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Resumen: Para la realizacion de este trabajo se disefid un montaje en continuo de
calentamiento y campo eléctrico, para la parte de calentamiento se cont6 con una
resistencia que proporcionaba calor al tanque y para evitar las perdidas de calor hacia
el ambiente se aislé con fibra de vidrio. En cuanto al campo eléctrico, fue dado por
dos geometrias de celda, un campo eléctrico uniforme con una celda plana y en la
celda cilindrica un campo no uniforme. Se establecié una temperatura de operacion
para garantizar un tiempo de residencia de la muestra en la celda, y una viscosidad
similar a las otras fosas en estudio paralelo, Guara-2 y Merey-31. Para obtener mayor
informacion de la fosa Acema-100 se determiné la densidad, viscosidad y se realizé
el analisis SARA, de modo de tener una base mas sélida en la justificacion de las
causas de resultados obtenidos. Mediante el disefio experimental factorial 2" se
calcularon los efectos mas resaltantes en la desestabilizacion de la emulsion, como el
crecimiento del tamario de gotas de agua una vez aplicado el campo, con respecto a la
muestra original, para las variables involucradas como: la geometria de la celda, el
voltaje aplicado, tipo de corriente y tiempo de residencia en la celda. Se utilizo
microscopia Optica para observar los cambios de la muestra ocasionados por los
mecanismos de coalescencia. Los resultados mas resaltantes para este Trabajo
Especial de Grado relacionados al Disefio Factorial dan como efecto principal a la
geometria de celda cilindrica con un porcentaje de confiabilidad de 99,95%, en
cuanto al efecto de dos variables es la interaccion de celda cilindrica y corriente AC
que es relevante en un 99,82% de confiabilidad. En cuanto a la separacion de fases
obtenida luego de centrifugar las muestras solo se dio en las celdas planas, con la
combinaciéon de voltaje alto, corriente DC y tiempo de residencia bajo con un
porcentaje de separacion de agua de 9,6.
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INTRODUCCION
En el presente trabajo tiene como finalidad evaluar el comportamiento de la fosa de
produccién Acema-100 a condiciones de calentamiento y campo eléctrico en
continuo, observando el efecto sobre el crecimiento del tamafio de gotas reflejado en
el Factor de Desestabilizacion. Para esto se disefio un sistema que permitio lograr el
calentamiento y a su vez la aplicacion de campo eléctrico de forma continua, donde
se establecié una temperatura de operacion que garantizé la fluidez de la fosa y una
viscosidad aproximada a la de las fosas Guara-2 y Merey-31, trabajos realizados por

Gomez y Garcia paralelamente.

Se empleo el Disefio Experimental Factorial 2" para poder identificar las variables de
operacion con mayor efecto en el cambio del tamafio de gotas de agua, dentro de las
cuales estan: geometria de la celda, voltaje aplicado, tiempo de residencia en la celda
y tipo de corriente. Obteniendo la combinacion més favorable segun la interaccion de
las variables estudiadas y asi poder establecer mejoras al sistema. Las muestras
fueron analizadas mediante microscopia optica con el fin de comparar la variacion del

tamafo de gotas con la aplicacién del campo eléctrico y luego de su centrifugacion.

Se presentaran los trabajos o investigaciones que se utilizaron como antecedentes
para el desarrollo de este Trabajo Especial de Grado, al igual que una serie de
definiciones a través de un marco tedrico que permiten un mejor entendimiento de los
fendmenos de coalescencia ocurridos en las experiencias, que son detalladas en la
metodologia experimental junto a todos los equipos utilizados. El factor de
desestabilizacion fue el parametro de respuesta para medir el mejor efecto de las
variables analizadas, las cuales fueron celda cilindrica, corriente AC, voltaje alto y
tiempo de residencia en la celda mayor. Y se recomienda que para un mejor
funcionamiento del sistema se cuente con recirculacion del material de fosa para

mantener la temperatura en el sistema constante.



CAPITULO I
FUNDAMENTOS DE LA INVESTIGACION

PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

En la actualidad una de las actividades econdmicas mas importantes en Venezuela es
la Industria Petrolera, incluyendo la perforacion y extraccion del crudo junto a otras
actividades que van relacionadas entre si como la refinacion y produccion. Esta
actividad petrolera se ha desarrollado considerablemente y de manera continua en las
ultimas décadas.

Una parte de la produccion de petrdleo, sale fuera de las especificaciones exigida por
los centros de refinacion y se considera como un desecho; este es almacenado en
excavaciones que se encuentran en zonas adyacentes a los pozos, llamadas fosas de
produccién; alli se deposita el crudo mezclado con agua y otros solidos, originando
un gran problema ambiental por los compuestos volatiles que son expulsados hacia la
atmosfera, al igual que la contaminacion del suelo presente. Estas fosas, constituyen
un inconveniente ambiental para la industria petrolera, y actualmente no han recibido
tratamiento adecuado para su saneamiento y asi evitar dafios mayores al ambiente y la
salud de los habitantes aledafios. Las fosas en el territorio nacional suman un gran
namero y durante décadas se han almacenado en ellas desechos formados entre otros
por aceites, agua, lodos y otros sedimentos.

Los volimenes contabilizados en el territorio nacional pueden ascender a los 10
millones de barriles de petréleo oxidado, 60 millones de barriles de agua y 80 barriles
de lodos y sedimentos. Por la gran dificultad que implica la separacion de los
componentes de las fosas y los cambios ocurridos en el tiempo, existe una gran
acumulacién de desechos y un enorme problema para el saneamiento de areas
contaminadas, por lo tanto es necesario la aplicacién de métodos de recuperacion de
estas fosas para lograr un menor impacto ambiental y obtener un crudo de mayor
valor economico.

A nivel industrial en procesos de deshidratacion y desalacion de crudos se utiliza la

separacion electrostatica como técnica de desestabilizacion de emulsiones



destacandose variables como: voltaje, tipo de corriente, geometria de los electrodos y
frecuencia. ElI campo eléctrico permite que las gotas de agua reaccionen frente a este
campo, segun los diversos fendmenos: atraccion dipolo-dipolo, electroforesis,
dielectroforesis, promoviendo la ruptura de las gotas para su posterior coalescencia,
forméandose gotas més grandes, y asi poder separarlas por sedimentacion.

El presente Trabajo Especial de Grado se enfocd en realizar pruebas con el material
de la fosa Acema-100, con el fin de desarrollar una separacién en continuo
conformada por un montaje que incluyo la aplicacion de calentamiento y campo
eléctrico de alto voltaje, con posterior centrifugacion.

El mecanismo a utilizar para calentar es significativo ya que reduce la viscosidad de
la fase continua, incrementa la diferencia de densidad entre el agua y el crudo y se
disuelven las sustancias (asfaltenos) que pueden estabilizar las emulsiones. La
aplicacion de campo eléctrico de alto voltaje puede realizarse mediante corriente
directa (DC) o corriente alterna (AC) (60 Hz), en este trabajo se incluyen las
experiencias con las dos corrientes.

El proyecto global realizado en el Laboratorio de Separaciones Mecéanicas de la UCV,
abarca en su totalidad el estudio simultdneo de los materiales de las fosas Acema-100
(presente trabajo), Guara-2 y Merey-31 (trabajos en paralelo) con el fin de determinar
las Optimas condiciones de separacién empleando separacién electrostatica en

continuo.

OBJETIVOS

Con el desarrollo del presente Trabajo Especial de Grado, se pretende alcanzar el
siguiente objetivo general, apoyado en el alcance de los objetivos especificos

presentados a continuacion.

OBJETIVO GENERAL

Evaluar el comportamiento de la Fosa Acema-100 al aplicar calentamiento, campo

eléctrico en continuo y centrifugacion.



OBJETIVOS ESPECIFICOS

1. Disefar un sistema en continuo que permita la aplicacion de calentamiento y
campo eléctrico.

2. Establecer la temperatura de operacion que garantice la fluidez del material de
fosa Acema-100.

3. ldentificar las condiciones de operacion mas apropiadas para desestabilizar el
material de la fosa Acema-100, relacionadas con la geometria de la celda, el
tiempo de residencia, voltaje y tipo de corriente, implementando el método
estadistico “Disefio Factorial 2™

4. Cuantificar el grado de separacion en el sistema continuo empleando técnicas

de microscopia Optica y separacion de fases.

ANTECEDENTES

A continuacion se presentan trabajos relacionados con el tema a desarrollar, los
cuales se enfocan en entender las caracteristicas mas importantes del proceso de
separacion electrostatica y fueron tomados como referencia para la ejecucion del
presente Trabajo Especial de Grado, por la analogia de las experiencias y la

importancia de los resultados.

John S. Eow y Mojtaba Ghadiri (2000), en su trabajo titulado “Electrostatic
enhancement of coalescence of water droplets in oil: a review of the current
understanding” estudiaron el comportamiento de la coalescencia de gotas de agua en
aceite, realizaron una revision de los conocimientos actuales destacando los
mecanismos de coalescencia de gotas que son influenciados por un campo eléctrico,
asi como también las fuerzas presentes entre las gotas como lo son: las dipolo-dipolo,
electroforesis y dielectroforesis. EI empleo de corriente directa (DC) y alterna (AC)
desempefian un papel importante que depende del disefio y puesta en marcha del
sistema. También enfatizan otros factores como el tamafio de gotas y el tiempo de
residencia de la muestra liquida expuesta en el campo eléctrico, en relacion a la

eficiencia de la coalescencia.



Presentan trabajos de algunos modelos y mecanismos de coalescencia, destacando a
Cottrell y Speed que aplicaron alto potencial entre un par de electrodos de alambre.
Waterman describié la coalescencia dipolo-dipolo y Galvin observé que en la
aplicacion de corriente alterna, mientras las gotas estén mas unidas la fuerza de
atraccion es mayor. Otro punto resaltante en esta investigacion fue el estudio por
Nishiwaki, que realiz6 pruebas con AC a una frecuencia de 60 Hz y obtuvo una
intensidad de campo critica que no podia ser superada debido a que ocurria dispersion

de gotas y por ende estabilidad de la emulsion.

John S. Eow y Mojtaba Ghadiri (2002), presentaron un estudio titulado
“Electrocoalesce-separator for the separation of aqueousos drops from flowing
dielectric viscous liquid” cuyo objetivo se basaba en la coalescencia de gotas
aplicando un campo eléctrico en un fluido viscoso, utilizando electrocoalescedores
gravitacionales y de centrifugacidn con sus caracteristicas especificas en cuanto a la
disposicion y geometria de los electrodos.

En este trabajo se observd que el campo eléctrico aplicado mejora la coalescencia
gota-gota, si el campo se aplica en una direccién determinada a la direccién del flujo
de las gotas. Para lograr la maxima fuerza de atraccidn entre las gotas adyacentes, el
campo eléctrico se debe aplicar de tal forma que de un angulo de 0° con la linea que
une los centros de las gotas.

Desarrollaron un sistema en continuo, de dos tanques utilizando aceite de girasol con
pequefias gotas de agua que se encontraba almacenado en un tanque A, en donde se
llevd a cabo la sedimentacion, en el tanque B circulaba petroleo y era transportado
por un sistema de valvulas y bombas que permitian llevarlo por todo el sistema, hasta
llegar a la inyeccion de la fase acuosa realizada por una aguja hipodérmica, que
formaba un angulo de 90° con la tuberia por donde circulaba el hidrocarburo. El
tamafio de gotas se midié con una celda rectangular de metacrilato mediante una
camara de video digital de alta resolucion y con buena iluminacion proporcionada

una lampara halégena, la camara estaba conectada a un ordenador para facilitar el



procesamiento de las imagenes. En la figura 1 se muestra el montaje realizado por
estos autores:

Toda la experiencia se desarrollé bajo un régimen laminar en donde el nimero de
Reynolds se encontraba en un rango de 100 a 690, para el flujo de petroleo que

circulaba por la tuberia de plexiglas.

