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1. RESUMEN

La presente investigacion se fundamenta en la necesidad de reducir el impacto que
provocan los aceites quemados de motor, los que por su alto contenido de metales
pesados y otras sustancias organicas toxicas, son catalogados como residuos peligrosos,
causando un gran dafio a los recursos naturales que son indispensables para los seres

ViVos.

En el trabajo se emplean los aceites recuperados de motor con la finalidad de determinar
la presencia de metales pesados que, ademas de contaminar el medio ambiente,
disminuyen la calidad del producto obtenido a partir de destilaciones sucesivas
(destilacién fraccionada) del aceite quemado de motor. También se emplean estos
recobrados para la identificacion de compuestos organicos empleando las técnicas FTIR
gue tengan caracteristicas similares a los aceites de motor virgen y combustibles
comerciales, con la finalidad de que puedan ser reutilizados, tanto como nuevos aceites

0 como combustibles.

Como resultados de los procesos de destilacion simulada se obtuvo (81%) y en la
fraccionada (87%) del aceite quemado de motor. La cuantificacion de metales pesados
se realizd por espectrometria de absorcion atomica a llama. Las concentraciones
presentes en aceites quemados de motor son en Plomo (29ppm), Cobre (29ppm) y Cromo
(9,7ppm). Una vez obtenido los recobrados del aceite quemado de motor se puede
observar que existe una disminucién de los metales presentes en plomo del 31,45% (de
29 a 19,88 ppm), Cobre 99,86% (de 29 a 0,040ppm) y Cromo 92% (de 9,7 a 0,77ppm),
encontrandose que en sus valores estan por debajo de las normas establecidas para ser
usados como combustible. La identificacion de los componentes organicos, similares a
los aceites de motor virgen y combustibles comerciales, se realiz6 por Espectroscopia
Infrarroja con Transformadas de Fourier (FT IR), demostrandose que el aceite
recuperado caracteristicas similares a los aceites de motor comerciales, n-hexano y

diésel.

PALABRAS CLAVES

Lubricantes, destilacién, infrarrojo, absorcién atomica, estandar.



2. ABSTRACT

This research is based on the need to reduce the impact caused by engine burnt oils,
which, due to their high content of heavy metals and other toxic organic substances, are
classified as hazardous waste, causing great damage to natural resources. They are
indispensable for living beings.

In the work, the engine recovered oils are used in order to determine the presence of
heavy metals that, in addition to contaminating the environment, decrease the quality of
the product obtained from successive distillations (fractional distillation) of the engine
burnt oil. These recoveries are also used for the identification of organic compounds
using FTIR techniques that have characteristics similar to virgin motor oils and

commercial fuels, so that they can be reused, either as new oils or as fuels.

The results of the simulated distillation processes were obtained (81%) and the
fractionated (87%) of the engine burned oil. The quantification of heavy metals was
carried out by flame atomic absorption spectrometry. The concentrations present in burnt
motor oils are in Lead (29ppm), Copper (29ppm) and Chrome (9.7ppm). Once obtained
the recoveries of the burnt motor oil it can be observed that there is a decrease of the
metals present in lead of 31.45% (from 29 to 19.88 ppm), Copper 99.86% (from 29 to
0.040 ppm) and Chrome 92% (from 9.7 to 0.77ppm), finding that their values are below
the standards established to be used as fuel. The identification of organic components,
similar to virgin motor oils and commercial fuels, was performed by Infrared
Spectroscopy with Fourier Transforms (FT IR), demonstrating that the recovered oil

features similar to commercial motor oils, n-hexane and diesel.
KEYWORDS

Lubricant, Distillation, Infrared, Atomic Absorption, Standard.



3. INTRODUCCION

Los lubricantes, son sustancias que se interponen entre dos superficies, generalmente en
movimiento, para reducir la friccion que tiene lugar entre ambas. Disminuir o reducir la
friccién implica disminuir el desgaste de los materiales que estan en contacto y a su vez
reducir, también la energia que es necesaria para provocar la ejecucion de dicho

movimiento.

Los lubricantes no solo se emplean para la disminucion de la friccion entre dos materiales
si no también se utilizan para otra amplia variedad de funciones, como son, actuar como

refrigerante, antioxidante, sellantes y como diluyentes de otros productos.

Se puede afirmar, que los lubricantes en general, estin compuestos por una base que
puede ser derivada del petroleo o base mineral y unos aditivos, donde ambos
componentes aportan propiedades especificas al comportamiento del aceite que sera

empleado para lubricar.

Existen varias formas para clasificar los aceites lubricantes, entre ellas: por su estado
fisico (solido, liquido y gaseoso), por su aplicacién (automocion, industrias, etc.), por su

composicion quimica (organico e inorganico), por su origen, etc. (Lluch, 2008)

El aceite lubricante en su vida Gtil mantiene sus caracteristicas fisicas, quimicas casi sin
alteracion. Claro estd que en la medida que se emplee se va contaminando con
compuestos provenientes de la combustién, el desgaste del motor y de los combustibles
con gue entran en contacto por diferentes causas. Esto hace que sus propiedades se vean

reducidas y en ese caso el aceite debe ser remplazado. (Nervo, 2011)

El lubricante una vez que haya cumplido con el ciclo de utilizacion y este convertido en
un inadecuado material para el que fue disefiado, si no es recuperado o confinado
adecuadamente se convierte en un material o residuo peligroso por su contenido de
contaminantes, que van desde metales hasta sustancias organicas polinucleares de alto

impacto negativo para la salud humana. (Nervo, 2011)

La regeneracion de los lubricantes usados es una operacion importante y quizas no tenida

en cuenta por la mayoria de los usuarios de este producto, mediante la cual se obtienen



de los aceites usados un nuevo aceite base comercializable. Como el aceite usado sigue
siendo en esencia un conjunto de hidrocarburos con una serie de agentes contaminantes,
se podréa volver a refinar y reducir aquellos productos que lo convierten en un material
peligroso y obtener un aceite base de igual o superior calidad que la del aceite virgen
procedente del refinado original, con las implicaciones de ahorro de material fosil que

conlleva la produccion de un aceite lubricante (Montes, 2003)

El aceite utilizado como lubricante para hacer mas larga y optima la vida de los motores
de los vehiculos por su empleo, se convierte en un residuo excepcionalmente peligroso
(Borras, 2010).

El aceite de motor, es considerado un articulo excepcionalmente inseguro para la tierra
y para las criaturas vivas. El aceite utilizado contiene una serie de sustancias venenosas,
que dafian significativamente el ambiente, entre ellos: plomo, cadmio mezclas de
organoclorados y otras sustancias naturales, entre ellas aromaticas de alto peligro y otras
formadas en su utilizacion, que realmente contaminan, el aire y el agua. Su impacto
contaminante se ve fortificado adicionalmente por la actividad de unas cuantas sustancias
afiadidas que se introducen al aceite para mejorar sus propiedades lubricantes, y que
apoyan su infiltracién en el suelo, pudiendo llegar hasta aguas subterraneas, reduciendo
la posibilidad de utilizacion de estos recursos (Sanchez, 2012).

En el caso de que el aceite de motor ya utilizado se use con otros fines, ya sea mezclado,
con otros combustibles, sin tratamiento previo y control adecuado, causa enormes
problemas de contaminacion, emanando gases excepcionalmente dafiinos debido a la
presencia de plomo, organoclorados, fosforo, azufre y mezclas de diferentes

composiciones (Bajoelagua, 2004).

Las mezclas de hidrocarburos que existen en el aceite entran en los cuerpos de agua
superficiales y se adhieren a pequefias particulas suspendidas. Al final, se decantan en el
fondo y ahi permanecen durante mucho tiempo. Estos hidrocarburos en el caso de aguas
marinas pueden llegar hasta los habitantes acuaticos (fauna y flora) dafiandolos (Agencia
para Sustancias Toxicas y Registro de Enfermedades, 2016) y convirtiéndose casi en
elementos participantes en el modo natural de vida, aunque sean xenobioticos. Los

metales encontrados en el aceite de carter utilizado se quedan en el suelo durante mucho



tiempo. De esta manera, los metales encontrados en el aceite utilizado pueden
acumularse en plantas, organismos vivos, suelo, lodo y en las aguas superficiales que se

mantienen estancadas (Atsdr, 2016).

El deficiente almacenamiento, tratamiento y manejo de los aceites de motor acopiados
en el Cantén Antonio Ante, Ciudad Atuntaqui, hace que su liberacion al medio ambiente
sin un estricto control influya en la naturaleza, la calidad de vida de las personas y en el

medio ambiente de manera general.

Los aceites lubricantes son de importancia crucial para el desarrollo de la sociedad, ya
que hace que el hombre disminuya el esfuerzo fisico en la utilizacion de algunos de sus
equipos (motores, gruas, etc). El dafio inmenso causado por estos fluidos después del
tiempo de utilidad, puede ser controlado a pesar de que estos sean excepcionalmente
inseguros por su condicion de altamente nocivos, debido a que influyen en la
desintegracion del suelo, la calidad del aire, el agua y el bienestar humano. Los
agravantes distintivos de estos aceites pueden ser agrupados por la presencia en ellos de
metales abundantes, compuestos organicos alifaticos, aromaticos y aromaticos

polinucleares, ademas de los aditivos empleados para su mejoria.

El movimiento de recoleccién utilizado para confinar y manejar estos aceites, debido a
su tendencia como desechos peligrosos, requiere una consideracion poco comun y una

preparacion suficiente por parte del personal encargado de la operacién de recogida.

De esta manera es importante elaborar las estrategias fundamentales que deben ejecutar
los encargados de la recoleccién, confinamiento y utilizacion de los aceites lubricantes,
teniendo en cuenta como objetivo final de disminuir los peligros para el bienestar
humano y la naturaleza, asegurando el objetivo principal de evitar los despilfarros de
este residuo peligroso (Ministerio de Ambiente, Vivienda y Desarrollo Territorial,
Colombia, 2016).

La elaboracion de un disefio de administracion desde el punto de vista ambiental daria
una respuesta para institucionalizar la acumulacion, recoleccion y recuperacion de los
aceites y, en consecuencia, afiadir a la satisfaccion publica la obligacién social y natural

evitar el descontrol en los generadores de este material peligroso. (Gonzélez, 2014).



En Ecuador, se entregan grandes cantidades de aceites consumidos que no tienen un
tratamiento satisfactorio, por lo que en esta investigacion intentamos recuperar estos
aceites para ser reutilizados. En consecuencia, es importante decidir las diversas
opciones de tratamiento de forma tal que puedan ser empleadas estas mezclas de manera
natural, excluida de metales y otros compuestos que pueden permanecer en la
recuperacion, que podrian influir y decidir en la calidad del aceite recuperado y en su
utilizacion, disminuyendo sus efectos de manera menos inmediata en el medio ambiente.
Las muestras de aceites a utilizar en este trabajo provendran de lubricadoras ubicadas en

el Canton Antonio Ante de la Ciudad Atuntaqui.
OBJETIVOS
Objetivo General:

e Analizar por IR-FT los recobrados de los aceites quemados de motor para ser

empleados en la recuperacion de aceites como combustible.

Objetivos Especificos:

e Obtener los recobrados mediante destilacion fraccionada en el vacio para el

andlisis de los constituyentes.

e Analizar los constituyentes de los recobrados para determinar los compuestos que

posee por medio de espectroscopia IR-FT.

e ldentificar la presencia de metales pesados por espectrometria de absorcion

atdmica para determinar la cantidad de metales presentes en estos constituyentes.

e Socializar al Ministerio del Ambiente, GAD de Antonio Ante y Oxivida las

posibles utilizaciones de los recobrados obtenidos.

HIPOTESIS

¢La purificacion del aceite quemado de motor, daria la posibilidad de ser reutilizado,

comercializado y no vertido al ambiente?



4. ESTADO DEL ARTE
4.1 Aceites lubricantes
Los aceites lubricantes estdn compuestos de aceites basicos que surgen del refinado
del petroleo, en los cuales se agregan aditivos para darles ciertas propiedades

deseadas.

Lubricante = Aceite basico (80 a 95%) + aditivos (20 a 5%)

Las destilaciones de fracciones livianas del petrdleo, nafta, kerosén y gas-oil, se
realizan en torres a presion atmosférica, trasladandose luego a otra torre que contiene
los aceites pesados, donde la Gltima destilacién tiene lugar a bajo vacio o destilacion
primaria. La destilacion a presiéon reducida permite en lo posible reducir las
temperaturas de destilacion, para evitar el (cracking) del mismo. Ese mismo principio
es el que se mantiene en el proceso de recuperacion de los aceites quemados de motor.

