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Resumen. En las operaciones de produccién de petréleo se genera una gran cantidad
de residuos solidos y liquidos (agua y crudo) que son depositados en las llamadas
fosas de produccién, éstos con el paso de los afios han producido una emulsion (del
tipo W/O) muy estable, viscosa, envejecida, oxidada y dificil de tratar. Estos residuos
representan un fuerte impacto sobre el ambiente, ya que su exposicion a la atmdsfera
genera la contaminacion del aire, mientras que por otro lado también se genera la
contaminacion de los suelos al existir la posibilidad de infiltracion hacia cursos de
aguas subterraneas.

Por tal motivo, en este trabajo se formula una emulsion sintética estable de agua en
parafina (W/O), con un contenido de agua de 50% similar al de la fosa de produccion
Acema-100 proveniente del Distrito San Tomé (Estado Anzoategui), para estudiar su
mecanismo de ruptura y desestabilizacion empleando campo eléctrico DC, como
fuerza impulsora para promover la separacion de fases, en diferentes magnitudes de
voltaje y en distintas modalidades de aplicacion. Adicionalmente, se propone una
metodologia de visualizacion para el estudio de los fendmenos y mecanismos
involucrados en la ruptura de la emulsion sintética empleando la técnica de aumento
de imagen. Esto con el fin de comprender el proceso de separacion de las emulsiones
del tipo W/O vy, poder asi, enfocar los resultados hacia la desestabilizacion de las
emulsiones provenientes de las fosas de produccion para lograr la recuperacion del
crudo y la eliminacién de estos pasivos.

Los resultados obtenidos en este trabajo indican que la gravedad, como fuerza
impulsora natural, no contribuye a la desestabilizacion de la emulsion formulada,
mientras que la aplicacion de campo eléctrico de corriente directa permite la
desestabilizacion y separacion de sus fases componentes de manera acelerada.

Al observar la desestabilizacion de esta emulsion en el tiempo por simple accion de la
gravedad, se identificaron dos zonas: la zona de emulsion con alto contenido de fase
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interna en el fondo y la zona de fase oleica, libre de fase acuosa, en el tope. Mientras
que con la aplicacion de campo eléctrico DC, se observaron tres zonas: la zona
superior igual al caso anterior (fase oleica), una zona media conformada por emulsion
y otra zona inferior donde se concentra la fase acuosa.

En la desestabilizacion de la emulsion con la aplicacién de campo eléctrico en
distintas magnitudes de voltajes fijos y continuos (0,50; 0,75; 1,00; 1,25; 1,50; 1,75y
2,00kV) se observa que existe un voltaje 6ptimo (en este caso 1,00kV) que puede ser
definido como la magnitud por medio de la cual cambia radicalmente la velocidad de
separacion. De igual manera, se observa que mientras aumenta la magnitud de voltaje
aplicado, aumenta la frecuencia a la coalescencia y la velocidad de sedimentacion de
las gotas de agua contenidas en la emulsion.

Para la desestabilizacion de la emulsion bajo la aplicacion de diversas modalidades de
campo eléctrico DC, se realiza la aplicacion de voltaje fijo continuo, la intermitencia
de voltaje (voltaje en pulso) a diferentes frecuencias (15, 30, 60 y 120s), y el cambio
de la polaridad de los electrodos a la magnitud éptima de voltaje; y finalmente, la
aplicacion de voltaje variable en el tiempo. Los resultados indican que la modalidad
de voltaje variable propicia una velocidad de sedimentacion inicialmente menor pero
con mayor separacion en el tiempo que las modalidades fija continua, con cambio de
polaridad o en pulso, obteniendo mayor similitud entre estas dos primeras.

Las propiedades de la fosa de produccion petrolera “Acema-100", tales como
viscosidad, densidad de las fases que la conforman, edad, salinidad, entre otras;
dificultan el proceso de deshidratacion electrostatica al compararlo con el proceso de
separacion aplicado a la emulsion sintética formulada.
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Capitulo I. Introduccion

CAPITULO |

INTRODUCCION

Las etapas de separacion son parte fundamental de muchos procesos industriales
en el mundo entero y le dan el valor agregado al producto final, sobre todo en la
industria de produccion petrolera donde la materia prima (crudo de pozo) proviene
con un contenido de agua y sélidos que son indeseables para los posteriores procesos
de manejo de fluidos, tratamiento y refinacion.

Los procesos de separacion y deshidratacion comunmente usados para emulsiones
0 mezclas de agua, crudo y solidos se basan en la sedimentacion, el uso de agentes
quimicos demulsificantes, la aplicacion de calor, y/o la aplicacion de campo eléctrico;
los cuales provocan los fendmenos y mecanismos de ruptura que conllevan a la
separacion de los componentes. Estas técnicas también pueden ser empleadas para el
tratamiento y aprovechamiento de los desechos de produccion petrolera,
representando beneficios ambientales y econémicos por la disposicion de desechos y
recuperacion del crudo comercial.

Estas operaciones de separacion dependen fundamentalmente de las
caracteristicas de la emulsion. Las gotas presentes en diferentes formas y tamafos
influyen significativamente en el proceso de separacion. También tienen efecto sobre
este Gltimo las variaciones en las demas propiedades caracteristicas de la emulsion,
tales como la densidad de las fases presentes, conductividad, viscosidad, tension
interfacial, y edad de la misma, que pueden traer cambios en la velocidad de
sedimentacion.

En la Escuela de Ingenieria Quimica de la Universidad Central de Venezuela se
esta desarrollando una linea de investigacion, como parte integral del Trabajo
Doctoral del Profesor Carlos Morales en la Universidad Técnica de Cottbus en
Alemania y en cooperacién con la Universidad Central de Venezuela, cuya vision o

enfoque es el estudio de la estabilidad y separacion de las fases presentes en
1
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emulsiones de agua en aceite bajo efecto de campo eléctrico de corriente DC
tomando en cuenta la existencia de tecnologias o equipos para aplicaciones de
desalacion y deshidratacion de emulsiones de agua en crudo, pero con poco
conocimiento de los fendmenos involucrados en el proceso de desestabilizacidn
donde podria encontrarse la clave para la extension de la aplicabilidad de dichos
equipos con las modificaciones pertinentes para el tratamiento de emulsiones
provenientes de fosas de produccién cuya fisicoquimica es sustancialmente mas
compleja.

Con este trabajo se pretende desarrollar un procedimiento que permita determinar
el efecto que tiene la aplicacion de campo eléctrico de corriente directa en la
estabilidad de emulsiones de agua en aceite, visualizando los fendémenos y
mecanismos involucrados. La efectividad de la técnica para la desestabilizacion de
emulsiones es medida en términos de la cantidad de agua coalescida o aceite

clarificado segun convenga.

1.1. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

A lo largo de la vida productora de un pozo petrolero existe la tendencia general
de un aumento en la proporcién de agua, cuando el nivel aceptable en las refinerias es
menor al 1%. El agua proviene del mismo yacimiento y/o de diversas operaciones de
recuperacion; su presencia es indeseable no solo porque es una impureza sin valor,
sino porque el agua contiene sales inorganicas susceptibles de provocar la corrosiéon y

obstruccion de las instalaciones de transporte y refinacion (Salager, 1999).

Un residuo de fosas de produccion petrolera es un desecho de la industria de
produccion de petréleo que consiste en un crudo que contiene una cantidad de agua
indeseable, sedimentos y otros desechos; el cual es depositado en piscinas dispuestas
al aire libre y en contacto directo con el suelo, donde se almacena el crudo fuera de
especificacion envejeciéndose con el tiempo, haciendo que su contenido de agua sea

mas dificil de separar; es decir, este residuo se convierte en una emulsion
2



Capitulo I. Introduccion

cinéticamente muy estable en el tiempo gracias a la presencia de sustancias quimicas
(agentes emulsificantes o surfactantes naturales) y a las condiciones climaticas a la

que es sometido por afios.

En Venezuela se tienen unas 12 mil fosas de produccidn que representan un gran
volumen de pasivos ambientales que no han sido tratados, sin embargo en la
actualidad existen regulaciones ambientales internacionales que promueven la
produccion limpia y la eliminacion de estos pasivos. En vista de esto, el gobierno y la
industria petrolera nacional (PDVSA) ya han hecho varios intentos en pro del
saneamiento de los pasivos ambientales y han tenido éxito tanto en el tratamiento de
las aguas como en la recuperacion de los suelos, pero los intentos por recuperar el
crudo han fracasado debido a que todas las fosas de produccion petrolera poseen
propiedades caracteristicas muy diferentes, inclusive dentro de una misma piscina, y
el enfogue de una sola técnica para el tratamiento de todas no es viable. Por lo tanto,
debido a la alta estabilidad que poseen estas mezclas, nace la necesidad de realizar
estudios sobre el comportamiento de las emulsiones del tipo agua en aceite (W/O), asi
como de las variables que influyen en la desestabilizacion y separacion de sus fases
componentes, con la finalidad de extrapolar resultados a las dispersiones que

conforman las fosas de produccion.

Una técnica usada a nivel mundial y que hace posible la separacion de emulsiones
muy estables es la deshidratacion electrostatica, la cual se basa en la aplicacion de
campo eléctrico a una emulsion para generar la desestabilizacion y separacion de sus
fases componentes de manera acelerada; por lo tanto, se considera este método como

el adecuado para el presente estudio.
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1.2. ANTECEDENTES

El método mas usado en las industrias para la ruptura o desestabilizacion de
emulsiones se basa en el uso de agentes quimicos demulsificantes, pero su uso
representa un costo elevado, sobre todo para sistemas de gran estabilidad. No
obstante, se han venido realizando estudios para lograr los mismos resultados en la
ruptura de emulsiones, pero disminuyendo la dosis de agentes quimicos al

combinarlos con otros métodos de desestabilizacion.

Una investigacién técnica realizada por Eow y Ghadiri en el 2002, basada en el
estudio de la coalescencia de gotas de agua en aceite bajo campo eléctrico, permitié
conocer que para lograr la coalescencia de gotas se requiere de un campo eléctrico de
alta tension, pero limitado por cierto rango segun el tamafio de las gotas. Los
investigadores realizaron sus experimentos en una celda electrostatica rectangular
dispuesta horizontalmente con los electrodos a sus extremos, y observaron el
fendmeno de coalescencia empleando la técnica de microscopia Optica, utilizando un
campo eléectrico DC estrecho entre 3,5 y 3,8 kV/cm para emulsiones de agua en aceite
de 1,2mm de diametro promedio, ya que un campo de mayor magnitud tendia a
romper y dispersar a la gota estudiada. Las muestras fueron caracterizadas
previamente; sin embargo, el video obtenido les permitié realizar la caracterizacion
de la muestra en cualquier instante de la prueba mediante un andlisis de imagen en un

software.

En el 2003, Novales, Papineau, Sire y Axelos desarrollaron un método para la
caracterizacion de emulsiones y suspensiones a traves de la técnica de analisis de
imagen asistida por videos; lo cual consistié en preparar emulsiones y suspensiones,
no muy estables, para que se separaran sus fases componentes en un tubo cilindrico
transparente por accion de la gravedad donde con una camara se realizaba una
secuencia de fotografias que permitian desarrollar un video con el cual se lograba
determinar la distribucion de tamarios de gotas (DTG), el tiempo de separacion y los

volimenes de las fases presentes. Las conclusiones mas importantes de la experiencia
4
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del trabajo en cuestion indican que la técnica permite una caracterizacién
relativamente rapida, se requiere de buen foco de luz y no se modifica o destruye a la
muestra que se analiza, siempre y cuando exista un control del la temperatura del

sistema, variable que afecta directamente al proceso de coalescencia y sedimentacion.

En este trabajo se formula una emulsién estable de agua en parafina y se
determinan sus propiedades (densidad y viscosidad), para luego someterla a la
aplicacion de campo eléctrico DC quien es el promotor de su desestabilizacion. La
estabilidad del sistema, bajo estas condiciones, es medida en términos de la cantidad
de agua sedimentada. Adicionalmente, se desarrollan dos instructivos, uno para el
estudio de la separacion de las fases presentes en las emulsiones W/O bajo aplicacion
de campo eléctrico, y otro para realizar el andlisis cualitativo de la
electrocoalescencia en las emulsiones mediante un sistema de visualizacion.

Marfisi en el 2004, presenta su tesis doctoral sobre la estabilidad de emulsiones
relacionada con el proceso de deshidratacion de crudos. Evalud cuatro tipos de
quimicos deshidratantes a base de resinas fenol formaldehido etoxiladas, siliconas y
nonil fenol etoxilados, realizando pruebas de separacion con presencia y ausencia de
campo eléctrico DC, pudiendo concluir que para todas las experiencias la velocidad
de separacion de la fase acuosa aumentd considerablemente por la presencia del
campo eléctrico.

Padrén y Zufiga (2005), desarrollaron un procedimiento de caracterizacion de
emulsiones combinando la técnica de microscopia Optica y los métodos estandares
ASTM, especificamente el de destilacion para la determinacién del contenido de agua
y el de extraccién para el contenido de sélidos. EI método aporta informacion
adicional que no puede obtenerse de ninguna de las técnicas por separado y que tiene
que ver con el estado de la dispersion, como el porcentaje de gotas aglomeradas y de
particulas muy pequefias, que representan una valiosa informacion para el estudio de

la estabilidad y posibles tratamientos de las muestras para su exitosa separacion.
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1.3. OBJETIVOS

Los objetivos considerados para el desarrollo de esta investigacion son los

siguientes:

1.3.1. Objetivo General

Determinar el efecto que tiene la aplicacion de campo eléctrico de corriente DC

en la estabilidad de emulsiones de agua en aceite y desarrollar una metodologia de

visualizacion para el estudio de los fenémenos y mecanismos involucrados,

empleando la técnica de aumento de imagen.

1.3.2. Objetivos Especificos

(a)

(b)

(©)

Disefiar, construir, montar y poner en marcha el equipo de visualizacion
constituido por una celda transparente provista de electrodos que simulara a
un deshidratador electrostatico, una fuente de poder de alto voltaje y un

sistema dptico de aumento de imagen con camara de video.

Realizar el estudio cualitativo de los fenémenos de coalescencia y
sedimentacion, empleando aumento de imagen asistido por video, en
emulsiones estables de agua en aceite bajo la influencia de campo eléctrico de
corriente DC.

Determinar el efecto de la variacion de voltaje del campo eléctrico DC sobre
la estabilidad de emulsiones de agua en aceite en base a la eficacia de la

separacion.
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(d) Realizar un estudio comparativo, cualitativo y cuantitativo, de los resultados
obtenidos con emulsiones modelo y con residuos de fosas de produccion

puntualizando sus diferencias y similitudes.
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CAPITULO Il

REVISION BIBLIOGRAFICA

Para comprender la importancia de los fendmenos de coalescencia y
sedimentacion de las fases presentes en emulsiones estables, es necesario hacer
referencia a sus propiedades y mecanismos de ruptura, a los aspectos basicos de
separacion de fases y a la técnica empleada para el analisis de dichos fendbmenos

como lo es la microscopia optica.

2.1. EMULSIONES

Las emulsiones son suspensiones relativamente estables de pequefias gotas de un
liquido que se encuentran dispersas en otro liquido, los cuales a su vez son
inmiscibles. En la Figura N° 1 se muestra una microfotografia de una emulsion de
agua en aceite, donde el agua presente como finas gotas conforma la fase dispersa o

interna, mientras que el aceite que le rodea constituye la fase continua o externa.

Figura N° 1. Microfotografia de una emulsion agua en aceite (Padrén y Zaiiga, 2005).

Las dispersiones liquido-liquido algunas veces son clasificadas de acuerdo al

tamario de las gotas dispersas; considerandose como macroemulsién cuando el rango
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de las gotas es de 10 a 150 micras y como microemulsion o micela cuando el tamafio
de gotas varia de 0,5 a 10 micras (Schramm, 1992). Una microemulsion no es
clasificada como una emulsion, sino una sola fase de estabilidad infinita, por tanto es
estable desde el punto de vista termodindmico (Salager, 1999); en cambio, una
macroemulsion si es considerada una emulsién porque su estabilidad es finita en el
tiempo y es el objeto de estudio en esta investigacion.

Los tres requisitos para formar una emulsion son dos liquidos inmiscibles,
suficiente agitacion para dispersar un liquido en pequefias gotas y un emulsificador o
surfactante para estabilizar las gotas dispersas. Dos liquidos puros inmiscibles no
pueden formar una emulsion estable, sin la presencia de fuerzas estabilizadoras de la

emulsion.

2.1.1. Tipos de Emulsiones

Las emulsiones se clasifican de acuerdo a la naturaleza de su fase dispersa,
teniéndose por lo general a las emulsiones del tipo aceite en agua (O/W) y a las
emulsiones del tipo agua en aceite (W/O). También puede darse el caso mas
complejo, donde se formen emulsiones maultiples, en las cuales el liquido que
conforma la fase mas dispersa es a su vez el mismo liquido que conforma la fase mas
continua (O/W/O y W/O/W). La simbologia con la que se representa cada tipo de
emulsion consiste en las siglas en inglés de las sustancias que la componen, indicando
desde la fase mas interna hasta la fase méas externa. Un sistema de cada una de estas

emulsiones es como el que se presenta en la Figura N° 2 a continuacion.
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Figura N° 2. Tipos de emulsiones.

El tipo de emulsion formada depende fundamentalmente de la naturaleza del
agente emulsionante, estando también influenciado por el método de preparacion de
la emulsion, asi como por la proporcion relativa de aceite y agua presentes. Los
agentes emulsificantes relativamente hidrofilicos, forman en general, emulsiones
O/W; mientras que los lipofilicos, favorecen la formacion de emulsiones W/O
(Méndez, 1992).

Las emulsiones en general pueden ser clasificadas como duras y suaves. Por
definicién una emulsion dura es muy estable y dificil de romper, principalmente
porque las gotas dispersas son muy pequefias. Por otro lado, una emulsion suave es
una dispersion inestable y facil de romper. En otras palabras, cuando un gran nimero
de gotas de agua de gran didmetro estdn presentes, ellas a menudo se separan

facilmente por la fuerza gravitacional (Schramm, 1992).
2.1.2. Rol de los Surfactantes en las Emulsiones

La presencia de un agente surfactante es lo que permite controlar los diferentes
fendmenos involucrados en la ruptura de emulsiones, cuya escala de tiempo puede
variar de una fraccion de segundo a varios afios y hasta mas en sistemas
perfectamente metaestables (Salager, 1999).

Un surfactante es una sustancia quimica, que por la doble afinidad que le confiere
su estructura molecular, constituida por una parte polar (hidrofilica) y otra apolar

10
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(lipofilica), tiene actividad interfacial y se adsorbe a una interfase liquido/liquido en
forma orientada, disminuyendo la tension interfacial del sistema (Marfisi, 2004).

Los surfactantes estabilizan las emulsiones por migracion a la interfase aceite-
agua y forman una pelicula interfacial alrededor de las gotas. Las moléculas de
surfactante se alinean en la interfase orientando su extremo polar hidrofilico hacia la
fase acuosa, mientras el extremo no polar hidrofébico se orienta hacia la fase aceite.
Esta pelicula estabiliza la emulsion debido a las siguientes causas (Schramm, 1992):

(a) Reduce las fuerzas de tension superficial que se requiere para la coalescencia

de las gotas. Este decremento en la tension superficial puede ser significativo,
ya que afiadiendo menos de 1% de un surfactante se puede reducir la tension
interfacial de las gotas de aceite en agua de 30-35mN/m.

(b) Forman una barrera viscosa que inhibe la coalescencia de las gotas. Este tipo

de pelicula ha sido comparada como una envoltura plastica.

(c) Si el surfactante es polar, alineado en la superficie de las gotas de agua, su

carga eléctrica provoca que se repelan unas gotas con otras.

Usualmente los surfactantes se clasifican segin su ionizacion en fase acuosa.
Aguellos que se disocian en un ién surfactante cargado negativamente y un cation
metalico se Ilaman surfactantes aniénicos. Son los surfactantes mas importantes
desde el punto de vista de produccion; representan el 50% del total. Los surfactantes
cationicos se disocian en agua en un ion surfactante cargado positivamente y un ién
del tipo haluro. Mientras que los surfactantes no iénicos, que al igual que los
anionicos representan cerca del otro 50% de la produccion, no forman iones cuando
se encuentran en solucién acuosa y sus grupos polares son del tipo poli-alcohol y/o
poli-éter (Marfisi, 2004). También existen los surfactantes anfotéricos que se
caracterizan por presentar, por un lado, un i6n cargado negativamente y, por otro
lado, un i6n cargado positivamente; este tipo de agente es el menos usado en la
industria, sin embargo su uso depende del tipo de fases presentes ya que de acuerdo al
medio en que se encuentre puede actuar como aniénico o catiénico.

La manera en que acttan los surfactantes en general, se debe a su adsorcién en la

interfase, donde se adhiere dejando la cabeza polar orientada hacia el ambiente
11
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acuoso mientras la cadena lipofilica se adhiere a la superficie de la interfase aceite.
Los surfactantes también pueden formar micelas (polimeros de agregacion, con gotas
de tamafio entre 10-100A) gracias a su capacidad de asociacion. En la Figura N° 3 se
presenta el ordenamiento y fijacion de las moléculas de surfactantes a la interfase
agua-aceite para los casos de emulsiones del tipo O/W y W/O, en los cuales las
cabezas hidrofilicas se orientan hacia la zona acuosa (lado azul) y las colas
hidrofébicas hacia la zona oleosa (lado amarillo).

o/WwW

Figura N° 3. Disposicion del agente surfactante en la interfase de emulsiones.

Las soluciones micelares poseen una propiedad muy importante Ilamada
capacidad de solubilizacion; pueden solubilizar sustancias apolares en cantidades
considerables dentro o en la superficie de las micelas, y por tanto su tamafio puede
aumentar considerablemente. En ciertos casos el tamafo de las micelas aumenta
también con otros factores como la presencia de alcohol, o un gran incremento en la

concentracion del surfactante.

2.1.3. Propiedades de las Emulsiones

Las propiedades mas importantes que permiten caracterizar las emulsiones se

resumen a continuacion en la Tabla N° 1:
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Tabla N° 1. Propiedades de las emulsiones.
EFECTO EN LA EMULSION

DEFINICION

Capacidad de la emulsion para
transportar corriente.

Baja
Cuando se trata de
emulsiones del tipo W/O.

Alta
Cuando se trata de
emulsiones del tipo O/W.

Viscosidad

Resistencia de la emulsion a
deformarse por parte de la
capa de surfactante adsorbida.
Esta es dada por el tipo de fase
externa, el contenido de fase
interna, y la distribucion de
tamario de gotas.

Normal para emulsiones
estables del tipo O/W.
Indica que una emulsion es
probablemente inestable,
sobre todo cuando se trata
de emulsiones del tipo W/O.

Para emulsiones W/O es
estable porque disminuye el
coeficiente de difusion y la
frecuencia de colision de las
gotas.

Tamafio de
gotas y tipo
de

distribucion

Didmetro  promedio  del
tamarfio de todo el conjunto de
gotas presentes en la fase
dispersa de la emulsién.
Cuando se habla de tamafio de
gotas se refiere a la
Distribucion de Tamafio de
Gotas o DTG, Ilo cual
representa la tendencia general
del conjunto de didmetros de
las gotas presentes.

Gotas muy pequefias
producen emulsiones mas
estables. Una tendencia
monodispersa (de un pico
estrecho) es lo ideal para la
estabilidad; sin embargo si
es polidispersa (un pico un
poco mas amplio) también
puede llegar a  ser
conveniente.

Las gotas mas grandes
tienden a atraer a gotas mas
pequefias (distribucion
bimodal) produciendo
emulsiones inestables. La
experiencia sefiala que una
amplia  distribucién  de
tamafios de gotas produce
una emulsion menos estable
que una distribucion
estrecha.

Tensién
interfacial

Energia necesaria para
aumentar la superficie de
interfase mediante el aumento
del area de las gotas.

A una baja tension
interfacial, el  tamafio
general de las gotas se hace
pequefio (aumenta el area de
interfase), por lo que se
pueden dispersar de manera
méas uniforme en la fase
continua haciendo estable la
emulsién.

Es probablemente inestable.

Diferencia de
densidades

Valor cuantitativo dado por la
diferencia entre la magnitud
de la densidad de la fase
dispersa y la magnitud de la
densidad de la fase continua.

Es probablemente  muy
estable, ya que la fuerza
neta de gravedad que actla
en una gota es directamente
proporcional a la diferencia
de densidades, lo cual
permite que dicha fuerza
aumente para impedir la
sedimentacion de las gotas.

Aumentando la diferencia
de densidad por incremento
de la temperatura se logra
aumentar la velocidad de
sedimentacion de las gotas y
por ende, se hace inestable
acelerando la coalescencia.

Salinidad

Concentracion de sal presente
en la fase acuosa. Esta
propiedad tiene efecto sélo en
emulsiones que poseen
surfactantes del tipo i6nico.

Favorece la estabilidad de
las emulsiones.

Suele formarse emulsiones
inestables.

Edad

Tiempo medido desde el
instante en que la emulsién ha
sido formulada hasta que se
separen sus fases
componentes.

