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RESUMEN

El presente irebajo de titulackim tuve como finalidad mrater 12 sosa paatads goo resulls del proceso de
desubfurncidn en refineria de Esmeralidas, ulilizando Fidrisidos laminares dobles (HLDs). Se abfiens
il HLDs Mi-Al v con el carbonato como anitn precarsor medianie el método de coprecipitocian y se
uliliza & HLD= gue presenta mejores caracteristicas. Al realizer la coracierizacion se dztermina que
s sosa sulfinca debido a que tiene mayor concenirncidn de compuesing sulthidricos a comparacidn
de la concentracién gue compuesics fendlicos, Se realiza la nevirafizacion utilizande #csdo it al
0.05 M hasta tzner un pH de 7-8. Se realizd un tratamoento fisico quee 3 la sineacion v 58 carscleriza
parn desermingr |3 infleencia que Gene em la reduccsdn de bos contaminames, se realizaron 4
repeticlones por perimetro quimico para determinar ¢l valor de la media de cada uno. Los mejares
resultados 3¢ obiwnen cusndo so somete s muesirss a [ mireacidn previo 2l confacio de los HLDs.
Tamieén se amalond la influencia que tiene el tiempo de contacto en |a variacidn de los pardmetros y
determirar el tiempo dptimo de contnota. Caon bos dates obeenidns e realizd un andlisks estadéstico
mediantz |a wiilizncidn del programa Minitab, para e andlisis de varanza (ANOVA) en ¢l oml g2
tiene que el tratamienio que mejorss resulindos brinda es o que 5¢ somete a la airscion previa la
utilizeeidin de HLDw ¥ el tlemnpo dptines de contacto &3 de B0 mimbas. &l determinar los andliss
quiniens del enegpor tratimisni 5¢ e gae 3¢ dismiruye los femoles (0.074%)L TFH {100%), sulfatos
(37.45%) ¥ sulfunx (59.5%%5). Sobo los pardmetros comao ] pH ¥ TFH cumplen con ka normativa y los
Hros parimetnes que son conductividad elécirica, fenoles, sulfatos, demanda quimica de oxigena,
dulfuros s encuertran fuera del limite permisible que se encuenira =n la normativa. Por tanin, no se
recomienda el uso de HL.Ds parn f tminmienio de sosa gasada.

Palabras Clave: <INGENIERIA ¥ TECNOLOGIA QUIMICA=, <5054 GASTADA>
CHIDROXIDOS LAMINARES DOBLES> <AIREACION: <MEUTRALIZACION ACIDAS
ZTIEMPO DE CONTACTO> <AGITACION= < ANALISIS QUIMICOS>
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ABSTRACT

The purpose of this rescarch was to treat the spent caustic that the results from the desulpbunzation
process in the Esmeraldas refinery layered double hydroxides (LDHs). The LDHs Mg-Al is oblained
with carbonate as a precursor anion using the Coprecipitation Method and the LDHs whit the best
characteristics are used. When performing the characterization, # is determined that o is sulfunic soda
because of it is high coacentration of sulfuric compounds compared to the concentration of phenolic
compounds. Neutralization is performed wsing 0.05 N of nitric acid until » pi of 7-8 is reached. A
physical treatment know as serativn was performeld, to delermine it is effect in Jowerning the
concentralion of pollutants, 4 repetitions by chemical parameter were perfocmed W determine the
average value of each. The best resuits are obtained wiven the samphes are subjocted 10 acration peioe
lo contact of the LDHs Also, the effect that the contact time has om the vanation of the parameters
was analysed, as well as the optimal contact time. With the data obtained, o statsstical analysis was
carried out wsing the Mimtab program, for the analysis of variance (ANOVA) in which the trestment
with best results is one that is subjecied to acration the wse of DLHs and the optimal conlact time is
80 manutes, when determining the chemical analysis of the best treatment it present o decreuse the
pheacls (0. 076%). TPH (10026), sulphates (57.45%) and sulpburs (99.8%). Only parameters such as
pH and TPH comply with the regulations and other parameters such as ebectrical conductivity,
phenols, sulphates, chemical oxygen demand, sulphides are cutside the permissible limst, Therefore,
the use of LDHs for the treatment of spent soda is not recommended.

Keywords: <CHEMICAL ENGINEERING AND TECHNOLOGY:>, < SPENT CAUSTIC >
<DOUBLE LAMINARY HYDROXIDES> <ALTERATION> ACID NEUTRALIZATION=
<CONTACT TIME> <AGITATION> <CHEMICAL ANALYSIS>
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CAPITULO |

1. INTRODUCCION

1.1. Identificacion del problema

La industria petroquimica en el Ecuador es uno de los ejes fundamentales para la economia, en el pais
se realiza la extraccion de crudo, produccién y distribucién de derivados. En el proceso de refinacion

de derivados se producen diferentes contaminantes atmosféricos que afectan al aire, suelo y agua.

El hidréxido de sodio en solucion es usado en la refinacion de gas o de petréleo, se encarga de remover
los sulfuros, carbonatos, fenoles, mercaptanos, entre otros. Al tener una mezcla de todos los
componentes y principalmente de los compuestos sulfurados las caracteristicas de la sosa cambian.
Posteriormente de su uso, en el Ecuador, no se realiza ningin tratamiento debido a que la planta de
tratamiento se encuentra fuera de funcionamiento por lo que se busca nuevos métodos para su

tratamiento para reducir la concentracién de contaminantes.

El Ecuador explota crudo de aproximadamente una densidad de 28 °API por ello contiene mayor
cantidad de compuestos sulfurados principalmente mercaptanos los cuales son los mayores
contaminantes; por ello en la refinacion se cuenta con procesos de endulzamiento con el objetivo de
evitar el envenenamiento de los catalizadores a lo largo del proceso de refinacién y la reduccién del
contenido de azufre en las fracciones ligeras. Las fracciones que son sometidas a estos procesos son
productos de la destilacion primaria como son GLP-queroseno o productos de la unidad de F.C.C
(Craqueo Catalitico Fluidizado) (waquier, 1994).

Después del tratamiento de endulzamiento, el hidréxido de sodio toma el nombre de sosa gastada
debido a que es la que capta compuestos sulfurados, fendlicos y nafténicos. Actualmente en refineria

no se cuenta con una planta de tratamiento de sosa gastada.

Debido a la alta contaminacion que representa la sosa gastada no puede ser almacenada por largos

periodos de tiempo ya que al producirse un derrame representaria un gran impacto ambiental.

En la sosa gastada se encuentran niveles altos de pardmetros como: DQO (demanda quimica de

oxigeno), pH (potencial hidrégeno), fenoles, TPH (hidrocarburos totales de petréleo), sulfuros,
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sulfatos por lo que para su tratamiento es necesario trasladarles a otros paises, 1o que ocasiona una

mayor inversion econdmica para el estado.

El almacenamiento de la sosa gastada debe cumplir con las leyes y medidas ambientales vigentes del
pais lo que implica un gasto adicional para la empresa. Esto hace que se busquen nuevas técnicas para

su tratamiento y que sea representativamente rentable para la empresa.

Al utilizar los hidroxidos laminares dobles HLDs (Hidréxidos Laminares Dobles) se tiene una opcién
para el tratamiento de sustancias contaminantes y que a su vez no sean agresivas con el medio

ambiente, sean econoémicas y facil de utilizar.

1.2. Justificacion de la Investigacion

En la refineria, en los dltimos afios, se han producido grandes cantidades de desechos peligrosos que
son resultados de la refinacion del petréleo; la sosa gastada es uno de los desechos que se genera en
mayor cantidad, todas las empresas que generan desechos peligrosos tienen la responsabilidad de la

gestién de los mismos desde el momento en lo que se lo genera hasta su disposicion final.

En el pais toda empresa estd sujeta a un estricto control sobre las maneras del correcto
almacenamiento temporal, transporte y destino de los desechos peligrosos. La refineria, al no contar
al momento con una planta de tratamiento de sosa gastada, realiza contratos con empresas

internacionales para su transporte y tratamiento. (MAE, 2008)

La Refineria de Esmeraldas tiene implementado un Plan de Eliminacion de Pasivos Ambientales y
Gestion de Residuos Peligrosos para poder cumplir con la Legislacion Ambiental Vigente, laempresa
publica en el afio 2018 realiz6 gestiones pertinentes para culminar con el contrato existente en el que
se debia cumplir la exportacién de 2.100 toneladas de sosa y dietanolamina gastadas ,cantidad que
posteriormente se incremento a 5.300 toneladas, las mismas que fueron transportadas a Sandouville
(Francia) para su disposicion final de acuerdo como consta en los certificados entregados al Ministerio
del Ambiente, debido a problemas administrativos de orden legal se dio por terminado

unilateralmente el contrato por ello permanece almacenado temporalmente. (EP-Petroecuador, 2018)

Una de estas alternativas es el tratamiento mediante la utilizacién de HLDs, ya que presentan la

propiedad de adsorcion por la estructura que posee, sus capas laminares estan formadas por



hidroxidos metalicos con carga positiva y para su estabilizacion consta de aniones interlaminares los
cuales pueden ser intercambiables. Existe una variedad de HLDs debido a que presentan diferente
capacidad de adsorcion, estabilidad quimica y térmica entre ellos; esto depende de los aniones que

contengan en su estructura interlaminar.

El beneficiario principal del proyecto de investigacion es la industria de refineria, al lograr disminuir
la concentracion de contaminantes mediante el tratamiento propuesto, la sosa gastada podria ser
tratada como efluente para poder compararlas con las normas ambientales y que sean aceptables a los
rangos establecidos.

Los hidréxidos laminares dobles pueden ser utilizados en cualquier industria para realizar la remocion
de contaminantes mediante adsorcion de los mismos. También poseen un gran campo de aplicacion
como en medicina su utilizacion como antidcidos, en la rama ambiental en muy favorable ya que por
el efecto memoria que presenta la estructura de los HLDs al ser calcinados regresan a su estructura

original.

1.3. Obijetivos de la Investigacion

1.3.1. Objetivo General

e Utilizar Hidréxidos Laminares Dobles (HLDs) para el tratamiento de sosa gastada resultante del

proceso de desulfuracion de los combustibles en refinacion.

1.3.2. Objetivos Especificos

e Caracterizar la sosa gastada para ser comparados con el Reglamento Ambiental para las
Operaciones Hidrocarburiferas en el Ecuador (RAOHE).

e Realizar pruebas de tratabilidad a la sosa gastada con Hidroxidos Laminares Dobles (HLDs).

o Determinar el mejor tratamiento obtenido en las pruebas de tratabilidad.

e Comparar los resultados de la sosa antes y después del tratamiento con los (HLDs) para

determinar el grado de eliminacion de los contaminantes.



CAPITULO II

2. MARCO TEORICO

2.1. Antecedentes de la investigacion

Los estudios que se han realizado anteriormente sobre la utilizacién de hidroxidos laminares dobles
para utilizarlo como material de adsorcion y en otros casos como catalizadores, presentan muchas

ventajas ya que se pueden aplicar en muchos campos.

Segun Jaimes (2016) en su investigacion “Remocion de fenol utilizando catalizadores tipo
hidrotalcita de Mg-Al, modificados con Co, Cuy Zn ”, una de las fuentes industriales que presentan
mayor contaminacion por fenoles es la industria petroquimica, los Hidroxidos Laminares Dobles
pueden comportarse como catalizadores para la degradacidn de fenoles para ello se realizaron pruebas
con la utilizacién de HLDs tipo MgAICu con 36.70% de remocién debido a que contiene trazas de
Zn por la manipulacion de Zn(NOs),-6H,0 la misma que puede presentar una reduccion en el efecto

para la degradacion del fenol.

Las hidrotalcitas son buenos catalizadores al ser combinadas con metales que posean las propiedades
redox, las actividades cataliticas mejoran al mejorar también el agente oxidante.

El mejor agente catalizador tipo hidrotalcita para la degradacion del fenol es el catalizador de
AlMgCo que tiene una remocion de un 53.27%, ya que no contiene trazas de Zn de manera que
incrementa la actividad catalitica. Para la investigacion la concentracion inicial de fenol es de 94.01
mg/L de igual manera se utiliz6 otro agente oxidante que es el peroxido de hidrégeno que se obtiene

una remocion del 16.65% de fenol.

Segun Theiss (2012) en su investigacion “Synthesis and Characterization of Layered Double
Hydroxides and their Application for Water Purification” en la sintesis de HLDs de Mg/Al para la
remocion de sulfato, nitrato y fluoruro se realizado mediante el método de co-precipitacion al mezclar
una solucion metalizada preparada con cloruro de aluminio hexahidratado y cloruro de magnesio
hexahidratado con agua desionizada y una solucién de hidréxido de sodio y carbonato de sodio en
agua desionizada; que al mezclar las dos soluciones se forma la hidrotalcita formando un precipitado
que posteriormente puede ser filtrado y da como resultado la hidrotalcita con una férmula de

MgsAl(OH)16CO3s*4H,0 y para la preparacion de la solucion patron se diluyen sulfato de sodio,
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nitrato de sodio y fluoruro de sodio en agua destilada; al realizar la caracterizacion de la hidrotalcita
formada se determind que el espacio interlaminar de la hidrotalcita original (Do en el anion
carbonato es igual 7.81A) y las que se presentan luego de haber tratado con soluciones diferentes
sulfato de sodio (Doos del ion sulfato es 7.83A), fluoruro de sodio (Doos del i6n fluoruro es igual a
7.81 A) que son diluidas en agua destilada ,son similares entre si por lo cual indica que probablemente
cualquier anién de las soluciones ha sido absorbido en la superficie de la hidrotalcita. Mas no asi el
nitrato de sodio ya que presenta una marcada diferencia con el tamafio del espacio del ion nitrato de
sodio con Doos de 8.31 A por lo cual como resultado se tiene el déficit de espacio interlaminar y no
puede proceder a un intercambio entre el ion carbonato por el ion nitrato. Los HDLSs tienen una gran
afinidad con aniones que poseen varias cargas, los sulfatos tienen una mayor afinidad mientras que

los fluoruros tienen menor afinidad iénicos tiene debido al tamafio de cada ion.

Ademas segun la investigacion de (Liang Lv, 2005) titulada “Factors influencing the removal of
fluoride from aqueous solution by calcined Mg-Al-COs; Layered double hydroxides” en donde se
determina que para la remocién de compuestos fluorados con HLDs de Mg/Al con radios catiénicos
de 2.0 y los espacios interlaminares contienen aniones carbonatos en donde se tiene como adsorcion
de compuestos fluorados es de 2.0 mg por cada 1.8 L de volumen de muestra con una concentracion
de 100 mL/L de concentracién inicial en el cual se presentan un porcentaje de remocion del 88 % en
un pH de 6.0. Al utilizar HDLs con un tratamiento térmico se presenta menos rendimiento en la
adsorcion de compuestos fluorados por ejemplo al trabajar a un pH de 7 presenta un rendimiento de

29.8% utilizando muestra de concentracién inicial de 10 mg/L.

En la investigacion realizada por Martinez y Carbajal. (2012) en “Hidréxidos dobles laminares:
arcillas sintéticas con aplicaciones en nanotecnologia” en donde se indica que los hidroxidos
laminares dobles son arcillas sintéticas y son méas llamativas por la alta capacidad de adsorcion y
presenta una gran gama de aplicaciones, la formula general de los HLDs es [M?*1.x M3 (OH)]**
(A™)n*mH,0 en donde M#" y M3 son cationes di y trivalentes pero pueden ser reemplazados por
monovalentes, An representa los aniones pero se obtienen estructuras laminares mas delgadas
debido a los radios catidnicos.

Una de las propiedades mas importantes es la estabilidad y se hace en referencia a la solubilidad en
agua, por ello incrementa en orden Mg?'< Mn?*< Co?*= Ni?*< Zn?* para cationes divalentes por lo

tanto una solucion acuosa de Mg es mas alcalina que una de Zn.



Debido a las altas cargas electroestaticas fuertes tienen una mayor afinidad al intercambio con aniones
con mayor densidad de carga es decir que sea multivalente. Las aplicaciones mas conocidas son la de
catalisis en las cuales pueden actuar como catalizadores en donde se pueden presentar: reduccion de
aldehidos a alcoholes, alquilacion de fenoles, hidrolisis de nitritos, etc.

En la aplicacion ambiental se pueden utilizar para remediacién para la remocién de bacterias, virus,
carga biologica y metales pesados, en la rama de medicina y bilogia se pueden destacar en la
utilizacion como antiécidos, tiene la capacidad de retener biomoléculas. Los hidréxidos laminares

dobles son multifuncionales por la versatilidad en el intercambio de iones interlaminares.

2.2.Marco Conceptual

2.2.1. Sosa Gastada

Para el endulzamiento de los derivados del petréleo como el gas licuado y las gasolinas que se
producen en la Unidad de FCC, se utiliza la sosa caustica con una concentracion de 10 y 20 grados
Baumé (°Be) que tiene como objetivo atrapar los componentes del azufre que tienen estos
combustibles, de tal manera que los derivados obtenidos puedan estar enmarcados dentro de las
especificaciones para salir al mercado. Una vez que la solucion de hidréxido de sodio cumple la
funcion de atrapar los compuestos de azufre disminuye las propiedades quimicas de la solucion, por

lo cual toma el nombre de sosa gastada. (Waquier, 1994)

2.2.2. Endulzamiento

Tanto el GLP como la nafta ligera y el corte de Keroseno de la destilacion directa contienen
mercaptanos y H.S disuelto, los dos compuestos son corrosivos y deben ser eliminados para evitar la
corrosion en las estructuras metalicas de los equipos. El proceso de eliminacion de denomina
endulzamiento y se realiza mediante la transformacion de mercaptanos a disulfuros.

Desde el punto de vista quimico, la reaccion global es la siguiente

4RSH + O,——» 2RSSR + 2H,0

La reaccion debe conducirse en un medio basico y catalizada por un catalizador organometalico a

temperatura y presion cercanas a las ambientales para favorecer a la disolucion del oxigeno los



mercaptanos livianos son altamente solubles en la sosa del en medio caustico y en esta fase acuosa se
oxidan a sulfuros.
Posteriormente los sulfuros se oxidan a disulfuros insolubles en la fase acuosa, la sosa se regenera

separandose por decantacion los disulfuros. (Lluch, 2011, p. 248).

2.2.3. Hidroxidos laminares dobles (HLDs)

Los HDLs son el resultado de la substitucion isomorfica de una fraccion de los cationes magnesio por
un catioén trivalente (M3®"), generando asi un residuo de carga positiva en las laminas, la cual se

compensa con la presencia adicional de aniones interlaminares. (Martinez & Carbajal, 2012)

Los HLDs pueden modificarse su estructura para que realicen la funcién de catalisis.

[(M?*) 1.x (M®)x (OH)2]** (A™) xin*mH20
En donde:
M2+ - Mg2+
M3+ - A|3+
A= (COs) z

La relacion molar en relacién a los metales (M?*/M3") es de 3/1. (Martinez & Carbajal, 2012, p. 91)
Al ser un producto adsorbente permite que, en la superficie interfacial entre las dos fases o capas los
contaminantes se acumulen, realizando un intercambio entre los aniones presentes en la estructura
con los aniones presentes en el medio, el efecto memoria le permite que al calcinarse este vuelva a su

estructura original. (Ruiz Rodriguez , et al., 2016)

2.2.4. Hidroxido laminar doble (HLDs) tipo Hidrotalcita

La hidrotalcita es un mineral que se encuentra dentro del grupo de arcillas anidnicas y es un

hidroxicarbonato de magnesio y aluminio.