La figura N° 1 corresponde al proceso de destilacion y refinacion de petroleo crudo

asfaltico o de crudo nafténico practicamente libre de parafina.



PETROLEO CRUDO

ASFALTICO
|
“Top destilacion” Sin vacio
Nafta y kerosene Gas -Oil Aceite y Residuos
Destilacion A vacio
|
Gas-Oil Aceite lubricante Residuo
[
| Redestilacion A vacio
, |
Gas-Oil Viscosidad
1,2,3,4,5
[
Tratamiento Solvente

|
Neutralizacion

y filtracion
I
Aceites lubricantes

terminados

Figura 1. Destilacion y refinacion de un petréleo crudo asféaltico.
Fuente: (Jones, 2007).

El destilado contenido en los aceites lubricantes, es redestinado nuevamente y
siempre bajo alto vacio, en cuya operacion (Redestilacion), se lo divide en varias
fracciones de viscosidades diferentes: después de los 150° C, turbo combustible (150-
260°C), diésel 0 gasoleo (260-350°C), gasoleo de vacio (350-425°C), etc. Esta nueva
destilacion permite al mismo tiempo eliminar alguna fraccion de la primera
destilacion. Los aceites lubricantes no son suficientemente purificados ni poseen la
necesaria estabilidad quimica para servicios determinados por esta razén son

sometidas a purificaciones quimicas, obteniendo asi el aceite refinado. (Jones, 2007).



Los aceites lubricantes permiten disminuir la friccion entre dos superficies estos son
usados en el interior de los motores, donde la operacion hace que exista un desgaste

cuyas caracteristicas no permiten ser utilizados pasado un tiempo de uso del aceite.
Las funciones de los lubricantes entre otras son:

e Evitar la elaboracion de residuos gomosos
e Evitar la formacion de lodos
e Conservar limpias las piezas del motor

e Permitir la salida del calor

El aceite lubricante utilizado en los automaviles e industrias esta compuesto por una
base organica y aditivos, dichos compuestos sirven para aumentar su rendimiento,

eficiencia y vida util.

La composicion de las bases organicas esta formada por una gran cantidad de
compuestos organicos, siendo la gran mayoria compuestos aromaticos polinucleares.
Estos compuestos polinucleares, ademas de facilitar el fendmeno de la lubricacion,
constituyen un grupo de sustancias de alto impacto ambiental, algunos de ellos son
cancerigenos y otros combustibles con concentraciones de aromaticos polinucleares
bajas, por lo que los PNA (Polynuclear Aromatic Hydrocarbons) en aceites virgenes
como usados no son de mayor preocupacion. Estas bases organicas pueden constituir
un 30% en volumen del aceite virgen, contienen constituyentes inorganicos como

azufre, nitrégeno, compuestos halogenados y trazas de metal. (Jiménez, 2011)

4.2 Aceites Usados

El aceite usado es un desecho que se genera frecuentemente en industrias, minerias
y en el sector transporte, una vez cumplido con el ciclo de vida, el cual debe ser
dispuesto de manera adecuada para evitar problemas a la salud de la poblacion y al

medio ambiente.

Los aceites usados contienen una gran cantidad de contaminantes: acido de bateria,
PCB'’s, metales pesados, liquidos de freno, pinturas, liquidos refrigerantes, gasolina,

diésel, ademas de otras impurezas que se producen por la contaminacion fisica y las



reacciones quimicas que causan durante el uso de estos. (Bvsde, sf). También sirven
para ocultar otros productos que requieren de un tratamiento costoso y son altamente
contaminantes, como las sustancias empleadas en los transformadores de

electricidad.

Los contaminantes que provienen del aire (polvo y humedad) ingresan por medio de
respiraderos, sellos y empaquetaduras defectuosas y en general por el contacto del

lubricante con el medio circundante.

Los contaminantes originados en las maquinas son particulas de carbonos
provenientes del motor de combustidn interna, de la mala combustion de los aditivos
de este aceites lubricante y de las particulas que vienen a desgastarse de las piezas

metalicas. (Jones, 2007).

Investigaciones recientes demuestran los impactos negativos sobre el medio
ambiente y la salud, provocados por el mal manejo de los aceites usados, aunque los
efectos se producen por las caracteristicas y el volumen de los mismos, las practicas
ambientales de las Compafiias, y los procesos que realizan los individuos
descargando al medio ambiente, lo que continta siendo un serio riesgo no solo para

las personas, si no para los ecosistemas.

Aparte de los gases toxicos, ruidos etc., la contaminacion en el ambiente por el
transporte automotor que produce una gran cantidad de aceites usados, los que, sin
un adecuado tratamiento y por su mal manejo, contaminan fuertemente los recursos
hidricos, suelo y aire cuando estos se emplean como combustibles sin previo

tratamiento.

4.2.1 Contaminacion del suelo: El aceite usado llega al suelo por descuido o de

una manera intencionada como sustituir el asfalto y evitar el polvo etc.

La acumulacion de los aceites en el suelo presenta un peligro para la vida de los
micro-organismos Yy las plantas, debido a que impide el intercambio de oxigeno y
la libre germinacion de las plantas., por infiltracion puede llegar a los reservorios

subterraneos de agua potable.
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4.2.2 Contaminacion del agua: Los aceites al ser mezclados con el agua conllevan
a problemas ecoldgicos, como impedir el uso del agua como potable, tampoco para
riego, por la toxicidad de los aditivos y ademas, por el sabor y el olor del agua. Un

litro de aceite vertido al agua contamina un millon de litros de agua.

4.2.3 Contaminacion del aire: El aceite en relacion a otros hidrocarburos tiene una
presion de vapor reducida, es por eso que la contaminacién es menor en el aire, si
este no es quemado. Cuando se quema, se incrementa exponencialmente sus efectos
toxicos. De todos modos, el aceite es un hidrocarburo con sus efectos negativos a
la salud humana. Los aceites en las zonas altas se evaporizan mas rapido que en las
zonas bajas y frias, con sus respectivas consecuencias en el aire. Los metales que
se encuentran en estos aceites queden en el polvo del suelo y por medio de
escorrentias, turbulencias se trasladan a suelos agricolas, entrando a la cadena

alimentaria (Plomo en las hortalizas). (Bvsde, sf)

4.3 Proceso de destilaciéon de aceites

Es un proceso de ingenieria quimica que consiste en el calentamiento de una muestra
0 sustancia hasta que sus compuestos mas volatiles pasan a un estado de vapor para
luego enfriarse y recuperar los componentes en estado liquido por condensacion, con
el propdsito de separar las diferentes mezclas liquidas que estas sustancias contienen.

(Lozano, sf).

La técnica aplicada consiste en tratar de calentar la mezcla hasta que entre a su punto

de ebullicién.

Los vapores en equilibrio con el liquido son enriquecidos en el componente de la
mezcla mas volatil en esta ocasidn los que tienen un menor punto de ebullicidn son
los que salen, estos vapores pasan hacia un condensador que lo enfria y se trasforma
al estado liquido nuevamente, con este proceso podemos conseguir enriquecer el
liquido destilado con el componente mas volatil, (Figura 2) el residuo sobrante en el
recipiente de destilacion contendra més de los componentes menos volatiles. (Unizar,
sf).
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Vapor en equilibrio Condensacion

con el liquido (refrigerante)

Evaporacion

a ebullicién

Mezcla liquida
(9 matraz de
destilacion) Destilado

Liquido

Producto 1 + volatique Producto 2
(P1>P2)

Figura 2. Proceso de Destilacion.
Fuente:(Unizar, sf)
4.3.1 Tipos de destilacion
4.3.1.1 Destilacion simple: se utiliza cuando el contraste entre los puntos de
ebullicion de las partes a destilar es la suficientemente amplia como para que
puedan destilarse independientemente o cuando las influencias contaminantes son

solidos desintegrados en el fluido a purgar.

4.3.1.2 Destilacion fraccionada: en el caso de que el contraste entre los puntos
de ebullicion de los componentes en la mezcla, sea demasiado pequefio para que
el refinado sea competente, es importante depender del refinado repetitivo. En la
préctica, se utiliza una columna de fraccionamiento, donde la fase de vapor y la

fase densa fluyen de manera inversa. Vamos a ampliar este concepto.

4.4 Destilacion Fraccionada

Es un procedimiento fisico utilizado para separar mezclas de sustancias liquidas con
puntos de ebullicion proximos (normalmente la mezcla en cuestion es homogénea)
aplicando calor, y con una amplia masa e intercambio calorico entre vapores y

fluidos.
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Esto se aplica cuando es importante aislar mezclas de sustancias con varios puntos
de ruptura cercanos. Los ejemplos més evidentes son la destilacion de petroleo y

etanol (mezcla azeotropica de agua y alcohol).

En contraste fundamental con el refinado bésico del petroleo u otra mezcla es la
utilizacion de una seccion o columna de fraccionamiento, permitiendo un contacto
mas notable entre vapores elevados con el fluido condensado que desciende,
mediante la utilizacion de varias “placas” o platos en la columna, provocando el
intercambio entre vapor y fluido con una posibilidad de intercambio masivo. Este
intercambio ofrece la posibilidad, en el que los fluidos con sus puntos de ruptura
menos elevados se transforman notablemente en vapor y los vapores de sustancias
con mayores puntos de ruptura (punto de ebullicion) al estado de fluido, saliendo por

la parte més elevada de la columna, aquellos de menores puntos de ruptura.

Uso de la destilacién fraccionada

e Esutilizada para la separacion de componentes del fluido que se diferencian en
menos de 25°C en el punto de ruptura.

e Cada uno de los diferentes componentes se les denomina fracciones. Cada
segmento se denomina fraccion, conjunto comparable al refinamiento del
petréleo en el que se ha intercalado entre el matraz y el producto destilado una
seccién que puede separar en fracciones la mezcla original. Al calentar la
mezcla el vapor serd mas rico en el componente mas volatil ya que se eleva en

la seccidn de la columna.

45 Destilaciéon TBP

La destilacion TBP (True Boiling Point), también llamada destilacion simulada
permite una composicién casi exacta de un crudo por la temperatura de ebullicion en
los constituyentes que poseen. Para llevar a cabo la destilacion se utiliza una columna
de relleno que equivale de 10 a 20 platos teéricamente con una relacion de reflujo de

orden cinco.
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El conjunto estd compuesto de un matraz con calefaccion eléctrica y dotado de un
par termoeléctrico, una columna de relleno con un reflujo de cabeza con toma de
temperatura. Debe poder trabajar a presion atmosférica y a cierto vacio y no debe

alcanzarse mas de 600°C para minimizar el craqueo.

Con una minima cantidad de petréleo crudo, se recoge en cabeza de fracciones,
anotando las temperaturas de inicio y final del paso de cada una de las fracciones y
con la utilizacion de estos datos se puede trazar la curva de destilacion T.B.P. El caso
concreto de la destilacion simulada, se adaptard como detector a la columna un
equipo de cromatografia gaseosa, que sigue el proceso de destilacion en

correspondencia con sus puntos de ebullicién.

En la destilacion TBP primeramente salen los gases disueltos en el petrdleo crudo los
cuales se recogen para analizarlos ya sea por cromatografia o espectrografia. En esta
destilacion es dificil sobrepasar la temperatura de 250 °C en la cabeza de la columna
pues la temperatura correspondiente en el matraz estaria aproximadamente a 400°C
a presion atmosférica, con un riesgo en el residuo del cracking, modificando las
composiciones de las fracciones pesadas. Es preciso recurrir a una destilacion al
vacio. Se toma de nuevo el residuo atmosférico a una presion de 50 a 100 mm de Hg,
destilandolo a una temperatura en el matraz de 350 a 400 °C, si se obtiene un residuo
del 30 % se realiza una tercera destilacion en el vacio en algunos mm de Hg, con uno
0 dos platos teoricos, obteniendo un residuo espeso y Vviscoso, Mas O Menos

importantes seguln el crudo.

El esquema de destilacion es el siguiente:
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Figura 3. Tipos de Aceites segln su punto de ebullicién.
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Fuente:(Ssecoconsulting, sf).
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na curva de destilacion TBP se muestra a continuacion.
Fuente:(Ssecoconsulting, sf).

