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RESUMEN

Se desarrollé un proceso a nivel de laboratorio para el acabado de bases lubricantes
mediante el uso de un tratamiento acido-arcilla, el cual consiste de cinco etapas
fundamentales: Pre-tratamiento con acido sulfurico, cuando se mezcla con &cido
sulfarico concentrado generandose un sobrenadante y lodos acidos, separados en la
segunda etapa de primera sedimentacién/decantacién, misma que dura 24 horas.
Una tercera etapa de adsorcion con arcillas, por lixiviacion a 110°C de los compuestos
promotores del color y el olor de la base. Finalmente, una cuarta etapa de
sedimentacidén/decantacion donde se obtiene un sobrenadante que corresponde a la
base tratada y una arcilla saturada y la quinta etapa de almacenamiento de desechos
(lodos acidos y arcillas saturadas). Las variables manipuladas fueron la concentracion
masica de acido sulftrico (1 y 3 % p/p) y de tres arcillas utilizadas: atapulgita, silica
40-120y 80-120 mesh (5y 10 % p/p). Los mejores resultados se alcanzaron con una
concentracion masica de acido del 3 % y 10 % para la silica 80-120 mesh, con un
porcentaje de adsorcion de 91,10 %, y un porcentaje de rendimiento de 73,67 %, y
una reduccion del color de la base lubricante madre de 7,0 a 1,0 en la Escala ASTM
D1500 y en el olor de un nivel inicial 5 (intolerablemente rancio) a un nivel 2
(ligeramente rancio).

Palabras Clave: base lubricante, acido, arcillas, color, olor.



ABSTRACT

A laboratory-level process was developed for the improvement of lubricant bases
using an acid-clay treatment, which consists of five fundamental stages: Pre-treatment
with sulfuric acid, when it is mixed with concentrated sulfuric acid, generating a
supernatant and acidic sludge, separated in the second one, the first
sedimentation/decantation stage, which lasts 24 hours. A third stage of
adsorption/improvement with clays, by leaching at 110 ° C of the compounds that
promote the color and odor of the base. Finally, a fourth stage of the second
sedimentation/decantation where a supernatant is obtained that corresponds to the
treated base and a saturated clay and the fifth stage of waste storage (acidic sludge
and saturated clay). The manipulated variables were the mass concentration of
sulfuric acid (1 and 3% w/w) and of three clays used: attapulgite, silica 40-120 and 80-
120 mesh (5 and 10% w / w). The best results were achieved with an acid mass
concentration of 3% and 10% for silica 80-120 mesh, with an adsorption percentage
of 91,10%, and a yield percentage of 73,67%, and a reduction from 7,0 to 1,0 on the
ASTM D1500 Scale and odor from a starting level 5 (intolerably rancid) to a level 2

(slightly rancid).

Keywords: lubricant base, clays, adsorption, color, odor.
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CAPITULO 1

1. INTRODUCCION

1.1 Descripcién del problema

La manufactura de los lubricantes siempre ha tenido un importante papel dentro
de la industria en todo el globo, debido a que no existe un sector mercantil y/o de
produccion que no dependa de sus productos para mantener en condiciones optimas
de movimiento a las maquinarias, los vehiculos de transportacién, entre otros. La
APEL, manifiesta que en Ecuador la situacion anterior descrita no ha sido un hecho
aislado y que la industria de lubricantes genera en promedio 1392 nuevas plazas de
empleo anuales, aproximadamente 20 millones de galones de bases lubricantes en
el mismo lapso, lo cual representa el 64 % del total de este nicho de mercado (APEL,
Nosotros, 2017).

Anteriormente, se buscaba que una base lubricante sea capaz de dotar la
méaxima eficiencia en lo que respecta a la limpieza de los motores y salvaguardo de
demas piezas internas en un automotor, sin embargo, en Ecuador, a partir del afio
2015 el objetivo principal de las industrias de lubricantes miembros de APEL se
expandié para unificar los términos de eficiencia y minimizacion de desgaste con
nuevas capacidades: compatibilidad de las bases lubricantes con biocombustibles y
un enfoque orientado al cuidado del medio ambiente (El Comercio, 2015).

Es precisamente la evolucion del objetivo de APEL el cual ha colocado a la
industria lubricante ecuatoriana en posicion de busqueda de tecnologia
econdémicamente accesible, precursora de resultados de calidad en lo que respecta a
color, olor y otras propiedades fisicas de las bases lubricantes, asi como el manejo
de desechos peligrosos. Afos posteriores, en el 2019, con la firma del Acuerdo
Ministerial N° 042, las empresas pertenecientes a la vasta industria lubricante tienen
por responsabilidad ambiental, legal y comercial reciclar el 100 % de los aceites de
motor usados, garantizando que los mismos pasen por su respectivo proceso de re-
refinacion y acabado (Ministerio del Ambiente, 2019).

Un ejemplo de la re-refinacion de los aceites lubricantes usados es la empresa
Grasas y Aceites Ojeda Mudltiples S. A., dedicada al re-refinamiento, distribucién y

comercializacién de lubricantes para automotores. Los lubricantes usados reciben un



tratamiento de destilacion al vacio para promover la eliminacién de agua y demas
sustancias quimicas que comprometen su porcentaje de pureza y propiedades fisicas
como densidad, viscosidad, color, olor, entre otras.

El proceso de destilacion al vacio es la unica operacion de re-refinacion con la
gue cuenta la organizacion, no obstante, con esta destilacion no se alcanzan las
necesidades de acabado pretendidas tanto por la organizacion como por su nicho de
mercado. Por ende, se requiere instaurar un procedimiento piloto sistematizado de
acabado de aquella base lubricante re-refinada a nivel de laboratorio, con bajo costo,
alta efectividad y aplicacion de técnicas ingenieriles, que permita mejorar la calidad
de los pardmetros de color y olor bajo lo estandarizado por el Servicio Ecuatoriano de
Normalizacién, con la NTE INEN 2029, vigente para las bases lubricantes, misma que
requiere que se cumplan los pardmetros de color y olor segun lo estipulado por la
Sociedad Americana para Pruebas y Materiales, ASTM por sus siglas en inglés. La
normativa exige por definicion que las caracteristicas fisicas de acabado de las bases
lubricantes obtenidas tras un proceso de re-refinacion deben mostrarse iguales o muy
aproximadas a la base lubricante virgen (Servicio Ecuatoriano de Normalizacion,
2018).

1.2 Justificacion del problema

Con esta investigacion se busca mejorar el acabado correspondiente a las
propiedades fisicas de color y el olor de las bases obtenidas mediante el proceso de
re-refinacion de aceites de motor usados. Para ello, debemos situarnos en un
pequefio contexto histérico ecuatoriano.

Bajo el hilo del afio 2019, las estadisticas expuestas por el ex ministro de
Ambiente, Marcelo Mata, reflejaban que en Ecuador aproximadamente un 63 % del
aceite lubricante era desechado, y esta situacion conllevaria a consecuencias
catastroficas para el medio ambiente del pais, ya que un galén del aceite lubricante
es capaz de contaminar mil litros de agua (El Universo, 2019). Segun la Asociacion
de Productores y Exportadores de Lubricantes, durante el 2019 se produjeron
19°768.438 galones de aceites lubricantes (APEL, Boletin del Sector Lubricantes 2020
Enero - Diciembre, 2020), lo cual representaria que aproximadamente 12,5 millones
de galones habrian sido desechados después de su uso, comprometiendo 12,5 mil

millones de litros de agua.



El reciclaje, re-refinacion y acabado de los lubricantes automotrices en Ecuador,
aunque tuvo un origen de concientizacibn ambiental, ahora se encuentra
salvaguardado bajo decreto ejecutivo. En el mismo afio 2019, el Ministerio del
Ambiente promulgo el Acuerdo Ministerial N° 042: Instructivo para la aplicacion de
responsabilidad extendida en la gestion integral de aceites lubricantes usados y
envases vacios. La conformidad indica en términos generales lo siguiente:

— Los productores son responsables de diseiiar, presentar, ejecutar y actualizar
un Plan de Gestion Integral de Lubricantes.

— Los distribuidores y comercializadores tienen por papel de recolectar,
almacenar y entregar las bases lubricantes usadas al gestor ambiental
competente, o en su defecto al propio productor del aceite lubricante, para que
posteriormente ellos puedan disponer y/o re-refinar el mismo bajo el
procedimiento escrito en el Acuerdo Ministerial.

— Los gestores ambientales deben poseer el permiso de funcionamiento y
ejecutar su Plan de Gestion Integral para la disposicion de los lubricantes.

— El usuario final del aceite lubricante debe manejar el producto sujetandose
estrictamente a la ficha técnica correspondiente.

El Acuerdo Ministerial N° 042 estipula que cualquier violacion de las
responsabilidades de los productores, distribuidores y comerciantes, gestores
ambientales y usuarios, esta penalizado con multas y una pena privativa de libertad
de entre 1 a 3 afios (Ministerio del Ambiente, 2019). Por lo tanto, la importancia de la
presente investigacion se encuentra ligada directamente con que la implementacion
del plan piloto de re-refinacion del sistema &cido-arcilla cumpla el Marco Legal
Ecuatoriano.

La reutilizacién de los lubricantes resulta crucial para evitar aquel colosal dafio
medioambiental y ecosistémico, pero a su vez la iniciativa que se instaura en el 2019
posee otros matices como procuracion de ahorro nacional, generaciéon de inversion
extranjera y ofrecimientos de nuevas plazas de empleo, debido a que un galon de
lubricante importado cuesta alrededor de 7,5 dolares americanos mientras que un
galén de lubricante de produccién nacional cuesta 3,5 ddélares americanos (El
Telégrafo, 2019).



Por otra parte, los compradores de las bases lubricantes re-refinadas en nuestro
pais, al momento de adquirir este producto, no pueden evitar sentir cierto recelo
debido al hecho de que las bases lubricantes “tienen colores y olores extrafios”.
Naturalmente, una base lubricante que posea una coloracion practicamente negra,
aunque haya sido re-refinada, no presenta el acabado adecuado y esto compromete
la calidad de la base, pues afecta los estandares e incluso la confianza del nicho de
mercado en el proveedor de base lubricante. El color y olor de las bases tras el
proceso de re-refinacion puede ser causada por la no eliminacién de soélidos no

volatiles suspendidos en la misma.
1.3 Objetivos
1.3.1 Objetivo General

Desarrollar un proceso a nivel de laboratorio para mejorar el color y olor en
bases lubricantes obtenidas de la re-refinacion de aceites usados, mediante el

tratamiento con 4cido y arcilla.
1.3.2 Objetivos Especificos

1. Realizar pruebas de laboratorio en base al diseiio de experimento
considerando los parametros porcentaje de acido, tipo y tamarfio de arcilla para
el mejoramiento del color y olor de las bases lubricantes.

2. Establecer los costos asociados con los tratamientos acido-arcilla
desarrollados a nivel de laboratorio para la determinacion del tratamiento mas
adecuado en cuanto a eficacia - precio.

