resultados obtenidos
sean mas detallados y proporcionen informacion precisa al momento de
elaborar procesos que la utilicen como alimentacion, teniendo como propdésito
el implementar una metodologia que permita su caracterizacion y pueda
constituir una alternativa favorable a ser utilizada en los laboratorios
Petroquimicos de la Universidad de las Fuerza Armadas Espe. La
caracterizacion de nafta virgen en el Ecuador no ha sido desarrollada, debido a
que no se ha encontrado un fin favorable para este derivado, su uso se
concentra para obtener gasolina en las refinerias del pais. El proyecto se enfoca
en un analisis que brinde informacion confiable sobre la nafta virgen, estas
caracteristicas conllevan analisis diversos que estan divididos en andlisis no
cromatograficos siendo estos: grados API, Densidad Especifica, Corrosion en
lamina de Cobre, destilacién de productos de petréleo a presion atmosférica, y
analisis cromatogréaficos, este ultimo se realiz utilizando un cromatografo de
gases acoplado a un espectrémetro de masas, esta caracterizacion beneficiara

trabajos posteriores que utilicen la nafta virgen.

PALABRAS CLAVE:

e NAFTAS - CARACTERIZACION FiSICO-QUIMICA
e CROMATOGRAFIA DE GASES

e NORMASASTM

e PETROLEO
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ABSTRACT

In the present project it is studied by means of a physical-chemical
characteristic in a petroleum tree like the virgin lands, which were obtained in
atmospheric distillation towers, as the raw material for the production of
Ethylene and products of the petrochemical industry, this characterization
physicist-chemistry is using ASTM standards as much as possible in the
analysis performed, and the use of gas chromatography coupled with mass
spectrometry so that the results obtained are more detailed and provided by
accurate information when developing processes that use as food, having as
objective to implement a methodology that allows its characterization and that
could constitute an alternative favorable to the use of the Petrochemical
laboratories of the University of the Armed Forces Espe. The characterization
of virgin naphtha in Ecuador has not been developed, because a favorable fin
has not been found for this derivative, its use is concentrated to obtain gasoline
in the country's refineries. The project focused on an analysis that offers
reliable information on virgin safety, these characteristics entail analyzes that
are divided into non-chromatographic analyzes like these: API grades, Specific
Density, Corrosion in Copper foil, distillation of petroleum products
atmospheric pressure, and chromatographic analysis, the latter was performed
using a gas chromatograph coupled to a mass spectrometer, this feature will
benefit subsequent work using virgin naphtha. Samples were taken from

various distillation towers in the country.

KEYWORDS:

e NAPHTHA - PHYSICAL-CHEMICAL CHARACTERIZATION
¢ GAS CHROMATOGRAPHY

e ASTM STANDARDS

e PETROLEUM
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CAPITULO |

1 INTRODUCCION

1.1 Antecedentes

Cuando hablamos sobre la explotacion de petroleo en el Ecuador tendremos que
hablar sobre la época precolombina, donde la mayoria de sus habitantes conocian el
petréleo con los nombres de Oro Negro o copey, aungue su utilizacion en esta época
fue en dispositivos de iluminacion a base de combustibles liquidos.(Suarez
Rodriguez, 2014)

En el Pais Existen 3 plantas de refinacion ubicadas en sectores estratégicos para

su consumo y comercializacion siendo estos:

e LaRefineria La Libertad (RLL).
e Refineria Estatal Esmeraldas (REE).
e Complejo Industrial Shushufindi (CIS).

e Refineria La Libertad.

La explotacion del petréleo en Santa Elena inicio en el afio de 1925 gracias a la
empresa Anglo Ecuadorian Oilfields Limited que inici6 la explotacién de los
yacimientos de Ancdn ubicado en esta provincia.

En ese principio con esta empresa solo se trataba de la explotacion del petréleo de
estos yacimientos, no obstante en el afio de 1940 la misma empresa toma la decision
de disefiar y construir un complejo de refinacion en la provincia de Santa Elena,
construyendo dos plantas las cuales se les conocian como: Foster y Stratford que es
sus inicios tenia una produccion de 7000 barriles por dia, la materia prima a ser
utilizada era crudo extraido de los yacimientos de Ancon y su traslado gracias a la
via férrea facilito la llegada hasta las instalaciones donde se ubicaban las plantas
construidas.(CALDERON, 2012)

El crecimiento del Pais en el contorno del petroleo y sus derivados fue creciente,
las plantas de refinacién en este complejo no producian la capacidad necesaria para

abastecer la demanda y se vio la necesidad de construir mas plantas de refinacién



entre los afios de 1956 a 1968, la primera planta construida en este periodo fue
[lamada Universal tenia una capacidad de produccién de 6000 barriles de crudo por
dia, la segunda planta de refinacion denominada Parson's con capacidad de
refinamiento de 20000 barriles de crudo.

El complejo de refinacion empez6 a sacar al mercado productos derivados del
petréleo como:

e Combustible para la aviacion militar y comercial (JP4 y JP1 respectivamente).

e Solvente No. 1 (Solvente de uso general).

e Rubber Solvent (Solvente de caucho).

e Mineral Turpentine (Solvente de pintura).

Debido al tiempo de vida de las plantas en el afio de 1968 la planta Stratford deja
de operar sustituyendo con otra planta Ilamada Repetrol ubicada en el Cautivo la cual
en su inicio procesaba 5009 barriles diarios y actualmente procesa 9000 barriles
diarios.

El complejo esta ubicado en la provincia de Santa Elena, cantdn La libertad, en la
Calle 27 E Cdla Las Acacias. Limitada al Norte con el Batallon de Infanteria 14
Marafién y Puerto Nuevo, al sur la Av. Eleodoro Sol6rzano, al Este con el océano
Pacifico y al Oeste la Cdla. Santa Maria. (Suarez Rodriguez, 2014)
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Figura 1: Mapa Refineria ""La Libertad™.
Fuente: Petroindustrial- Refineria la Libertad.



e Refineria Estatal Esmeraldas (REE).

La Refineria Estatal Esmeraldas inicio su etapa de disefio y construccion en el
afio 1975 a 1977, su principal objetivo era procesar 55.000 barriles por dia (BPD). Al
ver el gran futuro que se tenia en esta refineria se propuso su ampliacion, a 90.000
BPD, sin embargo, la capacidad de procesamiento aumento a 110.000 BPD, y su
ejecucion fue realizada en el afio 1987 al afio 1997, favoreciendo su adaptacion para
procesar crudos mas pesados y de menor calidad e incorporando nuevas unidades
para mejorar la calidad de los combustibles y minimizar el impacto
ambiental.(Hidalgo Andino, 2007)

La refineria fue construida por el consorcio japonés Sumitomo-Chiyoda, con el
aval y disefio de la empresa americana United Oil Products, el principal objetivo era
el transformar 55.000 barriles de crudo por dia (bpd), haciendo posible la obtencion
de productos derivados del petréleo que pueden ser utilizados como materia prima o
productos terminados entre estos productos tenemos, gasolinas, diésel, kerosene,
GLP, jet fuel, fuel oil #4 y # 6, asfaltos 80/100 y RC-2; ademas de butano, propano,
azufre solido, etcétera. El proyecto de ampliacion original fue procesar 110.000 bpd
y las ampliaciones futuras se las harian de acuerdo con un proceso
planificado.(Ortega, 2017)

En el afio 2007 inicia el proyecto de rehabilitacion de la Refineria Estatal
Esmeraldas, que estuvo a cargo de una empresa llamada South Korea Engineering
and Construction, cuya rehabilitacion concluyo su primera etapa en el afio 2010,
después de la finalizacion de la primera etapa se realizaron diversos trabajos para la
recuperacion de diferentes unidades que presentaban deficiencia realizando cambios
de piezas, estas piezas fueron importadas para que su funcionamiento sea adecuado.

La refineria estatal de Esmeraldas se encuentra ubicada en la provincia de
Esmeraldas, localizada a 7 km con orientacion suroeste en la ciudad de Esmeraldas,
aledafio a la ruta que permite el acceso al canton Atacames, la infraestructura de la
refineria se encuentran a 300 metros del Rio Teaone, a 3 kilometros del Rio
Esmeraldas y a 3,8 kilometros del Océano Pacifico en linea recta.(Espinoza Angulo,
2015)
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Figura 2: Mapa Geografico Refineria Esmeraldas.
Fuente: Petroecuador.

e Complejo Industrial Shushufindi (CIS).

El complejo industrial Shushufindi se encuentra conformado por dos instalaciones
la Refineria Amazonas y la Planta de Gas Shushufindi. La Refineria Amazonas
comenzo su operacién en el afio 1987, en sus primeros afios tenia una capacidad de
10.000 BPD. Posteriormente en 1995 realizo una ampliacion en su capacidad de
procesamiento de los 10.000 BPD a 20.000 BPD. La planta de gas
de Shushufindi fue construida con una capacidad de procesamiento de 25 millones de
pies cubicos de gas, su operacion inicié en 1984, en el transcurso de los afios se han
realizado instalaciones complementarias las cuales facilitaron la captacién de gas
natural obtenido de los campos petroleros y permitir su transporte asociado con
componentes licuables para su procesamiento en la planta de gas.(Vinueza, 2009)

En enero de 1981, el gobierno de Jaime Roidos inauguré la Planta de Gas de
Shushufindi que poseia procesaba gas natural con una capacidad de 25 millones de
pies cubicos, en el afio de 1987 se inaugura la refineria de Shushufindi que procesaba
crudo con una capacidad 10.000 barriles diarios

En mayo de 1995 la Refineria Amazonas admitia para su procesamiento una
capacidad de 20.000 barriles de petroleo, ya que esta refineria posee una columna de
destilacion que utiliza los diferentes puntos de ebullicion de los derivados del crudo
para obtener varios productos, en los siguientes porcentajes promedios: gasolina
27.1; diésel 30.1; kerosene 2.5; y crudo reducido o residuos 40.3 estos se consumen
en la zonay el resto se transporta a Quito, a través del Poliducto Shushufindi - Quito,

para consumo domeéstico e industrial.


https://es.wikipedia.org/wiki/1987
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El Complejo Industrial Shushufindi con las Plantas de Gas y la Refineria
Amazonas, se encuentra localizado geograficamente en el Canton Shushufindi,
Provincia de Sucumbios.

La definicién de nafta virgen esta expresada como una mezcla compleja de
hidrocarburos formados en su mayoria por Parafinas, Naftenos, Olefinas y
Aromaéticos; ademas est& considerada como una de las principales materias primas
utilizada en la industria petroquimica. (J. G. Speight, 2014)

La caracterizacion fisico-quimica de las naftas es de gran valor para determinar la
potencialidad de ser utilizada como materia prima en cualquier proceso quimico y/o
petroquimico. Al realizar una caracterizacion de la composicion quimica de las
naftas virgenes producidas en torres de destilacion atmosféricas se debe tomar en
cuenta el grado de dificultad que este presenta debido a que las Naftas virgenes son
mezclas organicas complejas, formadas principalmente por hidrocarburos
parafinicos, nafténicos, olefinicos, aromaticos.

No obstante, debido a que la utilizaciébn de este derivado en la industria
petroquimica es alta se ve la necesidad de realizar un analisis quimico més detallado
de todas las fracciones contenidas en el rango correspondiente a nafta virgen, uno de
los métodos mas acertados para lograr este analisis detallado quimico es mediante la

utilizacion de la cromatografia de gases.

1.2 Planteamiento del problema

La nafta virgen al ser una mezcla compleja de hidrocarburos formados en su
mayoria por Parafinas, Naftenos, Olefinas y Aromaticos es una de las principales
materias primas utilizada en la industria petroguimica, entre los factores por los
cuales en el Ecuador este sector no ha tenido un alto desarrollo es debido a la falta de
profesionales con conocimientos para emprender esta industria; ademas, de falta de
interés por parte del sector petrolero de invertir fuera del tradicional esquema de
produccién de crudo, refinar la minimo indispensable para abastecer el mercado
interno de derivados basicos del petrdleo y exportar el excedente, en muchos casos la
capacidad de refinacion instalada no es suficiente para satisfacer las necesidades del
mercado interno al punto que el pais “invierte” al menos 3 mil millones de dolares
anuales para satisfacer las necesidades de calidad y cantidad del mercado interno.

Por todo esto, surge la necesidad de generar estudios relacionados a la

caracterizacion y utilizacion de corrientes de refineria como la nafta virgen en otros



procesos gque no sea para la obtencién de combustibles, esto permitiria eventualmente
que los productos de la Industria petroquimica sean obtenidos en el pais, evitando los
altos costos de importacion de los mismos.

La nafta virgen es considerada una de las materias primas para la generacion de
Etileno y otros compuestos de la industria petroquimica, esto es gracias a que su
estructura molecular no posee cadenas de carbono muy grandes y en el proceso no se
genera una gran cantidad de residuos, sin embargo, al momento no se posee una
caracterizacion y analisis detallados actualizados de nafta virgen producida en el
Ecuador y debido a su complejidad molecular posiblemente surgiran obstaculos que
no permitirdn la transformacion optima a Etileno. La “Universidad De Las Fuerzas
Armadas ESPE” extension Latacunga posee una cantidad de equipos aptos para que
la caracterizacion de la nafta sea realizada, para lograr esto es necesario desarrollar e
implementar una metodologia apropiada mediante la implementacion y utilizacion de

metodologias de caracterizacion de las naftas virgenes producidas en el Ecuador.

1.3 Justificacion e Importancia

La industria petroquimica es una de las industrias que genera una gran cantidad de
productos terminados de uso cotidiano y/o como materia prima para realizar otros
productos, es por ello que existe la necesidad de que el Ecuador abandone su papel
de importador y comience con la implementacion de complejos petroquimicos para
que en el Pais se logre generar algunos productos petroquimicos y eventualmente
exportarlos, disminuyendo el gasto en importaciones, generando empleos y
permitiendo un cambio en la matriz productiva brindando y colaborando para la
generacion de soluciones a las empresas que requieren productos que utilizan nafta
como materia prima.

La caracterizacion de las materias primas utilizadas en la industria petroquimica
es uno de los principales pasos para el disefio e implementacion de plantas y
procesos debido a que al conocer la alimentacion del proceso se puede determinar
cuéles son las condiciones de operacion de cada una de las etapas a ser desarrolladas,
sean estas separaciones, reactores, acondicionamientos optimizando los procesos y
ayudando a la reduccion de residuos.

En general la nafta que se genera en las diferentes plantas de refinacion en el
Ecuador no poseen los analisis necesarios, al menos en la literatura abierta. Para que

esta pueda ser utilizada como materia prima, es necesario un estudio de este derivado



para el control y mejoramiento de procesos de transformacién quimica, la
optimizacion del proceso y de esta forma un producto con las especificaciones
necesarias para los procesos productivos aguas abajo y predecir propiedades fisicas y
quimicas de los productos que usen la nafta virgen como alimentacion.

Por ello se ve la necesidad de investigar alternativas para la generacion de
compuestos petroquimicos en el pais, orientandonos a que permita generar el
consumo interno de los mismos y reducir el porcentaje de estos productos que son
importados en su totalidad de otros paises y abaratar costos sin degradar la calidad de

cada uno de los productos.

1.4 Objetivos

1.4.1 Objetivo General

Implementar una metodologia Optima y posiblemente normalizada para la
caracterizacion fisico-quimica de naftas virgenes tomadas de diferentes plantas de

destilacion atmosférica en el pais.

1.4.2 Obijetivos Especificos

e Analizar muestras de naftas virgenes tomadas de diferentes torres de
destilacién atmosférica en el pais, mediante la caracterizacion con analisis
cromatograficos y no cromatograficos aplicando en lo posible normas ASTM
y determinar las caracteristicas fisico-quimicas mas importantes de la nafta

virgen producida en el pais.

e Determinar si los instrumentos que posee la Universidad de las Fuerzas
Armadas Espe Extension Latacunga son adecuados para realizar los analisis

fisico-quimicos pertinentes para caracterizar nafta virgen.



e Comparar los resultados en los andlisis cromatograficos de diferentes naftas
virgenes para determinar los componentes mas importantes presentes en las
mismas Yy establecer una comparacion entre ellas e inferir sobre el efecto de
las condiciones de los procesos y la alimentacion de las torres de destilacion

atmosférica utilizadas para la obtencion de la nafta virgen analizada.

1.5 Hipdtesis

¢Las naftas de las diversas torres de destilacion atmosférica poseen caracteristicas
diferentes tanto en sus propiedades fisico-quimicas como en los componentes que las

conforman?



CAPITULO 11

2 MARCO TEORICO.

2.1 Petréleo

2.1.1 Aspectos generales

La palabra petrdleo, derivada del latin petra y 6leum, significa literalmente aceite
de roca y se refiere a los hidrocarburos que se producen ampliamente en los
sedimentos rocas en forma de gases, liquidos, semisolidos o sélidos, desde un punto
de vista quimico, el petréleo es una mezcla extremadamente compleja de compuestos
de hidrocarburo, generalmente con cantidades menores de compuestos que contienen
nitrdgeno, oxigeno y azufre, asi como pequefias cantidades de compuestos que
contienen metales, El petroleo es quizés la sustancia mas importante que se consume
en la sociedad moderna, proporciona no solo materias primas para los plasticos y
otros productos terminados, sino también combustible para la energia, industria,
calefaccion y transporte. (James G Speight, 2014)

Al hablar del petréleo se debe tener en cuenta que este se encuentra subdividido
en 3 partes que se encuentran en fases diferentes solido, liquido y gaseoso siendo el
bitumen, crudo y gas natural respectivamente, los cuales se encuentran de forma
independiente o asociado entre si, dependiendo el yacimiento en el cual se encuentre,
generando un método méas complejo al momento de aspirar trabajar con cada uno de

estos cortes.

2.2 Origen

Al hablar sobre un origen detallado del petr6leo existen un sin nimero de teorias
que lo tratan de describir, en el presente trabajo se expondra sobre dos teorias: la
teoria abiogénica y la biogénica. Las dos teorias han sido intensamente debatidas
desde la 1860, poco después del descubrimiento de la ocurrencia generalizada de
petréleo. No es la intencion de esta seccion para influir a los lectores en sus puntos
de vista sobre el origen del petréleo y el gas natural. La intencién es colocar ante el

lector ambos puntos de vista desde los cuales el lector puede hacer mas investigacion
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y decidir sobre cudl de las dos teorias siente mayor aprobacion. (James G Speight,
2014) citado en (Kenney, 1996)

2.2.1 Origen abiogeénico

Los primeros postulados abordaron con sustancias inorganicas como principales
materias basicas. Por ejemplo, en 1866, Berthelot consideraba que el acetileno era el
principal material del crudo, los constituyentes del aceite se produjeron a partir del
acetileno. Inicialmente, se formaron carburos inorganicos por la accion de metales
alcalinos sobre carbonatos después de lo cual el acetileno fue producido por la
reaccion de los carburos con agua, por otra parte, otro cientifico llamado
Mendelejeff, el cual propuso que la accion de los &cidos diluidos o el agua caliente
sobre el hierro mezclado y los carburos de manganeso producen una mezcla de
hidrocarburos a partir de la cual evoluciono el petréleo mostrados en la ecuacion (1)
y ecuacion (2). (James G Speight, 2014)

Fe;C + H,0 + H* - Hidrocarburos — Petroleo 1)

Mn;C + H,0 + H* - Hidrocarburos — Petroleo  (2)

2.2.2 Origen Biogénico

El petroleo es una mezcla de hidrocarburos natural, pero los hidrocarburos que se
sintetizan por organismos vivos generalmente representan menos del 20% del
petréleo El resto de los hidrocarburos en el petréleo se produce mediante una
variedad de procesos gque convierten otras materias organicas en hidrocarburos como
parte de los procesos de maduracion en general conocido como diagénesis,
catagénesis y metagénesis, estos tres procesos son una combinacion de accion
bacterioldgica y reacciones a baja temperatura que convierten estos residuos en
petréleo. Durante estos procesos, se puede generar una migracion de los productos

liquidos sedimentados al yacimiento.(Hunt, Philp, & Kvenvolden, 2002)

2.3 Principio de destilacion del crudo en la refineria
En las diferentes refinerias petroleras la separacion de los compuestos del petréleo
se efectia en columnas de fraccionamiento o destilacion primaria, las cuales operan a

una presion atmosférica especifica y adecuada para que su separacion permita la
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extraccion de compuestos utiles para la industria, por otra parte, se debe tomar muy
en cuenta la temperatura en cada seccion de la columna para que de esta manera los

compuestos a obtener se encuentren en cada seccion.