Podria llegar a ser menos
estable porque adn la
pelicula de surfactante que
rodea a las gotas no es lo
suficientemente gruesa,
fuerte y dura.

Incrementa la estabilidad de
la emulsion porque permite
que los surfactantes migren
a la interfase de la gota.
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2.1.4. Estabilidad de Emulsiones

Se puede decir que la estabilidad de una emulsién se refiere a la capacidad que
tiene el sistema para permanecer estable o emulsionado con el pasar del tiempo. A
nivel experimental, es relativamente facil decir cuando una emulsion se ha roto, pero
es dificil definir un valor de su estabilidad. Sin embargo, una medida de la estabilidad
de una emulsion consiste en determinar la variacion del nimero o de la distribucién
de tamafio de gotas (en una seccion de la muestra) en funcion del tiempo.

La estabilidad de una emulsion se relaciona con el volumen de las fases
separadas. Después de algin tiempo el sistema se separa tipicamente en dos o tres
zonas: una zona central que contiene una nata 0 emulsion de alto contenido de fase

interna y dos fases separadas: la interna y la externa (ver Figura N° 4).

09
Zona l
o O
©o
o o Zona 2
o
O Zona3
© o

Figura N° 4. Zonas presentes en la desestabilizacion de emulsiones.

En general, los parametros que afectan la estabilidad de las emulsiones son:

(a) Temperatura: al aumentar la temperatura, la viscosidad del sistema disminuye
y se facilita la floculacion (aglomeracion de gotas). Un aumento de la
temperatura tiende a reducir la rigidez de la pelicula interfacial existente entre
el medio disperso y el medio continuo, y por ende a desestabilizarlas. Sin

embargo, también puede producir una aceleraciéon del proceso de formacion
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de dichas peliculas, ya que aumenta el valor del coeficiente de difusion de los
surfactantes naturales.

(b) Surfactantes: el tipo y la concentracion de surfactantes juegan un rol muy
significativo en la estabilidad de las emulsiones, ya que aumentan el tiempo
de desestabilizacién y, por lo tanto, tienden a estabilizar la emulsion.

(c) Contenido de agua: es un factor importante porque a medida que la cantidad
de agua es mayor, la distancia entre las gotas dispersadas en la fase externa
serd menor, aumentando el nimero de colisiones entre las gotas y facilitando
asi el acercamiento entre ellas y su posterior coalescencia. En general,
menores porcentajes de agua presentes en el crudo tienden a formar
emulsiones mas estables.

(d) Envejecimiento: cuando un aceite emulsionado es almacenado y no se trata,
una cierta cantidad de agua precipita por gravedad y otra parte se mantiene

emulsionada favoreciendo la estabilidad en el tiempo.

2.1.5. Formulacién de Emulsiones

Al momento de realizar la formulacién de emulsiones se deben considerar los

siguientes aspectos:

() Elegir el surfactante: para esto, se deben tomar en cuenta la compatibilidad
con las sustancias activas, el tipo de emulsion deseada, su costo, y su
estabilidad con respecto al tiempo. Muchas emulsiones requieren mas de un
emulsificante para aumentar su estabilidad.

(b) Eleccion de la fase grasa: las sustancias lipidicas que se utilizan y sus
cantidades se determinan por el uso final de la emulsion, la consistencia y por
las posibles incompatibilidades con otras sustancias.

(c) Sustancias adicionales: dependen del uso final para el cual se destina la
emulsion (farmacéutico, quimico, alimenticio, etc.). Esto determina la adicion

0 no de otras sustancias como antisépticas, antioxidantes, espesantes, etc.
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De forma general, sélo se obtienen emulsiones para ciertas proporciones de sus
fases. La Figura N° 5 muestra por medio de un diagrama ternario las zonas
correspondientes a cada textura o apariencia de las emulsiones formadas por las
diversas proporciones de las fases agua, aceite de parafina y un agente surfactante
(tensoactivo) no idnico que posee un HLB=8,5. Cuando se busca formar emulsiones

estables el objetivo es lograr lo que en esta figura se denomina emulsidn fina, la cual

- A
0 0
A
'A
0

es representada por la zona sombreada.

w
IPO I
w

T
20

Cremado
de las emulsiones

: Ermalsionss N Emuisiones _ Acene
Mo | wanslicidas finas de parafina

Figura N° 5. Diagrama ternario: Zona de emulsiones (Salager, 1999).

La técnica para preparar emulsiones se basa principalmente en la presencia de las
cantidades apropiadas de agua y aceite, y la incorporacion del surfactante adecuado
junto a un co-surfactante (alcohol) en las cantidades apropiadas; pero sobre todo se
basa en la adicion de energia (por agitacion) para lograr la formacion de gotas y su
dispersion en la fase continua.

Los equipos usados con este fin son numerosos, pero se pueden clasificar en
cuatro categorias, tales como agitadores mecanicos, homogeneizadores, molinos

coloidales y ultrasonido.
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El control de calidad que se realiza a las emulsiones se basa en el control del

tamarfio de las gotas, la velocidad de sedimentacion, la medicién de la viscosidad, los

controles quimicos de principios activos, y en los controles microbiologicos y

caracteres organolépticos, cuando sea necesario.

Numerosos estudios relacionados con los sistemas surfactante-aceite-agua,

también Ilamados SOW (Surfactant-Oil-Water), han permitido definir las siguientes

variables de formulacion:

(a)

La salinidad de la fase acuosa (% NaCl respecto al agua) a bajas
concentraciones le confiere mayor polaridad al agua para adsorber con mayor
intensidad el lado polar de los surfactantes iénicos (catiénicos o anionicos).
En las emulsiones preparadas con surfactantes no ionicos, esta variable no

presenta gran efecto.

(b) ACN (alkane carbone number), el numero de carbonos de la molécula del n-

(©)

alcano. Si el aceite no es un n-alcano se define EACN, como el nimero de
carbonos de la molécula del n-alcano equivalente. En el caso de aceites
complejos e incluso para crudos, se usan reglas de mezcla lineales con base en
las fracciones molares. Mientras mayor sea el ACN del aceite mayor sera la
afinidad del surfactante con éste.

HLB (Balance Lipofilico-Hidrofilico), es un pardmetro que reporta una
medida de la afinidad relativa del surfactante para las fases agua y aceite.
Cuando el HLB tiende a un valor de cero (0), la afinidad del surfactante sera
hacia el aceite y se podran formar emulsiones del tipo W/O, mientras que Si
éste tiende a un valor de veinte (20) sera mas afin al agua y se tendran
emulsiones del tipo O/W. El HLB se determina mediante la Ecuacion N° 1
(Ec. 1), y por la Ecuacion N° 2 (Ec. 2) cuando se trata de una mezcla de

surfactantes:

HLB = > (Ec. 1)

HLB, = > HLB, - X, (Ec. 2)
17
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(d) La presencia de alcoholes, con referencia al tipo y concentracion, permiten
darle cierta afinidad al surfactante para que éste sea absorbido principalmente
por una de las fases. Los alcoholes de cadena corta y lineal (C,) tienden hacia
la fase acuosa aportandole més afinidad al surfactante a este medio, mientras
que los de cadena larga y lineal (Ci2) aportan mayor afinidad del surfactante
hacia la fase oleica; sin embargo lo mas usual es emplear un alcohol
comprendido entre butanol y dodecanol para que pueda cumplir su funcion
como co-surfactante en el sistema SOW. En las emulsiones preparadas con
surfactantes del tipo i6nico, los alcoholes no tienen gran efecto.

(e) La temperatura afecta de manera notoria cuando se trata de emulsiones
formuladas con surfactantes no ionicos, pero en general el aumento de ésta
altera la estabilidad, por lo tanto su formulacion debe hacerse a temperatura
controlada.

Cuando se juega con las variables de formulacion (barrido) existe un valor

denominado formulacion éptima, en el cual (Marfisi, 2004):

(a) Seiguala la afinidad del surfactante por las fases acuosa y oleica.

(b) La tension interfacial pasa por un minimo.

(c) Lasolubilidad del agua y del aceite con el surfactante pasan por un maximo.

(d) La estabilidad de la emulsion toma un valor minimo.

(e) En presencia de un alcohol adecuado algunos sistemas exhiben un
comportamiento trifasico, con una fase media que consiste en una
microemulsion en equilibrio con las fases en exceso de agua y aceite.

Generalmente el comportamiento de fase se representa en funcion de la

composicién de cada componente del sistema en un diagrama ternario de Winsor
como el que se presenta en la Figura N° 5 (Tipo I, 11y I11).

Winsor describi6 el concepto de formulacion a partir de la relacion entre las

interacciones del surfactante con la fase acuosa por un lado y con la fase aceite por el
otro (Salager,1999).
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A
R=_% Ec. 3
A (Ec. 3)

Si R>1, las interacciones entre el surfactante y la fase aceite superan las

interacciones entre el surfactante y la fase acuosa porque tiende a solubilizarse en la

fase aceite. Para este caso se habla de un comportamiento de fase tipo 2 y se
representa tal como se muestra el diagrama ternario Tipo | de la Figura N° 5.

Si R<1, se dice que el surfactante tiene un comportamiento hidrofilico debido a
que las interacciones entre el surfactante y la fase acuosa superan a las interacciones
entre surfactante y la fase aceite. Para este caso se habla de un comportamiento de
fase tipo 2, tal como en el caso del diagrama ternario Tipo Il de la Figura N° 5.

Si R=1, las interacciones se equilibran y el surfactante no se encuentra ni en la
fase acuosa ni en la fase aceite sino en una fase intermedia. Este valor de R representa
a la emulsion en el estado de formulacidn dptima, tal como se puede apreciar en el
diagrama ternario Tipo 111 de la Figura N° 5.

Los estudios de Winsor muestran que la obtencion de una tension interfacial baja
ocurre en el punto de formulacion dptima cuando la situacion fisico-quimica se puede
describir como R=1, pero esto no establece una relacion numérica para traducir esta
condicion en términos de variables experimentales de formulacién. A pesar de que
esta relacion es muy til para entender cualitativamente lo que pasa en la interfase, el
estado actual de la termodinamica del estado liquido no permite estimar el valor de
tales interacciones, y se debe recurrir a otros modelos (Salager, 1984).

A partir de trabajos especialmente relacionados con la condicion de obtencion de
un sistema trifasico y el conocimiento de las diferentes variables fisicoquimicas, fue
posible establecer un modelo termodindmico basado en los potenciales quimicos que
permite estimar la diferencia de afinidad del surfactante (SAD) entre las fases. Este

modelo se presenta a continuacion:

SAD = hy - Ho (Ec. 4)
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En la actualidad se plantean dos correlaciones importantes que toman en cuenta
las variables de formulacion y el ambiente fisicoquimico del sistema SOW segun el
tipo de surfactante (Salager,1979; Bourrel et al, 1980; 1988):

(a) Para surfactantes i6nicos:

SF;A‘—TD:JHnS—kEACN — f(A)—a,AT (Ec. 5)

(b) Para surfactantes no ionicos:

¥=a— EON +bS —KEACN — ¢(A) + ¢, AT (Ec. 6)

Cuando la diferencia de afinidad del surfactante (SAD) varia de positivo a
negativo se obtiene un barrido de formulacion, y el sistema surfactante-aceite-agua
exhibe una serie de propiedades cualquiera sea la variable de formulacion utilizada
para modificar SAD (Salager, 1983; Antén et al., 1985; 1997). Cuando SAD=0 la
afinidad del surfactante con la fase acuosa equilibra exactamente su afinidad para la
fase aceite (punto de formulacién 6ptima); la solubilizacién de agua y de aceite por
unidad de masa de surfactante pasa por un maximo y puede formar una tercera fase

que se reconoce como una microemulsion intermedia (Marfisi, 2004).

2.2. FUNDAMENTOS EN LA SEPARACION DE EMULSIONES DE AGUA
EN ACEITE

Estos fundamentos involucran principalmente dos etapas: una primera etapa de

desestabilizacion o ruptura que puede ser entendida por un mecanismo y una segunda

etapa que comprende la separacion fisica de las fases componentes.
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2.2.1. Mecanismo de Ruptura

La ruptura de una emulsion involucra diferentes etapas que se clasifican de
acuerdo al orden cronoldgico de ocurrencia. Estas etapas se pueden resumir de la

siguiente manera:
Etapa N° 1: Acercamiento macroscopico de gotas

La primera etapa corresponde a un acercamiento de dos gotas o més, debido a la
sedimentacion por accion de la fuerza de gravedad, lo cual es dado por la Ley de
Stockes (Ec. 7), basada en la suposicion de que las gotas son esféricas y rigidas.

2
v, = gdm (pw _po) (EC 7)
18.4,

Para aumentar la velocidad de asentamiento de las gotas (sedimentacidn) se puede
emplear calor, ya que éste permite reducir la viscosidad de la fase externa y aumentar
la diferencia de densidad entre los fluidos. También se puede emplear fuerzas
diferentes a la de gravedad para aumentar la velocidad de contacto y/o el tamafio de
la gota, tal como la centrifugacién, las fuerzas capilares con filtros coalescedores o
fuerzas electrostaticas (Marfisi, 2004).

La fuerza responsable de la aglomeracion de gotas es la fuerza de atraccion o de
Van Der Walls entre las moléculas absorbidas del emulsificante.

Los métodos de deshidratacion tienden a favorecer la floculacion (aglomeracion
de gotas) mediante una reduccion de las fuerzas repulsivas o la formacion de fuerzas
atractivas adicionales. También se intenta acelerar la floculacion con aditivos
quimicos y reducir las propiedades viscosas de la pelicula absorbida de emulsificante
por desplazamiento de otros surfactantes y/o aumento de la temperatura
(MARAVEN, 1982).
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Etapa N° 2: Drenaje de la pelicula intergota

Al culminar la etapa anterior, las gotas se deforman y se genera una pelicula
interfacial entre dos gotas, dando asi inicio a fendmenos interfaciales relacionados
con la presencia de los surfactantes adsorbidos y al drenaje de la pelicula intergota.
De esta etapa depende, en gran parte, la rapidez de rompimiento de la emulsién
(Schramm, 1992).

Cuando dos gotas se aproximan una a la otra debido a las fuerzas gravitacionales,
fuerzas de atraccién, conveccion térmica y/o agitacion, se crea un flujo de liquido
entre la superficie de las gotas. La velocidad con que se efectla el drenaje de la
pelicula depende de las fuerzas que acttan en la interfase.

El flujo de liquido trae consigo moléculas de surfactantes y otras particulas de
actividad superficial que se adsorben en la interfase, lo cual origina un gradiente de
concentracion de dichas moléculas dando lugar a una disminucién en el valor local de
la tension interfacial.

Al adicionar al sistema un surfactante capaz de reducir significativamente la
tension interfacial, sus moléculas se adsorben en los espacios vacios entre los
surfactantes originales, y el gradiente de tension aumenta; esto induce al drenaje de la
pelicula intergota (Marfisi, 2004).

Entre las fuerzas de repulsion presentes en la interfase que afectan el drenaje de la
pelicula se tienen (ver Figura N° 6):

(@) La repulsion electrostatica dada entre iones de igual carga.

(b) La repulsion estérica dada entre grupos lipofilicos u otros componentes.

(c) El efecto electroviscoso que se genera al drenarse la pelicula intergota que

arrastra los iones.

(d) El aumento de la viscosidad interfacial que hace rigida la superficie de la gota.
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Gota de Aceite Gota de Agua

4568

ISU rfactante Surfactant
6nico C’i(a ?ﬁ No Iénicax /_5‘
Gota de Aceite Gota de Agua
Agua Aceite
Repulsion Electrostatica Repulsion Estérica

Figura N° 6. Algunos tipos de fuerzas de repulsion.

Etapa N° 3: Coalescencia

La coalescencia se define como un fendmeno irreversible en el cual las gotas
pierden su identidad, el area interfacial se reduce y también la energia libre del
sistema (condicion de inestabilidad). Sin embargo, este fendmeno se produce sélo
cuando se vencen las barreras energéticas asociadas con las capas de emulsionante
adsorbido y se drena la pelicula de fase continua entre las dos gotas (Marfisi, 2004).

Para que se genere el drenaje de la fase dispersa, la pelicula que rodea a las gotas
debe hacerse muy delgada y debilitarse bajo efecto de perturbaciones. Después de
romperse esta pelicula, se efectia la coalescencia propiamente dicha, es decir la
transferencia de masa parcial o total de una gota hacia otra gota (Salager, 1987);
permitiendo asi que el peso de la gota aumente y sedimente logrando la separacion de
las fases presentes.

La coalescencia se genera entre dos gotas que estan en contacto; esto, en caso que
las dos gotas estén formadas por el mismo liquido, o al menos, por liquidos miscibles.
En caso de no ser asi, podria producirse adhesion o encapsulamiento. Estos casos se

ilustran en la Figura N° 7.
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Figura N° 7. (a) Adhesion, (b) Coalescencia, (¢) Encapsulamiento.

2.2.2. Métodos de Separacion

Los métodos de separacion fisica de emulsiones de agua en aceite o crudo (W/O)

que se conocen en la industria de produccion de petréleo se basan en:

2.2.2.1. Gravedad

La deshidratacion de emulsiones es esencialmente un proceso de separaciéon por
gravedad, la cual proporciona la fuerza natural requerida para remover el agua del
aceite (Harvey, 1960).

Actualmente se dispone de varios disefios de equipos para ayudar a la separacion
por gravedad, entre los cuales pueden mencionarse los tanques deshidratadores, los
eliminadores de agua libre, los separadores de tres fases, los coalescedores mecanicos
y los coalescedores eléctricos (PDVSA, 1994).

En estos dispositivos el tiempo de reposo de la emulsion necesario para que el
proceso de deshidratacion se lleve a cabo, limita el volumen de emulsién tratada, ya
que la capacidad de tratamiento depende del tiempo de reposo, siendo éste el
problema de la deshidratacion por simple gravedad, pues para que la emulsion pueda
separarse naturalmente es probable que se tarde semanas para lograr una
especificacion dada.
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2.2.2.2. Agentes quimicos demulsificantes

Comunmente, el primer paso en el tratamiento de una emulsion es la adicion de
compuestos demulsificantes, los cuales son sustancias formuladas con varios
productos quimicos, tales como glicoles y resinas polioxialquilénicas (PDVSA,
1994).

El mecanismo en el cual actian los demulsificantes consiste en romper y
desplazar la pelicula de surfactante (agente emulsificante) que rodea a la gota de agua
para asi aumentar su tension interfacial y la atracciobn molecular propiciando la
coalescencia. Ademas, permite humectar los sélidos presentes en la emulsion para
que sean incorporados en el agua que va ser separada. Por lo tanto, la adicion del
reactivo en la industria, debe hacerse en un punto desde el cual la turbulencia del
fluido sea lo suficiente como para garantizar la completa difusion del mismo en la
emulsion.

La dosificacion de reactivo varia ampliamente segin la estabilidad de la
emulsion, las condiciones de temperatura, etc. Las dosificaciones mas comunes en
nuestro pais son de 1 a 5 galones de reactivo por cada 1000 barriles de emulsion
(PDVSA, 1994).

Los demulsificantes también son empleados para mejorar la eficiencia del
bombeo neumatico, ya que el reactivo diluye la emulsion disminuyendo su viscosidad

y, por lo tanto, se hace mas fluida.

2.2.2.3. Adicion de calor

La adicion de calor permite un asentamiento relativamente rapido de las gotas de
agua, a través de los siguientes efectos (PDVSA, 1994):
(a) Reduce la viscosidad del aceite.
(b) Por expansion del agua, la pelicula que rodea a las gotas se rompe o0 se reduce
su resistencia.

(c) Aumenta el movimiento de las moléculas.
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(d) Permite acentuar la diferencia de densidades entre las gotas de agua y el

aceite.

A pesar de que la velocidad de asentamiento puede duplicarse para un incremento
dado de temperatura, la adicién de calor se limita por razones de economia, ya que
elevadas temperaturas pueden permitir la volatilizacion de componentes livianos de
gran valor. Por lo tanto, se sugiere que deben buscarse otros métodos que permitan
aumentar la velocidad de asentamiento de las gotas sin necesidad de emplear altas

temperaturas.

2.2.2.4. Campo eléctrico

Muchas industrias deshidratan emulsiones utilizando tratadores donde se aplica
campo eléctrico de alta tension para lograr la separacion de la fase crudo y de la fase
agua, ya que es la técnica mas recomendada por su eficiencia para la separacion de
emulsiones muy estables. Los tiempos de residencia tipicamente recomendados para
el disefio de estos deshidratadores se encuentran entre los 15 y 120 minutos.

Una gota que se encuentra dispersa y suspendida en una emulsion contenida entre
dos electrodos es afectada por cinco fuerzas (ver Figura N° 8). Dos de estas fuerzas
son la gravitacional y la hidraulica. La fuerza gravitacional, igual al peso de la gota,
intenta mover a la gota hacia el fondo del recipiente. La fuerza hidréulica o de
arrastre generada por el movimiento ascendente del aceite que intenta levantar la

gota hacia el tope a donde se dirige la fase organica (Sams y Warren, 2004).
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Figura N° 8. Fuerzas que actdan sobre una gota de agua suspendida en un campo eléctrico.
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+

Las otras tres fuerzas influyentes en el movimiento inducido de la gota son de
naturaleza eléctrica, y se encuentran presentes actuando sobre la gota. Estas fuerzas
son:

(a) Las fuerzas dipolares se establecen cuando las gotas de agua se cargan
debido a la presencia de un campo eléctrico, lo cual permite que se generen
iones en la superficie de las gotas originando atraccion entre las mismas (ver
Figura N° 8); es decir, se genera un polo positivo y otro negativo en cada una
de las gotas dispersas en la emulsion provocando la atraccion entre las que se
encuentran mas cercanas, permitiendo asi que a medida que pase el tiempo
hayan menos gotas y aumente la distancia entre éstas cesando la fuerza. La
fuerza de atraccion para gotas del mismo tamafio puede expresarse

matematicamente por la Ecuacion N° 8 (Ec. 8):

2 6
Fo GKLEV (Ec. 8)

De esta ecuacion se obtiene que las gotas mas grandes generan mayor

atraccion, y un aumento en el gradiente eléctrico puede acelerar el proceso.
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(b) Las fuerzas electroforéticas son fuerzas de atraccion y repulsion establecidas
en un campo de voltaje uniforme entre las gotas cargadas y los electrodos
(Sams y Warren, 2004); es decir, en este caso la interaccion no se da sélo
entre las gotas, como lo permiten las fuerzas dipolares, sino entre cada gota y
los electrodos que generan el campo eléctrico. La carga eléctrica en la
superficie de la gota permite que ésta sea atraida hacia un electrodo, pero una
Vvez que se pone en contacto con éste la gota se descarga, cambiando su
polaridad y es luego atraida hacia el otro electrodo (ver Figura N° 9). Sin
embargo, las gotas cargadas pueden también descargarse por la presencia de
otras gotas cercanas. Ademas, este tipo de fuerza tiende a decaer con el
tiempo debido a que las gotas se descargan en medios conductivos, e incluso

en medios organicos.

oOgoxm—H4omrm

ogoxm—4HoOmrm

+
R

Figura N° 9. Fuerzas electroforéticas sobre una gota de agua en un campo eléctrico.

(c) Las fuerzas dielectroforéticas son aquellas que estan dadas por las fuerzas
atractivas establecidas en un campo eléctrico no uniforme entre las gotas de
agua cargadas y los electrodos, lo cual provoca una tendencia de migracion de
las gotas hacia la zona donde existe un gradiente de voltaje mas alto (ver
Figura N° 8), logrando asi acumular el agua en esta zona. Existe
independencia entre estas fuerzas y la distancia entre gotas, pero son
dependientes del cambio de voltaje aplicado, el cual atrae las gotas mas

grandes hacia la zona de mayor gradiente.
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El tipo de campo eléctrico aplicado a emulsiones W/O tiene un efecto particular
en la desestabilizacion de las mismas. Los tipos de campos eléctricos que se conocen
son los AC, DC, DC en pulso o una combinacion de los mismos.

Cuando se aplica un campo eléctrico con corriente DC, las gotas de agua se
mueven en un patron continuo con una velocidad determinada por la viscosidad de la
fase continua; con este campo las gotas poco a poco pierden su carga, pero es efectivo
para cuando la fase dispersa se trata de gotas de agua pequefias.

En el caso de aplicacion de campo eléctrico con corriente AC las gotas se mueven
de manera aleatoria por la variacion de la frecuencia del campo, lo cual favorece a la
coalescencia de gotas grandes; sin embargo, no es muy efectivo para gotas pequefias.

Sin importar el tipo de campo eléctrico que se aplique, cuando se genera una
diferencia de potencial entre los electrodos situados en una solucion electrolitica, los
iones son atraidos por los electrodos de carga opuesta y Se genera una corriente
eléctrica cuya intensidad depende de la geometria de la celda y de los electrodos, asi
como de la resistencia eléctrica del medio (Salager, 1999).

Para una celda con electrodos planos y rectangulares de superficie Se, alejadas a

una distancia L, la resistencia eléctrica R, esta dada por:

e

R :p-ie (Ec. 9)

La Ecuacion N° 9 (Ec. 9) involucra las caracteristicas fisicas de la celda o lugar
donde es aplicado el campo eléctrico por medio del término S¢/Le, el cual se conoce
como la constante de la celda. Por la Ley de Ohm (Ec. 10) se puede conocer la
magnitud de la resistencia eléctrica, para luego determinar la resistividad del medio

(o) empleando la ecuacion anterior.