3. Evaluar posibles tratamientos para la disposicion final de los residuos
obtenidos del proceso de acabado con acido-arcilla mediante el seguimiento

de las normas rigentes en el pais a fin de reducir su impacto ambiental.
1.4 Marco teorico
1.4.1 Conceptos basicos y generalidades de las bases lubricantes

Los lubricantes son productos derivados del petroleo y/o hidrocarburos
sintéticos que se fabrican para reducir el desgaste de los rodamientos u otras
superficies metalicas que experimentan friccion durante su funcionamiento. Los

mismos se utilizan para mejorar el rendimiento y extender la vida operativa de los



motores de combustion interna, cajas de engranajes, compresores, motores,
cabrestantes y una amplia variedad de otras maquinarias en embarcaciones
oceanicas. Los lubricantes se fabrican para cumplir con cualidades particulares que
incluyen puntos de ebullicibn altos, puntos de congelacion bajos, indices de
viscosidad determinados, estabilidad térmica e hidraulica, resistencia a la corrosion,
oxidacién entre otras cualidades fisicas y quimicas (Uhler, Stout, Douglas, & Healey,
2016).

Un lubricante comercial consta de un 70 — 100 % de lubricantes base y hasta
un 30 % de compuestos quimicos conocidos como aditivos, que estan completamente
mezclados. Aunque lo pareciera, durante la vida til del aceite lubricante de motor,
éste no se desgasta, simplemente se ensucia. A medida que se usa, los aditivos del
aceite se descomponen y se introduce suciedad del motor, lo que hace que sea

necesario reemplazarlo (Kajdas, 2000).

1.4.2 Re-refinacion de bases lubricantes usadas y sus propiedades fisicas méas

destacadas

Por definicion, el aceite re-refinado es aceite de motor usado que se somete a
un extenso proceso de refinacion para eliminar los contaminantes y producir un aceite
base como nuevo. Este aceite base luego se vende a licuadoras que agregan
paquetes de aditivos para producir lubricantes como aceite de motor, liquido de
transmision y grasa. La principal diferencia entre los productos de aceite re-refinado
y virgen es que re-refinado representa la eleccion responsable con el medio ambiente
(Brinkman, 1991).

El lubricante residual, debido a la contaminacioén sufrida durante el uso, se ha
vuelto inadecuado para la lubricacién debido a la presencia de impurezas y otros
productos, por ejemplo, otros lubricantes de base mineral y/o sintética, agua,
combustible, productos asfélticos, entre otros, o debido a la pérdida de sus
propiedades originales, por lo que se han adaptado tecnologias como el re-refinado
gue separa el agua, el aceite y los productos asfélticos y por destilacién al vacio
restaura el aceite lubricante destilado como en el proceso de refinado. Este proceso
de destilado al vacio resulta el mas adecuado para librar de sustancias volatiles como
las sefialadas anteriormente a las bases lubricantes (Betton, 2010). Mientras tanto,

uno de los responsables del fuerte olor de las bases lubricantes usadas corresponde



a los hidrocarburos aromaticos policiclicos y a los compuestos oxigenados,
responsables de aportar un olor rancio a los lubricantes (Kamal, Naqvi, Kazimi, &
Khan, 2015).

Aunque con antelacion se ha hecho referencia a lo que constituye una base
lubricante, pero mas bien en un estado virgen, es decir, aquella base que es obtenida
mediante un primer proceso de refinacion estrictamente directa de derivados del
petréleo. El proceso de re-refinado busca limpiar y acabar una base lubricante que ya
posee una vida util cumplida, con el objetivo de asemejar las propiedades fisicas de
la base lubricante re-refinada a las de una base lubricante virgen (Servicio
Ecuatoriano de Normalizacion, 2018).

Segun la Norma Técnica Ecuatoriana sobre “Derivados del Petréleo. Bases
lubricantes para uso automotor. Requisitos” (2018), indica que segun el tipo de bases
lubricantes refinadas y re-refinadas, la viscosidad cinematica a 100 °C (cuyas
unidades de medidas seran los mm?/s segln lo estipulado por la normativa
internacional ASTM D445), el parametro de color (que debe respetar los estandares
de color de la ASTM D1500) y el olor tipico y fuerte a azufre, para la estandarizacion
de la calidad de las mismas los valores de los parametros deben ser o en su defecto
pertenecer a los siguientes intervalos:

Tipo I. Liviana: Viscosidad cinematica: 2 - 6.1; Color ASTM: 2

Tipo Il. Media: Viscosidad cinematica: 6.1 — 21.1; Color ASTM: 3.5

Tipo lll. Pesada: Viscosidad cinematica: 21.1 — 40.1; Color ASTM: 6.5

1.4.3 Tipos de tratamientos para el acabado del aceite lubricante re-refinado

1.4.3.1 Proceso BERC

Los aceites lubricantes usados y re-refinados, terminan con un color y olor
bastante fuerte, por lo que se han determinado diferentes metodologias con el fin de
reducir estas propiedades. Una de estas metodologias es el proceso BERC, el cual
fue creado por el Centro de Investigacion Energética de Bartlesville, en Estados
Unidos, actualmente conocido como Instituto Nacional de Investigaciones de Petrdleo
y Energia; en este proceso se aplica inicialmente una destilacion atmosférica y
destilaciéon al vacio (una deshidratacion con el fin de eliminar el agua y los
hidrocarburos livianos). Luego, se aplica el pre-tratamiento con disolventes donde se

busca separar una fase de lodos que puede contaminar el producto obtenido.



Posteriormente, se recuperan dichos solventes a través de ciertos procesos, tales
como sedimentacion y/o centrifugacion, esto con el objetivo de separar el aceite
lubricante usado con disolvente de los compuestos contaminantes como metales
pesados, aditivos, etc. El disolvente recuperado se reutiliza después, (Freire, Ramos,
Bravo, & Padilla, 2020).

Uno de los ultimos pasos de este proceso es la destilacion fraccionada para
conseguir diferentes fracciones de aceites de base. Y, finalmente, se realiza un
tratamiento de hidrogenacién o tratamiento con arcillas para poder eliminar ciertas
impurezas, procurando mejorar la apariencia, color y olor del producto obtenido. El
principal problema de este proceso es su alto costo energético al momento de realizar

la extraccion con disolventes.

1.4.3.2 Proceso PROP

Este proceso fue desarrollado por la empresa Philips Petroleum, en donde el
primer paso es aplicar una desmetalizacion, buscando asi reducir metales pesados
presentes en el aceite lubricante usado; esto se logra por medio de una mezcla del
aceite con una disolucion de fosfato diamonico, dando origen a fosfatos metalicos. El
siguiente paso busca separar dichos fosfatos formados en el paso anterior, por medio
de una filtracibn. Luego, se da una destilacion al vacio, eliminando asi los
hidrocarburos livianos y el agua presente en la mezcla. Siguiente paso es el
tratamiento con arcillas y un catalizador de niquel y molibdeno, donde se mezcla el
aceite lubricante con hidrogeno y luego se procede a pasar la mezcla a través de un
lecho con el catalizador. Finalmente, se lleva a cabo una hidrogenacion, logrando asi
la eliminacion de compuestos sulfurosos, ciertos compuestos oxigenados
responsables de dar olor rancio al aceite, compuestos clorados y compuestos
nitrogenados, logrando asi un acabado mejor del producto final, (Hernandez &
Maldonado, 2020). El problema principal de este tratamiento es que se requiere de
un alto costo de inversion; actualmente, sélo existe una planta con esta tecnologia
PROP, ubicada en México.
1.4.3.3 Proceso Safety Kleen

Este proceso es inicialmente similar al Proceso BERC, ya que se basa en una
destilacién atmosférica donde se elimina agua y los disolventes livianos, para luego

aplicar una destilacion al vacio, con la diferencia de que se hara con evaporadores de



pelicula fina, buscando la separacion de los disolventes pesados del aceite. Luego se
lleva a cabo una hidrogenacion por medio del catalizador de Niquel/Molibdeno, aqui
se aporta una estabilidad térmica, de color y olor, logrando asi disminuir la presencia
de los compuestos aromaticos que aportan el olor rancio al aceite lubricante.
Posteriormente, se realiza una separacion de queroseno y finalmente, se obtiene el
aceite base atraves del secado del mismo. Todos los residuos obtenidos durante este
proceso, son utilizados o reutilizados, por ejemplo: en la destilacion atmosférica se
obtiene como residuo ciertos hidrocarburos los cuales luego de un tratamiento, estos
son utilizados como combustibles en la planta, junto con los demas componentes
ligeros obtenidos durante el proceso. El catalizador se regeneray las aguas obtenidas
son tratadas apropiadamente, dejando asi un proceso libre de subproductos

colaterales, (Gomez, y otros, 2007).

1.4.3.4 Proceso IFP

Este proceso también es conocido como Selectopropane Process, y se basa
en la destilacién atmosférica, seguido de una destilacién al vacio donde se realiza
una extraccion usando propano que se encuentra en un rango de temperatura de 75-
95 °C, durante esta parte del proceso se da la recuperacion de aceites de bases
ligeros y medios, donde la base ligera se somete a una desmetalizacién por medio de
un catalizador, seguido de una hidrogenacion, donde se busca separar el propano de
la mezcla del paso anterior, aunque también ocurre la separacion de otros
componentes, como asfalticos, compuestos oxigenados y solidos en suspension. De
la hidrogenacion se obtiene lo que se conoce como “bright stock”, (Freire, Ramos,
Bravo, & Padilla, 2020).

1.4.4 Acabado de color y olor de las bases lubricantes re-refinadas mediante

un sistema acido-arcilla

En el Apartado 1.4.2 se ha explicado que, con seguridad, un proceso de
destilacién al vacio elimina las sustancias volatiles que han contaminado la base
lubricante, esta operacién unitaria no es suficiente para pulir las propiedades fisicas
de color y olor de las bases lubricantes, mismas que generan disconformidades para
su respectivo nicho de mercado. Los sdélidos no voléatiles permanecen en la mezcla

lubricante, por lo que es necesario extraerlas.



Para ello, las tecnologias empleadas para el acabado del aceite de motor
usado después de un proceso de re-refinacion son varias, pero el fundamento de la
extraccion de impurezas de las bases lubricantes es el mismo en estos mecanismos:
tratamiento de activacion de la superficie adsorbente con acidos (organico, inorganico
e incluso una mezcla de ambos), alcoholes, cetonas, éteres y alcanos, y una posterior
filtracion con material activado. Entre los sistemas que podemos citar para el acabado
del lubricante tenemos al sistema entre la arcilla natural con acetona, éter de petréleo
y hexano, en los cuales las eficiencias de los tratamientos son de aproximadamente
el 65, 51y 27 % de manera respectiva (Al-Zahrani & Daous, 2000); por otra parte, el
sistema de metiletilcetona y arcilla, en donde una proporcion de 9,53 mililitros de
solvente por cada gramo de arcilla logra un porcentaje de re-refinacion del 88,60 %
(Hatami, Sabour, & Amari, 2018).

