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Resumen

En el proceso de extraccion de petroleo se genera agua residual que contienen hidrocarburos, éste
agua que estd contaminada, requiere ser analizada para determinar el grado de contaminacién. El
objetivo principal de esta investigacion es proponer un método para determinar fracciones de
hidrocarburos de 5 a 10 carbonos y mayores a 10 carbonos, en diferentes matrices de agua; como son
agua residual industrial, agua natural, agua potable, con el fin de determinar si presenta interferencia
por matriz.

La metodologia se basa en el estudio de propiedades fisicas, tales como; punto de ebullicion,
solubilidad y propiedades quimicas de la gama de hidrocarburos que contiene el crudo de petréleo.

Para la tesis se ejecutaron diez ensayos en las siguientes matrices; agua potable, agua natural y
agua residual proveniente de industrias del petrdleo y un Material Control Interno. Los datos se
analizaron con un software estadistico; Minitab, Excel, para determinar la veracidad y la precision de
la metodologia.

Se evaluaron las condiciones fisicoquimicas para el funcionamiento del sistema, el solvente con
mayor efectividad. Se realiz6 Prueba de Normalidad a los datos, encontrandose que éstos presentan
distribucion normal y la veracidad de T-Student con MCI se comprob6 a un nivel de confianza al
95%.

La precision se evalud en las matrices de agua y en MCI aplicando RSD Horwitz, todos los RSD
experimentales resultaron menor al RSD Horwitz, por lo que se demostrd que son precisos.

En la comparacion con el método Cromatografico se obtuvo una Recuperacién de 87.88%,
resultado gque se encuentra dentro de criterio de aceptacion.

Como conclusion se obtuvo que el método es veraz, preciso y resulta ser confiable para la
cuantificacion de fracciones de hidrocarburos Cs— Cioy > Cio. En tal sentido, se ha desarrollado una
metodologia alternativa para la determinacion de fracciones de hidrocarburos en muestras de agua.

Palabras clave: fracciones de hidrocarburos, gravimetria, agua, método alternativo, cromatografia

de gases.
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Abstract

In the oil extraction process, wastewater containing hydrocarbons is generated, this water that is
contaminated, needs to be analyzed to determine the degree of contamination. The main objective of
this research is to propose a method to determine hydrocarbon fractions of 5 to 10 carbons and greater
than 10 carbons, in different water matrices; such as industrial wastewater, natural water, drinking
water, in order to determine if it presents interference by matrix.

The methodology is based on the study of physical properties, such as; Boiling point, solubility
and chemical properties of the range of hydrocarbons that contains crude oil.

For the thesis, ten essays were executed in the following matrices; drinking water, natural water
and wastewater from the oil industries and an Internal Control Material. The data was analyzed with
statistical software; Minitab, Excel, to determine the veracity and accuracy of the methodology.

The physicochemical conditions for the operation of the system, the solvent with greater
effectiveness, were evaluated. Data Normality Test was performed, finding that they present normal
distribution and the veracity of T-Student with MCI was checked at a 95% confidence level.

Accuracy was assessed in water matrices and in MCI applying Horwitz RSD, all experimental
RSDs were lower than Horwitz RSD, so they were shown to be accurate.

In comparison with the Chromatographic method, a Recovery of 87.88% was obtained, a result
that is within the acceptance criteria.

In conclusion, it was obtained that the method is truthful, precise and proves to be reliable for the
quantification of C5-C10 and> C10 hydrocarbon fractions. In this regard, an alternative methodology
for the determination of hydrocarbon fractions in water samples has been developed.

Keywords: hydrocarbon fractions, gravimetry, water, alternative method, gas chromatography.

14



CAPITULO I: Introduccién

La presente investigacion se inicia proponiendo una metodologia alternativa para la determinacion
de fracciones de hidrocarburos Csa C10y mayores a Cioen agua que puedan contener hidrocarburos;
este método propuesto pretende demostrar que no solo los métodos sofisticados como la
Cromatografia de Gases o Espectrofotometria Infrarroja son los Unicos que pueden determinar las
fracciones de hidrocarburos con alta precision, sino también alternativas como la técnica combinada
de destilacion fraccionada y gravimetria que pueden llegar a ser altamente precisas, como las técnicas
instrumentales mencionadas anteriormente.

La investigacion quimica se basa en estudiar la materia, cambios fisicos y quimicos, los cuales
deben ser claramente comprendidos, para tener una idea clara de qué variaciones se puede realizar a
los métodos normalizados publicados en normas internacionales, o qué método alternativo se puede
proponer, siempre y cuando obtengamos resultados similares a los métodos normalizados.

Al revisar la metodologia que se usa para la determinacion de las fracciones de hidrocarburos por
Cromatografia de Gases con detector de lonizacion de Flama segin EPA 8015 C (2007) Rev. 3y
comprender qué procesos fisicoquimicos ocurren en este analisis se puede entender que realizan una
separacion de hidrocarburos en base a los puntos de ebullicion de los componentes. Calificando a las
fracciones de hidrocarburos de Csa Cio con punto de ebullicion entre 60°C a 170°C, Cioa Cag cOn
punto de ebullicion entre 170°C a 430°C e hidrocarburos mayores a Czg hidrocarburos con punto de
ebullicién de aproximadamente 430°C.

En tal sentido, estas fracciones son desplazadas por la fase mavil a través de la fase estacionaria
de acuerdo a la volatilidad de estos, eluyendo primero el de mas bajo punto de ebullicion, que llegara
al detector de lonizacion de Flama dando una sefial que es cuantificada con una Curva de Calibracion.

En el método EPA 8015 C (2007) Rev.3 se puede comprender que hay tres puntos determinantes
de los cambios fisicoquimicos, uno es el calentamiento hasta el punto de ebullicion, el segundo es la

separacion de los analitos y por ultimo la cuantificacion por el detector de lonizacion de Flama.
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En base a lo expuesto, la propuesta del presente trabajo de investigacion consiste en implementar
un sistema de destilacion con material de vidrio y reemplazar el detector de ionizacion de flama por
una balanza analitica.

Con el analisis del método EPA 8015 C (2007) Rev.3 y los diversos antecedentes y bases tedricas,
la metodologia plantea para la determinacion de las fracciones de hidrocarburos Csa Cioy mayores a
Cio.

El trabajo experimental se basd en pruebas empiricas basadas en las deducciones del método EPA
8015 C, Reuvisién 3, (2007), donde la hipotesis es demostrada con los resultados obtenidos y la
determinacion de la exactitud es comprobada con los softwares estadisticos Minitab y Excel.

1.1. Descripcion y Formulacion del Problema
1.1.1. Descripcion.

Separar las fracciones de hidrocarburos es tener que afrontar dos tipos de complejidades; las
muestras de agua a analizar y las fracciones de hidrocarburos de petroleo que se pretenden extraer
con el método propuesto.

El agua esta basicamente formada por dos &tomos de hidrogeno y uno de oxigeno, pero a ello se
suman las sales y minerales que aumentan la complejidad de la muestra.

Adicionalmente, en el contexto global, el hombre usa el agua para actividades domésticas e
industriales, lo que hace que el agua tenga ain mas complejidad. Es asi que resulta dificultoso la
determinacion de hidrocarburos en fracciones, como lo menciona la Agencia de Proteccién de Medio
Ambiental (EPA), traducido del inglés Enviromental Protection Agency de Estados Unidos.

En este trabajo se propone un método para determinar fracciones de hidrocarburos en agua por lo
que se basara en el agua residual de industrias de hidrocarburos, debido a que es su materia prima la
mayor contribuyente a la contaminacion por hidrocarburos en el agua.

Cuando llegan los hidrocarburos al agua se forma una mezcla heterogénea debido a que el agua es
polar y la mayoria de los hidrocarburos son no polares, acompafiando a esta mezcla estan las

emulsiones formadas entre los hidrocarburos y el agua que no permiten realizar una separacion simple
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por diferentes densidades es por este motivo que se propone el presente trabajo con la finalidad de
poder extraer los hidrocarburos y cuantificar sus fracciones de las muestras de agua.
1.1.2. Formulacién del problema.
1.1.2.1. Problema general
¢Se puede cuantificar las fracciones de hidrocarburos por el método de gravimétrico en
agua potable, natural y residual industrial?

1.1.2.2. Problemas especificos

e ;Qué condiciones fisicoquimicas de extraccion y recuperacion necesita el método de
gravimetrico en agua potable, natural y residual industrial, para determinar de manera
exacta las fracciones de hidrocarburos?

e ;Cual sera la efectividad del solvente de extraccion de hidrocarburos en agua potable,
natural y residual industrial?

e ;El método gravimétrico es preciso y veraz para determinar fracciones de hidrocarburos en
agua potable, natural y residual industrial?

1.2. Antecedentes

El método gravimétrico es un método clasico que yace desde finales del siglo XIX con la
fabricacion de las primeras balanzas, en la actualidad con el avance de la tecnologia se ha mejorado
la sensibilidad de las balanzas teniendo asi balanzas que tienen una sensibilidad mayor a 0.000001 g
segun la publicacion de Cobos.

Fueron Mora D. y Marbot R. (2010) quienes presentaron su trabajo titulado “Determinacion de las
fracciones de petréleo crudo con el empleo de la destilacion simulada por Cromatografia gaseosa
como método alternativo” concluye que los resultados de la destilacion simulada por cromatografia
gaseosa obtenidos mediante la modificacion de la norma ASTM D 5307-07 son similares a los del
verdadero punto de ebullicion (ASTM D 2892-05).

Aleman A. (2009) quien presento la tesis de “Determinacion de hidrocarburos totales de petrdleo

en suelo de la cuenca del rio Coatzaoalcos” concluye que las concentraciones de hidrocarburos fueron
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mayores en sedimento que en el suelo, lo que refleja los vertimientos del hidrocarburo en los cuerpos
de agua como los sedimentos actian como reservorios de desechos petroleros y otros contaminantes.

Segun Grijalva P. (2003) quien presento la tesis “Evaluacion de una técnica colorimétrica para la
determinacion de hidrocarburos totales en muestras de agua’ concluye que el solvente orgénico 1,1,1-
tricloroetano (TCE), permite extraer Hidrocarburos presentes en muestras de agua con una eficiencia
superior al 90% propuesto como limite de aceptacidn en éste estudio.

Fue Fleming, M. (2012) quien en su tesis “Petroleum Hydrocarbon Content, Leaching and
Degradation from Surficial Bitumens in the Athabasca Oil Sands Region”, presenta un estudio de las
propiedades geoquimicas y el comportamiento de las acumulaciones de betunes (tarballs)
identificadas en los suelos glaciofluviales en toda la regién de las arenas petroliferas de Athabasca.
Indica la presencia de estos materiales desde las primeras exploraciones. Los primeros descubridores
toman el mayor interés, ya que sugieren que la abundancia y distribucion de estos materiales hacia
que el area sea ideal para el estudio de la redistribucion de hidrocarburos por procesos geoldgicos.

Después de esta descripcion inicial, las referencias a "betdn reelaborado” se hacen de paso con
poca o ninguna discusion en cuanto a su naturaleza o abundancia. Sin embargo, la presencia de estos
hidrocarburos entre los suelos que se utilizaran para la recuperacion por los operadores de arenas
petroliferas ha generado inquietud con respecto a la aplicabilidad de los suelos afectados por el
alquitran en entornos de recuperacion.

Segln Abdulsalam K & Lugman H. (2013) en el articulo “Production and Evaluation of some Gas
Oil Fractions from Tag-Taq Crude Oil and Their Structural Group Analysis™ menciona que las
fracciones de hidrocarburos causan contaminacion con los compuestos de azufre (SO2y H.S) es por
ello que se adicionan los métodos de titulacion colorimétrica, cromatografia iodimétrica,
espectrometria de fluorescencia para determinar la concentracién de azufre. Entre los métodos para
reducir azufre estan la biodesulfuracién, oxidacion y la extraccién (oxidacién desulfurizacion). Asi
misma toma de referencia la destilacion de las fracciones con ASTM D-86 determinacion de azufre

total Contenido por técnica XRF ASTM D-2622 para la destilacién de las fracciones.
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1.3. Objetivos
1.3.1.Objetivos Generales.

Determinar las fracciones de hidrocarburos; Csa Cioy mayores a Cio por el método

gravimétrico en agua natural, potable y residual industrial.

1.3.2. Objetivos Especificos.

e Establecer las condiciones fisicoquimicas para la extraccién y cuantificacion de las
fracciones de hidrocarburos Cs a C10y mayores a C1o en agua potable, natural y residual
industrial.

e Determinar la efectividad del solvente usado para la extraccion de hidrocarburos.

e Evaluar la precision y veracidad de los resultados experimentales realizados en agua
potable, natural y residual industrial usando software estadisticos Minitab y Excel.

1.4. Justificacién
1.4.1. Justificacion tedrica.

La investigacion se justifica en la medida que se intenta demostrar que el método
propuesto es preciso y veraz al extraer las fracciones de hidrocarburos en muestras complejas
de agua potable, agua natural y residuales industriales, asi mismo se pretende reafirmar la
validez de que la combinacion de las técnicas de destilacion fraccionada, gravimetria y
solubilidad de las fracciones de hidrocarburos, puede permitir extraer y cuantificar las
fracciones de hidrocarburos.

1.4.2. Justificacion metodoldgica.

Los resultados del estudio presentaran un analisis de la problematica, es decir, de como

un método gravimétrico clasico permite explicar la validez de su aplicacion para la

determinacion de fracciones de hidrocarburos en agua.
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1.4.3. Justificacion practica.

Los resultados de la investigacion demostraran que se puede aplicar la técnica
de destilacion fraccionada y gravimétrica para determinar las fracciones de
hidrocarburos en agua con un nivel de veracidad y precision aceptable.

1.4.4. Justificacion legal.

La validez del trabajo de investigacion, permite mejorar el panorama legal con
respecto a los Estandares de Calidad Ambiental de Peru que obliga a determinar los
analitos especificados con métodos estandarizados y seleccionados, mermando la
investigacion de los profesionales en el campo de la quimica. Asi mismo se busca
obtener el criterio técnico para evaluar temas legales con respecto a la
determinacion de hidrocarburos.

1.5. Hipotesis
1.5.1. Hipotesis general.

d Ho: La combinacién de la extraccion con Cloruro de Metileno, destilacion fraccionada
basada en los diferentes puntos de ebullicion y gravimetria permite cuantificar las
fracciones de hidrocarburos Csa Ci0y mayores a Cioen agua.

b) Ha: La combinacion de la extraccion con Cloruro de Metileno, destilacion fraccionada
basada en los diferentes puntos de ebullicion y gravimetria no permite cuantificar las
fracciones de hidrocarburos Csa Cioy mayores a Cioen agua.

1.5.2. Hipotesis especificas.
1.5.2.1. Hipdtesis especifica 1

a) Ho: La gama de hidrocarburos que disuelve el Cloruro de Metileno permite determinar

las temperaturas de trabajo que se usaran en el presente trabajo para extraer las fracciones

de hidrocarburos Csa C10y mayores a Cioen agua.
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b)

15.2.2.

b)

Ha: La gama de hidrocarburos que disuelve el Cloruro de Metileno no permite determinar
las temperaturas de trabajo que se usaran en la presente tesis para extraer las fracciones
de hidrocarburos Csa C10y mayores a Cio€en agua.

Hipdtesis especifica 2

Ho: La ejecucion de la extraccion de fracciones de hidrocarburos Csa Cioy mayores a
C1o0 de un material de referencia que contenga los analitos de interés y las multiples
repeticiones de muestras permite determinar la precision y veracidad del método
propuesto.

Ha: La ejecucion de la extraccion de fracciones de hidrocarburos Csa Ci10y mayores a Cio
de un material de referencia que contenga los analitos de interés y las mdltiples
repeticiones de muestras no permite determinar la precisién y veracidad del método

propuesto.

21



CAPITULO Il: Marco Teo6rico

2.1. Bases Teoricas sobre el tema de investigacion
2.1.1. Petroleo.

De acuerdo con Abdulsalam. K. (2013) el gasoleo es una fraccion del petréleo crudo obtenido de
la destilacion fraccionada o al vacio con rangos de ebullicion entre 225-337°C (gasoleo ligero) o 320-
426°C (gasoleo pesado), el aceite de gas consta de un gran nimero de mezclas de hidrocarburos que
contienen alquenos de cadena lineal (parafina), las estructuras saturadas ciclicos (naftenos) y
aromaticos. Contiene heterogéneos.