_Vilvula Med. de Flujo
Tanque A Tanque B
Bomba
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Figura 1.- Montaje en continuo utilizado Eow y Ghadiri (2002)

Padron, Alida y Percy, Zufiga (2005), en su trabajo titulado “Aplicacion de la
técnica de microscopia oOptica para la caracterizacion de sistemas dispersos
formados por crudo, agua y solidos” , el cual plantea como objetivo “Caracterizacion
del material proveniente de las fosas Acema-100, Merey-31 y Guara-2 ubicadas en el
distrito San Tomé, en términos de su distribucion de tamafios de particulas (gotas y
solidos), aprovechando al maximo la informacion obtenida por microscopia Optica
acoplada a un sistema de analisis digital de imagenes”. Estas muestras presentan
cantidades de agua y soélidos que pudieron ser contabilizadas por esta técnica, en
donde desarrollaron un analisis de imagenes a través de un Microscopio Nikon
Eclipse ME-600 en conjunto al programa Image Pro Plus de Media Cybernetics, que

permite contabilizar las particulas (gotas), teniendo como base la diferencia de



colores de las particulas con respecto al crudo. También se realizo la caracterizacion
mediante técnica estandares como la ASTM, en donde se determino la cantidad de
agua por destilacion y extraccion.

En este trabajo los resultados de la caracterizacion obtenidos por microscopia,
mostraron que para la fosa Acema-100, las gotas tienen una distribucion de tamafio
polidispersa (1,5-1,8 um) y la cantidad de agua obtenida por destilacion fue de 47 %.

La realizacion de este trabajo logrd un aporte para el estudio de sistemas dispersos,
conociendo parametros que por otras técnicas de medicion de tamafios de particulas

no se lograban.

Rivero L., Victor A (2007), desarrollo una investigacion llamada “Desestabilizacion
de emulsiones estables empleando diferentes temperaturas y relaciones de fases
agua- aceite en combinacién con campo eléctrico”, en donde estudio la posible
desestabilizacion de emulsiones de las fosas de produccién del Distrito San Tomé, en
el Estado Anzoategui. Mediante el cambio en las variables en el contenido de las
fases acuosa y organica, la temperatura como variable de formulacion con la
aplicacion de campo eléctrico. Aunque no se llegaron a los resultados esperados
debido a la gran estabilidad de las emulsiones y el fenémeno de percolacion, Rivero
pudo concluir que no es posible una aplicaciéon de alto voltaje en las muestras que
indican alto contenido de agua, ya que ocurre la percolacién, sin embargo este hecho
pudo ser disminuido mediante la agitacion de la muestra.

En este estudio se realizd centrifugacion como método de separacion alternativo,
observando la presencia de agua coalescida después de la aplicacion de campo
eléctrico para la fosa Acema-100 se observO mayor separacion a 60 °C y tuvo la

tendencia de disminuir la separacion con el aumento de la temperatura.

Fung S., Edward J. (2011), llevo a cabo un trabajo titulado “Desestabilizacion
Electrostatica con corriente directa de material de fosas de produccion mezclado con
Solventes” cuyo objetivo se baso en someter mezclas del material de las fosas con
distintas proporciones de solventes alifaticos y aromaticos a varios voltajes de

corriente continua.



Realizo pruebas con una celda denominada “celda de trabajo” presentada en la Figura
N° 2, la cual opera en forma “batch”. Empleando esta celda se evalia la
reproducibilidad de los efectos observado en la “celda de observacion” utilizando
separacion electrostatica. Una vez establecida una viscosidad igual para todas las
fosas con ayuda de los solventes, las muestras fueron sometidas a intensidades de
campo eléctrico de 2, 4 y 6 KV/cm para definir el voltaje y solvente a ser usados en
una celda de mayor tamafio. Utilizé la microscopia optica para medir el aumento de
tamafo de gotas, donde observo gran cantidad de agua en gotas grandes cerca del
electrodo negativo, siendo la intensidad del campo escogida para Acema-100 de
2KV/cm, la duracion del campo en la celda fue de 90s, arrojando un mayor
porcentaje de agua en gotas de gran tamafio, el didmetro equivalente para un 50% de
la fraccion acumulada de agua fue de 67,39um.

Igualmente se defini6 un Factor de Desestabilizacion (FD), para cuantificar la

magnitud del cambio ocasionado por el campo eléctrico en el tamafio de gotas.

Dimensiones:
1,5cmx 0,1 cm
Separacion:
2-25cm

Figura 2.Celda de trabajo. (Fung, 2011)

Pérez, Violeta M (2012), realizo un trabajo con el titulo “Desestabilizacion
Electrostatica con corriente alterna de material de fosas de produccién mezclado con
solventes”. Aplica AC (60 Hz) a diferentes voltajes a muestras de material de
distintas fosas de produccion (Acema-100, Guara-2, Merey-31), empleando un
montaje para el circuito eléctrico realizado con el apoyo de la Escuela de Ingenieria
Eléctrica (Prof. Malpica). Utiliz6 una celda de trabajo (Figura N° 2) y analizo las
imagenes mediante microscopia Optica para la observacion del cambio de tamafio de
gotas. Y asi establecer un voltaje para este tipo de corriente.

Los resultados obtenidos en esta investigacion fueron los siguientes: para la

intensidad de campo igual a 6 KV/cm los valores obtenidos para los parametros dw



(%) = 75,69 %; dw(40um) = 73,8 % y un diametro equivalente de 581,11 um para el
50% de su fraccion acumulada de agua. Esto indica que el porcentaje de agua total es
alto y el contenido del agua en gotas grandes también lo es, mostrando que a 6
KV/cm de corriente alterna, es una intensidad apropiada para promover la

desestabilizacion y coalescencia del agua emulsionada, en la fosa Acema-100, como
se puede observar en la figura 3.

Acema-100
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Figura 3.- Cantidad de agua en gotas grandes en funcidn de la intensidad de campo eléctrico, para la
fosa Acema-100. (Pérez, 2012)



CAPITULO I

MARCO TEORICO
El desarrollo del Trabajo Especial de Grado, se sustenta bajo los conceptos que a

continuacion se presentan, los cuales facilitan el entendimiento del tema.

Fosas de Produccion: son desechos de las actividades de exploracién y perforacion
que son depositados en excavaciones, en su mayoria adyacentes a los pozos, donde se
encuentra petréleo oxidado junto a aceites, agua, lodos, piedras, metales y otros
sedimentos. A modo de referencia en cuanto a las dimensiones de las fosas oscilan
entre 200 y 850 m>. Y en cuanto a la profundidad pueden variar de 1,5 a 6 metros.
(VenEconomia, 2006) La fosa de produccion en estudio, denominada “Acema-100”, se
encuentra ubicada en el distrito San Tomé, del estado Anzoategui.

En el proceso de deshidratacién de crudos, una parte del agua producida por el pozo,
Ilamada agua libre, se separa facilmente por accion de la gravedad, tan pronto como
la velocidad de los fluidos es suficientemente baja; sin embargo, otra parte del agua
estd intimamente combinada con el crudo en forma de emulsion (gotas de agua

dispersadas en el aceite), la cual es llamada emulsion agua en aceite 0 W/O.

Emulsion: es una mezcla intima y estable de agua y aceite. Mas rigurosamente, una
emulsion en un sistema constituido por lo menos, por un liquido no miscible disperso
intimamente en otro en forma de gotas, cuyos didmetros son generalmente, mayores a
0,10 micras. La estabilidad de dicho sistema puede alterarse por medio de agentes
activos de superficie, sélidos finamente divididos, etc.

En los campos petroleros las emulsiones de agua en aceite (W/O) son llamadas
emulsiones directas, mientras que las emulsiones de aceite en agua (O/W) son
Ilamadas emulsiones inversas. Esta clasificacion simple no siempre es la adecuada, ya

que las maltiples y complejas también pueden ocurrir (0/W/O) 6 (w/O/W).
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Las emulsiones clasificadas segun el tamafio de gotas dispersas pueden considerarse
como: macroemulsion cuando el rango de gotas es de 10 a 150 micras y como
microemulsion cuando el tamafio de gotas varia de 0,5 a 50 micras. A continuacién

en la figura se presenta una emulsién W/O:

Figura 4. Microfotografia de una emulsion agua en aceite. (PETEX, 1990)

Existen tres mecanismos esenciales para formar una emulsion: (a) Dos liquidos
inmiscibles, como el agua y aceite. (b) Suficiente agitacion para dispersar uno de los
liquidos en pequefias gotas en el otro, (c) Un agente emulsionante para estabilizar las
gotas en la fase continua.

En las emulsiones existen distintos agentes emulsionantes dentro de los que se
pueden mencionar los compuestos naturales surfactantes, los sélidos finamente
divididos y los quimicos de produccion afiadidos.

Los agentes surfactantes son macromoléculas con actividad interfacial, que poseen un
alto contenido de aromaticos, con al menos un grupo polar y colas lipofilicas. Pueden
apilarse en forma de micelas y tienen gran actividad interfacial. Estos surfactantes se
pueden absorber en la interface de la gota de agua, formando una pelicula rigida
ocasionando una estabilidad de la emulsion W/O formada, en poco tiempo.

En la figura 5, se presentan los diferentes agentes emulsionantes que colaboran con la

estabilidad de una emulsién de agua en crudo.
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Agregado Resina-
Asfalteno parcialmente

Micela Resina- solvatado

Asfalteno

Figura 5. Representacién grafica de la estabilizacion de una gota de agua por agentes emulsionantes

presentes en el crudo (FIRP, 2004)

Los factores que le dan estabilidad a las emulsiones son enumeradas a continuacion
(Salager 1987):

1.

Tension interfacial: cuando esta propiedad disminuye también lo hace la
estabilidad de la emulsion. Recientemente se ha encontrado que los sistemas
de tensién ultra-baja producen emulsiones inestables. Estudios certifican que
la tension interfacial dindmica entre el agua y el crudo desciende con el
tiempo y que se requieren de muchas horas de contacto para un valor estable.
Viscosidad de la fase externa: si la viscosidad de la fase externa es alta esto
produce una disminucion en el coeficiente de difusion y la coalescencia de las
gotas, incrementando la estabilidad de la emulsién. Este efecto puede ser
reducido calentado la emulsion.

Tamafo de la gota: la presencia de gotas menores a 10um producen
emulsiones estables, si por el contrario existe una amplia distribucion de
tamafo de gotas resulta una emulsion inestable.

Relacion de volumen de fases: si se incrementa el volumen de la fase
dispersa también lo hace el nimero de gotas, su tamafio y la tension
interfacial. La distancia de separacion disminuye y favorece la coalescencia de
gotas. Todos estos factores reducen la estabilidad de la emulsion.
Temperatura: cominmente, esta variable tiene fuertes efectos en la

estabilidad de la emulsién, ya que cuando se incrementa se reduce la
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10.

adsorcion de surfactantes naturales y la viscosidad de la fase externa, la
rigidez de la pelicula interfacial y la tension superficial. Todos estos cambios
producen una disminucion en la estabilidad de las emulsiones.

pH: la adicion de &cidos o bases inorganicos cambian radicalmente la
formacion de peliculas de asfaltenos y resinas que estabilizan las emulsiones
agua-aceite. El ajuste del pH puede minimizar la rigidez de la pelicula que
estabiliza la emulsion y aumenta la tension superficial. EI pH de la fase
acuosa logra estabilizar la tension interfacial, por lo cual la adsorcién de la
interfase presenta una histéresis que indica que las diferentes moléculas
emulsionantes poseen cinéticas de equilibrio distintas.

Envejecimiento de la interfase: mientas la interfase envejece adsorcion de
los surfactantes se mejora, al igual que la rigidez de la pelicula debido a las
interacciones laterales de las moléculas. Esta pelicula o piel alrededor de la
gota llega a ser fuerte y dura. La cantidad de agentes emulsionantes se
incrementa por la accion de oxidantes, evaporacion o bacterias.

Salinidad de la salmuera: la formacién de una emulsion estable depende de
la concentracién de salmuera, cuando se encuentra una baja concentracion de
sal las emulsiones son estables. Por el contrario altas concentraciones de sal
tienden a reducirla.

Tipo de hidrocarburo: los crudos con base parafinica no forman emulsiones
estables, mientras que los nafténicos y de base mixta si lo hacen. Ceras,
resinas, asfaltenos y otros solidos pueden influenciar la estabilidad de las
emulsiones.

Diferencia de densidad: la fuerza de gravedad que actGa en las gotas es
directamente proporcional a la diferencia de densidades entre la gota y la fase
continua. Cuando se incremente esta diferencia por efecto de temperatura
también lo hace la velocidad de sedimentacion de las gotas y su coalescencia,

lo que desfavorece la estabilidad de la emulsion.
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11. Presencia de cationes: la presencia de cationes como calcio y magnesio
producen una compactacion de la pelicula, bien sea por efecto de pantalla
electrostatica o por la precipitacion de sales insolubles en la interfase.