En la figura 3 observamos que existe una relacion entre los puntos de ebullicion y
el nimero de carbonos de cada uno de los hidrocarburos presentes en el crudo, se
plantea entonces cada una de las temperaturas que debe tener la columna para que

cada compuesto sea separado y asi obtener fracciones acorde a lo necesitado.
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Figura 3:Principales productos petroliferos, intervalos de temperatura de ebullicion y
de numeros de &tomos de carbono.

Fuente: (J.-P. Wauquier, 2004) citado de (ENSPN-FI).
Una columna fraccionada para la separacion de hidrocarburos presenta varias salidas

por consiguiente sus productos seran distintos, en la figura 4 se visualiza con una
alimentacion de crudo (petroleo en forma liquida), los principales compuestos a ser
extraidos, con la cantidad de carbonos que presenta este derivado y los rangos de las

temperaturas que se requiere para que su separacion pueda ser generada.
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Figura 4: Esquema de una separacion de hidrocarburos.

Fuente: Modelamiento Chemcad.

Se plantea entonces que para la obtencion de diversos derivados a partir del
petréleo se requiere un proceso de separacion el cual puede ser una destilacion,
absorcion, extraccion, cristalizacion o adsorcion, al hablar de la separacion de
hidrocarburos presentes en el crudo es proceso de separacion mas comun es la
destilacion y en segundo plano si es necesaria una separacion mas profunda se utiliza
la extraccion por solventes que separa asfaltenos.

La destilacién primaria o también conocida como destilacion atmosférica es una
destilacién que trabaje a condiciones de operacion dptima para que cada uno de estos
productos puedan ser extraidos, para la alimentacion de este proceso el crudo pasa
por una operacion de desalado el cual es un lavado con agua e hidroxido de sodio
que permitira la extraccion de ciertas sales tales como el cloruro de sodio, cloruro de
potasio, cloruro de magnesio estas sales son las principales causantes de la corrosién

acida y minimizando los depositos y residuos.(J.-P. Wauquier, 2004)

2.4 Caracterizacion de crudo segun su caracter dominante a partir de
propiedades fisicas globales

Existen un sinnumero de diferencias con respecto a la calidad de las fracciones

obtenidas mediante la destilacion, es por ello que se ve la necesidad de elaborar una

distribucion entre las tres principales cadenas quimicas que la conforman siendo
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estas: Parafinas, Naftenos, Aromaticos. Conforme la reactividad que estos
hidrocarburos y mediante el punto de vista molecular se lo puede ordenar de la

siguiente manera:
Parafinas < Naftenos < Aromaticos

Teniendo en cuenta esta definicion podremos dar a notar la prioridad de
nomenclatura siendo que en cualquier momento un compuesto comparta un atomo
con cadenas nafteno-aromaticas, nafteno-parafinicas o parafinico-naftenicas la
prioridad sera aromatica después nafténica y al final parafinica. En resumidas
cuentas, como se muestra en la figura 5 visualizamos una molécula de hidrocarburo
mixta, los &tomos correspondientes a los nimeros 1, 2, 3, 4, 5 y 6 son aromaticos los
atomos correspondientes a los nimeros 7, 8 y 9 son nafténicos y los atomos
correspondientes a los numeros 10, 11, 12 y 13 son parafinicos, dicho de otro modo,
cada una de las cadenas debe cumplir una prioridad para ser nombrado o ser
clasificado. (tomado de (J.-P. Wauquier, 2004) el cual fue citado en (Arias., 2012))
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Figura 5: Molécula de hidrocarburo mixta

Fuente: (J.-P. Wauquier, 2004)

2.5 Produccién de derivados de petréleo en Ecuador

Existen diversos sectores en el Ecuador que poseen unidades para la obtencion de
derivados del petroleo, entre las mas conocidas esta Petroecuador y Petroamazonas
las dos empresas del estado que ostentan unidades topping y/o unidades de
destilacion atmosférica, estas unidades permiten separar dichos compuestos y
obtenerlos de manera eficiente, observamos que, tanto Petroecuador como

Petroamazonas trabajan individualmente para obtener estos compuestos derivados.
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2.5.1 Petroamazonas
Petroamazonas EP posee varias plantas topping ubicadas en diferentes bloques
administrados por la empresa los mas conocidos se encuentran ubicados en el bloque
15 Centro de produccion y servicios CPF y en el bloque 56 Lago Agrio, estas 2
plantas topping tienen el trabajo de generar algunos derivados que son utilizados

internamente en los blogues.

En la siguiente figura se observa los bloques que se encuentran a cargo de

Petroamazonas EP y sus ubicaciones geogréficas.

Figura 6: Bloques petroleros a cargo de Petroamazonas EP en el Ecuador.

Fuente: Petroamazonas.

La unidad topping es una torre de destilacion con escala muy pequefia que se
calienta hasta llegar a los 370°C el crudo una vez vaporizado separa ciertos
componentes extrayéndolos de la siguiente manera, por la parte superior se extrae el
gas licuado de Petroleo y gasolina, por la parte intermedia se encuentran las naftas,
consecutivamente el queroseno, el diésel y al fondo de la torre esté el fuel oil.

Debido a su pequefia capacidad estas plantas topping no contribuyen en nada a la
demanda de cada uno de los derivados que en ella se extraen, solo se extrae lo que se
requiere y los residuos se los vuelve a inyectar a los oleoductos que distribuyen a las

refinerias a cargo de Petroecuador.
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2.5.2 Petroecuador
Petroecuador posee 3 plantas y/o complejos de refinacién como se observa en la
figura 7 estos se encuentran ubicados en sectores estratégicos por diferentes lugares
del pais los cuales son los encargados de la elaboracion de derivados para su
consumo local tanto como para su exportacion los cuales son: Refineria Estatal de
Esmeraldas, Refineria la Libertad y EI complejo Industrial Shushufindi los cuales
estdn localizados en las provincias de Esmeraldas, Santa Elena y Sucumbios

respectivamente.
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Figura 7: Plantas de refinacion en el Ecuador.

Fuente: Petroecuador.

Mediante una busqueda en el informe estadistico enero-mayo del afio 2017 emitida
por PETROECUADOR EP el crudo que se suministra a las refinerias y terminales
del pais alcanza los 175,000 Bls/dia los cuales estan distribuidos de la siguiente
manera.
Tabla 1:

Capacidad de las refinerias y complejos.

Capacidad de carga de las refinerias y terminales del pais

Nombre de refinerias y complejos Capacidad operativa
Refineria Esmeraldas 110000
Refineria la Libertad 45000

Complejo de Shushufindi 20000

Fuente: PETROECUADOR EP.
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Las tablas 2,3,4 que se visualizaran posteriores muestran la distribucion del crudo
en cada una de las unidades presentes en las refinerias del Ecuador, cada una de las
unidades existentes en los complejos posee condiciones de trabajo Optimas para que
los derivados del petrdleo sean extraidos de manera adecuada sea para el consumo
local tanto como para la exportacion, evidentemente un sinnumero de unidades se
encuentra conectadas entre si teniendo procesos en comun obteniendo productos

refinados.

Tabla 2.

Refineria Estatal Esmeraldas Unidades de refinacién.

REFINERIA ESTATAL ESMERALDAS

Unidad Capacidad Nominal Bls/Dia

Crudo 1 55.000

Crudo 2 55.000

Vacio 1 29.400

Vacio 2 15.900

Visbreaking 1 15.750

Visbreaking 2 15.750

FCC 18.000

HYD/PLATF 2.780

HDT 13.000

CCR 10.000

HDS 24.500

Merox Jet fuel 15.000

Merox Gasolina 11.000

Merox Lpg 5.524
Planta de azufre V. (Ton/Dia) 13
Planta de azufre N. (Ton/Dia) 50

Fuente: PETROECUADOR.



Tabla 3:

Refineria La Libertad Unidades de refinacion.

REFINERIA LA LIBERTAD

Unidad Capacidad Nominal Bls/Dia
Parsons 25.000

Universal 10.000
Cautivo 10.000

Fuente: PETROECUADOR.

Tabla 4:
Complejo Industrial Shushufindi Unidades de refinacion.
COMPLEJO INDUSTRIAL SHUSHUFINDI

Unidad Capacidad Nominal Bls/Dia
Amazonas 1 10.000
Amazonas 2 10.000

Fuente: PETROECUADOR.

Cabe considerar que en lo que respecta a los derivados obtenidos en todas las
refinerias y complejos del Ecuador la siguiente tabla muestra la produccién nacional
de los derivados tomando en cuenta una clasificacion comercial segun el informe
estadistico presentado por Petroecuador EP en el afio 2017 de los meses enero-mayo.

Tabla 5:
Produccién Nacional Derivados de Petréleo.

PRODUCCION DE PRODUCTOS DERIVADOS DEL PETROLEO

ECUADOR
Enero-Mayo Afio 2017

Producto Barriles
Gasolinas 12.456.164
Nafta 3.547.452

Nafta 90 (Sector Eléctrico) 25.164

Diésel 1 49.182
Diésel 2 2.291.519
Diésel Premium 2.526.553
Fuel Oil No.4 2.338.609
Residuo 1.471.201

CONTINUA s
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Residuo Amazonas 1.254.485
Jet Fuel 1.160.216
GLP 1.198.014
Spray Oil 65.892
Asfaltos 478.146
Solventes 58.189
Pesca Artesanal 330.630
Gasolina Natural 501.452
Absorver 476

Fuente: Informe Estadistico enero-mayo afio 2017 PETROECUADOR EP

2.6 Nafta virgen
2.6.1 Definicién

Al hablar de nafta virgen podemos tener diferentes tipos de definiciones
dependiendo del punto de vista y el lugar donde se lo busca, entre las principales
definiciones encontramos.

e “Ladefinicion de nafta esta dado a un derivado del petréleo obtenido mediante su
refinacion con una utilizacion no energética, que es utilizado en la industria
petroquimica como materia prima”.(J. P. Wauquier, 2004)

e “La nafta al ser una mezcla compleja de hidrocarburos formados en su mayoria
por Parafinas, Naftenos, Olefinas y Aromaticos es una de las principales materias
primas utilizada en la industria petroquimica”. (J. G. Speight, 2014)

e “La nafta de petroleo es una corriente liquida de hidrocarburos intermedios

derivada del refinado del petréleo crudo”. (Diccionario Universal Francés, 1743)

2.6.2 Historia
El derivado del crudo mediante la refinacion conocida como nafta no siempre fue
utilizado para la generacién de gasolinas o como producto petroquimico, este
derivado fue llamado fuego griego, precursor y primo quimico de napalm, su uso fue
registrado en el periodo 674 a 678 a.C, en la ciudad de Constantinopla contra la flota
arabe (Davies, 1996).
En sus inicios en la incursion del combustible fosil, se vio que este producto

podria ser utilizado como un iluminante y como un suplemento de asfalto incendiario
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en las guerras, hay registros del uso de mezclas de Nafta con Azufre como arma de
guerra durante la batalla de Palatea, Grecia en el afio 429 a.C (Forbes, 1959).

En los tiempos modernos la nafta, tenia un parecido con una sustancia conocida
como parafina liquida que tenia fines medicinales, la cual se obtenia de pozos poco
profundos o por destilacion destructiva del asfalto.

La industria Petrolera moderna comenzé en los Gltimos afios de la década de 1850
a tratar de refinar el crudo por medio de destilaciones atmosféricas, (Bell, 1945).
Debido a esto se pudo determinar el caracter del crudo y asi la definicion de sus

fracciones, digno de mencionar en el sentido historico (Burke, 1996).

2.6.3 Utilizacién como materia prima

La nafta virgen en la industria petroquimica tiene un sinfin de aplicaciones que
por medio de procesos quimicos son posibles, entre los principales productos que se
obtienen tenemos: los disolventes, la produccién de productos petroquimicos
primarios tales como: etileno y propileno, asi como de otras fracciones liquidas como
benceno, tolueno y xileno y los productos petroquimicos intermediarios, como el
ciclohexano y el sulfato de amoniaco.

Como se muestra en la figura 8 la nafta puede ser utilizada como materia prima en
diversos procesos, ya que es el principal precursor de diversos mondmeros,

polimeros y productos terminados.
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PRODUCTO
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MATERIA PRIMA PETROQUIMICO

PETROQUIMICO
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»| GASOLINA TOLUENO > SOLVENTES
> ASFALTO PXILENO | ACIDOTEREFTALCO — POLIESTER

Figura 8: Lista de productos petroquimicos.

Fuente:(James G Speight, 2014)
La nafta virgen es la materia prima més utilizada para la produccion de etileno

debido a que la nafta se la obtiene después del proceso de separacion que en su
principal caso es la destilacion del crudo, a partir del etileno se desenlazan una
multitud de productos petroquimicos tal como se muestra en la siguiente figura, es
por ello que se puede asegurar gque la nafta viene a ser una de las principales materias

primas que la industria petroquimica puede poseer.



21

Oxido de Cloruro - - . Dicloruro Alquilos de
atileno de etilena Etanol Polietileno Etilbencen de atilaro aluminio
N Tetraetilo _ ] N Closuro o - olefinas

Etlenglicol I e plomo Acetaldehido Estirens de vinilo alcoholes lineales
Erer Acido N - Hules Cloruro de | Detergentes

glicélico acélico Acetaloo Poliestirens sinbiticos pollvinilo ‘suaves’

Figura 9: Los principales productos petroquimicos que se obtienen a partir del
etileno.
Fuente: R.M. Stephenson, Introduccién a los procesos quimicos industriales, (CECSA, México
1980).

2.7 Caracterizacion de derivados del petroleo

La caracterizacion de los derivados del petréleo en su mayoria nos revela sus
propiedades y caracteristicas fisico-quimicas, las cuales deben ser tomadas en cuenta
cuando se los requiera utilizar como materia prima, diversos procesos petroquimicos
necesitan conocer estas propiedades debido a que se requiere disefiar en su totalidad
el proceso y estas caracteristicas permiten tomar decisiones sobre materiales de
disefio, procesos de separacién, tipos de reaccion y procesos de transporte, esto

permitira la transformacion en productos deseados.

Los analisis comunmente utilizados al momento de realizar una caracterizacién de

los derivados del petréleo son:

e Densidad.
o API
e Destilacion Atmosférica.

e Corrosion en lamina de cobre.

Al momento de realizar una caracterizacién que requiera informacién mucho mas
detallada sobre el derivado es necesario realizar analisis especificos, la utilizacion de
la cromatografia de gases acoplado a un espectrometro de masas (GC-MS) es la
mejor opcion ya que este analisis permite obtener un estudio mas amplio sobre sus

caracteristicas y composiciones quimicas facilitando su interpretaciéon y permitiendo
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realizar procedimientos de manufactura sin tener en cuenta residuos o reacciones no
deseadas en el proceso.

En la siguiente seccidn se describiran las principales propiedades fisico-quimicas
que deben ser tomar en cuenta al momento de utilizar nafta virgen como materia

prima para cualquier proceso petroguimico.

2.7.1 Densidad
La densidad es una propiedad fisica que posee una sustancia o un cuerpo, definido
como la relacion entre su masa y su volumen, su representacion es definida con la

letra griega Rho (p).Las unidades mas comunes para su representacion son en el

sistema internacional (SI) kilogramo sobre metro cubico (m—gg) y en sistema cegesimal

(CGS) gramos sobre centimetro cubico (C%). Uno de los principales factores para el

calculo de la densidad es la temperatura. (Serway & Faughn, 2001)

La densidad desde el inicio de la industria del petrdleo ha sido, el principal y en
su mayoria la Unica especificacion de las caracteristicas fisico-quimicas que
presentan los productos derivados del petréleo crudo, esta propiedad era tomada en
cuenta para tener un conocimiento de la proporcion de gasolina y, queroseno
presente en muestras analizadas, otra utilizacion que se le daba a la densidad es la
evaluacion preliminar del caracter y la calidad del petréleo crudo.(James G Speight,
2014)

Para realizar un analisis de densidad se requiere conocer ciertas normas que
pueden ser tomadas como punto de partida o procedimiento a seguir para el céalculo
de densidad las que podemos citar son: “ASTM D70, ASTM D71, ASTM D287,
ASTM D941, ASTM D1217, ASTM D1298, ASTM D1480, ASTM D1481, ASTM
D1555, ASTM D1657, ASTMD4052, IP 235, IP 160, IP 249, IP 365”. (James G
Speight, 2014) Cada una de estas posee una normativa para que el analisis sea
aceptado como fiable y a su vez pueda ser tomado en cuenta como datos fiables en

procesos quimicos, petroquimicos o fisicos dependiendo la necesidad estimada.

2.7.2 Grados API
Los grados APl o también conocida como gravedad APl que proviene de las

siglas del Instituto americano de petréleo (American Petroleum Institute), esta
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definido como una relacion entre la densidad de un compuesto y la densidad del agua
a una temperatura establecida, el cual establece con precision que tan pesado o
liviano se encuentra un tipo de crudo o sus derivados mientras la gravedad API sea
mayor mas liviano es la muestra, los grados APl en ocasiones son empleados para
realizar una comparacion de densidades en diversas fracciones extraidas del petroleo.
Una de las férmulas méas utilizadas para el calculo de la gravedad API es la que se

muestra en la ecuacién 3:

°AP] = % —131.4 a 60°F 6 15.55°C (3)

Donde G.E esta dado por la gravedad especifica del componente, Existe diversos
tipos de instrumentos para la medicion de la gravedad APl sin embargo uno de los
mas utilizados es el hidrometro ya que es accesible y solo requiere la utilizacion de
un termémetro y un recipiente donde sumergirlo en su mayoria el recipiente a ser
usado es la probeta.

Para realizar un andlisis de gravedad API se requiere tener un conocimiento
previo de las diversas normas que se pueden tomar en cuenta para realizar el analisis
entre ellas tenemos ASTM D 287, ASTM D 1298, ASTM D 6822, IP 389. Las cuales
favorecen a que los datos sean confiables para ser tomados como referencia en
diversos analisis caracteristicos o procesos en los cuales se utilice los productos

caracterizados.

2.7.3 Corrosion en lamina de cobre

La corrosion puede ser definida como la destruccion que soporta un material
debido a la presencia de un ataque quimico el cual principalmente esta dado por el
proceso o utilidad que se le da al mismo. En su mayoria la principal causa de la
corrosioén es debido al ataque quimico, la velocidad que la corrosidn se exterioriza en
el material dependera de ciertos factores como la superficie, diferencia de potencial,
la erosion el esfuerzo mecanico, la temperatura, humedad, tiempo, bioldgicos, el alto
contenido de dioxido de azufre, corrientes eléctricas, al hablar de estos factores
observamos que un sinndmero de problemas pueden causar al realizar procesos que
contengan equipos o instrumentos con materiales metalicos. Cuando las condiciones

se manejan en los parametros normales los principales productos que la corrosién
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genera son hidréxidos sin embargo cuando las temperaturas son altas generan 6xidos
mas simples. (Speller, 1926)

Los factores antes mencionados son afectados por la corrosion de la siguiente
manera, el efecto de erosion en si no se puede catalogar como corrosion sin embargo
al generarse comienza a remover la capa protectora del metal permitiendo que este
quede expuesto y se deteriore, el efecto de la temperatura afecta la tasa de corrosion
mediante que permite la una mayor cinética de las reacciones otro factor que se
observa en la corrosion es reactivos o productos corrosivos la concentracion de un
compuesto debido a que por impurezas estas puedan deteriorar el material de los
equipos, el tiempo es otro factor fundamental al hablar de corrosion debido a que es
directamente proporcional, en otras palabras mientras mayor es el tiempo de
exposicion aumentara la tasa de corrosion en los materiales en algunos casos existe la
posibilidad de que no se genere un aumento sino que permanezca constante esta tasa.
(Mendoza, 2004)

La principal forma de determinar que existe corrosion en un material es mediante
la determinacidn de la pérdida de peso que presente, otra de las formas de determinar
que existe corrosion es mediante una visualizacion del material, debido a que solo se
puede visualizar y no cuantificar la cantidad de corrosién que se genera este Gltimo
método no es muy utilizada en la industria.