Segun Ifiesta J. y Garcia P. (2002) el petroleo es un liquido viscoso de color verde, amarillo, marrén
0 negro, y que esta constituido por diferentes hidrocarburos, es decir, por compuestos formados por
atomos de carbono e hidrogeno en cantidades variables.

Segun Ancap (s.f.) el petréleo es una sustancia oleosa, formada por la mezcla de compuestos
organicos llamados hidrocarburos, conteniendo impurezas tales como agua, sal, compuestos de
azufre, oxigeno y nitrégeno. Las moléculas de hidrocarburos que, en forma colectiva constituyen el
petroleo, estan formadas por distintas combinaciones de &tomos de carbono e hidrogeno.

Segln el nimero de atomos de carbono, de hidrégeno y de la distribucion estructural de las
mismas, se tienen distintos hidrocarburos que abarcan desde el gas natural hasta los hidrocarburos
solidos.

Asi mismo Ancap (s.f.) indica que se denomina petroleo a la mezcla de hidrocarburos que, a
condiciones de temperatura y presion ambientales ésta en estado liquido. En la naturaleza se pueden
encontrar rezumaderos naturales de hidrocarburos, muchos de ellos conocidos desde la antigiiedad,
aunque la produccion comercial se obtiene de acumulaciones que se localizan en algunos lugaresdel
subsuelo con profundidades variables desde pocos metros hasta profundidades mayores a cinco mil

metros.
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Los gedlogos creen que en la superficie terrestre de la tierra puede hallarse hidrocarburos hasta en

un 40% del total de sedimentos. En la superficie se han identificado hasta 600 cuencas sedimentarias,

de las cuales 160 han demostrado ser capaces de producir petrdleo y gas.

Las cuencas que se encuentran distribuidas en toda la cuenca que se centra en el golfo pérsico,

tiene, ella sola, mas de 50% de las reservas comprobadas y probables del mundo. Al afio 2000 las

reservas del mundo eran petréleo: 162 millones de metros cubicos y gas: 147 billones de metros

cubicos segun lo publicado en el articulo de la revista de Ancap “el mundo del petroleo” (C. Millan,

2012, p. 1 al 20).

De la destilacion del petréleo crudo se obtiene los siguientes productos de acuerdo con Ifiesta J. y

Garcia P. (2002):

Gases: Sustancias cuyo punto de ebullicién estd comprendido entre -165°C y 0°C, tales como;
metano, etano, propano y butano. El propano y el butano se denominan también GLP o gases
licuados del petroleo.

Eter de petrdleo: Fraccion volatil que destila entre los 20 y los 60°C, y contiene principalmente
pentanos y hexanos.

Gasolinas y naftas: Mezcla formada por hidrocarburos de cuatro a doce atomos de carbono, con
un punto de ebullicién entre los 30 y 200°C. Se utilizan como combustible y como materia prima
de la industria petroquimica, para obtener plasticos y productos quimicos.

Queroseno: Fraccion del petréleo con punto de ebullicidn entre 150 y 300°C. Tiene de doce a
dieciséis atomos de carbono, y se utiliza como combustible de aviones reactores, combustible
doméstico y para la iluminacion.

Gasoleos: Compuestos formados por cadenas de quince a dieciocho atomos de carbono, con una
temperatura de ebullicion de 175 a 400°C. Son combustibles para motores Diesel y para
calefaccion.

Fueloleos: Productos pesados obtenidos como residuos de la destilacion atmosférica. Se utilizan

como combustibles de grandes instalaciones, como las centrales térmicas.
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= Aceites lubricantes: Fraccion que contiene entre dieciséis y treinta &tomos de carbono. Su
densidad, viscosidad, resistencia a la oxidacion y bajo punto de congelacion los hacen Gtiles como
lubricantes en la industria mecénica.

= Ceras: Mezcla de hidrocarburos de alta temperatura de fusion, fundamentalmente de cadena
lineal, que se obtienen como subproducto en la fabricacion de los aceites lubricantes.

= Asfaltos: Sélido de color negro, conocido desde la antigiiedad, que se utiliza para pavimentar las

vias de comunicacion.

Coque: Carbon obtenido de las fracciones mas pesadas del crudo.
2.1.2. Origen de los hidrocarburos.

De acuerdo con Anton (s. f.) existen desde el siglo XIX dos teorias acerca del origen de los
hidrocarburos; la teoria biogénica que sostiene el origen bioldgico producto de la acumulacién y
descomposicion de plantas o animales fosiles, y la teoria mineral o abiogénica, la cual argumenta el
origen mineral que proviene del interior de la tierra acumulandose en éareas con condiciones
geoldgicas apropiadas o brotando en surgencias liquidas o gaseosa en la superficie.
2.1.2.1. Teoria Abiogénica

Teoria aceptada por la mayor parte de los gedlogos e impugnada por algunos cientificos rusos y
ucranianos que sostiene que tanto el petréleo como el gas natural son de origen minera y proviene del
interior de la tierra, segun Anton (s.f.).

Cientificos soviéticos como es Thomas Gold en 1986 indic6 que el gas natural (metano) que suele
encontrarse en grandes cantidades en los yacimientos petroleros, se pudo haber generado a partir de
los meteoritos que cayeron durante la formacion de la tierra hace millones de afios.

Dichos argumentos se basan en que se encontraros varios meteoritos mas de cuatro productos
semejantes al queroseno, que se supone que es el precursor del petréleo. (Chow 1987).

De acuerdo a la investigacion tedrica y practica realizada por Kutcherow (2011) los compuestos

de hidrocarburos se generan en la astenosfera de la tierra y migran a través de las fallas profundas
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hacia la corteza de la tierra, se acumulan porciones de petréleo y gas en cualquier tipo de roca y

cualquier posicion estructura.

Petroleum deposit Natural gas deposit

Sedimentary layer

Granite layer

Basaltic layer

Figura 1. Acumulacion de petréleo en la tierra.
Fuente: Kutcherov (2011)

Como conclusién indica que la teoria del origen profundo abiogénico de los hidrocarburos ofrece
una explicacion convincente de los datos investigados. De los resultados experimentales confirma
que el sistema CaCOs—FeO-H>0 genera el conjunto de hidrocarburos en caracteristicas del petréleo
natural.

Indica también que una parte de los compuestos de hidrocarburos podrian generarse en las
condiciones del manto y migrar a través de las fallas profundas a la corteza terrestre donde se forman.

La teoria del origen abiogénico profundo de los hidrocarburos confirma la presencia de recursos
enormes e inagotables de hidrocarburos en nuestro planeta, permite desarrollar un nuevo enfoque de
los métodos de exploracion petrolera y reexaminar la estructura, el tamafio y la ubicacion de las

reservas de hidrocarburos del mundo.
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2.1.2.2. Teoria Biogénica

Una de las teorias mas aceptadas desde el siglo XX (Anton s.f.) y segun Chow (1987) es aquella
que supone que se origind por descomposicion de los restos de animales y algas microscopicas
acumuladas en el fondo de las lagunas y en el curso inferior de los rios.

En las profundidades esa materia organica, sometida a la accién de las bacterias, la presion y
temperatura provocada por el soterramiento consecuencia de la acumulacion de las capas de
sedimentos que se depositaron encima, en el transcurso del tiempo sufrié reacciones quimicas que
dieron origen a la formacion de los distintos hidrocarburos. Compuestos formados de carbén e
hidrogeno con pequefias cantidades de Azufre, Oxigeno, Nitrogeno y trazas de metales como Hierro,
Cromo, Niquel y Vanadio.

Esta teoria se fundamenta en la localizacién de los mantos petroleros, ya que todos se encuentran
en terrenos sedimentarios. Adicionalmente los compuestos que forman los elementos antes
mencionados son caracteristicos de los organismos vivientes.

Segun Gil (2015) la teoria orgénica que indica que el petroleo proviene de la descomposicion de
los tejidos de plantas y animales explica como la presion de los sedimentos acumulados en el fondo
de lagos y mares, hace que el lodo y la arcilla depositada conjuntamente con la materia organica se
transformen en roca, principalmente como esquistos de particulas finas. Estas rocas reciben el nombre
de “roca generadora” y constituye la fuente de todos los hidrocarburos del mundo.

Con el paso de la generacion de los hidrocarburos, como consecuencia de la presién a la que
estaban sometidos, fueron expulsados hacia formaciones mas porosas que tenian interaccion con las
rocas generadoras.

Las rocas areniscas o0 calizas que retienen agua salada, constituyen la roca donde se pueden
almacenar los hidrocarburos, debido a que son porosas y permeables. El desplazamiento es realizado
por la flotacion natural de los hidrocarburos en el agua que satura las formaciones, los hidrocarburos

migran hacia la superficie.
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1000 m S0

500 m

Figura 2. Desplazamiento de petroleo

Fuente: ACIEP

De esta manera, se explica como una parte de hidrocarburos llegé a la superficie de la tierra y otra
parte se acumulé en estas formaciones rocosas y formo un yacimiento de hidrocarburos. En un
yacimiento, el petréleo y el gas ocupan espacios vacios (poros) entre la particula que forma la roca
almacén.

La diferencia de presiones que ocurre durante la explotacion de un yacimiento, entre el pozo y la
formacion de la roca almacén, los hidrocarburos se desplazan gota a gota a través de los pequefios
canales que unen los poros entre si, el volumen de los canales es determinados por la permeabilidad
de la roca almacén.

La acumulacion de los hidrocarburos se logra por la formacion de trampas, las cuales pueden ser;
trampa de estructura o trampa estratigrafica. La estructural es aquella producida por los movimientos
de la corteza terrestre. La estratigrafica es originada por variaciones de caracter sedimentario de la
roca almacén, segun indica Gil (2015).

Cualquier tipo de trampa requiere que esté cubierta de una roca impermeable que impida la

migracion vertical de los hidrocarburos.
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En conclusion, las condiciones para la formacion de hidrocarburos estan vinculada a las rocas
sedimentarias. Es por esto por lo que los hidrocarburos solo se encuentran en regiones cuyo subsuelo
sea formado por un importante paquete de rocas, miles de metros de espesor.

De acuerdo a esta teoria solo se pueden encontrar hidrocarburos en los lugares donde hubo
depositacion de rocas sedimentarias y acumulacion de restos orgénicos. Por lo tanto, en otro tipo de
rocas como las igneas y metamorficas, no se encontrarian hidrocarburos, por no cumplir con las
condiciones necesarias.

Segun Ifesta J. y Garcia P. (2002) los hidrocarburos provienen de la descomposicion de los
minusculos organismos acudticos que vivian en los antiguos mares de la Tierra hace millones de afios,
cuando todavia los humanos no habiamos aparecido. En aquel momento, la superficie del planeta no
tenia las mismas caracteristicas de ahora.

Cuando estos microorganismos animales y vegetales morian y caian al fondo de las grandes masas
de agua, sucesivas capas de sedimentos inorgénicos (arenas y arcillas) se depositaban encima,
enterrandolos cada vez méas profundamente.

La elevada presién de las capas de tierra, las altas temperaturas y la accién de bacterias con
ausencia de oxigeno (medio anaerobio) fue transformando lentamente los restos organicos en lo que
hoy se conoce como petréleo crudo. Cabe destacar que el proceso de descomposicion de la materia

organica y la formacion del petréleo tarda entre 10 y 100 millones de afios.
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2.1.3. Composicién quimica del petroleo.

De acuerdo con la investigacion de Feijoo (2012) el petréleo crudo es una mezcla compleja de
productos fundamentalmente constituidos por hidrocarburos, su viscosidad varia de acuerdo con el
peso molecular de los hidrocarburos.

Tabla 1

Composicién quimica de petroleo

Porcentaje en

Petroleo masa:
Carbono 83-86 %
Hidrogeno 10-14%
Azufre 0.05-6.0%
Nitrogeno 0.001-0.1%
Metales: Vanadio, Niquel, Sodio, Arsénico, Calcio, cobre entre otros. 0.001-0.1%
Gases incondensables: Metano, Etano, Sulfuro de Hidrogeno. 0.1%
Agua. 1%

Sales: Cloruro de sodio, Cloruro de Magnesio, Cloruro de Calcio.
Fuente: Feijoo (2012)

De acuerdo con lo manifestado por Olvera y Vasquez (2014) se cuenta con aproximadamente 600
tipos diferentes de hidrocarburos. El Instituto Americano del Petréleo realiz6 un estudio de petroleo
en la ciudad de Ponca - Oklahoma - EEUU, identificando casi 300 hidrocarburos individuales.

También se hallaron 200 compuestos de azufre en un transcurso de 20 afios de estudios
sistematicos de 4 tipos de petroleo.

Se observo que la complejidad de las moléculas de hidrocarburos se incrementa a medida que
aumenta su punto de ebullicion.

En un estudio realizado en el Instituto Americano del Petréleo (API) cerca de 300 hidrocarburos
individuales fueron identificados en el petrdleo Oklahoma en Ponca City. Alrededor de 200
compuestos de azufre fueron identificados en 20 afios de estudios sistematicos de 4 tipos de petréleo.
Las moléculas de hidrocarburos son mas complejas a medida que aumenta el punto de ebullicion de

las mismas.
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Segun Lluch (2008) como consecuencia de su origen, condiciones de evolucion y antigiiedad, los
crudos tienen diferente composicion en cuanto al tipo y cantidad de familias quimicas
hidrocarbonadas de las que estan formadas.

Las caracteristicas fisicas variaran en funcion de esta composicion e inciden en las posibilidades
de refino o aprovechamiento para la obtencion de sus productos derivados, principalmente
combustibles, lubricantes, asfaltos y materias primas para petroquimica, asi como en su valoracion
econdmica.