12. Propiedades reoldgicas interfaciales: normalmente cuando una interfase con
moléculas de surfactantes adsorbidas se estira o dilata se generan gradientes
de tension. Estos gradientes se oponen al estiramiento, intentando restaurar la
uniformidad de la tension interfacial. Como consecuencia la interfase posee

elasticidad y se ve representado por el efecto llamado Gibbs-Marangoni.

Fundamentos de la separacion agua en crudo

— Gravedad. La deshidratacion de crudos es esencialmente un proceso de
separacion por gravedad, proporcionando la fuerza requerida para remover el agua
del crudo. Los equipos empleados para la separacion por gravedad son: los tanques
deshidratadores, los eliminadores de agua libre, los separadores de tres fases, los
coalescedores mecénicos y los coalescedores eléctricos. Ninguno de ellos separa
totalmente el agua del crudo.

El tiempo necesario para que las gotas de menor tamafio se asienten es uno de los
factores de disefio de mayor importancia. Esto se puede ilustrar mediante la ecuacion
de Stokes:

2 -
V = %‘NM Ec. (l)

donde:

V= velocidad de asentamiento del agua.

g= aceleracion de la gravedad.

r=radio de la particula.

yw= densidad relativa del agua.

Yo= densidad relativa del crudo.

uo= viscosidad del crudo.

— Adicion de calor: permite un asentamiento mas rapido de las particulas de

agua, a través de los efectos de: (a) Reduccidon de la viscosidad del crudo. (b)
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Expansion del agua, donde la pelicula que rodea la gota se rompe 0 se reduce su
resistencia. (¢) Aumento del movimiento de las moléculas. (d) Permite acentuar la
diferencia de densidades entre las gotas de agua y crudo.

— Campo eléctrico: todas las refinerias que reciben crudo conteniendo sal,
utilizan separadores electrostaticos, los cuales incorporan una seccion eléctrica a los
separadores convencionales.

La base para la coalescencia electrostatica de las gotas la proporciona la propia
molécula de agua, formada por una parte de oxigeno y dos de hidrégeno que al unirse
configuran un dipolo eléctrico el cual responde a la aplicacién de un campo eléctrico,
tal como se presenta en la Figura 6a.

Bajo la influencia de un campo eléctrico las gotas se deforman de manera elipsoidal
(Figura 6b), donde con este alargamiento de la gota, la pelicula que la rodea puede
romperse facilitando la coalescencia de las gotas adyacentes.

De mayor importancia es el desplazamiento de las gotas bajo el efecto eléctrico, ya
que las gotas adyacentes se alinean con las lineas de la fuerza del campo eléctrico y
con el voltaje de la corriente alterna, ese efecto se puede ver en la Figura 6¢ (Manejo

de produccion en superficie, s.f.)

(c)

(a)

L (D)

|
¢ t
I
I
H

Figura 6. Composicién y polaridad del de agua. (Manejo de produccion en superficie, s.f.)

Al mismo tiempo el electrodo positivo atrae las gotas con carga negativa y los
electrodos negativos las de carga positiva. La fuerza de atraccion por gotas del mismo

tamano se puede expresar matematicamente mediante la siguiente ecuacion:
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2,.6
F=% Ec. (2)

donde:

F= fuerza de atraccion.

K= constante dieléctrica.

E=radio de la gota.

L= la distancia entre los centros de las gotas.

Si la distancia entre las particulas disminuye, la fuerza de atraccion aumenta en forma
notable. La respuesta a la coalescencia ocurre rapidamente.

Un aumento en el gradiente eléctrico podria acelerar el proceso pero el voltaje
fluctuara y variara proporcionalmente a la densidad del crudo y a la conductividad de
la emulsion a tratar.

Existen varios mecanismos 0 procesos que permiten la separacion o desestabilizacion
de la emulsién agua en aceite (W/O), dependiendo del tipo de aceite y la
disponibilidad de recursos, dentro de los que se pueden mencionar los siguientes:

Deshidratacién electrostatica: es el proceso mediante el cual se separa el agua
asociada al crudo en forma de una emulsion agua en aceite (W/O) hasta reducir el
contenido de agua a un porcentaje menor a 1% volumen. La emulsién se forma
cuando la mezcla bifasica (agua/petréleo) que sale del yacimiento pasa por todo el
equipo de produccion (bombas, valvulas, restricciones, codos) durante el
levantamiento y transporte en superficie. La emulsion se estabiliza por especies
quimicas hidréfobas presentes en el petroleo (asfaltenos y resinas) que se absorben en

la interfase y se oponen a la coalescencia por diversos mecanismos (Kilpatrick y
Spiecker, 2001)

En este proceso se aplica campo eléctrico entre dos electrodos en contacto con una
emulsion, en equipo denominados coalescedores o deshidratadores electrostaticos.
Waterman (1965), explico que el principio de separacion en estos equipos esta dado

por dos mecanismos de coalescencia: el primero, es la coalescencia de dipolo

16



inducido, que ocurre tanto en campos eléctricos de corriente alterna (AC) como
directa (DC) actuando sobre una gota cargada, el cual es ineficiente en un campo AC.

G0 ED
a0

oV

- +
<campo eléctrico

Figura 7. Atraccion de dos gotas de agua por accion de dipolo inducido (Marfisi, 2009).

Taylor (1988), realiz6 pruebas con emulsiones de petrdleo sometidas a altos campos
eléctricos AC y encontré dos tipos de comportamiento en la desestabilizacion de la
emulsion: el tipo | relacionado con la formacidén de cadenas de gotas generando
puentes entre los electrodos, los cuales ocasionan un incremento sustancial de la
conductividad de la emulsion; y el tipo Il que indica la ausencia de formacion de
cadenas por la rapida coalescencia de gotas, atribuido a las mejoras en la movilidad
de la pelicula interfacial por la presencia de un surfactante afiadido a la emulsién el

cual actia como desemulsificante.
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Figura 8. Electrocoalescencia entre gotas segln el comportamiento tipo | de (Taylor, 1988)
Mecanismos de Coalescencia

Se estable que la coalescencia se da en un mecanismo de tres etapas, a saber:
Etapa 1. Acercamiento de las gotas: Ocurre cuando las gotas se acercan entre si; Si

las gotas son mas o menos grandes se aproximan por sedimentacion gravitacional,
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gobernadas por la ley de Stokes, pero si son menores a 5 um este acercamiento se
produce por el movimiento Browniano de las gotas.

Etapa 2. Drenaje de la pelicula: Seguidamente de la etapa anterior, las gotas se
deforman y se genera una pelicula intergota, dando inicio a la segunda etapa, donde
se encuentran involucrados fendmenos interfaciales relacionados con la presencia de
surfactantes adsorbidos, por lo que la velocidad de drenaje de la pelicula depende de
las fuerzas interfaciales que acttan.

Cuando dos gotas de fase interna de una emulsion se aproximan una de la otra por
accion de fuerzas gravitacionales, conveccion térmica o agitacion se crea un flujo de
liquido entre ambas interfases y el espesor de la pelicula disminuye, la fuerza de Van
der Waals dominan y ocurre la coalescencia.

Etapa 3. Coalescencia: Es el fendmeno irreversible en el cual las gotas pierden su
identidad, lo cual solo se produce cuando se logran vencer las barreras asociadas con
los emulsionantes adsorbidos y la pelicula de la fase continua entre las gotas. Esta
etapa puede considerarse instantanea con respecto a las otras dos etapas mencionadas
anteriormente. Los mecanismos de coalescencia dependen de factores como la
fraccion volumétrica retenida de la fase dispersa, geometria del electrodo y tipo de

campo eléctrico.
Interacciones originadas por la aplicacion de campo eléctrico.

Dos mecanismos para la electrocoalescencia de gotas de agua en campos eléctricos,
es decir, la coalescencia dipolo-dipolo y la electrodeposicion han sido descritos por
Waterman. La electrodeposicidn cubre la electroforesis, la coalescencia por dipolo, la
colision de gotas opuestamente cargadas que se mueven en direcciones opuestas y los
choques de gotas de diferente tamafio que se mueven en la direccién del campo
eléctrico. (Galindo, 2010). A continuacidn se realiza una breve descripcion de estos
fendmenos:

Coalescencia dipolo-dipolo: la ecuacién clasica para la interaccion dipolo-dipolo
entre dos particulas similares generada por la fuerza electrostatica, viene dada por la

Ecuacion 1, referente a la Ley de Stokes.
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Un campo eléctrico externo, no importa cuan pequefio, induce cargas de signo
opuesto en las superficies de las gotas més cercanas de dos gotas acuosas. Cuando
dos gotas estan cerca unas de la otra, la presencia de las gotas vecinas afecta el campo
de potencial alrededor de la otra gota; causando una resistencia adicional
hidrodindmica en cada gota, generando que las gotas fluyan alrededor una de otra. Si
dos gotas estan muy proximas la atraccion Van der Waals influye de manera
importante promoviendo el acercamiento de las gotas.

Cuando gotas de agua relativamente conductoras se encuentran dispersas en un crudo
dieléctrico, estan sujetas a un campo eléctrico externo. Se crea una polarizacion

interfacial debido a la redistribucién de las cargas superficiales de la gota, induciendo
'-}—
- +
P
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Figura 9.- Fuerzas de Van der Waals presentes con las moléculas de agua, en la emulsién (Pérez, 2012)

un momento dipolar entre ellos.

Dielectroforesis: es el movimiento de la materia causado por efectos de la
polarizacién de un campo eléctrico no uniforme. Para gotas con una permitividad
mayor a la del medio de suspensién, moviendo hacia donde se encuentre la mayor
intensidad del campo. Esto no requiere particulas cargadas y depende de la fuerza
ejercida por todos los materiales polares en un campo eléctrico no uniforme.

La dielectroforesis puede ocurrir cuando el campo es espacialmente uniforme como
consecuencia de las perturbaciones del campo causado por la presencia de gotas. En

situaciones donde las gotas probablemente no estén cargadas, como cuando se emplea
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una excitacion de corriente alterna o electrodos aislados, la dielectroforesis es de
primordial importancia con respecto a la coalescencia.

La contribucion de la dielectroforesis puede ser pequefia en comparacion con la
electroforesis, ya que la velocidad de una gota debido a la fuerza dielectroforética es
relativamente bajo en un campo altamente divergente. Cuando la separacién inter-
gota se reduce, la aproximacion dipolo pierde validez y algunos términos de orden
superior deben ser considerados, tomando en cuenta la enorme interaccion a
separaciones muy pequefias.

Electroforesis: este término se refiere al movimiento de las particulas cargadas en un
fluido estacionario bajo la influencia de un campo eléctrico. El principio fundamental
aqui es la separacion de cargas entre la superficie de la particula y el liquido que la
rodea. Un campo eléctrico aplicado acta sobre la densidad de la carga resultante,
haciendo que el liquido que se encuentra bordeando a la particula se mueva
conjuntamente. La movilidad electroforética se define como la velocidad de la
particula dividida por la intensidad del campo eléctrico. A continuacion en la Figura
10, se pueden apreciar las fuerzas electrostaticas que originan la coalescencia de las

gotas de agua en la emulsién

/‘\4

Fuerza dielectroforétical

Fuerza dipolo-dipolo
®—@
Fuerza electroforética

4—»“4—>

T Fuerza dielectroforética

Y -

Figura 10 Fuerzas electrostaticas presentes con la aplicacion de campo eléctrico. (Pérez, 2012)

20



Efectos del campo eléctrico aplicado

Los mecanismos de union predominantes en un sistema también vienen dado por la
naturaleza del campo eléctrico aplicado. La corriente alterna (AC) es la mas comun y
antigua, se utiliza ampliamente en las emulsiones de crudo, mientras que la corriente
directa (DC) se usa en el tratamiento de productos refinados con bajo contenido de
agua, una corriente de campo pulsado se propone para emulsiones con alto contenido
de agua.