(Ec. 10)
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El inverso de la resistencia se conoce como conductancia y el inverso de la

resistividad se conoce como conductividad.

2.3. AUMENTO DE IMAGEN POR MICROSCOPIA OPTICA

El microscopio es un instrumento que permite percibir detalles de organismos y
estructuras que no podrian ser observados directamente, por simple inspeccion ocular.
El ojo humano no logra distinguir objetos de menos de 50 micras de diametro ni
consigue resolver dos lineas separadas por menos de 100 micras. Para observar
elementos tan pequefios es necesario disponer de lentes de aumento. La utilidad de
cualquier tipo de microscopio, no solo depende de su capacidad de aumento sino de
su capacidad para resolver detalles.

La microscopia es comdnmente usada como un método absoluto de analisis de
particulas y gotas, ya que es el unico método donde se observa y mide de manera
individual a cada una. Permite ademas el analisis de la forma y composicion de las
mismas con una sensibilidad mucho méas grande que cualquier otra técnica.

El mecanismo de formacion de la imagen consiste en que la luz de unas
determinadas longitudes de onda proveniente de la fuente luminosa es enfocada por el
condensador sobre el espécimen (Figura N° 10 (a)). La radiacién transmitida luego de
la absorcion de otros componentes de la luz incidente sobre el espécimen pasa al
objetivo formandose la primera imagen aumentada. Por ello la imagen se forma por
diferente absorcion de la luz a nivel del espécimen. La imagen dada por el objetivo,
es luego aumentada por el ocular (Figura N° 10 (b)). EI aumento de la imagen es

proporcionado por las lentes y los prismas del microscopio (Finol y Santalices, 1999).
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Figura N° 10. Microscopia de Luz.

Existen microscopios 6pticos que funcionan de manera automatizada. En estos
instrumentos, un haz de luz se hace pasar a través de una muestra que luego es
interceptado por una foto-celda. Debido a la presencia de particulas o gotas ocurren
cambios en la intensidad del haz de luz, los cuales son registrados y grabados. Si a
estos instrumentos se les incorpora un sistema de analisis de imagenes que posea un
software especial, este aparato serd capaz de analizar sistemas de particulas o gotas de
forma automatizada, observando objetos directamente a través de una camara de
video de alta resolucion (Finol y Santalices, 1999).

En la actualidad se dispone de varios tipos de microscopios que son usados con
diferentes fines. Se pueden clasificar basicamente de acuerdo al tipo de fuente
luminosa que usan, siendo el microscopio Optico de campo claro el de uso mas
frecuente. De acuerdo con la radiacién que utilizan, se clasifican en:

(a) Opticos o luminosos, tal como los de campo claro, campo oscuro, contraste de

fases, fluorescencia y ultravioleta.

(b) Electronicos, tal como los de barrido y los de transmision.

Estos equipos pueden llegar a presentar alteraciones dpticas en la formacién de la

imagen debidas a las propias lentes del objetivo. Estas alteraciones se clasifican en
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aberraciones geométricas (esférica, astigmatismo, en coma, curvatura de campo,
distorsion, entre otras) y en aberraciones cromaticas.

Para ampliar la informacion sobre la caracterizacion de las emulsiones, asi como
de las diferentes técnicas de observacion y las posibles aberraciones opticas que
pueden traer errores de visualizacién y medida en la técnica de microscopia éptica es

recomendable remitirse al Trabajo Especial de Grado de Padrdon y Zufiga (2005).

32



Capitulo I11. Metodologia Experimental

CAPITULO 11l

METODOLOGIA EXPERIMENTAL

El proceso de deshidratacion electrostatica se realizé a dos tipos de emulsiones de
agua en aceite, una denominada emulsion sintética, formulada en el Laboratorio de
Separaciones Mecénicas (procedimiento descrito en la seccion 3.2 de este capitulo), y
otra que consiste en un residuo petrolero proveniente de la fosa de produccion
“Acema-100", ubicada en el Distrito San Tomé del Estado Anzoategui. Este estudio
requirié del disefio de dos celdas transparentes, una donde se realiz6 la deshidratacién
de las emulsiones para visualizar y medir la separacion fisica de fases y la
temperatura en el tiempo (seccion 3.3.1.), y otra celda para visualizar en un equipo de
aumento de imagen los fendmenos que involucran la coalescencia (seccién 3.4.1.1.),
y para ello se dimensionaron y construyeron dos cubetas de vidrio, una con soporte
para termocupla, con sus correspondientes tapas y electrodos de cobre incorporados
que fueron conectados por medio de cables a una fuente de poder de alto voltaje. Se
calculo el valor de las constantes o coeficientes de las celdas disefiadas (segun el
término S¢/L. de la Ec. 9).

Se hizo la aplicacion del campo eléctrico a las emulsiones dentro de dichas
celdas. Para esto, se realizd la variacion de voltaje del campo electrostatico en
diversas magnitudes y modalidades observando el volumen de agua separada en el
tiempo para cada caso con la finalidad de determinar el efecto del campo en la
estabilidad de la emulsion. A la par de este paso se tomo un registro constante de la
temperatura en la muestra para verificar el efecto de esta variable sobre el sistema.

Para visualizar el mecanismo de ruptura de las emulsiones se empled el
Microscopio Estereoscopico Nikon SMZ-U, disponible en el Laboratorio de
Separaciones Mecéanicas de la Universidad Central de Venezuela (LSM-UCV),
disponiéndolo de manera horizontal, para lo cual se disefi¢ y elabor6 una base de

aluminio con un soporte movil para ubicar y desplazar a la celda transparente en el
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campo optico del microscopio. Sin embargo, esto no pudo registrarse en video porque
el software del microscopio presento una falla irreparable; razon por la cual se deja el
procedimiento establecido en los instructivos de trabajo, elaborados bajo los

parametros de la norma ISO 9000, en los Apéndices Ay B del Capitulo VIII.

Se determinaron las propiedades de la emulsion sintética formulada en el LSM-
UCV y de la emulsién proveniente de la fosa de produccion petrolera “Acema-1007,
tales como densidad y viscosidad. Conjuntamente, se realizd un pequefio estudio
comparativo de los resultados obtenidos entre la emulsién sintética modelo y la fosa
“Acema-100" puntualizando diferencias y similitudes en cuanto a las propiedades que

fueron posibles medir y observar (seccion 5.4).

3.1. DESCRIPCION DE EQUIPOS

Para el desarrollo de la metodologia se contd con dos equipos de microscopia: un
Microscopio Estereoscopico Modelo Nikon SMZ-U y un Microscopio Optico Nikon
Modelo MED-600, como accesorios se dispone de un computador, el programa
Image Pro Plus, una cdmara captadora de imagenes CCD, y una platina motorizada.

(a) Microscopios
Ambos equipos estan conformados por dos sistemas:

e Sistema mecanico: este sostiene al sistema Optico y aloja los elementos

necesarios para la iluminacion y enfoque del preparado. Esta conformado por:
Pie: brinda apoyo y estabilidad al aparato.
Véstago: soporta la platina, tubo y tornillos de ajuste macro y micrométrico.

Tornillo de Ajuste: provocan el desplazamiento del tubo o la platina en sentido

vertical, lo que permite el enfoque.
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Tubo: en su extremo superior se halla el ocular, y en el inferior el objetivo. Se
trata de un cilindro metalico cuyo interior se encuentra pintado de negro, lo que

evita la reflexion de la luz.

Platina: es una plataforma horizontal sobre la cual se coloca y sujeta el preparado
a observar, tiene un orificio central que permite el paso de la luz y un vernier que

posibilita la re-localizacién de los detalles de interés.

Sub-platina: sostiene al condensador y se ubica por debajo de la platina.

Sistema Optico: Se compone de un sistema Optico de observacion que comprende
un conjunto de lentes dispuestos de tal manera que se produce el aumento de las
imégenes que se observan a través de ellas, y un sistema Optico de iluminacion
que comprende las partes del microscopio que reflejan, transmiten y regulan la
cantidad de luz necesaria para efectuar la operacion. El sistema oéptico de

observacion consta de:

Obijetivo: esta formado por un sistema de pequefias lentes ubicadas muy cercanas
una de la otra, la que se halla en el extremo distal del objetivo se denomina lente

frontal.

Ocular: es un tubo cilindrico con un diafragma fijo en el centro y una lente en

cada extremo, la superior se denomina lente ocular y la inferior lente colectora.

El sistema optico de iluminacién consta de:

Condensador: concentra el haz de luz sobre el plano del objeto que se encuentra
en la platina. Debajo de éste se encuentra el diafragma iris que regula la cantidad

de luz que llega al condensador.

Fuente de Luz: es una ldAmpara que estd ubicada en la parte inferior del aparato.
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Algunos de los componentes antes descritos se pueden apreciar en la Figura N° 11

gue se presenta a continuacion.

Tornillo de ajuste

Perilla de
acercamiento

Tubo
Pie

Figura N° 11. Microscopio Estereoscopico Nikon SMZ-U.

(b) Camara Captadora de Imagenes

Esta camara permite tomar fotos de las imagenes que son observadas en los
microscopios para transmitir los datos obtenidos a un computador donde

posteriormente son analizados. Esta camara se muestra en la Figura N° 12.

Figura N° 12. Camara captadora de imagenes (Bolivar y Suarez, 2000).
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(c) Image Pro Plus 4.0 (Media Cybernetic)

Es un programa que permite el analisis de imagen asegurando alta calidad,
precision y resultados constantes. Captura facilmente imagenes de video, camaras
CCD, scanner, CD de fotos, instrumentos cientificos y coleccion de imagenes
guardadas desde bases de datos. Examina, compara y visualiza sus datos para
alcanzar maximos resultados realizando simples mediciones geométricas o complejas

relaciones de estructura y funcion.

(d) Fuente de Poder de Voltaje Variable

Es un equipo que opera a una intensidad de corriente fija (amperaje fijo) y aporta
una alta diferencia de potencial. En esta fuente de poder, el voltaje aplicado no
permanece constante en el tiempo, éste varia desde 0 hasta 12000 voltios para aplicar
un campo eléctrico variable de corriente DC que dependerad de la resistividad del
medio al que se le genere esa diferencia de potencial. Este equipo se muestra en la
Figura N° 13 que a continuacion se presenta.

Figura N° 13. Fuente de poder para alto voltaje variable.

(e) Fuente de Poder de Voltaje Fijo

Es otro equipo que permite transformar la corriente operando a una intensidad fija
0 amperaje fijo para aportar una alta diferencia de potencial; sin embargo, en esta
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fuente de poder, el voltaje aplicado si permanece constante en el tiempo, y éste se
puede ajustar entre 0 y 2000 voltios para la aplicacion de un campo eléctrico de
corriente directa. Dicho equipo se muestra en la Figura N° 14 que se tiene a

continuacion.

Figura N° 14. Fuente de poder para alto voltaje fijo.

3.2. FORMULACION DE LA EMULSION SINTETICA DE AGUA EN
ACEITE

El procedimiento general para la preparacion de 500mL de la emulsién sintética
del tipo W/O con un contenido de 50% agua y 50% aceite consistio en:

(a) En un beacker de 600mL, se afiadié 250mL de parafina liquida.

(b) Se agreg6 3,75mL de surfactante no i6nico Span-80 (HLB=4,3) a la parafina.

(c) Se anadid 1,25mL de surfactante no ionico N-40 (Nonil Fenol Etoxilado,
HLB=8,3) a la mezcla anterior, y se agitdé con una varilla de vidrio hasta
observar una fase homogénea.

(d) Se afadieron 25 gotas de colorante rojo oleico (esto fue con la finalidad de
observar con mayor claridad la desestabilizacién de la emulsién en el estudio
de separacion de fases posterior).

(e) Se agito la mezcla a una velocidad de 13000rpm durante un (1) minuto.

38



Capitulo 111. Metodologia Experimental

(f) Se vertieron 250mL de agua destilada en la solucion oleica agregando el agua
poco a poco durante dos (2) minutos mientras fue agitada la mezcla a una
velocidad aproximada de 13000rpm durante cinco (5) minutos en total.

(g) Se dej6 reposar la emulsién, por lo menos dos (2) horas, antes de hacer
cualquier uso o medicién para dar tiempo a que salga el aire que quedd
atrapado en el sistema.

Posteriormente se determind la densidad, viscosidad y tamafio de gota para

caracterizarla.

3.3. ANALISIS POR AUMENTO DE IMAGEN

Para realizar el analisis de los fendmenos y mecanismos que se presentan en la
ruptura de emulsiones por la aplicacion de campo eléctrico se empled la técnica de

microscopia optica, y para ello se considero lo siguiente:

3.3.1. Disefio, Montaje y Puesta a Punto del Equipo de Visualizacion

El equipo de visualizacion consistio en una celda disefiada especialmente para el
equipo de microscopia donde se realizd la deshidratacion electrostatica por medio de
un par de electrodos conectados a una fuente de poder de alto voltaje. En posicion
horizontal se adaptd el Microscopio Estereoscopico Nikon SMZ-U por medio de una
base disefiada especialmente para tal fin. Estos aspectos se desarrollan a

continuacion:

3.3.1.1. Disefio de una celda de deshidratacion electrostatica para el estudio por

aumento de imagen

El disefio de la celda para realizar la deshidratacion electrostatica asistida por
microscopia éptica consistié en una cubeta rectangular de 7,6cm de longitud por

6,0cm de alto y 0,3cm de ancho, elaborada con vidrio de 0,3cm de espesor. Para que
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la misma se mantuviese en posicion vertical, se colocd una base rectangular de 7,6cm
de largo por 3,0cm de ancho adherida al fondo exterior de la celda.

La tapa de la celda consistio en un rectangulo de 7,60cm de largo por 0,30cm de
ancho con dos electrodos de cobre de 0,25cm de ancho y 2,70cm de largo, dispuestos
en los extremos (distanciados a 7,54cm) y adheridos a la tapa. La Figura N° 15

muestra como es esta celda.

Tapna

N

4 — Electrodos —_—

Celda

Base

[
Figura N° 15. Celda de deshidratacion electrostatica de emulsiones W/O para el equipo de

visualizacion.

La constante que caracteriza a la celda a disefiada se obtiene mediante el término

Se/Le de la Ecuacion N° 9 (Ec. 9) de la siguiente manera:

s% _ 0,25cm-2,70cm —0,09cm
e 7,54cm

Este valor indica que es posible reproducir los resultados obtenidos en esta celda
y con esta emulsidn, empleando un disefio a una escala diferente, siempre y cuando se

mantenga este valor.
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3.3.1.2. Disposicion del Microscopio Estereoscopico Nikon SMZ-U

Para analizar el efecto de la aplicacion del campo eléctrico conjuntamente con el
efecto de la gravedad y su resultado en la separacion de las fases presentes en las
emulsiones a ser analizadas, se disefid una base para el Microscopio Estereoscopico
Nikon SMZ-U con el fin de colocar el mismo en posicion horizontal y asi poder ver
la muestra verticalmente en la celda de deshidratacion electrostatica. En la Figura N°
16 que se presenta a continuacion se observa el disefio de este soporte donde
descansara toda la columna de dicho microscopio.

Placa para sujetar la
base del microscopio

Soporte mévil para la
celda de deshidratacién
electrostatica

]
&

SRRSsaNNeER
PR

Base de descanso para el
cabezal del microscopio

Base antirresbalante

Figura N° 16. Soporte para el Microscopio Estereoscopico Nikon SMZ-U.

3.3.2. Pruebas Exploratorias con el Equipo de Visualizacion

Se realizaron una serie de pruebas preliminares con el fin de obtener datos que
permitieron fijar las condiciones 6ptimas en la preparacion de las muestras a analizar,
es decir, se determinaron variables como la cantidad apropiada de muestra a colocar
en la celda, la intensidad de luz, resolucion y acercamiento a emplear, entre otras.
Adicionalmente, estas pruebas permitieron adquirir adiestramiento en el uso del

equipo de microscopia éptica.
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3.3.3. Preparacion de Muestras para el Equipo de Visualizacion

Para las muestras a ser analizadas en el Microscopio Estereoscépico Nikon SMZ-
U, se utilizaron las variables fijadas en las pruebas exploratorias; obteniendo que el
procedimiento general fue el siguiente:

(@) Se alimento la celda con un volumen de 10mL de muestra cuidando no dejar
burbujas de aire durante el llenado.

(b) Se coloco la celda de deshidratacion electrostatica en el soporte movil de la
base disefiada donde se debe disponer del Microscopio Estereoscopico Nikon
SMZ-U en posicién horizontal.

(c) Se ajusto el conjunto base maévil y celda de deshidratacion electrostatica hasta

el campo optico del microscopio.

3.3.4. Aplicacion de Campo Eléctrico a Muestras en la Celda de Deshidratacion

Electrostatica para el Estudio por Aumento de Imagen

(@) Se coloco la tapa que contiene los electrodos removibles para la aplicacion del
campo eléctrico, en la boca de la celda de deshidratacion electrostatica.

(b) Se verificé que los electrodos queden sumergidos hasta menos de la mitad de
la muestra. Se tomo6 en cuenta el contenido de agua en la muestra para
asegurar que los electrodos nunca quedaran sumergidos en ésta durante la
aplicacion del campo eléctrico con la finalidad de evitar un corto circuito.

(c) Se ajustaron los cables de la fuente de poder de alto voltaje a los electrodos.

(d) Se realizo el ajuste de luz, la cdmara CCD y focalizacién con la lente 1X en el
Microscopio Estereoscopico Nikon SMZ-U, cuyo procedimiento se detalla en
el Instructivo de Operacion del Apéndice B.

(e) Se aplico el programa Image Pro Plus 4.0 para la adquisicién de fotos y
videos segun el procedimiento descrito en el instructivo del Apéndice B.

(f) Se encendi6 la fuente de poder de alto voltaje y, con la perilla de regulacion,

se ajusto el voltaje en el valor deseado.
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(9) Se dejo fijo el campo optico del microscopio en la celda y se observé lo que
fue ocurriendo para evaluar cualitativamente el movimiento y crecimiento de
las gotas dispersas en esa seccion de la muestra.

(h) Luego del tiempo de aplicacién del campo eléctrico, se apagd la fuente de
poder y se removieron los electrodos de la celda.

Es importante mencionar que este procedimiento se realizo en tres oportunidades
antes de que el equipo de microscopia dptica presentara una falla irreparable en la
tarjeta del software, razon por la cual solo se lograron obtener dos videos. Sin
embargo, esto permitié desarrollar la técnica como para plasmarla en un instructivo
de trabajo. En el Apéndice B se presenta el Instructivo de Operacién del Equipo de
Visualizacion para la Desestabilizacion de Emulsiones de Agua en Aceite, el cual
contiene los pasos antes mencionados pero descritos con mucho mas detalle bajo un
formato particular para el LSM-UCV establecido por medio de los pardmetros de la
norma 1SO 9000.

3.4. APLICACION DE CAMPO ELECTRICO DC PARA LA SEPARACION
DE FASES

Para evaluar el efecto de la aplicacion de campo eléctrico DC sobre la separacion
de las fases componentes de las emulsiones de agua en aceite se considerd lo

siguiente:

3.4.1. Disefio de una Celda de Deshidratacion Electrostatica para el Estudio de

Separacion de Fases

El disefio de la celda para realizar la deshidratacion electrostatica y observar la
separacion fisica de las fases componentes de las emulsiones W/O analizadas
consistié en una cubeta rectangular de 6,0cm de longitud por 6,0cm de alto y 0,6cm
de ancho, elaborada con vidrio de 0,3cm de espesor. Para que la misma se mantuviese

en posicion vertical, se colocé una base rectangular de 7,0cm de largo por 3,0cm de
43



Capitulo 111. Metodologia Experimental

ancho adherida al fondo exterior de la celda. Para poder monitorear la temperatura se
colocaron dos soportes internos para termocupla, uno en el fondo a 4,0cm de longitud
y otro al extremo de la pared (6,0cm) pero a 2,5cm de alto.

La tapa de la celda consistié en un rectangulo de poliestireno de 4,0cm de largo
por 0,6cm de ancho con dos electrodos de cobre de 0,50cm de ancho y 2,50cm de
largo dispuestos en los extremos (distanciados 2,54cm) y adheridos a la tapa. La

Figura N° 17 muestra como es esta celda.

Tapa

<4— Electrodos =————

[~ Soportes para

/ termocupla

o ~
.

Base

Figura N° 17. Celda de deshidratacién electrostatica para el estudio de separacion de fases de

emulsiones W/O.

Para medir el porcentaje de agua sedimentada durante la separacién con campo
eléctrico, se gradud la celda a distintos volumenes empleando agua destilada.
La constante que caracteriza a la celda a disefiada se obtiene mediante el término

Se/Le de la Ecuacion N° 9 (Ec. 9) de la siguiente manera:

Sy( - 0.50cm *250cm _ ) o
L. 2.54cm
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3.4.2. Pruebas Exploratorias para la Separacion de Fases

Se realizaron una serie de pruebas preliminares con el fin de obtener datos que
permitieron determinar variables como la cantidad apropiada de muestra a colocar en
la celda, el rango de voltaje de campo eléctrico de corriente DC a aplicar y el tiempo

de aplicacion para cada muestra a analizar.

3.4.3. Preparacion de Muestras para la Separacion de Fases

Para las muestras a ser analizadas por simple separacion fisica, se hizo la
graduacién de diversos volumenes en la celda a modo de determinar cada 5y 10% de
separacion. El procedimiento general para la preparacion de la muestra en la celda se
basé en lo siguiente:

(@) Se alimento la celda con un volumen de 20mL de muestra cuidando no dejar

burbujas de aire durante el llenado.

(b) Se coloco la celda de deshidratacion electrostatica en una superficie plana,

pero justo a un nivel en el que las lecturas graduadas en la celda queden a la

vista del operador.

3.4.4. Aplicacion de Campo Eléctrico a Muestras en la Celda de Deshidratacion

Electrostatica para el Estudio de Separacion de Fases

(@) Se colocd la tapa de poliestireno, que contiene los electrodos removibles para
la aplicacién del campo eléctrico, en la boca de la celda de deshidratacién
electrostatica.

(b) Se verifico que los electrodos quedaran sumergidos a menos de la mitad de la
muestra. Se debe tomar en cuenta siempre el contenido de agua en la muestra
para asegurar que los electrodos nunca queden sumergidos en ésta durante la
aplicacion del campo eléctrico con la finalidad de evitar un corto circuito.

(c) Se ajustaron los cables de la fuente de poder de alto voltaje a los electrodos.
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(d) Se introdujo una termocupla en uno de los soportes internos de la celda de

deshidratacion electrostatica.

(e) Se encendio la fuente de poder de alto voltaje y, con la perilla de regulacion,

se ajusto el voltaje en el valor deseado.

(f) Se tomd nota del tiempo y de la temperatura para cada volumen de agua

separada en la celda.

(9) Luego del tiempo de aplicacion del campo eléctrico, se apag6 la fuente de

poder y se removieron los electrodos de la celda.

Este mismo procedimiento se realizd en diversos estilos para la aplicacion del
voltaje de campo eléctrico DC a la emulsion sintética, los cuales consistieron en
aplicar un voltaje fijo durante diversos tiempos establecidos verificando
posteriormente la contribucion de la gravedad; en aplicar el voltaje en forma continua
a diversas magnitudes; en aplicar el voltaje en forma variable (usando la Fuente de
Poder N° 1); en aplicar un voltaje establecido en pulsos de distintos periodos de
tiempo; y en aplicar el voltaje en un valor fijo pero cambiando la polaridad de los
electrodos.

En el Apéndice A se presenta el Instructivo de Operacion para el Estudio de
Separacion de Fases de Emulsiones de Agua en Aceite, el cual contiene los pasos
descritos anteriormente pero con mucho mas detalle bajo un formato particular para

el LSM-UCYV establecido por medio de los parametros de la norma ISO 9000.

3.5. MANIPULACION DE DATOS

Una vez obtenidos los datos con una reproducibilidad de tres (3) ensayos por
prueba, se proceso la informacion para determinar el efecto de la variacion de voltaje
del campo eléctrico DC en la separacion de las fases presentes en las emulsiones y los
fendmenos observados durante la aplicacién del campo eléctrico, tanto para la
emulsion sintética como para la emulsion proveniente de la fosa de produccion

petrolera “Acema-100".
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3.5.1. Determinacién del Efecto de la Variacion de Voltaje del Campo Eléctrico
DC sobre el Tiempo de Vida Media de las Muestras

El efecto de la variacion del campo eléctrico sobre el periodo de vida de las
muestras se determino aplicando el voltaje en un valor predeterminado en el tiempo,
una vez alcanzada la separacion del 50% del agua contenida en la emulsion se tomo
nota del tiempo transcurrido (tiempo de vida media). Después, se repitid este
procedimiento variando gradualmente la magnitud del voltaje tomando nota del
tiempo obtenido para lograr la separacién deseada. Posteriormente, se realiz6 una
grafica de Voltaje vs. Tiempo de Vida Media para plasmar y discutir el

comportamiento observado.