En atencion a lo expuesto para determinar que un compuesto es corrosivo y pueda
0 no ser utilizado en diferentes procesos, instrumentos y/o equipos viene dado por
andlisis caracteristicos de los mismos, para el petréleo o derivados del petréleo la
principal norma que definen el mencionado analisis es: ASTM D130 (Analisis de
corrosion en lamina de cobre) el cual determina su capacidad corrosiva mediante la
exposicion a una lamina de cobre, y es visualizada en funcién de una tabla de grados
de corrosion que se muestra a continuacion, el cual esta distribuido en funcion de una
escala 1-4 y un grado de nivel etiquetado por letras, de este modo, el nivel de

corrosion de un compuesto esta dado por esta escala.
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Clasificaciones de la tira de cobre.

Descripcion
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Clasificacion Designacion
Tira recién Pulida
pulida

Tira pulida comenzando de un grid 80
pasando a un grid 50 y finalizando en un
grid 220

Leve deslustre

a. Naranja claro, casi lo mismo que la tira
recién pulida

b. Naranja oscuro

2 Deslustre

moderado

a. Rojo clarete

b. Lavanda

c. Multicolor con azul lavanda o plata, o
ambos, superpuestos en rojo clarete

d. Plateado

e. Oro

3 Deslustre oscuro

a. Magenta nublado en la tira de cobre
b. Multicolor con una muestra roja y verde

(pavo real), pero no gris

4 Corrosion

a. Transparente negro, gris 0scuro o
marrén con verde pavo real apenas
mostrando

b. Grafito o negro sin brillo

c. Brillante o negro azabache

Fuente: ASTM D-130

La tabla mostrada anteriormente presenta una extensa cantidad de posibilidades

de corrosion, queremos con ella significar, como se muestra en la figura siguiente la

cual definird y especificara cada una de las variaciones que puede ser generada de la

escala mostrada en la tabla anterior, la lamina de cobre podria presentar cualquiera

de estos colores y asi permitir de una manera eficiente y factible definir qué tan

corrosivo puede ser un compuesto, por mediante ello poder determinar procesos o

normativas al momento de trabajar con el mismo.
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Figura 10: Test estandar de color para estudio de corrosion
en lamina de cobre

Fuente: Norma ASTM D-130.

2.7.4 Destilacion Atmosferica

La destilacion que se realiza como pardmetros de caracterizacion vienen dado por
la norma ASTM D 86 que permite realizar un estudio de los puntos de ebullicion de
mezclas presentes, esta destilacion se efectla para compuestos tales como gasolinas,
queroseno Yy productos derivados del petréleo similares para que sea posible los
compuestos a ser destilados deben presentan sus puntos de ebullicion en el rango de
0 a 400 °C.(J.-P. Wauquier, 2004)

Esta destilacion es conocida como destilacion no preparativa, por ello es que no es
necesario una cantidad grande, la muestra a ser utilizada es de 100 ml colocados en
el matraz de destilacion, las condiciones a las cuales la destilacion se efectla es
dependiente a la naturaleza que la muestra posea, es por eso, que esta destilacion no
define cuantitativamente ni cualitativamente los componentes que se van separando
en la misma, mas bien determina las temperaturas a los diferentes porcentajes de
destilado, generando una tabla la que vemos a continuacion donde se especifica el
volumen destilado y la temperatura observada, cabe resaltar que la primera
temperatura a ser tomada viene dada por el punto de burbuja que es cuando se
observa la primera gota en el refrigerante y posteriormente la Gltima burbuja en el
refrigerante sera la temperatura final, queremos con ello significar, el porcentaje de

destilado, el porcentaje de residuo y la perdida que se genero por factores diversos.
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Tabla 7:
Resultados tipo de una destilacion de Gasolina

VOLUMEN DESTILADO (%) TEMPERATURA (°C)

Punto de burbuja 33.0
5 42.5

10 45.5

20 50.0

30 55.5

40 62.5

50 75.0

60 99.0

70 131.0

80 1515

90 167.5

95 177.5

Punto de burbuja final 183.5
Destilado (%) 97.8
Residuo (%) 0.8
Perdida (%) 1.4

Fuente: (J.-P. Wauquier, 2004)

2.7.5 Cromatografia de gases

La cromatografia asocia un conjunto de métodos que facilita la separacion de
diversos compuestos quimicos que se encuentras relacionados entre si en mezclas
complejas, siendo imposible de separar de manera comprensible por otros métodos o
aplicaciones. Las separaciones cromatograficas tienen un proceso en comdn, la
muestra se ve transportada mediante una fase mévil que puede ser un gas, un liquido
o un fluido supercritico. La fase movil atraviesa una fase estacionaria con la cual es
inmiscible, y que se encuentra fijada a una columna o superficie sélida. Las dos fases
son seleccionadas de tal forma que los componentes de la muestra queden
distribuidos de manera diferente entre la fase movil y la fase estacionaria.

Los componentes que se encuentra potentemente retenidos en la fase estacionaria
se moveran lentamente conforme la fase movil fluya, por el contrario, los

componentes que se encuentren débilmente retenidos a la fase estacionaria se
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moveran con mayor velocidad, como resultado de la variacion de movilidad de los
componentes de la muestra se formaran zonas las cuales pueden ser analizadas de
manera cualitativa y/o cuantitativa. (Skoog, 2001)

La cromatografia de gases es una técnica que permite la separacion de
componentes organicos e inorganicos térmicamente estables y voldtiles. Esta técnica
es utilizada principalmente cuando se necesita una cuantificacion de cada
componente que se localiza en la muestra, la cromatografia de gases posee un alto
numero de aplicaciones las cuales tienen una orientacion principal a la valoracion de
la pureza de los productos y reactivos en una reaccion, de esta manera, facilita el
control de las secuencias de reaccion. Al momento de hablar de la elaboracion de
compuestos quimicos elaborados por industrias es eficiente afirmar que el uso de la
cromatografia de gases es el principal objetivo para la determinacion de la pureza del
compuesto.

La cromatografia de gases es una técnica muy util a ser seleccionada cuando se
requiere realizar separaciones de compuestos organicos, inorganicos térmicamente
estables y volatiles. (Skoog, 2001) Su principal objetivo es la cuantificacion de cada
compuesto presente en la mezcla, la cromatografia de gases tiene amplia aplicacion,
en las industrias se enfoca principalmente a evaluar la pureza de los reactantes y
productos de reaccion o bien a monitorear la secuencia de la reaccion. Para los

fabricantes de reactivos quimicos, su aplicacién es en la determinacion de la pureza.

Existen dos tipos de cromatografia de gases (GC): La cromatografia gas-liquido
(GLC), y la cromatografia gas-solido (GSC), donde la cromatografia gas-liquido
posee la mayor aplicacion en la ciencia, la cual es nombrada tan solo como
cromatografia de gases (GC). En la GSC la fase estacionaria se presenta de forma
solida y la movilidad de los componentes de la muestra es dada debido a que se
genera una adsorcién.

Sin embargo, gracias a que al momento de la utilizacion del cromatografo de
gases existen compuestos que poseen tiempos de retencidén no siempre adecuados y
se obtienen picos de elucion con colas o sobrepuestos, esto ha provocado que este
tipo de cromatografia tenga una aplicacion limitada. El principal estudio de esta
cromatografia es la separacion de compuestos gaseosos que presentan bajos pesos

moleculares. (Skoog, Holler, & Timothy, 2001)
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a. Partes de un cromatégrafo de gases

Un cromatografo de gases normalmente presenta piezas comunes las cuales

permiten la separacion adecuada de la muestra, entre las principales partes que lo

conforman tenemos el inyector de la columna, horno para la columna, detector,

columna de separacién por consiguiente sus partes las cuales como se muestran en la

figura siguiente y posteriormente definidos permitiran obtener un conocimiento

béasico de su aplicacion, utilizacion y estructura.

Pantalla
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Figura 11: Partes de un Cromatografo de Gases.

Fuente: (Skoog, 2001).

Inyector en columna: El inyector es una unidad que permite la introduccion de
la muestra directamente a la columna. Cuando su utilizacion es en cromatografia
de gases el puerto donde se inyecta permite implantar la muestra liquida
directamente en la columna sin necesidad de subir la temperatura hasta llegar a su
ebullicién, dicho de otro modo, la muestra entra liquida al cromatografo de
gases.(SECYTA, 2012)

Horno para la columna: Es un horno con un sistema automatizado de control de
temperatura en el cual la columna se encuentra en su interior, la temperatura de
separacién o la temperatura de la columna puede ser ajustado con una tolerancia
considerable para que la separacion sea realizada de una manera
adecuada.(SECYTA, 2012)

Detector: Es un dispositivo el cual permite determinar el cambio en la
composicion de la fase movil, esto se lleva a partir de sus propiedades fisicas o
quimicas.(SECYTA, 2012)

Columna: Es un tubo que contiene la fase estacionaria y a través del cual
discurre la fase movil, estas fases son de suma importancia para la separacion

adecuada de la muestra para su seleccion se debe tomar en cuenta el tipo de
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muestra que se tiene y la miscibilidad de la misma.(SECYTA, 2012) Existen 2
tipos de columna para cromatografia, columna empacada o también conocidas
como columnas de relleno y columnas capilares o conocidas como columnas
tubulares. Las columnas empacadas son columnas rellenas que presentan un
soporte solido de grano muy fino que actla como una fase estacionaria o rellena
de una fase estacionaria liquida no volatil, el material de la columna debe ser
inerte y resistente para poderlos elevar a altas temperaturas, estas columnas
poseen diametros entre 3-6 mm y longitudes entre 1-5 metros y las columnas
capilares las cuales son mas pequefias poseen un diametro entre 0.2-0-5 mm con
longitudes desde 10-100 m la fase estacionaria en estas columnas se encuentra en
forma de pelicula en la pared interna, la cantidad de muestra para los anélisis con
este tipo de columna es menor, a diferencia de las columnas empacadas las
columnas capilares permite obtener una mejor resolucion, menor tiempo de
analisis y una mayor sensibilidad siendo mas utilizadas hasta el punto de

remplazar por completo las columnas empacadas. (Skoog et al., 2001)

En atencion a lo expuesto seran definidas las fases que comprenden una columna

de cromatografia, el tipo de columna y cuéles son los pardmetros adecuados para

seleccionar una columna de cromatografia adecuada en funcion a las necesidades

especificas que se requiera al momento de separas muestras concretas.

Fase estacionaria: La fase estacionaria es una fase perteneciente a la columna
cromatografica, por consiguiente, la fase estacionaria puede presentarte en
diferentes estados sea solido, en forma de gel, o como liquido. Si la fase
estacionaria es un liquido existen columnas que poseen la fase soportada en un
solido, este solido en ocasiones favorece a la separacion y en otras solo es un
medio inerte que lo soporta.(Skoog et al., 2001)

Fase mavil: La fase movil es una fase perteneciente a la columna cromatdgrafica
representada por un fluido que atraviesa por todo lo largo de la columna y la fase
estacionaria, en una direccion especifica dependiendo de la cromatografia a ser
utilizada esta fase varia cuando la cromatografia es liquida la fase mévil en su
mayoria se encuentra en estado liquido y si la cromatografia es gaseosa la fase
movil sera un gas o un fluido supercritico. En cromatografia de gases se puede

utilizar la expresion gas portador para designar la fase mavil, y en cromatografia
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de elucién se puede utilizar la palabra eluyente para designar esta misma fase.

(Skoog et al., 2001)

Para la seleccién de una columna de cromatografia adecuada se deben tener en
cuenta diferentes parametros, si es posible, es necesario buscar en bibliografia
trabajos publicados con muestras semejantes, aplicaciones proporcionadas por
fabricantes y proveedores de cromatografos de gases. Los parametros a tomar en
cuenta para la seleccion de la columna son:

e La fase estacionaria a ser utilizada este factor es de suma importancia debido a
que tiene como base principal la selectividad, la polaridad y el contenido de
fenilo.

e EIl didmetro de la columna favorece ciertos pardmetros tales como la eficiencia, la
retencion, la presion, la velocidad de flujo de la fase mdvil y su capacidad al
momento de recorrer la torre.

e La longitud de la columna permitird la determinacion de la retencion que cada
compuesto de la muestra tenga, la presion de la cabeza de la columna el sangrado
y el costo que esta tendra

e El espesor de la pelicula genera influencia con algunos parametros basicos tales
como la capacidad, la inercia, el sangrado, el limite de la temperatura superior la
retencion, resolucion de la columna.

Al referirse en columnas de cromatografia de gases y su utilizacién con nafta
virgen se debe tener en cuenta la resolucién. Las columnas capilares permiten hoy en
dia la separacion de todos los componentes principales de una gasolina de destilacidn
directa. Las fases estacionarias mas utilizadas son a base de siliconas, que dan un
orden de elucién de los hidrocarburos préximo al orden creciente de sus puntos de
ebullicion. En la cromatografia en fase gaseosa, al no ser un método de
identificacion, se deben identificar los componentes después de separarlos en la
columna capilar, debido a que la nafta es un compuesto no polar la fase estacionaria
de la columna en efecto debe ser no polar, el tamafio de la columna no presenta
genera gran diferencia en su resolucion debido a que la nafta virgen no posee una
gran infinidad de compuestos, con relacién a su diametro la columna a ser tomada en
cuenta es una columna cromatografica
DB-5 no polar que presenta un intervalo de temperatura entre -60°C a 325 °C en sus

presentaciones mas comunes.
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2.7.6 Espectrometria de masas
La espectrometria de masas es un método de andlisis cualitativo y en ocasiones
cuantitativo que facilita la determinacion de compuestos organicos desconocidos, en
ciertas ocasiones se encuentra combinado con otras técnicas espectroscopicas para
obtener una amplia utilizacion en andlisis quimicos y caracterizaciones de muestras

desconocidas.(Rubinson & Rubinson, 2000)

Las principales cualidades que presenta la espectrometria de masas y que podemos

citar de (Esteban, 1993) tenemos:

e Su capacidad de Identificacion. La espectrometria de masas puede identificar
cualitativamente y de forma precisa un sinfin de muestras desde atomos,
compuestos sencillos hasta moléculas complejas como pueden ser, la
determinacion de biopolimeros de pesos moleculares elevados que presentan
varios miles de unidades de masa atémica.

e Es cualitativa y cuantitativa. La espectrometria de masas no solo es capaz de
identificar muestras de sustancias desconocidas proporcionando el espectro de
identificacion sino también puede cuantificar y medir la concentracion que cada
compuesto dentro de una mezcla posee facilitando informacién para el andlisis de
materias primas en procesos quimicos.

e Andlisis de mezclas complejas. La espectrometria de masas es capaz de realizar
identificaciones de sustancias desconocidas considerando que exista una mezcla
gue presente compuestos similares.

e Posee una gran sensibilidad. La espectrometria de masas es un método que
permite determinar e identificar componentes presentes en las muestras que se
encuentren en de orden de hasta las “ppq” (partes por cuatrillon).

e Es universal y especifica. En esta caracteristica de la espectrometria de masas
observamos que puede analizar muestras 0 mezclas de sustancias sélidas, liquidas
0 gaseosas y también es capaz de detectar y separar muestras concretas en
presencia de una matriz compleja.

e Es capaz de proporcionar informacion estructural de la molécula analizada,
energia de enlaces, informacidn cinética, fisico-quimica, cuantica, etc.

e Suministra informacion Isotopica. La espectrometria de masas puede ser aplicada
en el estudio de isotopos estables o radiogénicos utilizados en geologia,

bioquimica, agricultura, clinica, hidrologia, meteorologia, geocronologia, etc.
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e Es una técnica veloz. La espectrometria de masas puede realizar un espectro en
décimas de segundo, es por ello que en ocasiones es utilizada en el monitoreo de
procesos, emitiendo informacién en tiempo real sobre la composicién de la
mezcla de reactivos y productos en un reactor 0 a su vVez en procesos enzimaticos
bioldgicos para realizar su control.

La espectrometria de masas estd fundamentada en la obtencion de iones a partir
de moléculas orgénicas en fase gaseosa, cuando estos iones se encuentran producidos
son divididos de acuerdo a la cantidad de su masa y su carga que finalmente es
medido por un dispositivo (detector) que proporciona informacion relacionada a la
muestra este parametro esta representado por la diferencia de los tipos de iones que
se generan que tienen relaciones de masa/carga diferentes cada una de ellas. (Skoog
et al., 2001)

Los métodos que procedes a partir de la espectrometria de masas en su mayoria
poseen una naturaleza quimica, en funcion de la estructura quimica que cada
compuesto adquiera en la muestra serd la cantidad de iones que se revelen en el
espectro debido a que estos varian como tipos de iones, dependiendo de su masa e
identificables por bases de datos, es por ello, que se puede definir que la
espectrometria de masas es una de las técnica viable capaces de permitir la
determinacion de compuestos quimicos obtenido de muestras desconocidas Yy
facilitando la obtencién de informacion especifica de los compuestos que se
encuentran presentes en una muestra.

Es por ello que basicamente se puede especificar que la espectrometria de masas
para que sea considerara como un método apto de analisis debe ser capaz de realizar
cuatro funciones enumeras posteriormente las cuales son citadas en (Rubinson &

Rubinson, 2000) y son las siguientes:

o El espectrometro de masas debe ser capaz de vaporizar substancias de
volatilidades muy diferentes.

o Una vez volatilizada la muestra, el espectrometro debe ser capaz de originar
iones a partir de las moléculas neutras en fase gaseosa.

o Una vez generados los iones, el espectrémetro debe ser capaz de separarlos
en funcion de su relacién masa/carga.

o Una vez separados los iones, el espectrometro debe ser capaz de detectar los
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iones formados y registrar la informacion adecuadamente.

b. Partes de un espectrometro de masas.
En el diagrama de bloques que se presenta en la siguiente ilustracion se aprecia

los principales componentes de todos los tipos de espectrémetros de masas:

10 % a 107% torr

| I
l Seleccidn Deteccidn
| I
| lonizacidn de iones de 1ones |
| Fuente de Analizador Transductor I
| 1ones i EE—— i |
- de masas de iones
| BASS0 S0 |
I |
[ R _—
—i | Manejo
- ‘— — de datos
Bomba Procesador
|
de wvacio de la sefial
|
 Entrada ] Salida

M A de datos

Espectro
de masas

Figura 12: Componente de un Espectrometro de Masas.