En la figura 4 se observa que cada tipo de crudo tiene una curva True Boiling Point

(TBP) que lo caracteriza, la informacion de los cortes que se tiene en la destilacion

TBP se los llama ASSAY del crudo. Este método resulta muy efectivo para la

destilacion del aceite quemado de motor.

Los datos del ASSAY de la destilacion TBP se usan para:
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e Evaluar la calidad global de un crudo.

e Indicar las dificultades potenciales al refinar o transportar el petroleo crudo y
sus productos.

e Proveer datos para planteamiento y disefio de procesos.

e Proveer datos de calidades y rendimientos para los productos primarios de la

destilacion del crudo. (Ssecoconsulting, sf).
Comparacion entre la destilacion TBP y la destilacion Simulada

Las ventajas de la destilacion simulada vs la destilacion TBP son: la rapidez del
método (tiene un maximo de 70 minutos), poca cantidad de muestra necesaria (ul) y
su facil automatizacion. La destilacion simulada por cromatografia en fase gaseosa

es utilizada generalmente para:

e Regulacién de destilaciones TBP, evaluando el volumen de cada fraccion
obtenida.

e Estimacion rapida del rendimiento.

Un ejemplo de la correlacion entre TBP y destilacion simulada se refleja en la figura
5, en la cual consta que un 71% del crudo Kuwait destila antes de los 535°C. (Torres,
2013)
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A
LT T T 1
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# Destilacién simulada CG s 4
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«
&
o
40 e
L0
DCJ
20 4
he®
: Pt
0 ‘ >
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Figura 5. Curva de destilacién de un crudo de Kuwait.
Fuente: (Torres, 2013)

4.6 Destilacién Simulada
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La destilacion simulada es la que utiliza cromatografia de gases para caracterizar las
fracciones del petrdleo y productos, que permiten predecir una distribucion de sus
rangos de ebullicion. Las muestras son analizadas en una columna de cromatografia
no polar, que separa los hidrocarburos en funcién de sus puntos de ebullicion. Es una
técnica analitica rapida que permite remplazar los métodos convencionales de

destilacion aplicados a las fracciones de petréleo. (Gonzales, 2008)

La destilacion simulada por cromatografia en fase gaseosa, método reproducible para
analizar cortes de petroleo: es aplicable a fracciones con punto final inferior a 500 y
donde el punto de ebulliciéon (Boiling Range) es superior a 50. Los resultados se
presentan en forma de una cara de temperatura en funcion del % destilado en masa,

equivalente a una TBP atmosférica. (Wauquier, 1994)
4.7 Destilacion a vacio

El liquido comienza en ebullicién cuando al calentarlo, su presion de vapor se iguala
a la presion atmosférica. En una destilacion en el vacio la presion en el interior del
equipo se hace menor a la atmosférica con el objeto de que los componentes de la
mezcla a separar destilan a una temperatura inferior a su punto de ebullicién normal.
Esta destilacion se puede realizar en un equipo de destilacién sencilla como en una
destilacion fraccionada, es por eso, que los dos equipos se conectan herméticamente
a un sistema de vacio-Trompa de agua o bomba de vacio de membrana o aceite- a
través de la salida lateral del tubo colector acodado. La destilacion a vacio se utiliza
en destilaciones a una temperatura baja, productos muy pocos volatiles o para destilar
sustancias que al calentarse se descomponen a temperaturas cercanas a su punto de
ebullicion normal. La destilacion en vacio utilizado en los laboratorios es la
evaporacion rotatoria. Este tipo de destilacion se realiza en equipos compactos
comerciales denominados genéricamente rota vapores y se los utiliza para la
eliminacion rapida del disolvente de una disolucion en la que encontramos presente
un soluto poco volatil habitualmente a temperaturas cercanas al ambiente, con esto
se minimiza el riesgo de descomposicion del producto de interés que queda en el

matraz de destilacion. (Unizar, sf)

4.8  Espectroscopia Infrarroja
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La espectrometria infrarroja vibracional fue una de las primeras técnicas
espectroscopicas con un amplio uso, este nombre lo recibe por la region del espectro
electromagnético implicado. Laregion IR del espectro electromagnético se encuentra
entre un rango de longitud de onda de 12800 — 10cm™. Tanto desde el punto de vista
de las aplicaciones como de los aparatos se puede dividir en tres zonas:

e IR cercano (NR): 12800 — 4000 cm
e IR medio: 4000 — 400 cm™*
e IR lejano: 400 — 10 cm*

Siendo en el IR medio donde aparecen la mayoria de las aplicaciones analiticas
tradicionales, en la época de los 80 la utilizacion del NIR ha experimentado un
innegable auge. EI NIR necesita una minima cantidad de muestra para la obtencion
de andlisis cuantitativos, sin alteracion alguna en la muestra. A menudo se combinan
espectros Visibles-Ultravioleta y dispositivos de fibra dptica para analisis remoto con

un interés en el proceso.

El IR lejano requiere para su uso, fuentes y material optico especiales para el analisis
de compuestos organicos, inorganicos u organometalicos con una masa superior a 19
con estudios estructurales beneficiosos. En los IR medios se comercializan
espectrofotometros desde 1940, aunque no tardo en el desarrollo del instrumento que
incorporan el método de transformada de Fourier (FTIR), con una mejora en la
calidad de los espectros y con menor tiempo de obtencién de datos. En la actualidad
los equipos de espectroscopia infrarroja estan equipados con un sistema de analisis

utilizando transformadas de Fourier de haz sencillo.

Las ventajas que tiene la espectroscopia IR es su versatilidad, debido a que se puede
analizar todo tipo de muestra sin importar el estado de la muestra ya sea sélida,

liquida, pasta, polvo, fibra, films, gases. (Serrano, sf).
4.8.1 Usos y aplicaciones

La espectroscopia infrarroja es utilizada en investigaciones cientificas por ser una
técnica rapida y fiable para medidas, calidad y analisis dindmicos. Los instrumentos

en estos dias son pequefios y facil de transportalos, incluso para trabajos en campo,

18



su avance tecnologico de filtrado computacional y la manipulacion de los
resultados, las muestras solidas pueden ser medidas con gran precision, algunos
equipos detectan con facilidad el tipo de muestra debido a que una gran cantidad de

espectros de referencia se encuentran en la libreria.

4.9 Espectroscopia Infrarrojo por Transformada de Fourier

La Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) es una técnica que
tiene una mayor rapidez en la obtencion de los espectros. En lugar de registrar los
datos variando la frecuencia de luz infrarroja 0 monocromatica, se guia la luz IR a

través de un interferémetro.

Los espectrofotometros FTIR tienen un valor econémico en comparacion de los
convencionales, debido a que es mas simple construir un interferbmetro que un
monocromador. La medida de un solo espectro es mucho mas rapida en esta técnica,
debido que al mismo tiempo se toman la informacion de todas las frecuencias lo que
permite repetir los espectros varias veces de una sola muestra y sacar un promedio,
aumentando la sensibilidad del andlisis debido a que las ventajas del equipo moderno
son significativas. (Espectrometria.com, sf).

Los espectros IR convencionales estdn compuestos de una fuente de luz infrarroja,
componentes opticos (espejos, lentes, divisores de haz, haz, etc.) elaborados con
materiales adecuados no absorbentes en el IR (sales como KBr o NaCl) y con un
fotodetector sensible a la luz IR. La fuente de la luz IR, es un filamento que se

encuentra al rojo vivo por el paso de la corriente eléctrica.

Los espectrofotometros infrarrojos mas modernos son los FTIR (Infrarrojo por
Transformada de Fourier). En la figura 3 se muestra el sistema éptico de un
espectrometro FTIR, cuyo componente esencial es un interferometro de Michelson
que estd formado por un divisor de haz y dos espejos, uno fijo y otro movil. El
objetivo de dividir el haz es conseguir la interferencia de 2 rayos de luz infrarroja que
recorren distancias distintas. Esta diferencia de distancia se regula con la posicion del
espejo movil. Es posible demostrar que FTIR del correspondiente interferograma es

el espectro de absorcion IR de la muestra.
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Figura 6. Esquema de la disposicion 6ptica de un espectrofotometro FTIR.
Fuente: (Upo, sf)
La ventajaen latécnica FTIR frente al IR convencional es la rapidez en la adquisicion
del espectro debido a que evita variar la longitud de onda en el tiempo para medir
espectros individuales. En FTIR se adquiere todos los componentes de frecuencia del
espectro, lo que permite acumular un gran nimero de espectros en poco tiempo,
mejorando en la relacion sefial/ruido. Esto es especialmente importante en las
relaciones del espectro infrarrojo, donde la fuente tiene una emision débil y el

detector es poco sensible.

4.9.1 Manejo del espectrofotometro FTIR

El equipo como parte de la instalacion en el proceso de estudio de los aceites
recuperados, es el equipo Jasco FT/IRV-6200, controlado por un ordenador en un
paquete de informacion de control (Spectra Manager) que permite seleccionar el
tipo de experimento, las condiciones de trabajo como también visualizar y analizar

los espectros obtenidos.

Con el programa Spectra Measurement se accede a la ventana de medida de
espectros. Antes de comenzar con las medidas de los espectros es necesario realizar
un Backgroud que es una medida de referencia con el porta muestras vacio,
eliminado la absorcion del aire, se puede colocar el porta muestras lleno del

disolvente que va a contener el analito.
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Las condiciones con la que se realizan los espectros en la muestra como también de
la referencia, se selecciona en la ventana Parameters activada con el menu
Measure/Parameters. Las condiciones necesarias para realizar los espectros son los
que aparecen en la carpeta Estdndar, es decir con el nimero de barrido 20,
resolucion de 0.5 cm™ eje vertical para la referencia en single. Los parametros de
las otras carpetas de las ventanas seran fijados por el investigador y no seran
modificadas. Para no contar con un espectro de referencia sin alterar los parametros
fijados, se selecciona el menu Measure/ Backgroup. Hecha la medida de referencia

se puede realizar los espectros en el ment Measure / Sample.

4.10 Analisis de espectros

El programa Spectra Analysis se utiliza para el anlisis de los espectros recogidos, el
programa se utiliza para hacer zoom de las distintas regiones de cada espectro, asi
como para imprimir y exportar los ficheros de datos. Los espectros de Spectra
Measurement son pasados automaticamente al Spectra analysis, el programa tiene
una herramienta de busqueda de picos (Peak Find), que analizan con una intensidad
mayor que un nivel proporcionado por el usuario (noise level), herramienta para

establecer de forma precisa las frecuencias a las que aparecen los picos de absorcion.

4.11 Calibrado del Espectrofotémetro: espectro del poliestireno

Antes de realizar una medicién cuantitativa de bandas en los espectros es importante
proceder a un calibrado de frecuencia del espectrofotémetro, que se realiza por medio
de la medida del espectro de una pelicula de poliestireno de espesor conocido. Para

tal propdsito se debe proceder como se describe a continuacion:

1) En el soporte de la muestra colocar la pelicula de poliestireno y registrarlo a
la maxima resolucidn posible.

2) ldentificar las bandas principales del espectro obtenido con las frecuencias
numeradas.

3) Una vez obtenido el espectro del poliestireno, se procede a comparar con la
informacién incluida en el apéndice. Por ejemplo: las bandas del espectro
asociadas con los modos vibraciones de estiramiento de los enlaces C-H y C-

C del anillo bencénico. (Upo, sf)
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Figura 7. Arriba: estructura del poliestireno (en realidad en los solidos los anillos bencénicos
estan orientados aleatoriamente). Abajo: Espectros FTIR de una pelicula de poliestireno. Con
esto queda calibrado el equipo.

Fuente: (Upo, sf)

4.12 Absorcion Atémica

La absorcién atomica es capaz de detectar y determinar los elementos del Sistema
Periddico, por lo que tiene un amplio campo de aplicacion, Los que se puede usar en
la determinacion de metales pesados como son antimonio, cadmio, calcio, cesio,
cromo, cobalto, oro, plomo, niquel, entre otros, analisis que pueden ser empleados
en aguas, suelo, bioquimica, toxicologia, medicina, industria farmacéutica, industria

alimenticia, industria petroquimica, etc.

El método trata de medir especies atdmicas por su absorcién a una longitud de onda
particular que se logra por atomizacién de la muestra, procesos utilizados para llegar

al estado fundamental del atomo, diferenciando las técnicas y accesorios utilizados.

