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PREFACIO

El siguiente trabajo presenta los resultados del proceso de desodorificacion de un combustible liquido
obtenido mediante la gasificacion de caucho. En donde se emplea el término de gasificacion en relacién a un
proceso pirolitico debido a que uno de sus productos es gaseoso. Por facilidad de la empresa se empleara el
término de gasificacion en vez de proceso pirolitico.

El combustible, al ser obtenido de una pirdlisis de caucho, presenta un olor similar a hule quemado, el
cual es percibido como olor desagradable debido a la presencia de compuestos sulfurados. Con el fin de
disminuir el aroma desagradable del combustible, el trabajo presenta una alternativa por medio de un proceso

de adsorcién utilizando carbén activado.
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RESUMEN

En el presente trabajo se buscé la desodorificacion de un combustible liquido proveniente de la
gasificacién del caucho por medio de la extraccion de compuestos sulfurados. Esto se realizé determinando
el compuesto sulfurado causante del odor en el combustible liquido y la extraccion de dicho compuesto por
medio de un proceso de transferencia de masa que en este caso es un proceso de adsorcion empleando carbon
activado.

El proceso consistié en una mezcla de 8ml de combustible y 1.5g de carbédn activado. Esta se mezclo
durante un minuto para realizar la transferencia de masa de compuestos azufrados hacia el carbén.
Posteriormente para separar el carbén activado del combustible, se pasé la mezcla en un filtro de diez micras
para asegurar el paso Unicamente del combustible. La relacion obtenida anteriormente se corrobor6
previamente por medio de encuestas en las cuales se demostrd que las personas logran percibir un cambio
significativo en la disminucion del aroma.

Sabiendo que la relacion anterior es aceptada, se realiz6 un escalamiento de proceso, el cual consiste en
un tanque de mezclado y un filtro prensa para la separacion del carbén activado del combustible. El tanque
es de 0.87m de didmetro y de 1.04m de alto, posee un agitador de tipo turbina de aspas inclinadas de 445.81W
(0.60hp) de potencia.

De los resultados obtenidos se puede decir que la opcion del tanque de agitacion con carbén activado es
factible ya que logra disminuir el aroma del combustible sin embargo se recomienda probar realizar pruebas

con zeolitas u otro adsorbente que logre quitar por completo el aroma.



. INTRODUCCION

La produccion de combustible mediante la combustidn de neumaticos, es un proceso que aprovecha la
energia que se produce a través de la combustion de sus componentes. Este proceso se lleva a cabo por medio
de pirdlisis, el cual es un método especifico de la valorizacion energética por gasificacion.

Para llevar a cabo este tipo de proceso se debe de tener una temperatura de operacion de 673.15 a
1073.15 K (400 a 800°C) y con una velocidad rapida de enfriamiento para aumentar la produccion de
productos liquidos. La alimentacion en este caso debe ser de menor tamafio del de una llanta, para aumentar
la superficie de reaccion.

El combustible liquido que se obtiene es un liquido café con un odor fuerte, este contiene azufre al
0.71%. (MEM, 2014)

Los compuestos azufrados (o sulfurados) poseen un odor fuerte y en concentraciones grandes es tdxico.
Por lo que el presente trabajo tiene como objetivo la desodorificacion del combustible liquido proveniente
de la gasificacion de caucho por medio de la extraccidon de compuestos sulfurados. Para ella es necesaria la
aplicacion de un proceso de transferencia de masa para lograr extraer el compuesto predominante en el
combustible, que genera el mal olor.

Se determiné la composicion de dicho combustible por medio de un andlisis de cromatografia de gases,
el cual consistié en la volatilizacién de los componentes mediante el tiempo y por medio de su punto de
ebullicion, la determinacién cuantitativa de cada uno de sus componentes.

Para obtener mejores resultados en el analisis cromatografico, se realizaron destilaciones del
combustible y asi se logré la determinacion de compuestos sulfurados en él.

A partir de esto se selecciond la operacion de transferencia de masa para la separacion de este compuesto
del combustible. El cual consistié en un proceso de adsorcién donde el adsorbente utilizado fue el carbén
activado. Para saber si el cambio de la disminucién aromatica era perceptible se realizaron pruebas
organolépticas sencillas en las cuales se logré determinar la relacién de carbén activado/combustible
perceptible y aceptable.

Al ser el objetivo, buscar una solucion a la problematica del aroma en el combustible se realizé un

dimensionamiento del equipo necesario para 342.96Kg (100gal) de combustible al dia.



[l. OBJETIVOS

A. Objetivo general

Desodorificacion de un combustible liquido proveniente de la gasificacion del caucho por medio de la

extraccion de compuestos sulfurados.

B. Objetivos especificos

e Determinar el compuesto sulfurado causante del odor en el combustible liquido, mediante
analisis cromatograficos de gases y destilaciones.

e  Extraer el compuesto que genera el olor por medio de un proceso de adsorcion, para disminuir
el aroma en el combustible.

e Realizar un dimensionamiento de proceso de separacion para poder disminuir el olor presente

en el combustible liquido.



I1l.  JUSTIFICACION

En la actualidad, los combustibles son utilizados en todo el mundo, debido a que son la principal fuente
energética existente. Otorgan energia a los distintos medios de transporte, ayudan en el accionamiento de
maquinas o simplemente proporcionan energia térmica. Esto hace que los combustibles tengan una alta
demanda en el mercado (Srivastava & Hancsok, 2014)

Entre los combustibles mas utilizados se encuentra el combustible liquido o fuel oil, el cual es un
combustible que se obtiene mediante la destilacidn fraccionada de petréleo crudo. (Srivastava & Hancsok,
2014)

Kimura S. A. es una empresa que vende combustible liquido, pero a diferencia del combustible liquido
convencional, este se obtiene por medio de un proceso pirolitico utilizando caucho (conocido en la empresa
como gasificacion de caucho). Al ser su materia prima llantas, este combustible es considerado como

derivado de petréleo, sin embargo, es un método poco usual de extraccion de combustible.