En un campo eléctrico la fuerza electrostatica inducida entre dos gotas es
inversamente proporcional a aproximadamente a la cuarta potencia de la distancia de
separacion entre las gotas. Por lo tanto la fuerza de Van der Waals aumenta
drasticamente cuando las gotas se acercan una a la otra. Sin embargo esta fuerza
inducida también aumenta con el cuadrado del tamafio de la gota. El tipo de
coalescencia mejora a medida que la intensidad del campo aplicado se incrementa. Si
la intensidad es demasiado alta puede ocurrir la ruptura de algunos mecanismos, de
los cuatro mecanismos identificados tres son de electrostatica y uno hidrodinamico.
La gota se deforma en forma de hilo delgado y estalla en gotas mas pequefias si el
campo es demasiado alto.

El efecto de la conductividad en los dieléctricos es muy importante sobre los efectos
de la distribucién de las cargas tanto en la fase dispersa como en la continua. El uso
combinado de diferentes tipos de campo también se ha aplicado para la
deshidratacion y desalado del crudo en general la eficiencia de la separacion mejora
con el aumento de la fuerza aplicada del campo. Sin embargo hay que tener presente
que ocurre el efecto opuesto cuando este campo es elevado, actuando en funcién de
las caracteristicas fisicas y propiedades de la superficie del sistema tales como la

tension interfacial y la reologia.

Campo DCy AC

En un campo DC las gotas migraran en un patron continuo a una velocidad
determinada por la fase continua. Las gotas gradualmente perderan su carga,

dependiendo del tiempo de relajacién e la fase continua.
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En la corriente continua AC, una gota cargada oscilara en una posicion media entre
los electrodos. Una gota puede cargarse con mecanismos como: ionizacion, adsorcion
preferencial de iones a la interfase (doble capa eléctrica) o transferencia de carga
convectiva desde un electrodo por la fase organica (Burris 1977)

En investigaciones realizadas se ha podido estudiar el fendmeno que hace que los
voltajes D.C sean tan efectivos y permitan remover cantidades de agua considerables.
Este principio se puede observar en la Figura 11, donde el crudo fluye verticalmente
con una sola gota de agua presente. A medida que la gota entra en el alto gradiente
D.C, este le induce una carga a la superficie de la gota, que es igual al electrodo méas
cercano, por lo que inmediatamente ambos se repelen y la gota es atraida hacia el

electrodo de la carga contraria.

Electrodo (+) (-) Electrodo

7
o

Campo D.C

Figura 11. Movimiento de las gotas en un campo con electrodos de polaridad dual. (FIRP, 2004)

Cuando la gota se acerca al electrodo de carga contraria, la carga superficial de la
gota se altera por el gran potencial del ahora electrodo mas cercano lo que hace que
sea repelida de nuevo y atraida por el electrodo de carga contraria. Este movimiento
de las gotas es una migracion ordenada entre los electrodos. Los altos potenciales de
DC retienen a las gotas de agua hasta que sean lo suficientemente grandes como para
sedimentar. Considerando lo anteriormente dicho para un sistema de emulsion W/O
con muchas gotas de agua. Las gotas polarizadas (cargadas mitad positivamente y

mitad negativamente) tenderan a colisionar entre si, por lo cual la coalescencia tiende



a ocurrir més rapido. Este fenbmeno también hace que las gotas en medios mas

viscosos colisionen siendo necesario calentar.

DESHIDRATADORES ELECTROSTATICOS

Los procesos de deshidratacion electrostatica consisten en someter la emulsion a un
campo eléctrico intenso, generado por la aplicacién de un alto nivel entre dos
electrodos. Este dispositivo generalmente tiene caracteristicas similares a los de los
equipos de separacion mecéanica presurizados, afiadiendo a estos el sistema de
electrodos y de generacion de un alto voltaje. La aplicacion del campo eléctrico sobre
la emulsion induce a la formacion de dipolos eléctricos en las gotas de agua, lo que
origina una atraccion entre ellas, incrementando su contacto y su posterior
coalescencia. Como efecto final se obtiene un aumento del tamafio de las gotas, lo
que permite la sedimentacion por gravedad.

En la Figura 12, se observa un deshidratador electrostatico que esta dividido en tres
secciones. La primera seccion ocupa aproximadamente el 50% de su longitud y es
llamada “Seccidn de calentamiento”. La segunda seccion es llamada “Seccion central
0 Control de nivel” y esta ocupa alrededor del 10% de su longitud ubicada adyacente
a la primera seccion. La tercera seccién ocupa el 40% de la longitud del deshidratador
y se denomina “Seccion de asentamiento” del agua suspendida para producir crudo
limpio. Las parrillas de electrodos de alto voltaje estan localizadas en la parte

superior del recipiente, arriba de la interfase agua-aceite.

Seccion de Calentamiento Seccion de Coalescencia
Entrada de Gas Equalizer B )
D Emulsion, Loop Alnﬂ.n slalida de Gas SalldaI de Crudo
L] 1 H )
AN e o i
H
Lt N H Low Level w /
T m ot Rejilades FeEEFJJJ;;&'anJ voitaje "
i }i Crudo I 0 | i —
1T i H ) 1 “/.-—Conexmnes de la muestra

[H " LT

. E o E Tubo de fuego A" ° ° Crudo

A M \ LG mmm e j ....... j.--,ﬂ. ..... -

§ N\ Hood /{..' 16" interface ________}_-_-_______QQD_tf_Ql_ﬁleJ_lli!eL ________
baffle  agua control manway’ g Agua de interface H

L/ + - + &
Drain Salida de agua Drain Salida del agua
libre tratada

Figura 12.Deshidratador Electrostatico. (FIRP, 2004)
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MICROSCOPIA OPTICA

La video-microscopia es una técnica que combina el poder de una magnificacion de
un microscopio, con la capacidad de adquisicion de imagenes de una video camara.
La matriz de datos resultante de la cual se obtiene la informacion de la muestra es una
imagen o serie de imagenes. Esto relaciona la video microscopia con las técnicas de
andlisis, realizadas frecuente con la ayuda de un computador. El software de analisis
de iméagenes de hoy en dia provee un amplio rango de funciones analiticas, con la

adicion del mejoramiento de la calidad de la imagen previa a su analisis (Sjoblom,
2002).
La informacion tipica que se puede encontrar en las imagenes es el estado de la

muestra, geometria y dispersion entre otros. Para emulsiones, esto generalmente
significa tamafio de particula y concentracion. Ademas, el estado de floculacion
indicara las interacciones gota-gota. Series de imagenes o video continuo suministran
informacidn sobre las interacciones y cinética de las gotas de procesos importantes
dentro de las emulsiones, como floculacion y coalescencia, los cuales son pardmetros
fundamentales para el entendimiento del comportamiento de la emulsion y la

estabilidad de la misma.

ANALISIS DE PARTICULA

Considerando parametros como caracteristicas geométricas (el volumen, la longitud,
la superficie, el area proyectada) o propiedades fisicas que dependen del tamafio
(como la velocidad de sedimentacion, coeficiente de difusion, angulo de difraccion de

la luz), posible definir un tamafio de particula en dimension de longitud.

Un sistema de particulas se constituye por unidades elementales que no poseen el
mismo tamafio, por lo que se habla de una distribucién de particulas la cual es una
propiedad intensiva de una dispersion, o mas precisamente de las gotas y solidos que
la componen. Lo que permite describir la geometria de una dispersion a través de

analisis estadisticos del conjunto de particulas. Las propiedades de tales sistemas
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comunmente caen dentro de la clase que pertenece a la particula individual, en donde

se encuentra el tamafio y forma de la particula, su volumen y su area superficial.

La distribucion de tamafio de gotas de particulas es una representacion de la fraccion
0 porcentaje de las particulas que se encuentran por debajo o por encima de cierto
tamafo. Una vez obtenidos los datos acumulados de la cantidad relativa de particulas
que pertenecen a cada rango de tamafio, se puede decir que Fr(X;) representa la
cantidad relativa de particulas mas grandes (0 mas pequefias) que X;, COmo se muestra

a continuacion en la Figura. (Sorrentino, 2002)
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Figura 13. Distribucién acumulada de tamafio de particulas (Sorrentino, 2002).
ANALISIS SARA

Parte de este estudio incluye el conocimiento de las caracteristicas para la fosa de
produccion Acema-100 y el analisis SARA forma parte de ello. Ya que los
componentes que designan sus siglas Saturados, Asfaltenos, Resinas y Aromaticos
influyen en la estabilidad de la emulsion.

El analisis SARA comprende un fraccionamiento, seguido o no, de una cuantificacion
de cada fraccion obtenida.

Primero se separan los asfaltenos mediante precipitacion con diferentes solventes de

hidrocarburos, usualmente n-parafinas.
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Los asfaltenos se definen como la porcién del crudo insoluble en n-alcanos liviano
pero soluble en solventes aromaticos (por ejemplo tolueno). La cantidad,
composicion quimica y distribucién de masa molecular (M.W) del asfalteno obtenido
depende de la fuente del crudo y del método de precipitacion.
Estructuralmente los asfaltenos consisten en anillos poliaromaticos condensados con
cortas cadenas alifaticas y heteroatomicas
Una determinacion de cuantitativa de los asfaltenos puede también efectuarse por el
agregado de la n-parafina a una mezcla de crudo con benceno o tolueno.
Luego de ser separados los asfaltenos, los caminos analiticos méas difundidos son tres:
— Cromatografia en columna abierta de adsorcion en arcilla-gel.
— Cromatografia liquida de alta presion (HPLC) con detector de indice de
Refraccion.
— Cromatografia de capa delgada (TLC), este método no requiere de separacion

previa de los asfaltenos. El detector empleado es FID.
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CAPITULO 11l

MARCO METODOLOGICO

A continuacion se presentan los equipos utilizados del LSM-UCV, en el desarrollo de
la metodologia experimental, los cuales permitieron el desarrollo de las pruebas

planteadas para el cumplimiento de los objetivos de este Trabajo Especial de Grado.

DESCRIPCION DE EQUIPOS

Microscopio 6ptico NIKON MED-600

El microscopio que se muestra en la figura 14, es un instrumento éptico destinado a
observar una imagen con aumento, de objetos minusculos o detalles muy pequefios;
con una combinacién de sus lentes se produce el efecto de aumento de sus

dimensiones, haciéndose visible lo que no lo es a simple vista.

Figura 14. Microscopio optico NIKON MED-600.

El microscopio 6ptico esta conformado por tres sistemas:

(@) El sistema mecanico que estd constituido por piezas en las que van
instaladas las lentes que permiten el movimiento para el enfoque. La parte
mecéanica del microscopio comprende: el pie, el tubo, el revélver, el asa, la
platina, el carro, el tornillo macrométrico y el tornillo micrométrico.
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(b) El sistema Optico comprende un conjunto de lentes dispuestos de tal
manera que produce el aumento de las imagenes que se observan a traves
de ellas. Esta formado por los objetivos y los oculares.

(c) El sistema de iluminacién comprende las partes del microscopio que
reflejan, transmiten y regulan la cantidad de luz necesaria para efectuar la
observacion a través del microscopio. Comprende el espejo, el condensador

y el diafragma.

Céamara captadora de imagenes CCD

Esta camara permite tomar fotos de las imégenes que son observadas en el
microscopio para transmitir los datos obtenidos a un computador, donde

posteriormente son analizadas, a continuacion se muestra en la figura 15 este equipo.

Figura 15.-Camara captadora de imagenes CCD. (Fung, 2011)
Imagen Pro Plus (Media Cybernetics)

Image Pro Plus 6.0 (Media Cybernetics) fue el programa de andlisis de imagenes que
se utilizo en el estudio de esta investigacion, cuya licencia fue adquirida por el LSM-
UCV. Entre las caracteristicas mas importantes de Image Pro Plus se tienen: (a)
Captura facil de imagenes y video, con la camara CCD, CD de fotos, instrumentos
cientificos y coleccion de imégenes guardadas en bases de datos. (b) Procesa
imagenes asegurando alta calidad, precision y resultados constantes. (c) Realiza
mediciones geométricas simples y complejas (relaciones de estructura y funcion). (d)
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Examina, compara y visualiza datos para alcanzar méximos resultados. En la figura

16 se muestra el computador utilizado (a) junto al programa Image Pro Plus (b).

’; The Utimate Image
b Analysis Solution From
“Y. The (mage=Fro Family

—

"~

New

Version60 -~

(a) (b)
Figura 16.- Sistema de computador con el programa Image Pro Plus.