La estructura de la hidrotalcita deriva de la brucita por sustitucion isomorfica de parte de los cationes

divalentes por cationes de mayor carga, pero radio similar.



Esta sustitucion parcial implica que las ldminas quedan cargadas positivamente. Para mantener la
electroneutralidad del compuesto, se introducen aniones en la interlamina que comparten este espacio

con moléculas de agua. (Ortero, 2015, p. 24)

2.2.5. Hidréxido de Sodio

e Generalidades

A temperatura ambiente es un sélido cristalino, blanco sin olor y que absorbe rapidamente el dioxido
de carbono y humedad del aire. Es una sustancia muy corrosiva, cuando se disuelve en agua o cuando
se neutraliza con algun acido libera una gran cantidad de calor, el cual puede ser suficiente para hacer
que el material combustible en contacto con el hidroxido haga ignicién. Se usa generalmente como

solucion del 50 % en peso o como solido que se comercializa como pellets, hojuelas, barras y tortas.
(Anon., 2010)

e Propiedades Quimicas

El hidréxido de sodio es una base fuerte, se disuelve con facilidad en agua generando gran cantidad
de calor y disociandose por completo en sus iones, es también muy soluble en etanol y metanol.
La gran afinidad del hidréxido de sodio por el agua causa una reduccion, en la presion de vapor de

agua y por tal raz6n es muy buen agente secante. (Anon., 2010)

2.2.6. Mercaptanos

Los tioalcoholes o tioles mas cominmente conocidos como mercaptanos son una familia de
compuestos organicos del azufre, frecuentemente presentes en un amplio rango de destilados no

tratados del petréleo, tales como GLP, Nafta, Kerosene y Gas oil.

Especificamente los mercaptanos se hallan en el petroleo destilado originado en el crudo y podria

presentarse en igual forma en los subsiguientes tratamientos de crudo. (Calderdn, 2010, p. 27)

En nomenclatura quimica, todo mercaptano esté representado por la formula genética RSH, donde

“R” es un radial hidrocarburo, tal como un grupo ciclo alquil, alil o aril; y “SH” es un grupo mercapto



gue consiste de un atomo de azufre y de un d&tomo de hidrégeno. Por situaciones que mas tarde se
aclaran, la concentracion de mercaptano esta representada en términos de moléculas de azufre

mercaptanico. (Fernandez, 2017)

e Propiedades quimicas y fisicas

Los mercaptanos de baja ebullicion son moderadamente &cidos y caracterizados por un olor
extremadamente ofensivo. Estas propiedades disminuyen conforme se incremente el peso molecular
del mercaptano.

Los mercaptanos son indeseables en productos terminados de petréleo. Su presencia esta considerada
por los efectos adversos al producto, como olor, estabilidad, contenido total de azufre, octano,

susceptibilidad al plomo etc. (Fernandez, 2017)

2.2.7. Sulfuro de Hidrégeno H,S

El sulfuro de hidrégeno es un quimico extremadamente peligroso, puede ser manipulado con mucho
cuidado en procesos quimicos industriales y debe darse una atencion rigurosa para obtener los
procedimientos adecuados de manipuleo. Tiene doble accion peligrosa.

1) Como gas tdéxico a baja concentracion.

2) Como un gas altamente combustible.

De acuerdo con la Confederacion Sudamericana de Higiene Industrial Gubernamental, el valor limite
de umbral de la concentracién de H.S a lo cual los trabajadores pueden estar expuestos diariamente

sin efectos adversos a los 10 ppm en volumen. (Linde Ecuador S.A, 2012)

2.2.8. Fenoles

Los fenoles o compuestos fendlicos son compuestos organicos, hidroxilados aromaticos, en los que
el grupo hidroxilo esté directamente unido al anillo aromético. Son compuestos de elevada toxicidad,
especialmente cuando entran en contacto con cloro formando clorofenoles, compuestos muy solubles
y citotdxicos por su facilidad para atravesar membranas celulares. Pueden aparecer en las aguas
residuales domésticas e industriales, en las aguas naturales y en los suministros de agua potable. Su

exposicion por inhalacion, ingestion, o contacto con la piel puede afectar a los sistemas nervioso,



cardiovascular, gastrointestinal, renal, ocular y dérmico; a los aparatos respiratorio y reproductor e

incluso la muerte. (Carbajal, 2016)

2.2.9. Hidrocarburos totales de petroleo (TPH)

Hidrocarburos totales de petroleo (TPH). Se hace referencia a un gran grupo de compuestos derivados
de hidrocarburos. La exposicion a los TPH puede provocar efectos dependiendo de algunos factores
que son la composicion del hidrocarburo el tiempo de exposicion la concentracion que posea. Los
hidrocarburos causan graves problemas en el medio ambiente. (TSDR, 1999, pp. 4-5)

Por su elevada toxicidad puede causar efectos cancerigenos, mutagénicos, y teratogénicos
(malformaciones en el feto) en especial los aromaticos policiclicos; asi como afecciones al sistema
nervioso, vias respiratorias, la piel, la sangre, ojos, sistema inmunitario, estomago, higado, bazo,

rifiones, pulmones, sistema reproductivo. (Carbajal, 2016, p. 12)

2.2.10. Aireacion

La aireacion es el proceso en el cual se agrega aire a las aguas a tratarse para que se produzca una
degradacion de los contaminantes, la transferencia de oxigeno al agua depende al tiempo de contacto,
para que el contacto del oxigeno sea mas eficaz se debe tener en cuenta el tamafio de las burbujas ya
que si son de menor tamafio tienen una menor velocidad de ascenso y mayor efectividad. Es un

proceso mecanico que ayuda a la reduccion de consumo de quimicos para producir la oxidacion.
(Oxicom Aeration, 2017)

2.2.11. Proceso de neutralizacién acida

En el proceso de tratamiento de neutralizacion &cida directa, el agua residual caustica gastada se
acidifica para liberar a los componentes que son capturados en la solucion caustica alcalina. El &cido
sulfarico (98%) y el acido clorhidrico son adecuados.
Esto da lugar a la liberacion de sulfuros y mercaptanos como gases acidos y acidos nafténicos que se
esparcen como una capa de aceite o puede ser procesado o incinerado en una unidad de mejora de
azufre.
Una gran diferenciacion entre neutralizacion de acidos es que los componentes acidos en la caustica
gastada se eliminan, pero no se destruyen. En algunos casos, esto resulta en tratamiento adicional a
ser requerido. En otros, permite la captura y reutilizacion de algunos de los componentes de la sosa
gastada. (Seyedin & Hassanzadeganroudsari, 2018, pp. 4-6)
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2.2.12. Reglamento ambiental de operaciones hidrocarburiferas RAOHE

Es una normativa implantada para mejorar la regulacién de las actividades Hidrocarburiferas que se
realizan en el pais desde la extraccién del crudo hasta la comercializacion de los productos finales.
Se enfoca en el &mbito ambiental para mantener la conservacion del medio ambiente en donde se
encargan de implantar parametros de calidad ambiental normas para efluentes, emisiones y
evaluaciones del impacto ambiental. (MAE, 2010)

En la tabla 4 (a) del RAOHE se establecen los limites permisibles para aguas en puntos de descarga
de efluentes resultantes de la explotacion produccion, trasporte, almacenamiento y comercializacion
de hidrocarburos y sus derivados. (MAE, 2010)

a) EFLUENTE (punto de descarga)

Parémetro Emr::‘cdo Unided Valor limite permisible Promedio Anual  Destino de Descarga
Potencial hidrogeno pH - S5<pH<9 50<pH<90 Todos
Conductividad eléctrica CE pd/em <2500 <2000 Continente
Hidrocarburos totales TPH mg/l <20 <[5 Continente
Hidrocarburos fotatles TPH mo/l <30 <20 Mar abierto
Demanda quimica de oxigeno DQO mg/! <120 <80 Continente
Demanda quimica de oxigeno DQO mg/l <350 <300 Mar abierto
Solidos totales ST mg/| <1700 <1500 Todos
Bario Ba mo/l <5 =3 Todos
Cromo (total) Cr mo/! <05 <04 Todos
Plomo Pb mg/l <05 <0.4 Todos
Vanadio v mg/| <| <08 Todos
Nitrégeno global (incluye N

orgénico, amoniacal y Gxidos) NH4-N no/l <20 <5 Todos
Fenoles mg/] <0.15 <0.10 Todos

Figura: 1-2. Parametros técnicos permisibles de descarga Tabla 4 a (RAOHE)

Fuente: (ISA, 2018)
2.2.13. Adsorcion

Def.1. Es adhesion de cualquier especie quimica sean iones, atomos o moléculas en una superficie

sea liquida o sélida en donde se forma una pelicula por la acumulacién de las especies quimicas.
(Helmenstin, 2018)

Def.2. Es el aumento en la concentracién de una sustancia en la interfaz de una capa condensada a

una capa liquida o gaseosa debido a la operacion de las fuerzas de la superficie. (IUPAC, 2014)
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2.2.14. Tipos de adsorcién

Las fuerzas de atraccién existen entre adsorbato y adsorbente. Estas fuerzas de atraccién pueden
deberse a las fuerzas de atraccion de Vander Waals que son fuerzas débiles. Sobre la base del tipo de
fuerzas de atraccion existentes entre el adsorbato y el adsorbente, la adsorcion se puede clasificar en

dos tipos: adsorcién fisica o adsorcion quimica. (Chemistry Learning , 2009)

2.2.14.1 Adsorcién Quimica

La adsorcion quimica o quimisorcion es en la que se involucran fuerzas de valencia del mismo tipo
que las que intervienen en la formacion de compuestos quimicos.
Para hacer una distincion entre adsorcion quimica y fisica radica en la interaccion quimica o fisica en

general (Everett, 1998, pp. 9-10)

La quimisorcion presenta ciertas caracteristicas para su distincion:

e Presenta especificidad quimica

e Presenta cambios en el estado electronico que pueden ser detectados por métodos como la
espectroscopia infrarroja o de microondas

e Laquimisorcion puede ser no reversible

e La superficie del adsorbente puede alterar la naturaleza quimica del adsorbato

e Para la quimisorcion es elemental el requerimiento de energia de activacion

e Forma una capa unimolecular dado que las moléculas adsorbidas estan unidas por enlaces de

valencia. (Magallane, 2016)

2.2.14.2. Adsorcion Fisica

Cuando la fuerza de atraccion existente entre el adsorbato y el adsorbente son fuerzas de atraccion de
Vander Waals débiles, el proceso se denomina Adsorcidn fisica o fisisorcion.
La adsorcion fisica tiene lugar con la formacién de multicapa de adsorbato sobre el

adsorbente. (Everett, 1998, p. 11)

En la fisisorcion al igual que en la quimisorcién se presentan caracteristicas que son:
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e La perturbacion de los estados electrénicos del adsorbato y adsorbente son minimas

¢ No implica energia de activacion; sin embargo, para llegar al equilibrio es un proceso lento

e La adsorcion fisica incrementa con el aumento de presion y generalmente disminuye con el
incremento de temperatura

e En condiciones apropiadas las especies quimicas pueden adsorberse en exceso; nos da como
resultado una adsorcion multicapa o llenado de microporos

e No es de naturaleza especifica (Magallane, 2016)

2.2.15. Proceso de adsorcion.

El proceso de adsorcién surge debido a la presencia de fuerzas desequilibradas o residuales en la
superficie de la fase liquida o sélida.

Estas fuerzas residuales desequilibradas tienen tendencia a atraer y retener las especies moleculares
con las que entran en contacto con la superficie. La adsorcion es esencialmente un fenémeno de
superficie.

El proceso de adsorcion involucra dos componentes Adsorbente y Adsorbido.

El adsorbente es la sustancia en cuya superficie tiene lugar la adsorcion.

El adsorbato es la sustancia que esta siendo adsorbida en la superficie del adsorbente. (Chemistry
Learning , 2009)

Figura: 2-2. Las moléculas de oxigeno (rojo),
superficie de platino (parpura) y cobalto (verde).
Fuente: (Baluena & Jeremias, 2011)

2.2.16. Coprecipitacion

En la coprecipitacion se producen reacciones que se producen por analitos en el seno de la solucion
para que se formen un sélido generalmente insoluble en agua, en donde se implican algunos procesos
como la nucleacion, crecimiento y aglomeracion.
En la coprecipitacion pueden producirse ciertas caracteristicas que son:
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e Los productos son generados en condiciones de alta sobresaturacién

e En la nucleacion es un paso importante ya que debido a que se formaran una gran cantidad de
particulas pequefias.

e Los procesos como la maduracion de Oswald afectan la estructura homogénea al pasar el tiempo

en el cual los cristales incrementan de tamafio, la morfologia y las propiedades de los productos.
(Krishnan & Ajay, 2018)

DESCRIPCION DEL PROCESO DE REFINACION DE PETROLEO EN LA REFINERIA
DE ESMERALDAS

2.2.17. Destilacion atmosférica

El crudo es transportado desde el oriente por el SOTE que luego ingresa a un intercambiador de calor
donde se realiza un precalentamiento antes de ingresar a los desaladores los cuales operan con
electricidad que son encargados de remover metales pesados y sales de cloruros para evitar la
corrosion de los equipos y también el envenenamiento de los catalizadores ; el crudo después del
procesos de desalado pasa nuevamente por intercambiadores de calor y posteriormente pasa a un
horno para ser calentado a 360 °C; ingresa a la torre de destilacion obteniéndose como productos gas

combustible, gasolina de destilacion, nafta, combustibles destilados y crudo reducido. (EP-Petroecuador,
2018)

2.2.18. Destilacion al Vacio

La alimentacidn de este proceso es el crudo reducido de la destilacién atmosférica para separar mas
las fracciones mediante la disminucién de presién y temperatura después de este proceso se obtiene
gaséleos ligero y pesado, aceites lubricantes, asfalto, combustéleo pesado y la alimentacion del

coquizador.

2.2.19. Unidad de F.C.C

El gasoleo que se obtiene de la destilacion al vacio entra a esta unidad con el uso de catalizadores y
vapor con lo que se logra una mayor eficiencia térmicay es convertida a productos més livianos como

la gasolina de alto octanaje y GLP los residuos de este proceso de dirigen hacia la unidad Merox.
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2.2.19.1 Descripcion de la unidad MEROX Gasolina

Para la alimentacion del reactor MEROX la carga de la unidad de F.C.C. va directamente.

Compressed
air
7\ Alkaline bed
| of catalyst
Coalescer n -«
section !
s £ -
1 o -
of| z @ &
Fresh caustic ﬁ " ) — = 5
batch = , 5] L?l z
E o N o
s 1 =
(—Q : ]
I
Jet fuel : Caustic
feed ! Settler
1
L Drai Drai Sweetened
Spent Caustic ~-=-- rain r=in jet fuel
Drain
Caustic circulation pump P normally closed valve

[imtermittent)

Figura: 3-2. Diagrama del Proceso Merox Gasolina
Fuente: OUP (2017).

e Prelavador Caustico - Gasolina

En el prelavador céustico ingresa la gasolina para remover el H,S, se utiliza un prelavador por batch
en el cual contiene una solucion de NaOH de 20° Be. La solucidn debe ser cambiada cuando contiene
entre 6 0 8° Be.

El H2S reacciona con la solucién de la siguiente manera:

H,S + 2 NaOH » Na,S + 2 H,0

H2S + Na,S — > 2NaHS

En el prelavador caustico ingresa gasolina por el fondo del recipiente en el que se encuentra solucion
caustica y se realiza el ingreso de la gasolina mediante un distribuidor de agujeros orientados hacia
la parte de abajo con el fin de tener un mayor contacto y completar la remocion de H,S en la gasolina

luego por la diferencia de densidad el hidrocarburo fluye hacia arriba.
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e Reactor MEROX - Gasolina

Al reactor MEROX ingresa la gasolina de F.C.C. y la gasolina proveniente del prelavador caustico,
en esta seccion se combina la gasolina con aire que se inyecta por difusion; esta mezcla se dirige a un

reactor en donde se distribuye en un flujo uniforme sobre la seccion trasversal del reactor.

La reaccion de endulzamiento se da lugar en el lecho catalitico alcalinizado en el reactor la presion
es suficiente para mantener el aire disuelto en la gasolina, en el reactor se encuentra impregnando de
carbon vegetal granular con reactivo Merox, y es circulada agua amoniacal usando la bomba de

circulacion del reactor a través del bote de disolucion de catalizador.
e Sedimentador Caustico- Gasolina

Después del reactor se va hacia el sedimentador en donde se realiza la separacion por
gravedad de la solucion céustica acuosa del producto de hidrocarburo. En esta seccion la
solucion caustica es recirculada mediante una bomba hacia el reactor y retorna al
sedimentador caustico.

La solucion caustica que ya ha sido circulada se llega a contaminar con impurezas
depositadas en el catalizador y atrapadas por la solucion céustica, la sosa contaminada toma

una coloracion ambar profundo o un café rojizo. (calderén, 2010, p. 42)

e Filtro de arena - Gasolina

El producto después de pasar por el sedimentador caustico pasa al filtro de arena en el que se
capta gotas remanentes de la solucion céustica que entran mezcladas con el hidrocarburo
desde el sedimentador caustico.

Después de algin periodo de tiempo el filtro de arena puede perder la eficiencia, debido al
engrasamiento de la solucion caustica o al taponamiento fisico por las escamas este fendomeno
se puede controlar mediante la caida de presion o un producto con turbiedad se debe realizar

un retrolavado usando agua. (Calderén, 2010, p. 43)
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2.2.19.2. Descripcion de la unidad MEROX - GLP

P
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Figura: 4-2. Diagrama del proceso Merox GLP
Fuente: OUP (2003).

e Tratamiento Merox y amina - GLP

El gas licuado de petroleo (C3/C4) proveniente del domo de la debutanizadora de la unidad de
concentracion de gases de F.C.C. puede contener cantidad grande de mercaptanos y asi sulfuro de
hidrégeno.

Los mercaptanos presentes en el rango de ebullicién de hidrocarburos (Cs/Cs) son solubles en
solucién de hidroxido de sodio aproximadamente en un 98%.

Cuando son extraidos los mercaptanos usando extractores de alta eficiencia en contra corriente

cambian quimicamente cuando la sosa y los hidrocarburos estan intimamente relacionados.

RSH+NaOH —  NaSR +H0

Mercaptano Mercaptano de sodio

Es una reaccion reversible que tiene lugar en el extractor, la reversibilidad de la reaccion indicada es
efectiva en la solucion caustica, el mercaptano de sodio debe ser removido de la solucion caustica.
Asi una solucidn cdustica rica del extractor es transferida a un oxidador en donde el mercaptano de
sodio es rapidamente oxidado por el oxigeno del aire.

La relacion es catalizada por el catalizador de Merox UOP, el cual esta disperso en la solucion

caustica. (Calderon, 2010, p. 48)
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La reaccion como sigue:

NaSR +1/40,+1/2H0 ———» NaOH + 1/2 RSSR
Catalizador Merox GFG

El disulfuro es esencialmente insoluble en la solucion caustica, y puede ser separado por gravedad.
La solucion caustica regenerada relativamente libre de mercaptanos de sodio puede ser recirculada al
extractor para una posterior remocién de mercaptanos.
La reaccion total es:

RSH +1/40;, ——» 1/2RSSR + 1/2 H,0

Eventualmente el CO; contenido en el aire neutralizara la solucién céustica, sin embargo, el gas
licuado de petréleo (Cs/C4) usualmente contiene gran cantidad de H,S que neutralizara la solucion
caustica.