Las ventajas que se obtienen de este tipo de combustible liquido son, el bajo punto de relampago, el cual
hace que el combustible pueda ser usado a temperatura ambiente, conservando sus propiedades, a diferencia
del bunker que necesita ser precalentado. A su vez, este combustible presenta una emisién baja de azufre a
comparacion de los demas. Esto ayuda a disminuir la contaminacién ambiental, siendo este su principal

atractivo a los consumidores.

Sin embargo, una de las propiedades que posee, el combustible liquido, es un fuerte aroma producido
por compuestos sulfurados, los cuales poseen un fuerte odor y a grandes concentraciones puede ser tdxico.

Lo que hace que este producto reduzca su atractivo al consumidor.

La importancia de este proyecto es proporcionar una alternativa a la empresa Kimura S. A., para
disminuir el aroma del combustible liquido.



IV. MARCO TEORICO

A. Combustible

La combustion toma lugar cuando un combustible, normalmente un combustible fésil, reacciona con el
oxigeno en el aire para producir calor. El calor que se genera por esta combustién es usado para la operacion
de diversos equipos. Los combustibles estan compuestos por los combustibles fosiles y los biocombustibles.
(Biarnes, 2015)

Los combustibles fosiles son el petréleo, el carbdn y el gas natural, estos estan formados de plantas de
hace muchos afios. Estos son un recurso no renovable, ya que a pesar de que estos recursos pueden renovarse,
toma mucho tiempo y actualmente se estan utilizando en grandes proporciones lo que puede causar que se
agoten. (Biarnes, 2015)

El petroleo provee el 38% de la energia total en el mundo. Pero este recurso cada vez es més dificil de
obtenerse ya que la mayoria de pozos producen cada vez menos petréleo al afio y no es muy fécil encontrar
nuevos yacimientos. (Jr, 2013)

Como remplazo de este, se tiene el gas natural. El gas ha tenido un alto crecimiento, como fuente de
energia, desde 1970. Sin embargo, el gas natural esta con el petréleo, lo que hace su extraccion dificil.
(Biarnes, 2015) (Jr, 2013)

El carbon, a diferencia de los anteriores, posee la ventaja de su existencia en abundancia. Por esta razon
su uso aumenta cada afio, a nivel mundial. Aproximadamente cuenta con una reserva de minimo 250 veces
la cantidad que se usa en un afio. El uso del carb6n en grandes cantidades presenta muchos problemas, uno
de ellos es el transporte, ya que requiere de grandes inversiones. También esta la probleméatica de las plantas
generadoras y las calderas operadas con carbén, ya que su operacion y construccién es de gran valor. Sin
embargo, el principal problema en el uso de carbdn, es el incremento de los niveles de dioxido de carbono
en la atmésfera, lo que produce contaminacién en el aire, destruccion de la tierra y dafio a las comunidades
bioticas. (Jr, 2013)

B. Ruedas neumaticas

Las ruedas neumaticas estan compuestas por un aro o llanta, el cual es el responsable de contener el
neumatico, este esta formado por una cubierta que se describe como un cuerpo flexible, de forma toroidal, su
elemento principal es la carcasa. (Rodriguez, 2003)

La carcasa esta conformada por un tejido de alta resistencia a la traccion, formando lonas las cuales se
fijan a dos aros de cables de acero, que le da un acoplamiento firme que corresponde a los asientos de la
Ilanta. (Soriano & Ruiz, 2008)



1. Composicion

e Carcasa: lonas de cima o cintura. Esta compuesta por cables delgados de fibras textiles dispuestos en
angulos rectos y pegados al caucho.

e Lostalones: son la parte cubierta en contacto con la llanta.

e El cinturdn: lonas que forman un anillo superpuesto a la carcasa

e Banda de rodamiento: Es la parte de contacto al terreno, estd formada por una faja de goma aplicada
sobre las lonas de cima.

e Revestimiento interior: capa de goma de caucho sintético que hermetiza el neumatico. (Soriano & Ruiz,
2008)

Indicadores de desgaste

Escultura
\ Cima o banda de redamiento
Lonas de cima

Flanco
Lona de
carcasa

Takon

Interior de la %
cublerta

\
\\ Punta de talon
| \

| Aro

Corddn de cenirado \ Revestimento de goma Interior

Figura No. 1: Partes de un neumatico

(Soriano & Ruiz, 2008)

C. Productos obtenidos de neumaticos reciclados

Las llantas usadas pueden ser utilizadas para muchas cosas, se pueden reencauchar y seguir utilizandola,
de manera artesanal se realizan bolsas, mochilas, mesas, camas para animales, muebles, etc.

Se utilizan también para realizar loseta y adoquin de caucho, adoquin ecuestre o caucho granulado, para
la elaboracion de productos de construccion.

La Ilanta molida se puede utilizar en reductores de velocidad, muros anti ruido, asfalto, alfombras,
calzado, frenos, pavimentos, pistas deportivas, etc. (Castro, G. 2007)



En la actualidad se puede implementar también como fuente energética convirtiendo las llantas en

combustibles utilizando la pirdlisis.

D. Caracterizacion de la Materia Prima

El proceso pirolitico es una combustién sin presencia de oxigeno donde se emplean, en este caso, llantas
como materia prima. La eleccidn de la materia prima adecuada es en base a lo siguiente;

1. Tamafo de llanta

El tamafio de la llanta puede ser grande o pequefia, sin embargo, esta debe de poder ser fragmentada por
lo que se utilizan Ilantas de vehiculo para facilitar el corte. Se podria utilizar la llanta completa, en donde no
importaria el tamafio de la llanta mientras estas puedan ser introducidas en el reactor.

Para poder obtener una mayor conversién de producto liquido es necesario que la llanta este fragmentada
en trozos de 50X50mm. Generando una mayor area de contacto dentro del reactor y que se tenga un proceso

de produccién con mayor eficiencia.

2. Estado de la llanta

Las llantas pueden ser nuevas o recicladas, pero para disminuir costos se emplean llantas usadas.