3.5.2. Determinacion del Efecto de la Aplicacion de Voltaje del Campo Eléctrico

DC en Distintas Modalidades sobre la Emulsion Sintética

El efecto de la variacion del campo eléctrico DC sobre la emulsion sintética W/O
se determind aplicando el voltaje en diversas modalidades. El primer estudio se
realizd aplicando el voltaje por un tiempo establecido y luego verificar
posteriormente, sin voltaje, la contribucion de la fuerza de gravedad con respecto a la
separacion en el tiempo; el segundo estudio se basé en aplicar un voltaje fijo, pero en
diversas magnitudes y en forma continua; en el tercer caso se aplicd el voltaje en
forma variable y continua en el tiempo; en el cuarto estudio se aplicaron voltajes en
un valor fijo pero en pulsos; y el quinto y Gltimo estudio consistié en aplicar el voltaje
en un valor fijo pero cambiando la polaridad de los electrodos. Posteriormente, se
realiz6 una grafica para cada caso de Porcentaje de Agua Sedimentada vs. Tiempo y
Voltaje vs. Tiempo (so6lo para el caso de voltaje variable y continuo) para discutir las

tendencias observadas.
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3.5.3. Determinacién del Efecto de la Variacion de Voltaje del Campo Eléctrico

DC sobre la Temperatura de las Muestras

El efecto de la variacion del campo eléctrico sobre la temperatura de las muestras
se determind midiendo esta variable durante la aplicacion de cada magnitud y
modalidad de voltaje en el tiempo. Posteriormente, se realizd una serie de tablas para
determinar la desviacién estandar y analizar sobre la variabilidad de la temperatura en

cada caso.

3.5.4. Comparacion entre la Emulsion Sintética y la Emulsion Proveniente de la
Fosa de Produccion Petrolera “Acema-100"

Como las muestras analizadas fueron de dos tipos, se establecieron las semejanzas
y diferencias en cuanto al efecto de la variacion de voltaje del campo eléctrico DC en
la separacion de las fases presentes, el tiempo de vida media, y los fendmenos
observados considerando sus propiedades caracteristicas (densidad, viscosidad,
conductividad, edad, salinidad, estabilidad, etc.).
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CAPITULO IV

ANALISIS DE DATOS

En este capitulo se presenta un compendio de experiencias que permitieron definir

y establecer los parametros necesarios para llegar a los resultados obtenidos.

4.1. PREPARACION DE LA EMULSION SINTETICA

Con el fin de lograr una emulsion estable del tipo W/O, se realizaron diferentes
pruebas que permitieron fijar las variables de composicion y formulacion mas
adecuadas para alcanzar dicha emulsién. Como la estabilidad de la emulsion es
relativa, en este estudio se refiere a los pocos cambios que ocurren en la apariencia de
la emulsion durante un periodo de tiempo considerado como suficiente para el
propdsito de la aplicacion préactica, dicho tiempo fue estimado en un mes para la vida
media de la emulsion (50% de separacion en una de las fases).

Con la estabilidad de la emulsién se asocia el surfactante empleado para su
preparacion, cuya mision es, principalmente, retardar la coalescencia de las gotas de
la fase dispersa. Para la preparacion de la emulsion de agua en aceite, se realizaron

varias pruebas con distintos surfactantes, las cuales se detallan a continuacion.

4.1.1. Pruebas Realizadas con Surfactante N-40

Este surfactante tiene un valor de HLB igual a 8,6, lo que implica que es soluble
en solventes polares (surfactante hidrofilico). Por su solubilidad, este surfactante se
usa para formular emulsiones del tipo O/W; sin embargo, se realizaron pruebas
empleando distintos alcoholes como co-surfactantes con el fin de variar la afinidad
del surfactante. Las pruebas realizadas fueron:

(@) Preparacion de la emulsion con 23%v/v en agua (fw=0,23) empleando N-40

como surfactante a distintas concentraciones, especificamente a 1, 2 y 3%v/v,
49



Capitulo V. Analisis de Datos

tal como se muestra en la Figura N° 18. Se obtuvieron emulsiones del tipo
O/W que presentaron una rapida separacion de fases (5 a 10min). Estas
emulsiones se prepararon con el fin de tener punto de comparacién con

respecto a la estabilidad de las emulsiones preparadas con el co-surfactante.

Figura N° 18. Separacion de fases observadas en las emulsiones preparadas con N-40 al 1, 2y
3%v/v.

(b) Preparacion de emulsiones (fw=0,23) empleando N-40 como surfactante y
butanol como co-surfactante al 3%v/v (segun lo recomendado por Salager en
los Cuadernos FIRP entre 0,5y 5%). Las emulsiones formadas fueron del tipo
O/W por ser estabilizadas con un surfactante de HLB alto y un co-surfactante
de cadena corta, todas mostraron una rapida separacion de fases donde
inicialmente se concentrd el agua en el fondo y emulsion en el tope que se
desestabilizd rapidamente quedando las fases bien definidas completamente
separadas, tal como se muestra en la Figura N° 19. El tiempo de separacion
con respecto a las emulsiones sin co-surfactante no vario significativamente.

(c) Preparacion de emulsiones (fw=0,23) empleando N-40 como surfactante y
octanol como co-surfactante al 3%v/v. Se obtuvieron las emulsiones
esperadas del tipo W/O, pero con una estabilidad muy baja (20 a 30min de
separacion total). La separacion se observd con la fase continua concentrada
en la parte superior (parafina) y por debajo de ésta la emulsion, tal como se
muestra en la Figura N° 19. Este comportamiento indica que el co-surfactante
cambid la afinidad del surfactante.
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Figura N° 19. Separacion de fases observada en las emulsiones preparadas con N-40 como

surfactante y butanol u octanol como co-surfactante respectivamente.

4.1.2. Pruebas Realizadas con Surfactante Span-60

En las diferentes pruebas realizadas con Span-60, cuyo valor de HLB es 4,7, no se
obtuvieron resultados satisfactorios. La apariencia fisica de este surfactante, es de un
solido granulado de color blanco que debe disolverse antes de formar la emulsion. El
bajo valor de HLB, significa alta solubilidad en solventes apolares, en este caso en la
parafina, por lo que el surfactante es de caracter hidréfobo o lipofilico. Con el fin de
lograr la solubilidad del surfactante, se practicaron diferentes técnicas que
consistieron en:

(a) Agitacion continua a 10000rpm por 5min, tiempo después del cual no se logré

disolver completamente el surfactante.

(b) La prueba anterior se repitio a diferentes tiempos (10, 15, 20min) de forma
continua en cada caso, y alternando intervalos de reposos de 5min por cada
5min de agitacion obteniendo en ambos casos el mismo resultado que el
anterior (no se logré disolver completamente el surfactante).

(c) Reposo del surfactante en la fase oleica por 24 horas seguido de una agitacion
continua de 10min, obteniendo el mismo resultado.

(d) Aplicacion de bajas concentraciones de surfactante comprendidas entre el
rango 0,1-0,5%p/v. Incluso, para la menor concentracion usada, se

observaron particulas de surfactante sin disolver, por lo que se descarto la

51



Capitulo V. Analisis de Datos

posibilidad de una posible saturacion de surfactante en la fase oleica como la
razon por la cual no se lograba su completa dilucion.

(e) Calentamiento de la fase organica a 60°C conjuntamente con una agitacion
continua. Pese a que con esta técnica se logro disolver completamente el
surfactante, la emulsion que se obtuvo era del tipo O/W 'y no W/O, por lo que
se determiné que elevando la temperatura se altera la afinidad de este
surfactante.

El surfactante que no se logré disolver, se considera como un solido
suficientemente insoluble y finamente dividido que puede alterar la estabilidad de la
emulsion. En las emulsiones que se prepararon sin lograr disolver por completo el
surfactante, se observaron pequefios agregados de estas particulas, es decir, floculos
de surfactante solido suspendidos en la emulsion. Estos, ademéas de haber alterado la
estabilidad, dificultaron la cuantificacion de la cantidad de surfactante que se logro
disolver del total agregado; por lo tanto, es imposible determinar que cantidad real de
surfactante que esta actuando en la interfase de las gotas que conforman la emulsion
retardando su coalescencia. En base a los resultados obtenidos con este surfactante, se

descart6 su uso para la obtencion de la emulsion deseada.

4.1.3. Pruebas Realizadas con Surfactante Span-80

Este surfactante es un liquido viscoso que no presentd problemas de solubilidad.
Posee un bajo valor de HLB (igual a 4,3) que le confiere una alta solubilidad en
solventes apolares, en este caso, parafina. Se lograron facilmente emulsiones del tipo
WI/O, ya que por su solubilidad, generalmente se usa para preparar este tipo de
emulsiones; sin embargo, no se alcanzo la estabilidad deseada. Las pruebas que se
realizaron fueron las siguientes:

(@) Preparacion de la emulsion (fw=0,23) a diferentes concentraciones de

surfactante, especificamente al 1, 2 y 3%v/v. Se obtuvieron emulsiones del
tipo W/O que presentaron una separacion paulatina de fases (1 a 3 dias)

traducida en una baja estabilidad para los fines de este trabajo. La separacion
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se presentd formandose una capa de parafina en la parte superior que fue
aumentando en el tiempo, y debajo de ésta la emulsion, tal como se muestra

en la Figura N° 20.

Figura N° 20. Separacion de fases observada en las emulsiones preparadas con Span-80.

(b) Preparacion de la emulsion con alto contenido de fase dispersa (fw=0,80).

(©)

Estas emulsiones tienen mayor cantidad de agua que de aceite, por lo tanto,
para poder formar la emulsion, se empled exceso de surfactante (5%v/v).
Estas emulsiones se tornaron muy viscosas y presentaron una estabilidad
mucho mayor a la esperada en esta investigacion. Pese a esto, estas
emulsiones no podian ser seleccionadas para el estudio, ya que se buscaba
obtener una emulsion con un contenido de fase dispersa (agua) similar al de
alguna de las fosas de produccion disponibles para el estudio (Acema-100 con
47,1%v/v, Guara-2 con 40,0%v/v 0 Merey-31 con 22,1%v/v).

Dilucion de la emulsion patron antes preparada agregandole mas contenido de
fase continua (parafina liquida). Se diluyé dicha emulsion hasta obtener un
contenido de fase dispersa equivalente al 23% del volumen total, esto con el
fin de semejar a la fosa de produccién Merey-31. Se prepararon diferentes
muestras, cambiando sélo la forma de agitacion. Los casos fueron agitacion
simple con wuna varilla de vidrio, con lo cual no se observd una
homogenizacidn total de la emulsion patrén y la parafina agregada para diluir;

agitacion leve con un agitador mecanico a 2500rpm por 5min; y, por ultimo,
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agitacion por 5min a 10000rpm, en ambos casos se logré la homogenizacion
de la parafina y la emulsion. Estas emulsiones presentaron menor viscosidad y
estabilidad en comparacién con la emulsidén patrén, aproximadamente de
cuatro dias. La separacion se presentd en la misma forma que ocurrid con las
emulsiones inicialmente preparadas con este surfactante.

(d) Preparacion directa de una emulsién con 23%v/v de agua, siguiendo el mismo
procedimiento empleado para obtener la emulsion patron. El resultado
obtenido con respecto a la estabilidad de esta emulsion no cambid, por lo que
se descarto esta fosa (Merey-31) y se probd otra con mayor contenido de
agua, ya que la cantidad de la fase dispersa y de la fase continua influyen
notablemente sobre la estabilidad de las emulsiones.

(e) Dilucion de la emulsion patron antes preparada agregandole mas contenido
de fase continua. Se diluy6 dicha emulsion hasta obtener un contenido de fase
dispersa equivalente al 50% del volumen total, esto con el fin de asemejar a la
fosa de produccién Acema — 100 cuyo contenido de agua es de 47,1%. Se
prepararon diferentes muestras, siguiendo el procedimiento ya descrito en el
item 3. Se obtuvieron emulsiones méas fluidas, es decir presentaron menor
viscosidad en comparacion con la emulsion patrén de 80%v/v de agua. La
estabilidad de estas emulsiones (aproximadamente de una semana) eran
mayores a las obtenidas para las emulsiones antes preparadas con un
contenido de agua de 23%v/v; sin embargo, no alcanzaron el tiempo
requerido. A pesar de esto, se selecciond esta fosa como la de estudio y se
evaluaron otras técnicas para lograr la estabilidad de la emulsion con un
contenido de agua de 50%.

Es importante destacar que las pruebas antes realizadas permitieron definir la

fraccion de agua de la emulsion sintética deseada. Se observo que la viscosidad de las
emulsiones del tipo W/O aumenta a mayor contenido de fase dispersa y disminuye a

menor contenido de la misma.
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4.1.4. Barrido de HLB

Por razones de eficiencia y costo se emplea generalmente un emulsionante
compuesto de una mezcla de varios surfactantes. Las mezclas se recomiendan para
emulsiones fluidas o de baja viscosidad, como es el caso. Las mejores mezclas de
surfactantes son aquellas en la que hay presente un surfactante lipofilico y otro
hidrofilico; y debido a que se disponia de ambos surfactantes (Span-80 y N-40
respectivamente), se emplearon para realizar un barrido de HLB. En base a esto, se
efectuaron las siguientes pruebas:

(@) Preparacion de la emulsion empleando una mezcla de los surfactantes N-40 y

Span-80. Se realiz6 un barrido de HLB cuyos valores se muestran en la Tabla

N° 2 que a continuacion se presenta.

Tabla N° 2. Emulsiones preparadas con mezcla de surfactantes.

Concentracion de | Concentracion

> HLB, Tipo de
Emulsion Surfactante de Surfactante : . >
(adimensional) Emulsion
Span-80 (%ov/v) N-40 (%ov/v)

A 100 0 4,3 \We;

B 75 25 54 \We;

C 50 50 6,5 \ue;

D 25 75 7,5 W/O

E 0 100 8,6 Oo/wW

La emulsion A se prepar6 a diferentes concentraciones de surfactante,
especificamente 1, 2 y 3%v/v (en total). Con los resultados obtenidos se
selecciond la concentracion de surfactante a emplear. Las emulsiones
preparadas con 1y 2% de surfactante presentaron mayor estabilidad que la
emulsion preparada al 3%. En esta Gltima, se observd la formacion de una
capa fina de parafina en el tope a partir del tercer dia de preparacién mientras
que en las dos primeras se observé luego de cinco dias de preparaciéon. En
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base a esto, se descartd la concentracion de 3% y se selecciono la
concentracion de 1% por criterio economico al no presentar mayores
diferencias con respecto a la emulsion de 2%.

Las emulsiones C y D mostraron menor estabilidad que la emulsion B.
Esta Gltima no presentd cambios apreciables en cuanto a la separacion de
fases luego de una semana de su formulacion, mientras que las emulsiones C
y D presentaron cambios notables al quinto dia de preparacion; aunado a esto
la emulsién E resulto ser del tipo O/W y no W/O tal como indica la Tabla N°
2, razdn por la cual se seleccion6 la mezcla de surfactantes con 75% Span-80
y 25% N-40, correspondiente a la emulsion B, para la preparacion de la
emulsion sintética final con 1%v/v de surfactante total.

(b) Se realiz6 un barrido de salinidad con la emulsién seleccionada para observar
su influencia en la estabilidad de la misma. Se emplearon concentraciones de
1, 4 y 8%pl/v con respecto al agua (salmuera). Los resultados obtenidos
mostraron que la sal afectaba negativamente la estabilidad de la emulsién, ya
gue estas formulaciones mostraron una separacion de fases mucho mas rapida
comparada con la emulsion sin sal. En base a esto, se decidid trabajar sin sal.
Estos resultados se muestran en la Figura N° 21 que a continuacion se

presenta.

Figura N° 21. Separacion de fases observada en el barrido de salinidad. Emulsiones sin sal y con
1, 4y 8%plv de izquierda a derecha.
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4.2. APLICACION DE CAMPO ELECTRICO DC

Durante las primeras aplicaciones de campo eléctrico, se observé la formacion de
pequerios agregados de agua (gotas de agua floculadas) alrededor de los electrodos.
Una vez transcurrido cierto tiempo de aplicacion del campo, la cantidad de agua que
cubria los electrodos formaba cadenas que originaban un corto circuito en el sistema
debido a que se generaba continuidad de la corriente. En base a esto, se decidié cubrir
los electrodos con un anticorrosivo pléstico, que no afecta la conductividad de los
mismos, para disminuir la formacién de agregados de agua alrededor de éstos debido
a la capacidad del anticorrosivo de repeler el agua.

Para facilitar la medicion de estabilidad de la emulsion, se empled un colorante
rojo afin a la fase oleica, es decir, soluble en aceite pero no en agua. De esta forma, se
torné mas visible la separacion de las fases en el tiempo y durante la aplicacion del
campo eléctrico. En la Figura N° 22, se puede observar claramente la diferencia entre
las fases, siendo la fase acuosa la incolora que se encuentra en el fondo de la celda, la
emulsion la fase de color rosa claro que se encuentra en el medio y la fase oleica

como la de color rosa oscuro que se encuentra en el tope.

Figura N° 22. Separacion de fases observada en la emulsion preparada con el colorante después
de aplicar campo eléctrico.

Las pruebas preliminares permitieron fijar un tiempo de reposo de por lo menos

dos (2) horas una vez preparada la emulsion y antes de aplicar el campo. Esto debido
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a que durante el mezclado o emulsificacion, se introduce aire al sistema, lo cual
origina inconvenientes a la hora de aplicar el campo. Por ello, se estimo este tiempo
de reposo para que las posibles burbujas de aire que pudieron quedar en el seno de la

emulsion se desplacen a la superficie.

4.2.1. Aumento de Imagen

Inicialmente, se disefi6 una Unica celda para la observacion en el equipo de
visualizacion de los mecanismos asociados en la desestabilizacion de la emulsion ante
la aplicacion del campo eléctrico. Esta celda se disefié con 0,6cm de ancho y una
capacidad de 20mL aproximadamente, lo cual dificultaba la vision de la emulsion
sintética a través del Microscopio Estereoscopico Nikon SMZ-U debido al grosor de
la muestra contenida en la celda. En base a esto, se disefi6 otra celda con una menor
capacidad, de 10mL aproximadamente y un ancho de 0,3cm, que permitio observar
con mayor facilidad el comportamiento de la emulsién ante la aplicacion del campo
eléctrico DC gracias a que la pelicula de emulsién contenida en la celda es més fina
que en el caso anterior, pero lo suficientemente gruesa para permitir la coalescencia y
sedimentacion de las gotas. Finalmente, se usé la primera celda (ver Figura N° 15)
para evaluar el efecto de la aplicacion del campo sobre la separacién fisica de las
fases, y la segunda celda (ver Figura N° 16) para el equipo de visualizacion.

Se dispuso de los objetivos con aumentos de 1X, 1.5X y 2X (Figura N° 23) para
la observacion de los fendmenos de acercamiento de gotas, drenaje de pelicula,
cadenas, aglomeracion, coalescencia, entre otros en el Microscopio Estereoscépico
Nikon SMZ-U. A medida que el aumento empleado era mayor, fueron posibles
observar las gotas mas pequefias de la emulsion contenida en la celda disponible para
el equipo de visualizacion, mientras que con un aumento menor, se observaron gotas
mas grandes; por lo tanto, se realizaron pruebas con cada objetivo con el fin de
seleccionar el aumento con el cual se lograba observar la mayor cantidad de
mecanismos involucrados en la desestabilizacion de la emulsion cuando a ésta se le

aplica campo eléctrico. Se selecciond el aumento de 1X ya que se obtuvo mayor
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campo visual y a su vez, se logré hacer un enfoque adecuado que permitio tener una
imagen de buena calidad, donde fue posible identificar a nivel macro, los principales

mecanismos involucrados en la ruptura de la emulsion.

Figura N° 23. Objetivos que integran el equipo de visualizacién del Microscopio Estereoscopico
Nikon SMZ-U (1X, 1.5X y 2X de izquierda a derecha).
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CAPITULO V

RESULTADOS Y DISCUSION

En este capitulo se presentan los resultados obtenidos de la aplicacién de campo
eléctrico DC a dos tipos de emulsiones de agua en aceite, la emulsion sintética de
agua en parafina y la fosa de produccién petrolera “Acema-100". Se reportan los
valores promedio para un total de 3 repeticiones por prueba. Primero se presenta un
estudio de la estabilidad de la emulsion sintética elaborada, seguido del analisis de la
puesta en marcha del sistema de visualizacion para la desestabilizacion de emulsiones
bajo campo eléctrico, y luego se muestran los resultados que describen el
comportamiento de la ruptura de la emulsion sintética W/O bajo diversas magnitudes
y modalidades de aplicacion de campo eléctrico de corriente continua. Finalmente, se
compara el efecto de la aplicacion de campo eléctrico sobre la emulsion sintética y la

fosa evaluando las diferencias y similitudes observadas.

5.1. Evaluacién de la Estabilidad de la Emulsion Sintética W/O

La estabilidad de la emulsion sintética W/O fue evaluada preparando tres mezclas
por separado que fueron sometidas a las mismas condiciones, es decir, permanecieron
a temperatura ambiente (aproximadamente (23,3 +/- 3,0)°C) bajo simple accién de la
gravedad. Las observaciones se realizaron diariamente de forma simultinea en cada
emulsion siguiendo un registro de datos durante un periodo de tiempo de un mes, ya
que el tiempo relativo a estabilidad considerado en este proyecto para la emulsion
sintética es de un tiempo de vida media (50% de separacion de una fase) mayor a un
mes, tiempo en el cual el mayor porcentaje de separacién que se observéd fue de
10,5% evidenciandose en pequefios cambios que ocurrieron en la apariencia fisica de
la emulsion en forma de parafina concentrada en el tope. El registro de datos

obtenidos para la estabilidad de la emulsion sintética W/O se muestran en el Anexo A
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del Capitulo X. La Figura N° 24 que a continuacién se presenta, muestra la
representacion grafica de los datos recopilados.
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Figura N° 24. Estabilidad de la emulsién sintética W/O por accién de la gravedad y temperatura
ambiente de (23,3 +/-3,0)°C.

En esta figura se presenta el porcentaje de parafina separada durante la ruptura de
la emulsién sintética W/O sin aplicacion de campo eléctrico DC en funcion del
tiempo. Solo se observé la formacion de una capa concentrada o clarificada de fase
externa o continua en la parte superior de la emulsion sintética. La velocidad de
separacion de la fase oleica es de 3,4*10° %/s (segtin Marfisi (2006) se obtiene como
la pendiente de la recta que ajusta a los datos), cuya magnitud es mucho menor en
comparacion con las velocidades de separacion obtenidas con la aplicacion de campo
eléctrico DC, cuyos resultados se discuten méas adelante. Esto, debido a que en este
caso, la estabilidad de la emulsién fue sélo afectada por la fuerza de gravedad como
fuerza impulsora natural que permitié remover una fase de la otra en el tiempo.
Analizando el comportamiento observado de la velocidad de sedimentacion, la cual

esta regida por la Ley de Stockes (Ecuacion N° 7), se tiene que como la diferencia de
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densidades entre el agua y la parafina es minima (0,147g/mL aproximadamente) y la
viscosidad del aceite es relativamente alta, tal como puede apreciarse en la Tabla N°
3; debe buscarse la aplicacion de mecanismos alternos para propiciar la coalescencia

y sedimentacién de las gotas, tal como la aplicacidén de campo eléctrico.

Tabla N° 3. Propiedades de las sustancias puras que componen a la emulsidn sintética W/O.

Gravedad Especificaa 23°C  Viscosidad Dinamica a 23°C

Sustancia : )
(adimensional) (cP)
Agua 0,998 0,999
Parafina 0,851 62,310

La gréfica de la Figura N° 24 presenta en general el promedio de tres ensayos,
donde la méxima desviacion estandar registrada es de 1,6%, con patrones no
rectilineos de tipo sigmoide, lo cual es caracteristico de un proceso con varias etapas.
Durante un cierto periodo inicial de aproximadamente un dia, no se observo ningun
volumen de separacion, lo que corresponde a la primera etapa involucrada en el
mecanismo de ruptura de la emulsion, en la que ocurre el acercamiento macroscépico
de las gotas. La parte ascendente de la curva muestra una baja pendiente indicando
que en la etapa de separacion fisica de las fases, la interaccion del surfactante en la
interfase juega un papel importante produciendo un efecto de notable retardo en el
drenaje de la pelicula intergota y por ende en la formacion del volumen clarificado;
esto implica que, para que la emulsion sintética logre una separacion especifica dada
por simple gravedad, es probable que se requiera de un tiempo prolongado (meses o

anos).
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5.2. Andlisis de la Puesta en Marcha del Equipo de Visualizacion con la
Emulsion Sintética W/O

El sistema de visualizacién para la ruptura de emulsiones bajo campo eléctrico
DC esta finalmente constituido por el Microscopio Estereoscépico Nikon SMZ-U
junto a un soporte para su disposicion en forma horizontal, una camara captadora de
imagenes, un software para el equipo de microscopia que dispone del programa
Image Pro Plus 4.0, una lampara de luz, una fuente de poder de alto voltaje y una
celda de vidrio transparente de 0,3cm de espesor y 10mL de capacidad.