Sin embargo, se pueden alcanzar mejores resultados empleando &acidos
inorganicos, y esta mejora se muestra especificamente en el porcentaje de eficiencia
del proceso de acabado que ronda el 95 %, al aplicarse el acabado bajo el dictamen
de un sistema entre el acido sulfarico concentrado y las arcillas naturales como la
bentonita, silica gel, atapulgita, entre otras (Lujan & Noriega, 1987). Segun la
investigacion bibliografica, el método mas adecuado para la extraccion de este tipo
de sdlidos no volatiles en una matriz liquida lubricante se logra con la adsorcién de
los mismos en un material poroso activado, en donde primero la base lubricante sufre
una separacion por decantacion con un acido inorganico de la mayoria de las
sustancias no volatiles (Abu-Elella, Ossman, Farouq, & Abd-Elfatah, 2015).

Para comprender el mecanismo de accion del proceso, es necesario
describirlo. EI motivo por el cual se puede adaptar un sistema de acabado de bases
lubricantes con este tipo de materiales radica en la capacidad de adsorcion de las
arcillas empleadas, por ejemplo, la arcilla bentonita y las silices se encuentran
dotadas de aluminosilicatos en su composicion, que al ser activados por mezclado y
agitacion o en su defecto reflujo mediante la técnica de reflujo Soxhlet o incluso solo
por la adicion del &cido inorganico en la base lubricante a acabar, se agrandan hasta
un tamafo de particula igual a 247 micrémetros, capaz de adsorber los soélidos

suspendidos no volatiles, responsables de la coloracién negruzca y olor impropio de



las bases lubricantes y que no se eliminan con la destilacion al vacio durante la re-
refinacion (Meesuk & Vorasith, 2006).

La activacion de las arcillas como las silices con &cido sulftrico al 98 % de
concentracion en peso se lleva a cabo tras el ataque quimico del acido sobre los iones
de calcio presentes en la arcilla, los cuales son reemplazados por los iones de
hidrégeno, adaptando la estructura reticular de la silice y la alimina para convertir a
la arcilla en un material altamente adsorbente de agentes de color presentes en los
aceites usados (Pizarro & Romero, 1998).

La atapulgita, por otra parte, es un silicato de morfologia fibrosa, conocida
también como paligorskita o tierra de batén. Existen mdltiples aplicaciones en la
industria de dicho mineral, los cuales son determinados mediante su composicion
mineraldgica y quimica, pardmetros fisicos y fisicoquimicos. Dependiendo del uso, se
puede alterar ciertas propiedades o mejorarlas, a través de ciertos tratamientos
guimicos, mecanicos, agentes tensoactivos, entre otros. (Galan, 1996). Entre las
propiedades de este silicato se puede destacar su superficie especifica, su capacidad
mesurada de intercambio catidnico y su gran capacidad de adsorcién, razén por la
cual es un buen adsorbente de metales pesados, sélidos no volatiles sulfurados y
demas sustancias quimicas que comprometen el color y olor de las bases lubricantes
(Chen, H., Wang, A.Q., 2007).
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CAPITULO 2

2. METODOLOGIA

2.1 Recoleccién de informacién

Se realiz6 una investigacion del contexto nacional y situacion de las industrias
de lubricantes, con el fin de comprender mejor la problematica existente. La ejecucion
de una exhaustiva revision bibliografica, misma se encontré dirigida en hallar
precedentes que evidencien la evaluacion objetiva y asertiva ejecucion de un sistema
de &cido-arcilla para el acabado de bases lubricantes, fue clave para contrastar entre
diferentes fuentes bibliogréaficas, con la finalidad de ampliar los caminos para el disefio
del experimento de acabado de las bases lubricantes con el sistema acido-arcilla.

Entre los procesos estudiados para el acabado de la base se encontraron el
Proceso BERC (con alto costo energético en la extraccion con solventes), Proceso
PROP (con alto costo de inversion, existente s6lo una planta de tratamiento ubicada
en México), Proceso Safety Kleen (se requiere evaporador de pelicula fina), Proceso
IFP, entre otros procesos. Sin embargo, el Proceso de &cido-arcilla fue el
seleccionado para llevar a cabo el experimento ya que con este proceso se obtuvo un
porcentaje de rendimiento superior a 85% y un porcentaje de adsorcion 90-95%,
ademas para el desarrollo de este proceso se requirié de equipos que se encontraban
facilmente en cualquier laboratorio de quimica equipado y, ademas, de su bajo costo

de ejecucion.
2.2 Disefio de experimento
2.2.1 Determinacion del nUumero de ensayos

El nimero de ensayos para el disefio de experimento es un paso crucial, puesto
gue la posterior experimentacion se encuentra limitada por la disponibilidad de base
lubricante alimentado al proceso. El nUmero de ensayos debe prever el agotamiento
de la muestra madre y simultdneamente ser suficiente para garantizar resultados
coherentes en la experimentacion y la reproducibilidad de estos resultados.

La siguiente relacion matematica explica el calculo del nUmero de ensayos:
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N° ensayos = NF x VE (2.2.1)
En donde F a los factores de la experimentacion, N corresponde a los niveles a
estudiar para cada factor y VE son las variables de entrada.
Para el disefio de experimento del proceso de acabado con sistema &cido-arcilla
a nivel de laboratorio, los factores “F” son 2 y corresponden a las concentraciones
masicas del &cido sulfarico en las muestras, ya que la eleccion de estas
concentraciones han sido 1 y 3 %. Los niveles “N” son dos en total y esta cantidad
esta dada por las concentraciones masicas de arcilla, que son de 5y 10 %. Las
variables de entrada representan las tres diferentes arcillas con las que se va a
ejecutar el experimento: atapulgita, silice 40-120 y silice 80-120, de tal manera que al
aplicar la formula 2.2.1, el niumero de ensayos para la primera experimentacion es
igual a 12 y considerando la reproducibilidad del experimento, este numero se duplica

a 24, por lo que en total se efectia este numero final de ensayos.
2.2.2 Descripcion del disefio de experimento

2.2.2.1 Pre-tratamiento con el acido sulfurico

Se recomienda iniciar el tratamiento acido de la base lubricante a temperatura
ambiente y con agitacion magnética con ayuda de una plancha de calentamiento con
agitador magnético. Las agitaciones corresponden a 300 rpm. Para la primera
concentracion de acido sulfarico, correspondiente a 3 % p, a la muestra de 350 g
previamente pesados de base lubricante, se le afiadieron los 5,70 mL referenciales
de acido sulfarico y mediante agitacién se mezclaron estas especies quimicas durante
30 minutos. De igual manera, para la segunda concentracion de &cido,
correspondiente a 1% p, el procedimiento fue exactamente el mismo, con la Unica
diferencia de que se afiadieron a los 350 g de base lubricante 1,90 mL referenciales
de &cido sulfurico.
2.2.2.2 Primera sedimentacion y decantacién

Finalizado el tratamiento con el acido, en el mismo vaso de precipitacion se
dejo reposar durante 24 horas la mezcla del paso anterior y se separé el sobrenadante
del lodo acido; la recomendacion Optima es ejecutar el trasvase del sobrenadante

manualmente para evitar pérdidas de materia. El sobrenadante, que es la base
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lubricante acidificada, fue ingresado en un vaso de precipitacion previamente lavado,

secado y pesado, para conocer la masa del sobrenadante resultante.

2.2.2.3 Acabado

En esta etapa, el sobrenadante debe ser dividido en seis alicuotas. Estas
alicuotas que corresponden a los ensayos del experimento. Se peso el recipiente con
la alicuota respectiva de sobrenadante ya decantada puesto que se tenian los pesos
iniciales de los vasos de precipitacion con los agitadores, por diferencia de pesos.
Después, se calentd previamente cada alicuota de sobrenadante hasta alcanzar una
temperatura de 110 °C.

Para cada uno de los tres tipos de arcillas (atapulgita, silica 40-120 y silica 80-
120), tanto para la primera concentracién de acido sulftrico al 3 % en peso como para
la segunda concentracion del acido al 1 % en peso, la masa total de la base lubricante
acidificada se dividié en 6 alicuotas, cuyas masas y voliumenes debian ser iguales,
como se explico con anterioridad. De estas divisiones, tres alicuotas correspondian a
los ensayos con un porcentaje en peso de las arcillas del 5 % y las tres restantes se
destinaron a los ensayos con un porcentaje en peso de las arcillas del 10 %. Se estimo
gue la masa de cada alicuota de base podia tener 50 gramos aproximadamente, por
lo que y a manera de ejemplo, la masa de arcilla que debi6 ser afiadida a la alicuota
de base lubricante para los ensayos con el 5 % de porcentaje en peso era de 2,5
gramos y para aquellos con el porcentaje en peso de 10 % de 5 gramos. Este proceso
de acabado es sugerible que se lo realice con agitacion durante 25 minutos a 300
rpm, y es muy importante mantener la temperatura de 110 °C constante al ser el

proceso de acabado un ensayo propio de adsorcion.

2.2.2.4 Segunda sedimentacion y decantacion

Finalmente, se dej6é en reposo la mezcla de sobrenadante en proceso de
acabado y arcilla para que la arcilla que ha captado los solidos no volatiles que les
dan color y olor a las bases lubricantes se sedimenten junto con la arcilla. Por una
segunda ocasion se separ0 el nuevo sobrenadante, que corresponde a la base
lubricante acabada, y esta fue pesada en un recipiente de plastico previamente limpio,
seco y con masa conocida para que posteriormente y mediante diferencia pesos se

pueda conocer la masa de la base lubricante acabada, que es el producto final.
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Para una mejor visualizacion del proceso de acabado de bases lubricantes con
el sistema acido-arcilla a nivel de laboratorio, dirigirse al Apéndice A.
2.2.2.5 Caracterizacién del producto

Se determiné el peso del producto final y se realizaron las siguientes
caracterizaciones:

Color: Se tomo evidencias fotograficas antes y después de la experimentacion,
y segun el método ASTM D1500, como lo especifica la NTE INEN 2029-2018, se
realiz6 una comparacion de tonalidades en las bases tratadas. Debido a la limitacién
de un colorimetro en el Laboratorio de Hidrocarburos de ESPOL, se ejecutd la
comparativa del color inicial de la base lubricante alimentada al proceso y de los
colores finales de la base lubricante acabada con ayuda de la Escala Demostrativa
de Colores para Bases Lubricantes segun ASTM D1500, que se muestra a

continuacion:

0 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 &5 70 75 8.0

Figura 2.1 Escala Demostrativa de Colores para Bases Lubricantes [American Society
for Testing and Materials ASTM D1500]

0.5 1.

Olor: Nuevamente, por limitacion de un sensor de intensidad de olores en el
Laboratorio de Hidrocarburos de ESPOL, se procedio a realizar la caracterizacion de
la intensidad del olor mediante la aplicacién de un panel de olor.

Este panel de olor estuvo dirigido a 15 personas, las cuales de acuerdo con la
siguiente escala de tolerancia clasificaron las muestras segun su percepcion
sensorial:

1: Olor escasamente rancio.