E. Perfil técnico

Para iniciar se debe de extraer el alambre presente en las llantas, luego se fragmentan a trozos de
50x50mm. Estos trozos son transportados al reactor pirolitico con un catalizador de baja temperatura que
ayuda a remover el azufre por medio del uso de un alimentador automatico de sello caliente. El liquido
caliente se debe de bombear continuamente utilizando una bomba de alta temperatura al reactor de pirdlisis
para que circule el calor por el material. EI material tendrd una temperatura baja y constante la cual debe ser
determinada al inicio del proceso. (Monroy, n.d.)

Donde se obtienen los siguientes componentes:

Gas no condensado: Hz+CHq4 +(:2H4+(:;QHJ,+(:3I-IE;+C3H.5+C4H,3+C4ch|
- Carbén negro: C

- Componentes livianos del crudo: GHyr——CoHx

- Componentes diesel: CioHas——CopHaz

- Componente pesado: > CaHaz

Cuando se enfria el crudo se obtiene combustible liviano, diesel y gas no condensable. El gas se debe

de llevar a un sistema de lavado de gases para luego quemarlo en un horno. (Monroy, n.d.)



F. Gasificacion

Proceso que, por medio de la oxidacion parcial a temperatura elevada, convierte una materia prima, la
cual es generalmente so6lida, en un gas con un poder calorifico moderado, llamado syngas. Mientras que del
proceso pirolitico se puede obtener producto liquido, solido o gaseoso. (Castells & Garcia, 2012)

En la gasificacidn, la energia quimica contenida en el sélido pasa a ser energia quimica contenida en
gas. El gas es mas flexible a la hora de manipularlo. Para poder realizar una gasificacion se necesita que la
materia prima tenga un alto contenido de carbono. (Castells & Garcia, 2012)

G. Pirolisis

Es la degradacién térmica de biomasa, fracciones pesadas de petroleo, arenas petroliferas, esquisto
bituminoso, carbdn, etc. en ausencia de un agente oxidante. Este proceso tiene como resultado un producto
liquido. (Schobert, 2013)

El proceso de pirolisis, conducido sin una fuente externa adicional de hidrégeno, esta restringida por el
hidrégeno que esta disponible originalmente en la materia prima. Debido a que se debe tener una formacion
de productos ricos en alto contenido de hidrégeno H/C, se debe tener una materia prima con altos contenidos
de hidroégeno. Al no ser este el caso del caucho, la combustién pirolitica, produce liquidos, pero también se
obtiene un alto contenido de residuos sélidos. (Schobert, 2013)

El rendimiento de liquido que se obtiene es menor que el 50%, y normalmente se encuentra en un
intervalo de 20+£10%. Este proceso es un proceso sencillo para la obtencién de combustibles liquidos, sin
embargo, este proceso se realiza principalmente para la obtencion de los productos sélidos y gaseosos. El uso
de este método de obtencidn, no es econémico debido al alto nivel de desperdicio que se obtiene. (Schobert,
2013)

Normalmente, la materia prima posee 1-2% de nitrégeno, 1-5% de sulfuro y de 2-25% de oxigeno.
Algunos de estos compuestos, se incorporan en estructuras relativamente refractarias de la materia prima,
tales como benzoquinolina o dibenzotiofenos. Esto hace que sea normal obtener un liquido pirolitico con un
contenido alto de compuestos aromaticos, compuestos nitrogenados, azufrados y compuestos con oxigeno y
también que se tenga una viscosidad alta. Un beneficio de esto, es que la materia mineral se queda en el
producto sélido. (Schobert, 2013)

El liquido producido directamente del proceso pirolitico, no es apto para un uso directo combustible en
los equipos de combustidn estacionaria 0 motores. Por lo tanto, se requiere de procesos downstream para
garantizar la calidad técnica requerida en los combustibles liquidos y poder comercializarlo. (Schobert, 2013)

A temperaturas bajas, se puede refinar de manera exitosa y producir gasolina o diesel. Una de las
caracteristicas del combustible liquido pirolitico es su formacién de tar o alquitran crudo, el cual es una
mezcla liquida bituminosa, viscosa y negra, formada de hidrocarbonos y carbonos libres. Al pasar por un
proceso de refinado, lo que se busca es tratar este alquitran. (Schobert, 2013)

El tratamiento del alquitran crudo con hidréxido de sodio acuoso, remueve los fenoles y luego con una

combinacién apropiada de hidrotratamiento, se reduce el contenido de azufre y de nitrégeno. La
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hidrogenacion ayuda a saturar los compuestos aromaticos para abrir los anillos de cicloalcano o reduce el

tamafio de los alcanos, dando un combustible liquido limpio. (Schobert, 2013)

H. Destilacion simple

Meétodo utilizado para separar los componentes presentes en una solucién. Este método consiste en la
produccion de vapor por medio de la ebullicidn de la solucién liquida que se desea separa y la condensacion
de los vapores evitando que el liquido regrese nuevamente a la solucion liquida inicial. (McCabe, Smith,
Harriot, & Piombo Herrera, 2007)

El objetivo principal de la destilacion es separar una mezcla de distintos componentes por medio de las
volatilidades distintas de cada uno o simplemente para separar los materiales volatiles de los no volatiles.

(Quimica General Préctica, n.d.)

Figura No. 2 : Destilacion simple

(Analisis Ultravioleta-visible. la Teoria Y la Practica en El Ejercicio Profesional., n.d.)