Circuito eléctrico para la aplicacion de campo eléctrico

Para la aplicacion de campo eléctrico de ambos tipos de corriente DC y AC, se conto
con un circuito de corriente ensamblado en el LSM-UCYV, con la ayuda de la Escuela
de Ingenieria Eléctrica (Prof. Malpica), este sistema se muestra en la figura 17 el cual
proporciona hasta un valor de voltaje de 7200V de AC y 3200V de DC.

Este circuito estd conformado por una serie de equipos como lo son: variac,

amperimetro, voltimetro, diodos, transformador, bombillo.

L

Figura 17.- Montaje para la aplicacion de campo eléctrico (Pérez, 2012)
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METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Para llevar a cabo los objetivos planteados se realizaron una serie de experiencias con
un sistema en continuo que engloba el calentamiento de la muestra, la aplicacién del
campo eléctrico a distintos tipos de corriente, variacion en los tiempos de residencia y

voltaje, junto a la centrifugacion y microscopia optica.

Para el cumplimiento del objetivo:

Disefiar un sistema en continuo que permita la aplicacion de calentamiento y

campo eléctrico.

Se procedié a construir un sistema continuo, con un tanque de calentamiento de
material acero al carbono de dimensiones 9cm de altura x 5 cm de didmetro acoplado
a una valvula que controla el flujo del tanque, posteriormente se ajusta una celda de
geometria bien sea plana o cilindrica que podrd cambiarse segin la prueba que se
realice. Estas celdas son de acrilico con un espesor de 0,3cm, a ellas se encuentran
acoplados los electrodos para la formacion de campo eléctrico. Finalmente una
valvula que controla el flujo de salida, el montaje realizado se muestra en la siguiente

Figura.

Tanque de <_4—S_>Agitador

almacenamiento P M~
| >
Resistencia <] >
eléctrica
V-1
Celda(Campo <|'
eléctrico)
V-2
Muestraa <\':
centrifugacion
Soporte A:

universal

Figura 18. Montaje del sistema en continuo
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El tanque que se muestra en la siguiente figura, tiene acoplado una resistencia que
proporciona calor para asi poder llegar a la temperatura que garantice la fluidez del
material de la fosa Acema-100, esta temperatura se mide con un termometro de
mercurio y se mantiene uniforme con ayuda de un agitador. La resistencia cuenta con
una aislante para evitar pérdidas de calor y llegar a una temperatura establecida en el
tanque. Anterior a esta seleccion se realizaron pruebas con distintos materiales
aislantes.

La resistencia conectada en la parte exterior del tanque proporciona el calor necesario
mediante un control de voltaje suministrado para alcanzar la temperatura que

garantice la fluidez de la fosa Acema-100, la longitud de la resistencia es de 245 cm.

Figura 19. Tanque de calentamiento con resistencia.

En la celda los electrodos de cobre se encuentran a una distancia de 0.8 cm, para
ambos casos (plana y cilindrica). Estos permiten el paso de corriente para la
aplicacion del campo eléctrico en los dos tipos de corriente DC y AC, asi como la
variacion del voltaje. Con el cambio de geometria se varia también la direccion del
campo, en la plana se presenta un campo uniforme, mientras que para la cilindrica el
campo es radial, no uniforme. Con estos electrodos incorporados en la celda se lleva a
cabo el proceso continuo de calentamiento y campo eléctrico.

Finalmente en el sistema se presenta una valvula que controla el flujo de salida y a su

vez el tiempo de residencia de la muestra en la celda.
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No formando parte de los objetivos especificos de este trabajo de grado pero si es de
gran importancia para la obtencién de informacion acerca de las caracteristicas de las
muestra de la fosa Acema-100, se realizaron pruebas que dan base sélida a este
estudio. A continuacion se presentan los pasos requeridos para la determinacion de la
densidad, viscosidad y analisis SARA.

Medida de la densidad de la mezcla

Con ayuda de un picnémetro de 25ml se procedié a medir la densidad del material
Acema-100, con la masa del picnémetro tanto vacio como lleno con la fosa y
aplicando la ecuacién descrita a continuacion se obtuvo el valor de la densidad
aparente de este material. Este procedimiento se realizé tres veces.

p = T Ec. (3)

donde:

pm= densidad de la mezcla. (g/ml)

mpy= masa del picnémetro lleno. (g)

mp,= masa del picnémetro vacio. (g)

V= volumen del picnémetro (25 ml)

El valor de esta densidad permite el calculo de la densidad estimada del hidrocarburo

mediante la siguiente ecuacion:

m—(Pa*¢)
puc =T Ec.(4)

Donde:

prc=densidad estimada del Hidrocarburo (gr/ml)

pa= densidad del agua (se asume que es 1 gr/ml)

= cantidad de agua por destilacion (adim)

(La cantidad de agua por destilacién fue la obtenida por la Prof. Maria Rodriguez (en
ejecucién))

Con el valor de la densidad se calculan los grados API con la siguiente ecuacion:

AP] = (GE0141,5

GEa)eo F

~131,5 Ec. (5)

donde:
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API= Grados API de la fosa.(adim)

GEc= Gravedad especifica del crudo (gr/ml).

GEa= Gravedad especifica del agua. (gr/ml) la cual se considero igual a 1 gr/ml.
Medida de la viscosidad Aparente

Para la determinacion de la viscosidad, se utilizé un Viscosimetro de Brookfield que
se muestra en la siguiente Figura 20(a), donde a condiciones de temperatura,
revoluciones y numero de spindle (eje) determinado, se midi6 el valor de la
viscosidad.

La muestra de la fosa se coloca en la pieza del viscosimetro denominada Termosel,
mostrada en la Figura 20(b), que permite mantener la temperatura en un punto
determinado para la medicion de la viscosidad. Otro factor que se toma en cuenta
para este punto es el nimero de spindle, este mide el esfuerzo de rotacidn para vencer
la resistencia viscosa por el movimiento producido. La viscosidad es proporcional a la

velocidad del spindle y se relaciona a la forma y tamario (ver Figura 20(c)).

Calculo del analisis SARA

En este punto se requiere separar en fracciones los componentes presentes en el crudo
como lo son: Saturados, Aromaticos, Resinas y Asfaltenos. Para ello primero se
realizd el desasfaltado de la muestra colocando en un embudo cierta cantidad de
Acema-100 y agregando n-heptano, luego se calentd ligeramente a 40°C y se coloco
en agitacion por 2 horas (con reflujo). Se dejo en reposo hasta el dia siguiente para
luego ser filtrado y obtener la fraccidn de los Asfaltenos, quedando los maltenos que

permanecen solubles en el solvente precipitante.
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(c)
Figura 20. (a) Viscosimetro de Brookfield, (b) Termosel, (c) Tipos de Spindle (IDEA).

De los maltenos se tomaron 25 mg y se diluyeron en 1 ml de Cloroformo para luego
con una jeringa medir 1 microlitro y colocarlo en las varillas de alumina (fase
estacionaria).

El juego de varillas son sumergidas en dos camaras de desarrollo, la primera con n-
heptano (fase movil) por un tiempo de 35min, en esta cAmara son arrastrados los
saturados. La segunda camara se sumergio en tolueno (fase movil) por 15 min, en
donde lo aromaticos son arrastrados y quedando las resinas en la parte baja de las
varillas. La deteccion de estas fracciones es posible por Cromatografia TLC la cual
permite separar los compuestos mediante los solventes afines que fueron empleados
anteriormente. A continuacion se muestra en la Figura 21 (a) las varillas de alumina

en donde se separan los saturados, aromaticos y resinas.

Figura 21. Varillas de Alimina(a) (fase estacionaria) y latroscan MK-6s (b) (IDEA)
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Las varillas posteriormente se colocan en un equipo llamado latroscan MK-6s (figura
21 (b)), que permite la separacion e identificacion de una muestra en nanogramos,
donde por medio de una llama de Hidrégeno (llama ionizada) va quemando los
componentes separados (aromaticos, resinas y saturados) en la varilla y mediante un
traductor que estd conectado a un computador se forman las gréficas que representan

el &rea de estos componentes

Establecer la temperatura de operacion que garantice la fluidez del material de

fosa Acema-100.

Para este punto se dispuso primeramente la realizacion de los siguientes pasos:

La fluidez de la fosa se establece como la condicion que facilita su transporte, logra
un tiempo establecido de residencia en la celda y sea aproximado a los de las fosas
Guara-2 y Merey-31(trabajos que se hacen de manera paralela por Gomez, B. y
Garcia A. respectivamente). Para esto se procedio a la realizacion de un barrido de
temperatura de 35 hasta 75°C con el material de fosa Acema-100 en el sistema en
continuo, de la siguiente manera:

a) Se coloco el material de fosa Acema-100 a calentar en el tanque del
sistema en continuo hasta llegar a la temperatura deseada.

b) Con la vélvula V-1 completamente abierta el hidrocarburo recorre todo
el sistema hasta llegar al punto final, la salida de la valvula V-2.

c) Con un beacker de 50 ml y un cronémetro se medio el tiempo que
tardaba el material en llenar 10 ml, haciendo repeticiones (3 veces)
para minimizar errores.

d) Con este tiempo de recoleccion se calculaba el tiempo de residencia de
la fosa en la celda.

e) Una vez realizado esto para cada temperatura se obtuvo una grafica de
Tiempo de residencia de la celda vs. Temperatura en la celda.

De igual manera los trabajos realizados paralelamente con Guara-2 y Merey-31

lograron estas graficas y se comparan para que las fosas trabajen a una viscosidad
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muy similar y se garantizara la fluidez de la fosa Acema-100. El célculo para el
tiempo de residencia en la celda se llevo a cabo con las siguientes ecuaciones:

Q= Ec. (6)

vy
tr

donde:

Q= caudal de la muestra (ml/seg.)

V= volumen recolectado en el beacker (10 ml)

t= tiempo de recoleccion (seg.)

Con este valor de caudal se obtiene el tiempo de residencia en la celda, mediante el

t?C Cte EC (‘)

donde:

t.= tiempo de residencia en la celda (seg.)

Vcelda = VOlumen de la celda (4cm®)

Una vez realizado el barrido con todas las temperaturas se realizan las graficas
mencionadas anteriormente de Tiempo de residencia en la celda vs. Temperatura en
el tanque. El punto en comdn de fluidez es cuando se obtiene un tiempo de residencia
similar para las fosas Acema-100, Guara-2 y Merey-31, estableciéndose la

temperatura como la de operacion.

Identificar las condiciones de operacion mas apropiadas para la fosa Acema-100
relacionadas con la geometria de la celda, el tiempo de residencia, voltaje y tipo

de corriente mediante el método estadistico “Disefio Factorial 2",

Una vez obtenido la temperatura de operacién tanto en el tanque como en la celda, se
procede a incorporar las variables como la geometria de la celda, tiempo de
residencia, el voltaje y tipo de corriente.

El disefio factorial 2" desarrollado para estas pruebas permite obtener mediante una
combinacion de variables, la mas adecuada para la desestabilizacion. Estas pruebas
son al azar y se evallan en dos niveles, alto y bajo para cada variable. Los casos

estudiados se pueden ver en la siguiente tabla:
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Tabla 1: Variables a considerar y sus niveles para el Disefio Factorial.

Variable Nivel

; Plana

Geometria —
Cilindrica

Tiempo mayor
Tiempo menor
Corriente Directa
Corriente Alterna
Voltaje Alto
Voltaje Bajo

Tiempo de residencia

Tipo de corriente

Voltaje

Las geometrias de las celdas con las que se conto para la realizacion de pruebas en
continuo son: Celda de electrodos de placas Planas (1cm*0,8cm*5cm) cuyo material
es de acrilico y otra Celda de electrodos de cilindros concéntricos de tubos de cobre,
en donde el cilindro exterior posee un diametro interno de 1,12 cm vy el cilindro

interno su didmetro es de 0,32 cm. Se presentan en la figura 22 las celdas utilizadas.

Figura 22.-Celda de electrodos de cilindros concéntricos (Izquierda.) y de placas planas (Derecha).