Para prevenir el agotamiento de la solucidn caustica extractora, una seccion de pretratamiento es
incorporada para asegurar que el H,S en el gas licuado de petréleo sea completamente removido.

El absorbedor de amina es un contactor en contracorriente de alta eficiencia que provee contacto
intimo entre el gas licuado de petrdleo y la solucion de amina circulante para remover el H,S.

La reaccion es como sigue:

H.S + H,O —— H30* + HS
HS + (HOCH,CH)-2-NH, ——» (HOCH:CH,)-2-NH,SH
Dietanol Amina

La solucién de amina es contaminada con el H,S después de estar en contacto con el gas licuado de
petréleo y esta amina requiere regeneracion.

e Prelavador Caustico - GLP

El gas sale por el tope de absorbedor de amina y va al prelavador caustico.

El gas se eleva a través de un lecho de sosa caustica de 10°Be para la remocion de las ultimas tazas
de HS que no han sido eliminadas en el absorbedor de amina.

Cuando la sosa céustica comienza a agotarse, esta debe ser drenada, mientras esto sucede se debera
usar el distribuidor superior, este distribuidor tiene orificios orientados hacia arriba para crear una

fase custica inmovil y minimizar al arrastre de hidrocarburos que saldria con la sosa caustica gastada.
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La sosa caustica gastada es enviada hacia el tambor desgasificador de sosa caustica gastada localizada
en la unidad existente.
ArOH + NaOH — H,O+ ArONa

e Extractor - GLP

El gas libre de H2S proveniente del prelavador caustico, entra al extractor por el fondo a través del
distribuidor de entrada.

El extractor es de platos perforados para una alta eficiencia de contacto en contracorriente. Cada plato
consiste en un reservorio de entrada para la sosa caustica con el canal que separa el reservorio de la

seccion central.

La sosa caustica se mezcla en el hidrocarburo, del cual se separa y asi continua hacia arriba. La sosa
caustica rebosa hacia el canal de salida y es recibida en el reservorio de salida para sosa, una bajante
transfiere la sosa caustica hacia el reservorio del plato siguiente por gravedad, por el contacto del gas
y la sosa caustica se enriguece con mercaptanos. Esta sosa rica se acumula en el fondo del extractor

y es presurizada hacia el oxidador de la seccion existente para su regeneracion.

e Sedimentador Caustico — GLP

El gas licuado de petrdleo sale por la cima del extractor, entra al sedimentado caustico a través de las
aberturas del distribuidor.

Cualquier arrastre de sosa en el gas se sedimenta por gravedad. El gas sale del sedimentado hacia el
filtro de arena para remover la sosa. Cualquier solucion caustica acumulada en el sedimentador
caustico puede ser presurizado en la base del colector hacia el oxidador en la seccidn existente para

su regeneracion.

e Filtro de Arena - GLP

El gas entra en el filtro de arena cerca de la cima a través de un distribuidor y fluye a través del lecho
de arena. Las trazas de solucion cdustica serén retenidas por el filtro de arena.

Esté provisto de un indicador de presion diferencial entre la entrada y la salida del filtro de arena.
(Calderén, 2010, p. 10)

19



CAPITULO Il

3. METODOLOGIA

3.1. Hipotesis y especificacion de variables

3.1.1. Hipotesis General

o EI tratamiento de la sosa gastada con hidroxidos laminares dobles HLDs disminuye la

concentracion de contaminantes.

3.1.2 Hipotesis Especificas

e El pretratamiento de la sosa gastada mediante aireacion ayudara para la obtencion de mejores
resultados en el tratamiento con Hidroxidos Laminares Dobles.

e Al comparar las concentraciones al inicio y al final del tratamiento se determinaré el grado de
reduccion de contaminantes.

3.1.3. ldentificacion de las variables

3.1.3.1. Variables independientes

e Aireacion

e Tiempo de contacto con el HLDs

3.1.3.2. Variables dependientes

Potencial Hidrogeno (pH)

e Conductividad Eléctrica (C.E)

e Concentracion de fenoles

e Concentracion de hidrocarburos totales de petréleo (TPH)
e Demanda Quimica de Oxigeno (DQO)

e Concentracion de sulfatos.

e Concentracion de sulfuros

e Turbiedad
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3.1.4. Operacionalizacién de variables

Tabla 1-3: Operacionalizacion de variables

al presentar la ausencia de particulas

suspendidas

VARIABLES CONCEPTO INDICADORES | RANGO INSTRUMENTO DE
MEDICION

TIEMPO DE | Longitud de tiempo que permanece en contacto un

CONTACTO liquido con alguna sustancia min 0-90 Cronémetro

pH Concentracion de iones hidrogeno en la solucion | pH 5-9 Medidor de pH

CONDUCTIVIDAD Capacidad de una sustancia para permitir el paso de | us/cm <2500 Medidor de conductividad

ELECTRICA la corriente eléctrica

FENOLES Compuestos hidroxilados aromaticos mg/L <0.15 Espectrofotometro UV

TPH Compuestos derivados de hidrocarburos mg/L <20 Espectrofotometro IR

DQO Mide la cantidad que materias susceptibles a la | mg/L <120 Espectrofotometro UV

oxidacion

SULFATOS Compuestos sulfurados mg/L <1000 Espectrofotometro UV

SULFUROS Compuestos sulfurados mg/L <1 Espectrofotdmetro UV

TURBIEDAD Grado de transparencia que posee un liquido, | NTU | - Turbidimetro

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019.
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3.1.5. Matriz de Consistencia

Tabla 2-3: Matriz de consistencia

PROBLEMA GENERAL

OBEJTIVO GENERAL

HIPOTESIS GENERAL

(Al realizar el tratamiento de sosa gastada con
Hidréxidos Laminares Dobles HLDs disminuian
las concentraciones de contaminantes?

Utilizar Hidroxidos Laminares Dobles (HLDs)
para el tratamiento de sosa gastada resultante del
proceso de desulfuracién de los combustibles en
refinacion

El tratamiento de la sosa gastada con Hidroxidos Laminares Dobles HLDs
disminuye la concentracién de contaminantes

PROBLEMAS ESPECIFICOS OBJETIVOS ESPECIFICOS HIPOTESIS VARIABLES METODOS
ESPECIFICA ESPECIFICAS DE
ANALISIS
1. ¢(De qué manera tiene importancia la | 1.Caracterizar la sosa gastada para ser | 1. El pretratamiento de la | ph SM  4500-H*
caracterizacion de sosa? comparados con el Reglamento Ambiental para | sosa gastada mediante B.
las Operaciones Hidrocarburiferas en el Ecuador | aireacion ayudara para la | Conductividad eléctrica, | SM — 25108
(RACHE). obtencion de mejores | (ys/cm)
resultados en el MHidrocarburos totales de | TRNCC-1005
tratamiento con | petréleo, (ppm)
Hidréxidos ~ Laminares "pemanda Quimica de | SM 5220
Dobles Oxigeno, (ppm)
2. ;De qué manera los resultados de los andlisis | 2.Realizar pruebas de tratabilidad a la sosa | 2. Al comparar las | Fenoles, (ppm) SM 5530-C
quimicos se relacionan con el tratamiento de lasosa | gastada con Hidréxidos Laminares Dobles | concentraciones al inicio
con HLDS 'y su tiempo de contacto (HLDs). y al final del tratamiento " rpiedad, (NTU) SM 2130-B
se determinara el grado de
reduccion de
3. ¢De qué sirve comparar los resultados obtenidos | 3.Determinar el mejor tratamiento obtenido en las | contaminantes Sulfuros, (ppm) SM 4500 S F
con el RAOHE? pruebas de tratabilidad con Hidréxidos Laminares
Dobles (HLDs).
Sulfatos, (ppm) SM 4500-
S04 E

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019
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3.2. Tipo y disefio de la investigacion

3.2.1. Tipo de investigacion

o Meétodo Investigativo
En el disefio investigativo del presente trabajo se va a realizar el tratamiento de sosa gastada mediante
diferentes experimentos en el laboratorio utilizando el HLDs y variando el tiempo de contacto,
posteriormente se verificar la variacion de las concentraciones de los compuestos contaminantes

mediante pruebas quimicas.

e Meétodo Deductivo

En el método deductivo se va a partir desde teorias generales para luego ser enfocadas en casos
especificos. Se sigue una serie de reglas y procesos de forma adecuada y ordenada.

El principal problema es la sosa gastada es el alto contenido de compuestos fen6licos y compuestos
sulfurados lo cual es perjudicial para su disposicién final, para lo cual se investigara el tratamiento
adecuado para utilizar los hidréxidos laminares dobles y el tiempo adecuado de contacto donde se
recopilard informacion de bibliografia referente a la generacién de sosa gastada en los procesos de
endulzamiento en la refinacion , los métodos de analisis quimicos para determinar las concentraciones
de contaminantes y de los procesos adicionales aplicables que permita reducir los contaminantes para
de esta manera adquirir nuevos conocimientos a partir de premisas establecidas y que le permitiran
al investigador generar conclusiones sobre la experimentacion y de los resultados que se obtengan en

la investigacion.
e Meétodo Inductivo

Se analizara los problemas ocasionados por la sosa gastada en la refineria, determinando soluciones

y alternativas acorde a lo que los investigadores y autores de literatura han propuesto.

3.2.2. Disefio de la investigacion
La presente investigacion que es de tipo bibliografica ya que los métodos de analisis y conceptos para

sintetizar el HLDs fueron consultados y estudiados previamente y experimental debido a que se va a

realizar diferentes experimentos para tener mejores condiciones para realizar las pruebas con HLDs
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variando el tiempo y la cantidad para tener una mejor eliminacion de los contaminantes. Basados en

los resultados que se obtengan se pueden tomar la decisién sobre las hipétesis.

Tener un efluente que cumpla con las

condiciones aptas y los parimetros establecidos
en normativa .

Problema: Al realizar el tratamiento de sosa gastada
con HLDs se tendran mejores resultados en el
momento de eliminar los contaminantes

- /

Sintesis de Hidréidos
Laminares Dobles (HLDs)
Y
Caraterizacion de los
Hidroxidos Lami
Dobles (HLDs)
INVESTIGACION Seleccion del HLDs mas
Y — dptimo
EXPERIMENTAL \
Tratamiento de la sosa gastada
con el HLDs mads apto.
Tiempo de contacto (min)
Variables Dependientes
ANALISIS QUIMICO

o CE TPH
DQO Fenoles Sulfuros
Sulfatos Turbiedad

!

Tratamiento Estadistico

-

Figura: 1-3: Esquema del disefio de la investigacion
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3.3. Unidad de analisis

Para la presente investigacion la unidad de analisis seré la sosa gastada recolectada de la unidad de
almacenamiento, a la cual se le realizaran los procesos de tratamiento previos como la aireacién y
neutralizacion &cida para posteriormente tratarlos con HLDs y variando el tiempo de contacto para

realizar pruebas quimicas y determinar el grado de contaminantes.

3.4.Poblacion de estudio
La poblacion de estudio constituird muestras de sosa gastada provenientes de Refineria de
Esmeraldas, diariamente en refineria se producen alrededor de 3m? de sosa gastada. La sosa gastada

se produce solo en Refineria de Esmeraldas ya que posee unidad de FCC a diferencia de las Refinerias
de La Libertad y de Shushufindi.

3.5. Tamafio de muestra

Se realizara la recoleccién de datos de todo el proceso para verificar la variabilidad de los pardmetros
establecidos, para la utilizacion de los HLDs se realizaran 4 repeticiones que consiste en variar el
tiempo de contacto para determinar la disminucién de contaminantes y el tiempo al llegar la

estabilidad.

Numero de tratamientos: 7 (Intervalos de tiempo)

Numero de repeticiones por tratamiento: 4

3.6. Seleccion de muestra

Para la seleccion de la muestra se debe realizar los siguientes pasos:

e Visita a la Refineria Estatal de Esmeraldas para determinar en los procesos en donde se genera la

sosa gastada y realizar la toma de muestra para la investigacion.
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e La toma de muestra se realizé en la unidad de F.C.C. en una botella ambar esterilizada a

temperatura ambiente (29 °C) y transportar en frio.

e Para la recoleccion y manipulacién de la muestra se debe utilizar en todo momento equipo de

proteccion personal

e Para realizar las pruebas de laboratorio debida a la alta concentracion de contaminantes es
necesario realizar diluciones debido al fuerte olor que emana por los compuestos de sulfurados
nos pueden dar resultados erréneos y siguiendo los métodos y ensayos ya establecidos en el

laboratorio.

3.7. Desarrollo experimental

Para el desarrollo experimental de la investigacion se requiere mencionar la localizacion del
desarrollo del experimento, los materiales, equipos, reactivos, el procedimiento y metodologia

necesaria para utilizarla en la investigacion y para la caracterizacién del mejor tratamiento.

3.7.1 Localizacion del experimento

El trabajo de investigacion se realizé en el Laboratorio de Seguridad, Salud y Ambiental de EP-
Petroecuador ubicado en el canton Lago Agrio, Km 1 via al Coca provincia de Sucumbios en la region
amazoénica del Ecuador. A una altitud de 300 m.s.n.m.

Figura: 2-3: Localizacion geografica de LABSSA.
FUENTE: Google Maps,(2019)
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3.7.2. Materiales, equipos y productos quimicos

3.7.2.1. Materiales

Balones aforados de 10 mL, 25 mL, 100mL, 1000mL.
e Botellas ambar

e Buretas 25, 50 mL

e Celdas de silice y cuarzo

e Celdas de vidrio para espectrofotometro UV

e Celdas HACH para turbidimetro

e Crisoles

e Crondmetro

e Embudos de separacion

e Embudos simples

e Enlermeyers de 100 mL

e Espéatula
e Guantes

e Mandil

e Manguera

e Mascarilla

e Micropipetas

e Papel absorbente

e Papel aluminio

o  Papel filtro cualitativo Whatman 40

o Papel libre de pelusas

e Papel tornasol para pH

e Peras de succion

e Pinza

e Pipetas graduadas

e Pipetas volumétricas

e Pisetas

e Pistilo y mortero

e Probeta calibrada de 10, 25, 100 y 1000 mL
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e Soporte universal

e Tubos de ensayo

e Tubos de vidrio con tapa rosca

e Tubos de vidrio para digestion de metales

e Varilla de agitacion

e Vasos de precipitacion de 1000 mL, 500 mL, 100 mL.
¢ Viales para digestién de DQO

3.7.2.2. Equipos

e Agitador magnético

e Balanza analitica

e Bario ultrasonido

e Bomba de vacio de 0.25 Hp

e Electrodo para conductividad

e Electrodo pata pH

o Espectrofotometro Infrarrojo JASCO FT/IR 6600
e Espectrofotdmetro UV Genesis

e Espectrometro HACH/DR-2000

e Espectrometro ICP

e Estufa

e Medidor de conductividad

e Microscopio electrénico de barrido

e Potenciometro

e Purificador de agua ELIX

e Purificador Thermo Scientific

e Sistema de digestion en bloque caliente
e Termocupla

e Termoreactor HACH/CDO REACTOR
e Turbidimetro HACH
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3.7.2.3. Productos Quimicos

e 4-Amino antipiridina

o Aceite de referencia para TPH
e Acido clorhidrico

e Acido fosférico

e Acido nitrico

e Acido sulfarico

e Agua destilada tipo I y Il
e Alcohol etilico

e Almidon

o Buffer certificado de pH 4, 7y 10
e Carbonato de sodio

e Cilindro de Gas de Argén
e Cloroformo

e Cloruro de bario

e Cloruro de potasio

e Estandares certificados para conductividad.
e Ferrocianuro de potasio

e Gel de silice activada

e Glicerina

e Hexametilentetra amino

e Hidroxido de amonio

e Hidrdxido de potasio

e Hidroxido de sodio

¢ Nitrato de potasio

e Sulfato de aluminio

e Sulfato de Hidracina

e Sulfato de magnesio

e Sulfato de sodio anhidro
e Tetracloroetileno

e Tiosulfato de sodio

e Yodo



e Yoduro de potasio

3.7.3. Procedimiento Experimental

Sintesis y caracterizacion de HLDs

3.7.3.1 Sintesis de Hidroxidos Laminares Dobles por el método de coprecipitacion

Preparacién de soluciones
A,B,C

—Adiciéon de las 3 soluciones

— Coprecipitacion

— Agitacion y mezclado

Preparacién de Hidroxidos
Laminares Dobles HLDs

Envejecimiento

— Filtracién

— Lavado

— Secado

— Molturacién

Figura: 1-3: Esquema de sintesis de HLDs por el método de
coprecipitacion

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019.

Reactivos para la preparacion de Hidroxidos Laminares dobles tipo Hidrotalcita

Se va a obtener hidroxidos laminares dobles Mg/Al, con variaciones del anidn precursor y la solucion

bésica para regular el pH, se tiene las siguientes denominaciones para cada una de las preparaciones.

30



Tabla 3-3: Reactivos para la sintesis de HLDs

L Anidn Solucion
Denominacion M?* M3+ o
Precursor basica
HLDs 1 Mg(S04)*7H20 | Al2(SO4)s*14H:0 Naz2COs NaOH
HLDs 2 Mg(S04)*7H20 | Alx(SO4)s*14H20 Naz2COs KOH
HLDs 3 Mg(SO4)*7H20 | Alx(SO4)3*14H20 KNO3 KOH

Realizado por: Yajaira Pilamunga,2019

> Sintesis del HLDs 1.

Para el HLDs 1 tipo hidrotalcita se utiliza una relacion molar de Mg/Al de 3:1 y mediante el método
de coprecipitacién manteniendo el pH constante con anién carbonato para compensar la carga de los

metales.
Reaccion estequiométrica:
16NaOH + 6Mg(S04)*7H20 + Alx(SO4)3*14H,0 + Na,CO3; —

— (MgsAl1(OH)s)2(CO3) *35H,0 + 9Na,S04 + 21H,0
Reactivos para preparar las soluciones

Tabla 4-3: Cantidades de reactivos para sintesis del HLDs 1

REACTIVOS FORMULA CANTIDAD
(mol)
Sulfato de magnesio Mg(SO4)*7H20 0.03

Al(SOa)s*14H.0 | 0.01

Sulfato de aluminio

Na.CO3 0.06

Carbonato de sodico

NaOH 0.05

Hidroxido de sodio

Realizado por: Yajaira Pilamunga,2019
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Preparacion del HLDs 1
Solucion A
Formada con sales de sulfato de magnesio 9.83 g y sulfato de aluminio granulado 7.34 g se afora con

agua destilada grado Il en un balén de 100 mL la solucién presenta un pH de 2.26.

Solucién B
Se disuelve carbonato sodico 5.14 g en un bal6n aforado hasta llevarlo a 100 mL utilizando agua
destilada grado Il con un pH de 10.35.

Solucion C

Se prepara la solucién basica con hidréxido de sodio de 2g que se afora con agua destilada grado 11
en un balon aforado de 100 mL que tiene un pH final de 12 esta solucién es simplemente para
controlar el pH.

Co-Precipitacion
Se colocaron tres buretas con soluciones A, B, C y se van afiadiendo simultaneamente gota a gota de

las tres soluciones

Agitacion y mezclado
Se mantiene la agitacién constante de 300 rpm para tener un mezclado correcto y tener la uniformidad

gue se requiere.

Envejecimiento

Para mantener el pH constante de 10 se agrega la solucion C de acuerdo a la necesidad, manteniendo
la agitacién constante y sin incremento de temperatura, en el seno de la solucion se va formando el
HLDs, el goteo para la formacion es muy lenta por lo que se demora alrededor de 2 horas hasta que

finalice su adiccion, se mantiene la agitacion constante durante 5 horas y a 300 rpm.