Fuente: (Skoog, 2001)

Estas partes serén detallas para un entendimiento adecuado del equipo, El objetivo
del sistema de entrada es permitir la introduccién de una cantidad pequefia de
muestra, en la fuente de iones gaseosos su principal objetivo es permitir que los
componentes de la muestra seran convertidos en iones gaseosos debido al bombardeo
de electrones, fotones, iones o moléculas, en ciertos espectrometros de masas la
trasformacion de los componentes a iones es por medio de la aplicacion de energia
térmica o energia eléctrica a la salida de la fuente se observaran iones cargados
positivamente y negativamente que posteriormente seran acelerados en el analizador
de masas (Skoog et al., 2001), la funcion del analizador de masas es desviar mediante
campos magnéticos los iones y permitir su agrupacion para un valor de fuerza
especifica aplicada que recolecta iones iguales en funcién del valor de su masa y
carga. (Esteban, 1993)

El transductor de iones tiene como principal objetivo la transformacién en sefiales
eléctricas los iones positivos por consiguiente las sefiales eléctricas son multiplicadas
en esta seccion (Rubinson & Rubinson, 2000), el procesador de la sefial permitira
definir el tiempo y la cantidad de carga que ha llegado y formar un espectro
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bidimensional que permitird saber la relacion masa/carga, en su mayoria los
espectrometros de masas requieren un sistema de vacio para mantener una presion
baja en todos los componentes evidentemente esta presion baja permite asegurar
colisiones no frecuentes y poder conservar iones y electrones libres. (Skoog et al.,
2001)

2.7.7 Cromatografia de gases- Espectrometria de masas (GS-MS)

La combinacion de la cromatografia de gases y la espectrometria de masas
conocida por sus siglas (GC-MS) es una técnica analitica que permite la combinacién
de las caracteristicas que posee cada uno de ellos con un principal objetivo que es
facilitar la identificacion de diferentes sustancias dentro de una muestra de ensayo,
Las aplicaciones para el GC-MS son variadas desde la deteccion de farmacos, la
investigacion de incendios, el analisis ambiental, la investigacion de explosivos y la
identificacion de muestras desconocidas. La cromatografia liquida-espectrometria de
masas, permite el andlisis y la deteccion incluso de pequefias cantidades de una
sustancia.(Skoog et al., 2001)

El GC-MS se compone de dos bloques de construccion principales: el
cromatdgrafo de gases y el espectrometro de masas. El cromatdgrafo de gases utiliza
una columna capilar que depende de las dimensiones de la columna (longitud,
diametro, grosor de la pelicula) asi como de las propiedades de fase. La diferencia en
las propiedades quimicas entre diferentes moléculas en una mezcla y su afinidad
relativa para la fase estacionaria de la columna promoverd la separacion de las
moléculas a medida que la muestra recorre la longitud de la columna. Las moléculas
son retenidas por la columna y luego se eluyen de la columna en diferentes
momentos (llamado tiempo de retencion) y esto permite que el espectrometro de
masas aguas abajo capture, ionice, acelere, desvie y detecte las moléculas ionizadas
por separado. El espectrometro de masas lo hace rompiendo cada molécula en
fragmentos ionizados y detectando estos fragmentos usando su relacion masa-
carga.(Kitson, Larsen, & McEwen, 1996)

En la rama de la ingenieria quimica el GC-MS se utiliza para el analisis de

mezclas de compuestos organicos desconocidos. Un uso critico de esta tecnologia es
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el uso de GC-MS para determinar la composicion de bio-aceites procesados a partir
de biomasa cruda. (Tekin, Karagoz, & Bektas, 2014)

Su procedimiento béasico es inyectar una cantidad de la muestra en el
cromatdgrafo de gases el cual serd separado en la columna cromatografica logrando
que la separacién sea efectuada correctamente, posteriormente los componentes
cruzaran al detector del espectrometro de masas permitiendo generar su espectro de

masas el cual puede ser identificado de manera comoda. (Gutiérrez & Droguet, 2002)

ﬁ Puerta para inyeccicn
Sflice fundida Regicn  Regicn del
Entrada de la fuente analizador Multiplicador
del mas de 1ones de masas de electrones
LJnfj:Lli-nr [ i i
) [/
Sistema
Columna de CG |l ! de datos
N L
Horno del cromatdgrafo ™,
de gases ;
Linea de Lentes
transferencia de enfoque
b

Figura 13: Esquema de un sistema GC-MS.

Fuente: (Skoog, 2001).
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CAPITULO III

3 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

La meta que posee este capitulo es describir la metodologia usada en el presente
Trabajo de Grado, iniciando con la recoleccion de las muestras siendo rotuladas por
el lugar en el cual fue obtenido, las cuales fueron caracterizadas encaminando al
principal objetivo de este trabajo. Se describira la metodologia empleada desde la
toma de muestras, hasta el proceso de caracterizacioén para satisfacer los objetivos
especificos planteados originalmente.

3.1 Recoleccion de las muestras.

Las muestras fueron de obtenidas de 3 lugares diferentes que poseen torres de
destilacion atmosférica, siendo estos lugares: La Refineria la Libertad perteneciente a
la Empresa Publica Petroecuador (EP Petroecuador), el Blogue 15 y 56 de la
Empresa Publica Petroamazonas (EP Petroamazonas). En la tabla 8 se describe el
muestreo, el cual se tomo aleatoriamente y posteriormente fue rotulado cada una de
las muestras de tal manera que sea sencilla su clasificacion tanto para los analisis no
cromatograficos como cromatograficos.

Cada una de las muestras se recolectdé de manera estandar para productos derivados
del petréleo que seré resumida a continuacion.

Tabla 8:
Muestreo de nafta en diferentes torres de destilacion.

LA LIBERTAD MUESTREO 1 NAFLIB-01
MUESTREO 2 NAFLIB-02
MUESTREO 3 NAFLIB-03
MUESTREO 4 NAFLIB-04

BLOQUE 15 MUESTREO 1 NAFB15-01
MUESTREO 2 NAFB15-02

BLOQUE 56 MUESTREO 1 NAFB56-01
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La recoleccion de las muestras se hizo siguiendo la norma INEN 0930. Esta norma
incluye diferentes procedimientos para facilitar la obtencién de muestras de petréleo
crudo y/o productos derivados, esta norma es exclusiva para muestras que no sean

gases a presion y temperatura ambiental.

Para la toma de la muestra se debe seleccionar el tipo de muestra que se posee, en
el presente trabajo la muestra a ser tomada es una muestra continia debido a que “es
obtenida en una tuberia de tal forma que represente un promedio del flujo en
movimiento”. (INEN, 1984)

Es de principal importancia para el muestreo el material del envase a ser utilizado,
las especificaciones que se da para las muestras debe ser de lata, o botellas de vidrio
transparente, incoloro o de color &mbar oscuro, posteriormente para el cierre del
envase de botellas de vidrio pueden ser utilizados tapones de vidrio, corchos tapas
con hilo o material de pléastico.

El procedimiento a realizar al momento de tomar muestras es el siguiente.

e Purgar, con el producto de ensayo, la llave y el tubo, enjuagarlos hasta que se
encuentre completamente limpio si no es posible una purga completa, hacer
circular el flujo hasta que el tubo quede homogenizado y sea posible extraer de
manera que las muestras sean lo mas aproximado a la mezcla total.

e Tapar todos los envases con muestras, etiquetarlos y llevarlos al laboratorio en
los envases que fueron recolectados, tomando en cuenta el rotulado mostrado.

e Debido a que las muestras poseen productos volatiles es necesario protegerlas y
es por esto que se procede a transportarlas en cajas térmicas con hielo durante el
muestreo para almacenarlos posteriormente en un congelador.

e Cada una de las muestras para la caracterizacion seran siempre guardadas en
cajas térmicas con hielo o en un congelador que permita mantener a una

temperatura de 0 °C a los 10 °C

3.2 Caracterizacion de Naftas
Los métodos y andlisis a ser utilizados para la caracterizacion de nafta seran
explicados a continuacién especificando la norma utilizada para que el método sea

aceptado de manera confiable y adecuada al momento de medicion.



3.2.1 Densidad

Tabla 9:
Reactivos, equipos y materiales utilizados

Nombre Especificaciones

Densito 30PX Proveedor: METTLER TOLEDO

c g g
Rango de medicion: 0-2 —>y

5-35°C.
Resolucién: 0,0001 £~y 0,1°C
cm
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Uso

Caracterizacion de nafta

para el analisis de
Densidad

Bafio Maria Marca: Boeco

Calentamiento de

Modelo PWB-8 muestras para calculo
Serie MBA6119-127 estandarizado
Vaso de Proveedor: GLASSCO Contener las muestras
Precipitacion  Material: Boro 3.3 para la manipulacion
Medida: 25 mi adecuada de muestras
Termometro  Marca: LUFT Medicion de temperatura
Rango de Medicién: -10 a 250 °C de las muestras
Acetona Proveedor: MERCK Disolvente  para la
Pureza: Grado analitico limpieza del equipo
Densito
Agua Realizada en el Laboratorio Estdndar de calibracion
Destilada del equipo

Para el método de célculo de la densidad de productos derivados del petroleo

normalizado se requiere la utilizacién de la norma ASTM D7777 “Método de prueba

estandar para densidad, densidad relativa o gravedad API del petréleo liquido

mediante medidor de densidad digital portatil”, debido a que se posee la

disponibilidad del equipo es posible realizar la norma mencionada, posteriormente se

explicada cada uno de los pasos o procedimientos a seguir para que la norma sea

aceptada y fiable, en la figura 14 es posible visualizar el equipo a ser utilizado en la

norma.
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Figura 14: Densimetro digital densito 30px
Fuente. Manual de instrucciones densito 30px

a. Calibracion del Equipo

Al momento de determinar si el equipo se encuentra calibrado se debe realizar
una medicion de control, para lo cual se establecera la unidad de medicion y luego en
el menu se selecciona el peso especifico, posteriormente se llena la celda con agua
destilada, tomando en cuenta que no se posea ninguna impureza ni burbujas en el
recipiente de llenado, se procede a presionar el boton “ok/meas”, el equipo realizara
la medicion de forma automatica y el resultado serd visualizado en la pantalla del
equipo, el resultado de la medicién debe ser 1.0000 si existe una desviacion menor a
0.0005 el equipo se encontrara calibrado correctamente, sin embargo, si la deviacién

es mayor a 0.0005 se requiere un ajuste que se muestra en el manual del equipo.

b. Medicion de la densidad

Para medir la densidad de la muestra se debe colocar en un vaso de precipitacion
dejar que la temperatura se estabilice, tome en cuenta que no existan burbujas en el
vaso de precipitacion o en el tubo de inyeccidn de ser ese el caso vacielo y vuélvalo a
llenar pulsado lentamente el botdn de llenado la celda que se llenara, el instrumento
realiza la medida mostrando en la pantalla la densidad y la temperatura medida,
después de cada medicion es necesario una limpieza y esto se lleva a cabo mediante
un disolvente dependiendo la naturaleza de la muestra, en el presente caso se utilizo
acetona el cual sera llenado en la celda y luego expulsado varias veces hasta estar

seguro de no existir gotas en el sensor esto permitira obtener una medicion correcta.

c. Calculo de coeficiente de compensacion
Segun expresa la norma para el célculo de la densidad, este debe ser realizado

tomando en cuenta una temperatura de referencia, en el presente caso es 60 °F o 15



41

°C, se debe determinar un coeficiente de compensacion (o) para establecer el
coeficiente se debe determinar la densidad a una temperatura mayor (T1) y a una
temperatura menor (T2) a la de referencia El coeficiente de compensacion esta dado

por la siguiente formula.

o= (ot = 1)/(T1-Ty) (4)
d. Calculo de densidad compensada
Al momento de realizar el céalculo del coeficiente de compensacion (o) existen
dos métodos para el calculo de la densidad a diferentes temperaturas, una es
mediante el equipo al seleccionar la opcidon “Comp. Density” donde se almacena el
coeficiente calculado y se realiza el célculo la densidad de la muestra insertada y por
medio de la formula se calcula de la densidad compensada correlacionando la

densidad medida a cierta temperatura con el coeficiente.

Pcompensada=Pmedida * 1+ a(Tl—Tref)) (5)

Para el reporte de datos la norma especifica que se debe realizar 2 mediciones

consecutivas de cada muestra y posteriormente se determinara la densidad promedio
.. ..y . K
de las mediciones, cada medicion de densidad debe estar reportada en m—‘é y se

presentara una tabla con cada una de ellas a la temperatura medida.

e. Principales errores de medicion

Asegurese de que el medidor de densidad digital portatil esté en equilibrio térmico
con la temperatura ambiente. Si el instrumento ha sido transferido de un lugar célido
a un lugar frio o viceversa inmediatamente antes del uso, espere varios minutos antes
de medir, es recomendable no transferir con frecuencia el equipo entre lugar con
diferentes temperaturas, el principal problema es la condensacion y humedad las
cuales causan mediciones erroneas.

Es necesario tener las muestras a temperatura ambiente 0 a una temperatura
superior, no utilizar el equipo si se posee muestras frias menores a 5 °C 0 9 °F, Al
tener muestras a estas temperaturas existe la posibilidad de obtener condensacion en
el sensor oscilante del tubo en U, estos problemas son los principales causantes de

mediciones incorrectas y potencialmente dafar el instrumento.



3.2.2 Corrosion en lamina de Cobre

Tabla 10:

Reactivos, equipos y materiales utilizados

Nombre

Recipiente  de
presion
corrosion de

banda de cobre

Especificaciones

Fabricante: Inox-Tec

de Material Acero Inoxidable 316
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Uso

Capsula hermética para
realizar la prueba de la
lamina de cobre para
determinar potencial
efecto corrosivo de la

muestra

Bafio Maria

Marca: Boeco
Modelo PWB-8
Serie MBAG6119-127

Calentamiento de la
capsula con muestra y

lamina de cobre

Tubo de Ensayo

Proveedor: GLASSCO

Material: Vidrio borosilicato

Dimensiones 25*150 mm

Contener las muestras y

la ldmina de cobre

Termometro Marca: LUFT Medicion de temperatura
Rango de Medicion: -10 a 250 °C  del bafio maria

Lamina de Proveedor: Importcom Indicador para la

Cobre Dimensiones: 12.5*1.5*75 mm determinacion de la

Pureza: 99.9 %

corrosividad de las

muestras

Agua Destilada

Realizada en el Laboratorio

Limpieza para el pulido
de las laminas de cobre y
liquido de calentamiento

para el bafio maria

Lijas Proveedor: 3M Pulido de las laminas de
Numero de granos : 80,150, 220 cobre para anélisis de

corrosion
Lupa Proveedor: Direct Industry Visualizacion del pulido

Dimensiones: Portatil

de la ldmina de cobre

Guantes de latex

Proveedor: ABIDERM
Dimensiones: Talla M

Manejo de lamina de
Cobre sin contaminarlo

con impurezas

CONTINUA mmmms)
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Mascarilla Proveedor: 3M Proteccion  por limallas
Dimensiones: Regular generadas por pulido de

laminas de cobre
Cronometro Marca: Casio Calculo  del tiempo
especificado para el

analisis a realizar

Para el método de andlisis y determinacion del porcentaje de corrosion que posee
un derivado del petroleo normalizado se utiliz6 la norma ASTM D130
Corrosividad al cobre de los productos derivados del petréleo por prueba de la tira de
cobre, para lo cual se requiere de una capsula construida de acero inoxidable 316
segun las dimensiones dadas en la figura 15, el recipiente debe ser capaz de resistir
una presion de hasta 700 kPa (100 psi), es por ello se permiten disefios alternativos
para la tapa del recipiente y la junta de goma sintética (o-rin), las dimensiones
internas del recipiente a presion son tales que un tubo de ensayo de 25 mm por 150

mm puede colocado dentro del recipiente.

L2

16022

32,

Figura 15: Capsula de presion para el andlisis de corrosion en lamina de cobre

FUENTE. Norma ASTM D-130

a. Preparacién de ldmina de cobre
Para la preparacion de las laminas de cobre se requiere un soporte de pulido que
permita sujetar fijamente la lamina sin estropear los bordes mientras se pule,
generalmente se utilizada soportes de madera fijados con cinta doble fas, al tener
sujeta la ldmina de cobre se comienza con la lija con el Grid namero 80 a pulir de

manera uniforme verticalmente hasta llegar a poseer lineas paralelas en la misma
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direccion y en toda el &rea de la lamina, posteriormente se procede con la lija con el
Grid nimero 150 a pulir uniformemente de manera vertical a las lineas de pulido
anteriores hasta que las lineas del Grid numero 80 se hayan perdido y solo se observe
lineas paralelas generadas por la segunda lija, finalmente se utilizara la lija con el
Grid nimero 220 a pulir de manera perpendicular a las lineas de pulido anteriores
para tener constancia de que las lineas son uniformes se utilizara una lupa que
permitira la visualizacion mas detallada y aceptar el pulido realizado.

Se realiza el mismo procedimiento para cada uno de las superficies de la lamina
de cobre, tomando en cuenta la cantidad de muestras y anlisis a realizar se preparan
el nimero adecuado de laminas de cobre, las mismas tiras pueden ser utilizadas
repetidamente las veces que sea necesario, pero se descartaran cuando la superficie
presentan algun rasgufio o rasgos profundos que no pueden ser removidos por el
procedimiento de pulido o si poseen alguna deformidad, o se hayan perdido las

dimensiones que la tira debe poseer segun la norma.

Para que no exista deformidades después del pulido es recomendado guardar las
laminas de cobre en algoddn farmacéutico esto ayudara a que no se genere ningun

deterioro del pulido.

b. Procedimiento de analisis de Corrosion en lamina de cobre.

Después de realizar el pulido de la ldmina de cobre colocar 30 ml de la muestra
completamente limpia y libre de cualquier impureza suspendida o arrastrada dentro
del tubo de ensayo de vidrio, deslizar la ldmina de cobre en el tubo de ensayo y
colocarla en la capsula, colocar la tapa bien enroscada sumergirla en un bafio maria a
una temperatura de 40°C o 104 °F dejarla por 3h (£ 5 min), repetir el mismo
procedimiento para cada una de las muestras, se realizara 3 repeticiones para cada

muestra y se tabulara el indicador marcado.

c. Examen para el célculo de corrosion.

Vacie el contenido del tubo de ensayo en un recipiente de tamafio adecuado, si se
usa un recipiente hecho de vidrio se sugiere un vaso de precipitacion de 150 ml, deje
que la tira se deslice suavemente para evitar romper el vidrio, retire inmediatamente
la tira con pinzas y sumerja en el solvente de lavado. Retirar la tira de inmediato,
secar e inspeccionar para detectar evidencia de manchado o corrosion, la etapa de
secado de la tira puede hacerse mediante transferencia con papel de filtro, secado al

aire, o por otros medios adecuados. Sostenga tanto la tira de prueba como la tabla
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estandar que se encuentra representada en la figura 10 de estandares de corrosion de
tal manera que se observe la luz reflejada desde ellos en un &ngulo de

aproximadamente 45°.

d. Interpretacion de resultados

Para la interpretacion de la corrosividad de la muestra de acuerdo con las
clasificaciones de la tira de cobre ASTM indicada en la tabla 6. Cuando una tira esta
en el estado de transicion entre dos estandares adyacentes, se tomara la clasificacion
del que se presente con mayor porcentaje, si alguna tira presenta un color mas oscuro
que define la clasificacion y la descripcion, pero no se asemeja a otra clasificacion, la
tira sigue perteneciendo a esa misma clasificacion hasta que se observe una pequefia
cantidad de otra tonalidad en ese caso la tira pasara a pertenecer a la siguiente

clasificacion.

e. Principales Errores al ejecutar el analisis

Repita la prueba si se observan manchas de huellas digitales, o debido a manchas
de particulas o gotas de agua que pueden haber tocado la tira de prueba durante el
periodo de pulido.

Repetir la prueba si los bordes afilados a lo largo del plano las caras de la tira
parecen estar en una clasificacion mas alta que la mayor porcion de la tira; en este
caso, es probable que la los bordes no fueron pulidos correctamente durante la
preparacion.

f. Presentacion de resultados
Para la presentacion de los resultados del analisis de corrosion en I&mina de cobre

se generara una tabla que constara del siguiente formato.

(X h/'Y °C), Clasificacion Zp (6)
Donde:

X = duracién del ensayo, en horas,

Y = temperatura de ensayo, ° C,

Z = categoria de clasificacion (es decir, 1, 2, 30 4)

p = descripcion de clasificacion para el Z correspondiente (para ejemplo, a, b, ¢, d).

Dicho de otro modo y mostrado en un ejemplo el formato a ser utilizado para la
presentacion de resultados es: (3 h /40 °C), Clasificacion 1b.