Las pruebas preliminares de visualizacion permitieron establecer que el objetivo
de aumento méas apropiado para la observacion de los fendmenos durante la
desestabilizacion de la emulsion sintética W/O bajo campo eléctrico DC, entre 2X,
1.5X y 1X; es claramente el de 1X, ya que con éste se puede captar mayor area de la
muestra permitiendo un enfoque mucho mas nitido de la imagen en el software.
También se establecio que no se requiere de todo el aumento de luz disponible por la
lampara, ya que se genera mucho brillo y no se logra la nitidez deseada para la

imagen, esto se puede apreciar en la Figura N° 25.
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Figura N° 25. Apreciacion de la imagen con distintas intensidades de luz, de alta a media alta, en

el equipo de visualizacion para la desestabilizacion de la emulsién sintética W/O.

Por medio del programa Image Pro Plus 4.0 se logré captar una secuencia de
fotografias que permitieron definir un video donde se muestran algunos de los

fendmenos y mecanismos involucrados en la ruptura y desestabilizacion de
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emulsiones del tipo W/O. Algunas de las fotos que conforman una seccion de la

secuencia de fotografias se pueden apreciar en la Figura N° 26.

WI/O para definir un video con Image Pro Plus.

En estos videos se puede apreciar que una vez que comienza a ser aplicado el
campo eléctrico, las gotas de agua se polarizan y comienzan inmediatamente a
desplazarse de un lado al otro dentro del area comprendida entre los electrodos, lo
cual se puede atribuir al fendémeno de electroforesis al darse la atraccion entre las
gotas y los electrodos invirtiendo asi la carga de la gota una vez que alcanza cierto
electrodo; a medida que esto pasa, ocurre un acercamiento de gotas en forma rapida
(dependiendo de la magnitud del voltaje) uniéndose unas con otras (floculacion y
coalescencia), tal como lo explica el fendmeno de atraccion entre gotas bajo campo
eléctrico mediante fuerzas dipolares, donde las gotas de carga positiva son atraidas
por las de carga negativa y viceversa. Generalmente, sobre todo cuando el voltaje
aplicado es de alta magnitud, como 2,00kV; se tienden a formar cadenas de gotas de
agua entre el area de los electrodos que describen las lineas de campo eléctrico
formado, las cuales no necesariamente comienzan y terminan entre un electrodo y
otro para provocar el paso de corriente o percolacién entre los mismos y generar un
corto circuito, sino que una vez que son formadas dichas cadenas, las gotas
comienzan a coalescer ya que crecen de tamario, tanto que pueden ser apreciadas a
simple vista; y posteriormente, comienzan a sedimentar al caer y depositarse en el
fondo de la celda de visualizacion formando un nivel inferior de fase acuosa
claramente notable. En algunos casos se observd macroscopicamente que las gotas de

agua al sedimentar arrastraban consigo trazas de aceite o emulsion, que gracias a la
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fuerza de arrastre presente lograban subir nuevamente por encima del volumen de
agua formado.

Cabe mencionar que parte del agua coalescida tiende a acumularse y drenarse a
través del electrodo de carga positiva, tal como lo comenta Marfisi (2004) en su tesis
doctoral; lo cual se debe a que se aplica una diferencia de potencial por medio de la
fuente de poder que va desde electrodo de carga positiva 0 mayor potencial hasta el
de carga negativa o menor potencial, permitiendo asi que las gotas sean normalmente
atraidas por el electrodo de mayor carga. También cabe destacar que el recubrimiento
de los electrodos con una pintura anticorrosiva facilité el escurrimiento del agua que
se acumula en el electrodo de carga positiva contribuyendo con el proceso de
separacion electrostatica.

Es importante mencionar que los videos obtenidos por medio del equipo de
visualizacion fueron los preliminares, ya que, una vez que se decidié comenzar con
las pruebas definitivas, el software del equipo de microscopia presenté nuevamente
(antes de este estudio) una falla irreparable en su tarjeta que no permitié grabar los
mejores momentos en la desestabilizacion de la emulsion sintética W/O bajo campo
eléctrico DC. Sin embargo, dichas pruebas permitieron establecer los pasos a seguir
para obtener videos de buena calidad y analizar los fendmenos y mecanismos
involucrados en el proceso de desestabilizacion de la emulsion sintética estudiada;
por eso decidimos elaborar el Instructivo de Operacion del Equipo de Visualizacion
para la Desestabilizacion de Emulsiones de Agua en Aceite que se presenta en el
Apéndice B bajo los parametros de la norma 1SO 9000 que se siguen en el LSM-UCV
para dejar evidencia de la técnica desarrollada.

5.3. Evaluacion del Efecto de la Aplicacion de Campo Eléctrico DC Sobre la
Estabilidad de la Emulsion Sintética W/O

Con la finalidad de determinar el efecto del campo eléctrico DC sobre el proceso
de desestabilizacion de la emulsion sintética del tipo agua en aceite se aplicé el

voltaje en diversas magnitudes y modalidades.
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En primera instancia, se empled el campo eléctrico durante diferentes tiempos
previamente establecidos (en base a la literatura) sobre la emulsion sintética W/O
para posteriormente dejarla en reposo y verificar la contribucion de la sedimentacion

en la separacion. Los resultados se presentan a continuacion en la Tabla N° 4.

Tabla N° 4, Efecto del tiempo de sedimentacién luego de la aplicacion de campo eléctrico DC con

un voltaje de 2,00kV a la emulsidn sintética W/O.

Agua Sedimentada (%)

Caso Tiempo

o . Desviacion
N (s) EnsayoN°1 Ensayo N°2 Ensayo N°3 Promedio “Estandar
1 60 20 23 24 22 2,1
2 300 50 51 53 51 15
3 900 65 63 61 63 2,0
4 1800 70 70 70 70 0,0
5 3600 70 70 70 70 0,0

Se aplicd en cada caso un voltaje de 2,00kV y se vario el tiempo de aplicacion,
logrando obtener mayor cantidad de agua separada al incrementar el tiempo de accion
del campo eléctrico. Después, las emulsiones se dejaron en reposo (Sin campo
eléctrico) durante 72 horas (3dias) y no se aprecié ningin cambio en el nivel de agua
obtenido con campo eléctrico; razon por la cual se puede afirmar que, en términos
practicos, por simple accién de la gravedad no se tiene ningun efecto posterior a la
desestabilizacion con campo eléctrico DC; mientras que, por otro lado, dicho campo
permite aumentar la velocidad de sedimentacion de las gotas de agua y acelerar la
ruptura de la emulsién. En la figura siguiente (Figura N° 27) se presenta una
fotografia donde se tienen los cinco casos descritos en la Tabla N° 4 respectivamente
de izquierda a derecha.
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Figura N° 27. Separacion de la emulsion sintética W/O bajo la aplicacién de 60, 300, 900, 1800 y

3600 segundos respectivamente de campo eléctrico DC a un voltaje de 2,00kV.

La reproducibilidad de los datos se evidencio al calcular una desviacion estandar
maxima de 2,1% de agua sedimentada (calculada segun el Anexo D) para los ensayos
realizados reflejando la buena precision de los datos.

La temperatura inicial en cada uno de los casos fue de 22,2°C. La variabilidad de
los datos permiten definir una temperatura y desviacion estandar promedios de (22,7
+/- 0,3)°C con una desviacion estdndar maxima de 0,3°C, lo cual refleja un cambio
minimo de esta variable durante el proceso de ruptura de la emulsién para los tiempos
establecidos en 60, 300, 900, 1800 y 3600 segundos. Una vez que se dejaron reposar
las muestras durante 72 horas, éstas alcanzaron una temperatura de 22,2°C

nuevamente, lo que correspondia a la temperatura ambiental.
5.3.1. Efecto del cambio de la magnitud de voltaje

Una vez observado que la accion de la gravedad no contribuyd por si sola o en
forma apreciable con la sedimentacion de gotas de agua luego de la aplicacién de
campo eléctrico DC a la emulsién sintética, se decide realizar el estudio de diversas
magnitudes de voltaje en forma continua en el tiempo, aplicando asi 2,00 (0,35); 1,75
(0,31); 1,50 (0,27); 1,25 (0,22); 1,00 (0,18); 0,75 (0,13) y 0,50kV (0,09kV/cm) a
dicha emulsién en la celda disponible para el estudio de separacion de fases logrando

asi obtener el grafico que se presenta en la Figura N° 28 a continuacion.
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Figura N° 28. Grafico de variacién del porcentaje de agua sedimentada de la emulsién sintética

WI/O en el tiempo bajo distintas magnitudes de campo eléctrico DC fijo continuo.

El grafico de la Figura N° 28 presenta el promedio de tres ensayos realizados para
cada magnitud de voltaje aplicado a la emulsion sintética W/O, donde la
reproducibilidad de los datos arrojaron una desviacion estdndar maxima de 17,6
segundos (calculada segun el Anexo D), lo cual es razonable si consideramos la
amplia magnitud en la escala de tiempo analizada. Si observamos cada tendencia

descrita por cada magnitud de voltaje aplicado en forma aislada, vemos que existe un
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comportamiento en comun en la desestabilizacion por electrocoalescencia de la
emulsion sintética W/O que puede ser interpretado en tres etapas.

Una primera etapa comprendida por los segundos iniciales en los cuales ocurre el
mecanismo de ruptura de la emulsion, es decir, el acercamiento de gotas, seguido del
drenaje de la pelicula intergota y la coalescencia. En este periodo de tiempo no se
logra apreciar acumulacion de agua en el fondo de la celda porque el tamafio de las
gotas no es suficiente para que puedan sedimentar rapidamente.

La segunda etapa la describe el aumento progresivo del porcentaje de agua que
sedimenta en el tiempo; aqui las gotas de agua comienzan a separarse de la emulsién
y sedimentar permitiendo que la conductividad del sistema disminuya principalmente
en el tiempo al reducirse el contenido de agua entre los electrodos.

La tercera y Ultima etapa estd asociada a una relativa estabilidad en el proceso de
separacion de fases donde ya las gotas de agua sedimentan en forma mas lenta
contando con un volumen significativo de agua sedimentada y otro volumen
significativo de aceite (parafina liquida) en contacto con los electrodos, por lo que
puede suponerse que la conductividad de la emulsion es minima y similar a la del
aceite. Cabe mencionar que entre la fase acuosa y la fase oleica obtenidas se
observaba una fase intermedia de emulsion sintética, especificamente por debajo de la
zona de los electrodos, cuyo espesor o volumen disminuia a medida que la magnitud
de voltaje de campo eléctrico DC aplicado era mayor; lo cual es razonable porque un
campo eléctrico elevado debe tener la fuerza suficiente como para atraer las gotas de
agua que se encuentran en sus adyacencias mientras que si éste es bajo la fuerza sera
mas débil y no tendra la misma capacidad de atraccion y separacion.

Con respecto a las magnitudes aplicadas de campo eléctrico de corriente continua,
las pendientes de las rectas dadas por el ajuste lineal de los datos (Marfisi, 2006)
permiten obtener una velocidad de separacion de la emulsién con respecto al agua de
38,5%10%/s para 2,00kV; 36,8*10°%/s para 1,75kV; 16,8*10°%/s para 1,50kV;
11,0*10°%/s para 1,25kV; 10,3*10°%/s para 1,00kV; 7,8*10°%/s para 0,75kV y
3,6%10°%/s para 0,50kV. Esto permite concluir que a medida que la magnitud de

voltaje aplicado es mayor, se acelera el mecanismo de ruptura de la emulsion,
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aumenta la velocidad de sedimentacion y, por lo tanto, la proporcion de agua
separada en el tiempo.

Entre las magnitudes de voltaje aplicado de 0,75 y 1,00kV se observa una notable
diferencia en la tendencia de la separacion de agua en el tiempo al compararla con las
magnitudes entre 1,00 y 2,00kV, lo cual implica la existencia de una magnitud de
campo eléctrico DC ptimo.

Si graficamos el tiempo en el cual comienza a separarse la emulsion para cada
magnitud de voltaje, se obtiene el grafico de la Figura N° 29 que se muestra a

continuacion.
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Figura N° 29. Tiempo aparente de desestabilizacién de la emulsion sintética W/O a distintas

magnitudes de campo eléctrico DC fijo continuo.

En la Figura N° 29 se presenta el promedio de los tres ensayos realizados en la
determinacion del tiempo aparente de desestabilizacion de la emulsion sintética W/O,
con una desviacion estandar maxima de 8,5 segundos. En esta figura se aprecian los

segundos iniciales, que implican la primera etapa descrita por medio de la figura
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anterior, donde se desestabiliza la emulsion sintética W/O bajo diversas magnitudes
de campo eléctrico. Cada punto en el gréfico refleja el periodo de tiempo en el cual
aparentemente se llevo a cabo el mecanismo de ruptura de la emulsion; y en general,
se evidencia que un voltaje elevado acelera el proceso de desestabilizacion de la
muestra analizada. EI cambio de comportamiento de las pendientes observadas entre
los voltajes de 0,50 a 1,00kV vy los voltajes de 1,00 y 2,00kV ratifican lo observado en
el grafico de la Figura N° 29 sobre la existencia de un campo eléctrico cuya magnitud
voltaje es dptima.

Graficando los tiempos para los cuales se obtuvo el 50% de separacion de la
emulsion con cada uno de los voltajes aplicados, se obtiene la Figura N° 30.
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Figura N° 30. Gréfico de variacion de los tiempos de vida media de la emulsion sintética W/O

bajo la aplicacion de diversas magnitudes de campo eléctrico DC con voltaje fijo continuo.

El grafico mostrado en la Figura N° 30 contiene los puntos correspondientes al

promedio de los tres ensayos realizados en la determinacién de los tiempos de vida
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media de la emulsion sintética analizada, los cuales reportan una desviacién estandar
maxima de 15,8 segundos para la escala de tiempo considerada. Este gréafico
involucra parte de la segunda etapa del proceso de desestabilizacion electrostatica de
la emulsion descrita anteriormente en la Figura N° 28, y presenta el mismo
comportamiento observado en la figura anterior (Figura N° 29), lo cual quiere decir
que durante la plena separacion de las fases que componen la emulsion sintética se
mantiene la tendencia observada entre las magnitudes de voltaje aplicado con una
magnitud dptima de 1,00kV aproximadamente. Para el campo eléctrico DC con una
magnitud de voltaje de 0,50kV no se logré obtener una separacion del 50% del agua
contenida durante el periodo de estudio de 2 horas, esto puede atribuirse a que esa
magnitud esta muy por debajo de la 6ptima.

Representando la separacién de agua obtenida al cabo de las 2 horas de aplicacién

de campo eléctrico se obtiene la Figura N° 31.
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Figura N° 31. Grafico de porcentaje de agua sedimentada de la emulsion sintética W/O luego de

la aplicacion de dos horas de distintas magnitudes de campo eléctrico DC fijo continuo.
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En el gréfico de la Figura N° 31 se muestran los tres ensayos realizados (con una
desviacion estandar de 0,0 para cada una de las variables presentadas) en la obtencion
del contenido de agua maximo sedimentado como resultado de la aplicacion de dos
horas de campo eléctrico, lo cual corresponde al proceso de desestabilizacion
electrostatica para la tercera y Ultima etapa observada en la Figura N° 28. Esta figura
presenta un comportamiento que va acorde con lo planteado anteriormente en las
Figuras N° 28, 29 y 30, ya que muestra el efecto directo donde a mayor magnitud de
voltaje aplicado a la emulsién mayor es el contenido de fase acuosa obtenida en el
tiempo al proporcionar una mayor intensidad de las fuerzas que se generan bajo la
aplicacion de campo eléctrico (descritas en la seccion 2.2.2.4 del Capitulo I1). Aqui
también se aprecia el cambio en la tendencia de los datos en 1,00kV, lo cual permite
definir este voltaje como la magnitud de campo eléctrico éptima por medio de la cual
cambia radicalmente la velocidad de ruptura y desestabilizacion de las emulsiones del
tipo W/O; por lo tanto, un voltaje mayor al 6ptimo permitird una separacion més
rapida que cuando se opera por debajo del mismo, pero no implica un aumento
significativo de la separacion.

Las temperaturas promedio obtenidas durante todo el proceso de desestabilizacidn
y ruptura de la emulsion para cada magnitud de voltaje varian desde 22,3°C hasta
23,6°C registrando una desviacion estdndar maxima de 0,9°C, lo cual da una idea de
la poca variabilidad de esta variable durante la separacion.

Los datos obtenidos sobre cada magnitud de voltaje se muestran detalladamente

en el Anexo B del Capitulo X.

5.3.2. Efecto del cambio de la modalidad de voltaje

Una vez evaluado el efecto del cambio de magnitud de voltaje en la
desestabilizacion electrostatica de la emulsion sintética W/O y de haber definido
como voltaje éptimo la magnitud de 1,00kV, se escoge este valor para proceder a
evaluar el cambio de la modalidad en la aplicacidn del voltaje sobre el proceso de

ruptura de la emulsion.
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Se evaluaron distintas modalidades de aplicacién de campo eléctrico DC a la
emulsion en estudio, especificamente se busco analizar y comparar el efecto de la
aplicacion del voltaje fijo continuo, el efecto de la intermitencia del voltaje o voltajes
en pulso a diversas frecuencias, el efecto del cambio de la polaridad de los electrodos
y, finalmente, el efecto de usar un voltaje variable. Todos los datos recolectados se
tomaron en base al porcentaje de agua separada. En la Figura N° 32 que a
continuacion se presenta, se muestra el resultado obtenido del promedio de tres
ensayos sobre el porcentaje de fase acuosa separada en funcion del tiempo bajo
diferentes formas de aplicacion del campo eléctrico DC, donde la méxima desviacion
estandar encontrada es de 17,6 segundos, valor que permite considerar que los datos

son precisos al notar el amplio rango de magnitud de tiempo empleado.
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Figura N° 32. Gréfico de variacion del porcentaje de agua sedimentada de la emulsion sintética
WI/O en el tiempo bajo diversas modalidades de campo eléctrico DC a 1,00kV - 0,18kV/cm.
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Todas las curvas que se exponen en la Figura N° 32 tienen el mismo
comportamiento. Muestran un crecimiento inicial acelerado que tiende a la vertical
luego de unos pocos segundos iniciales de aplicacion del campo hasta un volumen
correspondiente a un 20% de agua separada, seguidamente se produce un cambio
suave de direccion o una curvatura que tiende a la horizontal una vez que se supera el
50% de separacion del volumen de agua.

En estos casos, se observd que durante el tiempo inicial de aplicacion del campo
eléctrico, las gotas de agua contenidas entre los electrodos se deformaron
elipsoidalmente hacia la direccion del campo, es decir, se produjo el alargamiento de
las gotas las cuales fueron atraidas mayormente hacia el electrodo positivo. Esta
deformacion originé la ruptura o debilidad de la pelicula que rodea a la gota, por lo
que se facilitd la coalescencia de las mismas, las cuales sedimentaron rapidamente
observandose la separacion del agua emulsionada que corresponde al a la primera
seccion del comportamiento descrito en las curvas. La cantidad de agua emulsionada
contenida entre los electrodos disminuyé en el tiempo debido a que aumentaba su
sedimentacion. Esto originé que la distancia entre las gotas de agua que quedaron
suspendidas en la emulsion aumentara en el tiempo, por lo tanto la fuerza de atraccién
entre dichas gotas disminuyo en forma notable y la respuesta a la coalescencia ocurrio
en forma maés lenta, tal como se identificd en el segundo comportamiento descrito en
la Figura N° 32, el cual indica que para una misma magnitud de voltaje empleado en
la aplicacion del campo, en este caso 1,00kV, con el tiempo se hace mas dificil la
separacion, por lo que se debié emplear mayor tiempo de aplicacion para aumentar la
separacion de las fases presentes.

El comportamiento antes descrito sobre la ruptura de la emulsion ante un campo
eléctrico fijo continuo y cambiando la polaridad de los electrodos, es practicamente el
mismo observado al aplicar las intermitencias del voltaje. Sin embargo, la mayor
similitud se observa entre las curvas de voltaje fijo continuo, voltaje con cambio de
polaridad en los electrodos (cada dos minutos) y voltaje en pulso de cada 15
segundos; mientras que para los casos de voltajes en pulso a 30 segundos, 1y 2

minutos se observa respectivamente que para un mismo tiempo de aplicacion se
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obtiene menor contenido de agua sedimentada, lo cual se atribuye a que se deja de
aplicar campo cada vez por méas tiempo haciendo que se retarde la separacion. Sin
embargo, no se puede asegurar que siempre se requerira mas tiempo de aplicacion de
campo cuando se emplea voltaje pulso para lograr una separacion especifica dada que
cuando se aplica una modalidad diferente porque, ademas de que la intermitencia del
voltaje se realizé en forma manual, no se sabe si existe alguna magnitud de frecuencia
que pueda generar un resultado mas favorable con voltaje en pulso; pero para las
frecuencias analizadas si es concluyente que a medida que se acorta el tiempo de
intermitencia en la aplicacion de voltaje en pulso, el proceso se asemeja mas al de
aplicacion de voltaje fijo continuo o con cambio de polaridad porque incrementa la
velocidad de separacion.

Al obtener los valores de las pendientes de las rectas dadas por el ajuste lineal de
los datos (Marfisi, 2006) se demuestra lo antes mencionado, ya que se obtiene que la
velocidad de separacion de la emulsion con respecto al agua correspondiente a cada
modalidad a 1,00kV es de 10,3*10°%/s para voltaje fijo continuo; 10,5*10°%/s para
voltaje con cambio de polaridad; 7,4*10°%/s para voltaje en pulso de 15s; 7,5%10
%96/s para voltaje en pulso de 30s; 7,0*10°%/s para voltaje en pulso de 1min y
6,9%107°%/s para voltaje en pulso de 2min.

Otra diferencia observada entre estas modalidades de aplicacion de campo
eléctrico fue la interfase formada entre el agua sedimentada y la emulsion. Con la
aplicacion de voltaje fijo continuo y de voltaje en pulso, se observé una interfase
irregular, mientras que con la aplicacion del voltaje fijo continuo con cambio de
polaridad se observé mayor nitidez y uniformidad en esta interfase. Esto es debido a
que, como se mencion0d anteriormente, hubo mayor actividad hacia el electrodo de
carga positiva, por ende para los casos del voltaje fijo continuo y voltajes en pulso
donde éste electrodo se mantuvo siempre en la misma posicion, la interfase agua
sedimentada-emulsion era irregular cerca de dicho electrodo; mientras que con el
voltaje fijo continuo con cambio de polaridad, la actividad ocurrio de forma
equitativa en la celda debido a que se alternaba la posicion del electrodo positivo cada

dos minutos de aplicacién de campo originando una interfase mas nitida y uniforme.
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Adicionalmente, se realizaron pruebas de desestabilizacion a la emulsion sintética
W/O empleando la fuente de poder de voltaje variable, donde éste varia segin como
el equipo lo permite. Los resultados obtenidos con esta modalidad aportan una
desviacion estdndar méxima aceptable en la escala del tiempo de 17,9 segundos
(calculada segun el Anexo D). La Figura N° 33, que se presenta a continuacion,

muestra el promedio de tres ensayos que resumen los datos obtenidos.
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Figura N° 33. Grafico de variacién del porcentaje de agua sedimentada de la emulsion sintética

WI/O en el tiempo bajo la aplicacion de un campo eléctrico DC variable continuo.

La Figura N° 33 muestra un comportamiento similar al descrito en la Figura N°
32 radicando la diferencia en la pendiente del crecimiento de la curva para los
primeros tiempos de aplicacion del campo eléctrico y el porcentaje para el cual se
muestra la tendencia horizontal de la curva. Pese a que el proceso de separacion del
agua se hace mas lento en los segundos iniciales cuando se aplica voltaje variable
continuo que cuando se aplica el voltaje en cualquier otra de las modalidades

discutidas, se obtiene mayor cantidad de agua sedimentada en el tiempo. Por ejemplo,

77



Capitulo V. Resultados y Discusion

para obtener un 20% del volumen de agua contenida en la emulsion sintética W/O
aplicando campo eléctrico bajo las diferentes modalidades, se obtuvo que cuando el
voltaje fue variable se requirio un tiempo de aplicacion de campo comprendido entre
270 y 288 segundos, mientras que un tiempo entre 135 y 141 segundos cuando el
campo fue de voltaje fijo cambiando la polaridad de los electrodos y un tiempo de
aplicacion de campo entre 128 y 139 segundos cuando el voltaje fue fijo continuo.
Cabe mencionar que para lograr esta separacion empleando campo eléctrico con
voltaje en pulso se requirié el mayor tiempo de aplicacion con la intermitencia de 2
minutos, comprendido entre 284 y 304 segundos, mientras que con una intermitencia
de 15 segundos alcanz6 un tiempo de separacién comprendido entre 159 y 165
segundos, lo que ratifica que esta modalidad (voltaje en pulso de 2min) es menos
eficiente en comparacion con las demas para acelerar la ruptura de la emulsién. Los
resultados obtenidos para los tres primeros casos planteados en el ejemplo, indican
que la velocidad inicial de sedimentacion de las gotas de agua contenidas en la
emulsion es menor en el caso de aplicacion de campo con voltaje variable, lo cual se
explica mejor analizando el comportamiento de la curva que se muestra en la Figura
N° 34 que se presenta mas adelante. Ahora bien, comparando los valores de agua
sedimentada con cada modalidad de aplicacién de campo en un tiempo prolongado,
se tiene que para un tiempo de aplicacion de 5400 segundos de campo eléctrico con
voltaje variable se obtuvo una separacion del 80% del volumen de agua contenida en
la emulsion sintética W/O, mientras que para ese intervalo de tiempo, con las otras
modalidades de aplicacién de campo eléctrico, apenas se alcanzd la sedimentacion
alrededor del 60% del contenido de agua de la emulsion; por ende, en el tiempo, la
aplicacion de campo eléctrico con voltaje variable genera mayor velocidad de
separacion de fases que con la aplicacion de un campo con voltaje fijo continuo o con
cambios de polaridad, ya que la velocidad de separaciéon dada por la pendiente de la
recta que ajusta los datos es la mas alta que con otra modalidad (15,8*107%/s).