Los hidrocarburos se clasifican segin su base en: parafinica, nafténica, asfaltica y mixta. En las
siguientes tablas se muestra las caracteristicas fisicas de los tipos de hidrocarburos hasta un contenido

maximo de 30 atomos de carbono:
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Tabla 2

Hidrocarburos parafinicos: C1— Cso

Nombre de Peso Punto Graved_ad
) Formula ... Especifica API Estructura
Hidrocarburo Molecular Ebullicion o
60/60°F
metano CHa 16.04 -161.5 0.3 340 'y
H H
etano CoHs  30.07 886  0.3562 262'7 H—C—C—H
WHWHT
propano CsHs 44.10 -42.1 0.5070 147 H=C—C—C—H
HHH
HHHH
n-butano CaHio  58.12 05  o0ssd0 T bt
HHHH
ol 1 1
isobutano CsHao 58.12 -11.8 0.5629 113'8 S
H/“*H
n-pentano CsHi2 72.15 36.1 0.6311 92.70 CH,—CH,—CH,—CH,—CH,
CH,
isopentano CsH1z 72.15 27.8 0.6247  95.01 CH,—CH—CH,—CH,
n-hexano CeHi4 86.18 68.7 0.6638  81.66 e e
n-heptano C7H1e 100.20 98.4 0.6882 T4.11 oy CHy O, CH = CH, —CH,
n-octano CsHis  114.23 125.7 0.7070  68.65 e o o ™
n-nonano CoH20 128.26 150.8 0.7219  64.52 VAVAVAVAN
n-decano CioH12 142.28 174.2 0.7342 61.22 ANANNAN

n-undecano C11Hos 156.31 195.9 0.7445 5856 e SN
n-dodecano C12H26 170.34 170.34 0.7527 56.48 ANANAANAN

n-tridecano CisHzs 184.36 235.5 0.7617 54.26 METNAAAAA g,

n- o
NN N e

tetradecano Ci4H30 198.39 253.6 0.7633 53.87

n- CH

TR W WV W
pentadecano CisHz2 212.42 270.7 0.7722 51.75 ,
n-

hexadecano ~ CHss  226.44 286.9 07772 50.56 APAAAAAAL,

CH;— CH;~ CH;— CH;— CH;~ CH— CH;—CH,
E‘epta decano  CifHas 24047 302.0 0.7797  49.99  CHrCHr CHc CHr-CH CH-cHCi

e
CH- CH;— CH— CH;— CH;— CH— CH—CH,

n-octadecano  CigHss 254.50 316.3 0.7820 49.45 Cﬁz—CHz—CHz—CHz—CHz—CHz—CH:-C‘*:

Cgﬁ}(:ci'f; CHy O~ CHy~CHi- CH~Ch,
n- C19H40 268.53 335.6 0.7869 48.31  CHyCHy CH CH CH-CH-CH-CH,
nonadecano CH-CH—CH

W N

5

n-eicosano  CooHsm 28255 3438 07924  A47.10 G0 o ay oo
CH;~CH;~CH-CH,

2
CH;- CHy~ CH,~ CHy~ CH~ CH;- CHy-GH,

n- CH;~ CH— CH;~ CHy— CH— CH- CH- CH,
heneicosano CaHas 296.58 356.5 0.7954 46.41 oo
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n-docosano
n-tricosano

n-tetracosano

n_
pentacosano
n_
hexacosano
n_
heptacosano
n-octacosano
n_
nonacosano
n-triacontano

CooHaa

Ca3Has

Ca4Hso

CosHsp

CoeHsa

CarHss
CogHss
Ca9Heo
CsoHez

310.61

324.63

338.66

212.42

366.71

380.74
394.77
408.79
422.82

368.6

380.2

391.3

401.9

412.2

422.2
431.6
440.8
449.7

0.7981

0.8004

0.8025

0.8027

0.8079

0.8086
0.8101
0.8120
0.8132

45.79

45.28

44.82

44.79

43.64

43.50
43.17
42.76
42.50

O~ O~ G~ CFl~ CF~ CH G CF,
O~ CH~ CH~ CH~ CH- CH- CH-CH,

CH;~CH,-CH,-CH,—-CH,—-CH
il Il I I X ! . .
(,Ha—L.HZ—(,HZ—L.HZZ—(,HZZ—L.I-fZ—(,HZ—L.:ﬂZ
CHg CH;~ CHy— CHy~ CHy CH CH—CH,
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Fuente: Lluch (2008)

Donde: Grados API es una medida de densidad que, en comparacion con el agua a temperaturas

iguales, precisa cuan pesado o liviano es el petroleo.
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Tabla 3:

Hidrocarburos naftenos: Cs-Cyo

Peso Gravedad
Nombre de Formula Mole Pur.'t(.), Especifica API Estructura
Hidrocarburo Ebullicién o
cular 60/60°F

ciclopentano CsHio 7013 4926 07603  54.61 Q
metilciclopentano CeH 84,16 71,81 0,7540 56.17 4<j
etilciclopentano C/Hu 9819 103,47 0,7712 51.98 O/\

o 140,2
n-pentilciclopentano  CioHao ~ 180,50 0,7954 46.41 va\/
n-hexilciclopentano  CiiHz 1561 3 202,90 0,8006 45.24 O/\/\/\
n-heptilciclopentano  Ci2Hz4 162 3 223.90 0.8051 44.26 e
n-octilciclopentano  CizHas 1852 3 243.50 0.8088 43.45 e~
n-nonilciclopentano  CuHzo 9> 26200 08121 4273 (Yo
ciclohexano CeH1> 84,16 80,74 0,7835 49.10 O
metilciclohexano CsHis  98.19  100.93 0.7748 51.13 C(
etilciclohexano CHis 127 13178 07921 47.14 Sk
n-propilciclohexano  CoHag 122'2 156.72 0.7981 45.79 ON
n-butilciclohexano  CiHao '3 18094 08034 44.64 Rt
n-pentilciclohexano  CuHz 1°0° 20367 08077 4369 SRt
n-hexilciclohexano ~ CioHas 16;3'3 224.70 0.8115 42.86 ON\/\
n-heptilciclohexano  CisHas "o 24490 08112 42.94 Ohhhd
n-octilciclohexano ~ CiaHzs 192 3 263,60 0,8177 41.55 ON\M

o 210.4
n-nonilciclohexano  CisHso 75 281.50 0.8202 4102 (7T
n- 252.,4
dodecilciclohexano ~ “8M® g 327,90 0.8261 980 (T
n-tridecilciclohexano  CigHas 2616'5 341.90 0.8277 39.45 [y T
- 280,5 PR
tetradecilciclohexan  CaxoHao 4 355,00 0,8291 39.18 (7

0]




—

cicloheptano C/His 98,19 118,79 0,8144 42.24 U
. 112.2
ciclooctano CsHis 1 151.14 0.8405 36.86
ciclononano CoHis 122’2 178,40 08545  34.10 )
o 126.2
etilcicloheptano CoHu1s 4 163.33 0.7992 45.55
Fuente: Lluch (2008)
Tabla 4:
Hidrocarburos aromaticos (Ce-C22)
Nombre de Peso Punto Gravedad
Hidrocarburo Formula Molecular Ebulliciébn Especifica AP Estructura
benceno CsHs 78.11 80.10 0.8829 28.77 @
tolueno C7Hs 92.14 110.62 0.8743 30.34 Q
etilbenceno CeHi 10617 13618 08744  30.32 @f\
o-xileno CsH1o 106.17 144 .43 0.8849 28.40 6@2/

5 3
m-xileno CsHio 106.17 139.12 0.8694 31.26 @\
p-xileno CsH1o 106.17 138.36 0.8666 31.78 4@
n-propilbenceno  CyH12 120.19 159.24 0.8683 31.45 ©\A
:fOprOp"bence” CoHp 12019 15241  0.8685  31.43 ©_<
o-etiltolueno CoH12 120.19 165.18 0.8847 28.43 ©</
m-etiltolueno CoHi  120.19 161.33 0.8685  31.43 @\/

CHj
p-etiltolueno CoH1> 120.19 162.02 0.8652 32.04 Cﬁ
Hy
n-butilbenceno CioHus 134.22 183.27 0.8660 31.90 ©/\/\c
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2.1.4. Hidrocarburos segun tipo de enlace.

De acuerdo a lo mencionado por Olvera y Vasquez (2014) pueden definirse dos grandes grupos de
hidrocarburos: saturados y no saturados. Cuando todas las valencias de los &tomos de carbono se
comparten con otros atomos, es saturado; cuando hay falta de hidrdgeno es no saturado y se pueden
compartir dos y hasta tres valencias entre un d&tomo de carbono con otro atomo. Los saturados y no
saturado, se dividen a su vez en dos grupos importantes cada uno:

a) Saturados.
= Bases parafinas.

Son las més ricas en hidrégeno, son saturadas y por tanto relativamente estables. Las parafinas
comunes son liquidos, pero se pueden encontrar gaseosas o sélidas. La férmula general es:
CrH oz

Las parafinas livianas dan buenos aceites para usos domésticos, pues no producen humo al
guemarse y tienden a resistir el calor. Las parafinas mas espesas contienen cristales blancos y
blandos que cuando son aislados y refinados forman lo que se conoce como cera parafina. Se
encuentran generalemente en Pensilvania, Oeste de Virginia y centro de Estados Unidos.

= Bases nafténicas.

Ciclanos o ciclo alcanos, son saturados, lo que hace que sean resistentes a los cambios,
incluyendo la oxidacion. Son relativamente insolubles en acido sulfarico fuerte. Los mas
importantes son ciclo pentano y ciclohexano. La formula general es: C,H>,.

Los no saturados tienden a formar gomas, lacas y fangos, al unirse al oxigeno y separarse del
carbono que es un enlace relativamente menos estable.

Generalmente contienen gran proporcion de fracciones volatiles, se evaporan facilmente. Se
encuentran generalmente en Peru, California y en el Golfo de México.

Con respecto al crudo de petrdleo, ningin crudo es realmente neto nafténico, asfaltico o
parafinico en su composicion quimica. Existen las Bases mixtas, que contienen proporciones de

los otros tipos caracterizandose por la predominancia del compuesto en mayoria. Sin embargo,

36



ciertos crudos de Kansas, Oklahoma y Texas, tienen tan parejos los contenidos de nafta, parafinas
y asfaltos que resulta imposible clasificarlos en una sola de estas clases.
b) No saturados.
Los no saturaos tienen a formar golas, lacas y fangos, al unirse al oxigeno y separarse del carbono
que es un enlace relativamente menos estable.
= Base olefinas.

Son no saturados o insaturados y por lo que tienen deficiencia de hidrdgeno, por lo que son
muy reactivos y combinan facilmente con el hidrdgeno, oxigeno, cloro y azufre, esto causa que
no se deseen altos porcentajes de olefinas en los combustibles, sin embargo, son apreciados en
la manufactura de varios productos, entre ellos el plastico. La formula general es: CrnH2n

En este grupo se encuentran las asfalticas que contienen aparte de carbono e hidrogeno, gran
cantidad de azufre. En la destilacion avanzada o mas completa rinden una cantidad
relativamente alta de alquitran y asfalto. Se pueden encontrar en México, Venezuela, California
y el Caribe.

= Base Aromaticos.

Los aromaticos son no saturados, pero actian como saturados. Son deseables en la gasolina,
pues tienen altas propiedades antidetonantes. El nombre “aromaticos” surge por su olor
caracteristico. Algunos se usan en la produccién del Trinitrotolueno (TNT), colorantes,
plasticos, insecticidas, etc.

Hoy en dia se ha limitado su concentracién en los derivados por ser dafiinos a la salud, son

cancerigenos. La formula general es: CnHz2n—é.
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2.1.5. Fracciones de Hidrocarburos

De acuerdo con la definicion de Estandares de Calidad Ambiental (ECA) D.S. N° 002-2013-
MINAN las fracciones de hidrocarburos se definen como:

Fracciones de hidrocarburos F1 o hidrocarburos fraccién ligera, es la mezcla de hidrocarburos
cuyas moléculas contengan entre cinco y diez &tomos de carbono (Cs a Cio). Estos hidrocarburos
deben analizarse en mezcla de productos desconocidos derivados del petréleo, petréleo crudo,
gasavion, gasolvente, gasolinas, gas nafta.

Fracciones de hidrocarburos F2 o hidrocarburos fraccion media, es la mezcla de hidrocarburos
cuyas moléculas contengan entre diez y ventiocho atomos de carbono (C1o a Czs). Estos hidrocarburos
de fraccién media deben analizarse en; mezclas de productos desconocidos derivados del petroleo,
petroleo crudo, gasdleo, diésel, turbosina, queroseno, mezcla de creosota, gasavion, gasolvente,
gasolinas, gas nafta.

Fracciones de hidrocarburos F3 o hidrocarburos de fraccién pesada, es la mezcla de hidrocarburos
cuyas moléculas contengan entre ventiocho y cuarenta 4tomos de carbono (Czs a Cao). Dichos
hidrocarburos de fraccion pesada deben ser analizados en mezcla de productos desconocios derivados
del petréleo, petroleo crudo, combustéleo, parafinas, petrolatos, aceites derivados del petroleo.

2.1.6. Contaminacién de agua por hidrocarburos

Segun Prieto V. y Martinez A (1999) la contaminacién del agua por hidrocarburos en los sistemas
de almacenamiento, en las fuentes de abastecimiento subterraneo y superficial, asi como en otros
cuerpos de agua es un hecho que ocurre con relativa frecuencia. Este tipo de contaminacion produce
un cambio en las caracteristicas organolépticas del agua que induce al rechazo de los consumidores,
y su ingestion representa un riesgo para la salud; asi mismo, el ecosistema puede sufrir afectaciones
debidas al impacto negativo de estos contaminantes sobre sus diferentes componentes.

La contaminacion puede presentarse de dos formas: puntuales y sistematicas. Las primeras ocurren

de manera fortuita en los cuerpos de agua donde generalmente no hay presencia de hidrocarburos.
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Las segundas son habituales y caracterizan a aquellas aguas que son contaminadas por la actividad
antrdpica que en ellas se realiza.

De acuerdo con Velasquez (2017) existen aproximadamente 2.5 millones de lugares
potencialmente contaminados en Europa, en México se reporta a la industria petrolera como una
fuente importante de contaminacion del suelo, actividades como la perforacion, extraccion,
conduccidn y transformacion del petréleo en zonas petroleras han originado la contaminacion del
suelo y el agua ocasionados por derrames, fugas, filtraciones, lodos y recortes de perforacion.

Los hidrocarburos tienen a flotar en la superficie del agua debido a la diferencia de densidad, en
los lagos, rios y humedales bloquean la penetracién de la luz y el intercambio de gases, dicho bloqueo
facilita la solubilidad de materiales que afectan las poblaciones de plancton o microinvertebrados que
habitan en el fondo de rios o pantanos.

Dependiendo del peso molecular algunos componentes toxicos y volatiles pueden ser eliminados
por evaporacién, o disolverse en el agua y degradarse, mientras que otros se pueden oxidar por
radiacion UV de luz solar o depositarse en los sedimentos. En todos los casos la fauna y flora de lugar
es afectada.

Prieto y Martinez (1999) indica que las fuentes de contaminacion pueden ser simples o multiples,
y pueden verter a los medios uno o varios componentes del petroleo. Afirma también que es de gran
complejidad el estudio de este tipo de contaminantes, debido a los analisis empleados y la manera en
que se proceda en la ejecucion del estudio; la integracion de estos factores determina su alcance, la

eficiencia en el uso de los recursos y la ejecucion de una intervencion adecuada.
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2.1.7. Punto de ebullicion

El punto de ebullicion es la temperatura a la cual la presion de vapor iguala a la presion atmosférica.
A esta temperatura se forman burbujas de vapor en el interior del liquido. Las burbujas no se forman
a una temperatura mas baja porque la presion dentro de ellas (presion de vapor) es menor que la
presion atmosférica y por lo tanto quedarian aplastadas. La presion de vapor del H20 es igual a 1,0
atm a 100°C. Esto es porque los 100°C se definieron como el punto de ebullicion del agua. Sin
embargo, éste es el punto de ebullicion solo si la presion es de 1 atm. A altitudes por encima del nivel
del mar la presién del aire es menor que 1,0 atm, de modo que el agua hierve a una temperatura mas
baja, segin Cromer (2007).

Segun Jaramillo (2007) cuando se calienta un liquido y alcanza una temperatura en la cual la
presion del vapor se incrementa, se forman burbujas dentro del cuerpo liquido. Esta temperatura se
Ilama punto ebullicién. Una vez que el liquido comience a hervir, la temperatura permanece constante
hasta que todo el liquido se ha convertido a gas.

El punto ebullicién normal del agua es 100°C a una atmdsfera de presion. La ebullicion de un
liquido se obtiene cuando la presion del vapor del gas que se escapa del liquido es igual a la presion

ejercida en el liquido por sus alrededores, segun lo muestra la siguiente figura:
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Figura 3. Punto de ebullicion del agua en funcién de la presion de vapor.
Fuente: Universidad Nacional Auténoma de México. 2007
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De acuerdo a la figura el punto de ebullicion normal del agua es 100°C porque ésta es la
temperatura a la cual la presion del vapor del agua es 760 mmHg, o 1 atmdsfera. Es decir que, bajo
condiciones normales, cuando la presion de la atmosfera es aproximadamente 760 mmHg, el agua
tiene un punto de ebullicion de 100°C. A 10,000 pies sobre nivel del mar, la presion de la atmosfera
es solamente 526 mmHg.

2.1.8. Curva de destilacion del verdadero punto de ebullicion

Segln Luch (2011) al ser un crudo una mezcla de hidrocarburos, de diferentes puntos de ebullicién,
la manera mas simple de procesamiento sera su separacion por destilacion en cortes o fracciones de
diferente intervalo de ebullicion y de diferente aplicacion.

La curva del verdadero punto de ebullicién conocido como TBP por sus siglas en ingles True
Boiling Point, en laboratorio representa el volumen de liquido recogido en funcién de latemperatura
de destilacion en una columna estandar predefinida, a presion atmosférica hasta unos 350 - 370°C,
temperatura en la que en las condiciones descritas puede empezar a aparecer el craqueo térmico de
las moléculas mas pesadas.

2.1.9. Miscibilidad

De acuerdo con Marin (2002) la miscibilidad es una propiedad que establece una condicién de
tension interfacial igual a cero entre fluidos formandose con esto una fase homogénea a una presion
y temperatura especificas. Si dos fluidos son altamente miscibles se necesita menos energia paraque
ellos formen una sola fase.