Para el tiempo de residencia en la celda se reemplazo la valvula V-2 por las piezas
mostradas en la Figura 23, cada una con un orificio que determina un tiempo de
residencia alto y bajo segun la apertura. Para la apertura mayor el orificio es 3,4 mm

y de 2,1mm para la menor.
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Figura 23. Piezas que representan las aperturas de la Valvula V-2. (LSM)

Se realizaron pruebas con los modelos de celda (plana y cilindrica), junto a todo el
sistema en continuo de calentamiento y campo eléctrico. En donde se observaron cual
es la influencia de las variables consideradas en la desestabilizacion de la emulsion.
Los niveles para el campo eléctrico fueron dados para un voltaje bajo de 300V y un
voltaje alto de 600V, para los dos tipos de corriente DC y AC. El valor de voltaje alto
fue escogido porque es lo que para cada una de las celdas se lograba alcanzar en el

sistema eléctrico mostrado mas adelante.

Cuantificar el grado de separacién en el sistema continuo empleando técnicas de

microscopia Optica y separacion de fases.

Una vez que la muestra cae en el tubo cénico de centrifugacion (zanahoria), luego de
aplicado el campo eléctrico y antes de aplicar centrifugacion, se tomé muestra para el
andlisis a través de microscopia dptica. Para esto se conto con el software Image Pro
Plus, el cual permitio identificar el cambio en el tamafio de gotas al aplicarse el
campo eléctrico, (se tom6 como tamafio de gota referencial 40 micrones, en base al
tamafio promedio que se observo en la muestra original). Luego de esto se procedié a
la centrifugacion por un tiempo de 10 minutos a 2600 rpm., y una vez finalizado este
proceso se tomo directamente la muestra de la zanahoria y nuevamente se aplicd
microscopia éptica.

En cada prueba se recolectaron 4 zanahorias con 5ml de muestra cada una. Al
aplicarles microscopia a estas muestras, se tomaron fotos a una porcién de las mismas
colocada en un portaobjetos. Las zonas consideradas de la muestra, se especifican a
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continuacién en la Figura 24. A estas imagenes se les realizd el conteo de gotas
mediante los lineamientos de la Pasantia de Investigacion realizada por Fung, E.
(2011).

Figura 24.-Zonas para la toma de imagenes en la muestra de crudo.

En donde se obtienen varios factores que permiten cuantificar el cambio presentado
por el tamafio de las gotas de agua, uno de ellos es el Factor de Desestabilizacion
(FD), este término es la relacién entre la cantidad de agua que hay después de aplicar
campo Yy centrifugacion con respecto a la cantidad que contiene la muestra original.
Dependiendo del valor que este pardmetro arroje se tienen los siguientes criterios

(Fung, ,2011):

4 Disminuye la cantidad
<1 de agua en gotas
grandes
FDe[0,») <
1 No hay cambio
Aumenta la cantidad
w >l de agua en gotas

grandes

Para los casos donde se evidencio la separacion de fases, se realizd la contabilizacion
del volumen de agua en la zanahoria, calculando el porcentaje de agua separada

mediante la siguiente ecuacion:
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%Agua Separada = % * 100 Ec. (8)

donde:

Vas= Volumen de agua separada (ml)

Vuo= Volumen inicial del hidrocarburo (ml)

En la Figura 25 se muestra el esquema del procedimiento para calcular la distribucion

del tamafio de gotas.

7 Toma de muestra
‘
— —_—
ﬁl —

Visualizacion de la

Captura de imagen f 7 Analisis de imagen
muestra |

Figura 25.-Esquema del procedimiento para calcular la distribucion de tamafio de gotas. (Fung, 2011)
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CAPITULO IV

RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS.
En el siguiente capitulo se presentan los valores obtenidos en las experiencias

realizadas, con el fin de cumplir los objetivos planteados anteriormente.

DISENO DEL SISTEMA EN CONTINUO QUE PERMITA LA APLICACION
DE CAMPO ELECTRICO Y CALENTAMIENTO.

El disefio final del sistema se obtuvo luego de una serie de modificaciones segun las
caracteristicas de la fosa. Luego de varias pruebas para poder lograr las condiciones
requeridas de temperatura, probando una serie de aislantes como lo fueron: guata,
mecatillo, algoddn y fibra de vidrio. La que present6 menos pérdidas de calor se
utilizé para cubrir el tanque de calentamiento y la resistencia fue el aislante de Fibra
de Vidrio, para asi evitar pérdidas de calor hacia el ambiente y que la fosa llegara a la
celda a la temperatura establecida garantizando su fluidez. En la figura 26 se observa

el tanque con el recubrimiento de fibra de vidrio.

Figura 26.- Tanque de calentamiento con aislamiento de fibra de vidrio.
Otro cambio necesario en el sistema fue en la valvula final del sistema V-2, para ello
se disefiaron piezas removibles de acrilico en forma cilindrica de manera que
representaran las aperturas de la valvula: completamente abierta (3,4mm) y una

apertura minima (2,1mm), con el fin de regular el tiempo de residencia en la celda.
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Este cambio se realizd para minimizar los errores sistematicos al momento de
manipular la valvula y regular el flujo de salida. Los orificios son similares a los que
formaba al estar abierta completamente y en una cierta apertura, se logré medir este
diametro y reproducirlo para las piezas removibles. Estas piezas se pueden observar
en la Figura 23, descrita anteriormente en el Capitulo V, Metodologia Experimental.
Para la medicion de la temperatura en la celda se le acoplaron a ambas, una
termocupla tipo K, que va conectada a un multimetro el cual permitié una mayor
precision para el valor de la temperatura y asi garantizar llegar a la temperatura
adecuada para las experiencias.

Los resultados presentados a continuacion formaron parte del estudio de este trabajo
con el fin de complementar los conocimientos y la informacion acerca del material de
fosa de produccion Acema-100, logrando obtener valores de densidad, viscosidad y
un analisis SARA.

De forma paralela se obtuvo la cantidad de agua por destilacion de las fosas de
produccién (Acema-100, Guara-2 y Merey-31), mediante pruebas realizadas por

Maria Rodriguez. Obteniéndose para Acema-100 un 37% de agua.

Medida de la Densidad de la mezcla

Para la medicion de la densidad se aplicd la Ecuacion (3), los datos introducidos en
ella se muestran en la siguiente tabla, estas mediciones se repitieron 3 veces para
minimizar los errores asociados a la medicion. ElI volumen del picnémetro fue de
25,17 ml.

Tabla 2.-Densidad de la mezcla y Densidad Estimada del Hidrocarburo.

Densidad de Densidad
N° de Masa del Picnometro | Masa del picnémetro estimada del
S . la mezcla ;
Medicién vacio (g) lleno () Hidrocarburo
(g/ml)

(gr/ml)

1 23,35 47,65 0,965 0,944

2 23,37 46,72 0,927 0,884

3 23,36 47,70 0,967 0,948

Promedio 0,953 0,925

Con estos valores de densidad se obtuvo un valor promedio de 0,953 g/ml para la

mezcla. Segun UNITAR un crudo pesado se encuentra en el rango de densidad 0,950-
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0,975 g/ml(GPA, Estudios y servicios petroleros), por lo que la fosa Acema-100 por
encontrarse su densidad dentro de este rango puede considerarse como un
hidrocarburo con densidad aparente cercana a la de un crudo pesado. El valor
promedio para el hidrocarburo se calcul6 a partir de la densidad de la mezcla siendo
de 0,925 el resultado para la densidad estimada del crudo. Una vez obtenido este
valor de densidad y usando la ecuacién (5) el valor de los grados API fue de 21,5y
segun la clasificacion de los crudos: Condensados (mayor a 43 API), Livianos (30-
42,9 API), Medianos (23-29,9 API), Pesados (10-22,9 API) y Extrapesados (menores
a 10 API), la fosa de produccion también puede ser comparada con los grados API de
un crudo pesado.

Determinacion de la Viscosidad Aparente

La viscosidad se determin6 empleando el viscosimetro de Brookfield (IDEA), el cual
alcanza rangos de viscosidad para fluidos muy viscosos. Los valores obtenidos se
reportan en la tabla siguiente.

Tabla 3.-Medicién de la Viscosidad a varios puntos de temperatura.

Temperatura (°C) A;/;sr(;%sti:l?gp) %Torque | N° Spindle | Velocidad (rpm)
32,9 6020 30,1 64 30
35,0 5200 26,0 64 30
40,0 3840 19,2 64 30
45,0 2960 14,7 64 30
50,0 2140 10,7 64 30

Con un barrido de temperatura se obtuvo un valor de viscosidad, manteniendo fijo el
N° de Spindle y la velocidad, a un % de torque dado. En la tabla anterior, se puede
observar que a medida que la temperatura va aumentando la viscosidad disminuye. La
viscosidad es una variable de gran influencia en la velocidad de sedimentacion segun
la ley de Stokes, por lo que es necesario el reducir su valor. A continuacion se
evidencia el comportamiento de la viscosidad para el barrido de temperatura
realizado, donde para un delta de temperatura de 5°C, la viscosidad varia en promedio

alrededor de 1000 cP. Junto a la tendencia de las otras fosas de los trabajos paralelos
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(Garcia y Gomez) que de igual manera su viscosidad disminuye, pero a temperaturas
mucho mayores.

12000 \

\ \ —&— Merey-31
10000

—&— Guara-2
Dc.') e Acema-100
S 8000
S
[%2)
o
: T \
S 6000 N
4000 \
2000 T T T ]
30.0 40.0 50.0 60.0 70.0 80.0

Temperatura, °C

Figura 27.-Grafico de la Viscosidad Aparente en funcion de la Temperatura.

El comportamiento que presenta la fosa Acema-100 en cuanto a la viscosidad
aparente es muy similar a un crudo asfaltico ya que muestra un cambio permanente

en la viscosidad con reduccion en 50% cada 10°C. (Nota Técnica 75, GPA)

ANALISIS SARA

Las pruebas realizadas para lograr el fraccionamiento de la fosa de produccion
Acema-100 realizadas en el IDEA, proporcionaron la composicion de los
componentes pesados de la fosa en base a la diferencia de solubilidad, polaridad y
peso molecular. Anteriormente se establecié que los asfaltenos y las resinas son
componentes del hidrocarburo, que debido a su actividad interfacial y estructura, se
acumulan en la interfase agua-aceite e influencian los procesos de estabilizacion y

ruptura de las emulsiones (McLean y Kilpatrick, 1997).
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En la siguiente figura se presentan los valores obtenidos en el analisis SARA,
observandose que la fraccion en conjunto de los asfaltenos y resinas alcanzan un
36,13%, estando los asfaltenos en menor proporcion (6,91%) en relacién al resto de

las fracciones.

ig 44.47 Acema-100

40
35
30
25
20
15
10

29.22

%

19.40

Saturados Aromaticos Resinas Asfaltenos

Figura 28.- Andlisis SARA para la fosa Acema-100.

La fosa Acema-100, contiene un elevado porcentaje de saturados (44,47%), lo cual le
puede conferir parte de caracteristicas relativas a su viscosidad no tan elevada (en

comparacion con las otras fosas en estudio Garcia y Gomez).

Con los valores de SARA reportados para este hidrocarburo, se tiene que segun su
porcentaje en asfaltenos, presenta una similitud al crudo Bachaquero ya que este tiene

una gravedad API de 11,8 y su porcentaje de asfaltenos es de 7,1.

TEMPERATURA DE OPERACION

La temperatura Optima de operacion logra garantizar la fluidez de la fosa Acema-100
por el sistema, que permite tener un tiempo de residencia en la celda alrededor de
30seg. A continuacion se muestra en la siguiente tabla los valores obtenidos de

tiempo de residencia en la celda para cada temperatura.
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Tabla 4.- Tiempo de residencia en la celda para cada temperatura

Temperatura Volumen Tiempo de Tiempo de
Temperatura | Temperatura L. Caudal . .

en el tanque celda (2C) salida (2C) recolectado | recoleccién (ml/seg) residencia en
(2C) (ml) (seg) J la celda (seg)
40 26 33,7 10 89 0,1124 35,6
44 28 35,3 10 73 0,1370 29,2
50 31 38,2 10 57 0,1754 22,8
55 32 39,1 10 52,5 0,1905 21

Con los datos de la tabla anterior se realizd la grafica que se muestra en la Figura 29,

al igual que para las fosas de estudios paralelos (Garcia y Gémez) y asi poder

visualizar que la temperatura de operacion para la fosa en estudio que estandariza las

condiciones de fluidez y permite tener un tiempo de residencia en la celda en el orden

de 30seg, con un rango minimo de diferencia con las fosas Guara-2 y Merey-31, es

una temperatura en la celda alrededor de 35°C.