I. Cromatografia de gases

Es un proceso de separacion donde se tiene una fase mavil, el cual es un gas, y una fase estacionaria, la
cual es un liquido no volatil o un sélido. (Harris, 2006)

En una cromatografia de gases, se hace pasar el analito (gas o liquido volétil) en forma gaseosa a través
de la columna, arrastrado por una fase movil gaseosa conocida como gas portador. (Harris, 2006)

Este tipo de cromatografia esta dividida en cromatografia gas-liquido de reparto y la cromatografia gas-
solido de adsorcion. En la primera, la fase estacionaria es un liquido no volatil que recubre la pared interior
de la columna o un soporte sélido, mientras que en la segunda el analito se adsorbe directamente sobre las
particulas solidas de la fase estacionaria. (Harris, 2006)

Para inyectar la muestra, se utilizan un septo, el cual es un diafragma de silicona, que pasa la muestra
del liquido o del gas a un inyector caliente, para evaporar la muestra. El vapor obtenido se arrastra a través
de la columna por el gas portador, ya sea helio, nitrdgeno o hidrdgeno, y los analitos después de separados
pasan a un detector, el cual proyecta la respuesta en una pantalla. (Harris, 2006)

Para que este proceso se lleve a cabo, la columna debe estar caliente, ya que si no lo esta los analitos no

alcanzan la presion de vapor adecuada y no eluyan en un tiempo razonable. El detector debe tener una
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temperatura superior a la que se esta utilizando n la columna para que los analitos se encuentren siempre en

forma gaseosa. (Harris, 2006)

J. Transferencia de masa

Operaciones que se caracterizan por transferir una sustancia a través de otras a escala molecular. La
transferencia de masa se da por resultado a la diferencia de concentraciones o gradiente, donde la sustancia
que se difunde abandona de mayor a menor concentracién. (Treybal, 1980)

La mayoria de operaciones de transferencia de masa que se utilizan, son para separar los componentes
de una solucién, esto por medio del contacto de la solucién a separarse con otra fase insoluble. Donde la
rapidez con la que un componente se transfiere de una fase a otra depende del coeficiente de transferencia de
masa y del grado de desviacion del sistema del equilibrio. Un proceso de transferencia termina cuando se
Ilega al equilibrio. (Treybal, 1980)

K. Extraccion de solventes

El término de extraccién de solventes, tiene muchos significados. Como en el caso del tratamiento del
carbon con un solvente para disolver algunos componentes del carbon. Este proceso requiere de varias
reacciones quimicas. El solvente se debe de remover para recuperar el extracto o la mezcla de solvente con
el extracto. Si el extracto se va a utilizar como combustible, se deben de realizar uno 0 mas procesos
downstream, para refinar y que se obtengan las especificaciones aceptables para el combustible. (Schobert,
2013)

También se puede utilizar un tratamiento de carbén con un solvente reactivo, por lo genera un
hidroaromatico para producir una transferencia de hidrogeno a los fragmentos moleculares que son liberados
del carbon. A este proceso se le conoce como licuefaccion de solvente-donador. (Schobert, 2013)

Para la extraccion de solventes se utilizan solventes como cloroformo, acetona, benceno o éter dietilico
con un 10% de carbén. En otros casos también se emplea la piridina, quinolina y el 1,2-diaminoetano donde
se disuelve aproximadamente 40% del carbon. Muchos de estos solventes mencionados anteriormente,
contienen por lo menos un atomo de nitrégeno o de oxigeno con pares no compartidos de electrones.
(Schobert, 2013)

L. Adsorcion

Proceso de transferencia de masa en el que se da una transferencia en direccion de un fluido ya sea
liquido o gaseoso a un sélido. (Treybal, 1980)

Las operaciones de adsorcién buscan explotar la capacidad de sélidos para hacer que sustancias
especificas de una solucion se concentren en la superficie de la misma. Entre las separaciones tipicas de
liquidos se tiene la eliminacion de humedad disuelta en gasolina, decoloracién de productos de petréleo,
eliminacion de olores desagradables y el fraccionamiento de mezclas de hidrocarburos aromaticos y
parafinicos. (Treybal, 1980)



La adsorcion esta definida como el proceso donde uno o mas componentes dentro de una corriente de
gas o de liquido pasan por una superficie sélida produciendo una separacion. El adsorbente posee forma de
particulas sobre un lecho fijo. El fluido pasa a través de este lecho y las particulas sélidas retienen los
componentes del fluido. (Geankoplis, 2003)

1. Tipos de fendmenos de adsorcion:

a. Adsorcion fisica:

Conocida también como la adsorcion de van der Waals, este es un fendmeno reversible, se debe al
resultado de las fuerzas intermoleculares de atraccion entre las moléculas del sélido y la sustancia adsorbida.
(Treybal, 1980)

b. Adsorcion quimica:

Conocida como quemisorcion o adsorcion activada, se da por la interaccion quimica entre el sélido y la
sustancia adsorbida. En este proceso la fuerza de adhesion es mayor que en la adsorcion fisica. El calor
liberado de este proceso e s grande y es muy similar al calor de una reaccién quimica. Este proceso es
irreversible. (Treybal, 1980)

2. Naturaleza de los adsorbentes:

Los solidos adsorbentes se usan en forma granular, donde se varia el tamafio. Los sélidos poseen una

capacidad especifica para adsorber grandes cantidades de sustancias, donde la naturaleza quimica del sélido
tiene mucho que ver con sus caracteristicas de adsorcion. (Treybal, 1980)
Si se utilizan en un lecho fijo a través del cual se tendra un flujo de un liquido o de un gas, no se debe generar
una caida de presion grande, ni deben de ser arrastrados con facilidad por el fluido, también se debe de contar
con una mayor area superficial para poder tener disponibles una mayor cantidad de sitios activos. (Treybal,
1980)

3. Principales adsorbentes con aplicacion en combustibles:

a. Tierras de Fuller:

Acrcillas naturales, principalmente silicatos de aluminio y magnesio, bajo la forma de atapulguita y
montmorilonita. Esta se utiliza para decolorar, neutralizar y secar productos de petréleo como aceites

lubricantes, aceites de transformador, querosenos y gasolinas. (Treybal, 1980)
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b. Arcillas activadas:

Bentonitas u arcillas que se activan con un tratamiento de acido sulfdrico o clorhidrico. Después del
tratamiento se lava, seca y reduce a polvo fino, la arcilla. Esta ayuda a decolorar productos de petroleo.
(Treybal, 1980)

c. Bauxita:

Esta es una forma de alimina hidratada natural que se activa con calentamiento de 450-1500°F. Se

utiliza para decolorar productos del petroleo y para secar gases. (Treybal, 1980)

d. Carbon activado:

Se obtiene mediante la carbonizacion de cascaras de coco, semillas de fruta, carbén, lignina y madera.
Para activarlo se utiliza un proceso de oxidacién parcial por medio de un tratamiento de aire o vapor caliente.
Este es utilizado para la recuperacion de vapores de disolventes y especialmente para disminucion del color
y el aroma de liquidos (Treybal, 1980)

e. Carbon activado de malla molecular:

Forma preparada con aberturas de poro controladas, estos aceptan hidrocarburos, parafinicos, pero no

dejan pasar isoparafinas de diametros moleculares grandes. (Treybal, 1980)

M. Carboén activado

El carbdn es un mineral constituido principalmente de carbono, su formacién se da como resultado de
la condensacion gradual de la materia de plantas parcialmente descompuestas a lo largo de millones de afios.