2: Olor bajamente / ligeramente rancio.

3: Olor moderadamente rancio.

4: Olor tolerablemente rancio.
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5: Olor intolerable / altamente rancio.

Viscosidad cinematica: Con la ayuda de un Viscosimetro para ensayo Koehler
segun la normativa NTE INEN 2029-2018 que cita al régimen de ASTM D445, se
procedidé a medir este pardmetro en cada muestra, donde se colocé dicha muestra en
un capilar de numeracion 400, donde en sus extremos se aplicO una variacion de
presion que se llevo a cabo en un bafio de glicerina, se midi6 el tiempo en segundos
que tardd en fluir la base y con la ayuda de la formula se obtuvo la viscosidad

cinematica:
cSt
V40oc = 1,1532 — *x tiempo (2.2.2)
S

2.3 Experimentacion
2.3.1 Requerimientos del experimento

Percepciony recoleccion de evidencias del color y olor de la base lubricante
antes y después del acabado: El proceso de acabado tiene como objetivo extraer
aquellos sélidos no volatiles que otorgan un color y olor no adecuado a las bases
lubricantes, afectando asi su calidad; por ello, la verificacién del cambio inicial hasta
el final de estas dos propiedades fisicas debi6 ejecutarse para posteriormente evaluar
el rendimiento del proceso propuesto.

Revision de viscosidad cinematica: Se determind la viscosidad inicial de la base
lubricante antes del acabado y después del acabado. Esto fue necesario ya que se
debia verificar que el tratamiento no haya afectado en gran medida el parametro de
viscosidad, y con ello también se califica si las proporciones masicas con las que se
ejecuta cada ensayo son las precisas.

Medicion de pH: Se midio pH antes y después del acabado. La medicion del pH
al final del acabado fue crucial puesto que con este paso se determino si era necesario
0 no ejecutar una neutralizacion de la base lubricante para su caracterizacion final y

garantizar su calidad.
2.3.2 Codificaciones de muestras y ensayos

Con el objetivo de exponer con claridad la distribucion de las muestras y

ensayos realizados durante la etapa de experimentacién del presente trabajo en
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funciébn de las variables manipuladas en la misma, las cuales han sido las
concentraciones masicas de acido sulfurico para las muestras y las concentraciones
masicas de arcillas para los ensayos, se presentan las siguientes codificaciones.
2.3.2.1 Codificaciones de las muestras

Muestra madre: Esta corresponde a la base lubricante original, es decir,
aquella base lubricante que se ha obtenido del proceso de destilacion al vacio y que
necesita atravesar por el proceso de acabado de color y olor, pues posee los soélidos
no volatiles que se requieren eliminar.

Muestra 1: Esta ha sido la denominacion que se le ha otorgado a la masa de
base lubricante a la cual se le ha afiadido la concentracion masica de 3 % de acido
sulfarico. Esta muestra corresponde entonces a los ensayos propios del experimento.

Muestra 2: A esta muestra de base lubricante le ha relacionado con la
concentracion masica de acido sulfarico del 1 % y también pertenece a los ensayos
propios de la etapa de experimentacion.

Muestra 3. Nuevamente tenemos una masa de base lubricante a la que se le
ha asignado una concentracion del 3 % en masa de acido sulfurico, no obstante, la
muestra corresponde a los ensayos de la etapa de reproducibilidad de la
experimentacion.

Muestra 4: Destinada a verificar la reproducibilidad del experimento al igual que

la Muestra 3, esta muestra posee la concentracion masica del 1 % de acido sulfarico.

2.3.2.2 Codificacién de los ensayos
A continuacion, se presentan todas las codificaciones usadas en la etapa de

experimentacion para el acabado de bases lubricantes con el sistema acido-arcilla:

Tabla 2.1 Codificaciones de muestras y ensayos

Nombre de la ) o
Cédigo Descripcion
muestra
Muestra madre - -
A1 Base tratada con atapulgita al 5 % (p/p)
Az Base tratada con atapulgita al 10 % (p/p)
Muestra 1 _
. ] B1 Base tratada con silica 40-120 al 5 % (p/p)
(Acido sulfurico al _
3% p) B2 Base tratada con silica 40-120 al 10 % (p/p)
op
Ci Base tratada con silica 80-120 al 5 % (p/p)
C: Base tratada con silica 80-120 al 10 % (p/p)
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D1 Base tratada con atapulgita al 5 % (p/p)
D2 Base tratada con atapulgita al 10 % (p/p)
Muestra 2 —
. . E: Base tratada con silica 40-120 al 5 % (p/p)
(Acido sulfurico al _
19%) E> Base tratada con silica 40-120 al 10 % (p/p)
0
F1 Base tratada con silica 80-120 al 5 % (p/p)
F2 Base tratada con silica 80-120 al 10 % (p/p)
G Base tratada con atapulgita al 5 % (p/p)
G2 Base tratada con atapulgita al 10 % (p/p)
Muestra 3 —
s Hi Base tratada con silica 40-120 al 5 % (p/p)
(Réplica de la _
H2 Base tratada con silica 40-120 al 10 % (p/p)
Muestra 1)
I1 Base tratada con silica 80-120 al 5 % (p/p)
I2 Base tratada con silica 80-120 al 10 % (p/p)
J1 Base tratada con atapulgita al 5 % (p/p)
J2 Base tratada con atapulgita al 10 % (p/p)
Muestra 4 —
s K1 Base tratada con silica 40-120 al 5 % (p/p)
(Réplica de la i
Kz Base tratada con silica 40-120 al 10 % (p/p)
Muestra 2)
L1 Base tratada con silica 80-120 al 5 % (p/p)
L2 Base tratada con silica 80-120 al 10 % (p/p)

2.4 Mediciones y estimaciones de masa de sobrenadante y volumen de acido

sulfarico paralas muestras

Se presenta ahora la siguiente terminologia, con la finalidad de
subsecuentemente indicar las mediciones y estimaciones de masa de sobrenadante
y acido sulfurico para las muestras:

Masa pretendida de base lubricante: Es un valor de masa tedrico elegido
gracias a la investigacion bibliografica, metodologia y consejeria de expertos en la
materia. Para todas las muestras, esta masa pretendida de base lubricante es igual a
350 gramos.

Masa medida de base lubricante: Es una cantidad de masa que se registra en
la balanza analitica empleada para todas las mediciones. Este valor es propio para
cada muestra y siempre debe ser muy préximo a la masa pretendida de base
lubricante.

Masa requerida de acido sulfurico al 98 %: Esta masa depende directamente

de la concentracion masica de acido sulfurico que se necesite en cada muestra (de 3
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% para las Muestras 1y 3y de 1 % para las Muestras 2 y 4), teniendo entonces las
siguientes ecuaciones:

Para la concentracion de 3 % (p/p):

Masa requerida de acido sulfurico

39

~100g
* Masa medida de base lubricante (2.4.1)

Para la concentracion de 1 % (p/p):

Masa requerida de acido sulfurico

1g

~100g
* Masa medida de base lubricante (2.4.2)
Volumen requerido de acido sulfarico al 98 %: Esta cantidad es igual a la
masa requerida de acido sulfurico entre la densidad del &cido, misma que es de 1,84

g/mL. Esta relacion se denota a continuacion:

Volumen requerido de acido sulftrico al 98 %

_ Masarequerida de acido sulfirico al 98 %
"~ Densidad del 4cido sulftrico al 98 %

(2.4.3)

Masa medida del sobrenadante: El sobrenadante corresponde a la base
lubricante separada de los lodos &cidos, tras la adicion del volumen requerido de
acido sulfarico en las muestras. Las masas de los sobrenadantes se obtienen tras las
mediciones realizadas en la balanza analitica.

Masa de lodo &cido: Este valor de masa se obtiene tras la sustraccion entre
la masa medida de base lubricante y la masa medida de sobrenadante, tal como se

muestra en la siguiente ecuacion:

Masa de lodo acido
= Masa medida de base lubricante
— Masa medida de sobrenadante (2.4.4)
Masa pretendida de sobrenadante: Este valor hace referencia a una
estimacién para cada ensayo de la muestra, es decir, la masa pretendida para cada

ensayo proviene de la relacién de la masa medida de sobrenadante entre los seis
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ensayos totales, por lo explicado en el Apartado 2.2.2.3, como se muestra en esta

expresion matematica:

Masa medida de sobrenadante
6

Masa pretendida de sobrenadante = (2.4.5)

2.5 Mediciones y estimaciones de masa empleada de sobrenadante, masa
pretendida de arcilla, masa de medida de arcilla, masa de base lubricante
acabada, masade arcilla saturada y masa de sélidos no volatiles extraidos

paralos ensayos

Aligual que en la Seccion 2.4, para comprender como se ha procedido a obtener
los respectivos balances de materia por cada ensayo de las muestras objeto de
acabado, se presentan las definiciones béasicas de las diferentes medidas y
estimaciones:

Masa empleada de sobrenadante: En este punto debemos recordar que en el
Apartado 2.4 se conceptualiza a la masa pretendida de sobrenadante, siendo este un
valor referencial para cada ensayo de acabado. La masa empleada de sobrenadante
es aquella masa que se pesa en la balanza analitica y que debe aproximarse lo mas
posible a la masa pretendida de sobrenadante, por ende, cada ensayo posee un valor
anico en este punto.

Masa pretendida de arcilla: Esta cantidad se calcula mediante la siguiente

ecuacion:

Masa pretendida de arcilla = f » Masa empleada de sobrenadante (2.5.1)
En donde el factor al cual se le ha denominado “f’ corresponde al porcentaje masico
de arcilla que debe emplearse expresado en fraccion. Es decir, para los ensayos con
subindice 1, mismos que se ejecutan con un 5 % de concentracion masica de la
arcilla, el factor f es igual a 0,05, y para los ensayos con subindice 2 el factor f es 0,10
ya que estos ensayos se encuentran sometidos a la concentraciéon masica del 10 %
de arcilla. Evidentemente, la masa pretendida de arcilla es un valor referencial.
Masa medida de arcilla: Esta es la cantidad real que se afiade a la masa
empleada de sobrenadante en el ensayo. Este valor es medido en la balanza analitica

y es préximo al valor referencial de masa pretendida de arcilla.
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Masa de base lubricante acabada: Después de la segunda sedimentacién, al
separar la base lubricante limpia, esta se mide en la balanza analitica y corresponde
al producto final del proceso.