Segun Wade (2006) la miscibilidad es una propiedad de las sustancias que se mezcla en todas las
proporciones (es decir, se disuelven completamente en cada una de ellas a cualquier concentracion),
formando una solucién homogénea. El término se aplica con mayor frecuencia a liquidos, pero
también se aplica a solidos y gases. El agua y el etanol son miscibles por que se mezclan en todas las
proporciones.

Por el contrario, se dice que las sustancias son inmiscibles si una proporcién significativa no forma

una solucion. De lo contrario, las sustancias se consideran miscibles. Por ejemplo, la butanona o
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metiletilcetona es significativamente soluble en agua, pero estos dos disolventes no son miscibles
porque no son solubles en todas las proporciones.
2.1.10. Solubilidad

Wilches, Ruiz y Hernandez (2007) mencionan que la solubilidad de la mayoria de los compuestos
disminuye cuando la temperatura baja, la solubilidad puede reducirse por el enfriamiento de la
solucién o por el cambio del solvente.

Es importante que la polaridad del solvente sea mayor que la del agua para que la solubilidad de
los compuestos orgénicos no sea reducida.

Taborda (2013), define a la solubilidad de un soluto en un disolvente como la concentracion que
presenta una disolucién saturada, es decir, que esta en equilibrio con el soluto, sin disolver pues
siempre habra algunas moléculas o iones que pasen a la disolucion.

Las sustancias se clasifican en:

Solubles: si su solubilidad es igual o mayor a 0,1 M.

Poco Solubles: si su solubilidad se situa entre 0,1 M y 0,001 M

Insolubles: si su solubilidad no llega a 0,001 M.

2.1.11. Factores que afectan a la solubilidad

Los factores que afectan la solubilidad son los siguientes; temperatura, momento dipolar, constante
dieléctrica del disolvente, tamafio del ion y densidad de carga.

La temperatura: las disoluciones de sustancias sélidas son procesos endotérmicos y con aumento
de entalpia. Al disolver una sustancia sélida se produce la ruptura de enlaces (energia reticular) que
casi nunca se compensa por la energia de solvatacion.

De acuerdo con Douglas, McDaniel & Alexander (1994) la energia de solvatacion y la energia
reticular son inversamente proporcionales a los radios ionicos. Las solubilidades de las sales
aumentan generalmente cuando lo hace el tamario de los cationes o aniones, presumiblemente debido
a cambios de entropia méas favorables en la solvatacion y también, debido a efectos de polarizacion

en al gunos €asos.
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Segun Taborda (2013) por otra parte la destruccién de la estructura ordenada del sélido y la nueva
disposicion de las moléculas de disolvente alrededor del soluto conllevan un aumento de entropia.

Los valores negativos de H y de S positivos favorecen la espontaneidad del sistema por tanto la
solubilidad de la mayoria de sustancias aumenta con la temperatura. En cambio, en la disolucion de
liquidos o gases en liquidos no supone la destruccion de estructuras demasiado estables ni un aumento
del desorden ni en muchos casos ruptura de enlaces.

La mayoria de los gases son mas solubles a bajas temperaturas.

" Momento Dipolar: cuanto mas parecido sea el momento dipolar del soluto y del
disolvente, mayor solubilidad.

" Constante Dieléctrica del Disolvente: cuanto mayor sea la constante dieléctrica, la
fuerza de atraccion entre dos iones es mas débil.

" Tamafo del lon y densidad de Carga: La repulsion desestabiliza la red cristalina y se
facilitard la dilucion. Cuanto mayor es la densidad de carga mas intensa seran las atracciones
eléctricas y més dificiles la disolucion. EI campo idnico se mantiene en equilibrio entre la forma
solida y los iones en disolucion.

An + Bm - aA+ bB
A la constante de equilibrio se la denota constante del producto de solubilidad o también producto
de solubilidad.

A continuacion, se presenta la tabla de clasificacion de Crudo de petroleo de acuerdo a su densidad.
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Tabla 5:

Clasificacion de Crudos en funcion de su densidad

Densidad

Tipo de Crudo (g/em?) API Descripcion
Muy pesado >1.0 <10.0 D|f_|C|I transporte y dificil extraccion, ideal para
derivados.
Pesado 10-092 10.0 223 Facil transporte y d_|f|C|I extraccion, ideal para
combustibles y derivados
Medio 092_087 223311 Facil transporte y extraccion, ideal para
combustibles y derivados.
Ligero 087 —0.83 311139 Facil transporte y extraccion, ideal para refinar
en combustibles y derivados.
Muy ligero <0.83 >39 Buen productor de lubricantes y petroguimicos.

Fuente: Sociedad nacional de Mineria Petrdleo y energia
2.1.12. Influencia sobre el equilibrio de precipitacion

Segun Bloomfield (2002) en el efecto del ion comun, si en la disolucion de un compuesto idnico
poco soluble o insoluble se afiade un segundo compuesto que tenga en comun alguno de los iones del
primer compuesto disminuye la solubilidad de este.
2.1.13. Proceso de precipitacion

Segun Wilches, Ruiz y Hernandez (2007) el producto ideal de un andlisis gravimétrico debe ser
insoluble, puro, de composicion conocida, filtrable y constante. Las fracciones de hidrocarburos retne
dichas caracteristicas, por lo que el analisis gravimétrico no conduciré a errores sistematicos.
2.1.14. Método Gravimétrico

Segun Aldabe, Aramendia, Bonazzola y Laceu (2004) el analisis gravimétrico es uno de los mas
precisos y reproducibles métodos para la determinacion cuantitativa de iones, elementos, o
compuestos en cantidades mayores de 10 mg, aproximadamente. El principio del método es la
conversion selectiva del analito, que puede ser sélido, liquido o gas, en un sélido y la medicion de la

masa del producto.
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El mismo menciona que Richards T., ganador del premio Nobel de Quimica en 1914, y sus colegas
utilizaron el andlisis gravimétrico de AgCl en extremo cuidado para determinar el peso atébmico de
Ag, Cl y N con exactitud de hasta seis cifras. Este trabajo de investigacion constituyo la base de la
determinacion exacta de los pesos atomicos de muchos otros elementos.

Segun Wilches, Ruiz y Hernandez (2007) el andlisis por combustion, sirve para determinar el
contenido de carbono e hidrogeno de compuestos organicos. La muestra se calienta en una atmosfera
de Oxigeno y el producto parcialmente quemado se hace pasar a traves de catalizadores (optativo) a
temperatura elevada para completar la oxidacion.

Segun Harris (2007) el analisis gravimétrico se basa en la medida de la masa del producto,
mediante la cual se calcula la cantidad del analito, la especie que se analiza, que hay en la muestra.
De acuerdo con Alexeiev (1976) puede ser separado en forma elemental o de una combinacién de
composicion conocida. Los métodos gravimétricos se dividen en dos grupos: 1) métodos de
extraccion por destilacion y 2) métodos de precipitacion. Harris (2017) indica que un analisis
gravimétrico cuidadoso realizado por T. W. Richards y colaboradores, permiti6 determinar las masas
atémicas de Ag, Cl y N con una exactitud de 6 cifras, lo cual fue acreedor de un Premio Nobel.

En combustion se permite determinar elementos traza en alimentos, una vez que se haconsumido
la materia orgéanica en un sistema cerrado, los productos y ceniza (material no quemado) se disuelven
en acido o base, y se determina su composicion por espectrometria de plasma acoplado por induccion-
espectrometria de masas.

Segun Brown y Salle (1977) la precipitacién es una operacion que forma parte integrante de la
mayoria de las determinaciones gravimétricas, en algunos casos el constituyente se puede separar por
volatilizacién. La humedad de una muestra puede medirse por pérdida de peso que se obtiene al
secarla, o bien se puede recoger y pesar el agua desprendida. No obstante, estos métodos por
volatilizacién constituyen solo las excepciones entre los métodos gravimétricos.

Los métodos gravimétricos se suelen clasificar segun el procedimiento empleado para llevar a

cabo dicha etapa.
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Fuente: Gonzales (2006).

El método de volatizacion mide los componentes de la muestra que son o pueden ser volatiles.
Principalmente se transforma el componente o componentes a determinar en un compuesto volatil
que se elimina, pudiéndose recoger sobre un absorbente adecuado que se pesa (método directo) o se
pesa el residuo obtenido, determinando por diferencia de peso el componente de interés (método
indirecto) de acuerdo a lo declarado por Tejerina (2015).

En otras palabras, si se evapora el analito y se hace pasar a través de una sustancia absorbente que
ha sido previamente pesada para que la ganancia de peso corresponda solo al analito buscado sera
directo, pero si se volatiliza el analito y se pesa el residuo posterior a la volatizacion sera indirecto, la
pérdida de peso sufrida correspondera al analito que se ha volatilizado.

La gravimetria por volatizacion es un método con poca selectividad, debida a que frecuentemente
se puede volatilizar total o parcialmente los otros componentes de la muestra y el analito de interés.
En el presente trabajo de investigacion, la selectividad esta definida principalmente por la temperatura
de ebullicién de los componentes de la muestra.

Este método puede utilizarse si el analito es la Gnica sustancia volatil o si el absorbente es selectivo
para el analito. Para el caso de la investigacion de interés, las muestras tienen la caracteristica de ser

volatiles.
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La cuantificacion se determina por:
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= Pesada del recipiente donde se recoge el destilado.
= Pesada de la muestra antes y después de proceso de destilacion.
2.1.15. Extraccion con solventes

De acuerdo con lo declarado por el EPA 542-F-96-019 (1996) la extraccién con solventes consiste
en usar un solvente el cual es capaz de disolver otra sustancia, para separar o retirar compuestos
organicos de fangos residuales, sedimentos o tierra, agua, entre otros. La extraccion con solventes no
destruye los otros componentes, sino que los concentra para que sea mas facil retirarlos.

El proceso de extraccion con solventes abarca cinco pasos:

Preparacion (clasificacion del material a extraer)

Extraccion

Separacién de compuestos organicos concentrados del solvente

=  Remocion del solvente residual

Recuperacion de los compuestos organicos, reciclaje o tratamiento ulterior.
Segun Repetto M. y Repetto G. (2009) la separacion o extraccion de un compuesto presente en
una muestra liquida se realiza con disolventes capaces de arrastrar aquel compuesto y de separarse de
la muestra. La solubilidad de un producto es funcion de su polaridad, de forma que las sustancias
polares se disuelvan en disolventes polares y las no polares se disuelvan en solventes apolares.
Segln Repetto (1997) las extracciones pueden efectuarse por métodos liquido-liquido, liquido-
solido o solido-liquido. En el caso de método liquido-liquido, se parte de una muestra liquida, que se
agita en un embudo de decantacion, o se trata] en un extractor continuo liquido-liquido. Las
operaciones de extraccion se realizan mediante agitacion o mediante calentamiento a reflujo. Se puede
utilizar también la extraccion en embudo o ampolla de decantacion.
Los interferentes para el desarrollo del método pueden ser los disolventes, los reactivos, la
cristaleria, los materiales, entre otros. Todos los mencionados anteriormente deben estar libre de

interferencias.
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De acuerdo con el método EPA 3510 (1996) indica que el volumen de la muestra es generalmente
de 1 Litro, a un pH especifico, se extrae en serie con Cloruro de Metileno utilizando un embudo de
separacion.

Entre los interferentes se encuentran los pesticidas organoclorados, los cuales pueden declorar, los
esteres de ftalato pueden intercambiarse y los fenoles pueden reaccionar para formar taninos. Estas
reacciones aumentan al aumentar el pH y disminuyen con los tiempos de reaccion mas cortos
disponibles en el método 3510C-1. La recuperacion de fenoles se realiza utilizando el método EPA
3520 y realizando la extraccion inicial al pH acido.

De acuerdo al procedimiento declarado en el EPA 3510 se indican los siguientes pasos:

a) Setoma 1l L de muestra de agua con un cilindro graduado o botella de muestra. Si se anticipan
altas concentraciones de analito, se puede tomar un volumen de muestra mas pequefio y diluirlo
a 1 L con agua reactiva libre de orgéanicos, o las muestras se pueden recolectar en botellas de
muestra mas pequefias y se puede usar la muestra completa.

b) Se adiciona 1 mL de solucion espin de sustitucion en cada muestra, se mezcle bien.

c) Para cada muestra se agrega 1 mL de estandar de puntas de matriz.

d) Se comprueba el pH de la muestra con papel de pH de amplio rango y ajuste el pH, si lo requiere
el método de lectura se puede ajustar el pH con &cido sulfarico 1:1 o hidréxido de sodio 10 N.

e) Se transfiere cuantitativamente la muestra del cilindro graduado (o botella de muestra) al embudo
de separacion. Adicionar 60 mL de Metileno para enjuagar el cilindro (o botella) y transferir este
disolvente de enjuague al embudo de decantacion. Si la muestra se transfirio directamente del
frasco de muestra, volver a llenar el frasco hasta la marca hecha, con agua y luego medir el
volumen de muestra que habia en la botella.

f) Se sella el embudo de separacion y agitar vigorosamente durante 1 a 2 minutos con ventilacion
periddica para liberar el exceso de presion.
El Cloruro de Metileno crea una presion excesiva muy rapidamente; por lo tanto, la ventilacion

inicial debe realizarse inmediatamente después de que el embudo de separacién se haya sellado
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9)

h)

y agitado una vez. El embudo de separacion se debe ventilar en una campana para evitar la
exposicion del analista a los vapores de solventes.

Se debe permitir que la capa organica se separe de la fase acuosa durante un minimo de 10
minutos. Si la interfaz de la emulsion entre capas es mas de un tercio del tamafio de la capa de
disolvente, el analista debe emplear técnicas mecéanicas para completar la separacion de fases. La
técnica puede ser agitacion, filtracion de la emulsion a través de lana de vidrio, centrifugacion u
otro metodo fisico. Recoger el extracto solvente en un matraz Erlenmeyer.

Si la emulsion no se puede romper (recuperacion de 80% del Cloruro de Metileno, corregido por
la solucion en agua del Cloruro de Metileno) se transfiere la muestra, el disolvente y la emulsion
a la camara de extraccion de un extractor continuo y procede como se describe en el método
EPA3520. Extraccion continua de liquido- liquido.

Se debe repetir la extraccion dos veces mas usando porciones nuevas de solvente y se combina
los tres extractos solventes.

Se realiza la concentracion del extracto solvente usando la técnica Kuderna-Danesa.

Como control de calidad se puede optar por un blanco de reactivo, picos de matriz 0 muestras
duplicadas las cuales deben someterse exactamente a los mismos procedimientos analiticos que

los utilizados en muestras reales.

2.1.16. Fases de extraccion

De acuerdo a lo declarado por Baldiris A (2012) la extraccion liquido-liquido es junto a la

destilacidn, la operacion basica mas importante en la separacion de mezclas homogéneas liquidas. Se

busca separar una o varias sustancias disueltas en un disolvente mediante su transferencia a otro

disolvente insoluble, o parcialmente insoluble.

En el contacto directo entre las dos fases liquidas se produce la transferencia de materia, una de

las fases es dispersada en la otra para aumentar la superficie interfacial y aumentar el caudal de

materia transferida.

En la extraccion liquido-liquido se denomina:
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. Alimentacién: disolucion cuyos componentes se pretende separar

" Disolvente de extraccion: liquido que se va a utilizar para separar el componente
deseado.
" Refinado: alimentacion ya tratada.

= Extracto: disolucion con el soluto recuperado.

DISOLVENTE
(Disolvente B)

ALIMENTACION l REFINADO
(Disolvente A + soluto) 3 {Disolvente A )
e EXTRACCION _ >

|

EXTRACTO

( Disolvente B + soluto)

Figura 4. Esquema idealizado de una operacion de extraccion liquido-liquido.
Fuente: Universidad Auténoma de Madrid. 2011.
2.1.17. Cromatografia de Gases
La cromatografia de gases es una técnica analitica que permite separar mezclas de compuestos
facilmente volatilizables y térmicamente estables en sus componentes individuales segin Linde

(2001).