Tiempo de residencia, seg

—&— Acema-100

60
—a— Guara-2
50 A L\ —&— Merey-31
\
40 Q \ \ \A\
30 \k\ \‘I.;
|
N |
20
—V N !
N :
10 :
|
1
0 1
30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80

Temperatura de la celda, °C

Figura 29.-Tiempo de residencia en la celda para las fosas Acema-100, Guara-2 y Merey-31 en

funcién de la temperatura.

Adicionalmente, se puede observar en la Figura 29, que la fosa Acema-100, puede

trabajar a una temperatura mucho menor y es menos sensible a cambios de

temperatura que las otras fosas en estudio.

46




CONDICIONES DE OPERACION MAS APROPIADAS DADAS POR EL
DISENO FACTORIAL 2"

Para un conjunto de 16 combinaciones de las variables: geometria de la celda, voltaje,

tipo de corriente y tiempo de residencia en la celda, orientadas a estudiar el efecto en

la desestabilizacién de la emulsién empleando campo eléctrico, se logrd obtener

mediante el método de Disefio Factorial 2" las combinaciones mas influyentes en este

proceso. En la tabla 5, se presentan las combinaciones consideradas para las pruebas

realizadas. A su vez estos datos fueron utilizados para la realizacion de los graficos en

donde se resalta cada variable con respecto al Factor de desestabilizacion (FD):

Tabla 5.- Factor de Desestabilizacion (FD)

A B c D FACTOR DE DESESTABILIZACION (FD)
Prueba Tipo de Voltaje Tipo de Tiempo de Replical | Replica?2 Replica 3 Promedio ;Ojsirci:c?(t’)il
celda corriente residencia
1 Plana Bajo DC Bajo 1,14 1,17 0,85 1,05 16,78
2 Cilindrica Bajo DC Bajo 0,69 0,54 111 0,78 3788
3 Plana Alto DC Bajo 3,97 3,89 6,49 4,78 30.91
4 Plana Bajo AC Bajo 1,52 0,97 0,28 0,92 6729
5 Plana Bajo DC Alto 1,43 2,22 1,08 1,58 87,04
6 Cilindrica Alto DC Bajo 2,08 1,38 1,63 1,70 2091
7 Cilindrica Bajo AC Bajo 0,57 1,62 0,03 0,74 109,26
8 Cilindrica Bajo DC Alto 1,06 1,35 0,54 0,98 .74
9 Plana Alto AC Bajo 4,54 571 2,62 4,29 36,37
10 Plana Alto DC Alto 1,55 1,22 1,06 1,28 1957
11 Plana Bajo AC Alto 3,55 1,45 1,31 2,10 59,66
12 Cilindrica Alto AC Bajo 0 0,25 0 0,08 173,21
13 Cilindrica Alto DC Alto 2,94 2,48 0,95 2,12 49,07
14 Cilindrica Bajo AC Alto 0,43 12 1,32 0,98 49.11
15 Plana Alto AC Alto 1,85 1,72 2,32 1,96 16,08
16 Cilindrica Alto AC Alto 1,23 1,72 3,2 2,05 50,08

47




En la tabla anterior se observan los valores para el Factor de Desestabilizacion en
cada una de las replicas; es importante destacar que por cada experimento se tomaron
4 muestras o zanahorias, la primera fue descartada para minimizar errores y asi poder
garantizar que al material recolectado se le habia aplicado campo eléctrico. El analisis
se realizara solo a los efectos principales y las interacciones de dos factores, ya que
los efectos de orden superior o interaccione de tres factores presentan un grado de
error experimental asociado, como se observa en la tabla 5 para el coeficiente de
variacion los valores resaltados, este coeficiente es calculado en base a la desviacion
estandar relacionado con el promedio.

A continuacion se presenta la tabla en la que se muestran los resultados referentes al
factor de Fisher y la confiabilidad para cada uno de los efectos estudiados, al igual
que los efectos principales y las interacciones presentes en las experiencias
realizadas. Resaltando los efectos y las interacciones que dieron mas porcentaje de

confiabilidad, segin este método estadistico.

Tabla 6.-Estudio estadistico para los efectos del Disefio Factorial 2"

Origen de Grado de suma de cuadrado -
var?acién libertad cuadrados medio F Confiabilidad
Replicas 2 1 1 0,48 36,91
Efecto principal
A 2 18 18 13,37 99,95
B 2 0 0 0,00 0,31
C 2 2 2 1,39 72,03
D 2 1 1 0,75 51,14
Interaccién de
dos factores
AB 2 0 0 0,21 18,92
AC 2 13 13 9,89 99,82
AD 2 1 1 0,74 50,56
BC 2 0 0 0,18 16,12
BD 2 4 4 3,17 92,87
CD 2 1 1 0,50 38,49
Interaccién de
tres factores
ABC 2 3 3 2,14 84,78
ABD 2 6 6 4,45 96,95
ACD 2 0 0 0,04 3,60
BCD 2 18 18 12,98 99,95
Interaccién de
cuatro factores
ABCD 2 2 2 1,66 77,74
Error 15 20 1
Total 49 91
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Seguidamente se presentan los gréaficos obtenidos de la tabla 5, con el fin de analizar
cada efecto por separado el principal y los de interaccion de dos factores, relacionado
al voltaje aplicado en sus dos niveles (bajo y alto).

Para cada grafico se consideraron los promedios de las réplicas realizadas en cada
prueba, y se representan junto a la desviacion estdndar en cada punto para un voltaje
bajo y alto. También se sefiala la tendencia lineal que tienen los puntos para cada

condicion.

Geometria de la celda.

En la figura 30 se indica el efecto de la geometria de la celda en el factor de
desestabilizacion a los dos voltajes aplicados para todas las replicas hechas, y se
representa un promedio de estos valores para indicar la tendencia del cambio de un
voltaje bajo a uno mayor. Se tiene que a un voltaje menor de 300V el cambio no es
tan significativo al cambiar de geometria de celda debido a que el crecimiento de las
gotas reflejado en el factor de desestabilizacion no es significativo, sin embargo para
un voltaje de 600V es mas efectivo el uso de la celda plana que la cilindrica
aumentado notablemente el tamafio de gotas en la muestra. Esto indica que el campo
eléctrico uniforme presente en las celdas planas tiene mayor efecto en el crecimiento
de las gotas. Es atribuible este comportamiento a la presencia de las fuerzas
electroforéticas, ya que cuando el voltaje es mayor, ayuda a que la tension interfacial
de las gotas aumente y se genere un gradiente de tension, favoreciendo la

desestabilizacion y posterior coalescencia de las mismas.

Este resultado para 95% tiene un valor de Fisher de F= 3,68 (para un nivel de
significancia de 0,05), por lo que para un nivel de confiabilidad de 99,95% F=13,37,
haciendo que este efecto sea significativo a este nivel de confiabilidad.
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Figura 30.- Influencia del tipo de celda en el factor de desestabilizacion FD, a diferentes voltajes.
Una vez sabido que la geometria de la celda es un factor importante en las variables
estudiadas en funcién el voltaje aplicado, siendo el efecto principal para el disefio
factorial. Se realiz6 un grafico de cada geometria de la celda en funcién de las demas

variables como el tipo de corriente, tiempo de residencia en la celda

Tipo de corriente

Otra de las variables que también afectan al factor de desestabilizacion, es el tipo de
corriente aplicado. Primero se analizara esta variable con respecto a las celdas planas,

como se muestra en la siguiente figura:
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Figura 31.-. Influencia del tipo de corriente en el factor de desestabilizacion FD, a diferentes voltajes

para las celdas planas.

En los dos niveles de tipo de corriente considerados en este estudio DC y AC, se tiene
que para un voltaje bajo (300V) el efecto de aplicar cualquiera de los tipos de
corriente es insignificante en el cambio del tamafio de gotas. Igualmente se observa
para un voltaje alto (600V) el cambio es minimo en los dos tipos de corriente,
presentan una tendencia de comportamiento similar, en donde una aplicacion de
voltaje alto afecta de manera positiva en el crecimiento de las gotas, ya que aumenta
el factor de desestabilizacion. No existe ningun tipo de interaccién para las celdas

planas con respecto al tipo de corriente.

Para una geometria cilindrica en la celda el efecto del tipo de corriente aplicado se
puede observar en la figura 31, en donde el incremento del FD se da para el voltaje
alto cuando se aplica DC. Pero para una variacion del potencial eléctrico aplicado
para la corriente AC no se incrementa el factor con el aumento del voltaje,

permaneciendo relativamente constante.
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Figura 32.-Influencia del tipo de corriente en el factor de desestabilizacion con respecto al voltaje
aplicado para las celdas cilindricas.

Tedricamente, en el campo DC las gotas migran en un patron continuo, a una
velocidad determinada por la viscosidad de la fase continua. A medida que la gota
entra en un alto gradiente DC entre los electrodos, este le induce una carga a la
superficie de la gota, que es igual a la del electrodo més cercano, por lo que ambos se
repelen y la gota ahora es atraida hacia el electrodo de carga contraria. Cuando esto
ocurre la carga superficial de la gota se altera por el gran potencial del que ahora es el
electrodo mas cercano, siendo repelida y atraida por el electrodo de carga contraria.
Esta migracion ordenada de los electrodos con un alto potencial de corriente hace que

las gotas aumenten su tamarfio desestabilizando la emulsion. (FIRP, 2004).

Tiempo de residencia en la celda

El tiempo de residencia en la celda es una variable importante en el estudio del efecto
del crecimiento del tamafio de las gotas de agua, por lo que en las siguientes figuras
se representan las interacciones del tiempo de residencia para los voltajes alto y bajo

segun la geometria de las celdas.
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Figura 33.-Influencia del tiempo de residencia en la celda para cada voltaje aplicado en las celdas
planas.

Se puede observar que para el método de disefio factorial existe interaccion
significativa entre los factores asociados al tiempo de residencia, debido a que las
lineas se cruzan. Para un voltaje bajo (300V) se obtiene una mayor desestabilizacion
a tiempos de residencia alto; mientras que a voltajes altos, el resultado obtenido es
que a menor tiempo de residencia mayor es la desestabilizacién, siendo este Gltimo
caso el que mejor efecto que existe. Lo anterior indica que las gotas se desestabilizan
a un nivel alto de voltaje pero cuando la fosa pasa mas lentamente por el campo
eléctrico, permitiendo asi que se formen las cadenas de gotas para luego dar paso a la
coalescencia. Con un tiempo mayor de la fosa en la celda el campo eléctrico formado
por el voltaje de 600V crea mayor posibilidad para que se den los efectos de
coalescencia como la electroforesis, coalescencia dipolo-dipolo.

En cuanto a las celdas cilindricas no hay interaccion entre la geometria de la celda y
el tiempo de residencia ya que las curvas no se cruzan entre si, como se observa en la
figura 34.

Sin embargo cuando se aplica voltaje y hay un mayor tiempo de residencia en la celda

el tamafio de gota aumenta con el voltaje, de manera mas significativa con respecto al
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tiempo bajo. Las interacciones de coalescencia en el campo no uniforme como la
dielectroforesis actuan sobre las gotas de agua aumentando su tamarfio, y como el
hidrocarburo pasa un tiempo medinamene largo en la celda las lineas del campo
interaccionan con las gotas, afectando los agentes como la tension interfacial de las

gotas, disminuyendola lo que favorece la formacion de gotas de mayor tamafo.
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Figura 34.- Influencia del tiempo de residencia en el factor de desestabilizacion FD, a diferentes
voltajes.

GRADO DE SEPARACION MEDIANTE MICROSCOPIA OPTICA Y
SEPARACION DE FASES

Con el uso del programa Image Pro Plus y de la mano con la microscopia Optica se
llevé a cabo el andlisis del crecimiento de tamafio de las gotas de agua en las
muestras estudiadas. Se llevaron a cabo 16 pruebas que engloban todas las
combinaciones con las variables a sus dos niveles, mediante la toma de imagenes y
con ayuda de la macro plantilla realizada en la Pasantia de Investigacion (Fung, 2011)
se obtuvieron valores de la distribucién acumulada del tamafio de gotas, cantidad de

agua en la muestra en gotas mayores al valor establecido, junto a otros parametros.
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En la Figura 35, muestra el resultado de la Macro plantilla de Excel, para cada prueba
se llevo a cabo este procedimiento y asi poder calcular el factor de desestabilizacion
que es el principal indicador de un cambio en el tamarfio de las particulas.