El carbdn activado es un producto que posee una estructura cristalina reticular similar a la estructura del
grafito, es poroso y llega a desarrollar areas superficiales de hasta 1,500 m2/g de carbén. Este tipo de carbon
se obtiene de manera artificial por medio de un proceso de carbonizacién para exhibir un elevado grado de
porosidad y una alta superficie interna. (Universidad de Sevilla, 2015)

La estructura del carbén activado esta dada por una combinacién en forma de placas graniticas como se

observa en la siguiente figura:

: NC=C* SC=C{
SE=rr >c=c( =

Figura No. 3: Estructura del carbon activo (Universidad de Sevilla, 2015)
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Como las placas tienen una separacion y distintas orientaciones, se crean espacios llamados poros, los
cuales son los causantes del aumento en el area superficial generando una alta capacidad de adsorcién.
(Universidad de Sevilla, 2015)

1. Elaboracién de carbén activado:

A nivel industrial, por costo y disponibilidad se utiliza como materia prima la madera de pino, carbdn
mineral bituminoso y concha de coco.

El carbdn activado se obtiene calentando la materia prima a rojo vivo para expulsar los hidrocarburos,
pero sin aire suficiente para que se dé una combustién completa. Posteriormente se expone a un gas oxidante
a altas temperaturas para desarrollar una estructura porosa en el carbén natural favoreciendo la aparicion de
superficies internas. De este proceso se obtienen ambos tipos de carbén activado, en polvo y granular. Por lo
que tras el proceso de activacion se realiza una separacién o division de los tipos de carbdn. (Universidad de
Sevilla, 2015)

2. Regeneracion del carbdn activo

Luego de agotar su capacidad de adsorcién, se debe de regenerar el carbén activado para poder
reutilizarlo haciendo viable econémicamente la aplicacion del carbon activado. Este se regenera facilmente
por medio de un proceso de oxidacidn y su posterior eliminacion de la superficie del carbén en un horno.
Este proceso destruye de 5-10% el carbon por lo que se debe remplazar por carbén nuevo. Con forme su uso,
el carbdn activado va perdiendo su capacidad de adsorcion y al regenerarlo aumenta nuevamente su
capacidad, pero es ligeramente inferior a la capacidad obtenida por un carbén virgen. (Universidad de Sevilla,
2015)

Si el carbdn se encuentra contaminado con impurezas de baja ebullicion, el carb6n se puede activas de

manera parcial o total en un horno de 200-400°C o con vapor de baja presion y luego secado.

3. Desecho de carbdn activado

El carbdn activado no se encuentra clasificado como un desecho peligroso por lo que solo se debe

incinerar o trasladar a un deposito sanitario en instalaciones autorizadas.

N. Ji-cuadrado

Para una comparacion de dos o0 mas grupos respecto a una variable categorica, se deben de presentar los
resultados en forma de tablas de doble entrada conocidas como tablas de contingencia. Estas ayudan para
realizar comparaciones de manera simple de dos variables cualitativas en donde ambas poseen Unicamente

dos opciones posibles de respuesta. (“Asociacion de variables cualitativas: test de Chi-cuadrado,” n.d.)
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Tabla 1. Tabla de contingencia general para la comparacion de dos variables
dicotomicas.

Caracteristica A

Caracteristica B Presente Ausente Total
Presenta a ] a+b
Ausente c d c+d

Total a+c bh+d n

Figura No. 4: Tabla de contingencia general para la comparacion de dos variables dicotdmicas

Con este tipo de tablas se puede determinar si existe una relacion estadisticamente significativa entre las
variables estudiadas. Para el anélisis de las tablas de contingencia es necesario del uso de procedimientos
estadisticos como la prueba X2 la cual se usa como método estandar de andlisis en el caso de grupos de
variables independientes aleatorias y cualitativas. (“Asociacion de variables cualitativas: test de Chi-
cuadrado,” n.d.)

Para obtener ji-cuadrado para una tabla 2X2 se utiliza la siguiente expresion:

Ecuacion No. 1: ji-cuadrado

z nlad —.EJ::':I2
(a+&)c+d)a+elE+d)

Donde la a, b, ¢, d y n estan dados de acuerdo a la Figura No.3
Posteriormente se debe de calcular los grados de libertad en una tabla de contingencia de 2x2 son de 1.
Estos se utilizan para encontrar el valor de ji-cuadrado teérico en el siguiente cuadro, sabiendo la confianza

a la que se desea trabajar. (“Asociacion de variables cualitativas: test de Chi-cuadrado,” n.d.)
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Cuadro No. 1: Distribucion de ji-cuadrado

“\\li{ Pt
::' .‘i\.\‘\‘
02 lzu,n ¥
Probabilidad de un valor superior
Grados de libertad 0,1 0,05 0,025 0,01 0,005
1 2,71 3,84 5,02 6,63 7.88
2 461 5,99 7.38 921 10,60
3 6,25 781 9,35 11,34 12,84
4 7.78 9,49 11,14 13,28 14,86
5 924 11,07 12,83 15,09 16,75
6 10.64 12,59 1445 16,81 18,55
7 12,02 14,07 16,01 18,48 2028
g 13,36 15,51 17,53 20,09 21,95
9 14,68 16,92 19,02 21,67 2358
10 15,99 18.31 2048 2321 2519
1" 17.28 19,68 2192 2473 26,76
12 18,55 21,03 2334 26,22 28,30
13 19,81 22,36 2474 27,69 29,82
14 21,08 2368 26,12 29,14 31,32
15 221 25,00 2749 3058 32,80
16 2354 26,30 2885 32,00 3427
17 2477 27,59 an19 34 3572
18 25,09 2887 3153 3481 37,16
19 27,20 3014 3285 36,19 3858

Si el valor real obtenido de ji-cuadrado es menor al valor teérico se aprueba la hipétesis nula si es por
el contrario mayor se acepta la hip6tesis alternativa. (“Asociacion de variables cualitativas: test de Chi-

cuadrado,” n.d.)

