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RESUMEN

El aceite lubricante usado es un desecho que ha causado un grave dafio ambiental, ya sea
en el aire, en el suelo y en el agua. Dado este problema, se ha visto la oportunidad de
implementar un proceso en el que a este desecho se lo pueda aprovechar y reutilizar. A
partir del aceite lubricantes usado se pueden obtener combustibles alternativos similares a
los de venta comercial, es por eso que se ha redisefiado un sistema para craqueo catalitico
de estos aceites lubricantes usados que incluye una zona de calentamiento, de cragqueo y
una columna de destilacion.

A partir de este disefio, se eligio el material adecuado para la construccién que es el acero
inoxidable, por sus propiedades anticorrosivas, Yy resistencia a altas presiones y
temperaturas. También, se acoplo un sistema de bombeo y control de temperatura a lo
largo del proceso.

Durante la puesta en marcha, se realizaron pruebas de hermeticidad con agua, pruebas en
caliente con agua y una mezcla etanol-agua; y posteriormente pruebas de craqueo térmico
y catalitico. En la prueba de craqueo catalitico se utiliza como catalizador los alumino-
silicatos mesoporosos con Zn al 2% y vidrio como inerte.

Los resultados que se obtienen son favorables ya que se logré optimizar el craqueo al
cambiar el material del reactor e implementar un nuevo sistema de control de temperatura.



ABSTRACT

Used lubricating oil is a waste that has caused a severe damage to environment, air, soil
and water. Given this problem, there is an opportunity to start a process in which this waste
can be taken into advantage and reused. With this used lubricating oil we can obtain
alternative fuels similar to those sold in the market, and this is why a new system has been
redesigned for catalytic cracking of these lubricating oils that include a heating zone,
cracking and a distillation column.

With this design, the adequate material was chosen for the construction such as stainless
steel, due to its anticorrosive properties and its resistance to high pressure and temperature.
A pumping system as well as a temperature control system was also chosen to work
throughout the whole process.

During the process, sealing tests with water were done, warm system tests were run with
water and with a combination of both, water and ethanol and afterwards, thermic cracking
and catalytic cracking tests were also done. On the catalytic cracking test aluminum silicate
mesoporous were used as catalyzer with Zn 2% and glass as inert.

The obtained results are favorable since the cracking was optimized by changing the
material of the reactor and applying a new temperature controlling system.
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1. INTRODUCCION

1.1.Antecedentes

En la actualidad, el desarrollo de nuevas fuentes de energia es uno de los principales
desafios a los que se enfrenta la sociedad. Una alternativa son los combustibles sintéticos
que se pueden obtener a partir de los aceites lubricantes usados, conocidos también como
aceites quemados (Trujillo Cruz & Suntaxi Llumiquinga, 2009).El aceite quemado tiene un
alto potencial como combustible sintético ya que tiene un alto poder calorifico. Segun
Trujillo y Suntaxi, 1 m® de aceite usado contiene un valor energético de 40 000kJ (45kJ/kg)

(Trujillo Cruz & Suntaxi Llumiquinga, 2009).

Ademas, estos desechos representan un grave problema ambiental, ya que se producen en
grandes cantidades y contaminan suelo, aire y agua. Por lo que es necesario implementar
nuevas alternativas donde el desecho se reutilice como materia prima (Proafio & Crespo,
2009). Segun un estudio, 1 litro de aceite usado contamina 1 millon de litros de agua. Si se
gueman 5L se contamina 1millbn de m® de aire y para que el suelo se recupere de este

aceite, se requieren 15 afios (Acosta, Moctezuma-Zarate, Cardenas, & Gutiérrez, 2007).

Segun la Subsecretaria de industrias e innovacion tecnologica del Ecuador, en diciembre
del 2011 se recolectan 70.000 galones del aceite lubricante usado en la ciudad de Quito,
pero esta cifra sigue en aumento (MIPRO, 2011). En la ciudad de Quito desde el 2008
hasta la actualidad, la empresa privada Biofactor S.A. se encarga de la recoleccion,
almacenamiento y venta a la empresa Guapan como combustible alternativo para los
hornos cementeros (Aroil Lubricantes, 2015). El aceite lubricante usado junto con otros
combustibles como el bunker y el diésel, son quemados en estos equipos térmicos
(Vazquez, 2013). Este es uno de los planes para el control ambiental que ha implementado
el Municipio de Quito (MIPRO, 2011).

Existen otras alternativas para la reutilizacion del aceite lubricante, como por ejemplo su
conversion a combustibles como diésel y gasolina. El Laboratorio de Desarrollo de
Energias Alternativas (LaDEA) de la Universidad San Francisco de Quito ha explorado
esta posibilidad mediante el proyecto CAP-Fuel desde el afio 2008. La conversion del
aceite usado se ha realizado primeramente mediante cracking térmico (Jativa, 2011).

Actualmente el proyecto se enfoca al cracking catalitico ya que este permite una reduccion
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sustancial de la temperatura de operacion (LaDEA, 2014). A partir de estudios realizados
anteriormente en el proyecto CAP-Fuel, se han obtenido resultados positivos al tener como
producto final un combustible con caracteristicas similares al Diésel #2 (LaDEA, 2014).
Los estudios previos incluyen datos cinéticos, de disefio y construccion de un sistema de
reaccion, que a pesar de que se obtuvo resultados favorables, las condiciones de operacidn
no fueron las adecuadas (Alvarez, 2014) (Vargas, 2012). En la presente investigacion se
mostraran algunas de las mejoras realizadas en el disefio, construccion y puesta en marcha

del reactor de lecho fijo para la conversion de aceite lubricantes usados.

1.2.Justificacion del proyecto

El aceite lubricante usado producido y recolectado en grandes cantidades por mecanicas,
vulcanizadoras e industrias es la razén primordial para buscar nuevas soluciones al manejo
adecuado vy reutilizacion del mismo. En investigaciones previas realizadas sobre el craqueo
catalitico y térmico de aceites lubricantes usados, se presentaron algunos inconvenientes en
el disefio y construccion del reactor de lecho fijo utilizado para llevar a cabo estos
procesos. Se pudo observar que la construccién de un reactor mediante vidrio de
laboratorio, a pesar de su facilidad de obtencién y del menor costo, no era un material
adecuado para llevar a cabo la reaccion de craqueo térmico que requiere altas temperaturas
y hermeticidad. Asi, en el presente trabajo se realizd el disefio del reactor considerando
como material de construccidén el acero inoxidable, ya que éste resiste las condiciones de
operacidbn mas agresivas que son necesarias para llevar a cabo el proceso de craqueo

catalitico y térmico de aceites lubricantes usados.

La investigacidn en un nuevo disefio de reactor para la obtencion de un combustible
sintético a partir de aceites lubricantes usados, es de gran importancia ya que al cambiar el
material del reactor, de vidrio a acero inoxidable, i) reducira pérdidas de calor, ii) fugas de
material, i) serd& mas robusto y iv) tendrd una vida Util superior. Ademas permitird avanzar
hacia el objetivo final que es obtener un combustible que cumpla con las normas INEN

establecidas para poder comercializar posteriormente el combustible obtenido.
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1.3.0bjetivos

1.3.1. Objetivo general.
Implementacién de un reactor de lecho fijo en acero inoxidable para la obtencion de

combustibles sintéticos a partir de aceites lubricantes usados.

1.3.2. Objetivos especificos.
e Disefio del reactor de lecho fijo.
e Construccion del reactor de lecho fijo en acero inoxidable.
e Realizar la puesta en marcha en frio del reactor.
e Realizar la puesta en marcha en caliente del reactor.
e Realizar balance de masa del proceso de craqueo catalitico.
e Realizar balance de energia del proceso de craqueo catalitico.
e Realizar la caracterizacion y analisis del producto obtenido a partir del proceso de

craqueo catalitico.
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2. MARCO TEORICO
2.1.Aceite lubricante

El aceite lubricante es una sustancia liquida que se utiliza en la industria automotriz asi
como en diferentes equipos como, por ejemplo, en compresores o turbinas (Gulf Oil
International, 2015). Su funcién principal es evitar el desgaste originado por friccion o
rozamiento entre diferentes superficies, piezas 0 mecanismos metalicos que se encuentren

en movimiento, asi como servir de refrigerante, sellante y anticorrosivo (Gulf Oil
International, 2015).

El aceite lubricante puede ser de tres tipos, dependiendo de la base con la que esté
formulado: mineral,  sintética o semi-sintética (Ordofiez, 2012). El aceite mineral se
obtiene después de un proceso de destilacion y refinacidn del petréleo. El sintético se
obtiene de transformaciones quimicas y fisicas que optimizan las moléculas del mismo,
obteniendo un aceite de mejor calidad. La fabricacion de aceites sintéticos consiste en la
polimerizacion de moléculas de bajo peso molecular que se obtienen del cracking del
petroleo, con condiciones de operacion controladas que permitan obtener un aceite con una
baja volatiidad y alta viscosidad. Y por Ultimo, el aceite lubricante semi-sintético es la

union de los dos primeros (Veldzquez, 2013).

Las principales ventajas de usar el aceite sintético en diferentes motores y equipos, es su
alta estabilidad térmica, alto indice de viscosidad y su alta cantidad de aditivos, por eso su
costo es mayor comparado con el mineral (Vitess Motor Qil, 2010). Por el contrario, el
aceite mineral se lo lleva a un proceso de refinacion para eliminar los compuestos
parafinicos mejorando asi su punto de congelacién, asi como los nafténicos y aroméaticos
para mejorar su indice de viscosidad. Sin embargo, el aceite mineral al tener una minima
cantidad de aditivos, se convierte en un lubricantes mas econdémico, con menor viscosidad
y menor resistencia a las temperaturas (Vitess Motor Oil, 2010). Por estas razones es el

mas apto para realizar un craqueo térmico y catalitico.

2.2.Aceite lubricante usado

Una vez que el aceite lubricante es utilizado, este va perdiendo diferentes propiedades

fisico-quimicas, y se desagrada como consecuencia de las elevadas temperaturas, altas
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velocidades de cizallamiento, contaminacion externa y por el ambiente corrosivo en el que
se desempefia (Payri Gonzalez & Desantes Fernandez, 2005). Ademés, el aceite lubricante
se contamina con productos organicos de oxidacion o procedentes del desgaste de algunos
metales y solidos de los que esta compuesto el motor (Ministerio de Ambiente, Vivienda y
Desarrollo Territorial, 2006). Una vez que el aceite lubricante ha cumplido su tiempo de
uso dentro de los motores se convierte en un desecho conocido como aceite lubricante

usado (Ministerio de Ambiente, Vivienda y Desarrollo Territorial, 2006).

El aceite lubricante usado es un residuo liquido, cuya viscosidad depende de su uso y
procedencia (Gabinete de Salud Laboral y Medio Ambiente, 2006). Su color caracteristico
es negro, contiene diferentes sustancias y compuestos peligrosos que estan disueltos, entre
ellos los metales resultantes del desgaste del motor (Gabinete de Salud Laboral y Medio
Ambiente, 2006). Los contaminantes mas comunes de un aceite lubricado usado se
muestran en la Tabla 2.1. Esta composicion puede tener variar dependiendo del motor, la
contaminacion externa o la temperatura a la que se encontraba (Montoro, Pujol, & etal.,
2010).

Tabla 2.1: Contaminantes mas comunes del aceite lubricante usado (Montoro, Pujol, &
et.al, 2010)

Compuesto Consecuencia

Particulas metalicas Desgaste del motor
Desgaste metdlico y
oxidacion de particulas
Conductos con fugas
permiten el ingreso de
estas particulas al motor
Paso de los gases de la
Productos carbonosos combustion al deposito del
aceite en el motor (carter)
Condensacion del vapor
Agua de la combustion o del
sistema de refrigeracion

Oxidos metalicos

Polvo atmosférico e
impurezas

La recoleccion y el manejo de este residuo es de gran importancia ya que como menciona

la Agencia de Proteccion Ambiental EPA:
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“El aceite de motor usado de un cambio de aceite podria contaminar hasta un

millon de galones de agua dulce, equivalente al suministro anual para 50 personas” (EPA,
2012).

2.2.1. Reglamentos y proyectos sobre el aceite lubricante usado en el Distrito
Metropolitano de Quito.

Desde el 2004, el Municipio del Distrito Metropolitano de Quito, inicia la recoleccion del
aceite lubricante usado que dia a dia se genera en las diferentes mecénicas, vulcanizadoras,
industrias y concesionarias del Distrito (Beltran, 2012). Estos lugares tienen la obligacion
de entregar de forma gratuita a la empresa encargada de la recoleccion el desecho que se
recoge diariamente, y por ningin concepto comercializarlo, segun la Ordenanza Municipal
213 (Beltran, 2012). En el afio 2011 solo en la ciudad de Quito se recolectaron 70.000

galones al mes de este residuo provenientes de locales o fuentes fijas (MIPRO, 2011).

Este incremento se debe a la cantidad de vehiculos que cada vez aumenta y que circulan
diariamente en el Distrito Metropolitano de Quito. En el 2013 transitaron 400.000
vehiculos, con una tasa de crecimiento del 10-12% anual (Pacheco, 2014). Es decir, que
para el afio 2015 la cantidad de autos superara los 500.000 (Agencia Pdblica de Noticias
del Ecuador y Suramérica ANDES, 2012). Sin embargo, el Comex aprobd la restriccion en
la importacion de wehiculos y segin la Asociacion Ecuatoriana Automotriz (AEA), la
importacién de wvehiculos se reducira en un 55% para el 2015 (AEA, 2015). Francisco
Martinez, técnico automotriz, menciona que un vehiculo urbano que tiene un recorrido de

3000km cada 4 meses, cambia el aceite entre 3-4 veces al afio (Mosquera, 2010).

El aceite es un desecho insoluble, que contiene diferentes sustancias tdxicas y que sufre un
proceso de degradacion lento (EPA, 2012). Esta es la razon que su almacenamiento es un
factor importante que se debe considerar, segin la EPA (Environmental Protection
Agency), los recipientes usados para el almacenamiento de aceite lubricante usado deben

cumplir los siguientes requerimientos (EPA, 2012):

e Colocar una etiqueta en el recipiente con el nombre de la sustancia que contenga, en
este caso “aceite lubricante usado”.

e Mantener los recipientes en buenas condiciones, es decir que estos no sufran un
proceso de oxidacién, que no tengan fugas para evitar derrames del desecho.

e No mezclar el aceite lubricante usado con otro tipo de sustancias.

e Almacenar este residuo en lugares seguros y alejados del personal.
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Actualmente, el Ministerio de Industrias y Productividad, y el Ministerio de Ambiente
estan comprometidos con Biofactor S.A. en apoyar técnicamente el proyecto de
recoleccion y manejo de aceite lubricante usado para reducir los efectos negativos en el
medio ambiente. Ademas, estdn trabajando juntos en programas de ecoeficiencia y
renovacion industrial que se enfocan en apoyar a las empresas para que produzcan mas con
un menor efecto nocivo para el medio ambiente, es decir, con un menor gasto de recursos
(Ministerio del Ambiente, 2014).

2.3.Combustibles alternativos

La busqueda de nuevas fuentes de energia para sustituir los combustibles que se generan de
fuentes fosiles o no renovables, por combustibles alternativos provenientes de fuentes
renovables, es de gran importancia (AeroMundo, 2012). El aumento del precio y
agotamiento de fuentes fosiles como el petréleo, son las razones por las que se busca dar
solucién a este inconveniente, considerando como fuentes de obtencion la materia orgénica

y residuos que se generan en diferentes industrias (AeroMundo, 2012).

Los combustibles alternativos son aquellos que se obtienen a partir de la biomasa o
residuos agricolas, forestales, industriales, y humanos (Serna, Barrera, & etal, 2011).
Algunos ejemplos de estos combustibles se muestran en
(Hackenberg, 2010).

la siguiente Tabla 2.2

Tabla 2.2: Ejemplos de combustibles alternativos y su fuente de obtencion (Hackenberg,
2010)

Combustible Alternativo

Fuente de obtencidén

Método de obtencién

Almidon de maiz cafa de

Fermentacion de azucar

Bioetanol ; .
azucar y almidén

L Aceites vegetales, grasas .