3.2.3 Destilacién atmosférica

Tabla 11:

Reactivos, equipos y materiales utilizados

Nombre
Balén de

destilacion

Especificaciones
Fabricante: GLASSCO
Material Vidrio borosilicato
Capacidad: 125 ml

Dimensiones 10 cm de brazo con

un Angulo de 75°
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Uso
Recipiente  donde  se
encuentra la muestra a ser

destilada

Refrigerante

Fabricante:

Facilitar la condensacion

de bulbo Material: Vidrio borosilicato de los gases separados en
Dimensiones la destilacion.
Codo Proveedor: GLASSCO Facilita el traslado de la
esmerilado Material: Vidrio borosilicato muestra condensada desde
Dimensiones: Pequefia el refrigerante al tubo de
ensayo
Termometro  Marca: LUFT Medicion de temperatura
Rango de Medicion: -10a250°C  dentro del balén de
destilacion
Probeta e Proveedor: GLASSCO Recipiente  volumétrico
e Material: Boro 3.3 donde se almacenara el
e Capacidad: 100 ml destilado que sea
4 condensado en el
refrigerante
Fluido de Proveedor: DANEC S.A Fluido que calentara el
calentamiento  Aceite de palma refinado balon de destilacion que
(Aceite) Nombre industrial: DANOLIN posea  un  punto  de

ebullicién elevado

Mechero de

Proveedor: LYNSUM

Equipo que permite el

Bunsen calentamiento lineal del
fluido por medio de una
Ilama

Vaso de Proveedor: Recipiente que mide la

precipitacion

Capacidad 100 ml

muestra a ser utilizado en

CONTINUA )
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Dimensiones: el balon de destilacion
Embudo Proveedor: Glassco Equipo para transvasar
Dimensiones: Pequefio desde el vaso de

precipitacion al balon de

destilacion
Bombona de Proveedor: AGA Combustible a ser
Gas Dimensiones: Comercial utilizado para el

calentamiento de la

muestra en el analisis

Para el analisis de caracterizacion, destilacion de petroleo o productos
derivados del petroleo que requiera ser realizado mediante una normalizacion se debe
seguir la norma ASTM STANDARD D86: "Método de prueba estandar para
destilacién de productos de petroleo” evidentemente se puede definir a esta
normativa como una destilacion no preparativa debido a que no determina la
composicion de cada corte del destilado generado por la destilacion, si bien en cierto
lo que denota es la temperatura y el porcentaje en volumen que este genere.

Para esta destilacion se utilizd un balén de destilacion normalizado con
dimensiones especificas mostradas en la figura 16, el refrigerante a ser utilizado a la
facilidad del instrumento, sin embargo, se debe tomar en cuenta el area y tiempo de
contacto necesario para que la condensacion ocurra, el termometro y tapon serén

colocados en el terminal con la medida NS 19/26.

NS 19126

Dimensions in mm

Figura 16: Balon de destilacion estandarizado

FUENTE. Norma ASTM D-86
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a. Procedimiento para realizar la destilacion

Al momento de armar el equipo de destilacion se administré una muestra de 100
ml de nafta virgen previamente enfriada debido a que posee compuestos volatiles,
posteriormente la muestra se coloca en el balén de destilacion con nucleos de
ebullicion para que las burbujas no fraccionen el balon, se coloca el tapdn en el
terminal NS 19/26 con un termdmetro que se localizara a la altura de la salida de los
gases para constatar una temperatura adecuada en el condensador como se muestra
en la figura 17, la cual muestra las posiciones recomendadas por la norma para que el
termometro represente una temperatura adecuada y confiable durante todo el
procedimiento de destilacion, abrir la manguera del refrigerante para que se llene de
liquido de refrigeracion y la condensacion se genere de una manera adecuada

conforme la temperatura aumente.

i o]

{
(

Figura 17: Posicion del termdmetro para la destilacion
Fuente. Norma ASTM D-86.

Se realiz6 un calentamiento lento y controlado para que sea factible el control del
porcentaje de destilado y temperatura, se registré la temperatura de la primera
burbuja generada en el refrigerante, posteriormente se midié la temperatura cada 5
por ciento de destilado consecutivamente a los 10, 20, 30 hasta llegar a 90 porciento,

finalmente se tomara la temperatura de la Gltima burbuja o gota en el refrigerante.

b. Presentacion y correccion de datos de la destilacion

Para la presentacion de los datos obtenidos por destilacion, se debe realizar una
tabla utilizando como referencia la tabla 7, los datos presentados en esta tabla son los
datos observados y reportados, otros datos que se presentan en la tabla son el
volumen del destilado final, del residuo final y del porcentaje perdido que sera
expresado por la siguiente ecuacion.

V=100 — V), — Vg (7)

Donde:
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V,: Volumen perdido en el ensayo a la presion del laboratorio.
Vp: Volumen de destilado recogido en el ensayo a la presion del laboratorio.

Vx: Volumen de residuo recogido en el ensayo a la presion del laboratorio.

En secuencia a lo explicado anteriormente se realizé una correccion a una presion
estandar de 760 mmHg o 1 atmosfera, la cual se expresa en otra tabla corregida con
la misma estructura de la tabla 7, las correcciones se realizaron utilizando las
ecuaciones descritas previamente, para la correccion de la temperatura se tomo en
cuenta la presion a la cual fue realizado el andlisis y se considerd la ecuacién (8) o la
ecuacion (10) la cual dependerad de la unidad de medicion de la temperatura y la
medicion de la presion en Kpa, y la ecuacion (9) si la presion fue medida en

milimetros de mercurio y la temperatura en grados Celsius.
Cc =0.0009 x (101.3 — P,) x (273,15—-T;) (8)
Cc = 0.00012 x (760 — P) x (273,15 - T¢) 9)

Cr = 0.00012 x (760 — P;,) x (460 — Ty) (10)
Donde:

Tc, Tr: Temperatura observada a la presion del lugar en el anélisis de la destilacion.
Cc y Cr: Correccion a ser afiadida a la temperatura observada para Temperatura en
grados Celsius y Fahrenheit respectivamente.

P,.: Presion barométrica en KPa medida en el tiempo y lugar del analisis.

P: Presion barométrica en mmHg medida en el tiempo y lugar del analisis.
Posteriormente la temperatura corregida es determinada por la ecuacién, para cada

uno de los cortes de volumen en cada andlisis realizado.

Tcorregiaa = Tec + Cc (11)

Posteriormente que la temperatura ha sido corregida se precede a corregir los
valores de los volimenes del destilado final y del porcentaje perdido en el ensayo
para lo cual se toman en cuenta distintas ecuaciones con el fin de determinar los
volumenes rectificados, debido a que no se posee los valores de las constantes Ay B
de correccion a la presion de los ensayos realizados, se utilizaron las ecuaciones (12),

(13) descritas a continuacion.

_ (L— 0.499287 )
(13.65651 — 0.12492914 PKk)

L¢ + 0.4997299 (12)



L. = (L— 0.499287 )
¢ ™ (13.65651 — 0.01665174 P)

Donde:

+ 0.4997299
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(13)

L: Porcentaje perdido determinado por el ensayo en el laboratorio.

L.: Correccion del porcentaje perdido.

P, Presion barométrica en KPa medida en el tiempo y lugar del anélisis.

P: Presion barométrica en mmHg medida en el tiempo y lugar del analisis.

El porcentaje de recuperacion corregido correspondiente es calculado de acuerdo con

la siguiente ecuacion:

Rc=R(L— L)

Donde:

(14)

L: Porcentaje perdido determinado por el ensayo en el laboratorio.

L.: Correccion del porcentaje perdido.

R: Volumen de destilado observado.

3.2.4 Cromatografia de gases y espectrometria de masas

Tabla 12:
Reactivos, equipos y materiales utilizados.
Nombre Especificaciones

Cromatografo de Marca: PerkinElmer
gases (GC) Modelo: Clarus 680
Tipo de detector : GC/MS

Uso

Permite separar para su
posterior identificacion de los
compuestos que se

encuentren en la nafta

GC/Espectrometro Marca: PerkinElmer

Identificar los compuestos

de masas (MS) Modelo: Clarus SQ8 T que constituyen la nafta

Viales para GC Marca: Agilent Technologies Colocacion de muestras para
Capacidad 2 ml color Ambar  inyeccion en GC-MS

Pipeta Marca: Preparacion de muestras y
Capacidad: 2ml adicion en viales

Helio Proveedor: Indura Utilizada como fase movil en

Especificaciones: Pureza 5.0

el GC-MS
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Para el analisis de caracterizacién, la cromatografia de gases acoplado a un
espectrometro de masas permitié una caracterizacion detallada, no fue posible seguir
un andlisis normado debido a que no existian condiciones ni equipos para su
realizacion, aun asi el analisis utilizado en el presente trabajo permite la elaboracion
de una tabla detallada y cuantitativa de los componentes que estan presentes en las
naftas analizadas, el método utilizado para establecer una cuantificacion relativa es el
de normalizacion de areas, el cual consiste en relacionar el area de los pico generada
por el cromatografo con el area total de todos los picos y de tal manera conseguir una
concentracion relativa de los componentes de cada una de las muestras de nafta.

Los equipos utilizados para este analisis son los especificados en la tabla 12 y en
la figura 18; sin embargo, la separacion es llevada a cabo gracias a una columna
capilar ubicada en el cromatdgrafo de gases con especificaciones definidas a
continuacién: Zebron™ ZB-5MS (30 m x 0.25mm, 0.25 um de espesor de pelicula),
las condiciones utilizadas para este andlisis estan especificadas a continuacion.

Tabla 13:
Condiciones cromatograficas

Parametros Condiciones

Gas Portador Helio

Caudal 3 ml/min

Temperatura del Horno 100 °C mantenidos por 4 minutos
Subir en Rampa 8°C/min hasta 310°C

Temperatura de Inyector y detector ~ 250°C

Relacion de Divisién 1:50

Volumen de Muestra 1 uL de muestra tomada preparada en

un vial de 2 ml sin dilucién.

Espectrometro de Masas Escaneo: 30-550 m/z

Tiempo de escaneo total 31 minutos

Metodo de integracion Se integraron los picos de todo el

tiempo que se transcurre en el analisis

Fuente. (Application Note 108, 1996)
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Figura 18: Cromatdgrafo de gases acoplado al espectrometro de masas

a. Procedimiento de determinacion de componentes con GC-MS
Debido a que la nafta posee algunos componentes con puntos de ebullicion bajos
se debe mantener en refrigeracion las muestras, es por ello que las muestras seran
colocadas en viales dentro de las cajas térmicas a una temperatura entre 0-10°C, una
pipeta volumétrica de 2 ml tomara una muestra y posteriormente llenara el vial el
cual se tapara inmediatamente y sera rotulado para que se pueda definir cada

muestra.

Se coloca el vial en el automuestrador definido por nimeros, realizando esto para
cada una de las muestras que se vayan a analizar, se colocan las condiciones del
cromatografo de gases y el espectrometro de masas haciéndolo correr con todas las
muestras preparadas, después de que los resultados sean obtenidos se extrajo un
archivo que posee los siguientes datos: nimero de pico, tiempo de retencion, masa,
area de pico y porcentaje de area. Se utilizo la libreria del espectrémetro de masas

para identificar las sefiales correspondientes a cada compuesto.

b. Determinacion de componentes de la Nafta
Gracias a la utilizacion del programa TurboMass GC-MS el cual pertenece a la
empresa Perkin-Elmer y las bibliotecas NIST y WR10 se determinaron a que
compuesto pertenece cada pico generado en el cromatografo de gases para lo cual en
dicho programa se toma pico a pico generando el espectrometro de masas y buscando
a que compuesto pertenece debido al sinnimero de picos que posee la nafta se toman

los principales picos y posibles a ser interpretados, la generacién de los datos
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obtenidos se mostrd (ver resultados y anexos) el cromatograma y cada uno de los
espectros de masa obtenidos.

Para el analisis cuantitativo se debe tomar en cuenta el area de los picos el cual
define la cantidad de compuesto en la muestra, es por ello que se puede deducir que
mientras mayor sea el area del pico de un componente especifico se obtendrd una
mayor concentracion en el andlisis, el tiempo de retencion para todas las muestras

analizadas es el mismo porque se mantuvieron las condiciones de funcionamiento.

c. Presentacion de Datos.

Para la presentacion de datos de estos andlisis se muestran los cromatogramas
obtenidos en el analisis, la informacion sobre los cromatogramas se tabularon; esto
es, las concentraciones relativas en funcion del area de cada pico, el espectro de
masas de cada pico a ser analizado, el compuesto al cual pertenece el cromatograma,
la formula del compuesto y ciertas propiedades de los mismos, este andlisis es
realizado para cada una de las muestras analizadas con el cromatdgrafo de gases

acoplado al espectrometro de masas (GC-MS).
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CAPITULO IV

3 RESULTADOS DE LA INVESTIGACION Y DISCUSIONES
3.1 Caracterizacion de Naftas

3.1.1 Densidad (ASTM D-7777)

El célculo de la densidad esta descrito en el en el apartado 3.2.1., donde como
punto de partida se realizé la determinacion del coeficiente de compensacion de
temperatura (ax1000) para cada una de las muestras de ensayo, se determinaron 2
densidades a diferentes temperaturas y mediante la utilizacion de la ecuacién 4, se
obtuvo los resultados mostrados en las tablas 14, 15, 16.

Tabla 14:
Resultados del coeficiente de compensacion de temperatura La libertad.

MUESTREO LA LIBERTAD

_ MUESTRA1 MUESTRA?2 MUESTRA3 MUESTRA 4
Temperatura VA 18.0 11.0 19.2 14.3 18.8 11.7 19.0
(°C)

densidad 0.7464 0.7441 0.7468 0.7431 0.7474 0.7453 0.7467 0.7438
(g/cm3)

Factor 0.6061 0.6072 0.6261 0.5341
compensacion
%1000

Tabla 15:
Resultados del coeficiente de compensacion de temperatura Bloque 15.

MUESTRA 1 MUESTRA 2
11.9 15.9 11.7 19.5
0.6678 0.6652 0.6652 0.6632

0.9771 0.3866



Tabla 16:
Resultados del coeficiente de compensacion de temperatura Bloque 56.

MUESTRA 1

13.2 20.7
0.6598 0.6565
0.6702

Posteriormente se realizo la medicion de la densidad a una temperatura especifica
por duplicado localizada en el rango de temperaturas de calculo del factor de
compensacion para posteriormente calcular una densidad promedio, obteniendo los
resultados mostrados en las tablas 17, 18, 19.

Tabla 17:
Densidad promedio muestreo La libertad.
MUESTREO LA LIBERTAD

MUESTRA1 MUESTRA2 MUESTRA3 MUESTRA4
Temperatura (°C) 17.3 18.8 17.2 18.2
okl lae s 0.7448  0.7449 0.7436  0.7434 0.7462 0.7460 0.7441 0.7440

Densidad 0.74485 0.7435 0.7461 0.74405
Promedio (g/cm3)

Tabla 18:
Densidad promedio muestreo bloque 15.

MUESTRA 1 MUESTRA 2
17.3 17.1

0.6662 0.6665 0.6648 0.665

0.66635 0.6649

Tabla 19:
Densidad promedio muestreo bloque 56.

MUESTRA 1
17.8
0.6580
0.6579
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La densidad corregida tomando en cuenta una temperatura de referencia Tre=
15°C, se determind mediante la utilizacién de la densidad promedio a una
temperatura establecida y el factor de compensacion, a continuacién, mediante la
utilizacion de la ecuacion 5 se calculd la densidad corregida, los resultados obtenidos
mediante dicho célculo se muestran en la tabla 20, 21, 22

Tabla 20:
Densidad Corregida Muestreo La libertad

MUESTRA1 MUESTRA2 MUESTRA 3 MUESTRA 4
Densidad
corregida @ 0.74589 0.74522 0.74713 0.74532
15°C

Tabla 21:
Densidad Corregida Muestreo Bloque 15.

MUESTRA 1 MUESTRA 2
Densidad corregida 0.66655 0.66544
@ 15°C
Tabla 22:

Densidad Corregida Muestreo Bloque 56.

MUESTRA 1
Densidad corregida 0.65913
@ 15 °C
Finalmente, gracias a las densidades corregidas es posible el célculo de los grados
API mediante la utilizacion de la ecuacion 3, facilitando el reconocimiento del tipo
de nafta presente en las muestras analizadas, los resultados de los grados API de cada

muestra se observa en la tabla 23.

Tabla 23:

Grados API de naftas caracterizadas.

MUESTRA CALCUI;\E))IGRADO
MUESTREO LA MUESTRA 1 58.04
LIBERTAD MUESTRA 2 58.21
MUESTRA 3 54.72

CONTINUA mmmm)
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MUESTRA 4 58.18
MUESTRA 1 80.60
MUESTREO BLOQUE 15 MUESTRA 2 80.95
MUESTREO BLOQUE 56 MUESTRA 2 82.98

Interpretacion de resultados.

La Norma Técnica Ecuatoriana NTE INEN 2 253:2000 que especifica los
requisitos para los derivados del petrdleo Naftas industriales, no especifica un
numero cuantitativo de densidad o de grados API necesarios para cumplir
requerimientos de comercializacion, se realizd un analisis de contraste de
significacion utilizando el método chi-cuadrado, el cual es un estudio para afirmar o
rechazar una hipétesis que  define que las muestras de nafta tomadas de diferentes
torres de destilacion atmosférica difieren en su grado API, dando como resultados lo

mostrado en la tabla 24.

Tabla 24:

Andlisis de contraste Chi-cuadrado.

°API
ESPERADA (O-E)\2/E
(PROMEDIO)
MUESTRA1 58.04 67.67 -0.63 1.37
MUESTREO \i1UEsTRA2  58.21 67.67 -9.46 1.32
LA
LIBERTAD MUESTRA3 5472 67.67 -12.95 2.48
MUESTRA 4  58.18 67.67 -9.49 1.33
MUESTREO MUESTRA1 806 67.67 12.93 2.47
BLOQUE 15 \MUESTRA2  80.95 67.67 13.28 2.61
MUESTREO
MUESTRA1 82.98 67.67 15.31 3.46
BLOQUE 56
X2 CALCULADO 15.04

Tomando en cuenta los grados de libertad (n-1) segun la tabla de los valores
criticos de X2 (Anexo 1) para un P=0.05 con 6 grados de libertad el valor critico es
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de 12.592 puesto que el valor calculado es mayor al valor al valor critico se procede
a rechazar la hipotesis nula afirmando que las muestras de nafta si poseen una

diferencia significativa en su grado API.

Al rechazar la hipotesis planteada se procedié a comparar con resultados de los
grados API encontrado en un estudio de caracterizacion de Naftas obtenidas en la
refineria de Esmeraldas, (Arias, 2012) en donde se realiz6 una clasificacion de naftas
livianas y naftas pesadas se realizd un andlisis de contraste de significacion
utilizando el método de comparacion de dos medias experimentales presentando una
hipotesis nula que afirma que los muestreos de naftas con grados APl mayores a 80
son similares a los mostrados en el estudio de (Arias, 2012) dando como resultado la
tabla 25 y 26.

Tabla 25:
Contraste método de comparacion de medias experimentales Nafta Liviana.

DESVIACION
ESTANDAR
NAFTA LIVIANA
81.7
NC1
ESTUDIO  NAFTA LIVIANA
86.4 83.57 2.49
ARIAS,2012 NC2
NAFTA LIVIANA
82.6
NC3 2.54
MUESTREO MUESTRA 1 80.6
BLOQUE 15 MUESTRA 2 80.95
81.51 1.29
MUESTREO
MUESTRA 2 82.98

BLOQUE 56
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Tabla 26:

Contraste método de comparacion de medias experimentales Nafta Pesada.

DESVIACION
APl MEDIA

ESTANDAR

NAFTA PESADA NC1 54.8

ESTUDIO NAFTA PESADA NC2 55.9

57.75 5.97

ARIAS 2012 NAFTAPESADAFCC 537
NAFTAPESADA VIS  66.6

MUESTRA 1 58.04

MUESTREO MUESTRA 2 58.21

LA 57.29 1.71 0.51

LIBERTAD MUESTRA 3 >472
MUESTRA 4 58.18

Para los resultados obtenidos en la tabla 25 tomando en cuenta los grados de
libertad igual a (n-2) segun la tabla de distribucion t Anexo 2, para P=0.05 con 4
grados de libertad el valor critico es de 2.78 puesto que el valor calculado es menor
que el valor critico se procede a aceptar la hip6tesis, ahora bien para los resultados
obtenidos en la tabla 26 segln la tabla de distribucion t, para P=0.05 con 6 grados de
libertad el valor critico es de 2.31, el valor calculado es menor que el valor critico se

procede a aceptar la hipdtesis.

Es posible entonces definir de una manera comparativa el tipo de nafta que cada
una de las muestras recolectadas presenta, por consiguiente, se puede concluir que
las muestras obtenidas de la Refineria La libertad resultan ser procedentes de una
Nafta Pesada, las muestras obtenidas de los bloques 15, y bloque 56 resultan ser

precedentes de una nafta liviana.