O. Tanques agitados

Los liquidos se agitan con méas frecuencia en tanques cilindricos y provistos de un eje vertical. La
profundidad del liquido es igual o mayor al didmetro del tanque. Un agitador va instalado sobre un eje
suspendido, el cual es accionado por un motor que a su vez se conecta a un reductor de velocidad. (McCabe
etal., 2007)
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1. Impulsores (agitadores):

Estos se encuentran divididos en dos clases, los de corrientes paralelas al eje del impulsor o impulsores
de flujo axial; y los de corrientes en direccidn tangencial o impulsores de flujo radial.

Los principales tipos de impulsores para liquidos de baja 0 mediana viscosidad son las hélices, turbinas
e impulsores de alta eficiencia. Para liquidos muy viscosos se utilizan los de hélices y agitadores de anclaje.

(McCabe et al., 2007)

a. Helices (propulsores):

Impulsor de flujo axial y alta velocidad para liquidos de bajas viscosidades

b. Turbinas:

Las turbinas sencillas de palas rectas empujan el liquido de forma radial y tangencial, casi sin
movimiento vertical al agitador. Las corrientes generadas se desplazan hacia fuera hasta la pared del tanque
haciendo que fluyan hacia arriba y abajo. Son Utiles para la dispersion de un gas en un liquido. Las turbinas

de palas inclinadas se utilizan para una circulacién global.

2. Disefio Estandar de turhina

La localizacién del agitador, el tipo, proporciones del tanque, el nimero y las proporciones de los
deflectores afectan la velocidad de circulacion del liquido, los patrones de velocidad y el consumo de

potencia. Por lo tanto se debe partir de las siguientes proporciones tipicas: (McCabe et al., 2007)

p,_L H_| r_1
R N) D 1z
21 w1 L1
D3 D, 5 D 4

Figura No. 5: Proporciones para el disefio de un tanque y su agitador.

Sabiendo las siguientes mediciones:
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Figura No. 6: Mediciones de turbina
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P. Suspension de particulas sélidas

Este es un proceso de mezclado entre un liquido y un sélido con el objetivo de producir una mezcla
homogénea para alimentacién a una unidad de proceso, disolver solidos, catalizar una reaccién quimica o

promover el crecimiento de un producto cristalino en una solucién sobresaturada. (McCabe et al., 2007)

1. Consumo de potencia:

Se refiere a la potencia requerida para la suspensién de solidos durante el proceso de agitacion. De

acuerdo al agitador seleccionado, la potencia se puede obtener mediante la Figura No. 4.

20 T T 1T T T T
_ i Connolly ¢ Winkr'®
= —— R H
=) —— Chodozk™
= —— Buuman® M
T 10
_
,z =~
=
g5
=
; RN
] Lo-F-T N
E: = Sl L
=
=3 LY
o
3 1
a
£

o35

& 10 5 10 50

Diarefro del tanque Oy &

Figura No. 7: Potencia requerida para la suspension completa de sélidos en tanques agitados utilizando turbinas
de palas inclinadas

Ya que las pruebas de Buurman estan disefiadas para tanques de fondo redondo y aplicando agitadores
de cuatro palas con W/Da=0.25, se seleccion6 para encontrar la potencia requerida. Buurman encontrd que
se tenia una suspension casi homogénea con Da/Dt=1/3 y E/Dt=1/4. Sabiendo esto, de la Figura No.4 se
obtiene que la relacién P/V para Buurman, y teniéndose el volumen de disefio del tanque, se obtiene la
potencia requerida. (McCabe et al., 2007)

La Figura No. 6 estd dada para un tanque con agua y con arena, por lo tanto, es necesario hacer una
correccion de la diferencia entre las propiedades fisicas y concentraciones de solidos a partir de la siguiente
ecuacion:

nec = DS'2A2'4SBO'13
Donde:
D,, = tamafio medio de la particula
A,= diferencia de la densidad
B =100 * peso del sélido /peso del liquido
Las propiedades de la arena son:
D, = 200um
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A,= 159 g/cm?
B =111

Q. Filtracion

Es la separacion de particulas solidas a partir de un fluido utilizando un medio filtrante o pared
separadora sobre el cual se depositan los solidos. El fluido puede ser liquido o gaseoso. Los filtros se dividen
en tres grupos principales:

1. Filtro torta

2. Filtros clarificadores

3. Filtros de flujo transversal

Los filtros torta separan grandes cantidades de sélidos en forma de una torta de cristales o un lodo. Los
clarificadores se encargan de retirar pequefias cantidades de sélidos para producir un gas limpio o liquidos
transparentes. En los filtros de flujo transversal la suspension de la alimentacion fluye bajo presion a

velocidades ligeramente altas atravesando el medio filtrante. (McCabe et al., 2007)

R. Filtro prensa

Este es un filtro de presidn discontinuo de tipo filtro torta, este contiene un conjunto de placas para
proporcionar una serie de compartimentos en los que se pueden recoger los sélidos. Las capas estan
recubiertas por un filtro. (McCabe et al., 2007)
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Figura No. 8: Filtro prensa equipado para operacién automatica
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V. METODOLOGIA

Para la disminucion del aroma se realiz6 lo siguiente:
1. Descripcion del combustible a trabajar:
a. Anadlisis del Ministerio de energia y minas:

Este es un laboratorio técnico el cual se realiz6 con el objetivo de describir las propiedades principales
del combustible. Dicho analisis se adjunta en el Anexo A.

b. Anélisis de Viscosidad:
Se midio la viscosidad del combustible de -5 a 25°C, utilizando un viscosimetro rotativo. Anexo F.
c. Anédlisis de Cromatografia de gases:
Para determinar los compuestos presentes en el combustible e identificar el causante del odor.
1) Primer andlisis. Se tom¢ directamente al combustible.
2) Segundo analisis. Se realizé un proceso de destilacion donde se tomé una
muestra del destilado que aun poseia el olor. A dicha prueba se le realiz6 la
cromatografia. Anexo B.
2. ldentificacién del compuesto responsable del olor:

En primer andlisis cromatografico se busco la presencia de compuestos con azufre, al no haber presencia
de dicho compuesto se realiz6 un segundo analisis con el combustible destilado, buscando nuevamente la
presencia de azufre.