La técnica de atomizacidn que mas se utiliza es la absorcion atdbmica con llama, que
nebuliza y disemina a la muestra en forma de aerosol dentro de la llama producida
por la combustion del aire acetileno u 6xido nitroso. (Morral, 2003) citado por
(Catarina, sf)
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En la obtencion de espectros atdmicos y espectros de masa atdbmica, los componentes
de las muestras se deben transformar en atomos o0 iones gaseosos que se puedan
determinar por mediciones espectrales de emision, absorcion, fluorescencia 0 masa.
La precision y exactitud de este método depende del proceso de atomizacion y del

método para introducir la muestra en la region de la atomizacion.

La introduccion de la muestra se denomina el talén de Aquiles de la espectrometria
atdbmica por que limita la exactitud, precision y los limites de deteccion de las
mediciones espectrométricas atomicas, cuyo objetivo principal es transferir una

porcién representativa y reproducible de una muestra al atomizador. (Fquim, sf)

La EAA (Espectrometria de Absorcion Atdmica) se utiliza con o sin llama para
generar atomos libres de metal en el haz de las radiaciones. El atomizador con llama
estd compuesto de un quemador y un nebulizador lo que se pretende con la muestra
es convertirla en aerosol para llevarla a la llama para dar energia suficiente para
evaporar el solvente y también descomponer los compuestos quimicos obtenidos en
atomos libres en su estado fundamental. Los gases que se utilizan para la produccion
de la Ilama son: aire/propano, aire /acetileno, y éxido nitroso/acetileno. Esto
dependeréa de la temperatura que se requiere para la disolucion de los compuestos y
las caracteristicas quimicas del elemento en el atomizador sin Ilama-atomizador
electrotérmica con horno de grafito, el vapor se produce en el tubo de grafito con una

calefaccion eléctrica, donde esta la muestra.

Los atomizadores tienen puntos focales, como, por ejemplo: alta productividad en la
generacion de vapor atémica, que permite la utilizacion de pequefios volimenes de

muestras y la investigacion directa de muestras solidas. (Razmilic, sf)

4.12.1 Componentes de un espectrofotdmetro de absorcion atomica

1. Fuente de radiaciébn que emita una linea especifica para efectuar una
transcripcion en los atomos del elemento a analizar.

2. Un nebulizador que forme pequefias gotas para la atomizacion por medio de la
aspiracion de una muestra liquida.

3. Un guemador para alcanzar una temperatura, que permita la formacion de

atomos a partir de los componentes que se encuentran en la solucion.
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4. Sistema Optico que separa la radiacion de longitud de onda de interés de todas
las radiaciones que entran en el sistema.

5. Detector o transductor que transforma en proporcion las sefiales de intensidad
de radiacién electromagnética, en sefial eléctrica o de intensidad de corriente.

6. Amplificador o sistema eléctrico que amplifica la sefial eléctrica para que luego
pueda ser procesado con circuitos y sistemas electrénicos comunes.

7. Se requiere de un sistema de lectura donde la sefial de intensidad de la
corriente, pueda ser interpretado por el operario (ejemplo: transmitancia
absorbancia). Este sistema puede ser en escala de digitos o agujas, una serie de

datos que pueden ser procesados por una computadora.

La EAA la llama es la técnica mas utilizada, hoy en dia esta siendo remplazada por
EEP (Espectroscopia de Emision por Plasma) para la determinacién de elementos
metalicos y metaloides, unas de las ventajas de esta técnica es el costo debido a que
es relativamente bajo , lo que permite aplicarlo a una serie de muestras. (Fcg. Uach,
sf)

Los dos métodos mas utilizados para realizar una atomizacion en las muestras es la
de llama (empleada en la absorcion atbmica con llama, FAAS). el equipo proporciona
una técnica de espectrofotometria de absorcion atdbmica con horno de grafito, también
denominada atomizacion electrotérmica, técnica que permite bajar los limites de
deteccidn a partes por billon (ppb), de una manera simple sin pérdida de tiempo que

Ilevan las técnicas de extraccion previa.(Mafiay, Clavijo & Diaz, sf)
4.12.2 Atomizador por llama

La técnica por llama es de gran importancia y la primera empleada en absorcién

atébmica.
Sistema de muestreo

La introduccidén de la muestra liquida se procede de los siguientes pasos:
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1)

2)

3)

4)

5)

Capilar: permite la absorcion de la muestra liquida para el analisis en la
absorcion atomica; la muestra no debe tener particulas pequefias, debido a que
obstruye el paso de la muestra y la obtencion de datos erroneos.

Nebulizador: la muestra es transformada en una niebla de gotas pequefias, el
tamario de las gotas debe ser muy pequefio para que se mezclen con el oxidante
y el combustible para alcanzar la llama. La llama es absorbida por el efecto
Venturi, por el gas que circula a alta velocidad alrededor del capilar, la mayoria
de las veces el gas circundate es el oxidante.

El tamafio de la gota es muy importante ya que disminuye el tiempo de
vaporizacion y evita la formacion de residuos solidos por la evaporacion del
solvente, lo que origina el efecto y la distorsion de la luz cuando inicia la
radiacion de la lampara, a menor tamafio de las gotas mas entra la muestra a la
Ilama, lo sobrante de la muestra se drena fuera del equipo.

Camara de pre mezcla: dispositivo que ayuda a la mezcla del oxidante y el
combustible, aumentando la dispersion por el choque con una esfera de
impacto o un spoiler, obteniendo una niebla fina que va hacia la cabeza del

mechero, donde ocurre la atomizacion.

La mayoria de las camaras de premezclado estan elaboradas de polipropileno

que es inerte y resistente a los disolventes organicos.

Modificados de aerosol: conocida también como camara de rocid, que saca
gotitas mas grandes de la corriente para que solo pasen las de menor tamafio.
La niebla fina, se combina con la mezcla oxidante /combustible y es
transportada hacia el quemador. Las gotas grandes son atrapadas en la cAmara
de rocid y se van por el desagiie

Quemador: se coloca en la premezcladora, donde se forma la llama, construida
con titanio y proporcionando un camino éptico de 10cm, si se utiliza la mezcla
oxido nitroso /acetileno, como oxidante y combustible respectivamente, es
necesario utilizar mecheros con la ranura mas estrecha y un camino optico de
5cm, prevenir que la llama retroceda y evitar que se produzca una explosion el

interior del equipo.
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6) La llama o el atomizador: convierte el analito en atomos libres. La Ilama
aporta energia para que se produzca la atomizacion. El oxidante y combustible
mas utilizados son el aire y acetileno, si es necesario la llama de mayor
temperatura para analizar silicio, aluminio o titanio se sustituye el aire por

Oxido nitroso.

En un atomizador de llama, la disolucion de la muestra se nebuliza mediante
un flujo de gas oxidante mezclado con el gas combustible, en la espectroscopia
de Illama es preciso controlar los oxidantes y combustibles por medio de
reguladores de presion de doble diafragma seguidos de vélvulas de aguja

localizadas en el instrumento.

Al generar la llama es de vital importancia la velocidad de combustién y el
caudal combustible/oxidante empleado, tal sea el caso si es demasiado bajo la
llama se propagaria hacia dentro provocando un gran fuego al interior de la
camara de premezcla (por esta razon existe dispositivos de seguridad para
prevenir esta posible incidencia) y por el contrario, si el caudal fuera demasiado

alto, la llama subira hasta separarse del quemador.

Figura 8. Cabeza del atomizador.
Fuente: El Autor

4.12.2.1 Caracteristicas de la llama

La principal incertidumbre en las técnicas de espectroscopia de llama es la

caracteristica de la llama. Para los cuales existen varios tipos.

Tabla 1. Tipos de llama para la espectroscopia atomica
COMBUSTIBLE OXIDANTE TEMPERATURA
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Gas Natural Aire
Gas Natural Oxigeno
Metano Aire
Hidrdgeno Aire
Hidrogeno Oxigeno
Acetileno Oxido nitroso
Acetileno Oxigeno
Acetileno Aire
Cianogeno Oxigeno

1700-1900
2740
1875

2000-2050
2550-2700
2600-2800
3060-3135
2125-2400
4500

Fuente: (Jiménez, 2011)

Las temperaturas producidas por el quemador en el aire -gas natural son tan bajas

que solo los metales alcalinos o alcalinotérreos, con una energia de excitacién muy

baja producen espectros Utiles. Es importante tomar en cuenta la velocidad de

combustion por que la llama es estable en ciertos intervalos de caudal. (Jiménez,

2011)

5. MATERIALES Y METODOS

5.1 Ubicacion del experimento

Las muestras que se emplearon para el estudio fueron recolectadas de las

lubricadoras ubicadas en el Canton Antonio Ante de la Ciudad Atuntaqui. Una vez

obtenidas las muestras fueron trasportadas al laboratorio de la Pontificia Universidad

Catdlica del Ecuador Sede Ibarra (PUCE-SI), donde se realizaron los respectivos

analisis para la purificacion y la recuperacion del lubricante.

5.2 Materiales, Reactivos, Equipos e insumos

Materiales

e Vaso de precipitacion de 1000ml
e Kitasato 1000 ml
e Embudo Buchner

e Guantes quirdrgicos
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e Baldes de plasticos de 8000 ml

e Ollade 4000 mi

e Tela para filtrar

e Galones de plastico de 4000 mi

e Guaipe (desperdicio del tejido de la tela)

e Botellas de plastico de 1000 ml

Equipo

e Extractor de gases

e Balanza analitica (ADAM)

e Espectrofotometro infrarrojo (JASCO FT/IR-6200 Fourier Transform
Infrared Spectrometry)(Serie:A0170610022)

e Absorcion Atomica (Modelo SensAA GBC Scientific Equipment
Dual)(Serie:12367)

e PILODIS PETRODIST 200S ASTM D-5236 SEMI AUTOMATIC
OPERATION)

e SIMDIS HT750 ASTM 7169(Equipo de Destilacién Simulada
ANALYTICAL CONTROLS aC)

Reactivos

e (n-Hexano) (p.a.)

e Sulfuro de sodio Na S(p.a.)

e Hidroxido de sodio NaOH(Pellets for Analysis)
e Ethylene Glycol Monobutyl Ether(p.a.)

e Hielo seco

Insumos
e Aceite lubricante de motor usado

e Diésel
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5.3 METODOS
5.3.1 Obtenciéon del aceite lubricante de motor usado

Las muestras se tomaron directamente de la lubricadora de aceites en galones de 4
litros. Luego se trasladaron los laboratorios de la PUCE-SI, para posteriormente

realizar el tratamiento de las muestras.

Figré 9. Recoleccién del aceite quemado de motor.
Fuente: El Autor

5.3.2 Tratamiento de las muestras

El tratamiento se realizo de acuerdo a lo planteado en la tesis “Produccion de bases
minerales con tecnologia SENER a partir del aceite usado de motor a gasolina, a
escala de laboratorio, en el canton Antonio Ante, ciudad Atuntaqui”. (Chiran,
2017)

1. Se procedi6 a emplear 8 litros (8000ml) del aceite quemado de motor.

2. Se afadio a los 8L del aceite un litro de n-hexano.

3. Se trato con sulfuro de sodio (NaxS) e hidroxido de sodio (NaOH) diluido
en 250 ml de agua destilada.

4. La disolucion con los componentes antes mencionados se mezclo
manualmente.

5. Filtrada la muestra se trasvaso a los recipientes que permitirian llevar la

muestra a la ciudad de Quito para realizar la destilacion.
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Figura 10. Filtrado y envasado del aceite.
Fuente: El Autor

5.3.2.1 Destilacién
5.3.2.1.1. Destilacion Simulada

El proceso de destilacion simulada se la realiz6 en la Universidad Central del
Ecuador en la Facultad de Ingenieria Quimica. Para proceder con la destilacién fue
necesario el equipo SIMDIS HT750 ASTM 7169(Equipo de Destilacién Simulada
ANALYTICAL CONTROLS aC), con la utilizacion de 0.2g de muestra y de 0.5g
de solvente nos facilité el comportamiento que obtendria nuestra muestra antes de

proceder con la destilacion fraccionada en el vacio.