De acuerdo con Gomis (2008) en Cromatografia la muestra se volatiliza y se inyecta en la cabeza
de la columna cromatografica. La elucion se produce por el flujo de una fase mévil de un gas inerte,
y la fase mévil no interacciona con las moléculas del analito; su Gnica funcion es la de transportar al

analito a través de la columna.
Existen dos tipos de cromatografia:

Cromatografia gas — solido, se basa en una fase estacionaria sélida en la cual se produce la

retencion de los analitos como consecuencia de la adsorcion fisica.

51



Cromatografia gas — liquido, se basa en la distribucion del analito entre una fase movil gaseosa y

una fase liquida inmovilizada sobre la superficie de un solido inerte.

Ga

s portador  Gas detector

nyector

Detecto Senal

5-55555555
8
¥
]
B
]

|

Horno

Figura 5. Elementos bésicos de cromatografia de gases
Fuente: Linde 2001
De acuerdo a lo mencionado por Flores (2012) la cromatografia de gases con detector de ionizacion

de Ilama (FID) cuenta con algunas de las siguientes ventajas. Asi mismo presenta desventajas, las

cuales con el método en cuestion quedaria eliminadas.

Tabla 6:

Ventajas y desventajas de la cromatografia de gases

Ventajas

Desventajas

Alta resolucion, sensibilidad y reproducibilidad  Limitadas a muestras de bajo PM, volatiles y

Precisa bajas cantidades de muestra (~ug)

Bajo ruido de fondo (elevada relacion

sefial/ruido).
Analisis rapidos

no termolabiles

Alto costo de adquicision, consumibles y
mantenimiento.

Equipo complejo, requiere personal
especializado.

Destruye la muestra (la piroliza).

Fuente: Flores (2012)
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CAPITULO Il1I: Método
3.1. Tipo de Investigacion

El presente trabajo de investigacion se definid como una investigacion de Tipo Investigacion
explicativo, experimental y cuantitativo, puesto que realiza una recoleccion de datos originales
mediante el trabajo de laboratorio.

3.2. Ambito Temporal y Espacial

El estudio se encuentra enfocado a la situacion presente de las aguas contaminadas por
hidrocarburos, aguas que forman parte del ambiente que rodea los yacimientos petroleros y otras
industrias del petroleo.

Desde los afios 80 en el Peru, se reportan situaciones de contaminacién en aguas naturales tales
como el Lote 192 (antes llamado 1AB) y lote 8 de la amazonia peruana, derrames en el oleoducto
Norperuano en el 2016, entre otros.

Asi mismo las industrias del petrdleo e industrias de derivados del petréleo eliminan aguas
residuales, las cuales deben ser evaluadas para determinar el grado de concentracion de hidrocarburos
que contiene.

Actualmente el método usado para determinar el grado de concentracién de hidrocarburos en aguas
es el Método Cromatogréafico, en la presente tesis se propone un método alternativo.
3.3.Variables
En el presente trabajo para demostrar la validez de las hip6tesis se usaran las siguientes variables:
3.3.1. Variable dependiente:

Determinacion cuantitativa de fracciones de hidrocarburos por gravimetria
3.3.2.Variables independientes:
Miscibilidad de hidrocarburos y Punto de ebullicién de hidrocarburos
3.4.Poblacién y Muestra
El muestreo de la poblacion es realizado a 10 litros de muestra de agua potable, 10 litros de muestra

de agua natural y 10 muestras de agua residual industrial; todas fraccionadas en un total de 10 frascos
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por tipo de matriz, las muestras fueron compositadas en las instalaciones de un laboratorio de ensayo
que realiza analisis de muestra ambientales, tales como agua, suelos, sedimentos, aire y emisiones.
3.5.Instrumentos

e Bafio de agua capaz de calentar hasta una temperatura de 90 °C.

e Manta de calentamiento capaz de calentar hasta una temperatura mayor a 170 °C.

e Termocupla capaz de medir una temperatura mayor a 170 °C.

e Balanza analitica de capacidad méxima de 220 g y sensibilidad de 0.1 mg.

e Bomba de vacio de ¥ de caballo de fuerza.

e Aire acondicionado (T. menor o igual a 20°C).

3.6. Procedimientos

El disefio de investigacion corresponde al experimental cuyo diagrama se elaboré en base al disefio

propuesto por F. Kerlinger (1988), es el siguiente:

Iy E1l(xy) T E2 (experimental)
r =
E3(_xy)_T E4 (Control)
Donde:
Mr: 10 Litros de muestra de agua potable.

10 Litros de muestra de agua natural.
10 Muestras de agua residual industrial.

El, E3: En linea base se uso la investigacion bibliografica de los hidrocarburos totales de
petréleos en el crudo, con la identificacion se hallo las propiedades fisicas; tales como
puntos de ebullicion y grado de polaridad.

Xy: Grupo experimental que consistio en un total de 10 muestras de cada matriz las cuales
son agua potable, agua natural y agua residual industrial donde se aplicé el método para
la obtencion de fracciones de hidrocarburos de Cs— Cioy > Cio, para determinar la

exactitud de los resultados obtenidos.
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_XY: Grupo de control: Son los interferentes que afectan positiva o negativamente al resultado,
este control se aplica a la totalidad de la poblacion.
E2, E4: Es laaplicacion de la técnica gravimétrica para cuantificar las fracciones de
hidrocarburos Cs— Cioy > Cio.

3.6.1. Reactivos
=  Cloruro de metileno grado HPLC.
= Eter de petr6leo
= Tolueno
= Benceno
= Cloroformo
= Cloruro de metileno
=  Acetona
=  Sulfato de sodio anhidro grado PA.
= Hexano grado PA.
= Hexadecano grado PA.
= Acido esteérico grado PA.
=  Agua desionizada.
=  Papel filtro cuantitativo watman # 41.
= Materiales
= Soporte para peras de 2 litros.
= Peras de decantacion de 2 litros de capacidad.
= Destilador de vidrio.
= Balones de destilacion esmerilados.
= Probeta graduada de 1 litro de capacidad.
=  Embudo de vidrio.

= Botellas &ambar de 1 litro de capacidad.
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3.6.2. Toma de muestra
Las muestras han sido tomadas de forma representativa, se hace uso de las siguientes técnicas:
= Agua potable
Se lavo el cafio de metal con alcohol y flameo para eliminar los diferentes microorganismos
(bacterias, hongos, mohos, etc).
Luego se dejo correr el agua por 10 minutos y se tomo 1L de muestra en las botellas de toma de
muestra se codificd y almaceno en un cooler hasta el anélisis.
= Agua natural
Se compositd las muestras de agua natural que llegaron al laboratorio ya analizadas, y se tom6 10
diferentes muestras representativas para el analisis respectivo.
= Agua residual industrial
Se compositd las muestras de agua residual industrial que llegaron al laboratorio, ya usadas porel
laboratorio para su andlisis mezclandolas en un balde de 20 L y luego separando en muestras
representativas para su posterior analisis.
3.6.3. Almacenamiento y preservacion de muestra
Las consideraciones de almacenamiento de las muestras son a una temperatura menor a 6 °C, en

envases de vidrio ambar con tapas de teflon, el volumen de muestra es de 1 L en cada frasco.

56



3.6.4. Procedimiento experimental

El estudio se realizé dentro del marco de la investigacion experimental, el mismo que consistio en
determinar la concentracion de fracciones de hidrocarburos Cs-Cioy > Cioen agua potable, natural y
residual industrial, para lo cual se us6 un solvente no polar de bajo punto de ebullicion y la destilacion
en diferentes puntos de ebullicion.

Este método describe un procedimiento para aislar compuestos organicos de muestras acuosas, el
método describe técnicas de concentracion adecuadas para preparar el extracto.

o Efectividad del solvente.

Para determinar la efectividad del solvente se realizaron pruebas 2 pruebas de recuperacion para
cada solvente. Se afiadio 5 mL de cada solvente en una muestra enriquecida con 2 mL de Diesel
(Densidad 0.832 g/mL); estos fueron Eter de petroleo, Tolueno, benceno, cloroformo, cloruro de
metileno, acetona, los ensayos se determinaron por Cromatografia de gases. Como conclusion se
obtuvo que la mayor recuperacion se obtuvo del Cloruro Metileno
e Determinacion de hidrocarburos Cs— Cioy C1o amayores.

a) Las muestras se trabajan en un ambiente de temperatura controlada menor o igual a 20°C con una

humedad menor a 80%, exento de luz solar.

Figura 6. Trasvase de muestras. Se aprecia un momento previo al transvase de muestras, a las
Peras de decantacion, las cuales se encuentran en un soporte de madera disefiado para el
experimento. Las muestras son de agua residual, agua natural y agua potable.
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b) Se pesa 2 balones de destilacion limpios y secos en la balanza analitica, se registra el peso inicial

del balon N° 01 y N° 02 respectivamente.

Figura 7. Verificacién de la balanza analitica antes de los pesos de muestras. se realiza la
verificacion de la balanza con una pesa patrén de 1.0001g, para resultados mas precisos los equipos
como la balanza y la pesa han sido calibrados previamente.

¢) Para medir el volumen de muestra se marca el nivel en el envase a 1 L previamente o se mide el
volumen de muestra en una probeta y se registras.

d) Se trasvasa la totalidad de la muestra a la pera de decantacion, se agrega 30 mL de Cloruro de

Metileno al envase de muestra vacio. De la siguiente manera; cada 10 mL y agitacion.

Figura 8. Trasvase de muestras de agua y Cloruro de Metileno a la pera de decantacion. se observa
la adicion de la muestra a la pera de decantacion, la cual debe estar previamente verificada de;
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trazas contaminantes, correcto funcionamiento de llave y sello adecuado con tapas, entre otras
consideraciones

e) Se agita para disolver las trazas de hidrocarburos que se encuentran en el envase, esta solucion se

transfiere a la pera de decantacion y se agita vigorosamente por 2 minutos.

Figura 9. Agitacion de muestra con Cloruro de Metileno. Se observa la agitacion vigorosa de la
muestra, se realiza la liberacion de aire, para evitar que la presién que aumenta se libere de forma
no controlada. El uso de Equipo de Proteccion Personal tales como mascarilla, guantes, mandil
son importante antes de trabajar con muestras y reactivos quimicos.

f) Se deja reposar por 10 minutos.
g) Se trasvasa la solucién acuosa a su envase inicial (de muestra) y la solucion organica se trasvasa a
un balén de destilacion N° 02, el cual cuenta con un embudo de vidrio y papel filtro que contiene

10 g de sulfato de sodio anhidro.

Figura 10: Proceso de separacion de fases. Se observa que la fase organica es recibida en el balon
de destilacion, es necesario el Sulfata de Sodio Anhidro para eliminar las trazas de agua en la fase
acuosa. Las muestras son filtradas durante 10 minutos.
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h) Se repite el proceso de agitacion y trasvase por 2 veces mas.
i) Se coloca el balon de destilacién N° 01 en un bafio de agua a una temperatura 36,1°C que se
encuentra conectado al balon N° 02, que estd en un bafio de agua fria luego de finalizado la

destilacion.

Figura 11. Destilacion de la fraccion Cs— Cao. se realiza el calentamiento del Balon dedestilacion
N°1 en un equipo Bafio de agua, los gases de dicho recipiente son transportados al Balon de
destilacion N° 2, el cual presenta una temperatura baja, para que los gases desciendan.

J) Se retira el balon N° 02 y se coloca a un matraz esmerilado, se eleva la temperatura a 39°C hasta
que finalice la destilacion del cloruro de metileno.

K) Se realiza un vacio por 1 minuto para eliminar la traza del solvente.

[) Una vez recuperado el Cloruro de Metileno, se pasa el balon N° 01 a una manta de calentamiento,
conectado al mismo sistema de destilacion, conectado al balon N° 02.

m) Se eleva la temperatura de la manta gradualmente a 170°C. Al finalizar la destilacion, se realiza

un segundo vacio por 1 minuto.
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Figura 12. Destilacion de la fraccion > Cio, se aprecia el Balon N°1 (derecha) en una manta de
calentamiento de hasta 170°C, al lado izquierdo se observa al Balén N° 2, con la funcion de
recibir los gases transportados. Se observa un destilador de vidrio para mejorar el desempefio

de transporte.

n) Se deja enfriar y se retira los 2 balones de destilacion.

0) Se realiza el pesado de balones y se apunta cada valor.

Comparacion por cromatografia de gases.
Se método se ejecutd segun metodologia de EPA METHOD 8015 C Compuestos Organicos no

halogenados por cromatografia de gases Rev.3. El equipo usado fue un Cromatdgrafo de Gases

Agilent, modelo 7890A GC LTM (Baja Masa Térmica), FID (Detector de lonizacion de llama). Con

verificacion operacional vigente.

3.6.5. Calculos para la determinacion de la concentracion

_ (W final balén 02 — W inicial balén 02) g
mg Hidrocarburos C5a C10 /L = x 106
Volumen de muestra (mlL)

_ (W final balén 01 — W inicial balon 01) g
mg Hidrocarburos > C10 /L = % 106
Volumen de muestra (mlL)
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3.6.6. Control de calidad

Para el control de calidad se preparar6 muestras sintéticas con una concentracion de 40 mg/L de
fraccion Cs a Cyo, para lo cual se usé como estandar de control interno n-hexano y 40 mg/L de fraccion
de hidrocarburos de > Cio para lo cual se us6 una mezcla de estandares de control interno de n-
hexadecano y &cido esteérico, para las adiciones de agua residual industrial se adiciono 4000 mg/L
de n-hexano para la fraccion Csa Ci0y 2000 mg/L de n-hexadecano para la fraccion > Cio.

A continuacion, se presenta el diagrama de flujo del procedimiento experimental desarrollado en

la presente tesis.
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Figura 13: Diagrama de flujo del método de extraccion
de fracciones de hidrocarburos Cs— C10y > Cioen aguas.

Fuente: autoria propia



3.7. Anélisis de datos
Después de realizar los ensayos experimentales de cada una de las muestras, se obtienen datos.

Estos son analizados empleando procedimientos estadisticos tales como:

Prueba de normalidad de Anderson Darling. Con esta prueba se determina la normalidad de los

resultados.

= Analisis de la varianza, para determinar si en los datos obtenidos de la investigacion existen o no
variaciones significativas de las variables de interés.

= Grafica de caja para discriminar los valores atipicos.

= Pruebas de T-Student de la muestra para determinar la veracidad de los resultados.

= Pruebas de precision especificado en la ISO 5725 parte 02 (2005), para determinar el grado de

concordancia de los resultados.
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3.8. Comparacion de Resultados

Se realizd la comparacion de la efectividad metodologia propuesta frente a una metodologia

estandarizada, la cual se describe a continuacion.
3.8.1. Productos analizados

El estudio se realizo en aceites lubricantes por su composicion de hidrocarburos.

FULL SYNTHETIC B SEARg rerenon

———

‘j\g -» H10W-40

B4

Figura 14: Aceites lubricantes utilizados para comparacion de los métodos.

Fuente: autoria propia.

a) Aceite lubricante marca: Amalie
Composicion:
= Destilado de petroleo, parafinico pesado, tratado con hidrogeno 72- 82%
= Aditivos varios 10-15 %
= Copolimeros Etileno-propileno 8-13%
b) Aceite lubricante marca: Defy
Composicion:
= Base sintética de aceites y aditivos.
= Aceite mineral altamente refinado.

= Extracto de Dimetilsulfoxido 3%.
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3.8.2. Proceso de analisis

= Las muestras se prepararon agregando 10 mL de cada uno de los aceites lubricantes; Amelie y
Defy, en un 1 L de agua desionizada.

= Se mezcld vigorosamente para simular una muestra de agua contaminada por hidrocarburos.

= Se realizé una extraccion de 3 muestras de acuerdo la metodologia descrita a partir del item
3.6.4.d. hasta el item 3.6.4.h. Dos de estas muestras fueron analizadas por Cromatografia (Muetra
A Amelie y Muestra B Defi) y la tercera por el Método Gravimétrico descrito en la presente tesis
(Muestra C Amelie).

= Del Frasco A y B se obtuvo un extracto de los analitos de interés diluido en solucion de
Diclorometano.

= Se procedi6 a evaporar el Solvente Diclorometano (DCM) de las Muestras A 'y B hasta 5 mL de
volumen en un vial de cromatografia.