Maduracion de la solucién
Se deja la solucion en maduracion o en reposo durante 15 horas el pH final de la solucion final es de
9.9

Filtracion

Después de la maduracion se procede a filtrar utilizando papel filtro Walkman 40
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Lavado

Se realiza lavados hasta que la solucion tenga un pH de 7 aproximadamente.

Secado

El filtrado obtenido se coloca en la estufa a 105 centigrados durante 4 horas.

Molturacion
Se procede a moler en un mortero para tener un tamaro de particula pequefio ya que de esa manera

se tendra una mayor area superficial.

> Sintesis del HLDs 2.

El HLDs 2 tipo hidrotalcita con una relacion de Mg/Al es de 3:1y se realiza mediante el método de
coprecipitacion y a pH constante con anién carbonato para compensar la carga de los metales se

utiliza la solucion basica de KOH.

Reaccion estequiométrica:

16KOH+6Mg(SO4)*7TH20 + Alx(SO4s)s*14H,0 + Na,COs —  (MgsAl(OH)g)2(COs)*35H,0 +

+Na,SO4 + 8K,SO04+ 21H,0

Reactivos para preparacion de soluciones

Tabla 5-3: Cantidades de reactivos para sintesis del HLDs 2

REACTIVOS FORMULA CANTIDAD (mol)
Sulfato de magnesio Mg(SO4)*7H20 0.03
Sulfato de aluminio Alx(SO4)3*14H0  0.01
Carbonato de sédico Na2CO3 0.04
Hidroxido de potasio KOH 0.06

Realizado por: Yajaira Pilamunga,2019
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Preparacion del HLDs 2

Solucion A

Para la sintesis de los tres HLDs la preparacién de la solucion A va a ser la misma composicion y los

mismos pesos que en la sintesis del HDLs 1.

Solucién B

Se prepara la solucion B de igual manera como re realizo en el HLDs 1.

Solucién C

Se prepara la solucion basica con hidroxido de potasio con 6 g que se afora con agua destilada grado
I en un bal6n aforado de 100 mL que tiene un pH final de 11 para controlar el pH de la solucién de
formacion.

Para la coprecipitacién, agitado, mezclado, envejecimiento, maduracion, filtracion, lavado y

molturacion se realizan de la misma manera y se mantienen las mismas condiciones que en la

preparacion del HLDs 1

» Sintesis HLDs 3.

El HLDs 3 tipo hidrotalcita igual que las anteriores se prepara mediante el método de coprecipitacion
y a pH constante con anidn nitrato para compensar la carga de los metales se utiliza la solucion basica
de KOH.

Reaccion estequiométrica:

8KOH+3Mg(SO4)*7H20+ A|2(SO4)3*14H20+ 4KNO3; —™ (Mg3A|(OH)8)(NO3) 3*35H,0 + 6K,S0,

Reactivos para la preparacion de las soluciones
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Tabla 6-3: Cantidades de reactivos para sintesis del HLDs (3)

REACTIVOS FORMULA CANTIDAD
(mol)

Sulfato de magnesio Mg(SO4)*7H20 0.03

Sulfato de aluminio Al2(S04)3*14H20 0.01

Nitrato de potasio KNO3 0.08

Hidroxido de potasio KOH 0.08

Realizado por: Yajaira Pilamunga,2019

Preparacion del HLDs 3

Solucion A
Formada con sales de sulfato de magnesio y aluminio en una relacion estequiométrica de Mg/Al de
3:1 se afora con agua destilada grado Il en un bal6n de 100 mL la solucién presenta un pH de 2.26.

Solucién B
Se disuelve nitrato de potasio 8.26 g en un balén aforado hasta llevarlo a 100 mL utilizando agua
destilada grado Il y tiene un pH de 5.54

Solucion C

Se prepara la solucién basica con Hidroxido de potasio con 3g que se afora con agua destilada grado
I en un bal6n aforado de 100 mL que tiene un pH final de 13.39 para controlar el pH de la solucién
de formacion.

Para la coprecipitaciéon, agitado, mezclado, envejecimiento, maduracion, filtracion, lavado y
molturacion se realizan de la misma manera y se mantienen las mismas condiciones que en la

preparacion del HLDs 1y 2.

3.7.3.2 Caracterizacion de los HLDs

En la presente investigacion en primer lugar se va a sintetizar los Hidroxidos Laminares Dobles para
posteriormente seleccionar el que presente caracteristicas mas adecuadas y requeridas.
Las caracteristicas que se requieren son: resistencia a medio acido y basico, el tamafio de particula,

relacion de Mg/Al.
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» Resistencia a medio 4cido y basico

Medio acido. - se somete a los 3 HLDs a un medio acuoso compuesto por acido nitrico a 98 % de
concentracion.

Medio bésico. - se realiza una solucién 1 M de hidréxido de sodio y se someten a los 3 HLDs.

Se mantienen a las mismas condiciones y se verifica el tiempo de descomposicion y se descarta el
que presente menos resistencia.

Se comparan los 3 HLDs sometiendo a las mismas condiciones para descartar en el menos apto.

» Determinacion de tamafio de particula mediante microscopia SEM

Tamafio de Particula

Es muy importante el tamafio de particula del HLDs ya que luego de secar el precipitado obtenido el
resultado que se tiene material en forma de escamas y posteriormente se procede a moler para la
obtencion de particulas de tamafios similares y uniformes con esto se demuestra una correcta
formacion interlaminar del compuesto en el momento de formacién de HLDs.

Al reducir el tamafio de particula se incrementa el area de superficie de contacto.

/A / 006000
—J OO 559 zaas
0D 5555 2282:3
—f B gaas 2222
(FV 5555 953328

Figura: 3-3: Incremento de area superficial y reduccion de
tamario

Fuente: Laureano Cornejo,2015

El &rea superficial en los hidroxidos laminares dobles se incrementa alin mas gracias a la estructura

que presenta por sus laminas y espacios interlaminares.

El tamafio de particula se va a determinar mediante el analisis con el microscopio electrénico de

barrido comparando entre los dos HLDs que tienen mejor resistencia a medios &cidos y bésicos.
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Figura: 4-3. A. Microscopia del HLDs 1 con ampliacion de 100 X. B. Microscopia del
HLDs 2 con ampliacién de 100 X. C. Tamafio de particula de HLDs 1 con ampliacién de
10000 X. D. Tamafio de particula de HLDs 2 con ampliacion de 10000 X

Fuente: Yajaira Pilamunga.2019.

Microscopia SEM de los HLDs 1y HLDs 2

Laimagen A que es el HLDs 1 tiene formas y tamafios mas homogéneos, se observa que las particulas
son tamafio muy pequefio y esto indica a que la union de los atomos y su estructura molecular es
uniforme.

La imagen B que es el HLDs 2 a comparacion a la imagen se observa que las particulas son de mayor
tamafio a comparacion a la imagen A, las formas son distintas entre ellas esto indica que su
composicion molecular no es uniforme por ello se tiene los diferentes tamafos.

La imagen C determina que el tamafio de particula del HLDs 1 se mantiene en un rango de 0.42um a
0.56um con tamafios muy similares con un promedio de tamafio de 0.51 um

En laimagen D se determina el tamafio de particulas del HLDs 2 en el cual se encuentra entre 0.424um

y 0.834 um en el cual los tamafios son méas heterogéneos que los de la imagen anterior.
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Para el HLDs 3 no se realizé el analisis de microscopia SEM debido a que su resistencia a medios

acidos y basicos es limitada y de menor rendimiento.

» Relacion de Mg/Al

Determinacion de elementos presentes en el HLDs

La relacion de los metales di y trivalentes es importante ya que de esta manera se formard una
estructura mas estable y de esta manera tener ldminas cargadas positivamente para ser compensada
con los aniones. La estructura presenta laminas estables por los radios idnicos de los metales
utilizados.

Radios iénicos de cationes metalicos divalentes

ION Radio Iénico
A)

Mg?" 0.72

n** 0.74

Fe?+ 0.78

Co?' 0.75

Niz+ 0.69

Cu?* 0.73

Be?* 0.45

Figura: 5-3. Radios de cationes divalentes.
Fuente: Shannon D. 1976

Radios i6nicos de cationes metalicos trivalentes

ION Radio Iénico
A

Cri+ 0.62

Fe3+ 0.65

Al 0.54

Figura: 6-3. Radios de cationes trivalentes.
Fuente: Shannon D. 1976

Mediante la utilizacion del microscopio electronico de barrio se puede determinar los elementos

presentes en su estructura.
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Figura: 7-3. Determinacion de la concentracion de elementos quimicos mediante SEM. E. Microscopia SEM de HLDs
1. F. Diagrama de concentracion de los elementos de composicion de HLDs 1.

Fuente: Yajaira Pilamunga.2019.

En la imagen E se realiza una mayor ampliacion de 1200 X para que el equipo identifique de mejor
manera los elementos presentes en el compuesto.

La imagen F en el diagrama de concentracion de elementos presentes en el HLDs (1) se determina la
presencia de 4 elementos que son el Carbono, Oxigeno, Magnesio, Aluminio, Azufre cabe recalcar

que mediante esta técnica no se puede determinar la concentracion o presencia de Hidrdgeno.

Tabla 7-3. Porcentaje de elementos quimicos presentes

FORMULA Masa Atomos %
C 15.71 10.84

(0] 97.19 67.07

Mg 20.02 13.82

Al 11.58 7.98

S 0.42 0.29

Total 144.92 100

Realizado por: Yajaira Pilamunga,2019

El Carbono se debe a la presencia del idn carbonato y se encuentra presente en un 10.84 % de este
elemento en la constitucion del HLDs (1) , el Oxigeno esta presente en el agua , ion hidréxilo , ion
carbonato y se encuentra en un 67.07 %, el Magnesio presente en un 13.82 % de atomos que estan
presentes en la conformacion en la estructura laminar y de igual manera el Aluminio se tiene la
presencia 7.98 % , el azufre es parte de iones sulfatos de los que provienen las sales de magnesio y
aluminio y tiene una presencia de 0.29% de atomos.

Determinacion de la composicion quimica del HLDs con microscopia SEM
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Figura: 8-3. Determinacion de la concentracion de elementos quimicos mediante SEM. G. Microscopia SEM de HLDs
2. F. Diagrama de concentracion de los elementos de composicién de HLDs 2.

Fuente: Yajaira Pilamunga.2019.

En laimagen G. se tiene una ampliacion de 650 X para identificar los elementos presentes en el HLDs

)
La imagen H es la representacion del diagrama de concentraciones de los elementos de la
composicién del HLDs (2) en onde se detecta la presencia de 7 elementos que son Carbono, Oxigeno,

Sodio, Magnesio, Aluminio, Azufre y Potasio.

Tabla 8-3. Porcentaje de elementos quimicos presentes

Formula Masa Atomo %
c 20.96 13.09

0 99.43 62.13

Na 2.85 178

Mg 2034 12.74

Al 13.12 8.19

S 321 1.89

K 0.29 0.18

Total 160.20 100

Realizado por: Yajaira Pilamunga,2019

El HLDs (2) se encuentran elementos como el Carbono y se debe a la presencia de iones carbonato y

se encuentra presente en un 13.09% , el Oxigeno se encuentra presente en un 62.13% el cual se

encuentra en compuestos de iones carbonato, moléculas de agua, iones hidroxilo, iones sulfatos, el

elemento sodio se encuentra en el carbonato sddico utilizado en la sintesis y estd en un 1.78 % el
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atomo de Magnesio se encuentra presente en un 12.74 % de atomos Yy el aluminio en 8.19 % y son
parte de la estructura de la parte laminar , el azufre se encuentra en un 1.89 % que se encuentran en

los iones de sulfatos y potasio en un 0.18% pueden ser parte de trazas del hidréxido de potasio.

3.7.3.3 Seleccién del HLDs con mejores caracteristicas

Tabla 9-3. Cuadro de cumplimiento de caracteristicas requeridas de HLDS

Tipo de HLDs HLDs 1 HLDs 2 HLDs 3
Caracteristica
MEDIO ACIDO APLICADO ] ] Sl
TIEMPO (h) 58 27 1
MEDIO BASICO | APLICADO Sl Sl Sl
TIEMPO Indefinido Indefinido 2 dias
TAMANO (um) HOMOGENEIDAD Sl NO NA
TAMANO 0.42-0.54 0.42-0.83 NA
COMPOSICION RELACION Mg/Al 1.73 1.55 NA

Realizado por: Yajaira Pilamunga,2019
*NA= No aplicado

El HLDs que tiene las caracteristicas requeridas es el HLDs 1 que esta formulado con sulfato de
magnesio y aluminio, con anién precursor el carbonato, solucién basica para regular el pH es
hidrdxido de sodio.

Los HDLs 2 y HLDs 3 no cumplen con las caracteristicas requeridas como se puede observar en la
Tabla 9-3.
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3.7.3.4. Caracterizacion de la sosa gastada

Tabla 10-3. Determinacion de Potencial Hidrégeno

pH 4500-H B.
FUNDAMENTO *El potencial hidrdgeno mateméticamente se define como el logaritmo negativo de la
TEORICO concentracion molar de los iones hidrégeno como: pH= -log[H *]
*Mide la introduccion de un electrodo de vidrio en la muestra y comparando la fuerza
electromotriz que genera diferentes tampones para luego extrapolarla a la de la muestra
MATERIALES *Potenciometro
*Electrodo para pH
*Vasos de precipitacion
Piseta
*Papel absorbente
REACTIVOS *Agua destilada tipo II

*Buffer certificado pH 4
*Buffer certificado pH 7
*Buffer certificado pH 10
+Cloruro de potasio

PROCEDIMIENTO

*Verificacion del pHmetro con las soluciones buffer 4,7 y 10 pH
*Homogeniza la muestra

*Muestras con fase oleosa se filtra previamente

MEDICION

*Tomar alicuotas en la muestra

*Sumergir el electrodo dentro de la muestra

*Anotar la lectura cuando se estabilice el valor que se muestra en la pantalla
*Lavar el electrodo con agua destilada tipo 11

*Ponerle en la solucion de cloruro de potasio

INTERFERENCIAS

*Temperatura
*Presencia de fase oleosa

*Muestras mayores a 10 pH

Realizado por: Yajaira Pilamunga.,

2019

Fuente: (APHA; AWWA; WEF, 2017, pp. 95-99)

Tabla 11-3. Determinacion de Conductividad Eléctrica

CONDUCTIVIDAD
ELECTRICA

2510 B
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FUNDAMENTO

*Es una expresion numérica de la capacidad del agua para transmitir la corriente eléctrica.

TEORICO *En soluciones acuosas la conductividad eléctrica es directamente proporcional a la
concentracion de los sélidos disueltos.
MATERIALES *Medidor de conductividad Eléctrica: Thermo Orion 5 Star
*Electrodo para conductividad
*Vasos de precipitacion 100 mL
*Piseta
*Papel filtro cualitativo
*Papel absorbente
REACTIVOS *Agua destilada tipo 11

*Estandares certificados de conductividad

PROCEDIMIENTO

*Homogeneizar la muestra

*Muestras con fase oleosa se filtra previamente

MEDICION

*Tomar una alicuota

eIntroducir el electrodo en la muestra

*Agitar manualmente

*Anotar la lectura cuando se estabilice el valor de la muestra en la pantalla
*| avar el electrodo y secar con papel absorbente

Realizado por: Yajaira Pilamunga., 2019
Fuente: (APHA; AWWA,; WEF, 2017, pp. 58-59)

Tabla 12-3. Determinacion de Hidrocarburos Totales de Petréleo

HIDROCARBUROS

ASTM D 3921
INEN 2 169;98 -5520 F

TOTALES DE

PETROLEO

FUNDAMENTO *Mide la concentracién de mezcla de Hidrocarburos de petroleo

TEORICO *Para la extraccion utilizar solvente organico para extraer y que no interfiera en la lectura
*La lectura se basa en la absorcion de los enlaces C-H
*Realizar un background para eliminar interferencias presentes en el tetracloroetileno
*Realizar mediciones de muestras de concentraciones conocidas para tratarlas como
estandares

MATERIALES *Bafio ultrasonido

*Espectrofotometro infrarrojo JASCO FT/IR 6600

*Balanza analitica
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*Celdas de 10 mm de silice y cuarzo para fotometria

*Balones aforados y calibrados

*Embudo de separacion de 1000 mL con llave de paso de tetrafluoruetilieno.
*Embudos simples de vidrio

*Papel filtro tipo Whatman 40

*Papel toalla

*Papel libre de pelusas

*Tubos de vidrio tapa rosca

*Pipetas calibradas de 10,5y 1 mL

*Probetas calibradas de 10 y 1000 mL

REACTIVOS

*Sulfato de sodio anhidro grado reactivo
*Gel silice 20-200 mesh activada
*Tetracloroetileno grado reactivo con pureza del 98 %

*EPA-MIX Aceite de referencia para calibracion

PROCEDIMIENTO

*Verter 1000 mL de la muestra en una probeta luego verter en el tubo de separacion
*Colocar 10 mL de tetracloroetileno

*Agitar fuertemente el embudo por 2 min

*Colocar el embudo en el ultrasonido por 10 min

*Deja en reposo 5 min

*Al romperse la emulsion se formaréan 3 fases

*Proceder a filtrar con silica gel y sulfato de sodio

MEDICION

*Una vez realizada la extraccion se procede a la medicion en el espectrofotometro JASCO

FT/6600

Se aplicara la siguiente formula
TPH (ﬁl) _4 () 5D

I Vm(ml)

Donde

A=lectura de la concentracion del equipo

B=Volumen extractante

D= factor de dilucion

Vm=Volumen de la muestra
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INTERFERENCIAS

*El gel de silice puede absorber los Hidrocarburos mas polares, asi como aromaticos
complejos, pero pueden existir algunos compuestos que no son retenidos por la silica gel
y lo cual interfiere la medicién

*Contaminacion del solvente para extraer

Realizado por: Yajaira Pilamunga., 2019
Fuente: (APHA; AWWA; WEF, 2017, pp. 46-47)

Tabla 13-3. Determinacion de Fenoles

FENOLES

5530 Cy D

FUNDAMENTO
TEORICO

*Método colorimétrico en el cual la 4-aminoantipirina que determina la presencia del

fenol

MATERIALES

Espectrofotometro UV Genesis 10S UV-Visible

*Balones calibrados embudos de separacion de 1000, 500, 250mL
*\/aso de precipitacion

*Celdas para espectrdmetro UV

*Piseta

*Pipetas calibradas volumétricas y graduadas de 1, 2, 5, 10, 25, 50 mL
*Papel filtro Walkman 40

*Probetas de diferentes capacidades

*Balanza analitica

*Espatula

REACTIVOS

*Agua destilada tipo 11
*4-aminoantipirina grado reactivo
*Sulfato de sodio anhidro
*Cloroformo

*Ferrocianuro de potasio

PROCEDIMIENTO

*Tomar una alicuota de 100 mL colocar en un embudo de separacion

*Afiadir 4-aminoantipiridina y mezclar bien

*Afiadir el ferrocianuro de potasio mezclar bien

*Realizar la extraccion con el cloroformo utilizando 10 mL

*Agitar el embudo de separacion vigorosamente y dejar reposar hasta que se sedimente

*Filtrase el extracto de cloroformo a través del papel filtro que contengan sulfato de sodio

anhidro
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MEDICION

*Realizar las lecturas en el espectrofotémetro se las muestras del blanco y las soluciones

estandares

*Colocar las muestras que se van a analizar en la celda que se encuentre limpia.