3. Eleccidn del adsorbente:

Se identificaron algunos adsorbentes que pudieran extraer el aroma, de donde se seleccioné el carbdn

activado como posible solucion al problema
4. Disefio a escala laboratorio:
Se disefid una columna de adsorcion que simulara las condiciones esperadas a nivel industrial para
comprobar si el carbon activado era adecuado para la disminucién del aroma
a. Primera prueba:

1) Materiales:
a) Tubo de ensayo (grande de 200 x 28 mm)
b) Papel filtro estandar
c) Carbon activado en polvo (2 micrometros, densidad de 900 kg/m?)
d) Soporte universal
e) Pinzas
f)  Vidrio reloj
g) 2 beakers (50 ml)

2) Ensamblaje:

18



a)

b)
c)

d)
€)

Se cort6 el fondo del tubo de ensayo para simular una columna de
tal forma en que ambos lados quedaran abiertos. Para ello se lijo el
tubo con una lima de metal para evitar que el tubo se rajara. Para
quitar las astillas causadas por la lija se utiliz6 una lija 1500.

Se cortaron cuadros de papel filtro de aproximadamente 4X4 cm.
Se colocé la pinza en el soporte universal y se agarr6 el tubo de
ensayo cortado en uno de los extremos de la pinza.

En el vidrio reloj se peso 0.5g de carbon activado.

El primer cuadro de filtro se introdujo simulando una canasta a una
altura de 3 cm, a el segundo filtro se le agregaron aproximadamente
0.5g de carbon activado y se introdujo aproximadamente 4 cm arriba
del primer filtro y el Gltimo filtro con 0.5g de carbon activado, se

introdujo en la parte superior del tubo de ensayo. Ver Figura No. 2.

Figura No. 9: Columna de Adsorcién a escala laboratorio (Laboratorio de Operaciones Unitarias en la
Universidad del Valle de Guatemala)

3)

Procedimiento: agregar poco a poco 8 ml de combustible lentamente

procurando que esté no sobrepase el carbon activado en el filtro. Esperar a

que caiga el combustible al beaker ubicado en la parte inferior de la columna,

como se muestra en la Figura No. 3.

19



Figura No. 10: Filtracion del combustible a través del carbdn activado (Laboratorio de Operaciones Unitarias en

4)

la Universidad del Valle de Guatemala)

Pruebas organolépticas: para comprobar si se tuvo una disminucion
aromatica se colocaron 2 beakers de 50 ml, el primero con 5 ml del
combustible filtrado y en el otro 5 ml de combustible sin filtrar. A 15 personas
en el departamento de Ingenieria Quimica de la Universidad del Valle, se les
dio ambas muestras y se les pidid indicar cudl de ambas muestras era la que
poseia un olor menos fuerte. Se contd la cantidad de personas que indicaron
que el combustible filtrado tenia un olor menor al no filtrado y viceversa.

Para aceptar o rechazar la prueba se comprobd de manera estadistica
utilizando la distribucion de ji-cuadrado (Anexo C) como pardmetro. Al
rechazar la prueba se realizd una segunda prueba, como se describe en el

siguiente paso.
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Figura No. 11: Muestras para analisis organoléptico, el beaker a la izquierda contiene el combustible filtrado
mientras que el beaker a la derecha contiene el combustible sin filtrar (Laboratorio de Operaciones Unitarias en la

Universidad del Valle de Guatemala)

Segunda prueba: se repitié el procedimiento de la primera prueba, pero esta vez con
0.5g, 1g, 1.59, 2g y 5 g de carbdn activado respectivamente y colocando 5ml de cada
uno de los filtrados en beakers iguales.

1) Pruebas organolépticas: a 15 personas se les solicité indicar cuél de los

beakers anteriores poseia un olor menor.

Tercera prueba: Del resultado obtenido de la segunda prueba, se seleccioné el
combustible filtrado en el que la mayor parte de personas logré percibir una
disminucion aromatica (1.5g de carbdn activado) y se realizé una prueba organoléptica
similar a la del inciso iv. de la primera prueba, pero a 30 personas y nuevamente se

corroboré por medio de la distribucion de Pearson la percepcion del aroma.

5. Escalamiento a planta piloto

a.

Se realiz6 el esquema del sistema de adsorcién y el balance de masa respectivo. Ver
Anexo D

Determinar el volumen del tanque y sus dimensiones. Ver Anexo E

Calcular las dimensiones del agitador y la potencia requerida. Ver Anexo E

Calcular dimensiones del filtro prensa
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VI. RESULTADOS

Cuadro No. 2: Compuesto sulfurado causante del odor en el combustible liquido

Descripcion

Nombre

Compuesto sulfurado presente en el combustible

1H-Tieno[3,4-d] imidazol-4- &cido propanoico,
hexahidro — 2-oxo-, [3as-(32. Alfa., 4. Beta., 62
Alfa.)]-acido sulfuroso, ciclo hexil metil hexadecil

éster, acido oxalico, ciclohexilmetil decil éster.