Masa de solidos no volatiles extraidos: Esta masa es la que ha sido
adsorbida por la presencia de arcillas. En primera instancia y gracias al balance de

materia, esta masa se calcula como indica la siguiente relacién matematica:

Masa de solidos no volitiles extraidos
= Masa empleada de sobrenadante
— Masa de base lubricante acabada (2.5.2)
Masa de arcilla saturada: Esta masa representa a la sumatoria de la masa
medida de arcilla y los solidos no volatiles adsorbidos por la misma, como se muestra

a continuacion:

Masa de arcilla saturada
= Masa medida de arcilla
+ Masa de sdlidos no volitiles extraidos (2.5.3)

Porcentaje de adsorcion: Se calcula mediante la formula:

., Concentracién masica de sélidos no volitiles extraidos
% Adsorcion = — — — — — * 100 %
Concentracion masica de solidos no volitiles inicial

Masa de solidos no volitiles extraidos
Masa de base lubricante acabada
Masa de lodo acido
Masa empleada de sobrenadante

¥ 100 % (2.5.4)
Porcentaje de rendimiento del proceso de acabado: Siendo este un

porcentaje Unico para cada codificacion de muestra y ensayo, se calcula con la

siguiente expresion:

% Rendimient Masa de base lubricante acabada 100 % (2.5.5)
_ % .5.
o endtmiento Masa empleada de sobrenadante °

2.6 Interpretacion de resultados

Una vez obtenidos los datos de la experimentacion, se tabularon dichos datos y
con el fin de poder realizar el balance de materia respectivo y para un correcto analisis

de resultados se utilizaron graficas que reflejaron el porcentaje de adsorcion
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correspondiente a cada arcilla utilizada para cada ensayo y también el porcentaje de
rendimiento de acabado del proceso, estudiando la tendencia de dichas graficas.

El cambio de coloracion de los productos finales se compara con la Escala
ASTM D1500 y la toma de decision para el olor se determina con la ejecucion de
media aritmética de las respuestas de los panelistas entrevistados. Ademas, se
tuvieron en cuenta otros parametros como la viscosidad y pH, para evidenciar qué
cambios hubo en dichos parametros o si estos fueron significativos o no en las

diferentes muestras que se trataron durante la realizacion del experimento.

2.7 Analisis de costos

Se realizo un analisis de costo a nivel de laboratorio, tomando en cuenta los
costos activos que embarcan todos los equipos de laboratorio, reactivos y materiales
requeridos para poder llevar a cabo la ejecucion del experimento. Esto se realizd con
la ayuda de Excel, donde se tabularon los costos y se comparo con cual de las arcillas
se obtuvo un menor gasto de inversion, y con la ayuda de las gréaficas, se determiné

la mejor opcion en cuanto a eficacia — precio.

21



CAPITULO 3

3. RESULTADOS

Para proceder con el analisis de resultados del proceso de acabado con el
sistema acido-arcilla, es decir, para poder contrastar el cambio de color y olor, asi
como también examinar el porcentaje de adsorcion de las arcillas empleadas en cada
ensayo de las respectivas muestras (con su determinado porcentaje masico de acido
sulfurico y arcilla), el porcentaje de rendimiento del proceso de acabado y la
verificacion de los demas parametros de calidad como la viscosidad cinematica y el

pH del producto final, primero ha sido necesario caracterizar las condiciones iniciales

de la base lubricante sujeta al mencionado proceso.

3.1 Andlisis de la Muestra Madre (base lubricante alimentada)

Tabla 3.1 Caracterizacion de la Muestra madre

Viscosidad a Viscosidad
Imagen Color Olor N a 100 °C pH
40 °C (cSt)
(cSt)
7,0 5 30,76 5,59 5

La Tabla 3.1 muestra en el campo de imagen la percepcion grafica del color
original de la Muestra Madre, misma que corresponde a un 7,0 en la Escala
Demostrativa de Colores para las Bases Lubricantes segun la ASTM D1500,
presentada en la Figura 2.1. La coloracion intensa para esta base lubricante se

encuentra estrictamente ligada a su resultado de olor, mismo que ha sido de 5 segun
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los resultados del panel sensorial, lo que significa que el olor de la misma fue
intolerablemente rancio.

De acuerdo con el parametro de viscosidad a 100 °C que se clasifica la base
lubricante alimentada al proceso como Tipo Liviana, pues como se ha especificado
en el Punto 1.4.2, la viscosidad cinematica en cSt para este tipo de bases debe
comprenderse entre 2 y 6,1 y la coloracién debe ser de maximo 2,0 en la Escala
ASTM D1500, por lo que claramente la base lubricante alimentada no cumple los
parametros de calidad de NTE INEN 2029-2018.

Simultaneamente, y aunque no forme parte de los objetivos del presente
proyecto integrador, el aseguramiento de la calidad del producto final también se
verifico con el parametro de viscosidad cinematica y el pH, cuyos resultados se
muestran en las Tablas 3.4 y 3.7, y que debieron permanecer practicamente
constantes para que la base lubricante terminada si pueda tener una segunda vida
atil. La medicion del pH sirvié a su vez para constatar que el proceso de acabado con
el sistema &acido-arcilla fue disefiado con las proporciones correctas de sus
componentes y para evitar un paso de neutralizacién o incluso la adicion de una

solucion amortiguadora que genere mas costos en el proceso.

3.2 Analisis delas Muestras 1y 3 (Original y Réplica con concentracion masica

de 3 % de acido sulfurico)
3.2.1 Acabado de color y olor

Tabla 3.2 Parametros de acabado para ensayos de la Muestra 1

Codificacion Imagen Color Olor

AL
(Atapulgita al
5 %)

4,0 3,0
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Az
(Atapulgita al
10 %)

15

3,0

B1
(Silica 40-
120 al 5 %)

B>
(Silica 40-
120 al 10 %)

1,0

3,0

1,0

2,0
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C:

(Silica 80- 1,0 2,0
120 al 5 %)

C2
(Silica 80- 1,0 2,0

120 al 10 %)

En la Tabla 3.2 resulta notorio el cambio de coloracion de los productos finales
de la Muestra 1 tras el atravesar el proceso de acabado. La Tabla en cuestibn muestra
gue solamente el ensayo A1 (atapulgita al 5 %) no cumplio con el estandar de color
de la Escala ASTM D1500, pues su resultado fue de 4,0 mientras que los demas
ensayos si alcanzaron el color deseado y en donde el ensayo que ofrecié un mejor
color fue el Cz (silica 80-120 al 10 %), con un resultado de 1,0. Esto ha sugerido en
primera instancia que la arcilla atapulgita no seria tan buen agente adsorbente como
lo son las silicas, lo cual se puede explicar en funcién al area superficial m?/g la cual
es mucho mayor en el caso de las silicas con respecto a la atapulgita.

En lo que respecta al olor de las bases acabadas, la Tabla 3.2 sefiala que este
cambi6 también debido al proceso de acabado y han perdido aquella calificacion de

“olor intolerablemente rancio”. Segun los resultados del panel sensorial de olor
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(mismos que pueden verificarse en el Apéndice B), el mejor aroma se consiguié en
los ensayos con silica 80-120 al 5 y 10 %, siendo ambos de escala 2,0, es decir,
bajamente rancio.

Ahora, se procede a presentar los cambios de color y olor para los ensayos de

la Muestra 3, que corresponde a la réplica de la Muestra 1:

Tabla 3.3 Parametros de acabado para ensayos de la Muestra 3

Codificacion Imagen Color Olor

G
(Atapulgita al
5 %)

2,5 3,0

G2
(Atapulgita al
10 %)

2,0 3,0
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Ha
(Silica 40-
120 al 5 %)

H2
(Silica 40-
120 al 10 %)

I1
(Silica 80-
120 al 5 %)

1,0 3,0
1,0 2,0
1,0 2,0
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I2
(Silica 80-
120 al 10 %)

1,0 2,0

Nuevamente se puede apreciar que en los resultados reflejados en la Tabla 3.3,
el ensayo réplica G: (atapulgita al 5 %) no ha cumplido con la coloracién requerida en
la Escala ASTM D1500 y, por ende, con la NTE INEN 2029-2018, siendo la coloracién
de este ensayo de 2,5. Las condiciones de concentracion de 3 % acido y de 10 % de
silica 80-120 en el ensayo Iz alcanzaron por segunda ocasion los parametros de
acabado mas satisfactorios de color y olor, siendo 1,0 y 2,0, respectivamente.

En este punto, ya se puede confirmar la reproducibilidad del experimento bajo
las condiciones de concentracion de acido y proporciones de arcilla nombradas con
anterioridad. Con el fin de corroborar qué tan viable fue el proyecto ejecutado, se
determinaron distintos parametros tales como el rendimiento del proceso y efectividad

de adsorcion de las diferentes arcillas utilizadas.
3.2.2 Porcentajes de adsorcién y rendimiento del proceso

Para cada ensayo de las Muestras 1 y 3 (original y réplica con concentracion
masica de acido de 3 %), se pueden visualizar los cambios de los porcentajes de
adsorcion y rendimiento en las Tablas D.1 y D.3, respectivamente. No obstante, el
analisis de reproducibilidad exige contrastar los resultados entre los ensayos
originales con los ensayos réplicas de las Muestras en cuestion.

A continuacién, se presentan los porcentajes de adsorcion obtenidos (para un
mayor detalle del calculo de los mismos, revisar el Apéndice C, mismo que se

encuentra detallado para todas las Muestras ademas del Apéndice D):
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Grafica 3.1 Contraste de porcentajes de adsorcion en los ensayos de las Muestras 1y

3 (original y réplica con concentracién méasica de 3 % de &cido sulfurico)
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0,
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Porcentaje de adsorcion

Al-G1 A2 -G2 B1-H1 B2-H2 Cl-11 C2-12
(Atapulgita 5%) (Atapulgita 10%) (Silica 40-120  (Silica 40-120  (Silica 80-120  (Silica 80-120
5%) 10%) 5%) 10%)

Tipo de arcilla

B Ensayos de Muestra 1 (Original: 3% acido sulfurico) M Ensayos de Muestra 3 (Réplica: 3% acido sulfurico)

La Grafica 3.1 muestra que en general los mas altos porcentaje de adsorcion
corresponden a ensayos con las silicas, siendo el mayor valor de 91,10 % para el
ensayo de la Muestra 1, C2, mientras que el valor mas bajo estd asociado a la
atapulgita.

Este comportamiento se explica en la capacidad de adsorcion de los agentes
adsorbentes usados, ya que la atapulgita en su composicién cuenta con silicatos,
mientras que las silicas 40-120 y 80-120 poseen mayormente aluminosilicatos y tal
cual se describi6 en el Apartado 1.4.4. Los silicatos, en presencia de cationes
hidrégeno se adaptan a formas fibrosas y los aluminosilicatos adquieren formas
reticulares, lo cual favorece la capacidad de adsorcidn y explica el incremento de los
porcentajes citados, sin mencionar que la investigacion bibliografica sefiala que la
atapulgita es mejor adsorbente de metales pesados que de sélidos sulfurados no

volatiles mayormente presentes en bases lubricantes con una primera vida util. La
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silica 80-120, por su parte, promueve mejores resultados que la silica 40-120 debido
a su mayor granulometria, es decir, la silica 80-120 ofrece una mayor superficie de
adsorbente.

Por otra parte, el contraste entre ensayos con atapulgita al 5 % en peso, silica
40-120 al 5y 10 % y silica 80-120 al 10 % muestran similitudes entre si, mientras que
los ensayos con atapulgita al 10 % vy silica 40-120 al 10 % presentan variaciones
considerables en el porcentaje de adsorcién. Estos cambios notorios pueden ser
debido a errores durante la experimentacién, tales como la variacion de la
temperatura de adsorcion, pérdida de masa de arcilla durante la alimentacién al paso
de acabado e incluso una agitacion no rigurosa.