= De acuerdo con las caracteristicas de las muestras A y B para el método de Cromatografia se

realiz6 una dilucién de 1 mL de muestra en 100 mL de DCM, de acuerdo al siguiente diagrama:

DCM
¥ 100 ml
Muestra A I:I |:|
Amelie > E — | —
SmL 1 mL smlL
Método
DCM Cromatografico
‘ 100 ml
MuestrtaB | —» D L
Deh S mL {mL g

MuestraC | 5

e Método Gravimétrico

Figura 15. Proceso de analisis de comparacion de resultados.
Fuente: Autoria propia
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CAPITULO IV. Resultados
4.1. Condiciones Fisicoquimicas
4.1.1. Toma de muestra.

La toma de muestra debe realizarse de manera inmediata, evitando en lo posible exponer la muestra
durante mucho tiempo para evitar la pérdida de gases de hidrocarburos.

La muestra debe estar libre de luz solar, para evitar la actividad de organismos fotoautotrofos o
fotosintetizadores que pueden cambiar las condiciones de la muestra alterando su pH.

4.1.2. Almacenamiento y preservacion de muestra.

Las consideraciones de almacenamiento de las muestras son a una temperatura menor a 6°C, para
evitar que los hidrocarburos volatiles se pierdan facilmente, en envases de vidrio ambar con tapas de
teflon, el volumen de muestra es de 1 L en cada frasco. La muestra no requiere de preservacion,
debido a que se busca ver el efecto de la muestra en su estado normal.

4.1.3. Pesado de muestra.

Se debe procurar mantener las condiciones de precisién y veracidad en todas las fases del proceso,
para lo cual se ha optado por trabajar con equipos con trazabilidad metroldgica al Sistema
Internacional. Las condiciones ambientales son las recomendadas por el proveedor de la Balanza
analitica (T. 20 a 25°C y H. menor a 80%).

4.1.4. Extraccién de analito

La agitacion es una actividad critica para la recuperacion del extracto, esta debe ser continua y

homogénea. Las peras de detencion deben estar libres de impurezas, para lo cual se debe tener las

siguientes consideraciones:

Lavar los materiales (peras, vasos, balones, entre otros) con detergente y enjuagar con abundante
agua.

= Enjuagar con Acido Clorhidrico 1:1, para eliminar los residuos del detergente.

= Enjuagar con agua desionizada, para eliminar los residuos del &cido.

= Enjuagar con Alcohol, para una mejor evaporacion de agua desionizada.
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= Enjuagar con el solvente a emplear.
4.1.5. Instalacionesy uso de equipos

Los equipos deben estar en correcto funcionamiento, deben haberse verificado sus condiciones de
uso y resultados.
4.1.6. Disposicion de muestra

La muestra analizada es regresada a su frasco de origen, en caso se obtenga mas residuos derivados
de la actividad, estos deben ser tratados como residuos peligrosos.
4.2. Efectividad del solvente

Los hidrocarburos presentan como caracteristica ser apolares, por lo que, se realizaron pruebas con
los solventes mas apolares del mercado tales como;

= FEter de petrdleo.

Tolueno

= Benceno

=  Cloroformo

= Cloruro de metileno

Acetona
En dicha prueba se obtuvo que el Cloruro de Metileno es el més efectivo para el arrastre de solucion
organica de hidrocarburos.

Para determinar la efectividad del solvente se realizaron pruebas de recuperacién, que consiste en;
afiadir 5 mL de cada solvente en una muestra enriquecida con 2 mL de Diesel (Densidad 0.832 g/mL).
Los extractos recuperados, luego de la agitacion fueron pesados para determinar con cual solvente
obtuvo mejor desempefio (7 ml en total).

A continuacion, se presentan los resultados de efectividad de los solventes.
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Tabla 7:

Efectividad de los solventes

Densidad : Recuperacion
SOI,_VENTE (g/mL) Prueba 1 (g) Prueba 2 (g) Promedio (%)
Eter de 0.640 4.0668 4.0932 4.0800 85
petrdleo
Tolueno 0.865 4.2789 4.2531 4.2660 72
Benceno 0.874 3.9154 3.8456 3.8805 65
Cloroformo 1.492 6.6764 6.7324 6.7044 74
Cloruro de
metileno 1.325 7.6017 7.5323 7.5670 92
Acetona 0.791 3.7095 3.7342 3.7219 67

Fuente: Autoria propia.
Se obtiene que el porcentaje de recuperacién mas alto es el del Cloruro de Metileno, lo que
demuestra que es el solvente mas efectivo para el arrastre de hidrocarburos.
4.3. Precision y Veracidad de Resultados
Del procedimiento disefiado para la “Determinacion de fracciones de hidrocarburos por método
gravimétrico en agua potable, natural y residual industrial” se presentan los siguientes resultados.
Nota: Cabe mencionar que para las muestras de agua potable se realizaron adiciones de

aproximadamente 0.3 mg/L, para el caso de agua natural 0.5 mg/L.
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4.3.1. Resultados en matrices agua potable, natural y residual industrial en dos fracciones de

hidrocarburos.

Tabla 8:

Resultados de fracciones de hidrocarburos Cs— Ci0y > Cioen matriz agua potable.

Cadigo de muestra

AP.1
AP.2
AP.3
AP .4
AP.5
AP.6
AP.7
AP.8
AP.9
AP.10
Promedio
Desviacion estandar

Concentraciones

mg/L de C5 - C10
0,3030
0,2970
0,3922
0,3125
0,3158
0,4124
0,4082
0,2913
0,4762
0,4000
0,3608
0,0644

mg/L de > C10
0,3030
0,2970
0,2941
0,3125
0,3158
0,3093
0,2041
0,2913
0,2857
0,3000
0,2913
0,0321

Fuente: Autoria propia.

Nota: Para mas detalle ver tabla 12 y 13.
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Tabla 9:

Fracciones de hidrocarburos Cs— Ci0y > Ci0en matriz agua natural

Concentraciones

Cadigo de muestra

mg/L de C5 - C10

AN.1
AN.2
AN.3
AN.4
AN.5
AN.6
AN.7
AN.8
AN.9
AN.10
Promedio
Desviacion estandar

0,4211
0,5000
0,4762
0,5155
0,4082
0,3960
0,4902
0,4082
0,4040
0,5051
0,4524
0,0488

mg/L de > C10
0,4211
0,5000
0,4762
0,5155
0,5102
0,4950
0,5882
0,4082
0,4040
0,5051
0,4823
0,0573

Fuente: Autoria propia.

Nota: Para mas detalle ver tabla 14 y 15.
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Tabla 10:

Fracciones de hidrocarburos Cs— Ci0y > Ci0en matriz agua residual industrial.

Codigo de muestra

mg/L de C5 - C10 + 4000
mg/L n-hexano

mg/L de > C10 + 2000 mg/L
de n-hexadecano

Desviacion estandar

ARI.1
ARI.2
ARIL3
ARL4
ARILS
ARI.6
ARL7
ARIL8
ARIL9
ARI.10
Promedio

3968,9689
4113,6566
4069,8720
3815,8857
3907,2221
4063,2750
4237,7000
4190,7090
3929,1867
3901,4019
4019,7878

137,0175

1965,6254
1995,6122
1951,6832
1898,0583
2019,5098
1955,7000
2037,2917
2016,4948
1898,9320
1882,3077
1964,0640
55,9042

Fuente: Autoria propia.

Nota: Para mas detalle ver tabla 16 y 17.
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Tabla 11:

Fracciones de hidrocarburos Cs— Ci0y > Cio para Muestra Control Interno (MCI)

Codigo de muestra

MCB.1
MCB.2
MCB.3
MCB.4
MCB.5
MCB.6
MCB.7
MCB.8
MCB.9
MCB.10
Promedio
Desviacion estandar

Concentraciones

mg/L de C5 - C10
37,9208
41,5789
38,8776
40,5208
38,1818
37,0000
35,9804
40,2062
38,3495
41,0417
38,9658
1,8247

mg/L de > C10
40,5941
40,7368
37,7551
38,9583
40,6061
37,0000
36,8627
39,5876
35,9223
41,0417
38,9065
1,8902

Fuente: Autoria propia.

A continuacion, se presentan los detalles de tablas 8, 9 y 10.
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Tabla 12:

Resultados de fraccion Cs— Cio para agua potable

Concentraci
Codigode  Volumen  Codigode Pesoinicial Peso final 1 Peso final 2 ones
muestra de muestra balon (9) (9) (9) mg/LCde Cs
- L10
AP.1 990 181 61,0252 61,0254 61,0255 0,3030
AP.2 1010 3 70,8344 70,8348 70,8347 0,2970
AP.3 1020 150 70,3646 70,3652 70,3650 0,3922
AP.4 960 310 96,5850 96,5855 96,5853 0,3125
AP.5 950 1 94,0116 94,0122 94,0119 0,3158
AP.6 970 4 75,1272 75,1277 75,1276 0,4124
AP.7 980 46 79,8561 79,8566 79,8565 0,4082
AP.8 1030 13 66,0821 66,0828 66,0824 0,2913
AP.9 1050 19 62,0312 62,0317 62,0317 0,4762
AP.10 1000 6 59,4125 59,4128 59,4129 0,4000
Fuente: Autoria propia.
Tabla 13:
Resultados de fraccién > Cio para agua potable
Concentrac
Codigode  Volumen  Codigo de Peso Peso final Peso final iones
muestra de muestra balén inicial (g) 1(9) 2 (9) mg/L de >
Cuo
AP.1 990 213 68,4021 68,4022 68,4024 0,3030
AP.2 1010 202 70,9648 70,9652 70,9651 0,2970
AP.3 1020 200 61,2312 61,2315 61,2315 0,2941
AP .4 960 201 85,4187 85,4191 85,419 0,3125
AP.5 950 52 96,0021 96,0021 96,0024 0,3158
AP.6 970 65 46,8545 46,8548 46,8548 0,3093
AP.7 980 76 58,4875 58,4878 58,4877 0,2041
AP.8 1030 79 82,0231 82,0235 82,0234 0,2913
AP.9 1050 42 75,1254 75,1256 75,1257 0,2857
AP.10 1000 43 69,8264 69,8267 69,8267 0,3000

Fuente: Autoria propia.
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Tabla 14:

Resultados de fraccion Cs— Cio para agua natural

Concentrac
Codigode  Volumen  Codigo de Peso Peso final Peso final iones
muestra de muestra balon inicial (g) 1(9) 2 (9) mg/L de
C5-C10
AN.1 950 13 66,1242 66,1246 66,1246 0,4211
AN.2 1000 21 68,4510 68,4515 68,4515 0,5000
AN.3 1050 19 76,1231 76,1236 76,1236 0,4762
AN.4 970 45 76,0031 76,0038 76,0036 0,5155
AN.5 980 72 79,8541 79,8545 79,8545 0,4082
AN.6 1010 18 81,6352 81,6357 81,6356 0,3960
AN.7 1020 96 71,0897 71,0902 71,0902 0,4902
AN.8 980 68 58,4793 58,4799 58,4797 0,4082
AN.9 990 74 61,7891 61,7897 61,7895 0,4040
AN.10 990 23 63,5418 63,5426 63,5423 0,5051
Fuente: Autoria propia.
Tabla 15:
Resultados de fraccion > Cyo para agua natural
Concentrac
Codigode  Volumen Caodigo de Peso Peso final Peso final iones
muestra de muestra balén inicial (g) 1(9) 2(9) mg/L de >
C10
AN.1 950 31 96,1745 96,1749 96,1749 0,4211
AN.2 1000 25 79,4151 79,4157 79,4156 0,5000
AN.3 1050 68 88,8316 88,8323 88,8321 0,4762
AN.4 970 44 84,5738 84,5744 84,5743 0,5155
AN.5 980 11 59,4187 59,4193 59,4192 0,5102
AN.6 1010 48 69,7412 69,7418 69,7417 0,4950
AN.7 1020 79 105,6451 105,6459 105,6457 0,5882
AN.8 980 86 65,4155 65,4159 65,4159 0,4082
AN.9 990 89 63,1000 63,1004 63,1004 0,4040
AN.10 990 714 71,1384 71,1391 71,1389 0,5051

Fuente: Autoria propia.
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Tabla 16:

Resultados de fraccion Cs— Cio para muestra adicionada, matriz agua residual industrial

Caodigo
de
muestr
a

ARI.1
ARI.2
ARI.3
ARI4
ARIL5
ARI.6
ARL7
ARI.8
ARIL.9

ARI.10

Volum
en de
muestr

990

980

1010

1030

1020

1000

960

970

1030

1040

Cadigo

de

balon

142

206

210

251

102

112

116

118

135

145

Peso
inicial

(9)

76,469
8
61,595
1
62,178
2
75,127
9
71,259
2
77,930
8
89,412
4
91,230
1
85,421
5
83,145
1

Peso
final 1

(9)

80,547
8
65,774
1
66,440
9
79,213
3
75,398
2
82,144
9
93,625
1
95,441
2
89,623
6
87,359
1

Peso
final 2

(9)

80,548
0
65,773
9
66,440
7
79,213
2
75,398
0
82,144
5
93,625
0
95,441
0
89,623
5
87,359
0

Concentraciones

mg/L de
C5-C10
+ 4000
mg/L n-
hexano
4119,393
9
4264,081
6
4220,297
0
3966,310
7
4057,647
1
4213,700
0
4388,125
0
4341,134
0
4079,611
7
4051,826
9

mg/L de

C5-C10
sin

adicion

150,4250

mg/L de
C5-C10
n-hexano

3968,968
9
4113,656
6
4069,872
0
3815,885
7
3907,222
1
4063,275
0
4237,700
0
4190,709
0
3929,186
7
3901,401
9

Fuente: Autoria propia.
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Tabla 17:

Resultados de fraccion > Cyo para muestra adicionada, matriz agua residual industrial

Concentraciones

Codi mo/l-de g

5 deg Volume Cddig Peso Peso Peso >C10 + degC5 mg/L de
muestr n de o de inicial ~ final1  final2 2000 - C10 C5-C10

3 muestra  balén (9) (9) 9) mg/L de sin n-
n- . .. hexadeca

adicio
hexadeca 0 no
no

ARLL 990 163 794858 BL4511 8145l oow0 1965,625
ARL2 980 164 947538 96,7097 96,7005 00o°t 1995612
ARL3 1010 168 951081 97,079 97,0793 19512’683 19512'683
ARL4 1030 169 96584 985302 98539 0000 1898058
108173 110233 110,233  2019,509 2019,509

ARI5 1020 160 ; : ; ) o425 :
ARG 1000 230 940160 959724 959726 oo»00 L 1995700
ARL7 960 241 856121 855679 875679 000t 2037291
ARI8 970 238 89,7451 91,7012 91,7011 201%’494 201%494
ARle 1030 17p 102451 104407 104,407  1898,032 1898,932

2 5 1 0 0
ARIL 100 178 87,8845 898425 goga21 005V 16682,307

Fuente: Autoria propia.
De las tablas 8, 9 y 10 se obtuvo resultado para dos fracciones de hidrocarburos; C5 - C10 y >
C10. Para las muestras de agua residual industrial se agregdé n-hexano y n-hexadecano con el fin de

comprobar la cuantificacion, los valores obtenidos coinciden con lo esperado.
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4.3.2. Resultados del Material de Control interno en dos fracciones de hidrocarburos.
Tabla 18:

Resultados de MCI para fraccion de hidrocarburos Cs— Cio en agua desionizada.

Concentrac
Codigode  Volumen  Codigo de Peso Peso final Peso final iones

muestra de muestra balon inicial (g) 1(9) 2 (9) mg/L de

C5-C10
MCB.1 1010 202 70,9648 71,0051 71,0031 37,9208
MCB.2 950 213 68,4021 68,4415 68,4416 41,5789
MCB.3 980 201 85,4187 85,4569 85,4568 38,8776
MCB.4 960 52 96,0021 96,0408 96,0410 40,5208
MCB.5 990 200 61,2312 61,2691 61,269 38,1818
MCB.6 1000 79 82,0231 82,06 82,0601 37,0000
MCB.7 1020 65 46,8545 46,8913 46,8912 35,9804
MCB.8 970 43 69,8264 69,8655 69,8654 40,2062
MCB.9 1030 241 85,6121 85,6518 85,6516 38,3495
MCB.10 960 42 75,1254 75,1649 75,1648 41,0417

Fuente: Autoria propia.
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Tabla 19:

Resultados de MCI para fraccion de hidrocarburos > C1oen agua desionizada.