A continuacion se presenta la Figura N° 34, que muestra, a través del promedio de

tres ensayos, la variacion del voltaje aplicado a la emulsion sintética W/O en el
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tiempo con una desviacion estandar maxima para el voltaje de 0,40kV dada por el
equipo.
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Figura N° 34. Grafico de variacion del voltaje aplicado a la emulsion sintética W/O en el tiempo.

En la Figura N° 34 se observa que para el tiempo inicial de aplicacion de campo
eléctrico, se logré emplear un voltaje de 0,30kV, el cual aumentd gradualmente
pudiendo alcanzar el voltaje de 1,03kV (igual magnitud de voltaje aplicado de forma
continua para las demas modalidades) en un tiempo comprendido entre 858 y 865
segundos luego de iniciada la aplicacion del campo. Esto justifica el comportamiento
discutido en la Figura N° 33, el cual se comparé con los resultados obtenidos durante
los primeros segundos de aplicacion, ya que el voltaje aplicado para ese entonces se
encontraba por debajo del discutido para las otras modalidades observando un menor
volumen de agua sedimentada, y por ende, la fuerza impulsora empleada para separar
las fases era menor. De igual forma, se justifica el hecho de que para un tiempo
prolongado de aplicacién de campo se logré mayor separacion con el campo eléctrico
de voltaje variable que con cualquier otra modalidad, ya que luego de transcurridos
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los 865 segundos de aplicacién éste aument6 gradualmente estando cerca de triplicar
la magnitud de voltaje establecida de 1,00kV, es decir, logrando una aplicacion de
voltaje superior a los 2,50kV.

El aumento de voltaje a lo largo del tiempo de separacion de fases es razonable,
ya que a medida que se desestabiliza la emulsién se concentra la fase oleica en las
adyacencias de los electrodos disminuyendo la cantidad de gotas de agua en esta zona
para permitir la disminucién de la conductividad de la emulsion (se aproxima cada
vez mas a la conductividad de la fase organica — 0,0S/cm), cosa que hace que la
resistividad del medio aumente (ya que la resistividad es el inverso de la
conductividad) y se ocasione el incremento de la diferencia de potencial o voltaje
(analizando la Ley de Ohm en la Ec. 10) para que se genere el paso de corriente a
través del sistema, pues la intensidad de la corriente permanece constante para la
fuente de poder empleada.

Una similitud que se observa en las diferentes modalidades de aplicacion de
campo eléctrico consiste en que con la aplicacion del campo se logrd separar y
concentrar cada una de las fases que conformaban la emulsion sintética W/O. En
todos los casos, después de algun tiempo de aplicacidon de campo, el sistema se separo
tipicamente en tres zonas: una zona central que contenia la emulsion de alto
contenido de fase interna y dos zonas de fases separadas bien definidas, la interna
sedimentada y la externa clarificada en el tope. Se observo que mientras mayor era el
voltaje aplicado a la emulsion contenida entre los electrodos, mayor fue la cantidad de
agua y parafina que se logré separar y menor era la cantidad de emulsién que quedaba
en la zona central. Esto se refleja en los valores obtenidos con la modalidad de
aplicacion de campo con voltaje variable, los cuales muestran que a medida que el
voltaje aumenta la separacidn de fases se incrementa.

Debido a que la longitud de los electrodos no cubre la totalidad de la celda (lo
cual es imposible en la practica debido a que al sedimentar las primeras gotas de agua
se producirian un corto en el sistema) existe una zona de aplicacién de campo, que €s
la perteneciente a la emulsion contenida entre los electrodos y otra zona que no esta

sometida con la misma intensidad a las fuerzas de naturaleza eléctrica originadas por
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la aplicacion del campo, que es la zona central donde queda la emulsién con alto
contenido de fase dispersa. Sin embargo, como se observd en los resultados
obtenidos, mientras mayor es el campo de aplicacion, mayor es la intensidad de estas
fuerzas provocando una tendencia de migracion de las gotas dispersas contenidas en
la zona central hacia el campo generado entre los electrodos, produciendo la
coalescencia de las mismas y por ende, mayor contenido de fase acuosa sedimentada
y menor contenido de emulsion en la zona central.

Los valores de temperaturas promedio calculados del proceso de separacion de la
emulsion sintética W/O para cada modalidad de voltaje aplicado a 1,00kV varian
desde 22,0°C hasta 22,6°C con una desviacion estdndar méxima de 0,3°C alrededor de
la magnitud promedio, lo cual evidencia una vez mas que la temperatura presenta una
minima variacion en el proceso de desestabilizacion y ruptura de la emulsion
analizada.

Las desviaciones estdndar méaximas calculadas para la temperatura comprueban
que la aplicacion de campo eléctrico de corriente continua a diversos tiempos,
magnitudes y/o modalidades no proporcionan el calentamiento o enfriamiento de la
emulsion sintética W/O durante el proceso de separacion de sus fases componentes;
por lo tanto, la desestabilizacion de la emulsién se generd solo por la aplicacion de
una diferencia de potencial.

Los datos obtenidos sobre cada modalidad de voltaje se muestran en el Anexo C
del Capitulo X.

5.4. Estudio Comparativo Entre la Emulsién Sintética W/O y la Emulsidn

Proveniente de la Fosa de Producciéon Petrolera “Acema-100”

Conocido el efecto de la influencia de la magnitud de voltaje y su forma de
aplicacion sobre una emulsion sintética del tipo W/O, se realizd la aplicacion de
campo eléctrico bajo las mismas condiciones (a la misma temperatura, en la misma

celda y volumen) a la emulsion proveniente de la fosa de produccion seleccionada
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“Acema-100" con el objetivo principal de entender y visualizar el mecanismo de
ruptura de esta emulsién en la interfase al aplicar campo eléctrico mas que con el

interés de lograr su desestabilizacion.

Se le aplicé inicialmente un voltaje fijo de 2,00kV, el cual se pudo mantener por
un tiempo continuo de 10 minutos, tiempo después del cual se produjo un corto en el
sistema originando una caida de voltaje a 0,00kV. Durante este tiempo de aplicacion
del campo, no se observd ninguna separacion fisica o sedimentacion de la fase
acuosa, por lo que transcurrido un tiempo de reposo se intentd nuevamente aplicar
campo eléctrico pero ajustandolo lentamente hasta los 2,00kV. Este valor de voltaje
se logr6 mantener por un periodo de tiempo de cinco horas continuas, sin embargo,
transcurrido este tiempo tampoco se observé separacion de fases. Este procedimiento
se repitid transcurridas 24 horas de la ultima aplicacion de campo, presentando
dificultad para lograr alcanzar y mantener el voltaje de operacion. Transcurridas
cuatro horas adicionales de aplicacion de campo a 2,00kV, se apag6 la fuente de
poder para analizar el comportamiento de fases. Aunque no se observaron fases
claramente separadas, se noté una acumulacion de agua “coalescida” al fondo de
ambos electrodos (20% aproximadamente).

Se aplicdé también campo eléctrico con voltaje variable, logrando aumentar su
magnitud gradualmente desde 1,10 hasta 1,50kV. Luego de seis horas de aplicacion
del campo, se observd una pequefia acumulacion de agua al final de los electrodos
(como en el caso anterior, pero en una proporcion de 10% aproximadamente). Se
observé también una variacion en la temperatura de 1,1°C entre 22,8 y 23,9°C a lo

largo de ese periodo.

El resultado obtenido, permite discutir ciertos aspectos comparativos entre la
emulsion sintética W/O y la emulsion proveniente de la fosa de produccion petrolera

“Acema-100”, estos son:

(@) La técnica de separacion con campo eléctrico DC aprovecha la diferencia en
la conductividad eléctrica de las distintas fases que conforman la emulsion
para separarlas y concentrarlas. En el caso de la emulsién sintética la fase
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dispersa estd conformada por agua destilada mientras que para la fosa de
produccion la fase dispersa estd compuesta por agua con una elevada
concentracion de sales que incrementan la conductividad del sistema mientras
disminuye la resistividad del medio a la corriente; esto ocasiona que al tener
fija la intensidad de la corriente (segun la fuente de poder empleada) el voltaje
alcanzado sea menor (Ley de Ohm — Ec. 10) para la fosa de produccion que

para la emulsion sintética.

(b) La velocidad de sedimentacion de las gotas de agua es mayor en el caso de la
emulsion sintética W/O que en el caso de la emulsion proveniente de la fosa
de produccion “Acema-100". Esto debido a que la viscosidad de la emulsion
proveniente de la fosa es mayor en comparacién con la viscosidad de la
emulsion sintética (ver Tabla N° 5). Ademas, la diferencia de densidades es
menor para la fosa que para la emulsion sintética. Si analizamos esto con la
Ley de Stockes (Ecuacion N° 7), se tiene que una viscosidad mayor junto a
una diferencia de densidades minima, disminuyen considerablemente la
velocidad de sedimentacion de la fase dispersa, por ello la diferencia

observada entre ambas emulsiones.

Tabla N° 5. Propiedades de las emulsiones del tipo W/O estudiadas.

Gravedad Viscosidad Contenido Volumétrico
o Gravedad L.
> Especifica a Dindmicaa DTG (%)
Emulsién 2300 API 2300 (um)
pm ) -
_ _ (°API) Agua Aceite Sélidos
(adimensional) (cP)
Sintética
0,910 24 74,0 2-10 | 50,0 50,0 0,0
W/O
Acema
100 0,940 19 473,2 15-30 | 47,1* | 51,7* 1,2*

* Datos tomados del Trabajo Especial de Grado de Padrdn y Zdfiga (2005).
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La viscosidad de la fase continua es lo que origina que para una emulsion el
agua coalescida sedimente con facilidad o no, pues para una alta viscosidad,
como la de la fosa de produccion, el agua coalescida queda atrapada en la fase
continua en forma de agregados dificultando que alcancen el tamafio o peso
necesario para vencer las fuerzas de arrastre y sedimentar por simple
gravedad.

(c) En cada emulsion, las gotas de agua estan estabilizadas por surfactantes
diferentes. En el caso de la emulsion proveniente de la fosa de produccién
“Acema-100~, los surfactantes son numerosos y pueden comprender desde
compuestos naturales de superficie activa tales como asfaltenos y resinas
conteniendo acidos organicos y bases, acidos nafténicos, acidos carboxilicos,
compuestos de sulfuro, fenoles, cresoles y otros surfactantes naturales de alto
peso molecular, hasta particulas sélidas finamente divididas tales como arena,
arcillas, lodos de perforacién, entre otros que contribuyen a la estabilidad de la
emulsion formando una barrera intergota viscosa que inhibe la coalescencia.
En el caso de la emulsidn sintética W/O la capa de surfactante que rodea a la
gota de agua dispersa, es menos compleja y ofrece menos estabilidad ante la
aplicacion del campo eléctrico.

(d) La diferencia de edad entre ambas emulsiones influye notablemente en la
estabilidad de las mismas, entendiéndose por edad, el tiempo de vida de la
emulsion. De la fosa de produccion analizada se sabe que ya posee varios
afios de vida, mientras que la emulsion sintética W/O sélo fue estudiada
durante un mes. La edad favorece la estabilidad de la emulsion porque el
tiempo permite que los surfactantes migren a la interfase de la gota,
contribuyendo con que la pelicula de interfase llegue a ser mas gruesa, mas
fuerte y mas dura. Ademas, la cantidad de agentes emulsificantes se
incrementa en la naturaleza por oxidacién, fotolisis, evaporacion o por la

accion de bacterias.
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CAPITULO VI

CONCLUSIONES

El procedimiento desarrollado por medio del equipo de visualizacion permite
captar imagenes y videos durante la desestabilizacion electrostatica de emulsiones
del tipo W/O que facilitan la identificacion y evaluacién de los fendmenos y

mecanismos involucrados en el proceso de separacion de sus fases componentes.

La aplicacion de campo eléctrico de corriente DC a una emulsion del tipo W/O
permite la desestabilizacién y separacion de sus fases componentes de manera

acelerada.

La aplicacion de diversas magnitudes de voltajes fijos y continuos en el tiempo a
emulsiones de agua en aceite permiten apreciar la existencia de un voltaje éptimo
de campo eléctrico DC, que puede ser definido como la magnitud por medio de la

cual cambia radicalmente la velocidad de separacion.

La aplicacion de campo eléctrico de corriente continua en distintas modalidades
demuestra que se requiere mas tiempo de aplicacion de campo a la emulsion
cuando se emplea voltaje en pulso, con una frecuencia mayor a 15 segundos, para
lograr una separacion especifica dada por una modalidad diferente. Ademas, la
modalidad de voltaje variable propicia mayor velocidad de separacion que las

modalidades fija continua, con cambio de polaridad o en pulso.

La aplicacion de campo eléctrico DC a diversos tiempos (menores a 2 horas),
magnitudes y/o modalidades no contribuyen con el calentamiento de la emulsion
sintética de agua en aceite durante el proceso de separacion de sus fases

componentes.
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El efecto de la aplicacion de campo eléctrico DC a una emulsién del tipo W/O
permite establecer que el recubrimiento de los electrodos con una pintura
anticorrosiva facilita el escurrimiento del agua que se acumula, con mayor
frecuencia, en el electrodo de carga positiva contribuyendo asi con el proceso de

separacion electrostatica.

La fosa de produccion “Acema-100" es una emulsion superestable de agua en
crudo (aceite) que debido a la gran cantidad y variedad de agentes emulsificantes
y solidos, a las condiciones climéticas a las que ha sido sometida, la edad, la alta
viscosidad, la minima diferencia de densidades entre sus fases componentes, la
conductividad, entre otras propiedades; dificultan el proceso de desestabilizacién
y ruptura bajo la aplicacion de un campo eléctrico DC al compararlo con el
proceso de separacion de una emulsion limpia (sintética) que sélo posee un tipo

de agente emulsificante para su estabilizacion.
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CAPITULO VII

RECOMENDACIONES

Analizar la influencia de la composicion de agua, tipos de alcoholes, sales y
solidos en el proceso de deshidratacion electrostatica de emulsiones del tipo W/O,
asi como de la variacion del tamafio de gotas (DTG) y de los diversos tipos de

surfactantes.

Evaluar el efecto de distintas dimensiones (sobre todo el largo) y geometrias de
los electrodos en el proceso de separacion de emulsiones de agua en aceite con

campo eléctrico DC empleando distintos tipos de recubrimientos.

Implementar un sistema para la desestabilizacién de emulsiones del tipo W/O con
campo eléctrico de corriente continua donde el contenido de muestra en el
deshidratador circule en flujo, con la finalidad de simular, con més precision, el

proceso que se lleva a cabo en un deshidratador electrostatico industrial.

Desarrollar el estudio para la desestabilizacion de fosas de produccion petrolera
con la aplicacion de campo eléctrico DC combinandolo con otros métodos de
separacion, tales como agentes quimicos demulsificantes, calor, vibracion y/o

centrifugacion para lograr la eficiencia en la ruptura de estas emulsiones.
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CAPITULO VIII

APENDICE

APENDICE A. INSTRUCTIVO DE OPERACION PARA EL ESTUDIO DE
SEPARACION DE FASES DE EMULSIONES DE AGUA EN ACEITE
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aceite bajo efecto de campo eléctrico de corriente continua.

1. Objetivo

Describir los pasos estandar a seguir para realizar el estudio de separacion de las fases

presentes en las emulsiones de agua en aceite bajo la aplicacién de campo eléctrico de
corriente continua.

2. Alcance

Este instructivo aplica a emulsiones limpias o sintéticas del tipo agua en aceite.

3. ldentificacién del Equipo

e La fuente de poder es un equipo que opera a una intensidad de corriente fija
(amperaje fijo) y aporta una alta diferencia de potencial. En esta fuente de poder,
el voltaje es ajustable entre 0 y 12000 voltios para aplicar un campo eléctrico de
corriente directa (D.C.).

4. Materiales y/o Equipos Requeridos

e Fuente de poder para alto voltaje (entre 0,0 y 12,0kV) de 2,5mA.

e Celda graduada de vidrio para deshidratacion electrostatica de 20mL de
capacidad, con tapa de poliestireno y electrodos de cobre.
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e Termocupla de metal con un rango entre 0 y 100°F.
e Lampara de luz.
Nota: Estos materiales y/o equipos pueden ser sustituidos por instrumentos con rango

de trabajo que cubran las especificaciones anteriores.

5. Documentacion de Referencia

e De Almeida, A. y Rodriguez, N. (2006); Estudio de la Coalescencia y
Sedimentacion de Emulsiones de Agua en Aceite Bajo Efecto de Campo Eléctrico
DC. Trabajo Especial de Grado. Universidad Central de Venezuela. Facultad de

Ingenieria, Escuela de Ingenieria Quimica, Caracas.

e Las Normas de la Serie 1SO 9000 (1998). Venezuela.

6. Condiciones Ambientales

e Temperatura ambiental: (20 + 5)°C.

e Humedad relativa no mayor de 80%.

7. Actividad Preliminar

Verificar que la celda de vidrio para deshidratacion electrostatica esté limpia y

transparente; si no es asi, lavar con agua y jabon liquido usando un fino cepillo de
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cerdas suaves, dejar secar en una estufa durante una hora, después sacar la celda de la
estufa y dejar enfriar por una hora mas como minimo antes de usar.

8. Descripcion del Proceso de Operacion

a) Llenar la celda con un volumen de 20mL de muestra (emulsidn sintética de agua

en aceite) cuidando no dejar burbujas de aire durante el llenado, tal como se
indica en la Figura N° 1.

Figura N° 1. Llenado de la celda de deshidratacion electrostatica.

b) Colocar la celda de deshidratacion electrostatica en una superficie plana, pero

justo a un nivel en el que las lecturas graduadas de la celda queden a la vista del
operador (ver Figura N° 2).
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Figura N° 2. Ubicacion de la celda de deshidratacion.

c) Colocar los focos de la lampara de luz, justo atrds de la celda de deshidratacion
electrostatica, tal como se ilustra en la Figura N° 3.

Figura N° 3. Ubicacién de los focos de luz.

d) Girar la perilla de la lampara para ajustar la intensidad de luz hasta el nivel
deseado, tal como se aprecia en la figura siguiente.
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Figura N° 4. Ajuste de luz.

e) Colocar la tapa de poliestireno, que contiene los electrodos adheridos para la

aplicacion de campo eléctrico, en la boca de la celda de deshidratacion
electrostatica, tal como se muestra en la Figura N° 5.

Figura N° 5. Colocacion del conjunto tapa-electrodos en la celda.

f) Verificar que los electrodos queden sumergidos a menos de la mitad de la
muestra. Se debe tomar en cuenta siempre el contenido de agua en la muestra para
asegurar que los electrodos nunca queden sumergidos en ésta durante la
aplicacion del campo eléctrico con la finalidad de evitar un corto circuito.

g) Introducir la termocupla de metal en el soporte interno de la celda de

deshidratacion electrostatica, tal como se plantea en la Figura N° 6.
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Figura N° 6. Colocacién de la termocupla en el sistema.

h) Ajustar los cables de la fuente de poder de alto voltaje a los electrodos (ver Figura
N° 7).

Figura N° 7. Ajuste de los cables de la fuente de poder a los electrodos.

1) Encender la fuente de poder de alto voltaje por medio del swiche que se encuentra
en su parte posterior, tal como se presenta en la Figura N° 8.
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Figura N° 8. Encendido de la fuente de poder de alto voltaje.

J) Ajustar el voltaje al valor deseado girando la perilla de regulacion como se ilustra
en la figura siguiente.

Figura N° 9. Ajuste del voltaje.

k) Tomar nota del tiempo para cada volumen de agua separada establecido, asi como

de la temperatura, tal como se pueden observar en la Figura N° 10.
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Figura N° 10. Lecturas del nivel de agua formado y temperatura.

I) Luego del tiempo de aplicacién de campo eléctrico, apagar la fuente de poder.

m) Retirar la termocupla de la celda de deshidratacién electrostéatica.

n) Remover los cables de la fuente de poder de los electrodos.

0) Retirar la tapa de la boca de la celda de deshidratacion electrostéatica.

p) Vaciar la carga de la celda.

g) Lavar la celda con agua y jabon liquido usando un fino cepillo de cerdas suaves,
secar y guardar.

9. Manejo de Resultados

Los datos obtenidos se reportan en una tabla como la que se presenta a continuacion:
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ASUNTO: Estudio de separacion de fases presentes en emulsiones del tipo agua en

Tabla N° 1. Reporte de Datos.
Volumen Tiempo (s)
de
Agua
(mL)

Temperatura (°C)

Ensayo Ensayo
N° 1 N° 2

Ensayo Ensayo Ensayo Ensayo
N° 3 N° 1 N° 2 N° 3

9.1. Calculo de la Separacion de Agua

\
%S,, = 57:"](*100

cel w

Donde:

%S.,, - Separacion de agua en base al contenido total de agua de la emulsion (%)
Vg - Volumen de agua separado (mL)

V., : Volumen o capacidad de la celda de deshidratacion (mL)

f,, . Fraccion volumétrica de agua con respecto a la emulsion (adimensional)

Por ejemplo, si la celda tiene una capacidad para la muestra de 20mL vy la fraccion

de agua de la emulsion es de 0,50, entonces cuando se obtenga un volumen de agua
separada de 7,0mL el porcentaje de agua separada sera:
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ASUNTO: Estudio de separacion de fases presentes en emulsiones del tipo agua en

%S 7,0mL

o= o %100 =70,0%
20,0mL*0,50

9.2. Promedio de Datos

Donde:
x : Promedio de datos (tiempo: s; Temperatura: °C)
X; - Dato (tiempo: s; Temperatura: °C)

n: Numero de datos (adimensional)

Por ejemplo, si se realizaron tres ensayos donde las temperaturas medidas en la

misma situacion fueron 22,2; 22,8 y 22,2°C; entonces el promedio correspondiente
a este caso sera:

+_ 2T _222°C+228C+222°C
n

=22,4°C
3
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9.3. Desviacion Estandar de los Datos

Donde:

S, : Desviacion estandar de datos (tiempo: s; Temperatura: °C)

Por ejemplo, si te tienen tres datos de temperatura de 22,2; 22,8 y 22,2°C cuyo
promedio es de 22,4°C, la desviacidn estandar correspondiente sera:

5 = \/Z(ZZ'ZOC ~224°Cf +(22,8°C-224°C)° +(22,2°C-22,4°C)° _ 0.3°C
- 3-1 =0,
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9.4. Reporte de Resultados

Los resultados obtenidos se reportan en un cuadro como el que se presenta en la
Tabla N° 2 a continuacion:

Tabla N° 2. Reporte de Resultados.

Separacion Tiempo (s) Temperatura (°C)
de Agua

Promedio Desviacion Promedio Desviacion
(%) Estandar Estandar

También puede realizar una gréfica Separacion de Agua vs. Tiempo u otra grafica

Temperatura vs. Tiempo para analizar la tendencia de los datos.
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. | Estudio del proceso de desestabilizacion y ruptura de emulsiones estables del tipo
ASUNTO: agua en aceite.

1. Objetivo

Establecer los pasos a seguir para visualizar los fendmenos y mecanismos
involucrados en el proceso de desestabilizacion y ruptura de emulsiones de agua en
aceite bajo la aplicacion de campo eléctrico de corriente continua empleando aumento

de imagen asistida por video.

2. Alcance

Este instructivo aplica a emulsiones limpias o sintéticas del tipo agua en aceite, asi
como al Microscopio Estereoscopico Nikon SMZ-U junto al software que posee el
programa Image Pro Plus 4.0 disponibles en el Laboratorio de Separaciones
Mecénicas de la Universidad Central de Venezuela (LSM-UCV).

3. ldentificacion del Equipo

e El equipo de visualizacion esta constituido por una celda transparente provista de
electrodos que simula a un deshidratador electrostatico junto a una fuente de
poder de alto voltaje y un sistema Optico de aumento de imagen con camara de
video, tal como se presenta en la Figura N° 1.
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Figura N° 1. Equipo de visualizacién para desestabilizacién de emulsiones.

e Microscopio Estereoscépico Nikon SMZ-U (ver Figura N° 2 para su descripcion).