Biodiesel g 9 Transesterificacion
animales

Biogas o biometano

Residuos agricolas

Romper lignocelulosa
en azucar con métodos
fisicos, quimicos y
enzimaticos

Biocombustibles (bioetanol y
biodiesel)

Algas

Fermentacion,
transesterificacion y
gasificacion

Combustibles liquidos
(bioetanol y biodiesel)

Biomasa lignoceluldsica de
plantas como desechos
agricolas o madereros

Métodos termoquimicos

como la gasificacion de

la biomasa y el proceso
de Fischer Tropsch
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2.4.Craqueo catalitico de combustibles

El catalytic cracking como su nombre lo indica proviene de las palabras “to crack” que
significa romper (Leidinger, 1997). En el proceso del cracking las moléculas que poseen
mayor peso molecular se rompen en moléculas mas pequefias, es decir aquellas que poseen

menor peso molecular (Leidinger, 1997).

El craqueo catalitico es el proceso que se lleva a cabo en presencia de un catalizador, en el
cual se descomponen los hidrocarburos pesados que son compuestos que poseen moléculas
con mayor peso molecular, en fracciones ligeras como las gasolinas (Caicedo, Mejia, &
etal., 2014). En este proceso los hidrocarburos pesados se exponen a altas temperaturas
entre 350°C y 450°C, y bajas presiones, en presencia del catalizador que favorecera la

produccion de ciertos compuestos (Kraus, 2014).

El craqueo catalitico se puede llevar a cabo en un reactor de lecho fluidizado o lecho fijo
(Caicedo, Mejia, & etal, 2014). Actualmente se llevan a cabo cualquiera de los dos
métodos, y cada uno presenta ventajas dependiendo del producto que se desea obtener
(Sotelo, Aguado, & et.al,, 2009). Sin embargo, el reactor de lecho fijo al tener el lecho de
particulas estatico en el interior de este, le convierte en un disefio simple, mas econémico y
facil de operar (Iborra, Tejero, & et.al., 2013).

El catalizador, que generalmente es solido en forma de granulos o polvo, acelera la
reaccion y rompe las moléculas del hidrocarburo a temperaturas menores respecto de
procesos Unicamente térmicos. Con el catalizador también se evita la formacion de coque y
residuos carbonosos que reducen el rendimiento de las fracciones livianas que se obtienen
(Sotelo, Aguado, & et.al.,, 2009). Los catalizadores mas utilizados para llevar a cabo este
proceso son las zeolitas sintéticas que son silicatos de aluminio acidos al estar unidos con
metales nobles como el platino. Estos son utilizados especialmente para el craqueo
catalitico de residuos solidos como plasticos y aceites en general (Villaquirdn & Mejia,
2014).

2.4.1. Catalizadores utilizados en el craqueo catalitico.
Durante el proceso de craqueo catalitico se utiliza variedad de catalizadores, entre los que
se encuentran los aluminosilicatos naturales que son tratados con &cidos, los que tienen una
combinacién de alimina-silicio sintéticas amorfas y, por Ultimo, los catalizadores de
aldmina-silicio  sintéticos cristalinos que también se los conoce como zeolitas o tamices

moleculares (Pineda, 2015).
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Las zeolitas estan conformadas por silicatos hidratados que estdn compuestos de aluminio
(Al) con sodio (Na), calcio (Ca), potasio (K) y una minima cantidad de agua (H20) (Klein
& Hurlbut, 2003). Estas zeolitas estan formadas por estructuras de tetraedros de AlO4 y
SiO4 Los atomos de Al y Si se encuentran en el centro de la estructura y los atomos de
oxigeno en los Vvértices, como se muestra en la Figura 2.1 (Picasso & Sun Kou, 2008). A
medida que a la zeolita se la expone a altas temperaturas, ésta va perdiendo moléculas de

agua sin afectar la estructura de la misma (Klein & Hurlbut, 2003).

—~ (/ ) Oxigeno
. \_

® @ Alumino Silicio

Figura 2.1: Estructura cristalina de las zeolitas

El catalizador de zeolitas presenta una alta actividad debido a que el proceso de craqueo
catalitico se lleva a cabo en tiempos relativamente cortos (Gary & Handwerk, 2003). El
cambio en el catalizador cada cierto tiempo es por la presencia de algunos elementos como
el vanadio, niquel, hierro, cobre presentes en los aceites pesados, que son el veneno para el
catalizador, asi como el nitrogeno que al reaccionar con los centros acidos del mismo baja

su rendimiento (Gary & Handwerk, 2003).

El uso de las zeolitas comparado con los catalizadores amorfos sintéticos y naturales, es
gue presentan una mayor actividad, menor produccion de coque, mayor rendimiento en
gasolina para cierta conversion, asi como también la obtencién de productos con menor
porcentaje de compuestos parafinicos y aromaticos (Gary & Handwerk, 2003). En esta
investigacion utilizan los alumino silicatos mesoporosos con Zn al 2%, sintetizado en el
Departamento de Ingenieria Quimica de la Universidad San Francisco de Quito. El uso de
zinc en la preparacion de la zeolita mantiene y retiene la cristalinidad de la misma

comparada con otros metales alcalinos o alcalinotérreos (Pineda, 2015).
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2.5.Disefno del proceso
El disefio del proceso consiste en plantear un sistema completo para el craqueo catalitico
de aceites lubricantes usados. El sistema consta en una zona de calentamiento, donde el
aceite adquiere la temperatura deseada, la zona de craqueo que consiste en el reactor de
lecho fijo, y una columna de destilacion donde los vapores generados ingresan al

condensador posterior. El proceso es descrito en un diagrama de bloque en la Figura 2.2.

Productos
gaseosos
Almacenamiento _ Craqueo o Productos
de la materia Calentamiento catalitico Destilacion |——=>
prima liquidos
Residuos

Figura 2.2: Disefio del proceso

2.5.1. Reactor de lecho fijo para el cragueo catalitico.
El craqueo catalitico se efectia en un reactor de lecho fijo, formado por el catalizador y
material inerte .La reaccidn quimica consiste de 3 fases: liquido (aceite lubricante usado),
solido (catalizador) y productos gaseosos formados a partir del craqueo. En este caso, la
eleccion mas acertada consiste en un reactor de lecho fijo en el que se hace fluir el aceite
ya sea de forma ascendente, descendente o transversal, a través del catalizador que
generalmente se retiene con tamices que poseen ranuras o pequefias perforaciones por las
que el fluido pueden atravesar (Sinnott & Towler, 2012). Posteriormente los vapores
craqueados son separados en una columna de destilacion donde seran condensados y
recolectados (Sivasankar, 2008). Sus principales ventajas y desventajas de usar ese tipo de

reactor son las que se muestran en la Tabla 2.3.
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Tabla 2.3: Ventajas y desventajas de un reactor de lecho fijo (Davis & Davis, 2003)

Ventajas

Desventajas

e Facil de limpiar (Davis & Davis, 2003) .

e Usado en
(Davis & Davis, 2003)
e Mayor
catalizador (Coker, 2001)

conversion  por

procesos petroquimicos

peso de

Canalizacion del

flujo de

liguido a

través del lecho de catalizador provoca

zonas muertas (Coker, 2001)

Para el disefio del reactor se utilizd la cinética de trabajos anteriores considerando una

reaccion global de la siguiente forma (Vargas, 2012) (Alvarez, 2014).

A->B+C+D
C30H62 - Cl3H28 + C12H24 + C5H10
TRICONTANO  TRIDECANO  DODECENO  PENTENO

Los datos cinéticos que se obtienen de estudios anteriores son los que se observan en la

Tabla 2.4.

Tabla 2.4: Datos cinéticos de la reaccion

Datos cinéticos Simbolo Valor Unidades
Orden de la reaccion n 1 [—]
Constante cinética k 0,04486 [1/min]
o o , l mL J
Constante cinética modificada k 0,0098 minsg
, L, k]
Energia de activacion Ea 370,39 [—]
mol

De igual manera, se debe realizar el disefio de este reactor de lecho fijo a partir del balance

de masa de un reactor de flujo en pistdn (PFTR) isotérmico de la Figura 2.3, considerando

un flujo idealizado (Bartholomew & Farrauto, 2006).
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Figura 2.3: Nomenclatura para un reactor de flujo en piston

El balance de masa para el reactor de flujo en piston se desarrolla a continuacion:
E-S—-G=A

F, — (, + dF,) — (=1,)dV = 0

Donde:

E,,: flujo molar de alimentacion [mol/min]
F,: flujo molar de salida [mol/min]
Se sabe que:

dF, = d[Fy (1 = X,)] = —F,dX,
Sustituyendo este valor en el balance de masa general, se obtiene la siguiente expresion:
FyodX, = (=1,)dV

Se integra la expresion anterior:

|4 A
f av f 9
Eyo
0 0
Resolviendo la integral:

\4 X ax -,
— =L = [larZa Ecuacién 2.1
Fao  Cao 0 -1y

La constante cinética k se relaciona con la masa del catalizador W, a partir de la siguiente
relacion:

kKW =kV Ecuacion 2.2
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Doénde:

V: volumen del reactor [mL]
W: masa catalizador Lg]

k: constante cinética [1/min]
k': constante cinética modificada mﬁg]

Resultando en la siguiente ecuacion:

}Z—O = fOXAf Ci% Ecuacion 2.3
Dénde:
W masa del catalizador Lg]
F,,: flujo molar [mol/min]
X ,: conversion [—]
—1,: velocidad de reaccion [mol/min g]

Para la velocidad de reaccion se considera una reaccidn de primer orden, asi como un

factor de expansion e,, en el que la forma general de la reaccion es la mencionada

anteriormente.
-, =k'C, = k’CAO% Ecuacion 2.4
Donde:
g4 =V, % : factor de expansion [—]
C,o: concentracion inicial [mol/L]

La masa de catalizador se calcula a partir de la siguiente ecuacion:

W=2[-(1+¢) In(1-X,) —&,X,] Ecuacion 2.5
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Los valores de los parametros para el disefio se muestran en la Tabla 2.5. Considerando
que el volumen del reactor se considera el mismo utilizado en el estudio de la cinética. Se

considera también que el tiempo de residencia se define como = =V/V.

Tabla 2.5: Parametros de disefio

Parametros Simbolo Valor Unidades
Conversion deseada Xy 0,6 -]
Volumen del reactor 4 157 [mL]

Caudal de alimentacion 14 50 m—L
min

Tiempo de residencia T 3,14 [min]
Temperatura T 330 [°C]
Largo del reactor L 125 [cm]
Diametro del reactor ? 1,27 [cm]

El diametro del reactor se consider6 de ¥ pulgada por facilidad en los accesorios y tubos

de acero utilizados en la construccion.

Al resolver las ecuaciones anteriores, se determina el factor de expansion y la masa de

catalizador para el disefio del reactor de lecho fijo como se muestra en la Tabla 2.6.

Tabla 2.6: Valores calculados de los parametros de disefio para el reactor de lecho fijo

Parametros Simbolo Valor Unidades
Factor de expansién &a 2 -]
Masa del catalizador w 7,89 lg]

. . g
Densidad del catalizador Pp 0,23 [m_L]

De esta manera se disefia el reactor para craqueo catalitico de aceites lubricantes usados.

2.5.2. Sistema de calentamiento considerando transferencia de calor por
conveccion interna forzada.

En la transferencia de calor existen tres mecanismos en los que se lleva a cabo el

intercambio térmico entre un cuerpo que tiene mayor temperatura frente a otro que tiene

una menor temperatura. Estos mecanismos se dividen en conduccion, conveccion y

radiacion (Cengel & Ghajar, 2011).
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La transferencia de calor por conduccién se lleva a cabo cuando en un sélido, el calor fluye
desde una region de mayor temperatura a una region de menor temperatura. Esta
trasferencia de calor dependerd de la conductividad térmica del solido (Kreith, Manglik, &
etal, 2012). Por el contrario, la transferencia de calor por radiacion, es la cantidad de calor
radiante 0 energia que sale de una superficie a otra sin que exista contacto entre estos o0
algin solido conductor (Kreith, Manglik, & et.al.,, 2012).

La transferencia de calor por conveccion ocurre entre un fluido que se encuentra en
movimiento natural o forzado, a través de una superficie, en el que ambos poseen
diferentes temperaturas (Incropera & De Witt, 1999). El movimiento del fluido es natural
cuando existe un gradiente de densidades, y forzado, cuando el fluido es inducido por un
gradiente de presion generado por compresores, bombas o ventiladores presion (Kreith,
Manglik, & et.al., 2012).

Cuando se lleva a cabo la transferencia de calor por conveccién, se debe considerar las
propiedades del fluido como la viscosidad, conductividad térmica, calor especifico, flujo
(turbulento o laminar) y velocidad del mismo (Cengel & Ghajar, 2011). De igual manera se
debe considerar la geometria del medio material por el que vaya a circular este fluido
(Cengel & Ghajar, 2011).

La conveccion forzada de igual forma puede ser de tipo flujo externo o flujo interno
(Incropera & De Witt, 1999). En el interno, el flujo es impulsado al interior de la
superficie, ya sea por un compresor 0 una bomba en el caso de gas o liquido
respectivamente (Incropera & De Witt, 1999). Al contrario, en la conveccion externa
forzada, se produce el intercambio térmico entre la superficie y el fluido en movimiento,
impulsado por una bomba o un compresor que lo hacen fluir alrededor de ésta (Incropera
& De Witt, 1999). El perfil de temperatura para la transferencia de calor por conveccion se
observa en la Figura 2.4
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Pared
del Tubo
: i
T maxi |
tubo i
ﬁmt.:iente : Ambiente
caliente ' .
i frio

T liquido

1

Figura 2.4: Perfil de temperaturas para la transferencia de calor por conveccion

Para poder realizar el disefio del cilindro de precalentamiento del aceite lubricante usado,
se considera la transferencia de calor por el mecanismo de conveccion interna forzada
(Mills, 1992). Para ello se utiliza como forma geométrica, un tubo que estad envuelto con un

elemento de calentamiento eléctrico aislado como se observa en la Figura 2.5.

Aislamiento

Calentamiento
eléctrico

Tubo

Figura 2.5: Mecanismo de conveccion interna forzada con elemento de calentamiento
eléctrico

Una vez planteado el mecanismo de conveccion interna forzada, se detallan los parametros

de disefio a considerarse en la Tabla 2.7.
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Tabla 2.7: Parametros de disefio

Parametros Simbolo Valor Unidades
Diametro del cilindro D 0,0127 [m]
Temperatura de entrada Tentrada 373 (K]
Temperatura de salida Tsatida 623 (K]
Densidad del aceite p 877 [Kg/m?3]
Capacidad calorffica del aceite Cp 2432 U/ /kgK]
Conductividad térmica del aceite k 0,145 [W/mK]
Viscosidad dinamica del aceite U 0,113 [Ns/m?]
Potencia P 2000 (W]
Caudal de alimentacion v 50 [mL/min]

Numero de Reynolds

El nimero de Reynolds estd definido como el producto de la velocidad masica por unidad
de éarea, G, por el didmetro del tubo, D, sobre la viscosidad dindmica del fluido u y se

expresa mediante la siguiente Ecuacion 2.6 (Mills, 1992)

G-D

Re = " Ecuacion 2.6
Donde:
G: es la velocidad méasica por unidad de area [kg/s - m?]
D: diametro del tubo [m]
u: Viscosidad dinamica del fluido lkg/s - m]

La velocidad masica se define como el flujo méasico m, sobre el area transversal del

cilindro como se muestra en la siguiente ecuacion:

G = Aﬁ Ecuacion 2.7
Dénde:
m: Flujo masico lkg/s]

A,: Area del cilindro: 72 [m?]
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Al reemplazar la Ecuacion 2.7 en la Ecuacion 2.6 se obtiene la siguiente Ecuacion 2.8 para

el célculo del nimero de Reynolds (Mills, 1992):

477 -y
Re = — Ecuacion 2.8
TiDu

Para un Reynolds menor a 2100 se considera flujo laminar, lo que permite suponer las

siguientes ecuaciones para el resto de célculos.