5.3.2.1.2. Destilacion fraccionada en el vacio

La destilacion se realizo en la Universidad Central del Ecuador en la Facultad de
Ingenieria Quimica. Para este proceso se utilizo el equipo de destilacion en el vacio,
(figura 11) PILODIS PETRODIST 200S ASTM D-5236 SEMI AUTOMATIC
OPERATION *“el equipo generalmente es utilizado para la destilacion de mezclas
de hidrocarburos pesados, método conocido como Pot still al vacio, los cortes se
tomaron segun el punto de ebullicidn, constan con 9 receptores que se cambian
automaticamente cuando estan llenos y su volumen es segun su él tamarfios del
matraz y el calentamiento del mismo se produce de forma isotérmica o por la
diferencia de la temperatura del bafio calefactor y el matraz”. (Pilodist Laboratory
& Process Technology, sf).
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Para la destilacion fraccionada en el vacio fue necesario contar con un refrigerante:
Ethylene Glycol Monobutyl Ether, hielo seco y trapos, debido a que ayudan a

reducir los fuertes olores que se produce en este proceso.

Figura 11. Equipo de destilacion.
Fuente: El Autor

5.3.2.2 Espectrofotometria Infrarroja

La técnica de utilizacion de este instrumento de espectroscopia infrarroja es muy
sencilla ya que nos permite tener espectros de muestra sélidos, liquidos como
también de gases, utilizando respectivamente las celdas o soportes adecuados para

cada una de estas muestras que se va analizar.

En comparacion con otras técnicas instrumentales, las muestras que se va a analizar
requieren poca 0 ninguna preparacion debido a las celdas que el instrumento nos

brinda.

El equipo Jasco FT/IRV-6200, consta de un ordenador con varios paquetes de
control (Spectra Manager), mediante este ordenador nos permite elegir el tipo de

ensayo, condiciones de trabajo como también investigar los espectros obtenidos.
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Para iniciar con la lectura de las muestras es necesario abrir el programa de Spectra
Measurement, llegando a la ventana, posteriormente es importante adquirir una
medicion de referencia en este caso es el aire haciendo clic en el icono
(Background), posteriormente se elimina el espectro realizado del aire para luego
realizar el calibrado de frecuencia del espectro. Esta calibracion se realiza mediante
el espectro de una pelicula de poliestireno, implemento adquirido en el mismo
instrumento, se coloca en el soporte mandando a correr el poliestireno y
comparando los picos de la lectura obtenida en el computador con los picos que

poseen la envoltura de la pelicula de poliestireno.

Una vez realizada la calibracion se procede con la lectura de la celda para liquidos
haciendo clic en el icono (Sample), sin ninguna muestra, luego se elimina el
espectro y se procede con las lecturas de cada una de las muestras. Es importante
guardar los espectros realizados debido a que nos permite un andlisis de ello, para
esto nos dirigimos al programa Spectra Measurement haciendo clic en Spectra
Analysis, en esta ventana permite cargar los espectros realizados, colocar la
enumeracion de cada pico de las lecturas, hacer una comparacién entre espectro y
espectro y si se cuenta con la licencia se pude identificar cada uno de los picos
obtenidos.

5.3.2.3 Espectrometria de absorcion atémica

La espectrometria de absorcion atomica es una técnica para determinar la
concentracion de metales pesados presentes en una muestra, este de Ultima
generacién es compacta, versatil y programable para los parametros criticos a fin
de tener resultados precisos y exactos. Tiene un disefio modular con un computador
incorporado y pantalla LCD, consta también con un software basado en el entorno
Windows. (Arellano Limitada, 2014)

Para el manejo del equipo es necesario verificar que los gases a utilizar poseen la
presion necesaria caso contrario no se procede con las lecturas de las muestras,

también es importante seguir algunos pasos para la utilizacion del equipo como son:

Llama
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e Encender el equipo y verificar que las piezas para llama estén conectados
correctamente.

e Encender los gases que se van a utilizar en la lectura de las muestras, el Gas
Acetileno (Inerte) y el Aire (Auxiliar).

e Ejecutar el programa GBS SavantAA version 3.02 software de control.

e Verificar que la lampara correspondiente al elemento que se quiere medir este
acoplado con el equipo.

e Limpiar las piezas de llama, debido a que se puede arrojar resultados erroneos.

e Encender la llama y proceder a la calibracion de los estandares del elemento a
ser analizado.

e Concluido con la calibracién se procede a la lectura de las muestras.

6. RESULTADOS Y DISCUSION

En este capitulo se presentaran los resultados de los diferentes tratamientos y analisis

Fisicos- Quimicos.

Para confirmar que el tratamiento tuvo éxito, se realizaron lecturas
espectrofotométricas infrarrojas y de absorcion atémica, comparando con las

diferentes fracciones que se obtuvo mediante destilacion fraccionada en el vacio.

6.1 Destilacion Simulada
En la figura 12 se observa los datos obtenidos por medio de la destilacion simulada,

datos que ayudaron a saber el comportamiento de nuestra muestra antes de realizar

la destilacion fraccionada.

SIMDIS HITS0 ASTAI D T169 1
Sample pame : ACEITE X017-06-27

Accuired on T GDED01T 3:15:41 Pl Wial ;1M

Processad on - G017 4:25:17 PML Injection 01

Sanmle rype : Fesid Sangle (=) 1022830

Mlethod name : ASTM DT 159A-TE%0 Jolvent (&) 5.04020

Operaior : ISTD ) + 0. D0

g FIG = - 0.00000
Sequence name : CChem 3T X DATAVACEITE 201 7-06-27ACETTE 200 7-06-27 201 7-06-25 15-10
Data File : ACEITE 201 7-06-2T ACEITE 200 7-06-27 201 7-0d-24 15-10-2T101F 0101 T
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Figura 12. Resultado de la destilacion simulada del aceite usado de motor.
Fuente: EI Autor

Tabla 2. Resultados de la destilacion simulada

T ED

o]

Masa BP Masa BP Masa BP Masa BP
Recuperada (°C) recuperada (°C) recuperada (°C) recuperada (°C)
IBP 223,32 25,0 436,78 50,0 487,18 75,0 533,74
5,0 354,09 30,0 448,82 55,0 495,53 80,0 553,48
10,0 385,51 35,0 459,53 60,0 503,88 85,0 618,76
15,0 406,29 40,0 469,42 65,0 512,43 87,0 701,38
20,0 422,75 45,0 478,41 70,0 522,02

Fuente: El Autor

Para la destilacion se usaron 0,2283g de muestra y 5,0402g de solvente. El resultado

se representa en la Fig. 12 que es la gréafica de las temperaturas de ebullicién y los

porcentajes de muestra recuperada. La primera fraccion se obtiene a 223,32 °C vy la

ultima a 701,28 °C. Se recuperd el 87% de la muestra de aceite de motor empleada.
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SIMDIS HITS0 ASTAM I 7169

[E]

Sample nams
Acguired on
Procesz=d on
Data File

& 12
1500

: ACEITE 2017-06-27

CEE2017T 31541 PM Wial - 10

T E2E2017T 422517 PM Injection -1

cACEITE 201 7-06-TTACETTE 20 7-05-27 201 7-046-26 15-10-27 101 F0101 D¢

Carbon Number
14 30 34 42 42 544066ETITIEOS 120

1400

1300

1200

1100

(RS

Siznal- Hydrocarboen - FID'] A From Signal

Estandar del petroleo
Aceite quemado de
motor.

10 15 20 25 30 35 40
Fetention Time (1mim)

Figura 13. Referencia de la curva de distribucién del aceite y punto de ebullicién para una ASTM

D7169.
Fuente: EIl Autor

La figura 13 muestra la curva obtenida de aceite quemado de motor utilizando el

método de ASTM D7169 junto con curva de distribucién de puntos de ebullicion

asociada del modelo tedrico.

Al realizar el analisis utilizando un blanco de muestra y un aceite de referencia

estandar en varias rampas de calentamiento del horno, se observo el efecto en la curva

de distribucion del punto de ebullicion para este método.
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Figura 14. Equipo de destilacion simulada ANALYTICAL CONTROLS aC.
Fuente: El Autor

6.2 Destilacion Fracciones (PILODIS PETRODIST 200S ASTM D-5236 SEMI
AUTOMATIC OPERATION

En la Tabla 2 se muestra el nimero de fracciones que se obtienen en la destilacion
fraccionada con su respectiva temperatura de cabeza, temperatura corregida al vacio que es
la temperatura de ebullicion de la muestra que destila y el volumen que se obtuvo en cada
una de las fracciones.

Tabla 3. Resultados de la Destilacién Fraccionada en el vacio

#de T° de T° Corregida Vacio Volumen
Fracciones Cabeza(°C) (°C) (Torr) (ml)
1era 44,3 178,3 4 59
2da 102,9 253,7 4 167
3ra 164,7 3291 4 333
4ta 209,5 384,3 3,98 730
5ta 227,5 405,8 3,99 679
6% 241,3 4222 4 1026
7ma 262,8 4471 3,98 995
8va 283,6 471,4 3,99 1000
gna 303,6 494,3 4 1000
10ma 3215 514,6 3,99 500
333,7 523,9 4,65 6489 TOTAL

Fuente: EI Autor

En esta destilacion fraccionada (figura 15) se obtuvo un porcentaje del 81,11%
equivalente a 6489 ml de aceite recuperado de 8000 ml de aceite quemado de motor

sometido al proceso de destilacion fraccionada al vacio, con diez fracciones (figura

36



) de destilacién
n el vacio.

16) envasadas en diferentes recipientes por sus caracteristicas y a la temperatura de

destilacion que cada una de ellas posee.

Figura 16. Resultado final de la
destilacion fraccionada.

Fuente: El Autor Fuente: El Autor

En la Tabla 4 se indican las fracciones que se seleccionan para la realizacion de los
analisis de los aceites recuperados, segun su punto de ebullicion, de acuerdo con la
clasificacion que se emplea en la destilacion fraccionada del crudo del petroleo,
obteniéndose como resultado 5 muestras a ser analizadas. La muestra 1 es la union
de las fracciones 1y 2, muestra 2 (fraccion 3), muestra 3 (fracciones 4+5+6), muestra

4 (fracciones 7+8+9), muestra 5 (fraccion 10).

Tabla 4. Agrupacion de las fracciones segln su temperatura de destilacion

# Muestras # Union Fracciones Tipos De Recobrado
Muestral Fracciones (1+2) Turbo Combustible
Muestra 2 Fraccion (3) Diésel o Gasoleo
Muestra 3 Fracciones (4+5+6) Gasoleos de Vacio
Muestra 4 Fracciones (7+8+9) Gasoleos Pesados de Vacio

Gasoleos pesados para

Muestra 5 Fraccion (10) asfaltado

Fuente: El Autor
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Los resultados del método de la destilacion simulada acoplado a cromatografia
gaseosa como detector final, con la utilizacion de una minima cantidad de muestras,
es muy semejante a la destilacion fraccionada en el vacio con una cantidad mas
grande de muestras. (Ramada, 2010) afirma que los puntos de ebullicion de la
destilacion simulada, utilizando el método de la norma ASTM D 5307-07 son
similares a los verdaderos puntos de ebullicion ASTM D-05, método que puede ser
implementado en un laboratorio, para determinar las diferentes fracciones que cada

muestra nos puede proporcionar.

6.3 Analisis comparativo de los lubricantes empleando metodologia FTIR

(Fourier Transformed Infrared Spectrometry)

Para el andlisis de los aceites recuperados fue necesaria la realizacion de lecturas de
infrarrojo, debido a que facilita la informacion especifica de las caracteristicas de los
lubricantes y sobre todo los componentes que estos aceites poseen luego de su

proceso de recuperacion.

En las lecturas se tuvo en cuenta la limpieza de los porta muestras debido a que puede
ocurrir un resultado erréneo por una anterior utilizacion, con la aparicion de picos no
pertenecientes a las muestras a analizar o huellas dactilares que se adhirieron al porta

muestras.

Los espectros obtenidos, se corresponden con las 5 muestras preparadas con
antelacién: la unién de las fracciones obtenidas en la destilacion en el vacio segun
sus puntos de ebullicién. Las 5 muestras se procedieron a comparar con un patron
original de diésel para ver la similitud que tienen luego de su recuperacion. En las
lecturas se utilizo una longitud de onda de 600 a 3500 cm™ para evitar la aparicion
de huellas dactilares como también un %T para facilitar con la comparacion y tener
en cuenta la similitud en los picos que poseen estos recobrados con la muestra a

comparar

A continuacion, se presentan la unién de IR del diésel y de las 5 muestras obtenidas,
como también los espectros de cada uno de ellos con sus respectivas compuestos que

estos presentan.
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Figura 17. Comparacion de los espectros del diésel vs las muestras.
Fuente: EI Autor

En la figura 17 se puede observar la similitud entre las muestras y el diésel en el
rango de longitud de onda 3500 cm™ hasta 1825 cm-!y desde 1490 -1255 cm™, luego
se observan variaciones en el rango de longitud de onda desde 1625 -1490 cm™ y
desde 1255 — 730 cm! esto es debido al desgaste y trasformacion de los aditivos que
tiene lugar durante el uso del aceite. En la longitud de onda perteneciente al rango

730 -600 cm™* se presenta una gran similitud entre estos espectros.