A continuacion, se exponen los resultados de porcentaje de rendimiento del
proceso:

Gréfica 3.2 Contraste de porcentajes de rendimiento del proceso de acabado en los

ensayos de las Muestras 1y 3 (original y réplica con concentracion masica de 3 % de

acido sulfarico)
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5%) 10%) 5%) 10%)

Tipo de arcilla

M Ensayos de Muestra 1 (Original: 3% acido sulfurico) M Ensayos de Muestra 3 (Réplica: 3% acido sulfurico)
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Los porcentajes de rendimiento del proceso de acabado de los ensayos
originales y réplicas de las Muestras 1 y 3 mostrados en la Gréfica 3.2 presentan
similitud entre si. Si se contrastan los porcentajes de adsorcién de la Grafica 3.1y el
de rendimiento de la Gréafica 3.2, se evidencia una relacion inversamente
proporcional, esto se debe a que entre mas sélidos no volatiles sean captados por las
arcillas, la masa del producto final disminuye. En otras palabras, la diferencia de los
porcentajes de rendimiento, para todos los ensayos de las Muestras, no significa que
la ejecucion del proceso de acabado con determinadas condiciones de operacion,
pues en el ensayo C2, en donde se obtuvo el mayor porcentaje de adsorcion y
superiores acabados de color y olor, el porcentaje de rendimiento fue el menor en el
contraste, siendo este igual a 73,67 %, aun asi, un porcentaje bastante alto en la

practica.
3.2.3 Verificacién de parametros adicionales de calidad

Tabla 3.4 Parametros de verificacion para ensayos de las Muestras 1y 3

Ensayos de Muestra 1 (Original: 3% acido | Ensayos de Muestra 3 (Réplica: 3% acido
sulfarico) sulfarico)
Viscosidad | Viscosidad Viscosidad | Viscosidad
Codificacion| a40°C a 100 °C |pH|Codificacion| a40°C al00°C |[pH
(cSt) (cSt) (cSt) (cSt)
A1 G
(Atapulgita 27,97 5,26 5 | (Atapulgita 28,35 5,30 5
5%) 5%)
Az G2
(Atapulgita 27,87 5,25 5 | (Atapulgita 27,94 5,26 5
10%) 10%)
B1 Hi
(Silica 40- 27,76 5,23 5 (Silica 40- 27,80 5,24 5
120 5%) 120 5%)
B2 H2
(Silica 40- 27,70 5,23 5 (Silica 40- 27,60 5,22 5
120 10%) 120 10%)
Cu1 I1
(Silica 80- 26,58 5,10 5 (Silica 80- 27,41 5,19 5
120 5%) 120 5%)
Cz I2
(Silica 80- 26,32 5,06 5 (Silica 80- 27,20 5,17 5
120 10%) 120 10%)
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Las Tablas 3.4 ha permitido la verificacion del cumplimiento de los demas
parametros de calidad de las bases lubricantes. Todos los resultados de viscosidad
cinemética a 100 °C se encuentran dentro del intervalo de la normativa NTE INEN
2029-2018, que es de 2 a 6,1 cSt. Por su parte, la adicion de &acido sulfarico
concentracion masica del 3 % no presentd ningun efecto en el producto final, al ser
una concentracion muy baja. EI pH aparenta permanecer constante, aunque
evidentemente deben existir variaciones en decimales del mismo que se desconocen
por limitacién de un potenciometro y la medicién del parametro en cuestion por tirillas.

Se prosigue con la presentacion de los resultados de las Muestras 2 y 4,
correspondientes a los ensayos llevados a cabo con una concentracion masica de
acido sulfarico del 1 %.

A continuacion se presentan los resultados para los ensayos de las Muestras y
4.

3.3 Anadlisis delas Muestras 2y 4 (Original y Réplica con concentracion méasica

de 1 % de acido sulfurico)
3.3.1 Acabado de color y olor

Tabla 3.5 Parametros de acabado para ensayos de la Muestra 2

Codificacion Imagen Color Olor

D1
(Atapulgita al
5 %)

4,0 3
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D2
(Atapulgita al
10 %)

3,0

E:
(Silica 40-
120 al 5 %)

2,5

E>
(Silica 40-
120 al 10 %)

2,0
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F1

(Silica 80- 2,0 2
120 al 5 %)

F2
(Silica 80- 15 2

120 al 10 %)

Los ensayos correspondientes a la Muestra 2, en la Tabla 3.5 muestran que a
partir del ensayo E2 se obtuvieron colores dentro de la norma INEN 2029-2018 (color
igual o menor a 2,0 en la Escala ASTM D 1500), y que los ensayos D1, D2 y E1 no
proporcionan un buen acabado de este parametro de calidad. Esto se debi6 a la
concentracion masica de acido sulfarico afadida, que fue de 1 %, al ser menor que la
de 3 %, no proporciona tantos iones H* en el sobrenadante, por lo que la activacion
de las superficies adsorbentes de las arcillas también fue menor, lo que significa que
no se adsorbieron tantos soélidos no volatiles como en los ensayos de las Muestras 1
y 3. Mientras tanto, en lo que compete al parametro de olor, las proporciones masicas
de silica 80-120 otorgé aromas bajamente rancios (un 2,0 en la escala del panel
sensorial).

A continuacién, se procede a presentar los cambios de color y olor para los
ensayos de la Muestra 4, que corresponde a la réplica de la Muestra 2:
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Tabla 3.6 Parametros de acabado para ensayos de la Muestra 4

Codificacion Imagen Color Olor

J1
(Atapulgita al
5 %)

3,0 3,0

J2
(Atapulgita al
10 %)

2,5 3,0

K1
(Silica 40-
120 al 5 %)

2,0 3,0
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K>
(Silica 40-
120 al 10 %)

2,0 3,0

L1
(Silica 80-
120 al 5 %)

2,0 2,0

Lo
Silica 80-120
al 10 %)

15 2,0

Como puede observarse en la Tabla 3.6, el parametro de color de los ensayos
de la Muestra 4 con silica 40-120 y silica 80-120 cumplen lo estipulado en la normativa

INEN 2029-2018, pero el olor mas suave se obtuvo con la silica 80-120 y bajo sus
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dos concentraciones masicas. Por lo tanto, la arcilla silica 80-120 se constituye como

el mejor agente adsorbente.
3.3.2 Porcentajes de adsorcién y rendimiento del proceso

Es menester comparar los porcentajes de adsorcién para los ensayos de la
Muestra 2 y 4, original y réplica de concentracion de acido sulftrico al 1 %,
respectivamente, para la identificacion de perturbaciones dentro de las

experimentaciones y consolidar la reproducibilidad del proceso de acabado.

Grafica 3.3 Contraste de porcentajes de adsorcion en los ensayos de las Muestras 2y
4 (original y réplica con concentracién masica de 1 % de acido sulfurico)
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Tipo de arcilla

M Ensayos de Muestra 3 (Original: 1% acido sulfurico) ™ Ensayos de Muestra 4 (Réplica: 1% acido sulfurico)

Se han mostrado los resultados para los ensayos réplicas de las Muestras 2 y
4, a las cuales se les afiadio las mismas cantidades en de concentracion masica de
acido. Los ensayos con silica 40-120 mostraron diferencias significativas a causa de

una agitacién durante el acabado, que tuvo que ajustarse debido a salpicaduras de la

37



arcilla en cuestion a los alrededores del contenedor del sobrenadante de base
lubricante a tratar.

Resulta notorio que el mayor porcentaje de adsorcion con una concentracion
masica de acido sulfarico del 1 % corresponde al ensayo réplica L2, siendo igual a
90,61 %. Sin embargo, este porcentaje de adsorcion es menor al obtenido con una
concentracion de acido sulftrico de 3 %, el cual corresponde al ensayo original de la
Muestra 1, C2, con valor del 91,10 %.

La reproducibilidad del experimento se asegura gracias al contraste de los
porcentajes de rendimiento del proceso de los ensayos de las Muestras 2 y 4, tal

como se muestra en la Grafica 3.4

Grafica 3.4 Contraste de porcentajes de rendimiento del proceso de acabado en los
ensayos de las Muestras 2y 4 (original y réplica con concentracién masica de 1 % de

acido sulfurico)
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La Grafica 3.4 muestra que las variaciones entre los porcentajes de rendimiento
para los ensayos de las Muestras 2 y 4 son muy bajas, y aunque dichos porcentajes
con la arcilla silica 80-120 sean los menores (74,64 % y 74,42 % para F2y Lo,
respectivamente), es cierto que el acabado de color y olor, incluso para una
concentracion de acido sulfarico de 1 % p/p se propicié con resultados muy cercanos
a los de los ensayos C:e Iz de las Muestras 1y 3, con concentracién masica de acido

sulftrico del 3 %.
3.3.3 Verificacion de parametros adicionales de calidad

Finalmente, se debié comprobar que la adicion de componentes no afectara la
viscosidad cinematica ni el pH del producto terminado de cada ensayo de las
Muestras 2 y 4, tal cual se corrobor6 en la Seccion 3.2.3 con los ensayos de las

Muestras 1y 3:

Tabla 3.7 Parametros de verificacion para ensayos de las Muestras 2y 4

Ensayos de Muestra 4 (Original: 1% 4cido | Ensayos de Muestra 4 (Réplica: 1% &cido
sulfdrico) sulfdarico)
Viscosidad | Viscosidad Viscosidad | Viscosidad
Codificacion| a40°C a 100 °C |pH |Codificacion| a40°C aloo°C |pH
(cSt) (cSt) (cSt) (cSt)
D1 J1
(Atapulgita 30,01 5,50 5 | (Atapulgita 29,89 5,49 5
5%) 5%)
D2 J2
(Atapulgita 29,86 5,48 5 | (Atapulgita 29,68 5,46 5
10%) 10%)
E:1 K1
(Silica 40- 29,72 5,47 5 (Silica 40- 29,52 5,44 5
120 5%) 120 5%)
E2 K2
(Silica 40- 29,54 5,44 5 (Silica 40- 29,42 5,43 5
120 10%) 120 10%)
F1 Ly
(Silica 80- 29,49 5,44 5 (Silica 80- 29,28 5,41 5
120 5%) 120 5%)
F2 L2
(Silica 80- 29,33 5,42 5 (Silica 80- 29,22 5,41 5
120 10%) 120 10%)

Podemos comprobar que la viscosidad cinematica, tanto a 40 como a 100 °C

para los ensayos de las Muestras 2 y 4 permanecieron practicamente inmutables y
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gue al ser la concentracién de acido sulfarico tan baja dentro de la solucién de base
lubricante a acabar, el pH no se ve afectado y no se requiere la adicion de un

amortiguador o algin procedimiento extra de neutralizacion.