INTERFERENCIAS

«Compuestos de azufre como sulfuro de hidrogeno y diéxido de azufre por ello corregir
la muestra con acido fosférico
«Los aceites y alquitranes se corrigen alcalinizando la muestra

<Agentes oxidantes como el cloro y los detectados por la liberacion del iodo

Realizado por: Yajaira Pilamunga.,

2019

Fuente: (APHA; AWWA; WEF, 2017, pp. 46-47)

Tabla 14-3. Determinacion de la Demanda Quimica de Oxigeno

DEMANDA
QUIMICA DE | 52208
OXIGENO
FUNDAMENTO La Demanda Quimica de Oxigeno es la cantidad de oxidante que reacciona con una
TEORICO muestra bajos condiciones controladas
El consumo del dicromato puede ser determinado por colorimetria a través de medicion
directa ejecutada con material de referencia.
Sustancias organicas como inorganicas pueden ser susceptibles a la oxidacion
Es un indicativo de el nivel de contaminacion de la muestra.
MATERIALES *Espectrofotdémetro HACH/DR-2000
*Termo-reactor HACH/CDO REACTOR
*Balanza analitica
*Termo-cupla
REACTIVOS *Agua destilada tipo 11
Viales para digestion DQO en un rango de 0-150 mgO2/L
PROCEDIMIENTO Preservar la muestra a un pH menor a 2 utilizando acido sulfurico
*Colocar los viales en las redes de la termocupla ubicado en el plato del Termoreactor
*Proceder a la lectura introduciendo en el espectrofotémetro HACH en el cual brinda una
lectura directa y en nimeros enteros
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MEDICION

*Verificacion de estandares

«Colocar 2 mL de la muestra o estandar en los viales con reactivo
*Colocar la tapa y homogenizar la muestra

Para preparar el blanco se utiliza agua destilada tipo |1

Digestar la muestra en el termo reactor por aproximadamente 2 horas

INTERFERENCIAS

«Componentes alifaticos de cadena lineal pueden ser catalizados con la oxidacién
Presencia de haluros de puede ser superada, mediante la formacién de un complejo con

el sulfato de mercurio

Realizado por: Yajaira Pilamunga., 2019
Fuente: (APHA; AWWA; WEF, 2017, pp. 50-51)

Tabla 15-3. Determinacion de la Turbiedad

TURBIEDAD 2130B
FUNDAMENTO Este método esta basado en la comparacion de la intensidad de la luz dispersada por la
TEORICO muestra en condiciones definidas

Cuando mayor sea la intensidad de la luz dispersada mayor sera la turbiedad
MATERIALES *Turbidimetro HACH 2100P

*Celdas HACH para muestras

*Balones aforados y calibrados de 100 mL

*Pipetas aforadas y calibradas de 1,5y 10 mL

*Balanza analitica

*Pisetas
REACTIVOS *Agua destilada tipo |

«Sulfato de hidracina grado reactivo
*Hexametilentetra amino, grado reactivo

*Soluciones estandares certificados

PROCEDIMIENTO

*Preparar las soluciones estandares de 0.65 - 400 mg/L

*Medir inmediatamente para evitar la floculacién y sedimentacion de las particulas
suspendidas

«Evitar las diluciones siempre que sea necesario

*No remover las particulas de aire.

MEDICION

*Verificacion de estandares
*Voltear la botella de la muestra
*Colocar la muestra sin agitar en la celda

*Muestras muy turbias debe diluir con agua destilada tipo |

INTERFERENCIAS

«Cristaleria sucia
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*Presencia de burbujas de aire

Realizado por: Yajaira Pilamunga., 2019
Fuente: (APHA; AWWA,; WEF, 2017)

Tabla 16-3. Determinacion de Sulfatos en Aguas por el método de espectrofotometria UV/VIS

SULFATOS

4500- SO+ E

FUNDAMENTO
TEORICO

Este método esta basado en la comparacion de la intensidad de la luz dispersada
Cuando mayor sea la intensidad de luz dispersada mayor sera la concentracion de sulfatos
El ion sulfato precipita en medio acido con cloruro de bario formando cristales de sulfato
de bario

Se determina la concentracion de sulfatos espectrofotométricamente a 420 nm

MATERIALES

Espectrofotémetro Thermo UV/VIS
+Balanza analitica

*Purificador de agua Elix

*Thermo Scientific

*Neveras

*Tubos de vidrio para muestra
*Balones aforados y calibrados
*Pipetas graduadas calibradas
*Micropipetas

*Piseta

REACTIVOS

*Agua destilada tipo |

+Sulfato de sodio grado analitico
+Acido clorhidrico

+Alcohol etilico

+Cloruro de bario

*Glicerina

*Material de referencia certificado

PROCEDIMIENTO

*Preparar las soluciones acondicionadoras

*Preparar solucion madre de 5000 ppm y soluciones patron de 1000 ppm

*Medir los sulfatos en un rango de 5 a 45 min

+Si la muestra presenta se vuelve lechosa al momento de colocarle el cloruro de bario y

si supera 0.5 pA esa muestra debe diluirse

MEDICION

*Medir 25 mL de muestra y poner la solucion acondicionadora y finalmente colocar el
cloruro de bario
+Agitar constantemente

*Medir la muestra en el equipo de los 5 a 45 min de haberse colocado el cloruro de bario

INTERFERENCIAS

«Cristalerfa sucia

48




«Cristaleria con residuos de detergente
<Aguas con alto contenido de silice, sdlidos en suspension, materia organica y aguas

coloreadas

Realizado por: Yajaira Pilamunga., 2019
Fuente: (APHA; AWWA,; WEF, 2017)

Tabla 17-3. Determinacion de Sulfuros en Agua método Yodométrico

SULFUROS 4500 S% F
FUNDAMENTO Este método se basa en la oxidacion de los sulfuros, sulfitos y diversos elementos
TEORICO organicos

Este método preciso para determinacion de sulfuros en una concentracion mayor a 1 ppm
MATERIALES Bureta graduada y calibrada

*Vasos de precipitacion
*Erlenmeyer

*Pipeta volumétrica
*Pipeta graduada
*Balanza analitica

*Pera de succion

REACTIVOS *Agua destilada tipo 11

+Acido clorhidrico

*Solucidn estandar de yodo

+Solucion estandar de tiosulfato de sodio
+Solucidn de almidén

PROCEDIMIENTQO | °Preparar las soluciones estandar antes mencionadas

*Colocar en la bureta la solucion de tiosulfato de sodio

*Colocar 25 mL de muestra en el Erlenmeyer

*Colocar 2 mL de &cido clorhidrico en el erlenmeyer

*Colocar 4 gotas de la solucion de almidén como indicador junto con la muestra

+Se adiciona el tiosulfato en el erlenmeyer con la muestra y la agitamos suavemente hasta

que «cambie al color original de la muestra

MEDICION +La titulacion por retroceso termina al cambiar de color la muestra definitivamente
Un mililitro de solucién de yodo de 0.0250N reacciona con 0.4 mg de S*
mgS?~ [(A*B)—(C*D)+*16000

l - mlL de la muestra

Para la determinacidn de la concentracion de sulfuros se utiliza la siguiente formula
Donde

A= mL solucién de yodo

B=Normalidad solucion de yodo

C=mL solucion tiosulfato sédico
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D= Normalidad de la solucion de tiosulfato sédico

Realizado por: Yajaira Pilamunga., 2019
Fuente: (APHA; AWWA; WEF, 2017, pp. 187-188)

Tabla 18-3. Determinacion de metales por ICP

METALES EPA / SW-846 Métodos 3015 / 3050B / 6010B
FUNDAMENTO «Se utiliza para determinacion simultanea de elementos de multiples metales en solucion
TEORICO Mide la luz emitida por un elemento la cual es especifica
«La solucion se nebuliza y el aerosol se transporta hasta la antorcha de plasma
+Se producen emisiones especificas de la linea atdmica
«Las lineas atémicas de emision son analizadas por tubos foto multiplicadores
MATERIALES Espectrofotdmetro de plasma acoplado inductivamente ICP
«Sistema de digestion en bloque caliente o placa caliente con temperatura controlada
*Matraces volumétricos clase A
*Tubos de digestion para muestras 500 mL
+Balones de vidrio
«Papel filtro Walkman 40
*Embudo simple de vidrio
REACTIVOS *Agua destilada tipo | para preparacion de reactivos y soluciones patrones

«Acido nitrico concentrado grado metaltrgico
*Gas Argon

Estandares certificados

PROCEDIMIENTO

Digestion en muestras de agua

+Se toma 100 mL de muestra y se coloca junto a 5 mL de &cido nitrico en el tubo para
digestion

*De acuerdo a la unidad de digestion se programa la temperatura y el tiempo para que se
realice la digestion completa.

+Se tapa el bloque de digestion con el dispositivo de extraccion de la unidad de digestion
Al terminar la digestion permitir que los vasos de digestion de enfrien

+Si la muestra contiene particulas se filtra previo a su lectura

*El porcentaje de recuperacion de los estandares debe estar entre el 75-125 %

MEDICION

«Calibracion del 1.C.P con el blanco y los estandares preparados

*Realizar la lectura de las muestras

*Realizar una lectura del MIX cada batch

«Si la lectura es mayor al rango analitico lineal se realiza una dilucion con &cido nitrico

+Se debe tomar en cuenta el factor de dilucion para los calculos.

INTERFERENCIAS

«Efectos de la superposicion de una linea de emision de otro elemento o luz dispersa de

la emision de linea de elementos de alta concentracion,
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eInterferencias fisicas se presentan en el momento de la nebulizacion o transporte de la

muestra

Realizado por: Yajaira Pilamunga., 2019
Fuente: (SERA , 2006, pp. 1-45)

3.7.3.5. Neutralizacién y Aireacion

A. Neutralizacion

La neutralizacion acida se realiza en la muestra que se encuentre en dilucién para de esta manera
tener mejores resultados. Durante la investigacion se trabajé con dilucion 500 debido al alto contenido
de contaminantes que son perjudiciales para la salud.

Se adiciona acido nitrico al 0.05 N hasta llegar a un pH de 7 aproximadamente, la adicién de acido
nitrico ayuda a que se libere los componentes como mercaptanos y sulfuros de y que no se destruyan.
Al mantener el pH entre 7.0 y 8.0 los compuestos liberados se mantienen contenidos en la solucién y
no se conviertan en compuestos volatiles.

En la neutralizacion acida se generan reacciones que son las siguientes:

Caustico
NaOH +HNO; — NaNOs + H,O

Sulfhidrato de sodio
NaHS+ HNO3; — NaNO3+H,S

Sulfuro de sodio
Na,S+ 2HNO3z; — 2NaNOsz+H,S

Mercaptano de sodio
NaSR+ HNOz — NaNOs + RSH

Fenolato de sodio
NaOAr + HNOz; — 2NaNOs + 2ArOH
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B. Aireacion

Para la aireacion de la muestra se utiliza una bomba al vacio que cumple con la funcién de que el aire
ingrese por el tubo de succion y salga por el tubo de descarga, se coloca una manguera gue presentan
pequefios orificios los mismo por donde salen las microburbujas.

Con la inyeccién del aire los compuestos presentes en la solucién se oxidan, la bomba tiene una
potencia de 0.25 Hp el cual genera un flujo de aire de aproximadamente de 0.0003 m?s el flujo de
aire en contacto con el efluente, el efluente al estar en contacto con el aire se vuelve turbio y toma
una tonalidad lechosa se mantiene un flujo laminar para que el aire tenga mayor tiempo de contacto
con la solucion.

Este procedimiento se realiz cuatro veces se trabajé a temperatura ambiente, y un tiempo maximo
de aireacion de 6h.

Al finalizar esta parte del proceso se realizo la caracterizacion se la solucion para determinar la

concentracion de los contaminantes para luego de la utilizacion

3.7.3.6. Caracterizacion de la muestra aireada

Para la caracterizacion de la muestra después de someterle a la aireacion se sigue con el mismo
procedimiento descrito en la seccion 3.7.3.4.; la determinacion de los metales no se realiza debido a

que su concentracion es despreciable.

3.7.3.7. Tratamiento con el HLDs que presento mejores caracteristicas

Tabla 19-3. Tratamiento de la sosa gastada con le HLDs 1

FUNDAMENTO Al incrementar el tiempo de contacto incrementa la adsorcidn de los contaminantes
TEORICO presentes en la muestra y varian los pardmetros en general.
MATERIALES +Agitador magnético

*Vasos de precipitacion

*Espatula

+Vidrio reloj

+Balanza analitica
*Probeta

«Cronémetro

*Papel filtro Walkman 40

Embudo de vidrio
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REACTIVOS

*Muestras previamente neutralizadas y aireadas
*HLDs 1

PROCEDIMIENTO

* Se coloca en un vaso de precipitacion 1000 mL de muestra con dilucién 500.
« Se pesa 0.8 g de HLDs por litro de muestra con dilucion 500

« Se coloca en HLDs 1 en el vaso de precipitacion con la muestra

« El vaso de precipitacion se coloca en el agitador magnético

« Se mantiene una agitacion constante a 300 r.p.m.

« En cada intervalo de tiempo se va tomando muestra y se filtra para analizarla.

« No se somete a variaciones de presion y temperatura

MEDICION

« Se realizan analisis quimicos en cada intervalo de tiempo en el que el HLDs llega a la
capacidad maxima de adsorcion de los contaminantes

« Para los anéalisis quimicos se sigue el mismo procedimiento descrito en la seccion 3.7.3.4

Realizado por: Yajaira Pilamunga., 2019

3.8. Recoleccidn de datos

La recoleccion de datos se realiz6 en bitacoras de investigacion, se anotaron los datos de la parte

experimental como las diferentes formulaciones para los HLDs, se anota los datos de las variables

que se analizan en la investigacion, todos los datos se tratan estadisticamente se realizan por medio

de la utilizacion del programa Minitab.

MODELO ESTADISTICO PARA LA EVALUACION DEL EFECTO DE LA AIREACION.

Para la interpretacion de los resultados obtenidos se utiliza el Disefio Experimental al Azar simple se

evalUa la disminucion de la concentracién de los contaminantes con respecto al efecto de aireacion.

El modelo estadistico que se utilizé en el disefio es el siguiente.

Donde:

Yl] = U + a; +Eij

Yij = Valor de los pardmetros en determinacion

u = Efecto de la media por observacion
a; = Efecto de aireacion (SAR, CAR)

€;;=Efecto del error experimental

Los andlisis estadisticos que se realizaron son:
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Anadlisis de varianza ADEVA para establecer la diferencia en las variables en los andlisis quimicos

Separacion de medias por Tukey con P < 0.05

Regresién y determinacion, para variables que reporten significancia

Tabla 20-3 Esquema del Experimento

Efecto de aireacion Cddigo NuUmero de observaciones
Con aireacion CAR 28
Sin aireacion SAR 28
Total de experimentos 56

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019

La campana de Gauss permitira medir la normalidad de los datos para poder ajustar el error

experimental hasta un margen de aceptacion de 95% que se requiere para la aceptacion de hipétesis.

Tabla 21-3 Esquema Adeva para el efecto de aireacion

Fuente de variacion Grados de libertad
AR-CAR 1
Total 55
Tiempos 6
Interaccion entre grupos 6
Error 42

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019

MODELO ESTADISTICO PARA LA EVALUACION DE LA VARIACION DEL TIEMPO
DE CONTACTO

Para la interpretacion de los resultados obtenidos se utiliza el Disefio Experimental al Azar simple se
evalua la disminucion de la concentracion de los contaminantes con respecto al tiempo. EI modelo

estadistico que se utilizé en el disefio es el siguiente.

Yij=p+a; +€;
Donde:
Yij = Valor de los pardmetros en determinacion
u = Efecto de la media por observacion

a; = Efecto de la variacion del tiempo (0,20,40,60,70,80,90, min)
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€;;=Efecto del error experimental

Los analisis estadisticos que se realizaron son:

Anélisis de varianza ADEVA para establecer la diferencia en las variables en los anlisis quimicos

Separacion de medias por Tukey con P < 0.05

Regresion y determinacion, para variables que reporten significancia

Tabla 22-3 Esquema del Experimento

Tiempo de contacto Cadigo Repeticion TUE Total de
experimentos

Muestra aireada utilizando HLDs 1 TO 4 1 4

Muestra con HLDs 1 a 20 minutosde | T1 4 1 4

contacto

Muestra con HLDs 1 a 40 minutosde | T2 4 1 4

contacto

Muestra con HLDs 1 a 60 minutosde | T3 4 1 4

contacto

Muestra con HLDs 1 a 70 minutos de | T4 4 1 4

contacto

Muestra con HLDs 1 a 80 minutosde | T5 4 1 4

contacto

Muestra con HLDs 1 a 90 minutosde | T6 4 1 4

contacto

Total de experimentos 28

T.U.E: Tamafio de muestra experimental

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019

La campana de Gauss permitira medir la normalidad de los datos para poder ajustar el error

experimental hasta un margen de aceptacion de 95% que se requiere para la aceptacion de hipdtesis.

Tabla 23-3 Esquema Adeva para el efecto del
tiempo de contacto

Fuente de variacion

Grados de libertad

Total 27
Tratamiento 21
Error 6

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019
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CAPITULO IV

4. RESULTADOS Y DISCUSION

4.1. Resultados

Los resultados de la caracterizacion inicial de la sosa gastada se muestran en la Tabla 1-4.