39



wmgl U
OTEROMWOIG
g EETHO
OUERTITY]
OEROPY)
R TSI
owdoly  E49LET
OURIG05]
QWP | IFLEHT
LRI
omEng T8t
OuEing 06t
B 560
((m)
opandmoy) | [endadsa
03uEY
¢ BHSAM]Y

omigT LTI
QBRI
‘omERROY)
TR TSI
owdory  gOLET
oﬂ:.ﬁoﬂ
RGP 6LSHT
oUEEO[IY)
g 7

OUEng 090767

il SH'ES60
((m)
opandmoy)  [endadsa
o3uEy
LS

omngl  TITTEL
owdosg-|
‘omeg T66'808
OUERTHOIN
B
omERO)  GIHSTT
omdory  g6'9LET
OURNgOs]
OWENROI)  IFLEHT
OUEXRTOPL)
ouEng Tt
auEng 090767
OmEYq CF'ES6T
(1)
oandmo)  [enpdadse
ozuEy
§ ensangy

W THTLG

gl TITTU
amdorg-
wmg 936608
OIRROR) ST
omdoy 9L
OURG05]
R I8
e LR
ompng LT
omng  f9TI6C
i O
()
oysandmoy  [enpadsa
o3uEy
7 RLISAN]

w6

omngT  SLIEIL

omRoRr)  LOTT

ouEIng
omedalg  OLET
OUEINGOS]
OUEKRUO[N) | {6LSHT
OUEXRO[E)
omng  fTeE
amdorg
g GETIR
OuElq BESS6T
(m)
oysandmoy) | [enadsa
oguEy
T RASaN]y

g SI869
L A |
w9980l

w6600
OMEROTHOIG
omNg  §T'E06

Bl ELTENT

omedorg
el B ||
owedory  gg'9LET
OUEINGOT]
el
omEIng

0
OUERORY)  LT'ES8T

omng  E9TI6
e O

(pm)
ojsandmoy  enaadse

oduey
1251

40



10Ny |3 :81usn4

sepeladnoal sedisanw Se| U0J [3SaIp [9p PNUJIWIS G e[ge.L

41



%T

% transmitancia

Numero de onda

3500

2000
Wavenumber [em-1]

Figura 18. Espectros IR Diésel

Fuente: El Autor

Tabla 6: Compuestos del Diésel

Rang(c:: ﬁf_‘f)e Sl Nombre de compuestos hi d-[é?:gr%euro
2953,45 Etano Alcano
2921,63 Butano Alcano
2853,17 Ciclohexano o Butano Alcano
1457,92 Ciclohexano, Isobutano Alcano
1376,93 Propano Alcano
1156,12 Ciclohexano , Propano Alcano
1031,73 Eteno Alqueno
965,198 Butano ,Bromoetano Alcano
806,099 Etano Alcano
766,566 Eteno Alcano
722,211 2-Butino Alquino
698,105 Eteno Alqueno

Fuente: El Autor
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Figura 19. Espectros IR Muestra 1(Turbo Combustible)

Fuente: El Autor

Tabla 7. Compuestos de la Muestra 1 (Turbo Combustible)

MUESTRA 1
\ Rango espectral (cm™) Nombre de compuestos  Tipo de hidrocarburo

2955,38 Etano Alcano
2922,59 Butano, Propino Alcano
2854,13 Butano, Ciclohexano Alcano
1457,92 Ciclohexano, Isobuteno Alcano, Alqueno
1376,93 Propano, Butano Alcano

1267 Ciclohexano Alcano
1156,12 Ciclohexano, Propano Alcano
1037,52 Benzeno Alqueno
958,448 1-Propino Alquino
866,846 1-Propino,Ciclopropano Alcano, Alquino
847,561 Metano Alcano
808,992 Etano,1-Propino Alcano, Alquino
781,993 Metano Alcano
769,458 Bromoetano,1,3Butadieno Alcano, Alqueno
739,567 Ciclopropano Alcano
723,175 2-Butino Alquino
698,105 Eteno Alqueno

Fuente El Autor
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Figura 20. Espectros IR Muestra 2(Diésel o Gaséleo)

Fuente: El Autor

Tabla 8. Compuestos de la Muestra 2 (Diésel 0 Gaséleo)

MUESTRA 2
Rango espectral (cm™?) Nombre de compuestos Tipo de hidrocarburo
2953,45 Etano Alcano
2921,63 Butano Alcano
2853,17 Butano, Ciclohexano Alcano
1457,92 Ciclohexano, Isobuteno Alcano o Algueno
1376,93 Propano Alcano
1250,61 Etano Alcano
1155,15 Ciclohexano Alcano
1065,48 Isobuteno Alqueno
878,417 Etileno Oxido, Etano Alcano
809,956 Etano,1-Propine Alcano o Alquino
770,423 1,3Butadieno,Bromoetano Algueno o Alcano
740,531 Ciclopropano Alcano
722,211 2-Butino Alquino
697,141 Eteno Alqueno

Fuente: El Autor
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Figura 21. Espectros IR MUESTRA 3(Gaso6leos de Vacio)
Fuente: EI Autor

Tabla 9. Compuestos de la Muestra 3(Gasoéleos de Vacio)

MUESTRA 3
Rango espectral (cm™) Nombre de compuestos Tipo de hidrocarburo
2953,45 Etano Alcano
2920,66 Butano Alcano
2852,2 Butano, Ciclohexano Alcano
1599,66 Benzeno, Butadieno Alqueno
1457,92 Ciclohexano, Isobuteno Alcano o Algueno
1376,93 Propano Alcano

Ciclohexano, Metano,

1154,19 Diclorometano Alcano
1066,44 Acetona, Isobuteno Algueno
808,992 Etano,1-Propino Algueno o Alquino
722,211 2-Butino Alquino

Fuente: El Autor
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Figura 22. Espectros IR Muestra 4(Gasoleos Pesados de Vacio)

Fuente: El Autor

Tabla 10. Compuestos de la Muestra 4(Gasdleos Pesados de Vacio)

Rango espectral (cm™)

2953,45
2920,66
2853,2
1598,7
1457,92
1376,93
1154,19
1066,44
721,247

MUESTRA 4
Nombre de compuestos hi d-lr—cif():grotl)eu o
Etano Alcano
Butano Alcano
Butano,Ciclihexano Alcano
1,3Butadieno y Benzeno Alqueno
Ciclohexano, Isobuteno Algueno o Alcano
Propano Alcano
Metano,Ciclohexano,Diclorometano Alcano
Isobuteno,Acetona Alqueno o Alcano
2-Butino Alquino

Fuente: El Autor
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Figura 23. Espectros IR Muestra 5(Gas6leos pesados de asfalto)

Fuente: El Autor

Tabla 11. Compuestos de la Muestra 5(Gas6leos pesados de asfalto)

MUESTRA 5

Rango espectral (cm™) Nombre de compuestos

2953,45 Etano

2920,66 Butano

2853,2 Butano, Ciclohexano

1457,92 Ciclohexano, Isobuteno

1376,93 Propano,

1154,19 Metano,Ciclohexano,Diclorometano

1066,44 Isobuteno,Acetona

964,233 Butano,Bromoetano

721,247 2-Butino

Tipo de hidrocarburo

Alcano
Alcano
Alcano

Alcano o Algueno
Alcano
Alcano

Alqueno o Alcano
Alcano

Alquino

Fuente: El Autor
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Comparaciones de las Muestras con el Diésel

% transmitancia

| Numero de onda

Figura 24.Espectros IR Muestra 1 vs Diésel
Fuente: EI Autor

En la figura 24 muestra la comparacion que existe entre la muestra 1 con el Diésel
tienen una similitud perfecta debido a que todos los compuestos que los dos poseen,

absorben exactamente en las mismas longitudes de onda.
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Figura 25. Espectrds IR Muestra 2 vs Diésel
Fuente: El Autor
En la figura 25 muestra la comparacion de la muestra 2 con el diésel. Los picos que
absorben desde 3500cm™ hasta 1a1450 cm™ son similares, y la absorbancia desde
14500 cm™ hasta 600 cm™ no presentan los mismos picos debido a que en la muestra
2 aparecen sustancias propias de los aditivos de los aceites y del desgaste propio del
uso, que destilan junto con el Diésel y que, aunque mantienen cierta similitud como

combustible hidrocarbonado, se diferencian entre uno y otro debido a los aspectos ya
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sefialados. Este fendbmeno no siempre se presenta en los procesos de destilacion,

motivados quizas por la calidad del aceite.
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Figura 26. Espectros IR Muestra 3 vs Diésel
Fuente: EI Autor
En la figura 26 indica la comparacion que existe entre la muestras 3 con el diésel
presentan una similitud casi exacta en los picos que corresponden al rango de la
longitud de onda de desde 3500cm™ hasta 1a1450 cm™ pero tal es el caso que en los
picos del rango de la longitud de onda 1450 cm™ hasta 600 cm™ presentan cambios

motivado por lo explicado en el caso anterior.
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Figura 27. Espectros IR Muestra 4 vs Diésel
Fuente: EI Autor
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En la figura 27 muestra la comparacion de la muestra 4 y el diésel ocurre lo mismo
que en las anteriores muestras 2,3 presentando en los ultimos picos de las muestras.

% transmitancia

} : Ndmero de onda

Figura 28. Espectros IR Muestra 5 vs Diésel
Fuente: El Autor

En la figura 28 muestra la comparacion de la muestra 5 con el diésel se observa una
mayor diferencia debido a los arrastres de compuestos que destilan a una temperatura
superior y que presentan caracteristicas estructurales diferentes, aunque mantienen la
estructura de combustibles y del aceite virgen, existen picos muy débiles de
compuestos que pueden ser analizados con mayor precision, mediante HPLC

(Compuestos poliaromaticos).
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Figura 29. Espectros IR Aceite Comercial vs Muestras

Fuente: El Autor
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En las figura 29 y 30 observamos los espectros de las muestras 1, 2, 3, 4, 5y el aceite
comercial que indica la similitud entre estas, y el aceite comercial y con respecto
también al n-Hexano en los rangos de longitud de onda 3500 hasta 1625 cm-! y desde
1490 -1255 cm-1, luego hay una variabilidad en el rango de longitud de onda 1625 -
1490 cm-! y desde 1255 — 730 cm-! esto es debido al desgaste y trasformacion de los
aditivos que se adquiere durante la combustion. En las longitudes de onda
pertenecientes al rango 730 -600 cm-! se presenta una gran similitud entre los

espectros de los recobrados y el aceite comercial de motor.

Segun Leal, 2014, los anélisis de muestras de lubricantes usados de motor pueden
llegar a ser muy complejos y los cambios producidos por la clarificacion de la
estructura son dificiles de interpretar. El analisis realizado por espectrometria
infrarroja, corrobora la recuperacion de los aceites quemados debido a la
comparacion de estas con el diésel y n-Hexano obteniendo un alto porcentaje de

similitud.
6.4 Metales Pesados (Pb, Cr, Cu)

La concentracién de metales pesados es un parametro muy esencial a evaluar en los
recobrados de aceites, para esto se tom6 muy en cuenta el Plomo, Cromo, Cobre, que
son contaminantes perjudiciales para la salud de los seres vivos, ademas de definir la
calidad del aceite de motor y estar presentes debido al fendmeno de desgaste. Los
andlisis de EEA fueron realizados a las 5 muestras de aceite recuperado.

La tabla 10 se muestran los valores permisibles de concentracion de metales pesados

en un aceite lubricante recuperado (Viteri, 2011).

Tabla 12. Limites permisibles de metales pesados en aceites recuperados

Propiedades Método ASTM Valor Permisible
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(ppm)

Pb Espectrometria de absorcion 100
Cr atémica 40
Cu 15

Fuente. (Viteri ,2011)
Elaborado por el Autor

6.4 .1Condiciones del equipo de absorcidn atomica para el analisis de los
metales pesados (Pb, Cr, Cu)

En la tabla 11 se presentan las condiciones en las que se trabajé en el equipo de
absorcién atdmica con en el elemento plomo (Pb), podemos también apreciar la
curva de calibracion que fue obtenida utilizando 4 estandares, cada estandar con
diferente concentracion. El primer estandar corresponde a una concentracion de 2.5
ppm, el segundo 5 ppm, el tercero 7,5 ppm y el cuarto 20 ppm, para los resultados
obtenidos en la curva de calibracion con un rango de error de 0,004.