3.4 Disposicion final de los subproductos obtenidos del proceso de acabado

de la base lubricante

El proceso de acabado de una base lubricante genera varios subproductos,
como las arcillas agotadas de blanqueo usadas para aclarar el producto final y las
borras acidas, que deben ser aprovechados con el fin de tener un proceso “mas
limpio” y mas amigable con el medio ambiente.

Hace unos afios sélo existian dos posibles destinos finales para los desechos
producidos durante el proceso de acabado de las bases, se vertian dichos
subproductos en la tierra o directamente al mar. Estas acciones causaban un acto
impacto ambiental ya que, al depositarlo en la tierra o mar, éstas se contaminaban
debido a que estos desechos tienen un bajo nivel de biodegradacién, ademas cuando
entra en contacto con el agua, se crea una pelicula que evita que circule el oxigeno,
(Torres, 2014). Actualmente, estas arcillas y borras acidas son depositadas en un
relleno de seguridad ya que son clasificadas como desechos peligrosos.

Con el fin de aprovechar estos subproductos, se han estudiado a lo largo de los
afos distintas maneras de aprovecharlos, entre esos se destacan:

— Neutralizacién de las borras acidas: Este proceso se basa en la
neutralizacion por medio de un lavado usando una solucion alcalina, con el fin
de disminuir el acido sulfarico presente en este subproducto y una vez
finalizado el lavado se obtiene lo que se conoce como alquitranes recuperados,
los cuales se dejan secar durante aproximadamente 12 horas para luego ser
caracterizados; todo esto con el fin de poder tener una mejor manipulacién y
realizar los andlisis adecuados para la determinacion de su uso idéneo como
material asfaltico (Gorvefia, 2015).

— Regeneracion de arcillas agotadas: Para este proceso se utiliza una
extraccion donde se requiere de un solvente organico con el objetivo de
remover el aceite contenido en las arcillas, luego se aplica una reactivacion
acida donde la arcilla obtenida del paso anterior es sometida a un tratamiento

con una solucion acida para finalmente someterla a un tratamiento térmico
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donde son calentadas a altas temperaturas (260-760 °C durante
aproximadamente 4 horas), este proceso tiene un alto porcentaje de eficiencia

en comparacion a una arcilla sin uso previo (Gorvefia, 2015).
3.5 Analisis de costos

La siguiente tabla resumen los costos activos para el tratamiento de acido —
arcilla de una base lubricante re-refinada, tomando en cuenta cada equipo, material y

reactivo empleado durante el desarrollo del experimento:

Tabla 3.8 Costos activos de equipos de laboratorio

) . Precio o
Equipo Detalle Cantidad o IVA Precio Final
Unitario
Plancha de
. L $ $ $
calentamiento | HBS Clasico 1
o 328,00 39,36 367,36
y agitacion
Balanza
_ JOAN LAB, $ $ $
analitica } o 1
o display digital 250,00 30,00 280,00
digital
Campana de
- $ $ $
extraccion de BIOBASE 1
1.800,00 216,00 2.016,00
gases
$
TOTAL
2.663,36
Tabla 3.9 Costos activos de reactivos de laboratorio
Precio Precio
Reactivo Detalle Cantidad o IVA )
Unitario Final
Acido sulfurico al _ $ $ $
Presentacion 2.5 L 1
98% 28,00 3,36 31,36
) Solido pulverizado, 1 $ $ $
Silice gel 40-120 ) 1
kilogramo 1,10 0,13 1,23
} Solido pulverizado, 1 $ $ $
Silice gel 80-120 ) 1
kilogramo 3,31 0,40 3,71
. ) $ $ $
Atapulgita Grano, 1 kilogramo 1
1,32 0,16 1,48
$
TOTAL
36,30
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Tabla 3.10 Costos activos de materiales de laboratorio

) ) Precio Precio
Materiales Detalle Cantidad o IVA _
Unitario Final
, ) o $ $
Barra agitadora HAIJU, tipo-C iman 1 $ 56,00
50,00 6,00
. L $ $
Pipeta de 1 mL Clase A, vidrio 1 $11,20
10,00 1,20
. . $ $
Pipeta de 10 mL Clase A, vidrio 1 $11,20
10,00 1,20
L . . $ $
Vidrio reloj 150 mm, céncavo 3 $ 26,88
8,00 0,96
Vaso de precipitacion o $ $
Huke, vidrio 2 $17,92
500 mL 8,00 0,96
Vaso de precipitacion o $ $
Huke, vidrio 6 $ 40,32
100 mL 6,00 0,72
TOTAL $ 163,52

Tabla 3.11 Costo de reactivos para el proceso de mayor eficacia para 1 kg de base

tratada
Precio Precio
Materiales Detalle Cantidad IVA
Unitario Final
) S $ S
Acido Sulfurico Cantidad en mL
16,3 0,0112 0,0013 0,18
_ _ $ $ $
Silice 80-120 Cantidad en g
100 0,0033 0,0004 0,33
S
TOTAL 0,52

Se puede apreciar que se requiere un total de $2.863,18 entre la suma de todos

los costos activos a nivel de laboratorio, donde estos incluyen los equipos y materiales

minimos requeridos. Cabe recalcar que el procedimiento desarrollado en esta

investigacion requirid de equipos y materiales basicos presentes en cualquier

laboratorio de quimica. Si nos centramos netamente en los costos de los reactivos

utilizados, se puede apreciar que no se requiere de una alta inversion econémica para

poder darle el acabado apropiado a una base lubricante re-refinada, ya que se

42




necesita Unicamente el 4cido sulfurico al 98% junto con la arcilla con la que se obtuvo
el mejor resultado, en este caso es la silice gel 80-120, obteniendo asi un
requerimiento econémico de $0,52 para poder tratar 1 kg de base lubricante con el fin

de eliminar el color y olor.
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CAPITULO 4

4. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

El acabado de las bases lubricantes es esencial para poder aportar una mejor
apariencia al producto final, mejorando asi también la calidad de dicho producto. El
meétodo utilizado para el alcance del acabado deseado fue el uso de acido — arcilla,
donde se obtuvo una alta efectividad de remocion de los parametros de color y olor
como se esperaba, aunque se generaron desechos peligrosos tales como la borra
acida y la arcilla agotada. Sin embargo, existen métodos como la neutralizacion de la
borra acida y la regeneracion de la arcilla agotada, para poder darle un uso a dichos

subproductos y asi poder mitigar el impacto ambiental de los mismos.
4.1 Conclusiones

— Se ha desarrollado un proceso de acabado de color y olor de bases lubricantes
a nivel de laboratorio gracias al disefio del mencionado proceso con un sistema
“acido-arcilla”. Este proceso constd de cinco etapas: el pre-tratamiento, en
donde se mezcla la base lubricante alimentada con una concentracion masica
de 1 0 3 % de &cido sulfarico al 98 % de pureza, la primera sedimentacion y
decantacion, cuando se separa la borra/lodo acido del sobrenadante, el
acabado, paso donde la arcilla especifica es alimentada al proceso bajo una
concentracion masica del 5 0 10 % y en donde las condiciones de operacion
Optimas son una temperatura de adsorcion de 110 °C, un tiempo de adsorcién
de 25 minutos y agitacion constante de 300 rpm, la segunda sedimentacién y
decantacion, en donde se separa el producto terminado que es la base
lubricante acabada de las arcillas saturadas, Ultimas que se destinan a la etapa
final de almacenamiento al igual que las borras acidas para una posterior
disposicion.

— Las pruebas de laboratorio realizadas ayudaron a determinar que,
considerando la concentracion masica de acido, el tipo de arcilla y su
respectiva concentracion masica, los mas sobresalientes resultados se
obtuvieron con una concentracion masica de acido sulfarico del 3 % y una

concentracidon masica de arcilla silica 80-120 del 10 %. Los mencionados
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resultados reflejaron un porcentaje de adsorciéon de 91,10 %, un porcentaje de
rendimiento 73.67 % y un acabado de color igual a 1,0 y de olor nivel 2,0
(bajamente rancio), lo cual establecié que el producto final del proceso de
acabado con el sistema acido-arcilla propuesto cumple a cabalidad con lo
sefialado en la Normativa Técnica Ecuatoriana NTE INEN 2029-2018.

— Se ejecuto un analisis de costos en el proceso con el uso de diferentes arcillas
tales como atapulgita, silica 40-120 y silica 80—-120, donde se evidencié un
mejor resultado, en cuanto a eficacia porcentaje de adsorcion de 91,10 %, con
la silica 80 -120 y un precio relativamente econémico de $0,053. Este precio
abarca 2,5 L de &cido sulfarico y 1 kg de silice, usado para el tratamiento de
1,75 L de base lubricante; cabe mencionar que solo se usaron 15,23 mL de
acido sulfarico al 98 %.

— Se realizé el estudio bibliografico de la posible disposicién final de los
subproductos generados en el proceso, proponiendo asi la neutralizacion de la
borra 4cida para su posterior uso en material asfaltico y la regeneracion de la
arcilla agotada donde se obtiene una alta eficiencia y se obtiene una arcilla con
caracteristicas similares a una arcilla sin previo uso. Con esto, se pretende
mitigar el impacto ambiental que pueden generar estos subproductos

obtenidos a lo largo del proceso de acabado de la base lubricante.
4.2 Recomendaciones

— Para un andlisis exhaustivo de la capacidad de adsorcién de las arcillas
empleadas durante la ejecucion del proceso de acabado, es necesario realizar
mediciones de la concentracion inicial de soélidos no volatiles dentro de la
solucién de la base lubricante y estas mediciones deben hacerse con ayuda
de equipos pertinentes y andlisis de laboratorio. De la misma manera, las
concentraciones en el equilibrio también deben ser medidas bajo las mismas
normativas para asi poder construir isotermas de adsorcion.

— Las condiciones de almacenamiento de la arcilla silica 80-120, que se
determind es la mas 6ptima para la ejecucion del acabado con el sistema
acido-arcilla, debe estar sujeta a controles para evitar su contacto directo con

el medio circundante, ya que este tipo de arcilla es higroscépica.
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— Se recomienda recolectar los subproductos obtenidos del proceso en envases
debidamente etiquetados y sellarlos correctamente, con el fin de evitar
derramamientos y asi, poder aplicar una correcta disposicion final de dichos
subproductos o en su lugar entregar dichos desechos a un gestor autorizado,
para mitigar el impacto ambiental del proceso desarrollado. La mejora del
sistema de acabado de bases lubricantes con el combinado &acido-arcilla
debera incluir una quinta etapa, correspondiente al tratamiento de los lodos y
las arcillas saturadas.