Tabla 1-4. Resultados de la caracterizacion sosa gastada

Parédmetro Unidad Limite permisible Valor

pH pH 5-9 10.35
*C.E us/cm <2500 298200
Hidrocarburos Totales mg/L <20 3357.91
Fenoles mg/L <0.15 1014.95
DQO mg/L <120 170000
Sulfatos mg/L <1000 54380
Sulfuros mg/L <1 116902.5
Turbiedad NTU | e 53500
As mg/L 0.1 0.004927
Cd mg/L 0.02 -0.49388
Mn mg/L 10.0 0.008366
Ni mg/L 2.0 0.008086
Se mg/L 0.5 0.003614
vV mg/L <1 0.004085
Cu mg/L 2.0 0.008493
Hg mg/L 0.006 -0.000969
Cr mg/L 0.5 0.057585

Realizado por: Yajaira Pilamunga ,2019
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Tabla 2-4 Resultados de los andlisis quimicos del tratamiento de la sosa gastada sin aireacion
y utilizando HDLs

N° Detalle | pH C.E |TPH |Fenoles | DQO |SO42 |S? Turbiedad
us/cm | ppm ppm ppm ppm ppm NTU
1 TO 7.81 | 256000 | 376.41 1015.5 | 177500 54384 | 117620 54500
2 TO 7.65 | 257000 | 390.45 1016.5 | 181000 53512 | 108435 51500
3 TO 7.83 | 256500 | 373.65 1014 | 183000 57096 | 122975 53000
4 TO 7.84 | 256500 | 336.42 1015 | 180500 53908 | 118580 55000
5 T1 7.92 | 256000 | 366.75 1015.5 | 179000 54372 | 117460 54500
6 T1 7.84 | 257000 | 382.92 1016.5 | 181000 52308 | 108240 51500
7 T1 7.87 | 256000 | 366.09 1014 | 183500 56842 | 122600 52500
8 T1 7.91 | 256500 | 327.63 1015 | 182500 53478 | 118320 52500
9 T2 7.95 | 255500 | 363.18 1015 | 181500 54210 | 117260 54000
10 T2 7.89 | 256500 | 379.74 1016.5 | 183000 50308 | 107970 51500
11 T2 7.91 | 256000 | 371.76 1014 | 185000 56402 | 122390 52000
12 T2 7.93 | 256000 | 324.87 1014.5 | 184000 52970 | 118010 55000
13 T3 8.01 | 255500 | 358.62 1015 | 183500 53852 | 116890 54000
14 T3 7.97 | 256500 | 377.52 1016 | 183500 49912 | 107640 51000
15 T3 7.99 | 256000 | 367.86 1014 | 186500 55936 | 122120 52000
16 T3 8.02 | 256000 | 322.86 1014.5 | 185000 52050 | 117250 54000
17 T4 8.02 | 255500 | 356.91 1015 | 183500 53702 | 116785 52500
18 T4 7.97 | 256500 | 372.36 1016 | 184000 48216 | 107480 50000
19 T4 8.02 | 256000 | 365.91 1013.5 | 187500 54618 | 121980 52000
20 T4 8.03 | 256000 | 318.78 1014.5 | 186500 51314 | 117020 54000
21 T5 8.02 | 255500 | 356.25 1015 | 184500 52516 | 116740 52500
22 T5 7.97 | 256500 | 371.85 1016 | 185000 47916 | 107330 50000
23 T5 8.02 | 256000 | 364.53 1013.5 | 189500 53904 | 121810 52000
24 T5 80.3 | 256000 | 318.33 1014.5 | 187500 50434 | 116930 53500
25 T6 8.02 | 255500 | 355.89 1015 | 186000 52414 | 116670 52500
26 T6 7.97 | 256500 | 371.466 1016 | 186000 47728 | 107240 50000
27 T6 8.02 | 256000 | 364.47 1013.5 | 189500 53162 | 122935 52000
28 T6 8.03 | 256000 | 318.15 1014 | 188000 50268 | 116730 53500

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019
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Tabla 3-4 Resultados de analisis quimicos del tratamiento con aireacion y HLDs

N° Detalle | pH C.E |TPH |Fenoles | DQO |SOs2 |S? Turbiedad
pH us/cm | ppm ppm ppm ppm ppm | NTU
1 TO 7.81 | 254500 | 0.0942 1013 | 159000 63389 | 63600 202500
2 TO 7.65 | 255000 | 0.1725 1014 | 156500 | 629935 | 62150 203000
3 TO 7.83 | 255000 | 0.0771 10135 | 160000 | 63992.5 | 65850 203000
4 TO 7.84 | 255000 | 0.0624 1013 | 157500 62889 | 64200 202500
5 T1 7.92 | 253000 | 0.0375 1013 | 161500 54577 | 38200 111500
6 T1 7.84 | 254500 | 0.0783 1014 | 159000 56308 | 36400 128500
7 T1 7.87 | 254000 | 0.0285 10135 | 162500 57682 | 38100 123500
8 T1 7.91 | 254500 | 0.0252 1013 | 161000 50677 | 39150 108500
9 T2 7.95 | 252500 | 0.0045 1013 | 161500 31274 | 12800 86500
10 T2 7.89 | 253500 | 0.0009 10135 | 164000 | 37960.5 | 19200 97500
11 T2 7.91 | 253500 | 0.0069 10135 | 163500 | 34217.5 | 23200 102500
12 T2 7.93 | 253500 | 0.0039 10125 | 164000 | 357415 | 16050 70500
13 T3 8.01 | 252500 | 0.0015 10125 | 162500 | 31773.5 2650 600
14 T3 7.97 | 252500 | 0.0003 10135 | 165000 | 31773.5 3100 850
15 T3 7.99 | 253000 | 0.0006 1013 | 165000 28467 3700 1050
16 T3 8.02 | 253000 | 0.0012 10125 | 164000 32129 3400 550
17 T4 8.02 | 252500 | -0.016 10125 | 164000 | 27340.5 400 500
18 T4 7.97 | 252500 | -0.021 1013 | 165000 27344 2100 400
19 T4 8.02 | 253000 | -0.019 10125 | 165000 27937 1700 650
20 T4 8.03 | 252500 | -0.013 10125 | 165000 | 27808.5 300 100
21 T5 8.02 | 252000 | -0.024 10125 | 165000 26977 0 0
22 T5 7.97 | 252500 | -0.031 1013 | 165000 | 26987.5 550 150
23 T5 8.02 | 252500 | -0.024 10125 | 165000 | 27422.5 1050 500
24 T5 80.3 | 252500 | -0.024 10125 | 165000 | 17163.5 0 0
25 T6 8.02 | 252000 | -0.026 10125 | 165000 | 26907.5 0 0
26 T6 7.97 | 252500 | -0.035 1013 | 165000 26583 0 0
27 T6 8.02 | 252500 | -0.025 10125 | 165500 17134 400 500
28 T6 8.03 | 252500 | -0.026 10125 | 165000 27144 0 0

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019
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4.2 Analisis de resultados

En esta seccion se va a detallar e interpretar los resultados obtenidos en cada una de las etapas.

Caracterizacién de la sosa gastada

Neutralizacion

Determinacion de la influencia de la aireacion previo al uso de HLDs en los analisis quimicos
Determinacion la influencia del tiempo de contacto entre las muestras aireadas y el HLDs

NN NN

Remocién de contaminante con el uso del HLDs

4.2.1 Caracterizacién de la sosa gastada

En la tabla 4-1 se observan los resultados obtenidos de la caracterizacién de la sosa gastada, los
resultados del analisis de los diferentes metales tienen valores muy por debajo de los limites
establecidos, los parametros que se encuentran por encima de los limites establecidos son los que se

toman en cuenta como variables dependientes en la investigacion.

La caracterizacion de la sosa gastada ayuda a determinar la naturaleza de la misma ya sea sulfhidrica
o fendlica, dependiendo el nivel la concentracion de estos compuestos.
De acuerdo a los resultados obtenidos la sosa gastada posee un contenido compuestos sulfhidricos

expresados como sulfatos con 54380 ppm Y sulfuros en una cantidad de 116902.5 ppm.

Presenta una concentracion de fenoles de 1014.95 ppm al tener una gran cantidad de materia organica
e inorganica que pueden ser oxidadas y presenta un DQO de 170.000 ppm.
Al realizar una comparacion de la concentracion de los compuestos sulfhidricos con los compuestos

fendlicos se determina que la sosa gastada es de naturaleza sulfhidrica.

La muestra de sosa contiene altas concentraciones tanto de compuestos fenélicos como sulfhidricos
esto se debe a que después de ser usadas en el proceso de desulfuracion las dos corrientes provenientes
de las unidades Merox gasolina y Merox GLP son mezcladas para su almacenamiento y disposicion

final.
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4.2.2 Neutralizacion

Para las pruebas de tratabilidad de la sosa gastada se trabajo con diluciones debido a las altas
concentraciones de compuestos sulfhidricos lo cual presentan un olor muy caracteristico y que puede
ser muy perceptible incluso a bajas concentracién y puede causar intoxicacion.

Se realiza la neutralizacién con &cido nitrico para evitar el incremento de compuestos sulfhidricos, se
afiade &cido hasta llegar a un pH aproximado de 7.84 pH con esto se evita que se formen compuestos

volatiles.

4.2.3 Determinacion de la influencia de la aireacion previo al tratamiento con HLDs en los analisis

guimicos.

Para la presente investigacién y el analisis de datos se utiliz el programa Minitab, se realiza el
analisis ANOVA entre los tratamientos en el que se someti6 aireacion (CAR) y con el que no se
sometid a la aireacion (SAR) antes de la utilizacion del HLDs en la Tabla 4-4 se muestra el resumen

estadistico de los resultados
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Tabla 4-4: Evaluacion de los analisis quimicos por efecto de la aireacion previo al uso de HLDs.

APLICACION DE AIREACION

VARIABLES SIN AIREACION CON AIREACION Limite *EE

(SAR) (CAR) permisible

n° Media | Agrupacié n° Media Agrupacién

n
pH 28 7.915 a 28 7.595 5-9 0.0104
Conductividad eléctrica, us/cm 28 256125 a 28 253179 <2500 54
Hidrocarburos totales, ppm 28 | 335791 0.01112
a 28 <20 2.24

Demanda quimica de oxigeno,
ppm 28 184261 a 28 163071 <120 208
Fenoles, ppm 28 | 1014.95 a 28 1012.95 <0.15 86
Sulfatos, ppm 28 13194 b 28 37800.5 <1000 180
Sulfuros, ppm 28 116193 a 28 17795 <1 605
Turbiedad, NTU 28 | 526964 b 28 587804 |  a| e 628

*n°: NUmero de observaciones

*EE: Error estadistico

Promedios con letras diferentes difieren estadisticamente de acuerdo a la prueba de Tukey P < 0.05

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019
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4.2.3.1 pH de las muestras con aireacion y sin aireacion

El andlisis del pH en los tratamientos por efecto de la aireacion y posteriormente tratarlo con
HLDs, las medias de los valores del pH en el cual las muestras sin aireacion (SAR) y las muestras
con aireacion (CAR) si reportaron diferencias significativas (P<0.05), el mejor resultado en el pH
es cuando se realiza la aireacion (CAR) previo al tratamiento con el HLDs donde se tiene una
media de 7.595 pH cuando no se aplica la aireacion (SAR) se tiene un valor de media de 7.915
pH.

El valor de la media de variacion del pH de los dos tratamientos se encuentra dentro de los limites
permisibles establecidos en la tabla 4A del RAHOE.

Tabla 5-4. Anlisis estadistico de la variacién del pH por efecto de la aireacion.

Fuente de | Grados Suma de | Cuadrado | Fisher Fisher *SIG
Variacion de cuadrados | medio Calculado | Tabulado

libertad (0.05)
SAR-CAR 1 1.711 1.711 284.94 4.073 *x
Tiempos 6 4.144 0.69062 114.98 2.324 *x
Interaccion 6 2.1152 0.35253 58.69 2.324 *x
entre grupos
Error 42 0.252 0.00601
Total 55 8.223

*Sig: Significancia
** |_as diferencias son altamente significativas P < 0.05

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019

Entre los dos tratamientos (SAR) y (CAR) si existe diferencia significativa teniendo en cuenta
que el valor fisher calculado 284.94 es mayor que el valor de fisher tabulado 4.073. Al tener una
diferencia significativa se determina que la variacion del pH depende si las muestras son

sometidas al proceso de aireacion.

4.2.3.2. Conductividad eléctrica de las muestras por el efecto de aireacion

Los valores de las medias entre los tratamientos (SAR) y (CAR) que se encuentran en la Tabla
4-4 reportan diferencias significativas entre si; el tratamiento (SAR) presenta una media de
256125 us/cm y el tratamiento (CAR) tiene un valor de media de 253179 us/cm por lo tanto no

se presentan diferencias significativas (P >0.05).
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Los valores de las medias de conductividad eléctrica de los dos tratamientos no cumplen con los

limites permisibles.

Tabla 6-4. Analisis estadistico de la variacién de la conductividad por efecto de la aireacion.

Fuente de | Grados de | Suma de | Cuadrado | Fisher Fisher *SIG
Variacion libertad cuadrados | medio calculado | Tabulado

0.05
SAR-CAR 1| 121540176 121540176 735.81 4.073 *x
Tiempos 6 15866071 2644345 16.01 2.324 o
Interaccion 6 6616071 1102679 6.68 2.324 o
entre grupos
Error 42 6937500 165179
Total 55 150959821

*Sig: Significancia

** |_as diferencias son altamente significativas P < 0.05

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019

Existe diferencia significativa entre los tratamientos (SAR) y (CAR) debido a que el valor de

fisher calculado 735.81 es mayor al fisher tabulado 4.073 por ello la variacién de la conductividad

si es afectada al someter al tratamiento de la aireacion previo a la utilizacién del HLDs.

4.2.3.3. Hidrocarburos totales de las muestras por el efecto de aireacion

Tabla 7-4. Andlisis estadistico de la variacion de TPH por efecto de la aireacion.

*SIG: Significancia

Fuente de | Grados de | Suma de | Cuadrado | Fisher Fisher *SIG
Variacion libertad cuadrados | medio calculado | tabulado

0.05
SAR-CAR 1 1793333 1793333 6355.39 4073 =
Tiempos 6 442 74 0.26 2.324 *
Interaccion 6 429 72 0.25 2.324 *
entre grupos
Error 42 11851 282
Total 55 1806055

** |_as diferencias son altamente significativas P < 0.05

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019
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Los valores de las medias tabulados en la Tabla 4-4 en la cual a los valores de TPH las letras
asignadas son diferentes por ende difieren estadisticamente de acuerdo la prueba de Tukey
(P<0.05) en el cual se tiene gque en el tratamiento (SAR) un valor de media de 3357.91 ppm que
de acuerdo a los limites establecidos se encuentra fuera del limite de aceptacion en el que debe
ser inferior a los 20 ppm; sin embargo en el tratamiento (CAR) se tiene una media de 0.01112

ppm por lo que se encuentra dentro del limite establecido.

De acuerdo a la tabla 7-4 existe diferencia entre los valores de fisher calculado 6355.39 mayor al
valor de fisher tabulado 4.073, las diferencias son altamente significativas por ello la variacion de
la concentracion de TPH depende directamente del efecto de la aireacion, dando como mejores

resultados al ser aireadas las muestras.

4.2.3.4. Fenoles de las muestras por el efecto de aireacién

Los valores tabulados en la Tabla 4-4 los valores de la media para la variable fenoles el valor de
las medias no son estadisticamente diferente con un valor de media de 1014.95 ppm para (SAR)
y de 1012.95 ppm para (CAR); los valores de las medias de los dos tratamientos se encuentran

por encima del limite establecido.

Tabla 8-4. Andlisis estadistico de la variacion de fenoles por efecto de la aireacion.

Fuente de | Grados Suma de | Cuadrado | Fisher Fisher | Significancia
Variacion | de cuadrados | medio calculado | 0.05

libertad
SAR-CAR 1 560000 56000 93.15 4.073 ok
Tiempos 6 3.9018 0.6503 1.08 2.324 *
Interaccion 6 0.1875 0.0313 0.05 2.324 *
entre
grupos
Error 42 25.2500 0.6012
Total 55 85.3393

*SIG: Significancia
** | as diferencias son altamente significativas P < 0.05

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019

En la tabla 8-4 observando la fuente de variacion (SAR-CAR) se tiene que el valor de fisher
calculado 93.15 mayor al fisher tabulado 4.073, por ello existe una diferencia estadisticamente
significativa, por lo tanto, la poca variacion de la concentracion de fenoles depende si las muestras

son sometidas a la aireacion previo a la utilizacion de HLDs.
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4.2.3.5. Demanda quimica de oxigeno de las muestras por el efecto de aireacion

Los valores de las medias que se encuentran tabulados en la Tabla 4-4 son estadisticamente
diferentes teniendo para (SAR) 184261 y un valor para (CAR) da como resultado 163071, los

valores de las medias de los tratamientos estdn muy encima del limite establecido.

Tabla 9-4. Analisis estadistico de la variacion de DQO por efecto de la aireacion.

Fuente de | Gradosde | Suma  de | Cuadrado | Fisher Fisher *SIG
Variacién libertad cuadrados | medio calculado | tabulado

(0.05)
SAR-CAR 1 6226611607 | 6226611607 2562.33 4.073 *x
Tiempos 6 303464286 50577381 20.81 2.324 *x
Interaccion 6 10357143 1726190 0.71 2.324 *
entre grupos
Error 42 102062500 2430060
Total 55 6642495536

*SIG: Significancia
** |_as diferencias son altamente significativas P < 0.05

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019

Los valores de (SAR)-(CAR) el fisher calculado 2562.33 es mayor al valor de fisher tabulado
4.073 y se presentan en la Tabla 9-4, la variacién en las diferencias es altamente significativas

por lo tanto la variacion del DQO depende del efecto de la aireacion.

4.2.3.6. Sulfatos de las muestras por el efecto de aireacion

De acuerdo los valores de media tabulados en la Tabla 4-4 en donde para (SAR) se tiene un valor
medio de 13194 ppm y para (CAR) se tiene un valor de 37800.5 ppm; la diferencia de las medias
es estadisticamente significativas y diferentes.

Los valores de las medias se encuentran fuera del limite establecido.
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Tabla 10-4. Analisis estadistico de la variacion de sulfatos por efecto de la aireacion.

Fuente de | Grados de | Suma de | Cuadrado | Fisher Fisher Sig
Variacion libertad cuadrados medio calculado | 0.05

SAR-CAR 1 542208 542208 6610.81 4.073 *x
Tiempos 6 30202 5034 61.37 2.324 o
Interaccion 6 28111 4685 57.12 2.324 *x
entre grupos

Error 42 3445 82

Total 55 603965

*SIG: Significancia
** |_as diferencias son altamente significativas P < 0.05

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019

En la tabla 10-4 se observa en la fuente de variacion (SAR-CAR) en la cual se tiene un valor de
fisher calculado 6610.81 es mayor al valor del fisher tabulado 4.073, por lo tanto, la aireacion
previa a la utilizacion del HLDs si influye en la variacion de concentracion de sulfatos.

4.2.3.7. Sulfuros de las muestras por el efecto de aireacion

Los valores de las medias de los tratamientos para las muestras sin aireacion (SAR) se tiene un
valor de 116193 ppm y para las muestras aireadas (CAR) se tiene un valor de 17795 ppm; la
diferencia de las medias es estadisticamente diferentes de acuerdo la prueba de Tukey P< 0.05
Los valores de las medias no se encuentran dentro del rango de los limites permisibles que es
menor a 1 ppm.

Tabla 11-4. Andlisis estadistico de la variacién de sulfuros por efecto de la aireacion.

Fuente de | Grados de | Suma de | Cuadrado | Fisher Fisher | *SIG
Variaciéon | libertad cuadrados medio calculado | 0.05

SAR-CAR 1 1.3555x10'" | 1.3555x10'1 6610.81 4.073 *x
Tiempos 6 75048167 | 1258414028 61.37 2.324 *x
Interaccion 6 7027644203 | 1171274034 57.12 2.324 *x
entre

grupos

Error 42 861193138 20504599

Total 55 1.50991x101

*SIG: Significancia

** |_as diferencias son altamente significativas P < 0.05

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019
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En la tabla 11-4 se observa en la fuente de variacion (SAR-CAR) en la cual se tiene un valor de
fisher calculado 6610.81 es mayor al valor del fisher tabulado 4.073, por lo tanto, la aireacion

previa a la utilizacion del HLDs si influye en la variacion de concentracién de sulfuros.

4.2.3.8. Turbiedad de las muestras por el efecto de aireacion

Los valores de las medias de la variable turbiedad se encuentra tabulado en la Tabla 4-4 en el cual
se tiene un valor para las muestras sin airear (SAR) de 52696.4 NTU y para las muestras con
aireacion (CAR) de 17795 NTU los valores de las medias reportaron diferencias significativas
(P <0.05).

Tabla 12-4. Analisis estadistico de la variacidn de la turbiedad por efecto de la aireacion.

Fuente de | Grados de | Suma de | Cuadrado | Fisher Fisher *SIG
Variacion libertad cuadrados medio calculado 0.05

SAR-CAR 1 518198616 518198616 23.44 4.073 ok
Tiempos 6 | 78752592143 | 13125432024 593.73 2.324 ok
Interaccion 6 | 76505788571 | 12750964762 576.79 2.324 o
entre grupos

Error 42 928490625 22106920

Total 55 | 1.56705X1011

*SIG: Significancia

** | as diferencias son altamente significativas P < 0.05

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019

De acuerdo a la tabla 12-4 en los valores de fisher calculado 23.44 es mayor al valor de fisher
4.073 en la fuente de variacion (SAR-CAR) por lo cual se determina que el efecto de aireacion

previo a la utilizacion del HLDs si afecta en la variacion de la turbiedad.