En la tabla 12 se presentan las condiciones en la que se trabajo con el equipo de
absorcion atomica para el elemento cobre (Cu), podemos también apreciar la curva
de calibracion que fue obtenida utilizando 4 estandares, cada estandar con diferente
concentracion. El primer estandar corresponde a una concentracion de 1 ppm, el
segundo 2 ppm, el tercero 3 ppm Yy el cuarto 4 ppm, obteniendo en la curva de

calibracion un rango de error de 0,0049.

En la tabla 13 se presentan las condiciones con la que se trabajo en el equipo de
absorcién atémica con el elemento cromo (Cr), podemos también apreciar la curva
de calibracion que obtenida utilizando 5 estandares, cada estandar con diferente
concentracion. El primer estandar corresponde a una concentracion de 3 ppm, el
segundo 4,5 ppm, el tercero 6 ppm, el cuarto 7,5 ppm y el quinto 9 ppm, obteniendo
asi la curva de calibracidn con un rango de error de 0,0014.

Tabla 13. Curva y Calibracién del Plomo
DESCRIPTION ELEMENT Pb

INSTRUMENT Matrix
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Lamp Current(Ma) 5.00
Wavelengh(nm) 217.00
Slit Width(nm) 1.00
Slit Height Reduced
Measurement Mode Peak Height
MEASUREMENT Time Constant 1.00
Replicates 1

Calibration Mode

Linear LS Through Zero

CALIBRACION Conc: Units ng\ml
Conc.Decimal Places 3
Label Conc. ADbs.
Black
CALIBRATION Std1 | Standard 1 2,500 0,009
MODE LINEAR
LS THROUGH Std 2 Standard 2 5,000 0,018
ZERO
Std 3 Standard 3 7,500 0,029
Std 4 Standard 4 20,00 0,076
Calibration
00840
’
CURVE o 00500 -
CALIBRATION N
4
¥
0.0000+—= 1
0 a 2
Concantration of Ph (ugimi)
Max error = 0,2770 R? =0,9990 | R=0,995
Concentration 262,3365*Abs
Fuente: El Autor
Tabla 14. Curvay Calibracion del Cobre
DESCRIPTION ELEMENT Cu

54



Matrix

Lamp Current (Ma) 3.00
INSTRUMENT Wavelengh (nm) 324,70
Slit Width (nm) 0.050
Slit heigth Normal
Measurement Mode Integration
MEASUREMENT Time constant 0.00
Replicates 3

CALIBRATION

Calibration Mode

Linear LS Through Zero

Conc: Units ug\ml
Conc.Decimal Places 3
Label Conc. | Abs.
Black
CALIBRATION Std 1 Stanldard 1000 | 0,147
MODE LINEAR LS Stardard
THROUGH ZERO Std 2 2 2,000 | 0,282
Std 3 Stangdard 3,000 | 0,381
Std 4 Sta“fard 4,000 | 0531
Calibration
0584 —
05004 -
CURVE e
(0]
CALIBRATION 20250 A
A
0.0004=— .
0.00 250 440
Concentration of Cu (ugiml)
Max error = 0,1267
X R2 = 0.9902 R=0.9951

Concentration

7.5415*Abs

Fuente: El Autor
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Tabla 15. Curva y Calibracién del Cromo

DESCRIPTION ELEMENT Cr
Matrix | e
Lamp Current (Ma) 6.00
INSTRUMENT Wavelengh (nm) 357.9
Slit Width (nm) 0.2
Slit heigth Normal
Measurement Mode Integration
MEASUREMENT Time constant 0
Replicates 3
Calibration Mode Linear LS Through Zero
CALIBRATION Conc: Units ug\ml
Conc.Decimal Places 3
Label Conc. Abs.
Black
CALIBRATION Std 1 Standard 1 3,000 0,117
MODE LINEAR LS Std 2 Standard 2 4,500 0,175
THROUGH ZERO Std 3 Standard 3 6,000 0,232
Std 4 Standard 4 7,500 0,280
Std 5 Standard 5 9,000 0.337
- Calibration
s
CURVE . —
£02001 —
CALIBRATION -
T .
0.0 5.00 390
Cone.
Max error = 0,1356 R?=0,9971 R=0,9985
Concentration 26.4257*Abs

Fuente: El Autor
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Tabla 16. Resultados de los analisis de los tratamientos del aceite recuperado

Concentracion
Muestra Muestra Muestra Muestra Muestra

Metal 1 2 3 4 5 permisible
(mg/kg-ppm)
Pb 19,729 20,063 19,889 19,777 19,981 100
Cu 0,058 0,0465 0,0339  0,0347  0,0308 15
Cr 0,825 0,7717  0,78435 0,73915 0,7385 40

Fuente: El Autor

En la tabla 14 se representa los resultados de reduccion de los metales pesados
realizados luego de la destilacién fraccionada en el vacio con el tratamiento Fisico

Quimico efectuados en el laboratorio de la PUCESI.

Plomo (Pb) Segun la fuente Ideam, sf los indices de contaminacién de plomo en los
aceites lubricantes usados por los automotores es de 29 ppm. Luego del tratamiento
que se realizo en este estudio se produjo una disminucién, presentando en la muestra
1 (19,72 ppm), muestra 2 (20,06 ppm), muestra 3 (19,88 ppm), muestra 4 (19,77
ppm), muestra 5 (19,98 ppm), obteniendo un promedio de (19,88 ppm), valor

aceptable en la concentracidn permisible de plomo, (tabla 14).

Cobre (Cu) Segun Moya, 2010 los indices que se generan en los aceites lubricantes
de motor luego de su uso es de 29 ppm. Una vez aplicado el tratamiento realizado en
este estudio los resultados que se obtuvieron en la muestra 1 (0,058 ppm), muestra
2(0,0465 ppm), muestra 3 (0,0339 ppm), muestra 4 (0,0347 ppm), muestra 5 (0,0308
ppm), con un promedio entre las muestras de 0,04068 ppm, valor aceptable en la
concentracion permisible del cobre, (tabla 14).

Cromo (Cr) Segun la fuente (Ideam, sf) los indices que se generan luego de la
utilizacion del aceite en los automotores, en autos a diésel tienen un valor de 2 ppm
y a gasolina es de 9,7 ppm. En el cambio del aceite las lubricadoras mezclan estos
dos tipos de aceites cambiando el contenido de cobre. Una vez realizado el
tratamiento a las muestras en esta estudio, los resultados en la muestra 1 (0,825 ppm),
muestra 2 (0,7717 ppm), muestra 3 (0,78435 ppm), muestra 4 (0,73915 ppm),

57



muestra 5 (0,7385 ppm), obteniendo un promedio entre las muestras de 0,7717 ppm,

valor aceptables en el indice permisible del Cromo, (tabla 14).

Segun Ideam, sf, se sefiala que los aceites usados de motor a gasolina poseen mucha
maés cantidad de metales en comparacion con los aceites quemados de motor a diesel,
sin embargo los aceites usados en las industrias contienen mayor cantidad de Cromo
(Cr) y Cobre (Cu). El analisis realizado por espectrometria de absorcion atomica de
las muestras de los aceites recuperados demuestra que pueden ser utilizados como

combustible o como aceite de automotor.

6.5 Socializacion

La socializacion del trabajo de investigacion se realizo en la sala de eventos del GAD
Municipal de Antonio Ante, con la presencia de Ing., Edwin Ortiz encargado del
Departamento Ambiental de mismo Municipio, contamos con la presencia del
encargado de la maquinaria del Municipio de Antonio Ante, el asesor de la
investigacién PhD. Rubén del Toro Déniz y el equipo de trabajo del Proyecto, entre
otras entidades de mismo GAD municipal, docentes como también alumnos de la

PUCE-SI dandonos un total de 14 personas.

La socializacion se realizo el lunes 05 de febrero del 2018. Estuvo planeada en el
orden siguiente una breve explicacion antes de dar el nombre del proyecto
continuando con la introduccion, problematica, justificacion, metodologia,
resultados, conclusién, recomendacién. Luego de la socializacion de procedié con
una encuesta a los asistentes (ver anexo 4). Durante la exposicion se realizaron
preguntas que ayudaron a perfeccionar el trabajo de esta investigacion, su tabulacion

se muestra en el anexo 5.
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7. CONCLUSIONES

Con la utilizacion de una minima cantidad de muestra de aceites usado mediante la
destilaciéon simulada (SimDis) proporcionoé un resultado de recuperacion del 87%,
en comparacion con la destilacion fraccionada (Destilacion a escala piloto) al vacio

donde se obtuvo un 81% de aceite recuperado.

Las comparacion de las 5 muestras de recobrados de aceite por espectroscopia
infrarroja, muestra gran similitud de su estructura con el aceite virgen, diesely  n-

hexano.

Los andlisis realizados mediante la espectrometria de absorcion atdbmica demostraron
que el tratamiento dado a la muestra antes de realizar la destilacion fraccionada en el
vacio produjo una alta disminucién de metales pesados como Plomo (Pb), Cobre
(Cobre), Cromo (Cr), segun Viteri, 2011 estan dentro de los rangos permisibles para

estos metales.

En la socializacion realizada en el Municipio de Antonio Ante con la presencia del
Jefe del Departamento del Ambiente y Jefe de Obras Publicas y demas personas se
valor6 la importancia de la investigacion, la cual puede ser objeto de aplicacion en

el futuro.

8. RECOMENDACIONES

Establecer controles en las lubricadoras sobre el manejo en los cambios de los aceites

y cual es su disposicion final

Para disminuir el riesgo del aceite usado se debe plantear esta técnica a gran escala
debido a que se obtuvieron resultados muy aceptables lo cual puede derivar en la
construccién de una planta piloto para el tratamiento y recuperacion de los aceites

quemados

Proponer el uso de aceites recuperados a industrias interesadas en la utilizacion de

un combustible menos contaminante que el aceite quemado sin tratar.

59



9. REFERENCIAS

e Atsdr. (2016). Aceite usado de caracter (Crankcase Motor Oil). Recuperado de
http/www.atsdr.cdc.gov/es/phs/es_phs102.html

e Arellano  (2014).Espectros de  absorcion  Atomica. Recuperado de
wwwe.arellanolimitada.com.bo/tipo/espectrofotometro-de-absorcion-atomica

e Bajoelagua.(2004). Peligro el ambiente por mal desecho del aceite. Recuperado de
htto/www.bajoelagua.com/articulos/reportajes-buceo/630.htm

e Borras,C.(2010).Contaminantes del aceite usado de los coches. Recuperado de https:
Ilwww.ecologiaverde.com/contaminacion-del-aceite.usado-de-los-coches—
101.html

e Bvsde (sf). Manejo de los aceites usados. Recuperado de
http:/www.bvsde.org.ni/Web_textoss MARENA/MARENA0295/MANEJO
_DE_LOS_ACEITES_USADOS.pdf

e Catarina (sf). Espectrofotometria  Absorcion Atomica. Recuperado de
htpp:/Catarna.udlap.mx/u_dl_a/tales/documentos/leia/choussy_c_d/apendiceC.pdf

e Chiran, A. (2017). Produccion de bases minerales con tecnologia SENER a partir
del aceite usado de motor a gasolina, a escala de laboratorio, en el Canton Antonio
Ante, ciudad Atuntaqui. Tesis.

e Espectrometria.com. (sf).Espectrometria infrarroja. Recuperado de
https:/www.espectrometria.com/espéctrometra_infrarroja

e Fcg, Uach. (sf). Espectroscopia de Absorcion Atomica. Recuperado de
http:/fcg.uach.mx/index.php/docencia/columna-2/material.../15-analisis-
instrumental?...

e Fquim. (sf). Espectrometria de Absorcion Atomica. Recuperado de
http:/depa.fquim.unam.mx/amyd/archivero/Apuntes9_18597.pdf

e Gonzales, Y. (2008). Caracteristicas de las corrientes del reactor del proceso de
hidrotratamiento de gaso6leos para su aplicacion a un nuevo modelo cinético
predictivo MODELOCONETICO PREDICTIVO. Recuperado de
0a.upm.es/1320/1/YRIS_KENELMA_GONZALEZ_TRIANA.pdf