Coeficiente de transferencia de calor promedio

El coeficiente de transferencia de calor, h,,estd definido como el nimero de Nusselt, Nu,

por el cociente entre la conductividad térmica del fluido,k, por el didmetro del cilindro D:

h. = NuDg Ecuacion 2.9
Donde:
Nup,: NUmero de Nusselt [—]
k: conductividad térmica del fluido [W /mK]
D: diametro del cilindro [m]

Se considera que la temperatura de la pared del cilindro es uniforme, ya que tiene un
elemento de calentamiento con un flujo uniforme sobre la superficie. Por lo que el ndmero

de Nusselt tiene el siguiente valor constante (Mills, 1992):

Nu, = 4.36 Ecuacion 2.10

Longitud del cilindro del calentamiento

Para calcular la longitud del cilindro de calentamiento se debe realizar un equilibrio de
calor como se observa a continuacion (Mills, 1992). El equilibrio viene dado por el
producto entre el flujo de calentamiento del elemento, g, por el area transversal del cilindro
definido como mDL,igualado al producto entre el flujo masico m,la capacidad calorifica
del fluido, C,, y el gradiente de temperatura. La formula se observa en la siguiente

ecuacion.
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qnDL = mC, (Tsaiaq — Tentraaa) Ecuacion 2.11
Dénde:
q: flujo de calentamiento del elemento (W /m?]
D: diametro del cilindro [m]
m: Flujo masico kg/s]
C,: Capacidad calorifica del fluido [J/kgK]
T: temperatura [K]
L: longitud del cilindro de calentamiento  [m]

Se despeja la longitud del cilindro de la Ecuacion 2.11 se obtiene la siguiente expresion

(Mills, 1992):

L _ mcp(Tsalida_ entrada)

Ecuacion 2.12

El flujo de calentamiento del elemento viene dado por el cociente entre la potencia del

calentamiento eléctrico sobre el area del cilindro. Resolviendo las ecuaciones anteriores, se

determinan los parametros calculados para el disefio del cilindro de calentamiento los

cuales se muestran en la Tabla 2.8.

Tabla 2.8: Parametros utilizados para el disefio del cilindro de calentamiento

Parametros Simbolo Valor Unidades
Flujo masico ) 3,65x10™ lkg/s]
Area del cilindro Ac 1,27x10™ [m?]
Flujo de calentamiento q" 1,58x10’ (W /m?]
Numero de Reynolds Re 0,324 [—]
Numero de Nusselt Nu 4,36 [—]
Coeficiente de transferencia de calor h 49,8 [W /m?K]
Longitud cilindro de calentamiento L 25 [m]
Volumen sistema de calentamiento 4 317 [mL]
Tiempo de residencia T 6,34 [min]
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El flujo méasico m, estd definido como el producto entre la densidad del fluido, p, y el

caudal de alimentacion, V.

2.5.3. Columna de destilacion flash.
Una vez que se lleva a cabo el cracking térmico y el catalitico, se procede a una
destilacion para separar las diferentes fracciones de hidrocarburos obtenidas. En la
destilacién se lleva a cabo la separacion de las fracciones livianas considerando sus puntos
de ebullicion (McCabe, Smith, & et.al., 2002). Existen dos métodos por los que se pueden
llevar a cabo la destilacién. El primero se basa en la produccion de vapor, mediante la
ebullicion de una mezcla liquida que se desea separar en fracciones y la condensacion de la
fraccion liviana sin recircular el liquido nuevamente a la columna. El segundo método
consiste en recircular una parte de este condensado nuevamente a la columna para entrar en

contacto con los vapores que ascienden por la misma (McCabe, Smith, & et.al., 2002).

El primer método se conoce como destilacion instantdnea o flash y consiste en la
vaporizacion de una fraccion definida de una mezcla liquida. Por lo tanto, para que exista
la separacion del vapor y del condensado se requiere que la mezcla se encuentre en
equilibrio con el liquido residual. ElI esquema de la destilacion flash se observa en la Figura
2.6 (McCabe, Smith, & et.al., 2002).

Figura 2.6: Esquema de una destilacion flash

En la destilacion flash, primero la alimentacion precalentada se controlada con una véalvula.

Los vapores que se forman abandonen la columna por la parte superior conteniendo los
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componentes mas volatiles. El liquido residual abandona la columna por la parte inferior
conteniendo los componentes menos volatiles (Costa Lopez, Cervera March, & etal,
1991). Estas columnas de destilacion generalmente son cilindros verticales que se les
agrega un relleno de objetos sélidos o platos para asegurar el contacto entre el vapor y el
liquido (Costa Ldpez, Cervera March, & etal., 1991). Los rellenos son elementos sélidos
que deben ser inertes con las fases circulantes y que estdn distribuidos en la columna
(Costa Ldpez, Cervera March, & etal., 1991). Estos rellenos pueden ser de diferentes
tipos dependiendo del area superficial que posean, estos incluyen los anillos raschig,
anillos pall, silla intalox, anillo lessing, entre otros (Costa Lopez, Cervera March, & et.al.,
1991).

Para el disefio de la columna de destilacion, se calcula el didmetro de la misma a partir de
la siguiente Ecuacion 2.13 (McCabe, Smith, & et.al., 2002):

0= [@NE24)(T+273)(760) Ecuacion 2.13

7(w)(3600)(P)(273)
Donde:

V: flujo molar [kmol/h]
T temperatura [°C]

u: relacién de densidades (0.5-0.6) [—]

P: presion [mmHg]

Se definen los parametros de operacion como se indica la Tabla 2.9 y a partir de la

Ecuacién 2.13 se calcula el didmetro de la columna de destilacion.

Tabla 2.9: Parametros de operacion para la columna de destilacion

Parametros Simbolo Valor Unidades

Presion P 760 [mmHg]

Flujo molar Vv 0,045-0,15 [kmol/h]
Temperatura T 350 [°C]
Diametro de la columna de destilacion @ 4-8 [cm]
Numero de platos equivalentes N 6 (-]
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El didmetro de la columna de destilacion depende de los componentes de la mezcla, en este
caso el aceite lubricante posee compuestos entre C15-Cso. Ademés de que se considera un

caudal inicial maximo de operacion que puede existir de 600 [mL/min].

Para determinar el largo de la columna se considera la siguiente relacion:

% <20 Ecuacion 2.14
Doénde:
L: altura de la columna [em]
D: didmetro de la columna [em]

Para el caso de estudio se considera una relacion de un valor de 13 veces el largo de la
columna con respecto al diametro de la misma. Por lo que los pardmetros de disefio de la

columna de destilacién se muestran en la Tabla 2.10.

Tabla 2.10: Pardmetros de disefio para la columna de destilacion

Parametros Simbolo Valor Unidades
Diametro de la columna D 7,62 [em]
Altura de la columna L 100 [cm]

El flujo de alimentacion entra en un punto intermedio de la columna de destilacion.
Posterior a la destilacion, los vapores producidos entran a un condensador para la

recoleccioén del producto deseado.

Una vez realizado el disefio de cada seccion del sistema de craqueo catalitico de aceite
lubricantes usado para la obtenciébn de combustible alternativo, se muestra el esquema

completo del mismo con sus dimensiones a escala en el Anexo 7.1.

2.5.4. Sistema de control de temperatura.
El sistema de control de temperatura se basa en una regulacion proporcional cuando el
elemento de control final de regulacion efectia un movimiento o una carrera proporcional
a la magnitud de la desviacion con referencia a una posicion inicial correspondiente a una
sefial de error nula (Roca, 2002). El diagrama de bloques del controlador proporcional se

muestra en la Figura 2.7.
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Figura 2.7: Diagrama de bloque del controlador proporcional

En el caso de esta investigacion, el controlador proporcional va a estar dado por el Set
Point de temperatura que se le proporcione con el fin de mantener una estabilidad en la
temperatura deseada. El elemento de control final es la temperatura generada por la
resistencia eléctrica, es decir, la niquelina. ElI proceso a controlar, es la zona de
calentamiento descrita anteriormente, que tiene como objetivo, mantener una temperatura
constante durante el proceso de operacion. La retroalimentacion del proceso, a través de las
termocuplas, permite ajustar la constante de proporcionalidad dependiendo del error al

comparar la sefial censada con el punto de consigna.

2.6.Criterios para la construccion del sistema
La seleccion adecuada del material de construccion de piezas y equipos en cualquier
disefio de proceso, es una de las decisiones mas importantes. A continuacion se detallan
todos los requisitos y factores para la eleccion correcta del material para elaborar piezas y

equipos (Romeva, 2008).

e El material de eleccion debe cumplir y responder a la funcion que tenga el equipo, es
decir que se deben considerar las propiedades fisicas y mecanicas que el material puede
soportar.  Para esto, se debe conocer su resistencia mecanica, su rigidez, sus
propiedades deslizantes, sus propiedades térmicas, eléctricas y dpticas, entre otras.

e Como segundo factor que se debe conocer es el proceso de fabricacion que se llevarad a
cabo para la conformacién de la pieza. Esto significa que a pesar que el material posea
las propiedades que se requieren, no siempre su proceso de elaboracion y de acabado
sera el deseado, el disponible, y que tenga un costo de elaboracién moderado.

e Para la eleccion del material se recomienda basarse en aplicaciones anteriormente

experimentadas, asi como en materiales que normalmente se usan.
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e Considerar las propiedades del fluido con el que se va a trabajar, es decir su

viscosidad, volatilidad, poder calorifico, densidad, entre otras propiedades.

Los materiales utilizados para disefiar piezas y equipos son varios, pero cada uno se
diferencia por su composicidn quimica, estado que puede ser sélido, liquido o gas,
estructura que puede variar entre amorfa y cristalina, impurezas, componentes, entre otros.
Estos materiales se dividen en tres grupos principales: metales metéalicos como el acero,
aluminio y laton; materiales a base de polimeros como los termoplasticos o los elastomeros

y el tltimo las ceramicas (Romeva, 2008).

En el caso de esta investigacion, el material seleccionado debe resistir altas temperaturas y
presiones de operacién que se llevan a cabo en el proceso de craqueo térmico y catalitico
de aceites lubricantes usados. Ademas, debe ser un material con propiedades anticorrosivas
ya que se trabaja directamente con hidrocarburos. Una vez conocida la teoria para la
adecuada seleccion de material para el disefio de cualquier proceso, se ha considerado que
para este proyecto el material mas adecuado es el acero inoxidable. Se elige este material
debido a que posee propiedades anticorrosivas, ademas de mejorar las propiedades

mecénicas del mismo cuando esta expuesto a altas temperaturas.

Este contiene aleaciones de Hierro (Fe) como elemento base, aleaciones de Cromo (Cr)
con un porcentaje minimo de 10.5% y por ultimo carbono (C) con un porcentaje minimo
del 1.2% (Romeva, 2008). Todos estos elementos conforman el acero inoxidable y le

aportan sus propiedades caracteristicas del mismo.

A este material se le puede agregar aleaciones de otros elementos como Ni, Si, Mn, Mo,
Ti, y Nb para mejorar las propiedades especificas de este material (Romeva, 2008).
Algunas de estas propiedades del acero inoxidable son (Romeva, 2008) (Hidalgo Togores,
2010):

e Alta resistencia a la corrosion.

e Buen comportamiento mecanico.

e Alta resistencia a la oxidacién a temperaturas elevadas.
e Féacil limpieza vy esterilizacion.

e Material resistente y duradero.

e Excelente relacion calidad-peso.
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Dentro de la division de los aceros inoxidables, se encuentran tres diferentes tipos segun su

composicion. A continuacion se presenta la Tabla 2.11 con los diferentes tipos de acero

inoxidable.

Tabla 2.11: Tipos de aceros inoxidables, caracteristicas, propiedades y ejemplos (Romeva,

2008)

Tipo de acero

inoxidable

Caracteristicas

Propiedades

Ejemplos (Segun
Normativa AlSI)

Martensitico

Contenido de Cr
(11-18%)y de C
(<=0,10-0,50%)

Buena templabilidad, alta
resistencia, alta dureza, tenacidad
moderada, alta resistencia a la

corrosion

AIS| 420, AISI
431. AISI -440C

Ferritico

Contenido de Cr
(13-27%) y de C
(<=0,10-0,20%)

Propiedades mecénicas moderadas,
baja tenacidad, soldabilidad
aceptable

AISI 409, AISI 430

Austenitico

Aleaciones de
Cromo y Niquel

Resiste temperaturas superiores a
850°C 0 a temperaturas criogénicas
de -200°C, baja templabilidad, alta
tenacidad, alta resistencia a la fatiga,
alta resistencia a la corrosion, alta

resistencia a altas temperaturas.

AIS| 301, AISI
304, AISI 316,AISI
316L

Al revisar cada una de las propiedades de los diferentes tipos de acero inoxidable, y

considerando que el proceso que se va a llevar a cabo en este proyecto, es el craqueo

catalitico a altas temperaturas del aceite lubricante usado para la conversion a diésel se

selecciond como el material mas adecuado al acero inoxidable AISI 316L. Por cuanto el

aceite posee una alta viscosidad, es volatil, con un alto poder calorifico y que al estar en

contacto con superficies de bronce y cobre pueden provocar corrosion (Romeva, 2008).

El acero inoxidable AISI 316L (0.03%C), es una modificacion del 316 (0.08%C), con un
bajo porcentaje de carbono, es de tipo austenitico, con la siguiente composicion: 17% de

Cr, 12% de Niy 2% de Mo (Romeva, 2008). Al tener un porcentaje minimo de Molibdeno,

este material tiene una mayor resistencia a la corrosion, principalmente cuando existe una

baja tension (Sierra, Bravo, & etal, 2014). Ademas mejora sus propiedades mecanicas

cuando el material este expuesto a altas temperaturas (Sierra, Bravo, & et.al.,, 2014).
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2.7.Caracterizacionde la materia prima y del producto final

La caracterizacion del aceite lubricantes usado y del producto que se obtiene del craqueo

térmico y catalitico, se basa en las siguientes técnicas detalladas a continuacion.

2.7.1. Ensayo de destilacion por cromatografia de gases y espectroscopia de

masa (GC-MS).
La técnica instrumental de GC-MS mostrada en la Figura 2.8, es la combinacion de
cromatografia de gases, como método de separacion y espectrometria de masas, como
método de deteccion e identificacion de componentes presentes en una mezcla de
compuestos (McMaster, 2008). Con esta técnica se realizan andlisis de sustancias que son
suficientemente  volatiles (McMaster, 2008). De igual forma, esta técnica permite

temperaturas de elucion de hasta 500°C para compuestos estables (Hubschmann, 2015).

Control de flujo Pum|°_i’iicmr ” ’ \
T { I ‘\\ Espectro

| ~
Detector de masas
\ I
Columna

Horno

Gas portador

Figura 2.8: Esquema de la técnica instrumental GC-MS

El andlisis consiste en inyectar la muestra en una corriente de gas inerte pasa por capilares
empaquetados de silica fundidos, y que al abandonar la columna son examinados en el
analizador de masas (McCabe, Smith, & etal, 2002). Como resultado del andlisis se
obtienen espectros en los cuales se puede determinar la estructura molecular de cierto

compuesto a partir de su peso molecular y su fragmentacion (McMaster, 2008).

El equipo que se usa para el andlisis de los compuestos presentes en las fracciones de
petroleos, es el GC-MS de marca Shimadzu modelo QP2010 Ultra mostrado en la Figura
2.9 (Shimadzu Corporation, 2015).
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Figura 2.9: GC-MS de marca Shimadzu modelo QP2010 Ultra

2.7.2. Determinacion de gravedad API.
La gravedad especifica es la medida de densidad que se usa para comparar un producto
pesado o hidrocarburo con el agua, a una misma temperatura (Roldan Viloria, 2008). La
densidad es una propiedad de los fluidos que disminuye si aumenta la temperatura e
incrementa si el compuesto es mas pesado (Roldan Viloria, 2008). La gravedad especifica
de un compuesto se puede medir con grados APl o Baumé, en los que se considera una
temperatura de referencia de 15.6°C o 60°F (Mott, Mecanica de Fluidos, 2006).

La gravedad API (American Petroleum Institute), se calcula a partir de la siguiente

Ecuacion 2.15 (Mott, Mecénica de Fluidos Aplicada, 1996) y las tablas de correccion.

Grados API = % — 1315 Ecuacién 2.15

Donde:
sg: gravedad especifica a 60°F [—]
°API: Grados API [-]

En la Tabla 2.12 se muestran los valores del °API para diferentes tipos de combustibles
comerciales (Intriago, 2014).
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Tabla 2.12: Grados API para los tipos de combustibles comerciales (Intriago, 2014)

Tipo de Combustible °API

Gasolinas (Extra y Super) 49-61

Jet Al/Diesel 1 39-51
Diesel 2/Premium 35,9-66,4

La gravedad API presente en los combustibles que se obtienen en este proyecto se analiza
en un picnometro que nos provee el Laboratorio de Control de Calidad el Beaterio. Este

picnémetro es se observa en la Figura 2.10.