Para adquirir los valores de Factor de desestabilizacion se hace una relacion entre la
cantidad de agua después de aplicar el campo con la que tiene la muestra

originalmente, considerando los parametros mencionados anteriormente.

Acema-100 Global

Xa= 40 pm
F2( 40 pm )= 031
R2( 40 pm =10.69
D 50 = 66.19 pm
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Figura 35.- Andlisis de Imagenes con Macro Plantilla

En base a los valores de Factor de desestabilizacion se realizé una comparacion de las
combinaciones mas resaltantes con respecto a la muestra original, tanto las pruebas

que favorecian en el crecimiento de tamafio de gotas, como aquellas combinaciones
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que no afectan de manera significativa el cambio en las gotas. En la figura 36 que se
muestra a continuacion se presentan las curvas para las combinaciones reflejadas en
la tabla 5 comparadas con la fosa Acema-100 sin ningun efecto aplicado, es decir, la
muestra original.

Para una distribucion acumulada de tamafio de gotas, se observa que para la
combinacion 3, el promedio del factor de desestabilizacion es de 4,78 lo que indica
crecimiento de gotas de agua significativamente mayor con respecto a las demas
curvas. Una geometria plana, voltaje alto, corriente DC y tiempo de residencia en la
celda menor logr6é aumentar el tamafio de las particulas. Lo que indica que cuando
una emulsion es sometida a altos campos eléctricos DC se encuentran con dos tipos
de comportamientos en la desestabilizacion de la emulsion: el tipo | relacionado con
la formacion de cadenas de gotas formando puentes entre electrodos, que ocasiona un
incremento sustancial de la conductividad de la emulsidon; y el tipo Il que indica la
ausencia de formacion de cadenas por la rapida coalescencia de gotas, atribuido a las
mejoras en la movilidad de la pelicula interfacial por la presencia de un surfactante
afiadido a la emulsion el cual actia como desemulsificante (Taylor, 1988), por lo que se
da la electrocoalescencia para esta combinacion de variables.

La combinacion 9 también presenta un promedio de factor de desestabilizacion de
4,29, resaltando que difiere de la combinacion anterior solo en el tipo de corriente,
pudiendo inferirse que en para un campo eléctrico uniforme la corriente DC es mas

eficiente que la AC.
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Figura 36.- Distribucion Acumulada de Tamafio de Gotas.

Otras de las combinaciones que resalta en promedio por el FD es la combinacion 2,
gue como se observa en la figura anterior no hay crecimiento significativo de las
gotas presentes en la emulsion referente a la curva de la muestra original. Siendo su
valor promedio para el FD de 0,78, menor a la unidad y segun los parametros de este
factor para este valor disminuye la cantidad de agua en gotas grandes Esta
combinacion no favorece en el tratamiento de la fosa Acema-100, ya que la emulsion

con gotas mas pequefias se tiende a estabilizar.

Separacion de fases

En la realizacion de los experimentos para cada combinacion de variables, aparte del
aumento en el tamafio de gotas observado a nivel microscépico, también se obtuvo
separacién de fase como la que se presenta en la figura 37, en donde se logro calcular

el porcentaje de agua separada por medio de la ecuacion 7.
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"

Figura 37.- Separacion de fases luego de centrifugar.

Las combinaciones que presentaron separacion significativa de agua con la aplicacion

de campo eléctrico y centrifugacion fueron son los mostrados en la tabla 6:

Tabla 7.-Grado de separacion de agua

Condicién . | Tipode | Tiempo de % de % de
. Celda | Voltaje . . X
experimental corriente | residencia | Agua separada | Agua recuperada
1 Plana | Alto DC Bajo 9,60 25,95
2 Plana | Alto AC Alto 4,54 11,95

En donde se observa que solo con la geometria de celda plana y voltaje alto para
ambos casos se logré un crecimiento de gotas considerable de forma tal que con
centrifugacion estas lograran sedimentar y asi poder cuantificar una cierta cantidad de
agua separada. Con este valor se obtuvo el porcentaje de agua recuperada en base al

agua adquirida por destilacion

En cuanto al tipo de corriente se tiene que con DC la separacion es mayor en
porcentaje si el tiempo de residencia es bajo. Una mayor durabilidad de la muestra
mientras se le aplica el campo logra que este pueda interactuar con las gotas de agua
y hacer que aumente su tamafio para que las fuerzas gravitacionales permitan la
coalescencia de las gotas y con ello la decantacion. Lo que certifica que para un
campo eléctrico aplicado mejora la coalescencia gota-gota, si el campo se aplica en

una direccion determinada a la direccion del flujo de las gotas (Eow y Ghadiri, 2002)
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Realizando comparaciones referentes al factor de desestabilizacion para estas
muestras antes y después de centrifugar se tiene los valores promedios reportados en

la siguiente tabla:

Tabla 8.- Factor de Desestabilizacion en la Separacion de Fases.

Factor de Desestabilizacion

Condicion Experimental Antes de Centrifugar Después de Centrifugar
1 1,28 1,20
2 4,29 1,79

Segun los valores mostrados en la tabla anterior se tiene que el factor de
desestabilizacion disminuye por lo que disminuye la cantidad de agua en la fase
oleosa que es donde se toma la muestra para el anlisis y cuantificacion de este factor.
Lo que puede indicar que no se contabilizd6 mas cantidad de agua separada debido a

posibles consecuencias como las observadas en la siguiente figura:

Fase Oleosa
con bajo
contenido de
agua

—  » Agua Separada

Figura 38.- Fenémenos producidos en la fase oleosa

Se observa para la parte izquierda de la figura que en la fase oleosa de la muestra hay
gotas grandes pero no lo suficiente como para decantar el momento de aplicarle
centrifugacion o que hubo presencia de floculacion en las gotas, sin embargo la
pelicula interfacial se mantuvo rigida lo que no permitié la coalescencia de las

mismas.

59




CONCLUSIONES

Una vez alcanzado los objetivos planteados para este Trabajo Especial de Grado se

obtuvieron las siguientes conclusiones:

e Es importante el conocimiento de las caracteristicas de la fosa de produccion
Acema-100 en cuanto a la densidad, viscosidad y andlisis SARA para poder
establecer condiciones de operacion adecuadas y permitir mejoras en los
tratamientos aplicados.

e La temperatura de operacion en la celda, que permitié acercar los valores de
viscosidad con las otras fosas en estudio (Guara-2 y Merey-31) fue de 35°C
para estandarizar las condiciones de operacion de las fosas.

e El Disefio Factorial 2" arrojé como combinacion de mayor efecto en el Factor
de Desestabilizacion, la geometria de la celda como efecto principal para este
caso Geometria Cilindrica, en donde se produjo el aumento de tamafio de
gotas, para lo que represento un 99,95% de confiabilidad con un 0,05 de
significancia.

e Para interacciones de dos factores las variables fundamentales en el efecto del
factor de desestabilizaciéon son cilindrica para la geometria de la celda y en
cuanto a la corriente, la AC. Siendo este efecto relevante en un 99,82% de
confiabilidad.

e Un tiempo de residencia en la celda mayor con un voltaje aplicado alto da un
mejor resultado, ya que permite el tiempo necesario para la formacion de
gotas grandes por los efectos de coalescencia dipolo-dipolo y mecanismos de
tres etapas.

e Para un voltaje bajo el tipo de corriente en el efecto del Factor de
estabilizacion no es significativo, mientras que cuando el voltaje es alto la
corriente DC si logra que el tamafio de gotas con respecto a la muestra

original aumente.
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Mediante un andlisis de microscopia optica el crecimiento del tamafio de gotas
se vio favorecido bajo la condicién de geometria de celda plana, voltaje alto,
corriente AC y un tiempo de residencia en la celda alto, en donde los efectos
de coalescencia como la induccién dipolo-dipolo y electroforesis lograron
aumentar el tamafio de gotas considerablemente con respecto a la muestra
original.

La separacion de fases se dio para las celdas planas en mayor cantidad para la
corriente DC, a un voltaje alto y tiempo de residencia bajo con un valor de
25,95% de agua recuperada. Se asume que hubo presencia de crecimiento de
gotas de agua y/o Floculacién que con las fuerzas centrifugas aplicadas no fue
suficiente para la coalescencia y sedimentaran. Disminuyendo su factor de
desestabilizacion ya que habia menos cantidad de agua en la fase de

hidrocarburo recuperado.
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RECOMENDACIONES

Realizar un sistema con recirculacion que permita mantener la temperatura
estable durante la experiencia 0 un tanque con mas capacidad y asi poder
garantizar unos mejores resultados.

Considerar mas tomas de muestra para poder estudiar las condiciones
estacionarias en la cual a cierto tiempo de estar sometida la muestra al campo
eléctrico la separacion sea minima.

Mantener la temperatura en los tubos conicos de centrifugacion, mediante un
aislamiento en la centrifuga o con un bafio térmico de los tubos para que asi el
efecto de la temperatura sea méas efectivo en combinacién con las fuerzas
gravitacionales y obtener una mejor separacion.

Realizar un estudio para conocer los cambios a nivel de densidad, viscosidad
y andlisis SARA de la fosa de produccién después de aplicar campo y asi
poder mejorar las técnicas empleadas para la desestabilizacion de la emulsion.
Medir el tamafio de los asféaltenos en la muestra de la fosa y asi poder estudiar

el efecto de estos en la estabilidad de la emulsion.
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APENDICES

APENDICE I: HOJA DE RESULTADOS

En este apéndice se presentan las hojas de los resultados mas relevantes para el factor
de desestabilizacion:
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ACEMA GLOBAL, AC, Vb, Tb
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ACEMA GLOBAL, AC, Vb, Ta
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APENDICE I1:-GRAFICOS DE LOS RESULTADOS DEL SARA

Se presentan los resultados referentes a lo obtenido por la cromatografia de columna
en los estudios realizados en el IDEA.
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APENDICE Ill: CALCULOS DE LA DENSIDAD DE LA MEZCLA,
DENSIDAD ESTIMADA DEL HIDROCARBURO Y °API

Densidad de la mezcla:

_mpy —mp, (47,65 — 23,35)gr

Pm v,  2517ml

= 0,965gr/ml

donde:

pm= densidad de la mezcla. (g/ml)
mpy= masa del picnémetro lleno. (g)
mp,= masa del picndmetro vacio. (g)

vp= volumen del picnémetro (25 ml)

Densidad Estimada del Hidrocarburo:

lgr
pm — (Pa* @) _ 0,965gr/ml — (0,37 x ﬁ)

= 0,944 57/

PHc = ml

donde:

puc=densidad estimada del Hidrocarburo (gr/ml)

pa= densidad del agua (se asume que es 1 gr/ml)

= cantidad de agua por destilacion (adim)

(La cantidad de agua por destilacion fue la obtenida por la Prof. Maria Rodriguez,
para Acema-100 fue de 37% de agua)

Grados °API:
API = 1415 131,5 = —141’5 131.5 = 21,7°API
B CE -~ 02 70,925gr/ml Y T A
C/GEa 1gr/ml
60 F

API= Grados API de la fosa.(adim)
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GEc= Gravedad especifica del crudo (gr/ml).

GEa= Gravedad especifica del agua. (gr/ml) la cual se considero igual a 1 gr/ml

APENDICE IV: CALCULO DEL TIEMPO DE RESIDENCIA EN LA CELDA

Caudal:

Ve 10ml
= T 5oses 0,1124ml/seg

Q

donde,

Q= caudal de la muestra (ml/seg.)
V= volumen recolectado en el beacker (10 ml)

t= tiempo de recoleccion (seg.)

Tiempo de residencia en la celda:

Veelda 4cm3
tre = = = 35,6se
re 0 0,1124ml/seg ’ g

donde,

tc= tiempo de residencia en la celda (seg.)

V¢eiga = Volumen de la celda = 5 cm*1cm*0,8cm = 4cm?®

APENDICE V: CALCULO DE LOS FACTORES DE DESESTABILIZACION

PARA LAS DISTINTAS COMBINACIONES

_ Pw(XA)  Pdw(40pm) 577
- dwO(XA)  dwo(40um) 6,5

0,88

Donde:
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FD= Factor de desestabilizacion (Adim)

®w(X )= porcentaje del area de la imagen en gotas mayores que (X,).

71