Cabezal

Tornillo de ajuste
del cabezal

Perilla de acercamiento
macromeétrico y

micrométrico
Tubo

Pie

Figura N° 2. Microscopio Estereoscopico Nikon SMZ-U.

e La fuente de poder es un equipo que opera a una intensidad de corriente fija

(amperaje fijo) y aporta una alta diferencia de potencial. En esta fuente de poder,
el voltaje es ajustable entre 0 y 12000 voltios para aplicar un campo eléctrico de

corriente directa (D.C.).

Elaborado por: Revisado por:

Aprobado por:

De Almeida, Armando Morales, Carlos
Rodriguez, Neliana

Morales, Carlos

Fecha: 16/10/2006 Fecha: 25/10/06

Fecha: 27/10/06




. g RUPTURA DE EMULSIONES

(AT 1 Revision 0
a)

INSTRUCTIVO DE OPERACIQN DEL
EQUIPO DE VISUALIZACION DE Codigo CAD-10-CEW/O-M0-001

Pagina 3de21

ASUNTO: Estudio del proceso de desestabilizacion y ruptura de emulsiones estables del tipo

" | agua en aceite.

4. Materiales y/o Equipos Requeridos

Microscopio Estereoscopico Nikon SMZ-U (con objetivo de aumento 1X).
Soporte para la disposicion horizontal del microscopio.

Camara captadora de imagenes.

Software para el equipo de microscopia.

Fuente de poder para alto voltaje (entre 0,0y 12,0kV) de 2,5mA.

Celda de vidrio para deshidratacién electrostéatica de 10mL de capacidad, con tapa
y electrodos.

Lampara de luz.

Nota: Estos materiales y/o equipos pueden ser sustituidos por instrumentos con rango

de trabajo que cubran las especificaciones anteriores.

5. Documentacién de Referencia

e De Almeida, A. y Rodriguez, N. (2006); Estudio de la Coalescencia y
Sedimentacion de Emulsiones de Agua en Aceite Bajo Efecto de Campo Eléctrico
DC. Trabajo Especial de Grado. Universidad Central de Venezuela. Facultad de
Ingenieria, Escuela de Ingenieria Quimica, Caracas.

e Las Normas de la Serie ISO 9000 (1998). Venezuela
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6. Condiciones Ambientales

e Temperatura ambiental: (20 = 5)°C.

e Humedad relativa no mayor de 80%.

7. Actividad Preliminar

e Verificar que la celda de vidrio para deshidratacion electrostatica esté limpia y

transparente; si no es asi, lavar con agua y jabon liquido usando un fino cepillo de

cerdas suaves, dejar secar en una estufa durante una hora, después sacar la celda

de la estufa y dejar enfriar por una hora mas como minimo antes de usar.

8. Descripcion del Proceso de Operacion

a) Colocar el soporte del microscopio en una superficie plana y limpia (ver Figura

N° 3).

Figura N° 3. Soporte para la disposicion horizontal del microscopio.
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b) Retirar la base del soporte maévil del soporte, tal como se indica en la Figura N° 4.

Figura N° 4. Retiro de la base del soporte mévil de su soporte.

c) Colocar el Microscopio Estereoscopico Nikon SMZ-U en forma horizontal sobre

el soporte (ver Figura N° 5).

Figura N° 5. Disposicion horizontal del microscopio.

d) Colocar la base movil en su lugar original, tal como se presenta en la Figura N° 6.
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Figura N° 6. Colocacion de la base movil.

e) Colocar la lampara atras del conjunto soporte-microscopio
f) Colocar los focos de la lampara de luz alrededor de la base movil y el campo

Optico del microscopio, tal como se aprecia en la figura siguiente.

Figura N° 7. Ubicacion de los focos de luz.

g) Llenar la celda con un volumen de 10mL de muestra cuidando no dejar burbujas

de aire durante el llenado (ver Figura N° 8).
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Figura N° 8. Llenado de la celda de deshidratacion electrostatica.

h) Colocar la celda de deshidratacion electrostatica en el soporte mévil de la base

disefiada donde se debe disponer del Microscopio Estereoscopico Nikon SMZ-U
en posicién horizontal, tal como se plantea en la Figura N° 9.

Figura N° 9. Ubicacion de la celda de deshidratacion.

i) Ajustar el conjunto base mdvil y celda de deshidratacion electrostatica hasta el

campo Optico del microscopio girando las tuercas derecha e izquierda que se
encuentran en la parte inferior de dicha base.
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j) Colocar la tapa que contiene los electrodos adheridos para la aplicacion del

campo eléctrico, en la boca de la celda de deshidratacion electrostéatica, tal como
se ilustra en la figura siguiente.

Figura N° 10. Colocacién del conjunto tapa-electrodos en la celda.

k) Verificar que los electrodos queden sumergidos hasta menos de la mitad de la
muestra. Se debe tomar en cuenta el contenido de agua en la muestra para
asegurar que los electrodos nunca queden sumergidos en ésta durante la
aplicacion del campo eléctrico con la finalidad de evitar un corto circuito.

I) Ajustar los cables de la fuente de poder de alto voltaje a los electrodos (ver Figura
N° 11).
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Figura N° 11. Ajuste de cables de la fuente de alto poder a los electrodos.

m) Retirar la tapa protectora del objetivo de aumento 1X, tal como se presenta en la

Figura N° 12.

Figura N° 12. Retiro de la tapa protectora del objetivo.

n) Encender el software del equipo de microscopia Optica.
0) Retirar la tapa protectora del cabezal del microscopio girando la perilla lateral

izquierda, tal como se indica en la Figura N° 13.
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Figura N° 13. Retiro de la tapa superior del microscopio.

p) Conectar la cdmara captadora de imagenes en el cabezal del microscopio
enroscandola hacia la derecha (ver Figura N° 14).

Figura N° 14. Colocacién de la cdmara captadora de iméagenes.

q) Fijar la cAmara al cabezal girando la perilla lateral izquierda.

r) Conectar el cable de video del software de microscopia a la camara captadora de

imagenes como se muestra en la figura siguiente.
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Figura N° 15. Conexién de la camara al software del equipo.

s) Enchufar el cable de poder a una toma de corriente y conectar el mismo a la
camara, tal como se aprecia en la Figura N° 16.

Figura N° 16. Conexién del cable de poder a la cAmara captadora de iméagenes.

t) Ajuste la palanca lateral derecha del microscopio en la posicion PHOTO/BINO

para visualizar la imagen a través del software de microscopia (ver Figura N° 17).
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Figura N° 17. Cambio de vision del microscopio al software del equipo.

u) Abrir el programa Image Pro Plus 4.0 para la adquisicion de fotos y videos

[, i t

haciendo clic directamente en el botdn J-a gue se encuentra en el Escritorio del
software o0 haciendo clic en el botdn Inicio, luego buscar en la opcién Programas

el icono Image Pro Plus 4.0 para seleccionar el despliegue Image Pro Plus, tal
como se muestra en la Figura N° 18.
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Figura N° 18. Apertura del programa Image Pro Plus.

v) Seleccionar de la barra de herramientas del programa, la opcién del icono @
Video/digital capture o por medio de la barra de herramientas elegir el mend
Acquire para seleccionar la opcion Video/digital..., tal como se puede apreciar en

la Figura N° 19; y esperar que abra la ventana Analog Simulation.
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Figura N° 19. Seleccidn de la opcidn Video/digital.

w) Seleccionar la pestafia Preview de la ventana Analog Simlulation y hacer clic en
el icono Start Preview (ver Figura N° 20).
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Figura N° 20.Ventana Analog Simulation.

x) Verifique que se obtenga la imagen del microscopio a través del software al

realizar el paso anteriormente descrito, tal como se presenta en la figura siguiente.
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Figura N° 21. Vision en pantalla a través del software de microscopia.

y) Seleccionar la pestafia Image de la ventana Analog Simulation y hacer clic en la

opcion Sequence para realizar un video (ver Figura N° 22).
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Figura N° 22. Pestafia Image de la ventana Analog Simulation.

z) Escribir o seleccionar por medio de la flecha superior e inferior, el nimero de

imagenes a tomar para la realizacion del video a través de la opcion Number of
Images.

aa) Seleccionar el icono Set Time de la ventana Analog Simulation y esperar el
despliegue de la ventana Time Interval para escoger el intervalo de tiempo (horas,
minutos, segundos o milisegundos) en el cual el software tomard cada imagen

proveniente del microscopio. Hacer clic en el boton OK (ver Figura N° 23).

Hous T =]
Minutes: fﬂig
Seconds: ,D_ E
MilliSeconds: ’W E

Cancel

Figura N° 23. Ventana Time Interval de la opcién Set Time.
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bb) Girar la perilla de la lampara para ajustar la intensidad de luz hasta obtener una
imagen clara, pero no muy brillante, a través del software. En la Figura N° 24 se

Figura N° 24. Ajuste de luz.

imagen nitida a través del software.
dd) En el software del equipo, hacer clic en el boton Snap de ventana Analog
Simulation para comenzar con la captura de imagenes.
ee) Encender la fuente de poder de alto voltaje, tal como se indica en la Figura N° 25.

cc) Girar la perilla de acercamiento macrométrico y micrométrico hasta obtener una

Figura N° 25. Encendido de la fuente de poder de alto voltaje.
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ff) Ajustar, con la perilla de regulacion de la fuente de poder, el voltaje en el valor
deseado, tal como se observa en la figura siguiente.

Figura N° 26. Ajuste de voltaje.

gg) Dejar fijo el campo dptico del microscopio en la celda y observar lo que va
ocurriendo para evaluar cualitativamente el movimiento y crecimiento de las
gotas dispersas en esa seccion de la muestra. Si es necesario, ajustar nuevamente
la nitidez de la imagen girando la perilla de acercamiento macrométrico y
micrometrico.

hh) Una vez que el programa realice la secuencia de fotografias, guardar el video por
medio de la barra de herramientas del programa haciendo clic en el menu File
para elegir la opcion Save as.... Esperar el despliegue de la ventana Save as, dar
un nombre al archivo y presionar el boton Save.

i) Luego del tiempo de aplicacién de campo eléctrico, apagar la fuente de poder.
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JJ) Remover los cables de la fuente de poder de los electrodos.

kk) Retirar la tapa de la boca de la celda de deshidratacion electrostatica.

II) Vaciar la carga de la celda.

mm) Lavar la celda con agua y jabon liquido usando un fino cepillo de cerdas

suaves, secar y guardar.

9. Manejo de Resultados

El manejo de resultados es de manera cualitativa, ya que se basa en la identificacion o

descripcién de los fendmenos y mecanismos de desestabilizacion y ruptura

involucrados en el proceso de separacion de emulsiones del tipo agua en aceite bajo

efecto de campo eléctrico de corriente continua; lo cual consiste en observar lo

siguiente:

e Acercamiento de Gotas: dos 0 méas gotas de agua se aproximan una a la otra o

entre si.

e Fuerzas Dipolares: las gotas de agua se acercan o alejan entre si bajo la

aplicacion de un campo eléctrico.

o Electroforesis: gotas de agua que se acercan y alejan de los electrodos en forma

consecutiva y en toda el area comprendida entre los electrodos bajo la aplicacion

de un campo eléctrico.
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e Dielectroforesis: gotas de agua que se acercan y alejan de los electrodos en forma
consecutiva, pero en una pequefia zona del area comprendida entre los electrodos
bajo la aplicacion de un campo eléctrico.

e Floculacion: dos o mas gotas de agua se aglomeran sin llegar a unirse para
formar una sola gota.

e Encapsulamiento: una gota queda inmersa dentro de otra sin llegar a formar una
sola gota.

e Formacion de Cadenas: alineacion de gotas de agua una al lado o detras de otra.

e Drenaje de la Pelicula Intergota: escurrimiento de una pequefia capa que rodea a
la superficie de la gota de agua.

e Coalescencia: dos gotas 0 mas se unen para formar una gota de agua de mayor
tamario y peso.

e Sedimentacion y Fuerza de Gravedad: migracién de la gota de agua, de tamafio
apreciable o no, hacia el fondo del recipiente trayendo como consecuencia la
separacion fisica de las fases que componen a la emulsion.

e [Fuerza de Arrastre: el aceite o emulsion arrastra las gotas de agua hacia la zona

de mayor concentracion de fase organica.

Elaborado por: Revisado por: Aprobado por:

De Almeida, Armando Morales, Carlos Morales, Carlos
Rodriguez, Neliana

Fecha: 16/10/2006 Fecha: 25/10/06 Fecha: 27/10/06




Capitulo IX. Referencias Bibliograficas

CAPITULO IX

REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

Anton, R. y Salager, J. (1985); An Improved Graphic Method to Characterize
a Surfactant. Journal Dispersion Science. Technology, 6: 245-253.

Anton, R.; Garces, N.; y Yajuare, A. (1997); Correlation for Three-phase
Behavior of Cationic Surfactant-Oil-Water Systems. Journal Dispersion
Science Technology, 18: 539-555.

Bansbach, P. (1970); “The How and Why of Emulsions”. Oil & Gas Journal,
Vol. 68, No. 36.

Bolivar, N. y Suarez, R. (2000). Instructivo de Operacion del Microscopio
Estereoscopico Nikon SMZ-U. Laboratorio de Separaciones Mecanicas.
Universidad Central de Venezuela, Caracas.

Bourrel, M. y Schechter R. (1988); Microemulsions and Related Systems.
Marcel Dekker, New York.

Bourrel, M.; Salager, J.; y Schechter, R. (1980); A Correlation for Phase
Behavior of Nonionic Surfactants. Journal Colloid Interface Science, 75(2):
451-461.

Eow, J. y Ghadiri, M. (2002); Motion, Deformation and Break-up of Aqueous
Drops in Oils Under High Electric Field Strengths. Chemical Engineering
and Processing, 42 (2003), 259-272.

Finol, C. y Santalices, M. (1999); Efecto del Tipo de Determinacion de la
Distribucion del Tamario de Particulas en la Relacion entre la Amplitud y
Deslicorizacion. Trabajo Especial de Grado. Universidad Central de

Venezuela. Facultad de Ingenieria, Escuela de Ingenieria Quimica, Caracas.

123



Capitulo IX. Referencias Bibliograficas

Harvey, R. (1960); “The Theoretical Approach to the Investigation of Films
Occurring at Crude Oil-Water Interfaces”. Trans AIME. Pag. 219, 350.

MARAVEN S.A. (1982); Basic Engineering Manual Dehydration of Crude
Oil Water Treatment and Sludge Treatment. PLT Engineering.

Marfisi, S. (2004); Estabilidad de Emulsiones Relacionada con el Proceso de
Deshidratacion de Crudos. Tesis de Doctorado en Ciencias Aplicadas.
Universidad de los Andes, Escuela de Ingenieria Quimica, Laboratorio FIRP.

Meérida, Venezuela.

Méndez, F. (1992); Estabilidad Dinamica de Emulsiones de Aceite en Agua.
Trabajo Especial de Grado. Universidad Central de Venezuela. Facultad de
Ingenieria, Escuela de Ingenieria Quimica, Caracas.

Morales, C. (Actualmente en desarrollo); Electrostatica en Coalescencia de
Emulsiones de Agua en Aceite: Estado del Arte para el Entendimiento y
Tecnologia. Trabajo de Doctorado. Universidad Técnica de Cottbus.

Alemania.
NATCO, C. E. (1993); Crude Oil Processing with Electrostatic Unites.

Novales, B. y otros (2003); Characterization of Emulsions and Suspensions by
Video Image Analysis. Colloids and Surfaces A: Physicochem. Eng. Aspects,
221 (2003), 81-89.

Padrén, A. y Zulfiga, P. (2005); Aplicacion de la Técnica de Microscopia
Optica para la Caracterizacion de Sistemas Dispersos Formados por
Crudo, Agua y Sélidos. Trabajo Especial de Grado. Universidad Central de

Venezuela, Escuela de Ingenieria Quimica, Caracas.
PDVSA (1994); Apuntes del Manejo de Produccion en Superficie.

Salager, J. y otros (1979); Optimum Formulation of Surfactant/\Water/Qil
Systems for Minimum Interfacial Tension of Phase Behavior. Soc. Pet.

Eng. J., 107-115.
124



Capitulo IX. Referencias Bibliograficas

Salager, J. y Anton, R. (1983); Physico-chemical Characterization of a
Surfactant: A Quick and Precise Method. Journal Dispersion Science
Technology. 4, 313-329.

Salager, J. (1984); Micro y Macroemulsiones. Cuaderno FIRP 8401. Estado del
arte. Laboratorio FIRP, Escuela de Ingenieria Quimica, Universidad de los
Andes. Mérida.

Salager, J. (1987); Deshidratacion del Crudo. Mddulo de ensefianza en
fendmenos interfaciales. Cuaderno FIRP 353. Estado del arte. Laboratorio

FIRP, Escuela de Ingenieria Quimica, Universidad de los Andes. Mérida.

Salager, J. (1999); Formulacion, Composicion y Fabricacion de Emulsiones
para Obtener las Propiedades Deseadas. Cuaderno FIRP 747 parte B:
Propiedades de las Emulsiones y su Medicion. Estado del arte. Laboratorio

FIRP, Escuela de Ingenieria Quimica, Universidad de los Andes. Mérida.

Sams, G. y Warren, K. (2004); New Methods of Application of Electrostatic
Fields. AIChE Spring National Meeting for Recent Advances in Desalting.
NATCO Group, Inc.

Schramm, L. (1992); Petroleum Emulsions. American Chemical Society.
Washington, DC.

125



Capitulo X. Anexos

CAPITULO X

ANEXOS

ANEXO A. REPORTE DE ESTABILIDAD DE LA EMULSION SINTETICA
W/O

Tabla N° 6. Estabilidad de la emulsidn sintética W/O en el tiempo bajo accién de la gravedad y

temperatura ambiente.

Separacion respecto a la fase aceite (%)

Tiempo B B
(CIED) Ensayo N° 1 Ensayo N° 2 Ensayo N°3  Promedio

Desviacion
Estandar

28 7,0 10,0 9,5 8,8 1,6
29 7,5 10,0 10,0 9,2 1,4
30 7,5 10,5 10,0 9,3 1,6
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Tabla N° 7. Efecto sobre la temperatura de la emulsion sintética W/O durante la aplicacion de

campo eléctrico DC (de 2,00kV) a diversos tiempos para luego evaluar la contribucién de la

gravedad.
—— e o
Caso  Tiempo | Temperatura Final (°C) To = 22,2°C -
[} [0} 0 0 1
N () EnsayoN°1 EnsayoN°2 Ensayo N°3 Promedio Estandar
1 60 22.8 22.8 22.2 22.6 0.3
2 300 23.3 23.3 23.3 23.3 0.0
3 900 22.8 22.8 23.3 23.0 0.3
4 1800 22.2 22.2 22.8 22.4 0.3
5 3600 22.2 22.2 22.8 22.4 0.3
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ANEXO B. REPORTES DE LA DESESTABILIZACION DE LA EMULSION
SINTETICA W/O A DIVERSAS MAGNITUDES DE CAMPO ELECTRICO
DC

Tabla N° 8. Variacion del contenido de agua sedimentada de la emulsion sintética W/O en el

tiempo bajo la aplicacién de un campo eléctrico DC fijo continuo de 2,00kV.

% Tiempo (s)

Sedimentad

(% viv) Ensayo N°1 EnsayoN°2 Ensayo N°3 Promedio I?Eesi\gggfrn
1 0 0 0 0 0 0,0
2 0 8 10 6 8 2,0
3 10 21 34 26 27 6,6
4 20 40 49 46 45 4,6
5 30 89 100 77 89 11,5
6 40 155 155 135 148 11,5
7 50 263 261 245 256 9,9
8 60 508 491 473 491 17,5
9 70 843 851 834 843 8,5
10 70 1800 1800 1800 1800 0,0
11 70 3600 3600 3600 3600 0,0
12 70 5400 5400 5400 5400 0,0
13 70 7200 7200 7200 7200 0,0

Tabla N° 9. Variacién de la temperatura de la emulsién sintética W/O en el tiempo bajo la

aplicacion de un campo eléctrico DC fijo continuo de 2,00kV.

Temperatura (°C)

. Desviacion

Ensayo N°1 | Ensayo N°2 Ensayo N°3 Promedio Estandar
1 22.8 22.2 22.2 22.4 0.3
2 22.8 22.2 22.2 22.4 0.3
3 22.8 22.8 22.2 22.6 0.3
4 22.8 22.8 22.2 22.6 0.3
5 22.8 22.8 22.2 22.6 0.3
6 22.8 22.8 22.8 22.8 0.0
7 22.8 23.3 22.8 23.0 0.3
8 23.3 23.3 23.3 23.3 0.0
9 23.3 22.8 23.3 23.1 0.3
10 22.8 22.2 22.8 22.6 0.3
11 22.8 22.2 22.8 22.6 0.3
12 22.8 22.2 22.8 22.6 0.3
13 22.8 22.2 22.8 22.6 0.3
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Tabla N° 10. Variacion del contenido de agua sedimentada de la emulsion sintética W/O en el

tiempo bajo la aplicacién de un campo eléctrico DC fijo continuo de 1,75kV.

% Tiempo (s)

SEC(I(I);I(;] ?,?\s?d Ensayo N°1 Ensayo N°2 Ensayo N°3 Promedio [)Eesst\ggg:rn
1 0 0 0 0 0 0,0
2 0 10 12 8 10 2,0
3 10 63 56 46 55 8,5
4 20 89 87 78 85 5,9
5 30 161 147 142 150 9,8
6 40 232 251 238 240 9,7
7 50 354 357 362 358 4,0
8 60 628 650 620 633 15,5
9 70 1114 1141 1134 1130 14,0
10 70 1800 1800 1800 1800 0,0
11 70 3600 3600 3600 3600 0,0
12 70 5400 5400 5400 5400 0,0
13 70 7200 7200 7200 7200 0,0

Tabla N° 11. Variacion de la temperatura de la emulsion sintética W/O en el tiempo bajo la

aplicacion de un campo eléctrico DC fijo continuo de 1,75kV.

Temperatura (°C)

. Desviacion

Ensayo N°1 | Ensayo N°2 Ensayo N°3 Promedio Estandar
1 22.8 22.8 22.8 22.8 0.0
2 22.8 22.8 22.8 22.8 0.0
3 22.8 22.8 22.8 22.8 0.0
4 22.8 22.8 22.8 22.8 0.0
5 22.8 22.8 22.8 22.8 0.0
6 22.8 22.8 23.3 23.0 0.3
7 23.3 22.8 23.3 23.1 0.3
8 22.8 22.8 23.3 23.0 0.3
9 22.8 22.8 22.8 22.8 0.0
10 22.8 22.8 22.8 22.8 0.0
11 22.8 22.8 22.8 22.8 0.0
12 22.8 22.8 22.8 22.8 0.0
13 22.8 22.8 22.8 22.8 0.0

129



Capitulo X. Anexos

Tabla N° 12. Variacion del contenido de agua sedimentada de la emulsion sintética W/O en el

tiempo bajo la aplicacién de un campo eléctrico DC fijo continuo de 1,50kV.

Agua Tiempo (s)
Secé(l;: iz/r;\'g;\da Ensayo N°1 EnsayoN°2 Ensayo N°3 Promedio I?Sst\ggg:rn
1 0 0 0 0 0 0,0
2 0 25 15 19 20 5,0
3 10 58 49 47 51 59
4 20 90 80 83 84 5,1
5 30 161 150 151 154 6,1
6 40 256 247 252 252 4,5
7 50 501 491 522 505 15,8
8 60 819 816 845 827 15,9
9 65 1508 1476 1480 1488 17,4
10 67 2652 2686 2665 2668 17,2
11 67 3600 3600 3600 3600 0,0
12 67 5400 5400 5400 5400 0,0
13 67 7200 7200 7200 7200 0,0

Tabla N° 13. Variacion de la temperatura de la emulsion sintética W/O en el tiempo bajo la

aplicacion de un campo eléctrico DC fijo continuo de 1,50kV.

Temperatura (°C)

Plrjxlrlto E R = N2 E N°3 | Promedio| DESviacion

nsayo nsayo nsayo romeadaio Estandar
1 21.7 22.8 22.8 22.4 0.6
2 21.7 22.8 22.8 22.4 0.6
3 21.7 22.8 22.8 224 0.6
4 217 228 228 22.4 0.6
5 217 228 228 22.4 0.6
6 22.2 22.8 22.8 22.6 0.3
7 22.2 23.3 22.8 22.8 0.6
8 22.2 23.3 22.8 22.8 0.6
9 222 228 233 22.8 0.6
10 22.2 22.2 22.8 22.4 0.3
11 22.8 22.2 22.8 22.6 0.3
12 22.8 22.2 22.8 22.6 0.3
13 228 222 228 22.6 0.3
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Tabla N° 14. Variacion del contenido de agua sedimentada de la emulsion sintética W/O en el

tiempo bajo la aplicacién de un campo eléctrico DC fijo continuo de 1,25kV.

P Agua Tiempo ()
unto : o
NG Sedimentada  Ensayo Ensayo Ensayo Promedio Desviacion
(% viv) N° 1 N Ne 3 Estandar
1 0 0 0 0 0 0,0
2 0 24 29 26 26 2,5
3 10 80 71 68 73 6,2
4 20 121 117 121 120 2,3
5 30 235 216 225 225 9,5
6 40 426 410 406 414 10,6
7 50 852 846 834 844 9,2
8 60 1541 1519 1538 1533 11,9
9 65 3373 3384 3345 3367 20,1
10 65 5400 5400 5400 5400 0,0
11 65 7200 7200 7200 7200 0,0

Tabla N° 15. Variacion de la temperatura de la emulsion sintética W/O en el tiempo bajo la

aplicacion de un campo eléctrico DC fijo continuo de 1,25kV.