Figura 2.10: Picndmetro para medicion de grados APl (Roldéan Viloria, 2008)

2.7.3. Determinacion del contenido de azufre.
El contenido de azufre presente en los combustibles provoca el desgaste de los segmentos
y la camisa de los motores, este desgaste corrosivo se debe a la condensacion del agua y
los compuestos que contienen azufre provenientes de la combustion (Payri & Desantes,
2005). El contenido de azufre depende si son combustibles destilados o residuales, para
los primeros, la concentraciébn méaxima de azufre oscila entre el 1-2%, y para los residuales
entre 3.5-5% (Payri & Desantes, 2005).

Es por eso que para el andlisis del contenido de azufre de la aceite lubricante usado y del
combustible sintético que se obtiene como producto, se usa el equipo analizador de azufre

en aceite por fluorescencia de rayos X (Horiba Jobin Yvon, 2015). Los resultados que se
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obtienen de este equipo se basan en la norma ASTM 4294, ademas mide rangos de
contenido de azufre entre 0-9.999% vy la cantidad de muestra usada varia entre 4-10mL
(Horiba Jobin Ywvon, 2015). La marca de este equipo es HORIBA JOBIN YVON vy el
modelo SLFA-2100/2800. Este equipo se encuentra en el Laboratorio de Control de
Calidad el Beaterio y se observa en la Figura 2.11 (Horiba Jobin Yvon, 2015).

Figura 2.11: Analizador de azufre marca HORIBA modelo SLFA 2100/2800

2.7.4. Viscosidad cinematica.
En la dindmica de fluidos, se define a la viscosidad cinematica como la razén de la
viscosidad dindmica en la densidad del fluido (Mott, Mecéanica de Fluidos Aplicada, 1996).

Y se define con la siguiente ecuacion:

v =% Ecuacion 2.16
Donde:
v: velocidad cinematica [m?/s]
n: viscosidad dinamica [kg/ms]
p: densidad [kg/m3]

De manera experimental, la viscosidad cinematica es proporcional al tiempo que tarda en
fluir el volumen determinado de un liquido a través del viscosimetro (McCabe, Smith, &
etal., 2002). Para éste andlisis, se usa un viscosimetro de Canon Fenske que se basa en las
normas ASTM D-445, ASTM-6822 y ASTM D-93 (Servicio de Acreditacion Ecuatoriano,

2014). Este viscosimetro utilizado se observa en la siguiente Figura 2.12.



Figura 2.12: Viscosimetro cinematico
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3. CONSTRUCCION

3.1.Construccion del sistema para el craqueo catalitico de aceites

lubricantes usados
Una vez diseflados las zonas principales del sistema de craqueo catalitico, y elegido el

material mas adecuado para este proceso, se procede a su construccion.

3.1.1. Construccion del sistema de calentamiento.
La construccion del sistema calentamiento, estd conformado por diferentes elementos que

se detallan a continuacioén:

El calentamiento se da en un tubo de acero inoxidable 316L, largo de 250cm, con un
diametro de 1,27cm, espesor de la pared de 0,08cm y con calentamiento eléctrico externo

formado por la niquelina. Este elemento se muestra en la Figura 3.1.

Figura 3.1: Tubo de acero inoxidable que conforma la zona de calentamiento

La niquelina a utilizarse, es una resistencia en forma de espiral que convierte la energia
eléctrica en calor. Este elemento tenia una longitud de 480cm y una potencia tedrica de
2000 Watts a 220V. Debido a que la superficie a calentarse es un metal conductor que se
pondra al rojo vivo, fue indispensable aislar totalmente la niquelina con anillos de
ceramica. La niquelina aislada con anillos de cerdmica se observa en la siguiente Figura
3.2.

-

AN /“"\'\"

Figura 3.2: Anillos de cerdmica cubriendo la niquelina
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Para evitar que el calor de la niquelina se disipe por los alrededores, se coloca una manta
de calentamiento de fibra ceramica. La fibra ceramica de marca Calorcol, con una densidad
de 96 kg/m® y una resistencia hasta una temperatura de trabajo de 1260°C vy se la coloca

alrededor del tubo con la niquelina en rollada como se muestra en la Figura 3.3.

Figura 3.3: Cubierta de fibra ceramica alrededor de la niquelina

Las termocuplas tipo K que se utilizaron para el control y lectura de temperaturas, se
colocaron herméticamente dentro de un accesorio “Te” considerando la siguiente ubicacion

de la misma como se observa en la siguiente Figura 3.4.

Figura 3.4: Termocuplas tipo K

Las tres termocuplas tipo K que se colocan en el sistema se acoplan al sistema de control
de temperatura ajustable, y fueron distribuidas de la siguiente manera. La termocupla 1 se
coloca a la salida del sistema de calentamiento, es decir a la entrada del reactor de lecho
fijo. La termocupla 2 se ubica a la salida del reactor de lecho fijo y por dltimo la
termocupla 3 se coloca en la parte superior de la columna de destilacion para leer la

temperatura de los vapores generados.

El sistema de control de temperatura utilizado para la construccion del sistema de craqueo

catalitico, fue construido por estudiantes de la clase de Electronica para Ingenieria y guiado
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por el Ing. Nelson Herrera, docente de la carrera de Ingenieria Electronica de la
Universidad San Francisco de Quito. Este controlador ajustable de temperatura mostrado
en la Figura 3.5 consta de los siguientes dispositivos electronicos: controlador Arduino
UNO genérico de 5V, relé en estado sélido de 225V y 25A y un display LCD en el que se
puede observar la lectura de las temperaturas detectadas por las tres termocuplas

distribuidas a los largo de todo el sistema.

Figura 3.5: Controlador de temperatura ajustable

Antes de empezar la puesta en marcha, la temperatura deseada de operacion se debe
establecer una vez prendido el dispositivo, ya que el sistema tomara esta temperatura como
referencia para inicializar el controlador (controlador superior). Este instructivo de

operacién se muestra en el Anexo 7.2.

El sistema de control de temperatura utiliza las termocuplas y un sensor extra de
temperatura limite (controlador inferior), con el fin de evitar fluctuaciones a lo largo de los
experimentos. Debido a las altas temperaturas que se requieren en el proceso, es necesario
conectar la niquelina a una fuente de 220V en serie con el relé de control. Este se abrira o
se cerrara dependiendo de la sefial enviada por el controlador y el limite de temperatura
establecido en el sensor extra. Por lo que el sistema de control con el sensor extra se

observa en la Figura 3.6.
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Sensor/Controlador de
temperatura limite

\i,

Figura 3.6: Sensor/Controlador de la temperatura limite

Este sensor de temperatura extra estd conectado directo a una termocupla que se encuentra

en contacto con el tubo de calentamiento.

Cabe mencionar que al configurar la temperatura en el controlador superior, se debe dar un
valor a la constante de proporcionalidad. Esta constante se define como el cociente entre la
variable de entrada x(t) sobre el error e(t) que corresponde a la ganancia del proceso en

lazo abierto. La constante esta definida con la siguiente expresion:

_x(@®

P e(t)
Este valor corresponde a un valor de 13 ya que experimentalmente es la constante que no
permite que existan fluctuaciones de temperatura. El instructivo para configurar la

constante Kp se muestra en el Anexo 7.2.

El cddigo usado para el control de temperatura se lo realiza en el programa Arduino y se
presenta en el Anexo 7.3. Este programa ofrece la posibilidad de adquirir y recolectar los
datos de la temperatura detectada en las 3 termocuplas cada segundo a través del programa
Cool Term en Windows y Zterml.2 en Mac. Es indispensable, conectar la computadora al

arduino con un cable de puerto serial para la adquisicion de los datos.

3.1.2. Construccion del reactor de lecho fijo.
La construccion del reactor de lecho fijo, estd conformado por diferentes elementos que se

detallan a continuacién:
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El reactor es un tubo de acero inoxidable 316L, largo de 125cm, con un diametro de
1,27cm, espesor de la pared de 0,08cm y recubierto con la manta de fibra cerdmica antes

descrita. El reactor se muestra en la siguiente Figura 3.7.

Figura 3.7: Partes del reactor de lecho fijo

Internamente, el reactor posee un lecho fijo compuesto de 6g de alumino-silicatos, 12,79
de inerte y malla de acero inoxidable a los extremos enganchadas en las termocuplas para
evitar el desplazamiento del catalizador a la columna de destilacion. El largo aproximado

del lecho es de 45cm. El lecho se observa en la siguiente Figura 3.8.

Figura 3.8: Lecho fijo del reactor

3.1.3. Construccion de la columna de destilacién.
Para la construccion de la columna de destilacion, se detallan los elementos que la

componen:

La columna de destilacién, es un cilindro de acero inoxidable 304, de 100 cm de largo,
7,62cm de diametro y con 5 salidas para acoples. Ademas posee un medidor de nivel con

manguera de PFA y recubierta con lana de vidrio. La columna se muestra en la Figura 3.9.
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Figura 3.9: Columna de destilacion

En la salida superior de la columna de destilacion, se incluye un condensador. Este es un
cilindro de acero inoxidable 304, de 40cm de largo y 5,08cm de diametro. Esta disefiado
con 4 salidas, 2 de ellas para la circulacion del agua y las otras 2 para la entrada y salida de
los condensados a través de un tubo interno soldado. El condensador se muestra en la
Figura 3.10.

Figura 3.10: Condensador

El relleno de columna de destilacién estd conformado por anillos de acero inoxidable de 2
cm de largo y 1lin de diametro como se observa en la Figura 3.11. Este relleno cubre
aproximadamente el 75% de la altura de la columna con un peso de 4,144kg. Los platos
equivalentes para la columna son 6.
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Figura 3.11: Anillos de acero inoxidable

3.2.Materiales de construcciondel reactor de lecho fijo,
precalentamiento y la columna de destilaciénflash

3.2.1. Equipos Yy accesorios principales para la construccion.
Los equipos principales equipos del sistema de craqueo cataliticos son: reactor para el
craqueo catalitico, cilindro de precalentamiento, columna de destilacion y condensador.

Estos equipos se detallan a continuacion en la Tabla 3.1.

Tabla 3.1: Equipos principales

ltem Nombre Explicacion Foto

Cilindro construido con

L Reactor de lecho tubing Swagelok, de 1,27cm

catalitico de didmetro y 125cm de

largo

Cilindro construido con tubing

Swagelok, de 1,27cm de

) Cilindro de diametro y 250cm de largo

precalentamiento

enrollado con niquelina y con

manta de calentamiento de

fibra ceramica
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Explicacion

Foto

Cilindro de 7,62cm de
didmetro y 100cm de largo,
con 6 salidas para distintas

conexiones. Medidor de nivel

con manguera de PFA

Cilindro de 5,08cm de
didmetro y 40cm de largo,
con 2 salidas para las
conexion interna soldada de
de tubing y 2 salidas para el
flujo de agua

item Nombre
3 Columna de
destilacion
4 Condensador
5 Tanque de
alimentacion

Cilindro de acero inoxidable
de 15cm de diametroy 31 cm
de largo. Con 3 entradas
para alimentacion y 1 salida.

Medidor de nivel con

manguera de PFA

Los accesorios que se utilizaron para la construccion del reactor de craqueo, el cilindro de
calentamiento, la columna de destilacion y el condensador se encuentran en la Tabla 3.2

(Swagelok, 2015) (Forum Energy Technologies, 2015) (Retena, 2014).
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Tabla 3.2: Accesorios principales (Swagelok, 2015) (Forum Energy Technologies, 2015)
(Retena, 2014)

Item Nombre Ref. Funcion Foto
Conector L :
Conexion entre salida y
Swagelok 1/2”
1 SS-810-1-8 entrada de las bombas al
OD Tubo x 1/2” _
tubing de 1/2”
MNPT
Unidn recta Conexioén entre el tubing de
2 SS-810-6
Swagelok 1/2” 1/2”
OD Tubo
Unién te
Conexioén entre tubing para
3 | Swagelok 1/2” OD SS-810-3 o _
distribuir tres salidas
Tubo
Union te y ]
Conexion entre tubing y
Swagelok 1/2” OD ) _
4 SS-810-3-4TTF | salida para conexion de las

Tubo x 1/2” OD x

termocuplas
1/4” NPT Hembra

Valvula Swagelok

de aguja con . _ .
] Valvula de aguja a la salida
bonete integral Cv oy g
5 SS-1RS8 de la columna de
0.73, 1/2” o = -4
destilacion ) =,
Obturador de I 2
., 1 I
regulacion \\,"“
Valvula de bola S-6322-38- /
Controlar entrada de flujo a ;
6 PBV Flotante. Full | 3600-GL-NC / _ Vi
) cada equipo =0
Port, FNPTXFNPT | 0,5in (192719) 0
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Item Nombre Ref. Funcion Foto
Codo auxiliar para colocar
Codo Swagelok .
la manguera utilizada como s a >
7 3/8” OD Tubo x SS-600-2-8 _ e
sensor de nivel en la . '
1/2” MNPT '
columna de destilacion
Tubo de PFA, )
Tubo de resina
3/8” OD x L. "
8 PFA-T6-062-50 | perfluoroalcéxido utilizado
0,062” de pared _
_ como sensor de nivel
x 50 pies.
Union recta _ _ ,,
Conexion entre tubing y ~
pasamuros 7" i<
9 SS-810-61 soldadura en el M ,
Swagelok 1/2” ([ 0
condensador "
OD Tubo
Valvula Check
de 1/2” _ ¢ i
10 SS-8C-1 Valvula antirretorno , \C -
Swagelok, 1 :
psig (0.07 bar) —
Tubo sin
soldadura
SS316/316L, Tubing de 1/2” para fluir o
11 SS-T8-S-035-20 %

1/2°0D x 0.035”
de pared x 20
Pies

producto en todo el sistema




3.2.2. Herramientas para la construccion.

Las herramientas para la construccién se detallan en la Tabla 3.3.
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Tabla 3.3: Herramientas para la construccion (Swagelok, 2015)

Item Nombre Ref. Funcion Foto
Cortatubos para tubo
de Acero inoxidable, )
Cortadora de tubing
1 Cobre blando y MS-TC-308 o
de acero inoxidable
Aluminio de 3/16a 1”
oD
Desbarbador de tubo, Limador para
para tubo de 3/16” a eliminar excesos en
2 MS-TDT-24
11/27y4a38 mm las terminaciones
oD del tubing
Dobladora de tubo Dobladora de tubing
. - L
manual para tubo de de acuerdo al radio
3 MS-HTB-8

1/2" OD, 1 1/2" de

Radio de curvatura

de curvatura que se

necesite

3.2.3. Accesorios auxiliares.

Los accesorios auxiliares utilizados durante la construccion se detallan Tabla 3.4

Tabla 3.4: Accesorios auxiliares (Swagelok, 2015)

Item Nombre Ref. Funcion Foto
Cinta sellante de
PTFE pararoscas, Teflon para sellar v
1 MS-STR-8 _
1/2 x 288" (12.7 x 732 uniones roscadas -
cm) teflén
Juego de férulas de
acero inoxidable (1 ]
Férulas de repuesto
2 férula delantera / 1 SS-810-SET -

férula trasera) de 1/2”
oD

para los accesorios
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Item

Nombre

Ref. Funcion

Foto

Soportes universales

LaDEA o
principales

Soportar los equipos

<

3.2.4. Sistema de control de temperatura.
Los elementos que conforman el sistema de control se detallan a continuacion en la Tabla

3.5.

Tabla 3.5: Elementos sistema de control

ltem Nombre Descripcion Foto
Microcontrolador con 8
salidas digitales y 6
_ pines de entrada. Tiene
1 Arduino UNO »
conexion a USB. El
voltaje de operacion es
de 5V
Réle con una corriente \Q‘* &
Relé en estado . _ y i%;a;};;f‘
2 . maxima de trabajo de > o
soldo 25Ay voltaje de 225V : Q
voltaje de E
Pantalla para mostrar
3 Display LCD lectura de
1602A temperaturas. Se
acopla al Arduino UNO
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3.2.5. Termocuplas.

Los elementos que conforman las termocuplas se detallan a continuacién en la Tabla 3.6.