Codigode  Volumen
muestra  de muestra
MCB.1 1010
MCB.2 950
MCB.3 980
MCB.4 960
MCB.5 990
MCB.6 1000
MCB.7 1020
MCB.8 970
MCB.9 1030
MCB.10 960

Fuente: Autoria propia.

Cadigo de
balon
206
172
112
76
160
210
102
135
116
163

Peso
inicial (g)
61,5951
102,4512
77,9308
58,4875
108,1733
62,1782
71,2592
85,4215
89,4124
79,4858

Peso final

1(9)

61,6361

102,4896

77,9678
58,5251

108,2136

62,2155
71,297
85,4596
89,4496
79,5248

Peso final

2 (9)

61,6361

102,4899

77,9678
58,5249

108,2135

62,2152
71,2968
85,4599
89,4494
79,5252

Concentrac
iones
mg/L de >
C10

40,5941
40,7368
37,7551
38,9583
40,6061
37,0000
36,8627
39,5876
35,9223
41,0417

De las tablas 18 y 19 se obtuvo resultado de la recuperacién del Material de Control Interno, se

agreg6 40 mg/L de n-hexano que representa la fraccion F1 y n-hexadecano que representa la fraccion

F2/F3, los resultados obtenidos indica que la recuperacion cuantitativa es efectiva.
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4.3.3. Pruebas de normalidad “Anderson Darling” de los datos obtenidos

Ho: Los valores presentan normalidad
Ha: Los valores no presentar normalidad.
Tabla 20:

Normalidad de resultados agua potable Cs-Cio

99

95
90

80
70
60
50
40
30

Percent

20

0,20 0,25 0,30 0,35 0,40 0,45 0,50 0,55
AP mg/L de C5 - C10

Normalidad de Resultados Agua Potable C5-C10

Normal

Mean 0,3608
StDev  0,06441
N 10
AD 0,616
P-Value 0,078

R?=0.9033

Fuente: Autoria propia.

Tabla 21:

Normalidad de resultados agua potable > Cio

Normalidad de Resultados Agua Potable > C10
Normal
99
95
90
80 .
70 L
€ 60
Q
U 50
& 40
30 Y
20
10
5.
1
0.28 0,29 0,30 0,31 032 033
AP mg/L de > C10

Mean 0,3010
StDev  0,01010
N 9
AD 0,153
P-Value 0933

R?=0.9933

Fuente: Autoria propia.
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Tabla 22:

Normalidad de resultados agua natural Cs-C1o

Percent

99

95
90

80
70
60
50
40
30

20

Normalidad de Resultados Agua Natural C5-C10

Normal

0,40 0,45 0,50 0,55 0,60
AN mg/L de C5 - C10

Mean 04731
StDev  0,04343
N 7
AD 0,518
P-Value 0,119

R?=0.9798

Tabla 23:

Fuente: Autoria propia.

Normalidad de resultados agua natural > C1o

Percent

99

95
90

80
70
60
50
40
30

20

Normalidad de Resultados Agua Natural > C10

Normal

0,40 0,45 0,50 0,55 0,60 0,65
AN mg/L de > C10

Mean 04823
StDev  0,05726
N 10
AD 0474
P-Value 0,186

R2=0.8887

Fuente: Autoria propia.
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Tabla 24:

Normalidad de resultados agua residual industrial Cs-Cio

Normalidad de Resultados Agua Residual Industrial C5 - C10

Normal

99
Mean 4020
StDev 1370
N 10
AD 0,232
P-Value 0,728

R?=0.9745

Percent
w
o

3700 3800 3900 4000 4100 4200 4300 4400
ARl mg/L C5 - C10

Fuente: Autoria propia.
Tabla 25:

Normalidad de resultados agua residual industrial > Co

Normalidad de Resultados Agua Residual Industrial > C10
Normal

99
Mean 1962
StDev 5543
N 10
AD 0,327
P-Value 0,451

R?=0.9679

95

90

80
70
60
50
40
30

20

Percent

1800 1850 1900 1950 2000 2050 2100
ARI mg/L de > C10

Fuente: Autoria propia.



Tabla 26:

Normalidad de resultados MCI Cs-Cip

Normalidad de Resultados MC C5-C10

Normal

99

95
90

80
70
60
50
40
30

Percent

20

34 35 36 37 38 39 40 LY 42 43
MC mg/L de C5 - C10

Mean 3897
StDev 1825
N 10
AD 0,215
P-Value 0,790

R?=0.9761

Fuente: Autoria propia.
Tabla 27:

Normalidad de resultados MCI > C1p

Normalidad de Resultados MC > C10

Normal

99

95
90

80
70
60
50
40
30

20

Percent

34 35 36 37 38 39 40 41 42 43
MC mg/L de > C10

Mean 38,91
StDev 1890
N 10
AD 0465

P-value 0,197

R2=0.9486

Fuente: Autoria propia.
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Tabla 28:

Prueba de normalidad. Resumen valores P-value

Matriz Fracciones Valor de P-Value
AP Cs-Cao 0.078
AP > Cio 0.933
AN Cs-Cio 0.119
AN > Cio 0.186
ARI Cs-Cuo 0.728
ARI > Cio 0.451
MCI Cs-Cuo 0.790
MCI > Cuo 0.197

Fuente: Autoria propia.
De acuerdo a la Hipdtesis Nula planteada para la evaluacion estadistica, los valores obtenidos

presentan normalidad puesto que los valores P-Value son mayores a 0.05



4.3.4. Prueba de valores atipicos en los datos obtenidos.

Tabla 29:

Grafica de valores atipicos agua potable Cs-C1o

AP mg/L de C5 -

o
w

v
L

Boxplot of AP mg/L de C5 - C10

0,50 -

0,45 |

:

0,30 -

Tabla 30:

Fuente: Autoria propia.

Grafica de valores atipicos agua potable > C1g

Boxplot of AN mg/L de C5 - C10

0,52 |

0,48 -

0,46 -

0,44 -

AN mg/L de C5 - C10

0,42 -

0,40 -

Fuente: Autoria propia.

85



Tabla 31:

Grafica de valores atipicos agua natural Cs-Co

AP mg/L de > C10

Boxplot of AP mg/L de > C10
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0,20 -

Tabla 32:

Fuente: Autoria propia.

Grafica de valores atipicos agua natural > C1o

0,60 -

Boxplot of AN mg/L de > C10

0,55 -

AN mg/L de > C10

0,45 -

0,40 -

Fuente: Autoria propia.
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Tabla 33:

Grafica de valores atipicos agua residual industrial Cs-C1o

ARI mg/L C5 - C10

4300/

4200 -

A
S
S
S

Boxplot of ARl mg/L C5 - C10

4100 |

3900 -

3800 -

Tabla 34:

Fuente: Autoria propia.

Grafica de valores atipicos agua residual industrial > C1o

ARI mg/L de > C10

Boxplot of ARl mg/L de > C10

2050 |

2000 -

1950 |

1900 -

Fuente: Autoria propia.
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Tabla 35:

Grafica de valores atipicos MCI Cs-Co

MC mg/L de C5 - C10

42 |

M.

40 -

39 |

38 |

37 |

36 |

Boxplot of MC mg/L de C5 - C10

Tabla 36:

Fuente: Autoria propia.

Grafica de valores atipicos MCI > Co

MC mg/L de > C10

41

40

39

38 |

37 |

36 |

Boxplot of MC mg/L de > C10

Fuente: Autoria propia.
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4.3.5. Veracidad T-Student en la adicion de muestra agua residual industrial y MCI.

La veracidad de las muestras es evaluada con las pruebas de T-Student de los resultados de

muestras agua residual industrial adicionadas y MCI Cs— Cioy > Cao.

Tabla 37:

T-Student para la evaluacién de la veracidad de resultados

, . Desviac SE
Variable Numero  Promedi ion romedi
de datos 0 , P
estandar 0
ARI mg/L
C5 - C10 10 4019,80 137,00 43,30
ARI mg/L
S c10 10 1962,10 55,40 17,50
MC mg/L
C5 - C10 10 38,97 1,83 0,58
MC mg/L
S C10 10 38,91 1,89 0,60

Intervalo de
confianza al 95%
Limite  Limite T
inferio  superio

r r
3921,8 4117,8

0 0 0,46
19225 2001,8

0 0 2,16
37,66 40,27 -1,79
37,55 40,26  -1,83

Valor de
probabilid
ad

0,66
0,06
0,11

0,10

Fuente: Autoria propia.

Tabla 38:

Varianzas para el calculo de reproducibilidad (precision intermedia) para las matrices agua potable,

agua natural y agua residual.

Matriz Fraccion de T1 T2 T3 T4 T5
hidrocarburo
AP C5-C10 3,61 1,30 10,00 100,00 0,04
> C10 2,91 0,85 10,00 100,00 0,01
AN C5-C10 4,52 2,05 10,00 100,00 0,02
> C10 4,82 2,33 10,00 100,00 0,03
ARI C5-C10 389,66 15183,31 10,00 100,00 29,97
> C10 389,06 15137,14 10,00 100,00 32,15

Fuente: Autoria propia.
Donde:

Ti=)Yny

To=) ny2

Ts=Xn

Ts=Y n2

89



Ts=Y(n—1)s2
Tabla 39:

Desviacion estandar de reproducibilidad y desviacion estandar relativa de Horwitz de los resultados

.
iz hidrocar 29" S* S SP S S®® R (*RSD
promedio S
buro
C5-C10 0361 g 006 000 000 000 0,06 Horwitz
AP 8 0 0 5 8
18,932 4
> c1o 0201 9% 003 000 000 000 003 8932 35348

1 4 0 0 1 4
cs.clo 0452 000 005 000 000 000 005

AN 3 2 0 0 3 2
. c1o o482 00 006 000 000 000 006

4 1 0 0 4 1
38966 /4 193 000 000 374 193

11,683 36,506

11,437 34,165

C5-C10
6 5 0 0 6 -5

Vel > cro 38906 401 200 000 000 401 200 4967 17471
9 5 0 0 9 5 5153 17475

Fuente: Autoria propia.

Donde:

Si*=Ts/(T=p)

Si%= ((ToT=TAIT {p-1))- S (T §p-DIT 3T ))
S#=S7+ST

p: NUmero de laboratorios participantes.

o _ _ e
RSDy Desviacion Estandar Relativa de Horwitz,  |RSD,, = 27"

C: Concentracion de fracciones de hidrocarburos.
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4.4.Resultados de la Comparacion

Del método Cromatografico se obtuvo como resultado las concentraciones de F2 y F3 para las
muestras preparadas con aceites lubricantes, los resultados se presentan a continuacion.

4.4.1. Evaluacién de Acetites Lubricantes.

6000 — ‘
5000 — ‘
4000 — ‘
3000 — |
2000 — \

1000 | 2

= - J
T
] : - ,\_a\_,_,uilg..,\,."m-'t Y T WY W PR L W
x I ' L B — T T T 1 T T T T
0 05 1

Figura 16. Grafica de cromatograma de Muestra A Amelie. se observa que el area de la fraccion F2

es de 74458.3, con el pico mas alto en el tiempo 1.912 minutos. Se observa que el area F3 es de
14357.9, con el pico mas alto en el tiempo 2.045 minutos.

6000+

5000+
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3000 |
2000 |

1000 |

J
1) \ mhendialt ANfif A =
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Figura 17. Gréfica de cromatograma de Muestra B Defie. Se observa que el area de la fraccion F2 es

de 70526.6, con el pico més alto en el tiempo 1.911 minutos. Se observa que el area F3 es de 13701.8,
con el pico mas alto en el tiempo 2.045 minutos
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De acuerdo al método EPA Method 8015C, los resultados del metodo Cromatografico se obtienen
con la siguiente formula:

mg Cm Ve
C (2 =
(L) [ Vi

1D

Donde,

C : Concentracion de Hidrocarburo (mg/L)

Cm: Concentracion de la muestra obtenida por curva de calibracion (mg/L o ng/uL)
Vc: Volumen de muestra concentrada (mL)

Vi: Volumen de muestra inyectado (mL)

D: Factor de Dilucion.

Tabla 40:

Curva de calibracion Fraccion F2

CURVA DE CALIBRACION

12000
10000
8000

6000

AREA

y=5.2071x + 12.721

4000
R?=0.9994

2000

0 500 1000 1500 2000 2500

CONCENTRACION

Fuente: Autoria propia.
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Tabla 41:

Curva de calibracion Fraccion F3

CURVA DE CALIBRACION

3500
3000
2500
2000
1500

AREA

y=5.1778x + 18.042
1000 R?=0.9993

500

0 200 400 600 800

CONCENTRACION

Fuente: Autoria propia.
En las siguientes tablas se presenta los resultados de la comparacién de métodos.
Tabla 42:

Concentracién de fracciones de hidrocarburos por método Cromatogréafico

Muestra Marca Fracciones Area Cm C (mg/L) Tota_d de
fracciones
] F2 74458.3 14296.81 7148.40
A Amelie F3 1457.9 276049 138474 00014
) F2 70526.6 13541.75 6770.87
B Defie F3 137018 264277 132139 009226

Fuente: Autoria propia.
Tabla 43:

Concentracion de fracciones de hidrocarburos por método Gravimétrico en muestra C Amelie.

Fracciones Vol. Codigo de  Peso inicial Peso final 1 Peso final2 C (mg/L)
balon 9) 9) (9)
mg/L de 1100 310 76,4698 82.6515 82.6515 5619.7273
C5-C10
mg/L de > 1100 65 46.8545 54.8548 54.8548 6915.2727
C10

Fuente: Autoria propia.
Se observa que el porcentaje de recuperacion de una primera comparacion entre los métodos da como

resultado que el método gravimétrico tiene recuperacion del 81.04% de la muestra C Amelie.
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4.4.2. Evaluacién de confirmacién.

Se realizd una segunda comparacion entre los resultados de los métodos, bajo las mismas

condiciones de extraccion, con la Muestras D Amelie para el método Cromatogréafico y la Muestrak

Amelie en el método Gravimétrico.

FIDT A, Front Signal (DATA\2019-08-22B\2019-08-22B 2019-08-22 18-45-10\FRONT0000002.D)
\

pA’]

4000 ‘
] |

3000 \ 4
] /
2000 | f

] /
1000 4 | r

|“ 7

1 \ . fd,"l - N-’J’K,J‘L_".}IILI\-""\NAU\;""\* S
04 N B
— 77—
0 05 1 1.5

2.5 mi

Figura 18: Grafica de cromatograma de Muestra D Amelie. se observa que el area de la fraccion F2

es de 68586.3, con el pico mas alto en el tiempo 1.896 minutos. Se observa que el area F3 es de
14051.1, con el pico mas alto en el tiempo 2.043 minutos.

Tabla 44:

Curva de calibracion Fraccion F2

CURVA DE CALIBRACION

12000
10000
8000

6000

AREA

4000 y =5.2132x - 6.2531

2 _
2000 R?=0.9991

0 500 1000 1500 2000 2500

CONCENTRACION

Fuente: Autoria propia.
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Tabla 45:

Curva de calibracion Fraccion F3

CURVA DE CALIBRACION

3500
3000
2500
2000

1500

1000 y =5.023x - 10.687
R*=0.9995

AREA

500

0 200 400 600 800

CONCENTRACION

Fuente: Autoria propia.
Tabla 46:

Concentracion de fracciones de hidrocarburos por método Cromatografia en muestra D Amelie

Muestra Marca Fracciones Area Cm C (mg/L) Total de
fracciones
D Amelie F2 68586.30 13157.59 6578.80 7978.53
F3 1451.10 2799.45 1399.73

Fuente: Autoria propia.
Tabla 47:

Concentracion de fracciones de hidrocarburos por método Gravimétrico en muestra E Amelie

Codigode  Pesoinicial Peso final 1 Peso final 2

Fracciones Vol. . C (mg/L

balén (), (9 (@) (mo/)
mg{'-C‘i%Cfs 1000 79 820231  86.6515  87.6816  5630.3483
mgénge g 1000 65 46.8545 544613 539013  7011.7413

Fuente: Autoria propia.
Se observa que el porcentaje de recuperacion de una segunda comparacion entre los métodos da como

resultado que el método gravimétrico tiene recuperacion del 87.88% para la muestra D Amelie.
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CAPITULO V. Discusion de Resultados
5.1. Condiciones Fisicoquimicas

El trabajo de investigacion que se realizd contempla técnicas clasicas como extraccion con
solvente soluble en el analito de interes, destilacion fraccionada y cuantificacion por gravimetria.