Los andlisis de los resultados obtenidos nos permiten sugerir que bajo la
alimentacion de las torres de destilacion respectivas y sus condiciones de operacion
los crudos empleados en la Refineria La Libertad son crudos pesados o al menos méas

pesados a los empleados en las unidades topping de los blogues 15 y 56.
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3.1.2 Corrosion en lamina de cobre (ASTM D-130)

Para la realizacion del andlisis normalizado de |&mina de cobre se sigui6 el
procedimiento descrito en el apartado 3.2.2., el cual define el estudio completo sobre
la metodologia utilizada para que los resultados obtenidos en este ensayo sean
validos y fiables, los resultados mostrados en la tabla 27, 28, 29 permiten observar
las laminas de cobre después de ser tratadas con cada una de las naftas con el

procedimiento descrito.

Tabla 27:
Resultados lamina de cobre La libertad.

MUESTRA FIGURA ROTULACION

MUESTRA LA L
(3h/40°C), Clasificacion 3b
LIBERTAD 1
MUESTRALA . o
ek 2 2. (3h/40°C), Clasificacion 3b
LIBERTAD 2 e
MUESTRA LA i L
: (3h/40°C), Clasificacion 3b
LIBERTAD 3

N e

CONTINUA )
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MUESTRA LA
LIBERTAD 4

(3h/40°C), Clasificacién 3b

Tabla 28:

Resultados lamina de cobre Bloque 56

MUESTRA BLOQUE

56-01 (3h/40°C), Clasificacion 1b

Tabla 29:

Resultados lamina de cobre Bloque 15

MUESTRA BLOQUE

(3h/40°C), Clasificacion 1b
15-01

CONTINUA mmms)



62

MUESTRA BLOQUE

(3h/40°C), Clasificacion 1b
15-02

Interpretacion de resultados de la corrosion de la lamina de cobre.

Segun la Norma Técnica Ecuatoriana NTE INEN 2 253:2000 que especifica los
requisitos para los derivados del petroleo, Naftas industriales, el requisito que
corresponde a la corrosion en lamina de cobre la maxima clasificacion que las naftas
deben poseer es el nimero 1 y con el subgrupo A o B. Las muestras de nafta de La
libertad se localizan en la clasificacion 3b; es decir, no estan en el rango adecuado
para cumplir los requisitos de comercializacion en el pais; mientras que las muestras
de nafta obtenidos en el bloque 15 se localizan en la clasificacion 1b y las muestras
del bloque 56 se localizan en la clasificacion 1a. Por lo tanto, las muestras del bloque
15 y del bloque 56 si cumplen con los requisitos para su comercializacion haciendo

posible su utilizacion como materia prima.

Es importante sefialar que se debe tener especial cuidado si se piensa utilizar en
otros procesos la nafta obtenida en La Libertad porque puede ocasionar problemas
graves de corrosion. A partir de estos resultados es posible inferir que la nafta de La
Libertad posee heteroatomos como azufre, moléculas con nitrégeno y/o oxigeno que
pueden ser corrosivas como en efecto lo es al analizar los resultados de corrosién de
la lamina de cobre. Adicionalmente, este resultado puede ser sustentado
adicionalmente en los resultados de densidad porque la nafta de La Libertad es méas
pesada y generalmente los hidrocarburos méas pesados son ricos en moléculas con

heteroatomos como las sefaladas anteriormente.

3.1.3 Destilacion Atmosférica (ASTM D-86)
La destilacion atmosférica normalizada se llevO a cabo siguiendo el
procedimiento descrito en el apartado 3.2.3., cada una de las muestras de nafta

recolectada fue sometida al mismo procedimiento y las mismas condiciones de
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tratamiento, de esta manera se tiene la seguridad de que el andlisis fue realizado
siguiendo las normas establecidas y los resultados alcanzados podran ser comparados
de manera inequivoca con resultados ya definidos o estandarizados.

Al momento de que se esta realizando el analisis se toman datos de temperatura
por porcentaje de volumen destilado debido a que posteriormente se realizo el
calculo de la temperatura corregida a una presion estandar (1 atm, 760 mmHg) desde
la temperatura observada a la presion medida, mediante la utilizacién las ecuaciones
10, 11, 13, 14 en continuidad determinada, alineando el reporte segun las
especificaciones de la norma ASTM D-86.

Para cada una de las muestras de nafta obtenidas y descritas en el capitulo 3, se
presenta una tabla, la cual especifica las temperaturas medidas y la temperatura
corregida respectivamente para cada porcentaje de volumen denotado, se realizaron
graficas comparativas las cuales permiten observar de manera clara la diferencia que
se genera entre estas temperaturas y son expuestas en las figuras 19,

20,21,22,23,24,25 a continuacion de cada tabla por muestra analizada.

Tabla 30:
Destilacion ASTM D 86 Nafta La libertad muestra 1.

MUESTRA LA LIBERTAD

MUESTRA 1
PRESION 553.3 mmHg PRESION 760 mmHg
VOLUMEN TEMPERATURA OBS. TEMPERATURA CALCULADA
IBP 62.00 70.31
5% 75.00 83.63
10% 78.00 86.71
20% 89.00 97.98
30% 101.00 110.28
40% 106.00 115.40
50% 112.00 121.55
60% 119.00 128.72
70% 124.00 133.85
80% 127.00 136.92
90% 131.00 141.02

CONTINUA Emmmms)
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95% 136.00 146.14
FPB 160.00 170.74
DESTILADO, ml 97 98.55
RESIDUO, ml 05 0.50
PERDIDA, ml 2.5 0.95
NAFLIB-01
180.00
160.00
140.00
o 120.00
%:,7 100.00 ———TEMPERATURA OBS. °C
Z
a_% 5000 e TEMPERATURA
E

60.00 CALCULADA °C

40.00
20.00

0.00

IBP

5%
10%
20%
30%
40%
50%
60%
70%
80%
90%
95%

FPB

Figura 19: Comparacion temperaturas NAFLIB-01

Tabla 31:
Destilacion ASTM D 86 Nafta La libertad muestra 2.

MUESTREO LA LIBERTAD

MUESTRA 2
PRESION 551.5 mmHg PRESION 760 mmHg
VOLUMEN TEMPERATURA OBS. TEMPERATURA CALCULADA.
IBP 64 72.43
5% 76 84.73
10% 82 90.88
20% 94 103.18
30% 99 108.31
40% 103 112.41
50% 108 117.53

CONTINUA )



60%
70%
80%
90%
95%
FPB

DESTILADO, ml

RESIDUO, ml
PERDIDA, ml

200
180
160
140
120
100
80
60
40
20

Titulo del eje

Tabla 32:

IBP

5%
10%

112
119
125
130
135
161
97
0.8
2.2

NAFLIB-02

20%
30%
40%
50%
60%
70%
80%
90%
95%

FPB

121.63
128.81
134.96
140.08
145.21
171. 86
98.32
0.80
0.88

=== TEMPERATURA OBS. °C

e TEMPERATURA
CALCULADA. °C

Figura 20: Comparacion temperaturas NAFLIB-02.

Destilacién ASTM D 86 Nafta La libertad muestra 3

MUESTREO LA LIBERTAD

MUESTRA 3

PRESION 552.1 mmHg
TEMPERATURA OBS. TEMPERATURA CALCULADA.

VOLUMEN
IBP
5%
10%
20%
30%

PRESION 760 mmHg

67.28
82.66
91.88
103.16
110.33

CONTINUA )
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40% 107 116.48
50% 113 122.63
60% 118 127.75
70% 124 133.90
80% 128 138.00
90% 134 144.15
95% 138 148.25
FPB 163 173.88
DESTILADO, ml 97 98.40
RESIDUO, mi 0.7 0.70
PERDIDA, ml 2.3 0.90
NAFLIB-03
200
180
160
© 140
% 120 amms TEMPERATURA OBS. °C
S 100
2 8 a==TEMPERATURA
= 60 CALCULADA °C

40
20

IBP

5%
10%
20%
30%
40%
50%
60%
70%
80%
90%
95%

FPB

Figura 21: Comparacion temperaturas NAFLIB-03.
Tabla 33:

Destilaciéon ASTM D 86 Nafta La libertad muestra 4.

MUESTREO LA LIBERTAD

MUESTRA 4
PRESION 550.1 mmHg PRESION 760 mmHg
VOLUMEN TEMPERATURA OBS. TEMPERATURA CALCULADA.
IBP 69 77.61
5% 74 82.74
10% 86 95.04

CONTINUA mmmmm)



20% 92
30% 98
40% 104
50% 107
60% 115
70% 121
80% 126
90% 132
95% 136
FPB 163
DESTILADO, ml 98
RESIDUO, ml 0.8
PERDIDA, ml 1.2
NAFLIB-04
200
180
160
140
2
@ 120
3 100
o
2 80
'_
60
40

20

IBP 5% 10%20%30%40%50%60%70%80%90%95% FPB

101.19
107.34
113.50
116.57
124.77
130.92
136.05
142.20
146.30
173.98
98.54
0.80
0.66

e TEMPERATURA OBS. °C

== TEMPERATURA
CALCULADA. °C

Figura 22: Comparacion temperaturas NAFLIB-04.

67



68

Tabla 34:
Destilacion ASTM D 86 Nafta Bloque 15 muestra 1.

MUESTREO BLOQUE 15

MUESTRA 1
PRESION 550.3 mmHg PRESION 760 mmHg
VOLUMEN TEMPERATURA OBS.  TEMPERATURA CALCULADA.
IBP 34 41.73
5% 56 64.28
10% 63 71.46
20% 72 80.68
30% 75 83.76
40% 86 95.03
50% 90 99.13
60% 108 117.59
70% 119 128.86
80% 122 131.94
90% 130 140.14
95% 134 144.24
FPB 143 153.47
DESTILADO, ml 98 98.70
RESIDUO, ml 0.6 0.60
PERDIDA, ml 14 0.70
NAFB15-01

180
160
140
120

100 === TEMPERATURA OBS. °C

=== TEMPERATURA
CALCULADA. °C

Titulo del eje
N B O
o O O o o

IBP

5%
10%
20%
30%
40%
50%
60%
70%
80%
90%
95%

FPB

Figura 23: Comparacion temperaturas NAFB15-01.
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Tabla 35:
Destilacion ASTM D 86 Nafta Bloque 15 muestra 2.

MUESTREO BLOQUE 15

MUESTRA 2
PRESION 552.4 mmHg PRESION 760 mmHg
VOLUMEN TEMPERATURA OBS. TEMPERATURA CALCULADA
IBP 31 38.57
5% 50 58.05
10% 59 67.27
20% 68 76.49
30% 73 81.62
40% 84 92.89
50% 89 98.02
60% 104 113.39
70% 119 128.77
80% 123 132.87
90% 132 142.09
95% 135 145.16
FPB 140 150.29
DESTILADO, mi 98 98.47
RESIDUO, mi 0.9 0.90
PERDIDA, mi 1.1 0.63
NAFB15-02
160
140
120
2
= 100 = TEMPERATURA OBS. °C
T 80
2 60 e TEMPERATURA
= 20 CALCULADA °C
20
0
O X X X X R X X X R R RO
S SRR EEEEEE

Figura 24: Comparacion temperaturas NAFB15-02.
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Tabla 36:
Destilacion ASTM D 86 Nafta Bloque 56 muestra 1

MUESTREO BLOQUE 56

MUESTRA 1
PRESION 551.8 mmHg PRESION 760 mmHg
VOLUMEN TEMPERATURA OBS. TEMPERATURA CALCULADA.
IBP 32 39.62
5% 41 48.84
10% 46 53.97
20% 53 61.14
30% 64 72.42
40% 72 80.62
50% 81 89.84
60% 87 95.99
70% 92 101.12
80% 99 108.29
90% 109 118.54
95% 123 132.89
FPB 128 138.02
DESTILADO, ml 97 98.40
RESIDUO, ml 0.7 0.70
PERDIDA, ml 2.3 0.90
NAFB56-01
160
140
120
2
- 100 e TEMPERATURA OBS. °C
T 80
2 60 e TEMPERATURA
'_

40 CALCULADA. °C

20

IBP
5%
10%
20%
30%
40%
50%
60%
70%
80%
90%
95%
FPB

Figura 25: Comparacion temperaturas NAFB56-01
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3.1.3.1 Interpretacion de resultados.
Para poder interpretar de una manera adecuada los datos obtenidos a partir de la
destilacion se muestra en la figura 26 una comparacion entre los datos de las
diferentes muestras obtenidas permitiendo comprobar la diferencia entre sus puntos

de ebullicién en funcion de los porcentajes de destilado obtenido.

Diferencia temperaturas muestra

200
180
160
140
120
100
80
60
40
20

ibp 5 10 20 30 40 50 60 70 80 90 95 fpb

TEMPERATURA PROMEDIO LA LIBERTAD
TEMPERATURA PROMEDIO B15
TEMPERATURA B56

Figura 26: Comparacion Temperaturas diferentes muestras

Segun la Norma Técnica Ecuatoriana NTE INEN 2 253:2000 que especifica los
requisitos para los derivados del petroleo Naftas industriales en el analisis de ensayo
de destilacion se deben cumplir un rango de temperatura para diferentes porcentajes
de volimenes siento estos especificos para naftas livianas y naftas pesadas, los
porcentajes de volumenes a ser comparados para naftas livianas seran 10% con un
rango de temperatura en grados Celsius de 40 a 70, 50% con un rango de temperatura
en grados Celsius de 50-120 y 90% con un rango de temperatura en grados Celsius
de 85 a 165 y un punto final de burbuja con un rango de temperatura en grados
Celsius de 98 a 190 y para naftas pesadas seran 10% con un rango de temperatura en
grados Celsius de 60 a 110, 50% con un rango de temperatura en grados Celsius de
90-130 y 90% con un rango de temperatura en grados Celsius de 120 a 170 y un
punto final de burbuja con un rango de temperatura en grados Celsius de 160 a 190,

para las dos naftas un residuo maximo de 1 ml.
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Para las muestras obtenidas de la refineria La libertad al 10 por ciento en volumen
se encuentran en el rango de 86 a 95 grados Celsius, al 50 por ciento en volumen se
encuentran en el rango de 116 a 122 grados Celsius, al 90 por ciento en volumen se
encuentran en el rango de 140 a 144 grados Celsius y con un punto final de burbuja
que se encuentra en el rango de 170 a 173 grados Celsius y con un residuo maximo
de 0,8 permite afirmar que la nafta proveniente de la Libertad es una nafta pesada, y
cumple los requisitos de la norma NTE INEN 2 253:2000.

Para las muestras obtenidas del bloque 15 al 10 por ciento en volumen se
encuentra las muestras 1y 2 a 71 y 67 grados Celsius respectivamente, al 50 por
ciento en volumen se encuentra las muestras 1 y 2 a 99 y 98 grados Celsius
respectivamente, al 90 por ciento en volumen se encuentra las muestras 1y 2 a 140 y
142 grados Celsius respectivamente y con un punto final de burbuja se encuentra las
muestras 1 y 2 a 150 y 153 grados Celsius respectivamente, con un residuo de las
muestras 1y 2 de 0.6 ml y 0.9 ml respectivamente, permitiendo afirmar que la nafta
liviana proveniente del bloque 15 cumple los requisitos de la norma NTE INEN 2
253:2000.

Para la muestra obtenida del bloque 56 al 10 por ciento en volumen se encuentra a
53 grados Celsius, al 50 por ciento en volumen se encuentra a 89 grados Celsius, al
90 por ciento en volumen se encuentra a 118 grados Celsius y con un punto final de
burbuja se encuentra a 138 grados Celsius, con un residuo de 0.7 ml, permitiendo
afirmar que la nafta liviana proveniente del bloque 15 cumple los requisitos de la
norma NTE INEN 2 253:2000.

En resolucion a lo anteriormente expuesto se puede definir una relacion entre los
analisis provenientes de la densidad con los analisis provenientes de la destilacion
afirmando que las muestras del bloque 15 y 56 son muestras de nafta liviana,
mientras que las muestras de la refineria la Libertad provienen de nafta pesada
facilitando los procedimientos de analisis posteriores para determinar procesos

adecuados.

3.1.4 Cromatografia de gases acoplado a espectrometria de masas.
En los andlisis de cromatografia de gases acoplado a espectrometria de masas

cumplio6 el procedimiento establecido en el apartado 3.2.4., sin embargo, debido a
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que la separacion de los compuestos en la columna capilar no se dio de manera
adecuada con el procedimiento mostrado en la tabla 13, obtenido en Application
notes 108, se procedié a mejorar el método, cambiando las condiciones de trabajo en
el horno del cromatdgrafo de gases las cuales estan mostradas en la tabla 37 En las
figuras 26,27,38 se muestran los cromatogramas para las diferentes condiciones de
andlisis donde se observa que los picos no pueden ser separados siguiendo las

primeras dos condiciones de trabajo .

Tabla 37:
Afinamiento del método para cromatografia de gases.

Condiciones horno Condiciones horno Condiciones horno tercera

primera prueba. segunda prueba prueba

4 minutos, subir en min, subir en rampa minutos, subir en rampa
rampa 8°C/min hasta 20°C hasta 310 °C y 20°C/min hasta 300 °C
310°C mantener por 0.75 min

Nafta sin dilucion, 22-Feb-2018 + 11:39:3¢
ima Libertzd 2 ScanElr

r Tic
| s01e€

T Time

L g A PO.LA0 A st st i A e AARS B M s st ok R A RN KERET]
S50 750 553 1150 | 1350 | 1550 ' 1750 ' 1950 | 2150 | 2350 | 2550 ' 2750 | 285D

Figura 27: Condiciones horno primera prueba.
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Nafta sin dilucion, 22-Feb-2018 + 13:24:5¢
Nafta Libertad 2 3 Scan El+

- 135 TIC
0o 3.37et

T T T T = Time.
1450 18'20 18.50 2050

Figura 28: Condiciones horno segunda prueba.

Nafts Libertad 2 2 Sean El+
178 e

178
PRIS—— N
1% 1173

Figura 29: Condiciones horno tercera prueba.

Después de la modificacion de las condiciones se llegd a la conclusion que las
condiciones de la tercera prueba permitieron la mejor separacién, facilitando la
lectura y andlisis de los picos, luego de que el método fuera mejorado y los picos de
cada compuesto estuvieron separados se realizaron el anélisis para cada una de las
muestras tomando como base de compuestos los 50 picos de mayor area presente en
cada cromatograma, de esta manera fueron identificados a partir del software del
instrumento que posee dos bibliotecas de compuestos NIST y WR10 los compuestos
a los cuales pertenece cada uno de los picos del cromatograma, y la determinacion de
una composicion relativa en funcién del area de cada pico.

Las naftas obtenidas de la refineria La libertad presentan cromatogramas similares
los cuales se observan en las figuras 30, 31, 32, 33, y en las tablas 38, 39, 40, 41
muestran la identificacién de cada sefial, el tiempo de retencién, el area y la

concentracion relativa de los componentes en la muestra
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Tabla 38:

75

Nafta sin dilucion, 23-Feb-2018 + 11:26:53

55555

Figura 30: Cromatograma NAFLIB-01

Tabla del porcentaje de area y el indice de retencion para la muestra.