4.2.4. Determinacion la influencia del tiempo de contacto entre las muestras aireadas y el HLDs

Se determinard la influencia que tiene el tiempo de contacto entre la variacién de los parametros

con respecto para determinar el tiempo 6ptimo para la remocion de los contaminantes.
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Tabla 13-4: Evaluacién de los pardmetros quimicos de las muestras con respecto a la variacion del tiempo de contacto con el HLDs.

Variacion del Tiempo L.P
VARIABLES
(Omin) TO | (20min) T1 | (40min) T2 | (60 min) T3 | (70 min) T4 (80 min) T5 (90 min) T6
pH
6.66 | ¢ 712 | b 777 | a 7.87 a 7.89 7.91 7.91 5-9

C.E.

254875 | a 254000 | b 253250 | b | 252750 a 252625 252375 252375 <2500
TPH

0.10155 | a| 0.01413 | b | 0.004050 | b | 0.00090 b -0.0172 -0.026 -0.028 <20
Fenoles

1013.37 | a| 101337 | a| 101312 | a| 1012.87 a| 101262 1012.62 1012.62 <0.15
DQO 158250 | a 161000 | a 163250 | a | 164125 a 164750 165000 165125 <120
Sulfatos 63316 | a 54811 | b | 347984 | c | 29989.3 d 27607.5 27137.6 26943.6 <1000
Sulfuros 63950 | a | 379625 | b | 178125 | d| 32125 d 1125 400 100 <1
Turbiedad 202750 | a 118000 | b 89250 | ¢ 763 d 412 162 25 d|

*LP= Limite permisible

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019.
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4.2.4.1. Variacion del pH con respecto al tiempo de contacto con el HLDs

En el anélisis del pH se evalu6 su variacién con respecto al tiempo de contacto de las muestras

con HLDs, para lo cual se reportan diferencias estadisticas (P <0.05) entre medias, el mejor

resultado se reporta a los 70 min de contacto (T4) en cual reporto un valor de 7.89 pH.

Todas las medias de la variable pH de la tabla 13-4 se encuentran dentro del limite establecido

por lo tanto se mantiene un pH ligeramente alcalino. El pH se mantiene constante desde el T4 de

70 min debido a que la diferencia es insignificante y los valores de T5 y T6 son constantes.

El valor de pH va cambiando con respecto a la variacion del tiempo como se ilustran en la Figura:

1-4.

Tabla 14-4. Evaluaciéon del pH de las muestras por el efecto de contacto del HLDs a
diferentes tiempos.

Fuente de | Grados Suma de | Cuadrado | Fisher Probabilidad | *SIG
Variacién de cuadrados medio calculado

libertad | ajustado
Tratamiento 6 5.9524 0.99207 80.33 0.000 *x
Error 21 0.2593 0.01253
Total 27 9.2117

*SIG: Significancia

** |_as diferencias son altamente significativas P < 0.05

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019.
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Graéfico 1-4: pH de las muestras por efecto de variacion de tiempo de contacto
con el HLDs.

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019.

Los datos son estadisticamente significativos (P<0.05) por lo que se realiza un analisis de

regresion de pH que se reporta en el Figura: 2-4, en el cual se aprecia una tendencia cuadrética,
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en el cual se parte de un intercepto de 6.62 los puntos las medias crecen en 0.03453 por cada
intervalo de tiempo, luego decrecen en 0.000229 puntos por nivel cuadratico con los diferentes
tiempos dando como punto méaximo el T5 que es a 70 min ; la curva reporto un coeficiente de
determinacion de 94 %.

El modelo cuadrético se ajusta adecuadamente a los datos de tal manera que se pueden utilizar

para predecir la variacién del pH para un valor de tiempo determinado, la ecuacion que se obtiene:

ApH = 6.628 + 0.03455x — 0.000229x?

8.0

7.5

pH

7.0

6.5

0 20 40 60 80
Valores Tiempo

Gréafico 2-4: Regresion de pH de las muestras por efecto de la variacién del
tiempo de contacto.

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019.

4.2.4. Variacion de la conductividad eléctrica con respecto al tiempo de contacto con el HLDs

En el andlisis de la conductividad eléctrica y la variacidn con respecto al tiempo de contacto para
la cual muestran diferencias estadisticas (P <0.05) entre los valores, el mejor resultado de acuerdo
a los valores de las medias es T5 y T6 se tiene que los valores de las medias son constantes de
252375 us/cm.

Todas las medias de la variable de conductividad eléctrica de la Tabla 13-4 no se encuentran

dentro del limite establecido.

El valor de la conductividad eléctrica va cambiando con respecto a la variacién del tiempo de

contacto como se ilustran en la Gréafica 3-4.
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Tabla 15-4. Evaluacion de la conductividad eléctrica de las muestras por el efecto del tiempo
de contacto con HLDs.

Fuente de | Grados de | Suma de | Cuadrado | Fisher Probabilidad | *SIG
Variacién libertad cuadrados | medio calculado

Tratamiento 6 21357143 10662225 81.2 0.0000 wx
Error 21 3250000 131308

Total 27 24607143

*SIG: Significancia
** | as diferencias son altamente significativas P < 0.05

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019
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Gréfico 2-4: Conductividad eléctrica de las muestras por efecto de

variacién de tiempo de contacto con el HLDs.

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019.

Los datos son estadisticamente significativos (P<0.05) por lo que se realiza un analisis de
regresion para la conductividad eléctrica que se reporta en el gréfico 4-4, en el cual se aprecia una
tendencia cuadrética, se parte de un intercepto 25883 los puntos de medias decrecen en 50.05
por cada nivel de tiempo establecido, luego crecen en 0.243 puntos por nivel cuadratico como
punto méaximo el T5 que es a 80 min ; la curva reporto un coeficiente de determinacion de 86.7
%.

El modelo cuadratico se ajusta mejor a los datos de tal manera que se pueden utilizar para predecir
la variacion de la conductividad eléctrica para un valor de tiempo determinado, la ecuacién que

se obtiene es la siguiente:

ACE = 254883 — 50.05x + 0.2436x>
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Grafico 3-4: Ecuacién de regresion de conductividad eléctrica

de las muestras
Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019.

4.2.4.3 Variacion de concentracion hidrocarburos totales con respecto al tiempo de contacto con
el HLDs.

Para el analisis de la variacion de la concentracion de hidrocarburos totales con respecto al tiempo
de contacto de las muestras con el HLDs, para lo cual se reportan diferencias estadisticas (P <0.05)
entre medias, el mejor resultado se reporta a los 60 min de contacto (T3) en cual reporto un valor
de 0.0009 ppm.

Todos los valores de las medias de TPH que se encuentran tabuladas en la Tabla 13-4 estan dentro

del limite permisible segun el RAOHE.

Tabla 16-4. Evaluacion de la concentracion de hidrocarburos totales de las muestras por el
efecto del tiempo de contacto con HLDs.

Fuente de | Grados | Suma de | Cuadrado | Fisher Probabilidad | *SIG
Variacion de cuadrados | medio calculado

libertad | ajustado

Tratamiento 6 0.052014 0.008669 19.83 0.0000 o
Error 21 0.0091 0.0000437
Total 27 0.0611

*SIG: Significancia
** |_as diferencias son altamente significativas P < 0.05
Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019
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Grafico 5-4: Variacion de TPH en las muestras por efecto de variacion de tiempo

de contacto con el HLDs.

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019
Los datos son estadisticamente significativos (P<0.05) por lo que se realiza un analisis de
regresion de la concentracion de hidrocarburos totales que se reporta en el Gréafico 6-4, en el cual
se aprecia una tendencia cuadratica, se parte de un intercepto 0.09701 los puntos de medias
decrecen en 0.002744 por cada nivel de tiempo establecido, luego crecen en 0.000015 puntos
por nivel cuadrético; dando como punto 6ptimo el T3 que es a 60 min; la curva reporto un

coeficiente de determinacion de 83.01%.

El modelo cuadréatico se ajusta mejor a los datos obtenidos de tal manera que se pueden utilizar
para predecir la variacion de la concentraciéon de TPH para un valor de tiempo determinado, la

ecuacion que se obtiene es la siguiente:

Crpy = 0.09701 — 0.002744x + 0.000015x?
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Gréfico 6-4: Ecuacion de regresion de hidrocarburos totales por efecto

de la variacion del tiempo de contacto.

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019.
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4.2.4.4 Variacién de la concentracidn de fenoles con respecto al tiempo de contacto con el HLDs.

El anélisis de la variacion de la concentracion de fenoles con respecto al tiempo de contacto con
el HLDs en donde se reportan diferencias estadisticas (P<0.05) entre medias, el mejor resultado

se reporta a los 70 min de contacto (T4) en cual reporto un valor de 1012.62 ppm.

Todos los valores de las medias de la concentracién de fenoles tabuladas en la Tabla 13-4 estan
fuera del limite permisible segun el RAOHE.

Tabla 17-4. Evaluacion de la concentracion de fenoles de las muestras por el efecto del tiempo
de contacto con HLDs.

Fuente de | Grados de | Suma de | Cuadrado |F Probabilidad | *SIG
Variacion libertad cuadrados | medio calculado

ajustado
Tratamiento 6 2.587 0.4762 3.02 0.027 *x
Error 21 3.313 0.1577
Total 27 6.17

*SIG: Significancia
** |_as diferencias son altamente significativas P < 0.05

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019
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Gréfico 7-4: Variacion de fenoles en las muestras por efecto de variacion

de tiempo de contacto con el HLDs.

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019

Los datos son estadisticamente significativos (P<0.05) por lo que se realiza un analisis de
regresion de la concentracion de fenoles que se reporta en el Gréfico 8-4 en el cual se aprecia una

tendencia lineal, se parte de un intercepto 1013 los puntos de medias decrecen en 0.007964 por
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cada nivel de tiempo establecido y decrecen 0.00002 por nivel cuadratico, dando como punto
optimo el T4 que es a 70 min por que muestran un valor constante; la curva reporto un coeficiente

de determinacion de 43.3%.

Si el modelo se ajusta adecuadamente a los datos esta ecuacion se puede utilizar para predecir
fenoles para un valor de tiempo determinado que corresponda a un valor o rango de valores
deseados

La ecuacion ajustada para el modelo cuadratico que describe la relacion entre la concentracion de
fenoles y la variacion de tiempo de contacto es la siguiente:

Cenot = 1013 — 0.007964x — 0.00002x?

1014.00 e °
1013.75
1013.50

1013.25

FENOLES

1013.00

1012.75

1012.50

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90
Variacion del Tiempo (min)

Gréfico 8-4: Ecuacion de regresion de fenoles de las muestras

por efecto de la variacion del tiempo de contacto.

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019.

4.2.4.5 Variacion de la demanda quimica de oxigeno con respecto al tiempo de contacto con el
HLDs.

Para la variacion del DQO con respecto al tiempo de contacto con el HLDs en donde se reportan
diferencias estadisticas (P<0.05) entre medias, el mejor resultado se reporta a los 70 min de

contacto (T4) en cual reporto un valor de 164750 ppm.

Todos los valores de las medias del DQO tabuladas en la Tabla 13-4 estan fuera del limite

permisible segun el RAOHE debido a la presencia de compuestos organicos.
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Tabla 18-4. Evaluacion del DQO de las muestras por el efecto del tiempo de contacto con HLDs.

Fuente de | Grados | Suma de | Cuadrado | Fisher Probabilidad | *SIG
Variacion de cuadrados | medio calculado

libertad | ajustado
Tratamiento

6 517732143 26288690 23.87 0.0000 ook
Error

21 23125000 1101190
Total

27 180857143

*SIG: Significancia
** |_as diferencias son altamente significativas P < 0.05
Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019
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Grafico 9-4: Variacion del DQO por efecto de variacion de tiempo

de contacto con el HLDs.

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019.

Los datos son estadisticamente significativos (P<0.05) por lo que se realiza un analisis de
regresion de variacion del DQO que se reporta en el Grafico 10-4 en el cual se aprecia una
tendencia cuadrética, se parte de un intercepto 158289 los puntos de medias crecen en 153 por
cada nivel de tiempo establecido y decrecen 0.8649 por cada nivel cuadratico, dando como punto

optimo el T4 que es a 70 min; la curva reporto un coeficiente de determinacién de 86.97 %.

Si el modelo se ajusta adecuadamente a los datos esta ecuacion se puede utilizar para predecir el
DQO para un valor de tiempo determinado.

La ecuacion ajustada para el modelo cuadratico que describe la relacion entre la concentracion de

DQO y la variacion de tiempo de contacto es la siguiente:

Cpgo = 158289 + 153x — 0.8649x2
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Gréfico 10-4:
por efecto de la variacion del tiempo de contacto.
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Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019.
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4.2.4.6 Variacion de la concentracion de sulfatos con respecto al tiempo de contacto con el HLDs.

Para la variacion de la concentracidn de los sulfatos con respecto al tiempo de contacto con el

HLDs en donde se reportan diferencias estadisticas (P<0.05) entre medias, el mejor resultado se

reporta a los 70 min de contacto (T4) en cual reporto un valor de 27607.5 ppm.

Todos los valores de las medias de la concentracion de sulfatos tabuladas en la Tabla 13-4 estan

fuera del limite permisible.

Tabla 19-4. Evaluacidn de la concentracion de sulfatos en las muestras por el efecto del tiempo

de contacto con HLDs.

Fuente de | Grados de | Suma de | Cuadrado | Fisher Probabilidad | *SIG
Variacion libertad cuadrados medio calculado

ajustado
Tratamiento | 6 5383568474 | 897261412 | 275.09 0.0000 *x
Error 21 68495869 3261708
Total 27 5452064344

*S1G=Significancia

** | as diferencias son altamente significativas P < 0.05

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019
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Gréfico 11-4: Variacion de sulfatos por efecto de variacion de
tiempo de contacto con el HLDs.

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019.

Los datos son estadisticamente significativos (P<0.05) por lo que se realiza un analisis de
regresion de variacion de la concentracion de sulfatos que se reporta en el Grafico 12-4 en el cual
se aprecia una tendencia cuadrética, se parte de un intercepto 65404 los puntos de medias decrecen
en 888.8 por cada nivel de tiempo establecido y crecen 0.00005070 por cada nivel cuadratico,
dando como punto 6ptimo el T4 que es a 70 min; la curva reporto un coeficiente de determinacion
de 95.7 %.

La ecuacion ajustada para el modelo cuadratico que describe la relacion entre la concentracion de
sulfatos y la variacion de tiempo de contacto es la siguiente:

Cso72 = 65404 — 888.8x + 5.070x?
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Gréfico 12-4: Ecuacion de regresion de la concentracion de sulfatos

por efecto de la variacion del tiempo de contacto.

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019
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4.2.4.7 Variacién de la concentracion de sulfuros con respecto al tiempo de contacto con el
HLDs.

Para la variacién de la concentracion de los sulfuros con respecto al tiempo de contacto con el
HLDs en donde se reportan diferencias estadisticas (P<0.05) entre medias, el mejor resultado se
reporta a los 80 min de contacto (T5) en cual reporto un valor de 400 ppm.

Los valores de las medias de los sulfuros tabulados en la Tabla 13-4 se encuentran fuera del limite
permisible.

Tabla 20-4. Evaluacion de la concentracion de sulfuros en las muestras por el efecto del tiempo
de contacto con HLDs.

Fuente de | Grados | Suma de | Cuadrado F Probabilidad | *SIG
Variacion de cuadrados medio calculado
libertad | ajustado

Tratamiento 6 | 14572998571 | 2428833095 688.16 0.0000 **
Error 21 74118125 3529435
Total 27 | 14647116696

*S1G= Significancia
** |_as diferencias son altamente significativas P < 0.05

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019
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Gréfico 13-4: Variacion de sulfuros por efecto de la variacion del

tiempo de contacto con el HLDs.

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019.

Los datos son estadisticamente significativos (P<0.05) por lo que se realiza un andlisis de
regresion de variacion de la concentracion de sulfatos que se reporta en el Grafico 14-4 en el cual
se aprecia una tendencia cuadrética, se parte de un intercepto 64487 los puntos de medias decrecen

en 1555 por cada nivel de tiempo establecido y crecen 9.321 por cada nivel cuadratico, dando
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como punto optimo el T5 que es a 80 min; la curva reporto un coeficiente de determinacién de
99.4 %.
Si el modelo se ajusta adecuadamente a los datos esta ecuacion se puede utilizar para predecir la

variacién de la concentracion de sulfuros para un valor de tiempo determinado.

La ecuacién ajustada para el modelo cuadratico que describe la relacidn entre la concentracion de

sulfuros y la variacién de tiempo de contacto es la siguiente:

Cs-2 = 64487 — 1555x + 9.321x2
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Grafico 14-4: Ecuacion de regresion de la concentracion de sulfuros

por efecto de la variacién del tiempo de contacto.

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019

4.2.4.8 Variacion de la turbiedad con respecto al tiempo de contacto con el HLDs.

Para la variacion de la turbiedad con respecto al tiempo de contacto con el HLDs en donde no se
reportan diferencias entre medias, el mejor resultado se reporta a los 60 min de contacto (T4) en

cual reporto un valor de 412 NTU.

Tabla 21-4. Evaluacion de la variacion de turbiedad por el efecto del tiempo de contacto con

HLDs.
Fuente de | Grados | Suma de | Cuadrado | Fisher Probabilidad | *SIG

Variacion de cuadrados | medio calculado

libertad | ajustado

Tratamiento | 6 1.552X1011 | 25874670595 | 619.8 0.0000 *x
Error 21 876678
Total 27 1.5612x101

*SIG= Significancia
** |_as diferencias son altamente significativas P < 0.05

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019
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Gréfico 15-4: Variacion de la turbiedad por efecto de la variacion del
tiempo de contacto con el HLDs.

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019.

Los datos son estadisticamente significativos (P<0.05) por lo que se realiza un analisis de
regresion de la variacion de la turbiedad que se reporta en el Figura: 16-4 en el cual se aprecia
una tendencia cuadratica, se parte de un intercepto 204568 los puntos de medias decrecen en 4497
por cada nivel de tiempo establecido y crecen 23.94 por cada nivel cuadratico, dando como punto

optimo el T4 que es a 60 min; la curva reporto un coeficiente de determinacion de 96.3%.

Si el modelo se ajusta adecuadamente a los datos esta ecuacion se puede utilizar para predecir la

variacién de la turbiedad para un valor de tiempo determinado.

La ecuacién ajustada para el modelo cuadrético que describe la relacion entre la turbiedad y la

variacién de tiempo de contacto es la siguiente:

ATurbiedad = 204568 — 4497x + 23.94x?2
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Graéfico.16-4: Ecuacidn de regresion de la turbiedad por efecto de la

variacién del tiempo de contacto.

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019

4.2.5 Remocién de contaminante con el uso del HLDs
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Tabla 22-4. Variacidn de los pardametros después del uso del HLDs

Variable Ciniciar (PPM) | Cfinar (PPM) | % Remocion
Fenoles 1013.37 1012.62 0.074
Hidrocarburos 0.10155 0.00 100

totales

Sulfatos 63316 26943.6 57.45
C.E 254875 252375 0.98
Sulfuros 63950 125 99.8
Turbiedad 202750 125 99.8

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019

Tabla 23-4. Costo de reactivos para obtener 1 Kg de HLDs 1.