— Se recomienda adaptar el sistema de acabado de bases lubricantes con el
combinado acido-arcilla de un nivel de laboratorio hacia una escala de planta

piloto.
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APENDICES

Apéndice A. Diagrama de flujo del sistema de acabado de bases lubricantes con sistema acido-arcilla
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Apéndice B. Resultados del panel sensorial de olor
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Apéndice C. Mediciones y estimaciones de masa de sobrenadante y volumen de

acido sulfurico para las Muestras

Tabla C.1 Muestra 1 (Original con concentracion masica de acido sulfarico del 3%)

Descripcién Masa (9) Volumen (mL)
Masa preterjdlda de base 350,000 )
lubricante
Masa me@da de base 349,451 )
lubricante
Masa requerida de acido
sulfdrico al 98 % 10,484 -
Volumen requerido de
acido sulfarico al 98 % - 5,698
Masa medida de 336,296 )
sobrenadante
Masa de lodo acido 13,155 -
Masa pretendida de 56,049 )

sobrenadante

Tabla C.2 Muestra 2 (Original con concentracion masica de acido sulfurico del 1%)

Descripcién Masa (g) | Volumen (mL)
Masa prletendlda de base 350,000 )
ubricante
Masa medﬂa de base 350,031 )
lubricante
Masa requerida de acido 3.500 )

sulfarico al 98 %

Volumen requerido de
acido sulfarico al 98 %

1,902




Masa medida de

sobrenadante 343,522 )
Masa de lodo acido 6,509 -
Masa pretendida de 57254 i

sobrenadante

Tabla C.3 Muestra 3 (Réplica con concentracion masica de acido sulfarico del 3%)

Descripcion Masa (g) |Volumen (mL)
Masa pretend|da de base 350,000 )
lubricante
Masa [ned}da de base 351,097 )
ubricante
Masa requerida de acido
sulfdrico al 98 % 10,533 -
Volumen requerido de
acido sulfarico al 98 % i 5724
Masa medida de 338.367 )
sobrenadante
Masa de lodo &cido 12,730 -
Masa pretendida de 56,395 )

sobrenadante

Apéndice C.4 Muestra 4 (Réplica con concentracion masica de acido sulfurico del 1%)

Descripcion

Masa (g)

Volumen (mL)

Masa pretendida de base
lubricante

350,000




Masa medida de base

lubricante 350,852 )
esa eI | ason |
acdo suftrco al98% | - 1.907
Masa medida de 342.326 )
sobrenadante
Masa de lodo &cido 8,526 -
Masa pretendida de 57054 )

sobrenadante




Apéndice D. Porcentaje de adsorcién y rendimiento del proceso de acabado para ensayos de la Muestras

Tabla D.1 Muestra 1 (Original con concentracién mésica de acido sulfarico del 3 %)

c

\O .

= Masa - Porcentaje de
S empleada de Mas_a Masa medida Masa _de base Masa de arcilla Masa de §9I|dos Porcentaje de | rendimiento del
L pretendida de . lubricante no volatiles 8

= | sobrenadante arcilla (g) de arcilla (g) acabada (q) saturada (Q) extraidos (g) adsorcion proceso de
S @) g9 9 9 acabado

O

A1 56,000 2,800 2,801 49,386 6,614 3,813 32,87% 88,19%

Az 56,024 5,602 5,602 43,176 12,848 7,246 71,47% 77,07%

B 56,043 2,802 2,809 48,146 7,897 5,088 45,02% 85,91%

B2 56,055 5,606 5,600 42,750 13,305 7,705 76,80% 76,26%

Ca 56,098 2,805 2,815 49,249 6,849 4,034 34,93% 87,79%

C2 54,080 5,408 5,410 39,841 14,239 8,829 91,10% 73,67%

Nota: La diferencia entre la masa medida de sobrenadante con la suma de las masas empleadas del sobrenadante corresponde a la acumulacion del mismo para cada Muestra, en términos de

balance de materia.




Tabla D.2 Muestra 2 (Original con concentracion masica de acido sulfurico del 1 %)

c .

:8 Masa Masa . Masa de base . Masa de sdlidos . Porce.nt.aje de
ISt empleada de . Masa medida . Masa de arcilla Y Porcentaje de rendimiento
2 pretendida de . lubricante no volatiles ..

= | sobrenadante . de arcilla (g) saturada (g) i adsorcion del proceso de
° arcilla (g) acabada (g) extraidos (g)

8 (g) acabado
D 57,266 2,863 2,862 51,896 5,370 2,508 21,04% 90,62%

D, 57,295 5,730 5,723 47,523 9,772 4,049 37,11% 82,94%

E: 57,333 2,867 2,863 49,814 7,519 4,656 40,74% 86,89%

E> 57,242 5,724 5,727 43,674 13,568 7,841 78,12% 76,30%

F1 56,941 2,847 2,824 45,559 11,382 8,558 81,31% 80,01%

F2 54,603 5,460 5,469 40,757 13,846 8,377 85,31% 74,64%

Nota: La diferencia entre la masa medida de sobrenadante con la suma de las masas empleadas del sobrenadante corresponde a la acumulacion del mismo para cada Muestra, en términos de

balance de materia.



Tabla D.3 Muestra 3 (Réplica con concentracién masica de acido sulfarico del 3 %)

S Masa Porcentaje
Q Masa , Masa de base . Masa de sélidos : de

o empleada de . Masa medida de ; Masa de arcilla - Porcentaje de T

2 pretendida de . lubricante no volatiles : rendimiento
& | sobrenadante . arcilla (g) saturada (g) : adsorcion

° @) arcilla (g) acabada (g) extraidos (Q) del proceso
8 g de acabado
G1 56,438 2,822 2,819 50,090 6,348 3,529 31,24% 88,75%
G2 56,338 5,634 5,636 46,662 9,676 4,040 38,32% 82,83%
H1 56,368 2,818 2,816 47,260 9,108 6,292 58,95% 83,84%
H2 56,592 5,659 5,650 43,630 12,962 7,312 74,50% 77,10%

l1 56,398 2,820 2,822 45,998 10,400 7,578 72,99% 81,56%

2 54,174 5,417 5,415 40,788 13,386 7,971 83,17% 75,29%

Nota: La diferencia entre la masa medida de sobrenadante con la suma de las masas empleadas del sobrenadante corresponde a la acumulacion del mismo para cada Muestra, en términos de

balance de materia.



Tabla D.4 Muestra 4 (Réplica con concentracién masica de acido sulfarico del 1 %)

c

Ne) .

g | Masaempleada Masa . Masa de base . Masa de sélidos . Porcentaje de
< de : Masa medida ; Masa de arcilla - Porcentaje de rendimiento
= pretendida de . lubricante no voléatiles 2

= sobrenadante arcilla (g) de arcilla (g) acabada (q) saturada (g) extraidos (q) adsorcion del proceso de
3 (9) 9 9 9 acabado

O

J1 57,045 2,852 2,851 51,450 5,595 2,744 23,90% 90,19%

J2 57,098 5,710 571 46,089 11,009 5,299 51,57% 80,72%

K1 57,040 2,852 2,892 46,574 10,466 7,574 72,87% 81,65%

Kz 57,047 5,705 5,709 46,588 10,459 4,750 45,69% 81,67%

L1 57,031 2,852 2,851 45,607 11,424 8,573 84,21% 79,97%

L2 55,142 5,514 5,520 41,038 14,104 8,584 90,61% 74,42%

Nota: La diferencia entre la masa medida de sobrenadante con la suma de las masas empleadas del sobrenadante corresponde a la acumulacién del mismo para cada Muestra, en términos de

balance de materia.




Apéndice E. Evidencias fotograficas varias

Ensayos parala Muestra 1 (Original con concentracién méasica de acido sulfurico del 3 %)

Ensayos para la Muestra 2 (Original con concentracion masica de acido sulfdrico del 1 %)



Ensayos parala Muestra 3 (Réplica con concentracién masica de acido sulfarico del 3 %)

Ensayos parala Muestra 4 (Réplica con concentracién masica de acido sulfarico del 1 %)



Panelistas en prueba sensorial de olor de bases lubricantes



	RESUMEN
	ABSTRACT
	ÍNDICE GENERAL
	ABREVIATURAS
	SIMBOLOGÍA
	ÍNDICE DE FIGURAS
	ÍNDICE DE GRÁFICAS
	ÍNDICE DE TABLAS
	CAPÍTULO 1
	1. Introducción
	1.1 Descripción del problema
	1.2 Justificación del problema
	1.3 Objetivos
	1.3.1 Objetivo General
	1.3.2 Objetivos Específicos

	1.4 Marco teórico
	1.4.1 Conceptos básicos y generalidades de las bases lubricantes
	1.4.2 Re-refinación de bases lubricantes usadas y sus propiedades físicas más destacadas
	1.4.3 Tipos de tratamientos para el acabado del aceite lubricante re-refinado
	1.4.3.1 Proceso BERC
	1.4.3.2 Proceso PROP
	1.4.3.3 Proceso Safety Kleen
	1.4.3.4 Proceso IFP

	1.4.4 Acabado de color y olor de las bases lubricantes re-refinadas mediante un sistema ácido-arcilla


	CAPÍTULO 2
	2. Metodología
	2.1 Recolección de información
	2.2 Diseño de experimento
	2.2.1 Determinación del número de ensayos
	2.2.2 Descripción del diseño de experimento
	2.2.2.1 Pre-tratamiento con el ácido sulfúrico
	2.2.2.2 Primera sedimentación y decantación
	2.2.2.3 Acabado
	2.2.2.4 Segunda sedimentación y decantación
	2.2.2.5 Caracterización del producto


	2.3 Experimentación
	2.3.1 Requerimientos del experimento
	2.3.2 Codificaciones de muestras y ensayos
	2.3.2.1 Codificaciones de las muestras
	2.3.2.2 Codificación de los ensayos


	2.4 Mediciones y estimaciones de masa de sobrenadante y volumen de ácido sulfúrico para las muestras
	2.5 Mediciones y estimaciones de masa empleada de sobrenadante, masa pretendida de arcilla, masa de medida de arcilla, masa de base lubricante acabada, masa de arcilla saturada y masa de sólidos no volátiles extraídos para los ensayos
	2.6 Interpretación de resultados
	2.7 Análisis de costos

	CAPÍTULO 3
	3. Resultados
	3.1 Análisis de la Muestra Madre (base lubricante alimentada)
	3.2 Análisis de las Muestras 1 y 3 (Original y Réplica con concentración másica de 3 % de ácido sulfúrico)
	3.2.1 Acabado de color y olor
	3.2.2 Porcentajes de adsorción y rendimiento del proceso
	3.2.3 Verificación de parámetros adicionales de calidad

	3.3 Análisis de las Muestras 2 y 4 (Original y Réplica con concentración másica de 1 % de ácido sulfúrico)
	3.3.1 Acabado de color y olor
	3.3.2 Porcentajes de adsorción y rendimiento del proceso
	3.3.3 Verificación de parámetros adicionales de calidad

	3.4 Disposición final de los subproductos obtenidos del proceso de acabado de la base lubricante
	3.5 Análisis de costos

	CAPÍTULO 4
	4. Conclusiones y recomendaciones
	4.1 Conclusiones
	4.2 Recomendaciones

	BIBLIOGRAFÍA
	APÉNDICES

		2021-08-28T15:58:46-0500
	IRINA BEATRIZ LEON GONZALEZ


		2021-09-22T15:28:02-0500
	NADIA MAGALY FLORES MANRIQUE