Temperatura (°C)

F)llj\lr:’to E R = N2 E N°3 | Promedio| DESviacion

nsayo nsayo nsayo romeadaio Estandar
1 22.2 22.8 22.2 22.4 0.3
2 22.2 22.8 22.2 22.4 0.3
3 22.2 22.8 22.2 22.4 0.3
4 222 228 228 22.6 0.3
5 22.8 22.8 22.8 22.8 0.0
6 22.8 22.8 23.3 23.0 0.3
7 23.3 22.8 23.3 23.1 0.3
8 22.8 22.2 22.2 22.4 0.3
9 228 228 228 22.8 0.0
10 22.8 22.2 22.2 22.4 0.3
11 22.8 22.2 22.2 22.4 0.3
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Tabla N° 16. Variacion del contenido de agua sedimentada de la emulsion sintética W/O en el

tiempo bajo la aplicacién de un campo eléctrico DC fijo continuo de 1,00kV.

PuNto Agua Tiempo (s)

NP Sedimentada Ensayo Ensayo Ensayo Promedio Desviacion
(% viv) N° 1 Ne 2 Ne 3 Estandar

1 0 0 0 0 0 0,0

2 0 35 33 33 34 1,2

3 10 82 91 85 86 4,6

4 20 128 133 139 133 55

5 30 248 272 261 260 12,0

6 40 429 437 439 435 53

7 50 916 921 931 923 7,6

8 60 1641 1667 1673 1660 17,0

9 62 3658 3672 3693 3674 17,6

10 62 5400 5400 5400 5400 0,0

11 62 7200 7200 7200 7200 0,0

Tabla N° 17. Variacion de la temperatura de la emulsion sintética W/O en el tiempo bajo la

aplicacion de un campo eléctrico DC fijo continuo de 1,00kV.

Temperatura (°C)

: Desviacion

Ensayo N° 1 Ensayo N° 2 Ensayo N°3 | Promedio Estandar
1 22.2 21.7 22.2 22.0 0.3
2 22.2 21.7 22.2 22.0 0.3
3 22.2 22.2 22.2 22.2 0.0
4 22.2 22.2 22.2 22.2 0.0
5 22.2 22.2 22.8 22.4 0.3
6 22.2 22.8 22.8 22.6 0.3
7 22.2 22.8 22.8 22.6 0.3
8 22.2 22.2 22.2 22.2 0.0
9 22.2 22.2 22.2 22.2 0.0
10 22.2 22.2 22.2 22.2 0.0
11 22.2 22.2 22.2 22.2 0.0
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Tabla N° 18. Variacion del contenido de agua sedimentada de la emulsion sintética W/O en el

tiempo bajo la aplicacién de un campo eléctrico DC fijo continuo de 0,75kV.

PuNto _Agua Tiempo (s)

NP Sedimentada  Ensayo Ensayo Ensayo Promedio Desviacion
(% viv) Ne 1 N° 2 Ne 3 Estandar

2 0 196 193 203 197 51

3 5 407 399 421 409 11,1

4 10 626 604 611 614 11,2

5 15 763 736 749 749 13,5

6 20 962 946 965 958 10,2

7 25 1263 1238 1253 1251 12,6

8 30 1597 1567 1588 1584 15,4

9 35 2191 2158 2169 2173 16,8

10 40 2593 2588 2565 2582 14,9

11 45 3462 3486 3471 3473 12,1

12 50 4323 4346 4318 4329 14,9

13 50 7200 7200 7200 7200 0,0

14 50 9000 9000 9000 9000 0,0

Tabla N° 19. Variacion de la temperatura de la emulsion sintética W/O en el tiempo bajo la

aplicacion de un campo eléctrico DC fijo continuo de 0,75kV.

Temperatura (°C)

o o o . Desviacion

Ensayo N° 1 Ensayo N° 2 Ensayo N° 3 Promedio Estandar
1 22.2 21.7 21.7 21.9 0.3
2 228 22.8 222 22.6 0.3
3 233 233 222 229 0.6
4 23.9 23.3 22.8 23.3 0.6
5 23.9 23.3 22.8 23.3 0.6
6 23.3 23.9 23.3 235 0.3
7 228 23.9 233 233 0.6
8 22.8 23.3 22.8 23.0 0.3
9 22.2 23.3 22.8 22.8 0.6
10 22.2 23.3 22.2 22.6 0.6
11 22.2 23.3 22.2 22.6 0.6
12 222 233 222 22.6 0.6
13 22.2 22.2 22.2 22.2 0.0
14 22.2 22.2 22.2 22.2 0.0
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Tabla N° 20. Variacion del contenido de agua sedimentada de la emulsion sintética W/O en el

tiempo bajo la aplicacién de un campo eléctrico DC fijo continuo de 0,50kV.

Tiempo (s)
Secé:;: flr;\s?d% Ensayo N°1 EnsayoN°2 Ensayo N°3 Promedio I?;t\gﬁgg)rn
1 0 0 0 0 0 0,0
2 0 371 362 354 362 8,5
3 5 624 615 634 624 9,5
4 10 1245 1221 1231 1232 12,1
5 15 1621 1607 1592 1607 14,5
6 20 2591 2582 2564 2579 13,7
7 25 5383 5408 5392 5394 12,7
8 30 8418 8428 8398 8415 15,3
9 30 10800 10800 10800 10800 0,0

Tabla N° 21. Variacion de la temperatura de la emulsion sintética W/O en el tiempo bajo la

aplicacion de un campo eléctrico DC fijo continuo de 0,50kV.

Temperatura (°C)

. Desviacion

Ensayo N°1 Ensayo N°2 Ensayo N°3 Promedio Estandar
1 23.3 23.3 23.3 23.3 0.0
2 24.4 24.4 24.4 24.4 0.0
3 25.0 25.0 25.0 25.0 0.0
4 24.4 25.0 25.0 24.8 0.3
5 23.3 24.4 24.4 24.0 0.6
6 22.2 23.9 23.3 23.1 0.9
7 22.8 22.8 22.2 22.6 0.3
8 22.8 22.2 22.8 22.6 0.3
9 22.8 22.2 22.8 22.6 0.3

Tabla N° 22. Variacion de los tiempos de vida media de la emulsién sintética W/O para cada

magnitud de campo eléctrico DC con voltaje fijo continuo.

Punto Voltaje Campo Tiempo de Vida Media (s) -
N© (Kv) (Kv/ém) Ensayo N°1 Ensayo N°2 Ensayo N°3 Promedio Dlzesst\gsg;n
0 0,00 0,00 - - - - -

1 0,35 0,06 - - - - -

2 0,50 0,09 - - - - -

3 0,75 0,13 4323 4346 4318 4329 14,9
4 0,85 0,15 3244 3222 3236 3234 11,1
5 0,95 0,17 1675 1659 1670 1668 8,2
6 1,00 0,18 916 921 931 923 7,6
7 1,25 0,22 852 846 834 844 9,2
8 1,50 0,27 501 491 522 505 15,8
9 1,75 0,31 354 357 362 358 4,0
10 2,00 0,35 263 261 245 256 9,9
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Tabla N° 23. Variacion de los tiempos aparentes de desestabilizacion de la emulsion sintética

WI/O para cada magnitud de campo eléctrico DC con voltaje fijo continuo.

Tiempo de Desestabilizacion Aparente (s)

Punto Voltaje Campo E. ——

Ensayo N° Ensayo N° Ensayo N° . Desviacion

NO (Kv) (Kv/cm) i’ y 4 Promedio EatAndar

0 0,00 0,00 - -- - -- --

1 0,35 0,06 - -- - -- --

2 0,50 0,09 371 362 354 362 8,5

3 0,75 0,13 196 193 203 197 51

4 0,85 0,15 99 93 103 98 5,0

5 0,95 0,17 52 56 47 52 4,5

6 1,00 0,18 35 33 33 34 1,2

7 1,25 0,22 24 29 26 26 2,5

8 1,50 0,27 25 15 19 20 5,0

9 1,75 0,31 10 12 8 10 2,0

10 2,00 0,35 8 10 6 8 2,0

Tabla N° 24. Variacion de la separacion de agua de la emulsidn sintética W/O para cada

magnitud de campo eléctrico DC con voltaje fijo continuo aplicado por 2 horas.

Punto Voltaje Campo E. Agua Sedimentada
N° (Kv) (Kv/cm) %
0 0,00 0,00 0
1 0,35 0,06 16
2 0,50 0,09 30
3 0,75 0,13 50
4 0,85 0,15 53
5 0,95 0,17 59
6 1,00 0,18 62
7 1,25 0,22 65
8 1,50 0,27 67
9 1,75 0,31 70
10 2,00 0,35 70

Tabla N° 25. Efecto sobre la temperatura de la emulsion sintética W/O para cada magnitud de

campo eléctrico DC con voltaje fijo continuo.

Voltaje Temperatura (°C)
(kV) Magnitud Promedio Desviacion Estandar Maxima
0,50 22,7 0,3
0,75 22,9 0,3
1,00 22,6 0,6
1,25 22,6 0,3
1,50 22,3 0,3
1,75 22,8 0,6
2,00 23,6 0,9
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ANEXO C. REPORTES DE LA DESESTABILIZACION DE LA EMULSION
SINTETICA W/O A DIVERSAS MODALIDADES DE CAMPO ELECTRICO

DC

Tabla N° 26. Variacion del contenido de agua sedimentada de la emulsion sintética W/O en el

tiempo bajo la aplicacién de campo eléctrico DC continuo de 1,00kV con cambio de polaridad

c/2min.
Tiempo (s)
Se?:;: ?,r/]\t?d% Ensayo N°1 Ensayo N°2 Ensayo N°3 Promedio %
1 0 0 0 0 0 0,0
2 0 33 33 34 33 0,6
3 5 55 56 59 57 2,1
4 10 85 88 91 88 3,0
5 15 108 111 116 112 4,0
6 20 135 141 139 138 3,1
7 25 215 228 215 219 75
8 30 277 280 285 281 4,0
9 35 366 358 355 360 5,7
10 40 500 489 485 491 7,8
11 45 707 713 712 711 3,2
12 50 872 880 872 875 4,6
13 55 1383 1392 1390 1388 4,7
14 60 2029 2031 2034 2031 2,5
15 60 5400 5400 5400 5400 0,0
16 60 7200 7200 7200 7200 0,0
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Tabla N° 27. Variacion de la temperatura de la emulsion sintética W/O en el tiempo bajo la
aplicacion de campo eléctrico DC continuo de 1,00kV con cambio de polaridad c/2min.

Temperatura (°C)

Punto
) . Desviacion
\ EnsayoN°1 EnsayoN°2  Ensayo N° 3| Promedio EctAndar
1 21.7 21.7 21.7 21.7 0.0
2 22.2 21.7 21.7 219 0.3
3 22.2 21.7 21.7 21.9 0.3
4 22.2 21.7 21.7 21.9 0.3
5 22.2 21.7 21.7 21.9 0.3
6 22.2 21.7 21.7 21.9 0.3
7 22.2 22.2 22.2 22.2 0.0
8 22.2 22.2 22.2 22.2 0.0
9 22.2 22.2 22.2 22.2 0.0
10 22.2 22.2 22.2 22.2 0.0
11 22.2 22.2 22.2 22.2 0.0
12 22.2 22.2 22.2 22.2 0.0
13 22.2 22.2 22.2 22.2 0.0
14 22.2 22.2 22.2 22.2 0.0
15 21.7 21.7 22.2 21.9 0.3
16 21.7 21.7 21.7 21.7 0.0
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Tabla N° 28. Variacion del contenido de agua sedimentada de la emulsion sintética W/O en el

tiempo bajo la aplicacion de un campo eléctrico DC en pulso de 1,00kV c¢/2min.

Tiempo (s)
Secé:;: flr;\s?d% Ensayo N°1 EnsayoN°2 Ensayo N°3 Promedio I?;t\gﬁgg)rn
1 0 0 0 0 0 0,0
2 0 35 36 32 34 2,1
3 10 105 98 92 98 6,5
4 15 133 140 131 135 4,7
5 20 288 304 284 292 10,6
6 25 363 373 369 368 5,0
7 30 527 532 523 527 4,5
8 35 670 692 681 681 11,0
9 40 975 966 961 967 7,1
10 45 1384 1375 1378 1379 4,6
11 50 2031 2045 2037 2038 7,0
12 55 3612 3588 3590 3597 13,3
13 55 7200 7200 7200 7200 0,0

Tabla N° 29. Variacion de la temperatura de la emulsion sintética W/O en el tiempo bajo la

Punto

Temperatura (°C)

aplicacion de un campo eléctrico DC en pulso de 1,00kV c/2min.

) . Desviacion
N EnsayoN°1 EnsayoN°2  Ensayo N°3 Promedio Estandar
1 21.7 21.7 21.7 21.7 0.0
2 21.7 21.7 21.7 21.7 0.0
3 22.2 22.2 22.2 22.2 0.0
4 22.2 22.2 22.2 22.2 0.0
5 22.8 22.8 22.2 22.6 0.3
6 22.8 22.8 22.2 22.6 0.3
7 22.8 22.8 22.8 22.8 0.0
8 22.8 22.2 22.8 22.6 0.3
9 22.8 22.2 22.8 22.6 0.3
10 22.8 22.2 22.2 22.4 0.3
11 22.8 21.7 21.7 22.1 0.6
12 22.2 21.7 21.7 21.9 0.3
13 22.2 21.7 21.7 21.9 0.3
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Tabla N° 30. Variacion del contenido de agua sedimentada de la emulsion sintética W/O en el

tiempo bajo la aplicacion de un campo eléctrico DC en pulso de 1,00kV c¢/1min.

% Tiempo (s)

Secé:;: 37$?d Ensayo N°1 EnsayoN°2 Ensayo N°3 Promedio I?;\Qﬁgfrn
1 0 0 0 0 0 0,0
2 0 33 31 36 33 2,5
3 10 103 98 97 99 3,2
4 15 128 122 120 123 4,2
5 20 232 237 234 234 2,5
6 25 312 319 322 318 5,1
7 30 457 452 461 457 4,5
8 35 581 584 592 586 5,7
9 40 797 802 807 802 5,0
10 45 1196 1212 1191 1200 11,0
11 50 1732 1724 1739 1732 7,5
12 55 2819 2806 2812 2812 6,5
13 57 3718 3711 3705 3711 6,5
14 57 7200 7200 7200 7200 0,0

Tabla N° 31. Variacion de la temperatura de la emulsion sintética W/O en el tiempo bajo la

aplicacion de un campo eléctrico DC en pulso de 1,00kV c¢/1min.

Temperatura (°C)

. | Desviacion

EnsayoN°1 Ensayo N°2 Ensayo N°3 Promedio Estandar
1 22.2 21.7 21.7 21.9 0.3
2 22.2 22.2 21.7 22.0 0.3
3 22.2 22.2 22.2 22.2 0.0
4 22.8 22.8 22.2 22.6 0.3
5 22.8 22.8 22.2 22.6 0.3
6 22.8 22.8 22.2 22.6 0.3
7 22.8 22.8 22.8 22.8 0.0
8 22.8 22.2 22.8 22.6 0.3
9 22.8 22.2 22.8 22.6 0.3
10 22.8 22.2 22.8 22.6 0.3
11 22.2 22.2 22.2 22.2 0.0
12 22.2 21.7 22.2 22.0 0.3
13 22.2 21.7 22.2 22.0 0.3
14 22.2 21.7 21.7 21.9 0.3
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Tabla N° 32. Variacion del contenido de agua sedimentada de la emulsion sintética W/O en el

tiempo bajo la aplicacién de un campo eléctrico DC en pulso de 1,00kV ¢/30s.

% Tiempo (s)

Secé:;: 37$?d Ensayo N°1 EnsayoN°2 Ensayo N°3 Promedio I?;\Qﬁgfrn
1 0 0 0 0 0 0,0
2 0 35 36 36 36 0,6
3 10 90 88 95 91 3,6
4 15 114 109 117 113 4,0
5 20 192 184 187 188 4,0
6 25 265 259 274 266 7,5
7 30 371 377 364 371 6,5
8 35 499 492 503 498 5,6
9 40 636 629 620 628 8,0
10 45 913 908 920 914 6,0
11 50 1243 1249 1235 1242 7,0
12 55 2197 2180 2193 2190 8,9
13 59 3651 3643 3663 3652 10,1
14 59 7200 7200 7200 7200 0,0

Tabla N° 33. Variacion de la temperatura de la emulsion sintética W/O en el tiempo bajo la

aplicacion de un campo eléctrico DC en pulso de 1,00kV ¢/30s.

Temperatura (°C)

: Desviacion

Ensayo N°1  Ensayo N°2 \ Ensayo N° 3 Promedio Estandar
1 22.2 22.2 21.7 22.0 0.3
2 22.2 22.2 21.7 22.0 0.3
3 22.2 22.2 22.2 22.2 0.0
4 22.2 22.8 22.2 22.4 0.3
5 22.8 22.8 22.2 22.6 0.3
6 22.8 22.8 22.8 22.8 0.0
7 23.3 22.8 22.8 23.0 0.3
8 23.3 22.8 22.8 23.0 0.3
9 23.3 22.8 22.8 23.0 0.3
10 22.8 22.2 22.2 22.4 0.3
11 22.8 22.2 22.2 22.4 0.3
12 22.8 22.2 22.2 22.4 0.3
13 22.2 22.2 22.2 22.2 0.0
14 22.2 21.7 22.2 22.0 0.3
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Tabla N° 34. Variacion del contenido de agua sedimentada de la emulsion sintética W/O en el

tiempo bajo la aplicacién de un campo eléctrico DC fijo en pulso de 1,00kV c¢/15s.

% Tiempo (s)

Secé:;: f,?\t?d Ensayo N°1 Ensayo N°2 Ensayo N°3 Promedio DEesst\zl’alr?g;)rn
1 0 0 0 0 0 0,0
2 0 29 33 32 31 2,1
3 10 84 91 86 87 3,6
4 15 103 100 107 103 3,5
5 20 159 163 165 162 3,1
6 25 202 211 199 204 6,2
7 30 307 296 304 302 57
8 35 392 399 411 401 9,6
9 40 523 517 511 517 6,0
10 45 740 754 758 751 9,5
11 50 1015 1022 1003 1013 9,6
12 60 2367 2384 2390 2380 11,9
13 60 7200 7200 7200 7200 0,0

Tabla N° 35. Variacion de la temperatura de la emulsion sintética W/O en el tiempo bajo la

Punto

aplicacion de un campo eléctrico DC en pulso de 1,00kV c/15s.

Temperatura (°C)

.| Desviacion
N° EnsayoN°1 EnsayoN°2  EnsayoN°3 Promedio Estandar
1 22.2 21.7 22.2 22.0 0.3
2 22.2 21.7 22.2 22.0 0.3
3 22.8 22.2 22.8 22.6 0.3
4 22.8 22.2 22.8 22.6 0.3
5 23.3 22.8 22.8 23.0 0.3
6 23.3 22.8 23.3 23.1 0.3
7 22.8 23.3 23.3 23.1 0.3
8 22.8 23.3 22.8 23.0 0.3
9 22.8 22.8 22.8 22.8 0.0
10 22.8 22.2 22.8 22.6 0.3
11 22.2 22.2 22.8 22.4 0.3
12 22.2 21.7 22.2 22.0 0.3
13 22.2 21.7 22.2 22.0 0.3
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Tabla N° 36. Variacion del contenido de agua sedimentada de la emulsion sintética W/O en el

tiempo bajo la aplicacién de un campo eléctrico DC variable continuo.

Tiempo (s)
Se(é:;: f,?\t?d Ensayo N°1 Ensayo N°2 Ensayo N°3 Promedio [I)Eesst\ggg:rn
1 0 0 0 0 0 0,0
2 0 30 26 27 28 2,1
3 5 142 152 156 150 7,2
4 10 195 188 187 190 4,4
5 15 229 229 237 232 4,6
6 20 280 270 288 279 9,0
7 25 343 331 349 341 9,2
8 30 405 397 410 404 6,6
9 35 500 483 508 497 12,8
10 40 580 563 568 570 8,7
11 45 662 656 668 662 6,0
12 50 765 741 772 759 16,3
13 55 853 858 865 859 6,0
14 60 1010 1014 1019 1014 4,5
15 65 1255 1271 1294 1273 19,6
16 70 1546 1551 1570 1556 12,7
17 75 2481 2449 2474 2468 16,8
18 80 3363 3328 3352 3348 17,9
19 80 5400 5400 5400 5400 0,0
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Tabla N° 37. Variacion del voltaje aplicado de campo eléctrico DC a la emulsion sintética W/O en

el tiempo.

Voltaje (kV)

. | Desviacion
(o] (o] (o]
EnsayoN°1 EnsayoN°2 EnsayoN°3 Promedio Estandar

1 0,00 0,00 0,00 0,00 0,0
2 0,30 0,30 0,35 0,32 0,0
3 0,40 0,50 0,55 0,48 0,1
4 0,45 0,55 0,55 0,52 0,1
5 0,50 0,60 0,60 0,57 0,1
6 0,50 0,60 0,65 0,58 0,1
7 0,55 0,65 0,65 0,62 0,1
8 0,60 0,70 0,70 0,67 0,1
9 0,65 0,75 0,70 0,70 0,1
10 0,70 0,80 0,75 0,75 0,1
11 0,80 0,85 0,80 0,82 0,0
12 0,90 0,90 0,90 0,90 0,0
13 1,00 1,10 1,00 1,03 0,1
14 1,30 1,40 1,30 1,33 0,1
15 1,60 1,55 1,50 1,55 0,1
16 1,65 1,65 1,60 1,63 0,0
17 2,20 1,95 1,80 1,98 0,2
18 2,90 2,60 2,20 2,57 04
19 3,00 2,70 2,50 2,73 0,3
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Tabla N° 38. Variacion de la temperatura de la emulsion sintética W/O en el tiempo bajo la

aplicacion de un campo eléctrico DC variable continuo.

. Temperatura(®c)
Punto Temperatura (°C

N© EnsayoN°1 EnsayoN°2 EnsayoN°3 Promedio Desviacion

Estandar
1 21.7 21.7 21.7 21.7 0.0
2 22.2 22.2 21.7 22.0 0.3
3 22.2 22.2 22.2 22.2 0.0
4 22.8 22.2 22.2 22.4 0.3
5 22.8 22.2 22.2 22.4 0.3
6 23.3 22.8 22.2 22.8 0.6
7 23.3 22.8 22.8 23.0 0.3
8 23.3 22.8 22.8 23.0 0.3
9 23.3 22.8 22.8 23.0 0.3
10 23.3 22.8 22.8 23.0 0.3
11 23.3 22.8 22.8 23.0 0.3
12 23.3 22.8 22.8 23.0 0.3
13 23.3 22.2 22.8 22.8 0.6
14 22.8 22.2 22.8 22.6 0.3
15 22.8 22.2 22.8 22.6 0.3
16 22.2 22.2 22.2 22.2 0.0
17 22.2 21.7 22.2 22.0 0.3
18 22.2 21.7 21.7 21.9 0.3
19 21.7 21.7 21.7 21.7 0.0

Tabla N° 39. Efecto sobre la temperatura de la emulsion sintética W/O en el tiempo bajo la

aplicacién de diversas modalidades de campo eléctrico DC.

Temperatura (°C)

Modalidad de —— z
Campo Eléctrico (a 1,00kV) |  Magnitud Promedio Deswacpn_Estandar
Maxima
Fijo Continuo 22,6 0,6
Con Cambios de Polaridad 22,0 0,3
Pulso cada 2min 22,2 0,6
Pulso cada 1min 22,3 0,3
Pulso cada 30s 22,5 0,3
Pulso cada 15s 22,6 0,3
Variable 22,5 0,6
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ANEXO D. CALCULO DE LA DESVIACION ESTANDAR DE LOS DATOS

e Promedio de Datos

L

(Ec. 11)
n
Donde:

X : Promedio de datos (tiempo: s; Temperatura: °C)

X; . Dato (tiempo: s; Temperatura: °C)

n: Numero de datos (adimensional)

Por ejemplo, si se realizaron tres ensayos donde las temperaturas medidas en la

misma situacion fueron 22,2; 22,8 y 22,2°C; entonces el promedio correspondiente
a este caso sera:

_ T 0 0 0
T=z | _222°C+228°C+222°C _ 5 4o
n

3

e Desviacion Estandar de los Datos

s - Z(Xi_i)z

_ Ec. 12
* n-1 ( )
Donde:

S, : Desviacion estandar de datos (tiempo: s; Temperatura: °C)

Por ejemplo, si te tienen tres datos de temperatura de 22,2; 22,8 y 22,2°C cuyo
promedio es de 22,4°C, la desviacion estandar correspondiente sera:

22.20C—22,4°C)* +(22,8°C —22,4°C)* +(22,2°C — 22,4°CY*
S = -0,3°C
X 3-1 ’
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