NAFLIB-01

Numero

pico

oo o1 AW N

10
11

12

13

Tiempo
de
retencion
1.844
2.104
2.284
2.529
2.905
3.035

3.2

3.29
3.42
3.945
4.16

4.315

451

COMPUESTO

n-pentano
2-metil pentano
n-hexano
metil-ciclopentano
ciclohexano
3-metil hexano
1,3-dimetil
ciclopentano
benceno
heptano
metil-ciclohexano
cicloheptano
1,2,4-trimetil
ciclopentano
1,2,3-trimetil

ciclopentano

Area

96415120
1767894.8
24345455
3001644.2
3948632
3381615

1938119.2

3223398.8
6230457
12302004
1678103.5

2373093

3842324

CONCENTRACION
RELATIVA

34.3042
0.6290
0.8662
1.0680
1.4049
1.2032

0.6896

1.1469
2.2168
4.3770
0.5971

0.8443

1.3671
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14
15
16

17

18

19

20

21

22

23
24
25
26

27

28

29

30
31
32
33
34
35
36
37
38

4.98
5.03
5.225

5.486

5.581

5.821

5.941

6.271

6.551

7.301
7.726
7.866
7.992

8.207

8.387

8.697

8.877
8.972
9.087
9.232
9.292
9.372
9.417
9.477
9.587

2-metil heptano
Tolueno
3-metilheptano
1,3-dimetil
ciclohexano
1,4-dimetil
ciclohexano
1-etil,1-metil
ciclopentano
1-etil,2-metil
ciclopentano
octano
1,4-dimetil
ciclohexano
2,3,4-trimetil hexano
2-metil octano
propil ciclopentano
etil ciclohexano
1,1,3-trimetil
ciclohexano
1,2,3-trimetil
ciclohexano
1,2,4-trimetil
ciclohexano
metil ciclooctano
2,3-dimetil heptano
etil-benceno
4-metil octano
2-metil octano
Xyleno
O-Xyleno
3 metil-octano
1,2,3-trimetil-

7031507.5
6898842.5
3564170.8

6192463

1994935.4

1743708.9

4244184.5

16755945

1556675.2

1475567.6
5608818
1277613.6
6678424.5

12290270

1372837.5

1973507.2

2246415.2
2134083
3174370.5
1956590.4
2625966.2
6250663.5
1725840.4
2691390
1570312.8

CONTINUA )

2.5018
2.4546
1.2681

2.2033

0.7098

0.6204

1.5101

5.9617

0.5539

0.5250
1.9956
0.4546
2.3762

4.3728

0.4885

0.7022

0.7993
0.7593
1.1294
0.6961
0.9343
2.2240
0.6140
0.9576
0.5587
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39

40

41

42
43

44

45

46
47
48
49
50

100+

9.787

9.827

9.902

9.967
10.207

10.347

10.598

10.668
10.818
10.883
11.343
11.843

ciclohexano
1,1,2 trimetil-
ciclohexano
1-metil 4-etil
ciclopentano
1-etil,4-metil
ciclohexano
O-Xyleno
Nonano
1-metil,2-propil
ciclohexano
cis-
Bicyclo[4.3.0]Nonane
x-etil,x-metil benceno
propil ciclohexano
3,6-metil octano
x-etil,x-metil benceno
x-etil,x-metil benceno
Sumatoria total de

areas

1386772.9

1800158.6

2386948

5570566.5
8750002

1668350.8

2773038.8

1506414.5
1361643.2
3221704.2
1832927.6
1228425.8

281059007

R R R S S S
8.05 9.05

0.4934

0.6405

0.8493

1.9820
3.1132

0.5936

0.9866

0.5360
0.4845
1.1463
0.6522
0.4371

100.0000

=ca

R R R R R R Stis pugics o el
10.05 11.05 12.05

Figura 31: Cromatograma NAFLIB-02
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Tabla 39:

Tabla del porcentaje de area y el indice de retencion para la muestra.

numero

pico

~N o o A WO DN P

10
11
12

13

14

15
16
17

18

19

20

Tiempo
de
retencién
1.854
2.109
2.189
2.289
2.539
2.91
3.045

3.205

3.3
3.43
3.95

4.175

4.33

4.525

5.05
5.245

5.511

5.611

5.846

NAFLIB-02

COMPUESTO

n-pentano
2-metil pentano
3-metil pentano
n-hexano
metil-ciclopentano
ciclohexano
3-metil hexano
1,3-dimetil
ciclopentano
benceno
heptano
metil-ciclohexano
cicloheptano
1,2,4-trimetil-
ciclopentano
1,2,3-trimetil-
ciclopentano
2-metil heptano
Tolueno
3-metilheptano
1,3-dimetil
ciclohexano
1,4-dimetil
ciclohexano
1-etil, 1-metil
ciclopentano

Area

90761288
6270471
3930372

7457850.5
9900993

11381944
9418352

5428623.5

8681224
15154494
30888932

4171796

6019895

9492423

16392502
15262062
8561680

14995478

4921294.5

4473271

16.4402
1.1358
0.7119
1.3509
1.7934
2.0617
1.7060

0.9833

1.5725
2.7450
5.5951
0.7557

1.0904

1.7194

2.9693
2.7645
1.5508

2.7162

0.8914

0.8103
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CONCENTRACION
RELATIVA
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21

22

23

24
25
26

27

28

29

30
31
32
33
34
35
36
37

38

39

40

41

42
43
44

5.966

6.316

6.581

7.331
7.771
8.047

8.257

8.417

8.727

8.897
8.987
9.102
9.247
9.312
9.392
9.437
9.492

9.607

9.802

9.842

9.917

9.982
10.222
10.357

1-etil, 2-metil
ciclopentano
octano
1,4-dimetil
ciclohexano
2,3,4-trimetil hexano
2-metil octano
etil ciclohexano
1,1,3-trimetil
ciclohexano
1,2,3-trimetil
ciclohexano
1,2,4-trimetil
ciclohexano
metil ciclooctano
2,3-dimetil heptano
etil-benceno
4-metil octano
2-metil octano
Xyleno
O-Xyleno
3 metil-octano
1,2,3-trimetil-
ciclohexano
1,1,2 trimetil-
ciclohexano
1-metil,4-¢til
ciclopentano
1-etil,4-metil
ciclohexano
O-Xyleno
Nonano

1-metil, 2-propil

10255456

39201672

3924566.5

3817499.2
13823722
16087280

29889694

3497265.5

5086873.5

5522316.5
5283944
7276254.5
5075336.5
6642228.5
14556724
3766915.5
7081438

3886155

3590827

4405080.5

6076941

12991124
21824746
4190599.5

CONTINUA mmmm)

1.8576

7.1008

0.7109

0.6915
2.5040
2.9140

5.4141

0.6335

0.9214

1.0003
0.9571
1.3180
0.9193
1.2031
2.6368
0.6823
1.2827

0.7039

0.6504

0.7979

1.1008

2.3532
3.9533
0.7591
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ciclohexano
45 10.608  x-etil,x-metil benceno  7192463.5 1.3028
46 10.678  x-etil,x-metil benceno  3797019.8 0.6878
47 10.828 propil ciclohexano 3375361.5 0.6114
48 10.893 3,6-metil octano 82341125 1.4915
49 11.348  x-etil,x-metil benceno  4906042.5 0.8887
50 11.848  x-etil x-metil benceno 3245565 0.5879

Sumatoria total de
552070170 100.0000
areas

Mafta Libertad 3 ok Scan E
100+ T
5.23

E_
i

.
T T T T T T T T T T T Tim
8.51 2.51 10.51 11.51 12.51 13.51

Figura 32: Cromatograma NAFLI1B-03
Tabla 40:

Tabla del porcentaje de area y el indice de retencién para la muestra.

NAFLIB-03

Numero Tiempo de Compuesto Area CONCENTRACION
Pico retencion RELATIVA
1 1.854 n-pentano 19063190 4.2816
2 2.109 2-metil pentano 4148342.5 0.9317
3 2.289 n-hexano 5119065.5 1.1498
4 2.539 metil- 7029452 1.5788

ciclopentano

CONTINUA  mmmmm)



10

11
12

13

14
15
16
17

18

19

20

21
22

23

24
25

26
27

28

29

291
3.045
3.205

3.3
3.43
3.95

4.17
4.325

4.52

5.04
5.24
5.506

5.606

5.841

5.961

6.311
6.581

7.326

7.766
7.911

8.032
8.247

8.412

8.722

ciclohexano
3-metil hexano

1,3-dimetil
ciclopentano
benceno

heptano

metil-
ciclohexano
cicloheptano

1,2,4-trimetil-
ciclopentano
1,2,3-trimetil-
ciclopentano

2-metil heptano

Tolueno
3-metilheptano

1,3-dimetil
ciclohexano

1,4-dimetil
ciclohexano
1-etil, 1-metil
ciclopentano
1-etil, 2-metil
ciclopentano

octano

1,4-dimetil
ciclohexano
2,3,4-trimetil
hexano
2-metil octano

propil
ciclopentano
etil ciclohexano

1,1,3-trimetil
ciclohexano
1,2,3-trimetil
ciclohexano
1,2,4-trimetil
ciclohexano

8978873
7748401
4338803.5

6890684
13070773
26977314

3611096.8
5406434

8618319

15605160
12260814
8118824.5
13954410

4559931.5

4285151

9787793

37569740
3632074.5

3479786

13470144
3054505.5

15864456
29160200

3488793.2

4981309

81

2.0167
1.7403
0.9745

1.5477
2.9357
6.0592

0.8111
1.2143

1.9357

3.5049
2.7538
1.8235
3.1342

1.0242
0.9625
2.1984

8.4382
0.8158

0.7816

3.0254
0.6860

3.5632
6.5494

0.7836

1.1188
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30

31

32
33
34
35
36
37
38

39

40

41

42
43
44

45

46

47

48
49

50

8.897

8.987

9.107
9.247
9.307
9.387
9.432
9.487
9.607

9.797

9.837

9.912

9.977
10.222
10.357

10.603

10.673

10.828

10.888
11.348

11.848

metil
ciclooctano
2,3-dimetil
heptano
etil-benceno

4-metil octano
2-metil octano
Xyleno
O-Xyleno
3 metil-octano

1,2,3-trimetil-
ciclohexano
1,1,2 trimetil-
ciclohexano
1-metil,4-etil
ciclopentano
1-etil,4-metil
ciclohexano
O-Xyleno

Nonano

1-metil, 2-propil
ciclohexano
x-etil,x-metil
benceno
x-etil,x-metil
benceno
propil
ciclohexano
3,6-metil octano

x-etil,x-metil
benceno
x-etil,x-metil
benceno
Sumatoria total
de areas

5501261.5

5334071.5

7252811
4880989
6267178.5
14018185
3701979
6872790
3848656.8

3262435.2

4496835.5

5952786.5

13135424
21741066
4183771.8

7122746

3481638

3344532.5

8231768.5
5100023.5

3227674

445232464.3

1.2356

1.1980

1.6290
1.0963
1.4076
3.1485
0.8315
1.5436

0.7327

1.0100

1.3370

2.9502
4.8831
0.9397

1.5998

0.7820

0.7512

1.8489
1.1455

0.7249

100.0000
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Figura 33: Cromatograma NAFLIB-04.

Tabla 41:

Tabla del porcentaje de area y el indice de retencion para la muestra.

NAFLIB-04

numero Tiempo de Compuesto Area CONCENTRACION
de pico  retencion RELATIVA
1 1.864 n-pentano 4743685 1.1884
2 2.109 2-metil pentano 3815250.8 0.9558
3 2.289 n-hexano 4653574 1.1658
4 2.539 metil-ciclopentano 6287443 1.5751
5 291 ciclohexano 8061242.5 2.0195
6 3.045 3-metil hexano 6964317.5 1.7447
7 3.21 1,3-dimetil ciclopentano  3921244.8 0.9823
8 3.3 benceno 6510827 1.6311
9 3.43 heptano 11811576 2.9590
10 3.95 metil-ciclohexano 24486972 6.1345
11 4.17 cicloheptano 3293265.5 0.8250
12 4.325 1,2,4-trimetil- 4921484.5 1.2329
ciclopentano
13 4.52 1,2,3-trimetil- 7903014 1.9799
ciclopentano
14 5 2-metil heptano 14353201 3.5958
15 5.04 Tolueno 10976883 2.7499

CONTINUA s



16
17
18
19

20

21
22
23
24
25
26
27
28
29
30
31
32
33
34
35
36
37
38
39
40
41

42
43
44

45
46
47
48
49
50

5.24
5.511
5.606
5.841

5.961

6.311
6.576
7.331
7.766
7.916
8.042
8.247
8.417
8.717
8.892
8.982
9.097
9.242
9.302
9.382
9.427
9.487
9.602
9.792
9.832
9.912

9.977
10.212
10.352

10.597
10.668
10.823
10.883
11.348
11.843

3-metilheptano
1,3-dimetil ciclohexano
1,4-dimetil ciclohexano
1-etil, 1-metil
ciclopentano
1-etil, 2-metil
ciclopentano
octano
1,4-dimetil ciclohexano
2,3,4-trimetil hexano
2-metil octano
propil ciclopentano
etil ciclohexano
1,1,3-trimetil ciclohexano
1,2,3-trimetil ciclohexano
1,2,4-trimetil ciclohexano
metil ciclooctano
2,3-dimetil heptano
etil-benceno
4-metil octano
2-metil octano
Xyleno
O-Xyleno
3 metil-octano
1,2,3-trimetil-ciclohexano
1,1,2 trimetil-ciclohexano
1-metil,4-etil ciclopentano
1-etil,4-metil ciclohexano

O-Xyleno
Nonano
1-metil, 2-propil
ciclohexano
x-etil,x-metil benceno
x-etil,x-metil benceno
propil ciclohexano
3,6-metil octano
x-etil,x-metil benceno
x-etil,x-metil benceno

Sumatoria total de areas

7391297
12982373
4234778
3806444.8

8969812

34611808
3417483.2
3243312
12673182
2812569.5
14736944
27691744
3147415.8
4624922.5
5126148
4916719.5
6315803.5
4485932
5917613.5
12999318
2916079.2
6505322
3664567
3731751.8
4107819.8
5690107

12155332
20645322
3936350

6640053.5
3214855. 8
3269603.8
7846113
4840532
3197665.2
399171075

1.8517
3.2523
1.0609
0.9536

2.2471

8.6709
0.8561
0.8125
3.1749
0.7046
3.6919
6.9373
0.7885
1.1586
1.2842
1.2317
1.5822
1.1238
1.4825
3.2566
0.7305
1.6297
0.9180
0.9349
1.0291
1.4255

3.0451
5.1720
0.9861

1.6635
0.8054
0.8191
1.9656
1.2126
0.8011
100.0000
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Las naftas obtenidas del bloque 15 presentan cromatogramas similares los cuales

se observan en las figuras 34, 35, y en las tablas 42, 43, donde se reporta la

identificacion de la especie, el tiempo de retencidn, el area y la concentracion relativa

de los componentes en la muestra.

100+

Tabla 42:

ey,

Figura 34: Cromatograma NAFB15-01.

Tabla del porcentaje de areay el indice de retencion para la muestra.

NAFB15-01

CONCENTRACION

numero Tiempo de

de pico

1

© 00 N o o B~ w DN

[ BN
o

11

retencion
1.804
1.854
1.919
2.109
2.189
2.289
2.539
2.91
3.045
3.205
3.25

Compuesto

2-metil butano
n-pentano
2,2-dimetil butano
2-metil pentano
3-metil pentano
n-hexano
metil-ciclopentano
ciclohexano
3-metil hexano
2,3-dimetil pentano
1,3-dimetil

Area

4423703.5
56614596
3216853.8
7124030
3750582.5
5336159
7533563.5
10125117
8345709.5
4946103.5
6605279.5

RELATIVA
1.0128
12.9615
0.7365
1.6310
0.8587
1.2217
1.7248
2.3181
1.9107
1.1324
1.5122

[
7 38es
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12
13
14
15
16

17

18
19
20

21

22

23

24
25

26
27
28
29

30

31
32
33
34
35
36
37
38
39

3.3
3.43
3.95
4.17

4.325

4.52

5.045
5.24
5.506

5.606

5.836

5.956

6.301
6.571

7.331
7.756
8.037
8.242

8.717

8.892
8.982
9.097
9.237
9.302
9.382
9.427
9.487
9.597

ciclopentano
benceno

heptano
metil-ciclohexano
cicloheptano

1,2,4-trimetil-
ciclopentano
1,2,3-trimetil-
ciclopentano
Tolueno
3-metilheptano
1,3-dimetil
ciclohexano
1,4-dimetil
ciclohexano
1-etil,1-metil
ciclopentano
1-etil,2-metil
ciclopentano
octano
1,4-dimetil
ciclohexano
2,3,4-trimetil hexano
2-metil octano
etil ciclohexano
1,1,3-trimetil
ciclohexano
1,2,4-trimetil
ciclohexano
metil ciclooctano

2,3-dimetil heptano
etil-benceno
4-metil octano
2-metil octano
Xyleno
O-Xyleno
3 metil-octano

1,2,3-trimetil-
ciclohexano

7454183.5
11052027

21546920
3080643
4527954

7527561.5

42379368
7268349
10409645

3315760

3241939

7040811

27113444
2857119.2

2776708.2
9067955
10882272
19831262

3444721.5

3664913
3499230.5
7147689.5
3405084.8
4392531.5
15288989

5623237
6463770.5

2607407

1.7066
2.5303
4.9330
0.7053
1.0366

1.7234

9.7025
1.6640
2.3832

0.7591

0.7422

1.6119

6.2074
0.6541

0.6357
2.0760
2.4914
4.5402

0.7886

0.8391
0.8011
1.6364
0.7796
1.0056
3.5003
1.2874
1.4798
0.5969
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40
41
42
43
44

45
46
47
48
49

50

9.837
9.912
9.977
10.212
10.352

10.598

10.668
10.888
11.218
11.343

11.843

1-metil,4-etil
ciclopentano
1-etil,4-metil
ciclohexano
O-Xyleno
Nonano
1-metil, 2-propil
ciclohexano
x-etil,x-metil
benceno
x-etil,x-metil
benceno
propil ciclohexano
Decano
x-etil,x-metil
benceno
x-etil, x-metil
benceno
Sumatoria total de
areas

3101571
3900228
12197465
14407293
2774670

4638563.5

2647767.8
5490889.5
2480208.5
5214766
5003635.5

436790251

Figura 35: Cromatograma NAFB15-02.

0.7101
0.8929
2.7925
3.2984
0.6352

1.0620

0.6062
1.2571
0.5678
1.1939
1.1455

100.0000
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Tabla 43:

Tabla del porcentaje de area y el indice de retencion para la muestra.

NAFB15-02

numero

de pico

[

© 0O N o o A w DN

11

12
13
14
15
16
17

18
19
20
21
22
23
24
25

26

Tiempo de

retencion

1.854
2.109
2.194
2.289
2.539
2.915

2.97
3.045

3.21

3.255
3.3

3.43
3.95
4.04
4.085
4.17
4.325

4.525
4.82
5.005
5.24
5.325
5.506
5.611
5.836

5.961

Compuesto

n-pentano
2-metil pentano
3-metil pentano
n-hexano
metil-ciclopentano
ciclohexano

3-metil hexano

2,3-dimetil pentano

1,3-dimetil
ciclopentano
benceno
CIS-1,3-dimetil
ciclopentano
heptano
metil-ciclohexano

2,5-dimetil hexano
2,4-dimetil hexano

cicloheptano
1,2,4-trimetil-
ciclopentano
1,2,3-trimetil-
ciclopentano
4-metil heptano
Tolueno
3-metilheptano
2-metilheptano
1,3-dimetil
ciclohexano
1,4-dimetil
ciclohexano
1-etil, 1-metil
ciclopentano
1-etil, 2-metil

Area

61868708
4647783.5
3456925.2
4023015
8208319.5
12512809
5017615
16839016
8635156

4175046
15815599

17409764
43928480
2096839.4
3717954.5
5911565.5
10747760

18578618
4675014.5
29724916
10183449
2549337
15156282
4210726
4809315

10500939

CONCENTRACION
RELATIVA

13.2503
0.9954
0.7404
0.8616
1.7580
2.6798
1.0746
3.6064
1.8494

0.8942
3.3872

3.7286
9.4081
0.4491
0.7963
1.2661
2.3018

3.9790
1.0012
6.3661
2.1810
0.5460
3.2460
0.9018
1.0300

2.2490
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27
28

29

30
31
32

33

34

35
36
37
38
39
40
41
42

43
44
45
46

47

48

49
50

6.301
6.581

7.336

7.761
8.037
8.247

8.417

8.722

8.897
8.982
9.102
9.242
9.302
9.382
9.487
9.602

9.837

9.912

9.982
10.212

10.357

10.603

10.888
11.353

ciclopentano
octano

1,4-dimetil
ciclohexano
2,3,4-trimetil
hexano
2-metil octano
etil ciclohexano
1,1,3-trimetil
ciclohexano
1,2,3-trimetil
ciclohexano
1,2,4-trimetil
ciclohexano
metil ciclooctano
2,3-dimetil heptano
etil-benceno
4-metil octano
2-metil octano
Xyleno
O-Xyleno
1,2,3-trimetil-
ciclohexano
1-metil,4-etil
ciclopentano
1-etil,4-metil
ciclohexano
O-Xyleno
Nonano
1-metil, 2-propil
ciclohexano
x-etil,x-metil
benceno
3,6-metil octano
x-etil,x-metil
benceno
Sumatoria total de
areas

28281832
2992563.5

2736642.2

8434967
9831147
20091418

2545406.8

3110739.2

2997335.8
2712573
3024635

2484563.8

3023170.5
5741148

3334671.5

2137651.2

2360524.8
2958294
6200837.5
10436003

2265276

3421892.2

4207560.5
2190614

466922419

6.0571
0.6409

0.5861

1.8065
2.1055
4.3029

0.5451

0.6662

0.6419
0.5809
0.6478
0.5321
0.6475
1.2296
0.7142
0.4578

0.5055
0.6336
1.3280
2.2351

0.4852

0.7329

0.9011
0.4692

100.0000
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La nafta obtenida del bloque 56 presenta un cromatograma diferente al de las

demas muestras el cual se observa en la figura 36, y en la tabla 44, se presenta el
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tiempo de retencion, el area y la concentracion relativa de los componentes en la

muestra.

o0

Tabla 44:

Figura 36: Cromatograma NAFB56-01.

s ases

Tabla del porcentaje de area y el indice de retencion para la muestra.