Tabla 3.6: Elementos de las termocuplas

Iltem Nombre Descripcion Foto

Termocuplas para medicion
de temperaturas. De

1 Termocupla tipo 0,47cm de diametro y
K 12,7cm de largo. El cable

de la termocupla es de

121,92cm

Reducciones Reduccion para la salida

2 SS304 1/2” ubicada en la parte final

NPT x 1/8” NPT superior de la columna
3 Reduccién 1/4” | Reduccion para colocar el

x 1/8”, SS316 acople de compresion

Acople de

B . Acople para colocar la
4 compresion 1/8 .
termocupla herméticamente

NPT simple

3.2.6. Sistema de bombeo.
Los elementos que conforman el sistema de bombeo se detallan a continuacion en la Tabla
3.7.



Tabla 3.7: Elementos del sistema de bombeo
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ftem

Nombre Ref. Descripcion Foto
Bomba centrifuga. Con una
Bomba temperatura maxima de
| centrifuga GRUNDFOS operacion de 110°C.
marca 25-42 180 Camisa del rotor de acero
GRUNDFOS inoxidable, cojinetes
radiales de cerdmica
Reductores de y )
Reduccion para juntar la
acero al )
2 Reductor salida y entrada de la
carbono de 1 )
bomba con el tubing
]/2” a 'yzl,
Bomba peristaltica que
Bomba .
R Bomba 77200- | provee pequefios caudales.
3 peristaltica
50 Se acopla la manguera col
Master Flex
palmer
Manguera Cole Parmer de
marca Masterflex con una
Manguera Manguera L/S » -
4 formulacién de silicona
Colpalmer 17 o
curada con peréxido y con
un tamafio L/S 17
Controla el caudal de la
5 Reostato Reostato bomba a través de la

corriente suministrada




3.3.Costos de inversion del proyecto
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Los costes de inversion general del proyecto se muestran en la Tabla 3.8 a continuacion.

Las cotizaciones Yy facturas respectivas se detallan en Anexo 7.4.

Tabla 3.8: Costos de inversion del proyecto

Item Empresa Descripcion Valor total
Accesorios y
1 Swagelok equipos en acero $1.891,88
inoxidable 316L
2 PBV 4 Valvulas de bola $151,51
Accesorios para
3 Retena S.A. adecuar las $214,83
termocuplas en el
sistema
4 Megafrio Lana de vidrio y $25,00
cintas de aluminio
5 Detal Quimicos Alcohol Potable $22,40
Columna de
6 Acindec S.A. destilacion y $588,00
condensador
7 Acero Comercial Bomba centrifuga $277,29
TOTAL $3.170,91

3.4.L06gica de operaciondel sistema de craqueo catalitico

En el disefio del sistema para el craqueo catalitico de aceites lubricantes usados para la

obtencion de combustibles alternativos, se consideraron las siguientes configuraciones que

se pueden llevar a cabo en el mismo.

En cada logica de operacion, el valor de 1 significa abierto y 0 significa cerrado. Asi como

las V significan cada una de las valvulas enumeradas en el sistema y B son las bombas

utilizadas.
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El arranque del sistema de craqueo catalitico empieza con el llenado de la materia prima en
el tanque de alimentacion, después, se abre la valvula 1 que se encuentra a la salida del
tanque de alimentacion, la valvula 4, 5, 6 y para permitir el ingreso del aceite lubricante
usado a la columna. Se enciende la bomba hasta que el aceite lubricantes usado llegue a un
nivel en equilibrio en la columna. Una vez que se mantiene el estado de equilibrio se

procede a detallar la logica de operacion del sistema de craqueo.

Para la l6gica de operacion con un solo paso por el sistema, se debe considerar la siguiente

configuracion como muestra en la Figura 3.12.
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Figura 3.12: Configuracién para una circulacion directa al tanque de residuos
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Los pasos a seguir para una configuracion en la que la materia prima pase una sola vez por

el sistema de craqueo se muestra en la Tabla 3.9

Tabla 3.9: Configuracién para una circulacion directa al tanque de residuos

Vi|V2|V3|V4a|Vs5 ]| V6 | V7| B1 Observaciones

Paso 1 1 0 0 1 1 1 0 0
Paso 2 1 0 0 1 1 1 0 1 Abrir B1 hasta llegar al nivel del destilador
Paso 3 1 0 1 1 1 1 1 1

Cuando se desea tener la recirculacion pura del aceite por todo el sistema, los pasos que se

debe seguir se muestran en el siguiente diagrama como se muestra en la Figura 3.13.
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Figura 3.13: Configuracion para una recirculacion pura del sistema
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Considerando una recirculacion, la logica de operacion se muestra en la Tabla 3.10.

Tabla 3.10: Configuracion para una recirculacion pura del sistema

Vi|Vv2|(V3]|V4a | V5| V6 | V7| B1 Observaciones

Paso 1 1 0 0

Paso 2 1 0 0 1 1 Abrir B1 hasta llegar al nivel del destilador

Paso 3

La configuracion real en el que se considera una tasa de recirculacién junto con la

alimentacion y desalojo al tanque de residuos se muestra en la Figura 3.14.
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Los respectivos pasos a seguir para llevar a cabo esta configuracion se observa en la

siguiente Tabla 3.11.

Tabla 3.11: Configuracion para la combinacién entre recirculacion y flujo al tanque de
residuos

Vi|Vv2|V3]|V4a ]| V5| V6 | V7| B1 Observaciones

Paso 1 1 0 0 1 1 1 0 0

Paso 2 1 0 0 1 1 1 0 1 Abrir B1 hasta llegar al nivel del destilador

Paso 3 1 1 1 1 1 1 1 1 V7 regular el caudal para mantener nivel destilador

3.5.Preparaciondel catalizador de aluminio silicato meso poroso con

Zn al 2%
Durante la reaccién de craqueo catalitico se usan los catalizadores sintéticos de aluminio-
silicatos con zinc al 2%. El método de preparacién ha sido modificado con respecto a tesis
anteriores, considerando la mitad de la cantidad de Triton. Este cambio se debe a que a
menor cantidad de este compuesto, la consistencia del catalizador se asemeja a piedras méas

que a polvo (Alvarez, 2014). La preparacion de este catalizador se muestra a continuacion.

3.5.1. Reactivos para la preparacion del catalizador de alumino silicato.

Los reactivos que se utilizan para la preparacion de este catalizador se detallan en la Tabla

3.12.

Tabla 3.12. Caracteristicas y cantidades de los reactivos para la preparacion del catalizador

Reactivo Formula Cantidad | Unidades
Tri-sec-butilato de aluminio (TBA) Al[OCH(CH3)C,Hs]5 1.9 [g]
Tetraetil-ortosilicato (TEOS) CgH, 0,51 11.5 lg]
Polioxoetileno (8) isooctil fenil éter (triton) (34He2011 2.25 lg]
Cloruro de Zinc ZnCl, 0.23 lg]
Acido clorhidrico HCl 2-3 [gotas]
Agua destilada H,0 30 [mL]

La adquisicion de reactivos y preparacién de este catalizador se llevd a cabo en los

laboratorios del Departamento de Ingenieria Quimica y se detalla a continuacion.
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3.5.2. Procedimiento para la preparacion del catalizador de alumino silicato.
La preparacion del catalizador sintético se basa en instrucciones de tesis anteriores
considerando que la cantidad de Triton se disminuia a la mitad. Primeramente, se colocan
2.25¢ de Triton X-114 en 30mL de agua destilada en un Erlenmayer, a esta mezcla se la
agita con la ayuda de un agitador magnético hasta tener como resultado una espuma blanca
espesa. A esta mezcla se agrega el cloruro de zinc ZnCl, en relacion peso/peso con la
matriz que es TEOS, es decir que por 11.5g de TEOS se coloca el 2% de este valor

correspondiente a 0.23g de ZnCl,,.

Posteriormente, se le coloca de 1 a 2 gotas de &cido clorhidrico HCI a la mezcla, ya que la
ruta de sintesis de este catalizador es en medio acido. Seguido, con la ayuda de un embudo
de decantacion se colocan gota a gota los 11.5g de TEOS en un tiempo de 2 horas con

agitacion constante.

Aparte, en otro Erlenmayer se colocan 1.9g de TBA y se mezcla con el contenido que se
preparé anteriormente en el primer Erlenmayer y se agita la mezcla realizada durante 24
horas. Una vez transcurrido este tiempo de agitacion, a la mezcla se la trasvasa a un
reactor de teflon y se lo sella completamente. Una vez sellado el reactor se lo coloca en

una estufa durante 24 horas a una temperatura de 150°C.

Al producto que se obtiene después del proceso hidrotermal en la estufa, se lava con una
mezcla de etanol agua y se lo filtra al vacio. El resultado de la filtracion (sélido) se coloca
en un crisol y se coloca en la mufla por 24 horas a una temperatura de 550°C. Al sacar el
producto de la mufla se lo coloca en un desecador para que no adquiera humedad la

muestra.

Este proceso mencionado anteriormente para la preparacién del catalizador sintético se

observa en el siguiente diagrama de bloque de la Figura 3.15.
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Figura 3.15: Diagrama de bloque para la preparacion del catalizador sintético
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4. RESULTADOS Y PUESTA EN MARCHA

4.1.Armado y puesta en marcha del proceso de craqueoy destilacion

Para poder realizar los anlisis correspondientes al craqueo térmico, catalitico y la
separacion de compuestos a través de la columna de destilacidn, primero se arma y se pone
en marcha el sistema de craqueo con el reactor de lecho fijo de flujo horizontal ubicado en
el Laboratorio de Energias Alternativas LADEA de la Universidad San Francisco de Quito.
Al armar todo el sistema que consta de un cilindro de precalentamiento, el reactor de lecho
fijo, la columna de destilacién y un posterior condensador, se procede a la puesta en
marcha para pruebas de hermeticidad para confirmar si existe fugas en el sistema. De igual
forma se arrancan y calibran los sistemas de bombeo, de control de temperatura y control

de flujo. El proceso completo se observa en la siguiente Figura 4.1.

Columnade
Alimentacion Calentamiento Reactor destilacion  Condensador

Control de
Recirculaciéon temperatura

Figura 4.1: Sistema completo para el craqueo catalitico de aceite lubricante usado

4.1.1. Sistema de bombeo.
El bombeo se realiza desde el tanque de alimentacion ubicado al inicio de todo el sistema.
Este tanque contiene la materia prima que en el caso de esta investigacion es el aceite
lubricante usado. Al comienzo de la construccion se implementd una bomba centrifuga
marca Grundfos, con una temperatura maxima de operacion de 110°C, con cojinetes
radiales de ceramica, cojinete axial de carbono, camisa del rotor y placa de soporte de

acero. Ademas, la presién de trabajo es de 10bar y con tres diferentes corrientes de
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arranque en \elocidad. La bomba marca Grundfos mostrada en la Figura 4.2 estaba
disefiada para soportar temperaturas hasta 110°C, sin embargo, la temperatura necesaria
para operar sigue siendo uno de los problemas.

Figura 4.2: Bomba centrifuga marca GRUNDFOS

A pesar de tener una potencia relativamente baja, menor a 1/2hP, los caudales que
suministraba eran altos comparado con el caudal de alimentacion requerido. Las curvas de

calibracion de la bomba en diferentes momentos, muestran la inestabilidad de la misma.

La primera curva de calibracion que se observa en la Figura 4.3, tiene un caudal minimo de
584mL/min y maximo de 1512mL/min.
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Figura 4.3: Calibracion 1 bomba Grundfos

La siguiente curva de calibracién 2, se muestra en la Figura 4.4. En esta curva se observa

que la bomba presenta un caudal minimo de 489mL/min y maximo de 2500mL/min.
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Y la Ultima curva de calibraci®n como muestra de la inestabilidad de la bomba Grundfos,

se muestra en la Figura 4.5 con un caudal minimo de 537mL/min y maximo de

2117mbL/min.
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Figura 4.5: Calibracion 3 bomba Grundfos

Al ser el comportamiento de la bomba bastante variable, se realizd el cambio del sistema

de bombeo a una bomba peristaltica acoplada a un redstato que nos permitid proporcionar

caudales pequefios necesarios para operar la planta piloto instalada. De la misma manera,
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el limitante de ésta bomba es el material de silicona de la manguera ya que una vez
realizados algunos experimentos con aceite a altas temperaturas y la limpieza del sistema
con gasolina, la manguera se desgastd y hubieron cortes en la misma. La bomba

peristaltica usada se observa en la siguiente Figura 4.6.

Figura 4.6: Bomba peristaltica

4.2 .Problemas presentados durante la puesta en marcha

4.2.1. Manta de calentamiento.
Al iniciar la construcciéon, como material aislante térmico de la niquelina se coloco lana de
vidrio. Sin embargo, para las primeras pruebas de hermeticidad y puesta en marcha en
caliente ya se presentaron problemas ya que la temperatura excedié el limite soportado por
este material que era de 250°C (Insuma, 2008). A pesar de que el agua y la mezcla etanol-
agua no sobrepasan esa temperatura, la lana de vidrio tenia contacto directo con una
cobertura de -hierro que cubria la niquelina y ésta superd los limites de temperatura que
resiste este material, y por eso se presentaron quemaduras en la lana de vidrio como se

muestra en la Figura 4.7.
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Figura 4.7: Lana de vidrio quemada por superar limites de temperatura

Dados estos inconvenientes, se reemplazd la lana de vidrio la fibra cerdmica que resiste

hasta una temperatura de 1260°C, la misma que se observa en la Figura 4.8.

Figura 4.8: Fibra ceramica como material aislante térmico

4.2.2. Relleno de la columna de destilacion.
Al analizar el relleno especifico necesario para la columna de destilacion, se requiere que
cumpla las siguientes caracteristicas. Primero debe ser inerte frente a hidrocarburos, y

segundo, debe resistir altas temperaturas ya que va a estar en contacto directo con el
producto de la reaccidn de craqueo.

La primera eleccion fueron las canicas ya que son economicas, de vidrio, resisten altas
temperaturas y son inertes. Por lo que para comprobar si resisten las condiciones de
operacion, se coloco en la mufla a 580°C durante 6 horas. Una vez transcurrido ese lapso
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de tiempo, se las retird de la mufla y se observd que se encontraban quebradas como se

observa en la Figura 4.9.

Figura 4.9: Prueba de resistencia a altas temperaturas de canicas

Posteriormente, para determinar la resistencia de las canicas en hidrocarburos o gasolinas,
se las sumergié en vasos con gasolina como se observa en la siguiente Figura 4.10.

Figura 4.10: Prueba de resistencia de las canicas a hidrocarburos o gasolinas

Como se puede apreciar, una vez que estuvieron en contacto con la gasolina, las canicas de
color azul presentan una descoloracion, mientras que las blancas se mantienen intactas.
Dados estos problemas en el color y la temperatura, se decidié no utilizar las canicas como
material de relleno, ya que el color puede afectar en los analisis del producto final que se

obtiene y si se rompen pueden ocasionar problemas en la operacion.

Es por eso que se determind que los anillos de acero inoxidable como relleno en la

columna de destilacion.
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4.3.Calibraciénde la bomba y del sistema de calentamiento

4.3.1. Con agua.
Una vez que el sistema de craqueo catalitico de aceites lubricantes usados se encuentra
armado, se procede a realizar las pruebas de hermeticidad con agua. Esta prueba consiste
en bombear el liquido desde el tanque de almacenamiento mediante la bomba peristaltica
al sistema de precalentamiento y posteriormente al reactor. El liquido que no se evapora se
recircula al sistema o simplemente se lo descarga al tanque de residuos. Todos los flujo de
entrada y salida de cada equipo seran controlados a partir de valvulas ya sea de bola o de
aguja. Se realiza esta prueba de hermeticidad para corroborar que el sistema no presente

fugas, ademés de que se debe realizar la curva de calibracion de la bomba usada.

La curva de calibracion de la bomba peristaltica acoplada a un redstato encargado de

regular el caudal, se muestra en la Figura 4.11.
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Figura 4.11: Curva de calibracion de la bomba peristaltica

4.3.2. Destilacion de la mezcla etanol-agua.
Para llevar a cabo la puesta en marcha del reactor y calibrar el sistema de control de
temperatura, se realiza una destilacion de una mezcla de etanol-agua. Para calcular las
temperaturas del controlador superior e inferior, se muestran las rectas respectivas para
cada uno de ellos que se obtienen de diferentes ensayos con agua y mezcla etanol-agua.

Las rectas correspondientes al controlador superior e inferior se observan en la Figura 4.12.
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Figura 4.12: Recta que determina la temperatura del controlador superior e inferior

En sintesis, las ecuaciones que se deben aplicar para conocer el set point de la temperatura
en cada uno de los controladores a partir de la temperatura de operacion que se desea, se
observan en la Tabla 4.1 debido al offset.