REACTIVO Precio USD/Kg Cantidad usD
requerida
(9)
Sulfato de Aluminio 0.59 1535.93 0.91
Sulfato de Magnesio 1.20 1146.88 1.38
Carbonato de 80.00 803.125 64.25
sodio*
Hidroxido de sodio* 40.00 3125 12.5
ESTIMACION DEL PRECIO 79.04
(USD/Kag)

*Grado analitico

Realizado por: Yajaira Pilamunga, 2019

4.3 Prueba de Hipotesis

Para responder a las hipotesis propuestas en la presente investigacion con los datos obtenidos de
las pruebas realizadas se realiza un analisis estadistico de cada una de las variables de la
investigacion y al finalizar las pruebas compararlas con los parametros establecidos para
determinar la calidad del efluente.

4.3.1 Hipotesis 1

v El pretratamiento de la sosa gastada mediante aireacion ayudara para la obtencién de mejores
resultados en el tratamiento con Hidroxidos Laminares Dobles.

Al obtener los datos de las pruebas quimicas realizadas en el laboratorio en donde se evalud la

influencia de la aireacion previo a la utilizacion del HLDs en el cual se tomé en cuenta los

pardmetros como pH, conductividad eléctrica, TPH ,fenoles, DQO, sulfatos ,sulfuros y turbiedad
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en los cuales se tiene el respectivo limite de aceptacién segun la normativa RAOHE dando como
resultados los valores tabulados en la Tabla 4-4; sin embargo todos los parametros analizados no
reportan diferencias estadisticas significativas P<0.05 , de esta manera se observa que al someter
a las muestras a aireacién previo a la utilizacion del HLDs se reportan mejores resultados tanto
en pH 7.91 pH, TPH -0.0028 ppm gue se encuentran dentro de los limites establecidos , C.E
252573 uc/m, sulfuros 100 ppm , los valores de las medias de sulfatos 265125 ppm, turbiedad
150 NTU , fenoles 1012.62 ppm y DQO 165125 ppm que son superiores a los limites
establecidos.

4.3.2 Hipdtesis 2

v Al comparar las concentraciones al inicio y al final del tratamiento se determinara el grado

de reduccién de contaminantes.

Una vez realizo el tratamiento de las muestras con aireacion y posterior uso de HLDs a diferentes
tiempos de contacto, se realizaron el tratamiento estadistico de los datos obtenidos para establecer
el mejor tiempo de acuerdo a valor minimo de concentraciones que se obtiene de las medias de
cada tratamiento. De acuerdo la tabla 14-4 en el cual se tiene que los valores 6ptimos de contacto
son de (70 min) T4 para pH, C.E, sulfatos, fenoles, para TPH, turbiedad un tiempo de (60 min)
T3y para sulfuros T5 de (80 min).

Posterior al andlisis estadistico de los datos se determina el nivel de remocion de los
contaminantes en el cual se toman en cuenta los parametros de acuerdo a la tabla 23-4 en el cual
se tiene que la remocidn de fenoles es de 0.074 %, TPH 100 %, sulfatos 57.45 %, sulfuros 99.8
% y dejando como un tiempo 6ptimo de contacto de (80 min) T5 tomando como cuenta el tiempo

maximo de todos los parametros analizados.

4.4 Discusion de resultados

La presente investigacion tiene como objetico principal la utilizacién de HLDs para el tratamiento
de sosa gastada para eliminar la mayor cantidad de contaminantes que se encuentran presentes,
se realizan ciertos procedimientos previos a la utilizacion del HLDs por ello los mejores

resultados se obtienen después de la recoleccion de datos y el tratamiento estadistico respectivo.

La sosa gastada al ser producto de refineria no se tiene especificaciones para su comparacion por

ello se toma como referencia los valores de la tabla 4A del RAOHE.
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Para determinar la influencia de la aireacion de las muestras previa a la utilizacion del HLDs se
analiz6 estadisticamente cada parametro y dando como resultados favorables al proceso cuando

se utiliza aireacion previa a la utilizacion de HLDs

El pardmetro de DQO después de la aireacion se incrementa debido a que disminuyen las
interferencias presentes, pese a que para el analisis se realizaron los procedimientos ya
establecidos, el alto contenido de contaminantes hace que se den resultados erréneos debido a las
interferencias este parametro se mantiene por encima del limite establecido, al igual la
concentracion de fenoles se mantiene por encima del limite establecido pese a la aireacion este
pardmetro no disminuye teniendo un resultado final de media de 1012.62 ppm, el pH de la
solucion después de la aireacién de disminuye a un valor de media de 6.66 pH.

El valor de media de la conductividad eléctrica antes y después de la aireacion se encuentra por
encima del limite establecido pese a los procedimientos utilizados.

Al someter las muestras a la aireacion muestra mejores resultados para la utilizacién del HLDs.

El tiempo de contacto de las mas muestras con el HLDs es muy importante debido que las
particulas pueden adherirse de mejor manera, los resultados del analisis estadistico de los datos
obtenidos en este proceso presentan que son estadisticamente significativos P<0.05 por lo que
indica que los valores de medias de cada intervalo de tiempo difieren entre si, dando como mejores
resultados los tiempos de (70 min) T4 para los pardmetros de pH, C.E, fenoles y sulfatos; para
TPH y turbiedad 60 min (T3) y para la disminucion de sulfuros a 80 min (T5).

Ciertos parametros al tiempo de contacto de (90 min) T6 como C.E (252375) us/cm fenoles
(1012.62 ppm) y DQO (165125 ppm) pese al someter las muestras a la aireacion y posteriormente
utilizar HLDs los valores de las medias se encentran por encima del limite establecido en la tabla
4A del RAOHE.

Cada parametro presenta su ecuacion de regresion representativa para la variacion del parametro
con respecto al tiempo para hacer un estimado o una prediccion del mismo a un intervalo de

tiempo determinado.

En la remocion de los contaminantes se puede determinar que el tiempo méaximo de contacto es
de (80 min) en cuento los fenoles que tiene una remocion del 0.74% al finalizar el proceso, los
valores de TPH al finalizar la aireacion es de un valor muy bajo por ello al utilizar el HLDs se
tiene una remocion del 100 %, la remocidn de sulfatos es de un 57.45 % y la remocion de sulfuros
es de 99.8 %, los parametros como DQO es un indicativo de la presencia de materia organica, el
pH es un pardmetro que ayuda para que se mantenga las muestras en un medio adecuado para
tener mejor adsorcion, la turbiedad es un indicativo de la presencia de sulfuros a medida que los
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sulfuros son removidos la turbiedad va disminuyendo, en este caso al tener una remocion del 99.8

% presenta una disminucion de la turbiedad del 99.8 %.
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CAPITULO V

CONCLUSIONES

Mediante la caracterizacion de la sosa gastada se llega a determinar que esta es de tipo
sulfhidrica debido a que la concentracion de compuestos sulfurados es mayor a la
concentracion de compuestos fenolicos, y todos los pardmetros descritos en la tabla 4A del

RAOHE se encuentran fuera de norma.

El uso del HLDs para el tratamiento de sosa gastada muestra su gran capacidad de adsorcién
de TPH, sulfatos y sulfuros; y esta capacidad es aumentada cuando se somete a un tratamiento
previo de neutralizacion y de aireacion. Sin embargo, los valores de fenoles, conductividad

eléctrica y demanda quimica de oxigeno presentan una reduccién infima.

El grado de reduccién de los contaminantes muestran los siguientes resultados la remocion
de compuestos sulfhidricos siendo la eliminacion del 99.98 % para sulfuros y 57.45 % para
sulfatos y para la remocion de TPH a un 100% debido a la baja cantidad que se encuentra
luego de la aireacion. Los compuestos fendlicos presentan un 0.074% parametros como el
DQO incrementa debido a la reduccién de interferencias y conductividad eléctrica disminuye

0.098% y es una reduccion insignificante.
La utilizacion del HLDs para el tratamiento de la sosa gastada no es factible al no obtenerse

los resultados esperados, debido a que existen parametros de contaminacion que

practicamente no se reducen.
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RECOMENDACIONES

o Debido a la alta cantidad de compuestos sulfhidricos no se deben realizar la determinacién de
solidos suspendidos, sélidos totales ya que para este procedimiento se utiliza calor y generan
gases los mismo que son altamente toxicos.

e Para tratar las muestras con HLDs no utilizar temperatura ya que inhibe la capacidad de
adsorcion.

e Para reducir la concentracion de fenoles se puede utilizar posteriormente dioxido de titanio
gue funciona como un fotocatalizador.

e El HLDs puede ser utilizado para descontaminar efluentes que se producen en diferentes

industrias.
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ABREVIATURAS

°Be Grados baumé

°C Grados centigrados

uS Microsiemens

A™ Anion

CE Conductividad eléctrica

DQO Demanda quimica de oxigeno
F.C.C Craqueo catalitico en lecho fluidizado
g Gramos

GLP Gas licuado de petroleo
HLDs Hidrdxidos Laminares Dobles
M2 Metales divalentes

m?3 Metro ctbico

M3+ Metales trivalentes

MEROX Oxidacion de mercaptanos
mL Mililitro

NTU Unidades nefelométricas

pH Potencial hidrégeno

ppm Particulas por millén

rpm Revoluciones por minuto

Sz 16n sulfuro

SO* 16n sulfato

TPH Hidrocarburos totales de petroleo
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2019/11/15

1 1:1




a)

ANEXO B : MUESTRAS DE HLDs SINTETIZADO

ELABORADO POR:
YAJAIRA ELIZABETH PILAMUNGA VINAN

NOTAS: CATEGORIA DEL DIAGRAMA: ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DE CHIMBORAZO
a)HLDs 1 O Aprobado 0J Preliminar FACULTAD DE CIENCIAS HLDs SINTETIZADO
b) HLDs 2 0O Certificado O Por aprobar
¢)HLDs 3 O Informacion i Por calificar CARRERA DE INGENTERIA QUIMICA LAMRIA ERCALA FReA
1 1:1 2019/11/15




ANEXO C: TRATAMIENTO DE LA SOSA GASTADA

2)

NOTAS: CATEGORIA DEL DIAGRAMA: ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DE CHIMBORAZO TRATAMIENTO DE LA SOSA
a.  Sosa gastada en dilucion 500 FACULTAD DE CIENCIAS GASTADA
b.  Sosa gastada dilucion 500 después de 1a | [ Apropado O Preliminar CARRERA DE INGENIERIA QUIMICA

aireacion ELABORADO POR: LAMINA ESCALA FECHA

c. Sosa gastada con dilucion 500, con O Certificado O Por aprobar

aireacion y utlizando el HLDs 1 O Informacién & Por calificar YAJAIRA ELIZABETH PILAMUNGA VINAN

1 11 2019/11/15




ANEXO D: Datos de la concentracion de sulfatos

Método CC Sulfatos (2019-03-18)fa-ck mga (420 =)
Ultina modific. : 19/03/2019 11:51:22 por LAGCAMPCOL1SH\laboratorie 2
Espectrofotometro GENESYS 108 UV-Vis

Numaro de serie: 2L5U242219

Fizmware 4.006

Autozero: 22/06/2019 21:53:18

Medida: 22/06/2019 22:14:12 por LAGESKPCO02491\lLaboratorio

(Laboratorio UPA)
Archivo resultado: PL901-390410a g

0s

04

03

02

01

o0

0 10 2 » &0 50
mol
Pardrutros de b curve y = 250808600 ¢ -1 IONVERD

Fesiuos 00048  Coeficente de Corrslacion’ 0 99955
Fecha 1SUN2019 114852 Autozers 18032019 11 47 48

Musatra Dilucioén Ordenadas Concentracita
Factor A} (ng/L}
STD-10 1 0,076 11,597
STD-2000 40 0,442 2243 &
A1901-39 1 0,208 27192
Al1901-3% 1 0,204 27,10
Al901-40 2 0,45 125,77
Al1901-41 1 0,428 54, 298

220672019 22 1458  VISIONMe Pagea 1




ANEXO E: Datos de la concentracion de TPH

[

CALCULO PARA DETERMINAR TPH EN MUESTRAS DE AGUAS

T U T A TABSSAUS

Fecha de

2017-06-15

Revisién

05

2. GUARDAR EL ARCHIVO POR LOTE DE MUESTRAS LEIDAS EN OTRO ARCHIVO EXCEL

INSTRUCCIONES DE USD DE LA HOIA
1. INGRESAR LOS DATOS EN LAS COLUMNAS QUE ESTAN DE COLOR AMARILLO
2. LEER FL MENSAJE QUE APARECE EN LA FILA 12,

SUPERVISION DEL LOTE DE MUESTRAS

Responsable Técnico Aguas y Swelos

EL LOTE DE MUESTRAS ES VALIDO. PROCEDA A IMPRIMIR

Estdndar, STD Fo Muestra Fortificads ME o MRT o.zs
COMTROL DE CALIDAD: Responsable
FECHA DE Volumen RESULTADO
No. Codigo Muestra Promedio | Factor de Volumen T.P.H. RECUPERACIONES(%) de la
LECTURA DE lectural | Lectura2 | Lectura3 Extracto FINAL TPH CRITERIOS
MUES MUESTRA LABSSA (mg/L) Dilucidn (mi) Muestra (ml) | (mg/l) ( medicion en
TRAS mg/1) STD , MF/MRC oln
2019.06-12 STD sTD-20 19,778 19,525 19,452 19,585 - - — 19,5850 | 19,585 98 S1CUMPLE FA
2019-06-12 | MF/MRC MF-0,25 23,174 23,103 22,965 23,081 1 10 1000 0,2308 <0,25 02 S1CUMPLE FA
2019-06-12 D1 A1906-142 13,677 13,761 13,667 13,702 1 10 1000 0,1370 0,0323 FA
<0,25 SI CUMPLE
2019.06-12 D2 A1906-142¢ 17,246 16,921 16,638 16,935 1 10 1000 0,1694 NO APLICA FA
2019-06-12 Mi A1506-144 4,239 3,800 3,696 3,912 1 10 1000 0,0391 <0,25 0,0323 DIFERENCIA FA
2019-06-12 m2 A1906-146 1,814 1,630 1,597 1,680 5 10 1000 0,0840 =0,2% 0,0672 CRITERIO Fa
T - [
2019-06-12 M3 A1906-149 0,517 0,631 -0,700 0,616 1 10 1000 -0,0062 <0,25 T i S FA
2 are b I= 2F]
2019-06-12 mMa A1906-150 0,532 1,266 -1,239 -1,012 1 10 1000 -0,0101 <0,25 T Ges: ook FA
1 T L ] F; T T
™ e aplic
2019-06-12 M5 A1906-151 -2,480 2,594 -2,621 2,565 1 10 1000 -0,0257 <0,25 e FA
2019-06-12 M6 A1906-152 -1,854 -2,303 -2,403 2,187 1 10 1000 -0,0219 <0,25 FA
2019-06-12 M7 A1906-153 2,439 2,562 -2,607 -2,536 1 10 1000 -0,0254 <0,25 FA
2019-06-12 mMs A1906-154 2,219 -2,301 -2,260 -2,260 1 10 1000 0,0226 <0,25 CRITERIOS ACEPTACION ¥ FA
2019-06-12 Mo A1906-156 -1,880 2,024 2,191 -2,032 1 10 1000 -0,0203 <0,25 ISR AT FA
2019-06-12 M10 A1506-158 6,103 5,913 6,086 6,034 1 10 1000 0,0603 D025 |1 pecuveracion Estindar 80 - 120 FA
2019-06-12 M1 A1906-160 24,062 23,750 23,300 23,704 1 10 1000 0,2370 <0,25 % FA
1 1
2019-06-12 mM12 P1901-40 2,099 2,103 2,046 2,082 1 10 1000 0,0208 «0,2% 2. Recuperacidn Fortificads 75 - FA
2019.06-12 M3 P1901-41 2,578 -2,606 2,613 -2,598 1 10 1000 00260 | <0,25 125 % FA

v



ANEXO F: Datos de la concentracion de fenoles

F01PALABSSA S
o RESULTADO LECTURA DE FENOLES TOTALES Fecha de vigencia 2017-07-19
: Reviskin 04
INSTRUCCIONES DE USO DEL FORMATO
N, MGRE SAR LOS DATOS BN LAS CELDAS GUE ESTAN DE COLOR VERDE
2 LEER EL MENSAJE GUE AFPARECE EN LA CELDA DE COLOR NEGRO LUEGOD DE REGISTRAR
3 EL ARCHIVO POR LOTE DE MUE STRA & 3 EN OTRO EXCEL
EL LOTE DE MUESTRAS ES VALIDO, PROCEDA A IMPRIMIR LA PLANTILLA ] | Supervisa: |
Fecha ITEMS u.':.".'.";.": g |Votumen de | Volumende | nu .y, | Lecturs del CONTROL OF CALIDAD Obssrvacitn Resp.
STD Muestra Extraccion Equipo Fenol (mgh) Recup (%) / DED Cumplimiento
STD BAJO 0,05 100 10 1 0,050 0,0800 100 SI CUMPLE FA
STD ALTO 1,2 100 10 1 1,143 1,1430 95 SI CUMPLE FA
A1905-342 100 10 1 0,012 DUPLICADO CRITERIO FA
DUPLICADOS PROME IO 0,0168 Si CUMPLE
A1905-342 100 10 1 0,021 0,010 Fa
M1 A1905-344 100 [ 1 0,027 0,027 «<0,08 DIFERENCIA DUPLICADO 0.000 FA
M2 A1905-346 100 10 1 0,079 0,079 0,08 . FA
M3 A1905-348 100 10 1 0,021 0,021 =0,08 U BIPORTANTE: FA
Ma A1905-350 100 10 1 0,012 0,012 «<0,08 CRITERIOS DE FA
M5 A1905-352 100 10 1 -0,004 =0,004 =0,05 ACEPTACION ¥ RECHAZO Fa
M6 A1905-354 100 10 1 0,016 0,016 =0,08 1. PARA ESTANDARE S ALTO, BAJO ¥ MATE RIAL FA
M7 A1905-356 100 10 1 0,013 0,013 <0,08 DE REFERENCIA FA
ME A1905-358 100 10 1 -0,007 =0,007 «0,08 La recuperacion (%) obtenida debe estar entre T8y Fa
2019-05-29 [ A1905-360 100 10 1 0,012 0,012 <0,085 Las FA
M10 A1505-362 100 10 1 0,007 0,007 =0,08 2. PARA DUPLICADOS FA
M1l A1505-364 100 10 1 0,020 0,020 «=0,08 - - 2, FA
M12 A1905-366 100 10 1 -0,002 -0,002 .m:no —ves w FA
M13 A1905-368 100 10 1 0,028 0,028 <0,08 E? E § FA
Ml1a A1905-370 100 10 1 -0,004 -0,004 =0,05 12 6 FA
M15 A1905-372 100 10 1 0,012 0,012 <0,08 FA
Mi6 A1505-374 100 10 1 0,015 0,015 =0,08 3. RANGO DE TRABAJO FA
M17 A1905-376 100 10 1 -0,001 0,001 «<0,08 005 a 1,20 ppm FA
M8 A1905-382 100 10 1 0,385 0,385 0,39 _ Fa
M19 A1905-384 100 10 1 2,001 2,001 »1.2 ' FA
M20 P1905-40 100 10 500 2,026 1013000 =12 FA
mM21 P19505-41 100 10 500 2,025 1012500 >1,2 FA
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