NAFB56-01

numero

de pico

1

2
3
4
5
6
7
8
9

10

11
12
13
14

Tiempo de

retencion

1.854
2.109
2.194
2.289
2.539
2.915
2.97
3.045
3.21

3.255

3.3
3.43
3.95
4.04

Compuesto

n-pentano
2-metil pentano
3-metil pentano
n-hexano
metil-ciclopentano
ciclohexano
2,3-dimetil pentano
3-metil hexano
1,3-dimetil
ciclopentano
CIS-1,3-dimetil
ciclopentano
benceno
heptano
metil-ciclohexano

2,4-dimetil hexano

Area

28151050
1466139.9
1284096.1
1168533.4
3301711.2
5707274
2679186.2
8631749
42161415

2553604.5

9185542
7448617
20949656
919115.4

CONCENTRACION
RELATIVA

16.6210
0.8656
0.7582
0.6899
1.9494
3.3697
1.5819
5.0964
2.4893

1.5077

5.4234
4.3978
12.3692
0.5427

CONTINUA s



15
16
17

18

19

20

21

22

23

24

25

26

27

28

29

30

31

32

33

34

35

36

37

4.08
4.17
4.33

4.52

4.82

4.995

5.105

5.24

5.33

5.511

5.606

5.836

5.961

6.156

6.296

6.576

7.331

7.751

7.901

8.042

8.237

8.722

8.897

2,5-dimetil hexano
cicloheptano
1,2,4-trimetil-
ciclopentano
1,2,3-trimetil-
ciclopentano
4-metil heptano
2-metil heptano
3,4-dimetil hexano
3-metilheptano
1,1,3,4-tetrametil
ciclopentano
1,3-dimetil
ciclohexano
1-etil, 1-metil
ciclopentano
1-etil, 1-metil
ciclopentano
1-etil, 2-metil
ciclopentano
cicloheptano
octano
1,4-dimetil

ciclohexano

2,3,4-trimetil hexano

2-metil octano

propil ciclopentano

etil ciclohexano
1,1,3-trimetil
ciclohexano
1,2,4-trimetil
ciclohexano

metil ciclooctano

1885401.6
2651571
5032468

9025517

1988552.9

9800391

588128.8

3796118.5

917884.9

5340531.5

1272980.6

1707000

3758029.2

293549.1

7295287

820632.3

588501.9

1638126.1

328928.7

1968711.6

4472647

600626.3

409510.8

1.1132
1.5656
2.9713

5.3289

1.1741

5.7864

0.3472

2.2413

0.5419

3.1532

0.7516

1.0079

2.2188

0.1733

4.3073

0.4845

0.3475

0.9672

0.1942

1.1624

2.6408

0.3546

0.2418
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38
39
40
41
42
43

44

45

46
47
48
49
50

8.987
9.257
9.307
9.447
9.492
9.607

9.797

9.912

9.997
10.212
10.603
10.888
11.308

etil-benceno 484735.5
4-metil octano 346219.8
2-metil octano 441853.1

O-Xyleno 350618.5
3 metil-octano 564260
1,2,3-trimetil- 269727.2
ciclohexano
1,1,2- 272559.4
trimetilciclohexano
1-etil, 4-metil 299865
ciclohexano
O-Xyleno 436828.9
Nonano 881629.5

x-etil, metil benceno  374887.8

3,6-metil octano

532979.3

x-etil, metil benceno  270202.2

Sumatoria de areas

169369878

0.2862
0.2044
0.2609
0.2070
0.3332
0.1593

0.1609

0.1770

0.2579
0.5205
0.2213
0.3147
0.1595
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100.0000

En atencion a lo expuesto anteriormente, cuando se requiere reconocer Sus

compuestos en funcion del namero de carbonos que este presenta, se puede realizar

una clasificacion por el tipo de hidrocarburo dividiéndolo en Parafinas, Iso-parafinas,

Naftenos y aromaticos y el nimero de carbonos que esté presente desde carbonos 5

hasta carbonos 10, esta clasificacion se puede apreciar en las tablas a continuacion

con una interpretacion en las figuras para un reconocimiento apropiado y una

interpretacion coherente.

Tabla 45:
Composicion de la nafta por familia y numero de carbonos NAFLIB-01.

C5
C6
C7
C8
C9

PARAFINAS

34.3042
0.8662
3.4199
9.7316
8.9812

I1ISO-

NAFTENOS AROMATICOS

PARAFINAS

0.6290

2.4729
5.6637
11.2800
8.7486

1.1469
2.4546
5.9494
1.6252

34.3042
5.1150
11.5382
26.9611
19.3550

CONTINUA )
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C10 1.1463 - 1.5802 - 2.7265
58.4495 0.6896 29.745 11.176 100

NAFLIB-01

70.0000
60.0000
50.0000
40.0000
30.0000
20.0000
10.0000

0.0000

B I —
PARAFINAS ISO-PARAFINAS NAFTENOS AROMATICOS

HC5 mC6 mC7 mC8 m(CS mC10

Figura 37: Analisis de los compuestos de nafta por familia NAFLIB-01.
Tabla 46:

Composicion de la nafta por familia y numero de carbonos NAFLIB-02.

1SO-
PARAFINAS NAFTENOS AROMATICOS
PARAFINAS
C5 16.4402 - - - 16.4402
C6 2.0628 1.1358 3.8551 1.5725 8.6262
C7 44510 - 7.3341 2.7645 14.5496
C8 11.6210 - 13.5082 6.9902 32.1194
C9 11.5110 - 11.0358 3.4671 26.0140
C10 1.4915 - 0.7591 - 2.2506
47 5775 1.1358 36.492 14.794 100.0000
NAFLIB-02
50.0000
40.0000 -
30.0000 -
20.0000
0.0000 —
PARAFINAS ISO-PARAFINAS NAFTENOS AROMATICOS

mC5 mC6 mC7 mC8 m(C9 mC10

Figura 38: Andlisis de los compuestos de nafta por familia NAFLIB-02.



Tabla 47:
Composicion de la nafta por familia y numero de carbonos NAFLIB-03.
1SO-

PARAFINAS NAFTENOS AROMATICOS
PARAFINAS
C5 4.2816 - - - 4.2816
C6 1.1498 0.9317 3.5955 1.5477 7.2246
C7 4.6760 = 10.9947 2.7538 18.4245
C8 13.7667 - 13.3942 8.5592 35.7201
C9 13.1541 = 14.1543 4.2522 31.5606
C10 1.8489 - 0.9397 2.7886
38.8770 0.9317 43.078 17.113 100.0000
NAFLIB-03
50.0000
45.0000
40.0000
35.0000
30.0000
25.0000
20.0000
15.0000 ]
10.0000 -
5.0000
e —_

0.0000
PARAFINAS ISO-PARAFINAS NAFTENOS AROMATICOS

mC5 mCe6 mC7 C8 m13.1541-14.15434.2522 mC10

Figura 39: Andlisis de los compuestos de nafta por familia NAFLI1B-03.

Tabla 48:
Composicion de la nafta por familia y numero de carbonos NAFLIB-04.
ISO-
PARAFINAS NAFTENOS AROMATICOS
PARAFINAS
C5 1.1884 - - - 1.1884
C6 1.1658 0.9558 3.5946 1.6311 7.3473
c7 4.7037 = 7.9418 2.7499 15.3955
C8 14.1183 - 17.0084 8.6145 39.7412
C9 13.3954 = 16.4840 4.4826 34.3620
C10 1.9656 - - - 1.9656

36.5373 0.9558 45.029 17.478 100.0000



50.0000
45.0000
40.0000
35.0000
30.0000
25.0000
20.0000
15.0000
10.0000

5.0000

0.0000

PARAFINAS

NAFLIB-04

ISO-PARAFINAS NAFTENOS

mC5 mC6 mC7 m(C8 mC9 mC10

AROMATICOS

Figura 40: Andlisis de los compuestos de nafta por familia NAFLIB-04.

Tabla 49:
Composicion de la nafta por familia y numero de carbonos NAFB15-01.

95

PARAFINAS PARIAS\IC:)I-NAS NAFTENOS AROMATICOS
C5 12.9615 1.0128 - - 13.9743
C6 4.4478 - 4.0428 1.7066 10.1972
C7 5.5733 - 7.1505 9.7025 22.4263
C8 7.8715 - 12.1121 9.2166 29.2002
C9 9.2752 = 10.3513 4.0076 23.6341
C10 0.5678 - - - 0.5678
40.6972 1.0128 33.657 24.633 100.0000
NAFB15-01
50.0000
40.0000
30.0000 -
20.0000 -
10.0000
0.0000 _— -
PARAFINAS ISO-PARAFINAS NAFTENOS AROMATICOS

mC5 mC6 mC7 mC8 m(C9 mC10

Figura 41: Analisis de los compuestos de nafta por familia NAFB15-01.
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Tabla 50:

Composicion de la nafta por familia y numero de carbonos NAFB15-02.

ISO-
PARAFINAS NAFTENOS AROMATICOS
PARAFINAS
C5 13.2503 - - - 13.2503
C6 1.6020 0.9954 4.4378 0.8942 7.9293
C7 8.4096 - 15.9107 6.3661 30.6865
C8 11.0306 - 17.4174 3.9196 32.3675
C9 6.3882 - 7.2750 1.2020 14.8652
C10 0.9011 - - - 0.9011
41.5818 0.9954 45.041 12.382 100.0000
NAFB15-02
50.0000
45.0000
40.0000 -
35.0000 -
30.0000
25.0000
20.0000
15.0000
10.0000 .
5.0000
0.0000 -

PARAFINAS ISO-PARAFINAS NAFTENOS AROMATICOS

Figura 42: Analisis de los compuestos de nafta por familia NAFB15-02.
Tabla 51:

Composicion de la nafta por familia y numero de carbonos NAFB56-01.

PARAFINAS PARIAS\I(:)I_NAS NAFTENOS AROMATICOS
C5 16.6210 - - - 16.6210
C6 1.4481 0.8656 5.3191 5.4234 13.0562
C7 11.0761 = 18.1051 0.7511 29.9323
C8 15.5122 - 17.2727 0.3809 33.1658
C9 2.6336 = 4.0993 6.7329
C10 0.3147 - 0.1770 - 0.4917

47.6057 0.8656 44.973 6.555 100.0000
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NAFB56-01

50.0000
45.0000
40.0000
35.0000
30.0000
25.0000
20.0000
15.0000
10.0000

5.0000

0.0000

AROMATICOS

PARAFINAS ISO-PARAFINAS NAFTENOS

Figura 43: Analisis de los compuestos de nafta por familia NAFB56-01.
Interpretacion de resultados.
Los compuestos identificados en cada uno de los andlisis precedentes muestran
similitud entre ellos, sin embargo, un factor que los diferencia es la concentracion de
uno u otro compuesto tal y como se muestra en la tabla 52 y en la figura 44.

Tabla 52:
Compuestos Relacionados en cada Nafta analizada.

NAFLI  NAFLI

B-02

NAFLI
B-03

B-01

n-Pentano
Tolueno
Ciclohexan
0
Heptano
Metil-
Heptano
Octano
Xyleno
Trimetil
ciclohexano
Nonano
Sumatoria
total

34.30
2.45

4.38

2.22

2.50

5.96
2.22

4.37

3.11

61.53

16.44

2.76

5.60

2.75

2.97

7.10
2.64

541

3.95

49.62

4.28
2.75

6.06

2.94

3.50

8.44
3.15

6.55

4.88

42.55

NAFLI NAFB1 NAFB1 NAFB5
B-04 5-01 5-02 6-01
1.19 12.96 13.25 16.62
2.75 9.70 6.37 0.00
6.13 4.93 9.41 12.37
2.96 2.53 3.73 4.40
6.13 1.66 2.18 5.79
8.67 6.21 6.06 431
3.26 3.50 1.23 0.00
6.94 4.54 4.30 2.64
5.17 2.24 2.24 0.52
43.20 48.27 48.76 46.64
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Relacion entre productos mayoritarios

70
60
50

40 . . . - m Xyleno
30 W Octano
_—
20 B Metil-Heptano
B
A

H Nonano

B Trimetil ciclohexano

10

Heptano
0
B Ci
Q’g\, Q;'@’ %9% %Qv (09'» 6)/@/ 60\, Ciclohexano
\?<.<\> ng VSQ \?30 Qb'\' <(‘b'\' <<Q§° B Tolueno
N N N ) & & &

Figura 44: Relacién entre productos de muestras mayoritarios.

En el andlisis caracteristico realizado a cada muestra de nafta también se determind
compuestos que eran caracteristicos de una sola nafta, aunque su concentracion
relativa fuese muy pequefia como se muestra en la tabla 53, estos compuestos son
especificos de cada nafta dando a notar una variacion de compuestos en sus

componentes que la conforman.

Tabla 53:

Compuestos asimétricos encontrados en el analisis.

NAFL NAFL NAFL NAFL NAFB NAFb NAFb

I1B-01 1B-02 I1B-03 1B-04 15-01 15-02 56-01
3,4 metil hexano - - - - - - 0.35
1,1,3,4tetrametil

ciclopentano ) ) ) ) ) ) 054
cicloheptano - - - - - - 0.17
2 metil butano - - - - 1.01 - -
3 metil pentano - 0.71 - - 0.86 0.74 0.76
2,3metilpentano - - - - - 1.07 1.58
2,4 metil hexano - - = - - 0.80 0.54

cisBicyclo[4.3.0]
Nonane
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COMPUESTOS UNICOS POR NAFTA

4.5
4

35 M cisBicyclo[4.3.0]Nonane
3 W 2,4 metil hexano

2.5 m 2,3metilpentano

B 3 metil pentano
L5 . 2 metil butano
1
m cicloheptano
» H .
0 | 1,1,3,4tetrametil ciclopentano

& v &» > N Qv N M 3,4 metil hexano
AR AR SR SIC MIC M
< SO L L
F JF ¥y §

Figura 45: Compuestos Unicos por nafta.
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CAPITULO V.

4 CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

4.1 Conclusiones

Segun la Norma Técnica Ecuatoriana NTE INEN 2 253:2000 que especifica los
requisitos para los derivados del petroleo, Naftas industriales se define a las
naftas obtenidas de las unidades topping del bloque 15 y blogue 56 como naftas
livianas debido a que comparten propiedades establecidas con dichos requisitos,
mientras que la nafta obtenida de la refineria la Libertad proviene de naftas
pesadas cumpliendo en su mayoria todos los estandares expresados en la norma

para estos tipos de nafta.

Las muestras obtenidas en la refineria La libertad en la caracterizacion de
corrosién en lamina de cobre no cumplen la Norma Técnica Ecuatoriana NTE
INEN 2 253:2000 ya que su clasificaciéon se encuentra en 3 subnivel b, por lo
tanto esta nafta es corrosiva para su utilizacion en cualquier proceso de
transformacion petroquimico o de refinacion, entonces es necesario realizar un
tratamiento previo para eliminar las posibles moléculas causantes de la corrosion

y asi permitir su utilizacién 6ptima en la industria.

Las naftas obtenidas en diferentes torres de destilacion atmosférica tienen en
comun hidrocarburos tales como parafinicos, aromaticos, naftenos con un rango
de carbonos entre C5 a C11, donde predominan los alcanos saturados tales como

n-pentano, n-hexano, n-heptano, n-octano, n-nonano en mayor cantidad.

La normalizacion para cada uno de los analisis que se realizaron en el presente
trabajo fue posible ser realizados en los laboratorios petroquimicos de la
Universidad de las Fuerzas Armadas Espe, definiendo las siguientes normas para
cada uno de los analisis para el anélisis, el analisis de densidad mediante la

utilizacion de la norma ASTM D-7777, el andlisis de corrosion en lamina de
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Cobre mediante la utilizacion de la norma ASTM D-130, y el método de prueba
estandar para destilacion de productos de petrdleo mediante la utilizacion de la
norma ASTM D-86, para la caracterizacion detallada utilizando el cromatografo
de gases acoplada al espectrometro de masas no fue posible la utilizacion de
normas debido al tipo de equipo y las condiciones de trabajo de demandaba el

procedimiento.

La afinacion del método para la cromatografia de gases permite la separacion
optima de los compuestos, obteniendo como resultado una separacion adecuada,
resultando claro, observar que las condiciones Optimas utilizadas estan definas en
la tabla 34, y llegando a la conclusién que las condiciones Optimas para el
analisis de naftas en el cromatografo de marca PerkinElmer, modelo: Clarus 680
con una columna capilar Zebron™ ZB-5MS (30 m x 0.25mm, 0.25 pm de
espesor de pelicula) son, colocar a 40 °C manteniéndolo por 8 minutos, y subir en

una velocidad de calentamiento de 20°C/min hasta llegar a 300 °C.

Mediante la clasificacion de cada compuesto por su familia y numero de
carbonos se puede observar que para cada una de las muestras existe una
familia y un numero de carbonos en mayor proporcion siendo el caso de la
muestra NAFLIB-01 mayor cantidad de parafinas y compuestos con 5
carbonos, para la muestra NAFLIB-02 mayor cantidad de parafinas y
compuestos con 8 carbonos, para la muestra NAFLIB-03 mayor cantidad de
naftenos y compuestos con 8 carbonos, para la muestra NAFLIB-04 mayor
cantidad de Naftenos y compuestos con 8 carbonos, para la muestra de las
unidades topping NAFB15-01 mayor cantidad de parafinas y compuestos con 8
carbonos, para la muestra NAFB15-02 mayor cantidad de Naftenos y
compuestos con entre 7 y 8 carbonos, para la muestra NAFB56-01 mayor

cantidad de parafinas y compuestos con 8 carbonos
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4.2 Recomendaciones

e Para la obtencién de mejores resultados en la cromatografia de gases acoplada a
la espectrometria de masas es recomendable utilizar una columna capilar de
mayor longitud asi existirdA una mayor separacion de compuestos y se podria
definir de mejor manera un sinnimero de compuestos que no fue posible por su

separacion en los picos del cromatograma.

e Debido a que la nafta posee compuestos volatiles en su composicion es
recomendable transportarlo en todo momento en cajas térmicas que mantenga la
temperatura entre los 0 a 10 °C, permitiendo la preservacion de la muestra y
facilitando obtener datos més confiables al momento de realizar algun analisis.

e En el método de prueba estandar para destilacion de productos de petréleo se
recomienda utilizar un fluido de enfriamiento en el condensador que no se
encuentre a temperatura ambiente debido que existen compuestos que se pierden
de forma gaseosa al no alcanzar el cambio de fase en el destilado, o de lo
contrario cubrir el refrigerante con hielo o algin componente con temperaturas
bajas siendo posible de una manera adecuada su cambio de fase a estado liquido

y lograr obtener una recuperacion en la destilacion.

e Para el analisis de corrosion en lamina de cobre se recomienda utilizar guantes en
todo momento ya que es posible la contaminacion de la lamina y por
consiguiente una medicion erronea de la capacidad corrosiva de las muestras a

ser analizadas.

e Para el andlisis de cromatografia de gases acoplado con espectrometria de masas
se recomienda calibrar el equipo con estandares de los compuestos que
predominan en las naftas para que asi sea posible la determinacion de la

concentracion especifica entro de los anélisis a realizar.
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