El fundamento de la eleccion de la temperatura se baso en las definiciones del método EPA 8015
C para los hidrocarburos del Rango Orgéanico Gasolina (GRO) traducido del inglés Gasoline Range
Organics (Ce-C10) que corresponden a los hidrocarburos con un punto de ebullicién de 60 °C a 170 °
C, Rango Organico Diesel DRO (Cio a C28) correspondientes a hidrocarburos con un punto de
ebullicion entre 170°C a 430°C y de Czs a Cao correspondientes a hidrocarburos con un punto de
ebullicion mayores a 430 °C.

La cuantificacion de los hidrocarburos de Cs depende de las condiciones de toma de muestra
considerando los hidrocarburos con Cs con menor punto de ebullicién es el iso-pentano con puntode
ebullicion de 27,8°C y el n-pentano con punto de ebullicion de 36,1°C, su cuantificacién dependera
de las condiciones de toma de muestra, si las condiciones de toma de muestra tiene una temperatura
mayores de 36.1°C no se encontraran los hidrocarburos iso-pentano y n-pentano, si las condiciones
de toma de muestra estan por debajo de 27.8°C es posible cuantificar los hidrocarburos de Cs
mencionados lineas arriba, siempre y cuando durante el transporte, condiciones de toma de muestra,
dependiendo del lugar de toma de muestra, podran cuantificar hidrocarburos de Cs.

El presente método tiene alcance para las fracciones de hidrocarburos de Cs siendo la minima
temperatura de ebullicion reportado para el n-pentano de 36,1°C y 27,8°C para el ciclo pentanohasta
los hidrocarburos mayores de Cio con puntos de ebullicion mayores de 170°C.

La destilacion con aumento gradual de la temperatura permite optimizar el proceso mejorando la
precisién y veracidad de los resultados.

Los controles de calidad basados en el uso de Material Control Interno en las dos fracciones de
hidrocarburos, demuestran valores de analitos recuperables y consistentes en variadas matrices, tales

como agua potable, agua natura y agua residual industrial
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5.2.Efectividad del Solvente

Considerando en la practica que los hidrocarburos son inyectados directamente en el equipo de
cromatografia de gases para ser cuantificados, desde el punto de ebullicion més bajo de lo indicado
en el método EPA 8015 C por lo que en el presente trabajo de investigacion se uso el solvente Cloruro
de Metileno por ser el solvente organico con un punto de ebullicién de 39°C.

La eleccion del solvente para la extraccion de los hidrocarburos, se tomd teniendo en consideracion
lo siguiente:

lero: No se puede calcular con exactitud la cantidad de hidrocarburos que puede disolver el
solvente usado.

2do: Con la premisa de que las aguas potables y naturales sin contacto con contaminantes naturales
o artificiales, y consideraremos que los hidrocarburos en las fuentes de aguas contaminadas son los
que contiene crudo de petréleo.

Segun el Instituto Americano de Petroleo (API) se han identificado alrededor de 600 hidrocarburos
cuyos puntos de ebullicion estan el rango de -161,0°C a 449,7°C, donde la totalidad tienen caracter
no polar por lo que se eligio el solvente Cloruro de Metileno, por presentar mayor efectividad como
solvente y poseer el menor punto de ebullicion 39°C.

Se evaluo la efectividad de los solventes, quedando como resultado que el Cloruro de Metileno es
el solvente méas adecuado, para la separacion de fases.

5.3. Precision y Veracidad de Resultados
5.3.1. Pruebas de normalidad ""Anderson Darling" de los datos obtenidos.

De los resultados obtenidos, el tipo de distribucidn se evalué con los estadisticos de prueba de
Anderson Darling para lo cual se presenta los siguientes supuestos:

Ho: Los resultados de las muestras de agua potable, agua natural, agua residual industrial y MCI
para las fracciones Cs— Cioy > Cyo Se distribuyen de forma normal.

Ha: Los resultados de las muestras de agua potable, agua natural, agua residual industrial y MCI

para las fracciones Cs— Cioy > C1o no se distribuyen de forma normal.
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Nivel de significancia al 95% de confianza ¢ = 0,05.

Criterio de decision
" Si “P-Value” es menor que q, se rechaza la hipotesis nula (Ho)
" Si “P-Value” es mayor que q, se acepta la hipotesis nula (H0)

Las tablas 20, 21, 22, 23, 24, 25, 26 y 27 muestran un P-Value obtenido por la prueba de Anderson
Darling, los cuales son: 0,078, 0,933, 0,119, 0,186, 0,728, 0,451, 0,790, 0,197 respectivamente por lo
que se acepta la hipdtesis nula.

5.3.2. Prueba de valores atipicos en los datos obtenidos.

Para la determinacion de valores atipicos se usO la grafica de caja para las muestras de agua
potable, agua natural, agua residual industrial y MClI para las fracciones Cs — C1o y > C1o, generandose
graficas mostradas en las tablas 29, 30, 31, 32, 33, 34, 35 y 36 observandose que los resultados de
agua natural para fracciones Cs— Cio presenta un resultado atipico por lo que para el célculo seretiro
dicho valor, los demés resultados de Cs— Cioy > C10 N0 presentan valores atipicos.

5.3.3. Veracidad T-Student en la adicion de muestra agua residual industrial y MCI.

La veracidad se evalu6 con el estadistico de prueba T— Student de 1 muestra, para lo cual se
presentan los siguientes supuestos:

Ho: Los resultados de ARl y MCI para las fracciones Cs— C1oy > C1o, presentan veracidad.

Ha: Los resultados de ARI'y MCI para las fracciones Cs— C1oy > C1o, no tienen veracidad.

Nivel de confianza al 95% y de significancia ¢ = 0,05.

Criterio de decision

. Si “P-Value” es menor que q, se rechaza la hipotesis nula (Ho)
. Si “P-Value” es mayor que q, se acepta la hipotesis nula (H0)

La tabla 37 el valor de P-Value obtenido por la prueba de T-Student de 1 muestra, para los

resultados de ARl 'y MCI para las fracciones Cs— Cioy > C1o siendo estos: p-value 0,66, 0,06, 0,11,

0,10 por lo que se acepta la hipétesis nula.
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La precision de los resultados se evalud con el RSD Y RSDw para lo cual usamos los resultados
obtenidos de las tablas 08, 09, 10 y 11; tomando los siguientes supuestos.

Ho: Los resultados de la tabla 08, 09, 10 y 11son precisos.

Ha: Los resultados de la tabla 08, 09, 10 y 11 no son precisos.

Criterio de decision

Si RSD < RSDH los resultados son precisos.

Si RSD > RSDw los resultados no son precisos.

De la tabla 39 los resultados de RSD de muestras de agua potable, agua natural y agua residual
industrial para las fracciones Cs— Cioy > Cioson 18,932, 11,683, 11,437, 12,590, 4,967, 5,153
respectivamente y los resultados de RSDH son 35,348, 36,506, 34,165, 33,838, 17,471, 17,475 por lo
que se demuestra la precision de los resultados.

5.4. Comparacion de Métodos

De acuerdo con lo indicado por la Eurachem (2016) la veracidad de un método se comprueba

mediante el porcentaje de recuperacion entre el método propuesto y el método de referencia, mediante

la formula;

R(%) = * 100

Xref

En la primera evaluacion se obtuvo como resultado 87.88% de recuperacion, mientras que 81.04%
en la segunda evaluacion.

De acuerdo a lo sefialado por Rodriguez, Pellerano, Romero, Acevedo y Vasquez (2012) el criterio
de veracidad para métodos analiticos es dada por 100% + 4 S, donde S es la mayor desviacion estandar
obtenida.

La Desviacion estandar de los valores 87.88 y 81.04 es de 4.83.

El criterio es dado por 100% + 4 (4.83), es decir el rango de aceptacion en porcentaje es de [119.35
a 80.65].

Encontrandose los valores de 87.88 y 81.04 dentro del criterio de aceptacion. Por lo tanto, se puede
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concluir que es método que presenta veracidad.
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CAPITULO VI. Conclusiones

= El método experimental permite cuantificar las fracciones Cs — Cigy > Cio por gravimetria de
manera veraz y precisa de acuerdo a los resultados obtenidos precisos a un 95% de nivel de
confianza.

* El método “Determinacion de fracciones de hidrocarburos por método gravimétrico en agua
potable, natural y residual industrial” desarrollado en la presente investigacion, demostrd ser
confiable veraz y sus resultados tienen una variacion de 12% de diferencia respecto a los ensayos
hechos con cromatografia de gases FID.

* En base a los resultados obtenidos, se considera que el método propuesto es una excelente
alternativa para la evaluacion de concentraciones de fracciones de hidrocarburos en aguas, con

la ventaja de ser no solo confiable sino, mas econémico.
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CAPITULO VII. Recomendaciones

El presente trabajo se basa en un contexto de contaminacion al ambiente por la industrializacién
que realiza el hombre a los recursos naturales. Por lo tanto, se recomienda a futuros investigadores,
que tengan interés por mejorar el medio ambiente, en buscar soluciones para detener, modificar y/o
mitigar la contaminacion al agua por derrames de petroleo y derivados.

El apoyo de la sociedad, el estado y las empresas es fundamental para el desarrollo de nuevas
formas de remediar el ambiente, asi como nuevas técnicas para la determinacion del grado de
contaminacion que desprende. Se debe buscar la comunicacion y el buen entendimiento de estostres
factores.

Otra recomendacion es aplicar el método desarrollado en el presente trabajo para la determinacion
de fracciones de hidrocarburos en aguas, ya que se ha comprobado que es efectivo para agua natural,

potable y residual industrial, y que el efecto de matriz no se presente como interferencia.
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CAPITULO IX. Anexos

GLOSARIO

Agua

Sustancia liquida inodora, incolora e insipida en estado puro. De acuerdo a la NTP 214.042 se
clasifica en:

v Agua Natural: subterranea, manantial, termal, superficial, rio, laguna/lago, deposicién

atmosférica.

v Agua Residual: residual doméstica, residual industrial y residual municipal.

v Agua para uso y consumo humano: bebida, piscina y laguna artificial

v Agua Salina: de mar, salobres, salmuera, inyeccién y reinyeccion.

v Agua de proceso: circulacion o enfriamiento, alimentacion para calderas, de calderas,

lixiviacion, purificacion, inyeccion y reinyeccion.

Agua natural

Se presentan en sus diferentes estados, las cuales se encuentran interactuando entre si mediante
equilibrios quimicos regidos por leyes termodindmicas y en cuya composicién quimica
intervienen factores geoldgicos, hidrogeoldgicos, geomorfoldgicos, microbioldgicos, climaticos
y ambientales.
Agua potable
Agua gue puede ser consumida debido a que no representa un riesgo para la salud.
Agua residual industrial
Aguas residuales originadas como consecuencia del desarrollo de un proceso productivo,
incluyendose a las provenientes de la actividad minera, agricola, energética, agroindustrial, entre
otras.
Analito

En quimica analitica analito es el componente (elemento, compuesto o ion) de interés analitico

de una muestra. Son especies quimicas cuya presencia o concentracion se desea conocer. El
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analito es una especie quimica que puede ser identificado y cuantificado, es decir, determinar su
cantidad y concentracion en un proceso de medicién quimica, constituye un tipo particular de
mensurando en la metrologia quimica.

Aseguramiento de Calidad

Todas aquellas actividades planeadas y sistematicas implementadas dentro del sistema de calidad
y demostradas como necesarias para proporcionar una confianza adecuada de que una entidad
cumplira sus requisitos de calidad.

Asternosfera

Zona superior del manto terrestre, que esta debajo de la litosfera, aproximadamente entre 30 y
130 kilometros de profundidad hasta los 670 km. Esta compuesta por materiales silicatados
dictiles, en estado sélido y semifundidos parcial o totalmente.

Athabasca

Cuidad ubicada al norte de Alberta, Canada

Calidad

Conjunto de propiedades inherentes a un objeto que le confieren capacidad para satisfacer
necesidades implicitas o explicitas.

Cuantificar

Determinacion de la cantidad de analito que contiene una determinada muestra.

Desviacion Estandar

Esta es una medida del grado de dispersion de valores alrededor de una media en una distribucién
de valores.

Emulsion

Segun farmacia, es un sistema constituido por dos fases liquidas inmisicibles, una de las cuales

se dispersa a través de la otra en forma de gotas muy pequefias.
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Emulsion de acuerdo a la USP, sistema bifasico en lo que un liquido esta disperso en otro en
forma de pequefias gotitas. O/W si la fase dispersa es aceite y la fase discontinua es agua. W/O
si la fase dispersa es agua y la fase discontinua es aceite o un material oleaginoso.

Exactitud

Es la proximidad de concordancia entre el resultado de una medicion y el valor de referencia
aceptado.

Error (de medicion)

El resultado de una medicién menos el valor verdadero del mensurando.

Error Aleatorio

Resultado de una medicion menos la media que resultaria de un namero infinito de mediciones
del mismo mensurando realizadas bajo condiciones de repetibilidad.

Error Sistematico

Media que resultaria de un nimero infinito de mediciones del mismo mensurando realizadas bajo
condiciones de repetibilidad menos un valor verdadero del mensurando.

Nota: El error sistematico es igual al error menos el error aleatorio. Como el valor verdadero, el
error sistematico y sus causas no pueden ser conocidos.

Esquisto

Constituyen un grupo de rocas caracterizados por la preponderancia de minerales

laminares que favorecen su fragmentacion en capas delgadas.

Fase dispersa

Liquido que se dispersa en pequefias gotitas, también se le conoce como interna o discontinua.
Fase dispersante

Liquido como medio de dispersion, también llamado externa o discontinua.

Material de Referencia
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Material o sustancia en la cual uno o més valores de sus propiedades son suficientemente
homogéneos y bien definidos como para ser utilizados en la calibracion de aparatos, en la
evaluacion de un método de medicion o para asignar valores a otros materiales.

Material de Referencia Certificado

Material de referencia acompafado de un certificado, en el cual uno o mas valores de sus
propiedades estan certificados por un procedimiento que establece Trazabilidad a una realizacion
exacta de la unidad en la cual se expresan los valores de la propiedad y en el que cada valor
certificado se acomparia de una incertidumbre con un nivel declarado de confianza.

Matriz

Se refiere las caracteristicas de la composicién de un material que contiene el analito de interés
y puede ser matriz natural o sintética.

Mensurando

Un mensurando es una magnitud. Es la cantidad de objeto de medida, es decir, la cantidad o
concentracion de analito. EI mensurando es una cantidad que se somete a una medicién en una
comparacion con un patron que proporciona la informacién requerida.

Minitab

Es un programa de computadora disefiado para ejecutar funciones estadisticas basicas y
avanzadas.

Precision

Se refiere a la dispersion del conjunto de valores obtenidos de mediciones repetidas de una
magnitud. Cuanto menor es la dispersion mayor la precision.

Rezumaderos

Lugar donde se deposita o0 acumula un liquido o sustancia que ha salido por pequefias cantidades.

Validacion
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Confirmar el cumplimiento de los requisitos particulares para un uso especificado propuesto, por
medio del examen y la presentacion de evidencias objetivas.

Veracidad

Es la proximidad de concordancia entre el valor promedio obtenido de una serie grande de
resultados de prueba y un valor de referencia aceptado.

Grado de aproximacion entre el valor mas representativo en una serie de resultados del ensayo y
un valor de referencia aceptado.

Tarball

Es una gota de aceite semisolido que se encuentra en o cerca del océano.

Taq Taqg

Campo petrolero ubicado en la regién de Kurdistan de Irak. Tag Taq es uno de los tres campos
que han sustentado el crecimiento de la produccion de petréleo de Kurditan en la Gltima década.

Los otros son Khurmala Dome y Tawke.
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