Tabla 4.1: Ecuaciones que determinan las temperaturas en el controlador superior e inferior

para el ensayo en agua y mezcla etanol-agua

Temperaturade operacion
deseada [°C]

Temperatura control

superior y; [°C]

Temperatura control
inferior y, [°C]

X

y, = 1,6x —31,8

vy, =1,6x—1,8

4.4.Puestaen marcha en frio conaguay etanol-agua
Una vez calibrada la bomba se realiza una prueba de hermeticidad y destilacion de agua
para verificar el sistema de control de temperatura para observar si existen mayores

fluctuaciones de temperatura al momento de llevar a cabo la prueba en caliente.

En la Tabla 4.2 a continuacion se describen los parametros de operacion utilizados para
llevar a cabo el ensayo con agua caliente a una temperatura de operacion de 97°C,
considerado que esta es la temperatura a la que hierve el agua en Cumbaya.



Tabla 4.2: Ensayo con agua

Volumen Caudal de Temperatura Temperatura | Potencia
usado alimentacion | control superior | control inferior | maxima
[mL] [mL/min] [°C] [°C] (W]
3000 56 123 153 742
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En esta prueba se obtuvo un perfil de temperaturas de las tres termocuplas que se muestra

en la Figura 4.13.
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Figura 4.13: Perfil de temperaturas en las diferentes termocuplas acopladas al sistema

Como se puede observar las fluctuaciones de temperatura en la termocupla 1 son de +1°C,

en la termocupla 2 es de +5°C y en la temperatura 3 se observa un crecimiento hasta llegar

al equilibrio.

A continuacion se realiza la puesta en marcha con una mezcla de etanol al 30% y agua al

70%. Esta puesta consiste en bombear la mezcla a través del sistema, los vapores

producidos ascienden por la columna y son transformados en liquido una vez que

atraviesan el condensador. Los residuos liquidos que no se evaporan, se descargan al

tanque de residuos. El producto final que se obtiene es analizado en un refractdmetro

comparando con la curva de calibracién que se obtiene con concentraciones conocidas de
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la mezcla etanol-agua. La curva de calibracion de la concentracion de etanol se observa en

la siguiente Figura 4.14.
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Figura 4.14: Calibracion del indice de refraccion vs. %Volumen etanol-agua
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En la Tabla 4.3 se describen los pardmetros considerados para llevar a cabo el ensayo de

destilacion de la mezcla etanol al 30%-agua al 70% a una temperatura de operacion de

85°C.
Tabla 4.3: Ensayo con etanol-agua
Tiempo de Volumen Caudal de Temperatura Temperatura Potencia
destilado usado alimentacion | control superior | control inferior | méxima
[min] [mL] [mL/min] [°C] [°C] W]
126 4300 56 104 134 742

En el tiempo de operacion se obtuvo un volumen de destilado de 50mL, y un perfil de

temperaturas en las tres termocuplas que se muestra en la Figura 4.15
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Figura 4.15: Perfil de temperaturas ensayo etanol-agua
Al analizar el porcentaje de etanol que se recupera en el tiempo de destilado mencionado

que fue de 126min. Este andlisis se observa en la Figura 4.16.
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Figura 4.16: Perfil del %Volumen etanol vs. Tiempo
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4.5.Puesta en marcha en caliente con aceite lubricante usado

Para realizar la puesta en marcha en aceite con el aceite lubricante usado, primero se debe
realizar el pretratamiento a la materia prima. Para esto, el aceite lubricante usado se filtra
con una malla de acero eliminar cualquier residuo solido presente. El filtrado del aceite se

observa en la Figura 4.17.

Figura 4.17: Filtracion del aceite lubricante usado antes de la puesta en marcha

Posterior al filtrado del aceite, se le coloca en la estufa a 110°C como se observa en la
Figura 4.18. Este proceso de secado se lo realiza al aceite para eliminar la mayor cantidad

de agua.

’jlllllb(“

Figura 4.18: Secado del aceite lubricante usado

Una vez tratado el aceite lubricante usado, se lleva a cabo la puesta en marcha del reactor

en caliente. Primero, se deben calcular las temperaturas del controlador superior y

controlador inferior de la misma forma que se realiz con el agua, pero en este caso la

fuente de voltaje fue de 110V.
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Es decir, para el controlador superior e inferior las rectas con su respectiva ecuacion que se

deben considerar se muestran en Figura 4.19.
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Figura 4.19: Rectas que determina la temperatura del controlador superior e inferior

En sintesis, las ecuaciones que se deben aplicar para calcular la temperatura en cada uno de

los controladores a partir de la temperatura de operacion que se desea, se observan en la
Tabla 4.4.

Tabla 4.4: Ecuaciones que determinan las temperaturas en el controlador superior e inferior

para el ensayo de craqueo térmico Y catalitico de aceite lubricante usado

Temperaturade operacion Temperatura control Temperatura control
deseada [°C] superior y; [°C] inferior y, [°C]
x y1 = 1,1841x — 24,057 y2 = 1,0945x + 29,498

4.5.1. Craqueo térmico del aceite lubricante usado.
La puesta en marcha del reactor al craquear el aceite lubricante usado sin catalizador, se
realiza de igual forma que con la mezcla etanol-agua. Primero se debe realizar una curva
de calibracion de la bomba peristaltica usando aceite lubricante usado ya que su caudal

también dependera de las propiedades de viscosidad que el mismo presente. Esta curva de
calibracion se observa en la Figura 4.20.
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Figura 4.20: Curva de calibracion de la bomba peristaltica con aceite lubricante usado

Posteriormente, se detallan los parametros de operacion para llevarse a cabo el ensayo de

craqueo térmico de aceite lubricante usado desde 120°C hasta una temperatura de 250°C

por 40 minutos oscilando +5°C, en pasos de 10°C hasta estabilizar la temperatura y

alcanzar la temperatura final.

Estos parametros se observan en la Tabla 4.5.

Tabla 4.5: Ensayo craqueo térmico aceite lubricante usado hasta 250°C

Tiempo de Volumen Caudal de Temperatura Temperatura | Potencia
destilado usado alimentacion | control superior | control inferior | maxima
[min] [mL] [mL/min] [°C] [°C] (W]
545 3000 54 Variable Variable 742

En este tiempo de operacion se obtuvo un perfil de temperaturas de las tres termocuplas

que se muestra en la Figura 4.21. La temperatura final de craqueo térmico a 250°C, se

mantuvo estable durante 40 minutos oscilando +5°C, obteniendo dos muestras. La primera

muestra fue un gas casi transparente y la segunda muestra fue un condensado de color

amarillo. Estas muestras son caracterizadas posteriormente.
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Figura 4.21: Perfil de temperaturas de craqueo térmico hasta 250°C

A continuacion se realiza el craqueo térmico desde 150°C hasta una temperatura de 350°C,

por 40 minutos oscilando +5°C, en pasos de 10°C. Los pardmetros de operacion de este
ensayo se muestran en la Tabla 4.6

Tabla 4.6: Ensayo craqueo térmico aceite lubricante usado hasta 350°C

Tiempo de Volumen Caudal de Temperatura Temperatura | Potencia
destilado usado alimentacion | control superior | control inferior | méxima
[min] [mL] [mL/min] [°C] [°C] [W]

554 3000 54 Variable Variable 742-2342

El perfil de temperaturas en las tres termocuplas, para el ensayo de craqueo térmico hasta
350°C se observa en la Figura 4.22
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Figura 4.22: Perfil de temperaturas de craqueo térmico hasta 350°C

Se puede observar en la figura anterior, que en los circulos encerrados, la temperatura
decrece. Esto se debe a que al principio la niquelina de calentamiento se encontraba
conectada a una fuente de 110V, pero la potencia no fue suficiente para seguir con el
calentamiento hasta la temperatura de 350°C ya que con ese voltaje a temperatura maxima
fue de 265°C. Es por eso, que se realizd el cambio a la fuente de 220V, pero en la
transicion la temperatura disminuy6. Una vez realizado el cambio, se continué con el
calentamiento hasta la temperatura deseada y al final se obtuvo dos muestras, un liquido

amarillo oscuro y uno claro.

4.5.2. Craqueo catalitico del aceite lubricante usado.
La puesta en marcha para el cragueo catalitico con aceite lubricante usado, consiste
primero en describir las rectas correspondientes al controlador de temperatura superior e
inferior considerando una fuente de voltaje de 220V. Las rectas para cada controlador, ya

sea el superior o inferior se muestran en la Figura 4.23.
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En resumen, estas ecuaciones correspondientes para cada rango de temperatura con una
fuente de voltaje de 220V se observa en la Tabla 4.7.

Tabla 4.7: Ecuaciones que determinan las temperaturas en el controlador superior e inferior

para el ensayo de craqueo catalitico de aceite lubricante a 360°C

Temperatura de

operaciéon deseada [°C]

Temperatura control

superior y; [°C]

Temperatura control

inferior y, [°C]

X

y, = 1,0289x + 8,3512

v, = 1,1808x + 17,097

Esta variacion de ecuaciones para el cragueo térmico a 250°C con el craqueo catalitico a

360°C, se debe a que al trabajar con una fuente de 110V la temperatura maxima alcanzada

era de 265°C con una variacion en el controlador de +2°C con respecto a la temperatura

deseada. Debido a que se necesitaba una temperatura de craqueo de 360°C, fue necesario

cambiar la fuente de voltaje de 220V para alcanzar dicha temperatura, encontrando que con

esta modificacion el controlador tenia fluctuaciones de +4°C respecto a la temperatura

deseada.

La puesta en marcha del reactor con aceite lubricante usado, se realiza de igual forma que

con la mezcla etanol-agua, pero utilizando el aceite lubricante usado como liquido a fluir

en el reactor para ser craqueado. De igual forma, se requiere colocar el lecho fijo en el
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reactor que consiste de alumino silicatos con Zn al 2% y como catalizador inerte, vidrio. Se

coloca 6g de alumino silicatos mezclados con 6gde vidrio, una vez colocada esta mezcla se

coloca adicionalmente 6,79 de vidrio. En los extremos del lecho fijo se coloco malla de

acero para inmovilizar el catalizador y evitar que se desplace hacia la columna. El largo de

todo el lecho fijo es de aproximadamente 45cm.

El lecho fijo se muestra a continuacion en la Figura 4.24.

Figura 4.24: Lecho fijo del reactor de craqueo catalitico

En la Tabla 4.8 se muestran los pardmetros de operacion del craqueo catalitico del aceite

lubricante usado.

Tabla 4.8: Ensayo de craqueo catalitico con aceite lubricante usado a 360°C

Tiempo de Volumen Caudal de Temperatura Temperatura | Potencia
destilado usado alimentacion | control superior | control inferior | méxima
[min] [mL] [mL/min] [°C] [°C] (W]

540 3000 54 Variable Variable 2342

El perfil de temperaturas en las tres termocuplas, para el ensayo de craqueo catalitico hasta

360°C se observa en la Figura 4.25. Se observa una pérdida de calor entre la zona de

calentamiento vy el reactor de 40°C.
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Figura 4.25: Perfil de temperatura para el craqueo catalitico a 360°C

Durante el proceso se tomaron las siguientes mediciones de caudales en cada lugar al estar

en equilibrio en la columna a una temperatura de craqueo de 360°C mostrados en la Tabla

4.9.

Tabla 4.9: Caudales con la prueba de craqueo catalitico en equilibrio

Caudal condensado
[mL/h]

Caudal tanque
alimentacion
[mL/min]

Caudal de salida
[mL/min]

6.4

54,05

61,7

Esa variacion en el caudal de alimentacion y de salida, se debe a la viscosidad del aceite

que se obtiene en estos dos puntos. En la entrada el aceite posee una menor temperatura

que en la salida, por lo que el aceite a la salida saldrd mas rapido de lo que entra.

De igual forma se realiza el balance de masa para la prueba de craqueo catalitico a 360°C

como se muestra en la Tabla 4.10. El cragueo se mantiene a una temperatura entre 350-

360°C durante aproximadamente 2.5 horas hasta obtener un liquido con dos fases y otro de

color café.
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Tabla 4.10: Balance de masa craqueo catalitico a 360°C

Alimentacién Descarga Consumo 6
Parametro (q] o (q] % Produccion
0 0
k ’ [%g]
Alimentacién 2631 100 2565,23 97,5 2,5
Recoleccion de
0 - 22,32 0,85 0,84
descarga
Pérdidas gaseosas 0 - 43,45 1,65 1,65

A partir del balance de masa se obtiene que el condensado equivalente al 0,85% del

volumen total recogido al final, y las pérdidas gaseosas el 1,65%.

4.6.Caracterizacion de la materia prima del aceite lubricante usado

4.6.1. Contenido de azufre de la materia prima.
El contenido de azufre que posee el aceite lubricante usado depende de los aditivos que
contiene el mismo. El aceite lubricante que se usO, fue el aceite mineral SAE 40,
monogrado y utilizado en motores a gasolina de 4 tiempos. Al realizar el analisis del
contenido de azufre de la materia prima, se obtiene un porcentaje de azufre de 0,29021%
con una desviacion estandar de +0,00029%. Lo que se espera es que este valor del
contenido de azufre disminuya en el producto que se obtenga del craqueo térmico del

aceite lubricante usado.

4.7.Caracterizacion del producto obtenido después del craqueo
catalitico

4.7.1. Ensayo de destilacion por cromatografia de gases y espectroscopia de

masa (GC-MS).
Una vez realizadas las pruebas de craqueo térmico y catalitico del reactor, se caracteriza el
producto que se obtiene por el ensayo de destilacion por cromatografia de gases y

espectroscopia de masa GC-MS utilizando la técnica de destilacion simulada.

Para el ensayo de craqueo térmico a 250°C se obtuvo dos diferentes muestras. Para la
muestra 1, se obtuvo una bolsa recolectora con gas incoloro, el cromatograma es el

mostrado en la Figura 4.26.
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Figura 4.26: Cromatograma de la muestra 1 correspondiente al craqueo térmico a 250°C

En la figura se observa picos referentes a compuestos que se muestran en la Tabla 4.11.

Tabla 4.11: Detalle de compuestos de la muestra 1 del craqueo térmico a 250°C

#de Pico | Tiempo de retencién | Masa del pico | Nombre del compuesto
1 19,137 72 Acido sulfuroso
2 19,621 96 Acido sulfuroso
3 20.230 162 Acido 9-octadenoico
4 21,660 90 Acido sulfuroso
5 22,459 80 Acido sulfuroso
6 22,807 81 Acido sulfuroso
7 23,990 114 Oxido de Trifenilfosfina
8 25,121 189 Tiofen-2-metilamina

Segun el espectro y la tabla detallada de compuestos, la presencia de sulfurados y aminas

en el producto final sobresalen. La presencia de estos compuestos se debe a la base con la

que es hecha el aceite lubricante. La combustion del azufre dentro del motor del vehiculo

produce acido sulfurico, es por eso que en estas muestras el azufre es el compuesto mas

abundante.

Para la muestra 2, se obtuvo una bolsa recolectora con un gas y un condensado color

amarillo el cromatograma es el mostrado en la Figura 4.27.
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En la figura se observa picos referentes a compuestos que se muestran en la Tabla 4.12.

Tabla 4.12: Detalle de compuestos de la muestra 2 del craqueo térmico a 250°C

#de Pico | Tiempo de retencién | Masa del pico Nombre del compuesto
1 2,306 58 Hidroperéxido, 1-metilpentil
2 2,555 50 Etano
3 3,103 60 Hidroperéxido, 1-metilpentil
4 3,650 151 1-Hexanamina
5 5,059 45 Ciclohexanona
6 7,196 49 2-propil-1-pentanol
7 9,635 49 Etanol
8 10,704 136 Cis acido vacénico
9 10,808 140 Cis-11-acido eicosenoico
10 13,555 132 Acido erdcico
11 13,783 146 22-acido tricosenoico
12 23,959 59 Diisooctil ftalato

En la segunda muestra lo que abundan son los compuestos como los alcoholes, aminas e
hidroperoxido. Los hidroperoxidos son compuestos que se forman en la primera etapa de la
oxidacion, para eliminarlos del motor de combustion interna es necesario incorporar un

fitro con un sustrato inmovilizado como carbon activado (Matute & Sarmiento, 2012).
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Al igual, para el ensayo de craqueo térmico a 350°C se obtuvo dos diferentes muestras.
Para la muestra 1, un condensado color amarillo pélido y el cromatograma es el mostrado
en la Figura 4.28.
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Figura 4.28: Cromatograma de la muestra 1 correspondiente al craqueo térmico a 350°C

En la figura anterior se observa los picos referentes a compuestos que se muestran en la
Tabla 4.13.