60


http://www.arellanolimitada.com.bo/tipo/espectrofotometro-de-absorción-atómica

Gonzales,C.(2014).Propuesta de un plan de manejo de aceites lubricantes usados de
automoéviles para el estado de Carabobo. Recuperado de http:
//mriuc.bc.uc.edu.ve/bitstream/handle/123456789/494/cgonzales.pdf?sequence=3
Ideam (sf).Aceites Lubricantes. Recuperado de
documentacion.ideam.gov.co/openbiblio/bvirtual/021246/marco Teorico.pdf
Jiménez. M (2011). Andlisis de Metales en Aceite Lubricante Automotrices Usados
por Espectroscopia de Absorcion Atomica .Recuperado de
itzamna.bnct.ipn.mx/bitstream/handle/123456789/.../JIMENEZ%20MACIAS.pdf?
L1

Jones (2007). Disefio de un sistema de reciclaje de aceites lubricantes usados.
Recuperado de
http://cybertesis.uach.cl/tesis/uach/2007/bmfcij.78d/doc/bmfcij.78d.pdf

Leal. B (2014). Metodologia para la caracterizacion de aceites usados en aviacion
basada en técnicas espectroscopicas. Recuperado de
https://riunet.upv.es/.../LEAL%20-%Metodologia%20para%?20caracterizacio...
Lozano (sf). Métodos de separacion por destilacion. Recuperado de
https:/ocw.unizar.es/ocw/ciencias-experimentales/técnicas. ../destilacion_teoria.pdf
Lluch,J.(2008).Tecnologia y margen de refino del petréleo.Espafia:Diaz de Santos
Mafay, N. (sf).Absorcion Atdémica con horno de grafito. Recuperado de
riquim.fg.edu.uy/archive/files/02ba23e6cc083af03bfc55ac63a98a0c. pdf

Ministerio de Ambiente,Vivienda vy desarrollo territorial de
Colombia.(2016).Manual Tecnico para el Manejp de Aceites Lubricantes
Usados.Recuperado de http:
Ilwww.uis.edu.co/webUIS/es/gestionAmbiental/documenntos/manuales/Manejo%2
0de%20Aceites%20Lubricantes%20Usados.pdf

Moya, L. (2010). Desde el Aceite Lubricante, Usado hasta su puesta en el mercado
tras su regeneracion. Recuperado de
https://static.eoi.es/savia/documents/componente67312.pdf

Pilodist Laboratory & Process Technology.(2012).Crude oil distillation systems
according to ASTM- standards for fractionation and boiling analysis. Recuperado

de http: /lwww.tusnovics.pl/wp-content/uploads/PILODIST-katalog.pdf

61


http://cybertesis.uach.cl/tesis/uach/2007/bmfcij.78d/doc/bmfcij.78d.pdf
https://riunet.upv.es/.../LEAL%20-%25Metodologia%20para%20caracterizacio
https://static.eoi.es/savia/documents/componente67312.pdf

Nervo. (2011).Reproceso y Comercializacion de Aceites Lubricantes Usados.
Recuperado de https://www.ucema.edu.ar/posgrado-
download/tesinas2012/Tesina_ MBA_UCEMA_Montero.pdf

Ramada. M (2010). Determinacion de las fracciones del petréleo crudo con el
empleo de la destilacion simulada por cromatografia gaseosa como método
alternativo. Recuperado de www.redalyc.org/articulo.oa?id=181620526004
Razmillic. (sf). Espectroscopia de Absorcion Atomica. Recuperado de
www.fao.org/docrep/field/003/ab482s/AB482S04.htm
Sanchez,E.(2012)Contaminacion del suelo.Recuperado de https:
/les.slideshare.net/jonathan2626/contaminacion-del-suelo-por-aceites

Serrano. J (sf). Espectroscopia infrarroja. Recuperado de
http:/www.upct.es/~minaeees/espectroscopia_infrarroja.pdf

Ssecoconsulting (sf).Propiedades del petroleo crudo carga —Educacion en
Ingenieria Quimica.Recuperado de www.ssecoconsulting.com/propiedades-del-
petroacuteleo-crudo.html

Torres (2013). Caracterizacion y Evaluacion del crudo cargade la Refineria.
Recuperado de www.dspace.uce.edu.ec/bistream/2500/1988/1/T-UCE-0017-46.pdf
Unizar (sf). Destilacion. Recuperado de https://ocw.unizar.es/ocw?7ciencias-
experimentales/tecnicas-basicas-de-laboratorio-
quimico/teoria/Destilacin_teoria.pdf

Upo.(sf). Practica 2 deteccion de contaminantes atmosfericos.Recuperado de https:
Ilwww.upo.es/depa/webdex/quimfis/docencia/CA/Pract/PracticaCA_IR.pdf

Viteri, G . (2011).Anélisis de la degradacion de aceites lubricantes y Propuestas de
planes de mejora para el mantenimiento del equipo pesado de ilustre municipio de
Archidona. Recuperado
dspace.espoch.edu.ec/bitstream/123456789/947/1/65T00018.pdf

Wauquier.(1994). El refino del petroleo: Petroleo crudo, producto petrolifero,
esquemas de fabricacion. Recuperado de https:
//Books.google.com.ec/books?isbn=847978623x

62


https://www.ucema.edu.ar/posgrado-download/tesinas2012/Tesina_MBA_UCEMA_Montero.pdf
https://www.ucema.edu.ar/posgrado-download/tesinas2012/Tesina_MBA_UCEMA_Montero.pdf
http://www.redalyc.org/articulo.oa?id=181620526004
http://www.fao.org/docrep/field/003/ab482s/AB482S04.htm
http://www.ssecoconsulting.com/propiedades-del-petroacuteleo-crudo.html
http://www.ssecoconsulting.com/propiedades-del-petroacuteleo-crudo.html
http://www.dspace.uce.edu.ec/bistream/2500/1988/1/T-UCE-0017-46.pdf
https://ocw.unizar.es/ocw7ciencias-experimentales/tecnicas-basicas-de-laboratorio-quimico/teoria/Destilacin_teoria.pdf
https://ocw.unizar.es/ocw7ciencias-experimentales/tecnicas-basicas-de-laboratorio-quimico/teoria/Destilacin_teoria.pdf
https://ocw.unizar.es/ocw7ciencias-experimentales/tecnicas-basicas-de-laboratorio-quimico/teoria/Destilacin_teoria.pdf

10.-ANEXOS

Anexo 1.- Procedimiento en laboratorios

(a)Recoleccion del aceite lubricante usado

Foto 1. Traslado del aceite quemado

Foto2. Recipiente del aceite quemado

(b)Pretratamiento

Foto3. Mezcla de las sustancias

Foto 4. Calentamiento del aceite quemado
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(c) Filtracion

Foto 5. Filtrado de la muestra

Foto 6. Producto del filtrado

(d) Destilacion Simulada
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Foto 7. Tratado de la muestra para la
destilacion simulada

Foto 8. Equipo de Destilacion Simulada
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(f) Destilacion Fraccionada

Foto 9. Equipo Piloto de Destilacion
Fraccionada

Foto 10. Producto de la Destilaciéon
Fraccionada

(9) Recobrados de la destilacion fraccionada
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Foto 11. Envasado del producto de la
Destilacion Fraccionada

Foto 12. Envasado del producto de la
Destilacion Fraccionada
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(h ) Espectroscopia infrarroja IR-FT

Foto 13. Manejo del equipo espectroscopia
infrarroja

Foto 14. Equipo de espectroscopia
infrarroja

(i) Espectrometria de Absorcion Atomica

Foto 15. Equipo de espectrometria de
absorcion atomica

Foto 16.PC acoplada al equipo de
espectrometria de absorcion atbmica
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(J) Socializacion

Foto 17. Socializacién GAD Antonio Ante

ANTONO ANTE ' lxy !

Foto 18. Participantes de la Socializacion
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Anexo 2: Oficio enviado para la Socializacion
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Ibarra, 25 de enero de 2018
Oficio No. 037 - DIR-ECAA

Magister

Fabian Pozo

ALCALDE DEL GAD MUNICIPAL DE ANTONIO ANTE.
Presente. —

De mi consideracion:

A nombre de la Escuela de Ciencias Agricolas y Ambientales reciba un saludo cordial
y los mejores deseos de éxito en las funciones que Usted acertadamente lo desempeiia.

Acogiéndonos al convenio existente con nuestra Institucién, muy comedidamente
solicito a usted las instalaciones del GAD Municipal para poder socializar el trabajo de
titulacién ~ denominado:  “Andlisis por Espectroscopia Infrarroja con
Transformadas de Fourier (IR-FT) de los recobrados de aceite quemado de motor
y alternativas de utilizacion”, desarrollado por el Sr. Cristhian Anrango estudiantes
de la Carrera de Ciencias Ambientales y Ecodesarrollo y como director de la misma ¢l
Ph.D. Rubén Del Toro docente de la Escuela de Ciencias Ambientales y Ecodesarrollo,
éste evento estd previsto realizar el dia lunes 29 de encro del afio en curso a las 15h00,
de antemano queda cordialmente invitado a participar.

En la seguridad de contar con su apoyo y presencia, anticipo mi debido agradecimiento.

Atentamente,

I ‘Yadlra OrdoneL
DIRECTORA ECAA

1rc

Av. Jorge Guzman Rueda y Av. Aurelio
Espinosa Polit, Cdla "La Victoria®
Cédigo postal: 100112
Telf.: (+593) 06 2615 500 ] 2615 453
ibarra - Ecuador wanr, pocs ¥

FESUITAS FOONDIR
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Anexo 3: Asistencia de la Socializacion.
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Anexo 4: Encuestas de la Socializacién
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Lo ef Exposiior demostid fucilidad de expresid,

6. Considera Usted que el femainvestigads poses retevancio paia algin actary o
sector de la soctedad? ) 5 ;

7. (Considera iisied gue esta investigneion posee peispectivas pora estudios
complementanos posigiioies? i

8. ,Considera Ustod que = fema invesiigudo genera actuaimenie o G fuluro un

beneficio concielo para alguna orgonizocion, empresa piblica o privada,

comunidad o insfitucion? : T ;

9. GEnfuncidn de los objelivos DInicaaos CXpUSIas on ia invesiipacian, considera

Usted que éstos se cumpliera

e
|
i

Lo
L

INSTIIUCHON b ORGANITACION A LA QUE PERTENECE EL ENCUESTADG

procesos de sacializacion de iraindjos e investigacion
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Anexo 5: Resultados de las Encuestas de la Socializacion

1. ¢Considera usted que la sala donde se desarroll este evento brindo las

comodidades necesarias?

PREGUNTA1

mNULO
mBAJO
= MEDIO
ALTO
mE MUY ALTO

2. ¢Considera usted que el material audiovisual utilizado en la presentacién fue

adecuado?

PREGUNTA 2

mNULO

= BAJO

= MEDIO
ALTO

mE MUY ALTO

75



3. ¢Considera usted que el expositor mostro dominio del tema?

PREGUNTA 3

ENULO

= BAJO

= MEDIO
ALTO

® MUY ALTO

4. ¢Estimausted que el manejo del auditorio por parte del expositor fue adecuado?

PREGUNTA 4

ENULO

= BAJO

= MEDIO
ALTO

® MUY ALTO
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5. ¢Considera usted que el expositor demostro facilidad de expresion?

PREGUNTAS

mNULO

® BAJO

= MEDIO
ALTO

mE MUY ALTO

6. ¢Considera usted que el tema investigado posee relevancia para algun actor y/o

sector de la sociedad?

PREGUNTAG6

= NULO

m BAJO

= MEDIO
ALTO

® MUY ALTO
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7. ¢Considera usted que esta investigacion posee perspectiva para estudios

complementarios posteriores?

PREGUNTA 8

mNULO

= BAJO

= MEDIO
ALTO

m MUY ALTO

8. ¢Considera usted que el tema investigado genera actualmente o a futuro un

beneficio concreto para alguna organizacion, empresa publica o privada,

comunidad o institucion?

PREGUNTA 8

mNULO

mBAJO

= MEDIO
ALTO

® MUY ALTO
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9. ¢En funcion de los objetivos planteados expuestos en la investigacion, considera

usted que estos se cumplieron?

PREGUNTA9

mENULO

= BAJO

= MEDIO
ALTO

mE MUY ALTO
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