Tabla 4.13: Detalle de compuestos de la muestra 1 del craqueo térmico a 350°C

#de Pico | Tiempo de retencion | Masa del pico | Nombre del compuesto
1 2,291 66 Acido acético
2 2,469 81 Acido acético
3 2,682 63 Pentano
4 3,061 67 2-heptanol
. 4279 - N,N-Isoftaloilbis(3-acido
aminobenzoico)
6 5,050 66 Ciclohexanona
7 5,181 58 2-ciclopenten-1-ona
8 5,993 62 2-decen-1-ol
9 6,154 65 Acido metil carbamico
10 6,366 68 Fenol
11 7,197 72 1-Deceno-2,4-dimetil
12 7,549 60 Fenol
13 7,875 56 Fenol
14 23,938 37 Diisooctil ftalato
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En el espectro anterior se pueden observar compuestos como alcoholes, ftalatos, aminas, y

acido acético. La presencia de ftalatos se da por la reaccion entre un anhidrido ftalico con

un alcohol, y son perjudiciales ya que existe una baja relacion entre el indice de

viscosidad/punto de congelacion (Sanz, 2014).

Para la muestra 2, se obtuvo una bolsa que recolecto gas y condensado amarillo, el

cromatograma es el mostrado en la Figura 4.29.
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Figura 4.29: Cromatograma de la muestra 2 correspondiente al craqueo térmico a 350°C

En la figura se observa picos referentes a compuestos que se muestran en la Tabla 4.14.

Tabla 4.14: Detalle de compuestos de la muestra 2 del craqueo térmico a 350°C

#de Pico | Tiempo de retencién | Masa del pico Nombre del compuesto
1 2,410 77 Acido acético
2 2,777 54 1-butanol
3 3,119 61 Acido butanoico
4 3,173 57 Butanal
5 3,467 51 2-4cido piridincarboxilico
6 3,654 49 1,2-dideoxi-1-eritro-pentitol
7 4,845 43 Piridina
8 5,066 50 Ciclohexanona
9 5,217 55 Propano
10 6.148 47 1,5-hexadie.no-3.,4-diol,2,5-
dimetil
11 6,687 53 Tiazol
12 7,180 54 Etanol
13 7034 51 2-acetoxi-3-tert-butil-s-
fenilpropanetioal
14 9,636 64 Acido acético
15 9,928 34 Bis (2-etilhexil)ftalato
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Como se observa en la mayoria de espectros la mayoria de compuestos son similares, hay
la presencia de alcoholes, aminas, y tiazol. El tiazol es un aditivo antioxidante de los

aceites lubricantes (Amer, Hassan, & et.al., 2011).

Por Ultimo, se analizaron 3 muestras del producto que se obtuvo del craqueo catalitico a
360°C. Para la muestra 1, consisti6 de un condensado color amarillo que fue recolectado en

una bolsa, el cromatograma es el mostrado en la Figura 4.30.
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Figura 4.30: Cromatograma de la muestra 1 correspondiente al craqueo catalitico a 360°C

En la figura anterior se observa los picos referentes a compuestos que se muestran en la
Tabla 4.15.
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Tabla 4.15: Detalle de compuestos de la muestra 1 del craqueo catalitico a 360°C

#de Pico | Tiempo de retencién | Masa del pico | Nombre del compuesto
1 2 508 48 Acido dicloroacético, decil
ester
2 2,825 46 1-octeno
3 3,284 49 1-octanol
4 3,555 40 1-octanol
5 4,191 49 Ciclooctano
5 4652 69 Cloruro de n-
dodecilpiridinio
7 5,030 65 1,4 metanoftalizin
5,131 40 1-Hexanol
9 6,271 62 b
Ciclobutanodicarboxiamida
10 6,680 63 Ciclohexano
11 6,743 37 1-Heptanol
12 13,562 32 1-Decanol
13 18,602 110 Acido eicosanoico
14 20,536 122 Metil 18-metilicosanoato
15 21,064 169 Acido hexadecanoico
16 22,002 195 Acido oxiraneoctanoico
17 23,194 230 9-Octadecenal
18 23,446 222 8-Hexadecenal
19 24,305 191 Acido Benzoico
20 25,595 255 Acido Tereftalico

En el anélisis de la muestra anterior, el ciclooctano y el ciclohexano son compuestos que
forman parte de los principales de las fracciones de gasolina y que se encuentra dentro del
grupo de los hidrocarburos ciclicos saturados o nafténicos (Meneses, 2014). Ademéas se

existen otros compuestos como alcoholes y ésteres.

Para la muestra 2 y 3, se obtuvo un producto final con dos fases como se observa en la

Figura 4.31. Estas dos fases fueron analizadas por separado.



97

Sobrenadante

Sedimento

Figura 4.31: Producto Final del craqueo catalitico a 360°C

Para la muestra 2, se analiza el sedimento y el cromatograma es el mostrado en la Figura
4.32.
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Figura 4.32: Cromatograma de la muestra 2 correspondiente al craqueo catalitico a 360°C

En la figura se observa picos referentes a compuestos que se muestran en la Tabla 4.16.
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Tabla 4.16: Detalle de compuestos de la muestra 2 del craqueo catalitico a 360°C

#de Pico | Tiempo de retencién | Masa del pico Nombre del compuesto
1 2,577 26 Pirazina
2 2,969 44 Hidroperoxido
3 3,064 30 Tolueno
4 3,906 26 Pirazina
5 6,395 29 Fenol
6 12,119 42 Pirrolidina
1,2,3,4,5,6-Hexahidro-1-[2-
7 12,337 41 mercaptoetil]-S-triazina-2,4,6-
triona
8 12,524 41 Acido butanoico
23,954 156 Diisooctil ftalato

En esta muestra se presentan compuestos como el fenol, que se obtiene de una primera

destilacion del petroleo junto con los tiofenoles (Arroyave & Villa, 2011). Estos forman

parte de la composicion de los aceites lubricantes. El tolueno es otro compuesto presente

en el producto final, ese formar parte de los hidrocarburos aromaticos presentes en las

gasolinas o combustibles que se obtienen del petrdleo (Arroyave & Villa, 2011).

Por Ultimo, para la muestra 3, el sobrenadante del producto final,

observa en la Figura 4.33.

el cromatograma se
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Figura 4.33: Cromatograma de la muestra 3 correspondiente al craqueo catalitico a 360°C



En la figura se observa picos referentes a compuestos que se muestran en la Tabla 4.17.

Tabla 4.17: Detalle de compuestos de la muestra 3 del craqueo catalitico a 360°C
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#de Pico | Tiempode retencién | Masa del pico Nombre del compuesto
1 2,340 48 1-butanotiol
2 2,521 46 Ciclobutano
3 2,579 43 Hexil octil éter
4 2,646 44 1-Heptanol
5 2,717 54 1-Hepteno
6 2,848 51 1-Octeno
7 3,323 54 Ciclooctano
8 3,477 52 1-Decanol
9 3,556 57 1,2-Epoxinonano
10 3,703 50 1-Octanol
11 3,785 46 1-Heptanol
12 3,883 63 2-Pentanotiol
13 4,022 63 Acido acético
14 5,333 56 1-Dodecanol
15 5,412 54 10-Heneicoseno
16 5,569 - Dodecanal
17 6,019 - 3-&cido cloropropionico
18 6,963 - 1-Octanol
19 7,325 - 2-etil-1-dodecanol
20 7,365 - Acido tricloroacético
21 7,612 - Cloruro n-dodecilpiridina
22 7,689 - Naftaleno
23 7,784 - 2-Hexil-1-octanol
24 7,994 - -
25 8,038 - -
26 8,137 - Carveol
27 8,337 - 1-Hexanol

De igual forma, los compuestos que abundan en esta muestra son los alcoholes ademas del

ciclo butano y el ciclo octano que son algunos de los cicloalcanos que forman los

hidrocarburos presentes en la gasolina (Cubillos, 2011). El naftaleno se obtiene al quemar

combustibles, es un compuesto que se volatilizada facilmente y se deriva del petréleo.
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4.7.2. Gravedad API.
La gravedad API de cada una de las fases que se obtuvo en el producto final, permiten
comparar con la gravedad API de los combustibles comerciales mostrados anteriormente.
En la Tabla 4.18 a continuacion se detallan los valores correspondientes de la gravedad
especifica, los grados API corregidos y el combustible a cual se asemeja cada una de las

fases del producto final. Para esta prueba se us6 un volumen de muestra de 7mL.

Tabla 4.18: Grados API de las fases del producto final de craqueo catalitico

Fase del producto Gravedad Combustible que se
) i Grados API _
final especifica asemeja
Sobrenadante 0,525 136,1 Condensados
Sedimento 0,723 64,5 Diesel 2/Gasolinas

Cuando los grados APl son altos, se dice que son hidrocarburos livianos o los
condensados. Estos condensados que se obtienen, provienen de los vapores generados al
principio del craqueo catalitico. Pero en el caso de los sedimentos, se obtiene un producto
que se asemeja al diésel 2 y a las gasolinas. A pesar de que el rango de grados API para el

diésel 2 es hasta 66.4, podria existir la confusion de que mas se asemeje a una gasolina.

El no extraer un producto similar al diésel 2, que es de interés, se puede estar determinando
que la temperatura a la que los hidrocarburos presentes en el aceite lubricante usado, no
llegaron a la temperatura de craqueo Gptima para obtener como producto final el diésel 2.
Estos se puede observar en la pérdida de calor que existe entre la zona de calentamiento y

el reactor.

4.7.3. Contenido de azufre.
Una vez analizadas las dos fases del producto, se observa que el sobrenadante al tener una
contenido de azufre de 0,8641%, no cumple con el porcentaje maximo de contenido de
azufre de ningin combustible comercial. Es decir, el valor de porcentaje maximo en
relacion peso/peso de azufre que puede tener el diesel 1 es 0,3%, el diésel 2 es de 0,7%, la

gasolina extra es 0,075% y la gasolina super es de 0,1%.

Por el contrario, el sedimento tiene un porcentaje de azufre de 0,2491%, siendo este valor
aceptable para comprobar que la fase sedimentada tiene un contenido de azufre que cumple
con el diésel 1 y el diésel 2. Los valores de contenido de azufre se muestran en la Figura
4.34.
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Figura 4.34: Anélisis del contenido de azufre de las fases del producto final

De igual manera, se debe considerar que el azufre es un compuesto que envenena el
catalizador, es por eso que se debe hacer un pre-tratamiento del aceite lubricante usado
para eliminar el contenido de azufre presente en el mismo u optimizar el catalizador con

otros elementos como cobalto o molibdeno.

4.7.4. Viscosidad cinematica.
Los analisis realizados de viscosidad cinematica, se llevaron a cabo en un bafio térmico a
40°C. Se espera minimo unos 30 minutos hasta que el viscosimetro con la muestra alcance
la estabilidad térmica a la temperatura mencionada y posteriormente se toman los datos de
tiempo. El viscosimetro utilizado fue el 100P(604) con su respectiva constante con un
valor de 0,01462. La viscosidad cinematica para el sobrenadante y el sedimento del

producto final se observa en la Figura 4.35.
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Figura 4.35: Viscosidad cinemética de las fases del producto final del craqueo catalitico

Como se observa, el sobrenadante posee una viscosidad cinemética dentro del limite para
ser diésel 1 o gasolina. Sin embargo, se podria determinar la presencia de diésel 1 o
gasolinas en el sedimento, a pesar de que la viscosidad determinada sobrepasa con un valor

minimo este limite de viscosidad que se debe cumplir.
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5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

El proyecto consiste en el disefio y construccion de un nuevo sistema de craqueo catalitico
y térmico de aceites lubricantes usados para su conversion en combustibles alternativos.

Este proceso se llevd a cabo en un reactor de lecho fijo de acero inoxidable 316L.

Primero, se disefia un sistema completo para el craqueo catalitico de estos aceites
lubricantes usados. El sistema consiste de una zona de calentamiento, donde el aceite
adquiere la temperatura deseada, la zona de craqueo que consiste en el reactor de lecho
fijo, y en una columna de destilacion donde los productos se separan del aceite al

vaporizarse e ingresan a un condensador donde cambian de fase gaseosa a liquida.

Para la construccion se definio el material adecuado para este proceso como el acero
inoxidable 316L. Se eligi6 este material ya que al contener una pequefia cantidad de
Molibdeno, evita la corrosion al trabajar con aceites, resiste altas temperaturas y presiones.
La mayoria de equipos y accesorios corresponden a la empresa Swagelok S.A quien su
distribuidor autorizado es Bolivar International Supply S.A. Algunos equipos como la
columna y el condensador fueron construidos por la empresa Acindec S.A, quienes

trabajan con acero inoxidable 304.

Durante la construccion se presentaron algunos problemas como el sistema de bombeo, se
adquiri6 una bomba marca Grundfos que poseia una potencia de 1/2HP. Sin embargo, los
caudales que provee esa bomba, son altos comparado con el caudal de operacién que se
necesita. Ademas de realizar algunas modificaciones en el disefio para aliviar la
sobrepresion generada por la bomba al hacerla funcionar con caudales menores al dptimo,
los resultados no fueron los adecuados. Ademas la bomba podia operar hasta una
temperatura de 110°C. Dados estos inconvenientes en el sistema de bombeo, se eligio la
bomba peristaltica como la mejor solucibn a pesar de que su manguera no resiste

temperaturas mayores a 250°C.

Otro problema presentado fue la manta de calentamiento, al principio se colocé lana de
vidrio, pero al superar la temperatura limite, la misma se quemo. Es por eso que se decidio
colocar fibra cerdmica que resiste hasta una temperatura de 1260°C, suficiente para la

temperatura de operacion del reactor.

Una vez superados estos inconvenientes se realizd la puesta en marcha de todo el sistema

de cragueo catalitico para aceite Ilubricantes usados y su conversion en combustibles
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alternativos. Para ello se realizaron pruebas de hermeticidad en caliente y en frio con agua,
pruebas en caliente con una mezcla etanol-agua para corroborar el comportamiento Optimo
de la columna de destilacion y, por dltimo, pruebas de craqueo térmico y catalitico del
aceite lubricantes usado. Cabe mencionar que para el craqueo catalitico se utilizd como
catalizador, alumino-silicatos con Zn al 2% y como inerte, pedazos de vidrio de igual o

similar tamafio que el catalizador.

Durante las pruebas de calentamiento, se incorpord un sensor/controlador de temperatura
limite para evitar las fluctuaciones en la temperatura. Con esto se obtuvieron resultados
optimos, ya que al estar la fuente conectada a 110V con una temperatura méxima de
operacién de 265°C, la temperatura fluctuaba entre 1-2°C con respecto a la temperatura
deseada. Al conectar la fuente a 220V, la temperatura fluctua entre 3-4°C con respecto a la

temperatura de operacion deseada.

Una vez realizadas las debidas pruebas de craqueo térmico y catalitico del aceite lubricante
usado, se realiza la caracterizacion del producto en el equipo de cromatografia de gases y
espectro de masas (GC-MS) adquirido por la Universidad San Francisco de Quito. En este
equipo se determinaron compuestos que forman parte de la composicion de hidrocarburos
livianos como las gasolinas. De igual forma, se analizd el contenido de azufre, la
viscosidad cinematica y la gravedad API de las dos fases que se obtuvieron en el producto
final del craqueo catalitico y se determind la presencia de fracciones de gasolinas y de

diésel.

Como recomendaciones para proyectos que se realicen posteriormente, se plantean que se
debe implementar un sistema de bombeo adecuado que resista la temperatura de operacion
del proceso y que suministre los caudales necesarios para llevar cabo el proceso. También
se debe implementar en el sistema de control un programa mas exacto para evitar las
fluctuaciones a medida de que la fuente de voltaje aumenta. Ademas de incluir un sistema
de recoleccion de gases a la salida del condensador para poder ser analizados
posteriormente. Optimizar el catalizador utilizado para poder reutilizarlo las veces que sean

necesarios sin que el mismo se desactive.
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7. ANEXOS

Anexo 7.1: Diagrama de construccion completo del sistema para craqueo catalitico de

aceite lubricantes usados.
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Anexo 7.2: Pasos para configurar la constante de proporcionalidad Kp y la temperatura del

controlador superior.

1. En los botones de la pantalla LCD, aplaste SELECT durante 2 segundos. Se le
dirigira a un mend de configuracion de la temperatura de calentamiento deseada.

2. Con los botones UP y DOWN configura la temperatura a la deseada. Una vez
establecida esta temperatura, para confirmar aplastar LEFT.

3. Para configurar la constante de proporcionalidad Kp, mantener aplastado 2
segundos el boton RIGHT. Se le dirigira a un mend de configuracion de la
constante Kp.

4. Nuevamente, con los botones UP y DOWN, configurar el valor designado de esta
constante. Para confirmar el valor aplastar el boton LEFT.

Anexo 7.3: Codigo de Arduino para el control de temperatura del sistema de craqueo

catalitico del aceite lubricante usado

cintiaV3-2 Arduino 1.6.5 = =

Archivo Editar Programa Herramientas Ayuda

cintialf3-2

kinclude <LiguidCrystal.h> ~
#include «<Time.h>
#include "max6675.h"

//Pins for the Olimexino-328

int thermoDO = 07
int thermoCS = 12;
int thermoCLE = 13;
int thermoD02= 3;
int thermoD03= 2;

unsigned long previousMillis = 0;
con3st leng interval = 2000;

MRXE675 thermocouple (thermoCLE, thermoCS, thermoDO);

MRXE675 thermocouple? (thermoCLE, thermoCS, thermoD02);

< >

Arduino Uno an COM1



(=) x

Archive Editar Programa Herramientas Ayuda

cintial'3-2

MRXE675 thermocouplel (thermoCLE, thermoCS, thermoDO3);

LigquidCrystal lcd(8, 9, 4, 5, &, T);

f// define some walues used by the panel and buttons
int led key = 07

int adc key in = 07

#define btnRIGHT 0

#define btnlUP 1

#define btnDOWN 2

#define btnlEFT 3 w
£

B

Archivo Editar Programa Herramientas Ayuda

cintial3-2

#define btnSELECT 4

#define btnNONE 5

// read the buttons

int read LCD buttons()

adc_key in = analogRead(0); // read the value from the sensores

if (adc_key_in > 1000) return btnNONE; // We make this the lst opt,,

< >
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cintial3-2

#define btnSELECT 4

#define btnNONE 5

// read the buttons

int read LCD buttons()

adc key in = analogRead({0); // read the value from the sensores

if (adc_key_in > 1000) return btnNONE; // We make this the lst option for speed reasons since it will be the most likely result

o) o

Archivo Editar Programa Herramientas Ayuda

cintial3-2

{adc_key in < 50) return btnRIGHT;
{adc_key in < 195) return btnUF;
{adc_key_in < 380) return btnDOWN;
{adc_key_in < 555) return btnlEFT:
{adc_key in < 790) return btn3ELECT;

return btnNONE; // when all others fail, return this...




o) e

Archivo Editar Programa Herramientas Ayuda

cintiat3-2

int b;

int Vactual;

int error;

int drivercalentador = 11; //INTERCAMBIZAR EL CABLE DEL PIN 11 AL 12 ¥ DEL 12 AL 11.

int Ep:

void setup()

{
led.begin{lé, 2); // start the library

KEp=1;
Serial.begin(9600);

} v
<

Arduino Un

(o) x

Archivo Editar Programa Herramientas Ayuda

cintiat3-2

void loop()

while {aaa==2)

configurarkp();

while (aaa==1)
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Archivo Editar Programa Herramientas Ayuda

cintia3-2 §

configurar(); A

while {aaa==0) |

Vactual= thermocouple.readCelsius();

error = (b - Vactual)*Ep; //CONSTANTE DE FROPORCICHALIDAD
ff Serial.println(Vactual):
// Serial.println(b);
// Serial.println(Kp):
// Serial.println{error);
if (error < 0) {{error=0);}
if {error > 253) {({error=253):}

//Serial.println{error);
analogWrite (drivercalentador, error);

Arduing

),

Archivo Editar Programa Herramientas Ayuda

cintia¥3-2 §

digitalClockDisplay():
leertemperatura) ;

led key = read ICD buttons(); // read the buttons

switch (led key) // depending on which button was pushed, we perform an action

case btnSELECT:
{
aaat+;
break;

case btnRIGHT:
{

aaatt;

aaatt;
break;

Arduin
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Archivo Editar Programa Herramientas Ayuda

cintiatf3-2 &
}

SELEEPLEEPEF P11 feonfigurarProporcion/// A/ /10107 Y

vold configurarKp()

{
led.clear();
led. ursor{0,0): // move to the begining of the second line

led.print{"Configure Kp ");

led.setCursor(0,1);

led.princ{™ "):

led.setCursor{0,1); // move to the begining of the second line

led key = read LCD buttons(); // read the buttons

switch (led key) // depending on which button was pushed, we perform an action o,

< >

[=c

cintiaW3-2 &
{ "~

case btnRIGHT:
{
break;
1

case btnLEFT:
{
aaa=0;

Serial.print ("\n"};
Serial.print ("Propcrcicon: "):

Serial.println{Ep);

return;
//Serial.println("TIEMEO, TEMPERATURRL (*C), TEMPERATURAZ (*C) , TEMPERATURRS (*C) ™) ;
break;
1
case btnlUP:
{
Ep++: v

Arduino U
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oa) £

Archivo Editar Programa Herramientas Ayuda

cintia'/3-2 §

1f(Kp<=0) {Kp=1:}

case btnNONE:

break;

1

led.setCursor(l2,1); // move to the begining of the second line
led.print (Kp) 7 W

Arduine Un

B

cintia3-2 §

delay(400);
return;

SEFLEEEEPEFELF 7 feonfigurarTemperatural///// /717117

void configurar ()

{

led.clear():

led.setCursor{0,0); // move to the begining of the second line
led.print ("Configure temp ™);

led.setCursor{0,1);

led.princ{™ ")

led.setCursor(0,1); // move to the begining of the second line

<




cintiaW3-2 &

led_key = read ICD buttons(); // read the buttons ~
switch (led key) // depending on which button was pushed, we perform an action

{
case btnRIGHT:

aaa=aaa-1;
Serial.print(™\n");

Serial.print("Setpoint temperatura: "):
Serial.println(b):
Serial.print ("Proporcicn Kp: "):

Serial.println(KEp);
Serial.println("TIEMPO, TEMFERATURR] (*C) ,TEMPERATURAZ (*C) , TEMPERATURAS (*C) , POTENCIA (%)™)
break;
1
case brnUE:

=

if(b<0) {b=0:1
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B

Archive Editar Programa Herramientas Ayuda

cintia3-2 §

led.setCursor{l2,1); // move to the begining of the second line ~
led.print(b):
delay (400} ;

return;

1

SEFLEPEEF AT leer tempoeratura/// /I /AP AP IAEPETELT
vold leertemperaturaf()
{
led.clear():
led.setCursor(0,0);
led.print("[C] T1 T2 TI3"):; // print & simple message

led.setCursor(0,1); // move to the begining of the second line

lecd.= ursor({4,1);
led.print (round (thermocouple. readCelsiua()));
Serial.print{",");
Serial.print (thermocouple.readCelsius()):
Serial.print{","); v

Arduino Un

cintia¥3-2 §
led.setCursor(8,1);
led.print (round (thermocouple?. readCelsius()));
Serial.print (thermocouple?.readCelsius());
Serial.print(","):
led.setCursor(12,1);

led.print (round (thermocouple3. readCelsius()));
Serial.print (thermocouple3.readCelsius());

Serial.print{",");
Serial.println{error);
delay (500} ;
return;
}
FLEPELTEEESEE T FRELOQTS LS AT TE LT

void digitalClockDisplay(){
Serial.print{hour());
printDigits{minute(}):;
printDigits({second()):

Arduine Un




}

Anexo 7.4: Costos de inversion del proyecto en detalle

item 1:

void printDigits{int digits){

Serial.print(":"};

Swagelok

Arduing Uno an CORA
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Swagelok Ecuador
Av. Shyris N35-174 y Suecia
Q \ ® Ed. Renazzo Plaza /\
Oficina 605-A TRACE
Telf.: (593-2) 245-1220 INTERMEDIARY
Fax: (593-2) 245-1221
bissa@bis.ec
Quito - Ecuador
www.swagelok.com
COTIZACION No. BIS-449-VAR-15 / REV01 Pagina: 1 de
A: CINTIA MOLINA BARRERA Su Referencia: E-MAIL
Attn. CINTIA MOLINA Fecha: 20/07/2015
PRECIO
ITEM UNID DESCRIPCION PRECIO TOTAL
TEM CANT UNID REFERENCIA D RIPCI UNITARIO PRECIO TOTAL
SS Swagelok Tube Fitting, Male Connector, 1/2 in. Tube OD x 1/2 in. Male
NPT
1 14 EA $S-810-1-8 17,20 240,80
TE: STOCK
SS Swagelok Tube Fitting, Union, 1/2 in. Tube OD
2 4 EA $S-810-6 e STOCK 20,64 82,56
SS Swagelok Tube Fitting, Union Tee, 1/2 in. Tube OD
3 4 EA $5-810-3 s s 39,33 157,32
SS Integral Bonnet Needle Valve, 0.73 Cv, 1/2 in. Swagelok Tube Fitting,
Regulating Stem / Max Temperature with Pressure Rating 450°F @ 3435
PSIG /232°C @ 236 BAR; Room Temperature Pressure Rating 5000 PSIG
4 3 EA $S-1RS8 @ 100°F /344 BAR @ 37°C 92,02 276,06
TE: STOCK
SS Swagelok Tube Fitting, Male Elbow, 3/8 in. Tube OD x 1/2 in. Male NPT
5 2 EA §8-600-2-8 TE: STOCK 22,82 45,64
SS Swagelok Tube Fitting, Bulkhead Union, 1/2 in. Tube OD
6 2 EA $8-810-61 TE: STOCK 29,93 59,86
316 Stainless Steel Plug for 1/2 in. Swagelok Tube Fitting
7 2 EA $S-810-P e — 8,14 16,28
Stainless Steel Pipe Fitting, Pipe Plug, 1/2 in. Male NPT
I L SRS TE: STOCK 8572 8,72
SS Poppet Check Valve, Fixed Pressure, 1/2 in. Swagelok Tube Fitting, 1
psig (0.07 bar) Max Temperature Pressure Rating 375°F @ 2185 PSIG
/190°C @ 150 BAR; Room Temperature Pressure Rating 3000 PSIG @
9 1 EA $8-8C-1 100°F /206 @ BAR 37°C 93,37 93,37
TE: STOCK
SS Swagelok Tube Fitting, Female Branch Tee, 1/2 in. Tube OD x 1/2 in.
Tube OD x 1/4 in. Female NPT
10 2 EA SS-810-3-4TTF 44,60 89,20
TE: STOCK
SS Ferrule Set (10 Front Ferrule/10 Back Ferrule) for 1/2 in. OD Swagelok
Tube Fitting, Please order in multiples of ten
11 1 EA SS-810-SET-10 29,24 29,24
TE: STOCK
PTFE Tape Thread Sealant, 1/2 x 288 in. (12.7 x 732 cm)
12 1 EA MS-STR-8 TE: STOCK 241 2,41
[Tube Cutter Replacement Cutting Wheel
13 1 EA MS-TCW-308 rE: STOCK 8,76 8,76
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7N

Telf.: (593-2) 245-1220 %——%
Fax: (593-2) 245-1221 MEMBER
bissa@bis.ec
Quito - Ecuador
www.swagelok.com
COTIZACION No. BIS-449-VAR-15 /| REV01 Pégina: 2de 2
A: CINTIA MOLINA BARRERA Su Referencia: E-MAIL
Atin. CINTIA MOLINA Fecha: 20/07/2015
PFA Tubing, 3/8 in. OD x 0,062 in. Wall x 50 Feet
14 1 EA PFA-T6-062-50 e §TOGK 8,60 8,60
316/316L SS Seamless Tubing, 1/2 in. OD x 0.035 in. Wall x 20 Feet (Order
in 20 foot increments) max. Working pressure: 2600 psig
15 6 EA $8-T8-5-035-20 95,06 570,36
TE: STOCK
SUBTOTAL usD. 1.689,18
12% IVA 202,70
TOTAL DDP QUITO 1.891,88
VALIDEZ 30 DIAS
ENTREGA: INDICADO EN CADA ITEM / BASADO EN EXISTENCIAS A LA FECHA.

STOCK SUJE VENTA PREVIA

TERMINO DE PAGO: CREDITO 30 DIAS
POR FAVOR, COLOCAR LA ORDEN DE COMPRA A:
BOLIVAR INTERNATIONAL SUPPLY BIS S.A.
PRECIOS VALIDOS PARA LA OFERTA TOTAL

IVAN MOLINA
GERENTE GENERAL




item 2: PBV

BOUVAR INTERNATIONAL SUPPLY BIS S.A.

77 K

TRACE

INTERMEDIARY
MEMBER

A: CINTIA MOLINA BARRERA Su Referencia: Proyecto

COTIZACION No. BIS-456-VAR-15 Pégina: 1de 1

Titulacion USFQ

Attn. CINTIA MOLINA Fecha: 26/06/2015

TEM CANT UNID REFERENGIA DESCRIPCION

PRECIO
UNITARIO PRECIOTOTAL

0,5 in, Ball valve, 6322 Series, Floater, 2000 MOP, Full Port, FNPTXFNPT,
Lever O, CF8M Body, 316SS Trim, R-TFE seats, Graphite seals, APl 598,
4 S-6322-38-3600-GL- |NACE, Firesafe (192719) PBV S-6322-38-3600-GL-NC

1 EA 33,82 135,28
NCYOE (192280). Lo TIEMPO DE ENTREGA: STOCK

SUBTOTAL UsD. 135,28

12% IVA 16,23

TOTAL DDP QUITO 151,51

VALIDEZ 30 DIAS
ENTREGA: INDICADO EN CADA [TEM / BASADO EN EXISTENCIAS A LA FECHA.
o] OAV EVI

TERMINO DE PAGO: CREDITO 30 DIAS
POR FAVOR, COLOCAR LA ORDEN DE COMPRA A:
BOLIVAR INTERNATIONAL SUPPLY BIS S.A.
PRECIOS VALIDOS PARA LA OFERTA TOTAL

IVAN MOLINA
GERENTE GENERAL

Av. de Los Shyris N35-174 y Suecia €d. RENAZZO PLAZA 6to. Piso OF. 605-A
Telf.: (593-2) 2269-719 / 721 | 245-1220 Fax: 245-1221 €-mail: bissa@bis.ec
Quito - €Ecuador
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- AT FACTURA
s RUC.: 1791002369001
No. 001-001-000005303
aceros industriales del ecuador s.a AMBIENTE : PRODICCION
EMISION : NORMAL
NUMERO DE AUTORIZACION
ACEROS INDUSTRIALES DEL ECUADOR S.A. 040620151259051 791002365001 5583476151
Inchastria Metalmecinica FECHA Y HORA DE 04/06/2015 13:04:42
Contribuyenta Espacal Nro: 176 Clave de Acceso
Direccién Matriz : De las Avellanas lote 11 v Av, Eloy
OBLIGADO A LLEVAR CONTABILIDAD ORI5S00 388001 .
Razdn Sechal BOLIVAR INTERNATIONAL SUPPLY BS SA.
Fecha Emisién : 040612018
RUC: 1791743164001
Dirsceddn ¢ AV. DE LOS SHYRIS N35-174 ¥ SUEDA
Teléfona : ( M) - EXT. Sl A
chpiso PAECO VALOR
CANT DESCRIPCK) DESCUENTO
PRINGPAL " UNITAIO TOTAL
8450 100 TUG TE 3 14X 1000 MM 5.5 304 CON COUPLINGS ROSCACO0S nre o0 nrz
804500 200 | TUBQ DE 2 143 200 A 5.5, 304 CON COURLINGS IIYCACOS € RSTALACION D w0 o 2850
PASAMINOS
SUSTOTAL 1I% 52500
INFORMACION ADICIONAL : P peon
Gada o Faerkabén s
4 SUBTOTAL N ebjets WA 000
STl g SUBTOTAL ST IMPLESTOS 57500
DESCUERTOR 000
Otanackas i 0w
ek 12% 600
VDR TOTAL 58800
Informacién

SA: Mo existe informadicn pars of camgo solidtado.