Cuadro No. 3: Resultado de las pruebas organolépticas

Descripcion

Resultado

Disminucion del aroma

Positivo

Cuadro No. 4: Dimensionamiento del tanque de mezclado

Descripcion Valor
Volumen efectivo (m3) 0.51
Volumen de disefio (m3) 0.56
Didmetro del tanque (m) 0.87
Altura del tanque (m) 1.04
Flujo volumétrico de combustible (m3/dia) 0.6
Flujo volumétrico de carbén activado (m3/dia) 0.1

Cuadro No. 5: Filtro prensa

Descripcion Valor
Volumen de filtrado(cm3) 32,000
NUmero de marcos 16
Area de filtracion del filtro prensa (m2) 20.48
Tiempo de filtracion (h) 1.44
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Figura No. 12: Diagrama de proceso

Cuadro No. 6: Descripcion de equipos

NUmero Nombre Descripcion
1 Tanque de Tanque cilindrico horizontal cerrado (AISI1316)
combustible (Dimensiones: Didmetro: 1.08m, longitud: 2.05m, altura: 0.30m, espesor pared:
5mm, con 1 entrada y 1 salida. a presiéon atmosférica y temperatura ambiente)
2 Bomba de Centrifuga (AlISI316)
combustible 1 (Dimensiones: cabeza total: 10m, velocidad: 1750rpm, potencia: 186.428W,
didmetro de succién: 1.00ft, diametro de descarga: 0.25ft, a presion atmosférica
y temperatura ambiente)
3 Tanque de carbon Tanque abierto con tolva, ubicado justamente sobre el reactor para tener una
activado caida por gravedad. (Acero laminado y conformado S235JR y S275JR)
4 Tanque de mezclado | Tanque cilindrico vertical cerrado con agitacion (AlSI316) (ver especificaciones
en resultados)
5 Bomba de Centrifuga (AISI316)
combustible 2 (Dimensiones: cabeza total: 10m, velocidad: 1750rpm, potencia: 186.428W,
didmetro de succion: 1.00ft, didmetro de descarga: 0.25ft, a presion atmosférica
y temperatura ambiente)
6 Filtro prensa Prensa horizontal (AlSI316) (ver especificaciones en resultados)
7 Tanque de filtrado Tanque cilindrico horizontal cerrado (AISI316)

(Dimensiones: Diametro: 0.5m, longitud: 1.00m, altura: 0.14m, espesor pared:

5mm, con 1 entrada y 1 salida. a presion atmosférica y temperatura ambiente)
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VII. ANALISIS DE RESULTADOS

La pirdlisis es un proceso de degradacién térmica operada a una temperatura de 300°C en el cual se tiene
una restriccion de hidrégeno. Los factores mas influyentes en la produccion de combustible por medio de
caucho son la materia prima y la temperatura de operacion. La materia prima a utilizar debe de poseer un alto
contenido de hidrdgeno y al no ser este el caso del caucho se da una produccion de combustible liquido y a
su vez un alto contenido de residuos solidos. Al ser nuestro producto de interés el combustible liquido
obtenido de este proceso, es importante saber que el rendimiento de la obtencién de combustible liquido es
menor al 50%, lo cual incrementa el nivel de desperdicio obtenido. Por lo tanto, para poder aumentar el
rendimiento de produccion de combustible liquido, sabiendo que la materia prima en este caso se encuentra
restringida, se debe de tener una mayor manipulacion en la temperatura. Es decir que se debe de operar el
reactor pirolitico a una temperatura de 400°C, ya que a esta temperatura se aumenta la produccion de

combustible liquido y se disminuye la cantidad de residuos sélidos (Nkosi,2014).

El caucho posee del-5% de sulfuro, lo cual hace que se obtenga un combustible liquido pirolitico con
un porcentaje alto de compuestos azufrados (Schobert, 2013). Los compuestos azufrados son responsables
del intenso aroma del combustible pirolitico, razén por la cual el objetivo principal de este trabajo consistio
en realizar una desodorificacion a un combustible liquido proveniente de la gasificacion del caucho por medio

de la extraccién de compuestos sulfurados.

Para ello fue necesario determinar el compuesto responsable del odor en el combustible, es decir, la
presencia de compuestos sulfurados utilizando un analisis cromatogréfico. A partir de ello se busco un
método que ayudara a extraer el compuesto utilizando transferencia de masa y con esto lograr la disminucién
del aroma y asi luego dimensionar el proceso de separacion para 100 galones por dia. Para la realizacion de
los objetivos de este trabajo fue necesaria la implementacion de un sistema a escala laboratorio que simulara

de manera experimental el comportamiento de adsorcion y separacion.

Para iniciar el trabajo se realiz6 un analisis en el ministerio de Energia y Minas en el cual se logré
determinar las caracteristicas principales del combustible y donde se demostré que se tenia presente un 0.71%
de azufre (Anexo A) en el combustible, dando por cierta la afirmacion de la presencia de compuestos
azufrados. El azufre, al ser un componente que posee un aroma muy fuerte, no necesita estar en grandes

concentraciones para causar dicho olor, sin embargo, en grandes concentraciones este puede ser tdxico.
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Para poder determinar que compuesto azufrado era el causante del olor a llanta quemada en el
combustible, se realiz6 un analisis cromatografico utilizando un cromatégrafo de gases, ya que este es
utilizado para confirmar la presencia o la ausencia de componentes en una mezcla por medio de la
comparacion de patrones. Este tipo de analisis es empleado para muestras organicas complejas como es el
caso de los combustibles.

Al realizar el primer analisis cromatogréfico se logré determinar la presencia de 49 compuestos distintos,
pero ninguno que tuviera azufre. Ya que la primera cromatografia contenia Unicamente los compuestos
presentes en mayor concentracion, se realizd una destilacion simple logrando evaporar y recuperar los

compuestos aromaticos en el destilado.

En el destilado recuperado aln se sentia la presencia de compuestos azufrados, mientras que en el residuo
no, ya que ahora estos estaban presentes en mayor concentracion que al inicio de la destilacién. Como se
menciond anteriormente, el analisis cromatogréafico indica Gnicamente los compuestos presentes en mayor
concentracion por lo tanto se realiz6 un segundo analisis, pero esta vez al combustible destilado, ya que este
era el que poseia el olor a llanta quemada. Al observar los resultados (Anexo B), se logrd encontrar
Unicamente un compuesto con azufre, como se muestra en el Cuadro No. 2, el cual fue el 1H-Tieno[3,4-d]
imidazol-4- acido propanoico, hexahidro — 2-oxo-, [3as-(32 Alfa., 4. Beta., 62 Alfa.)]-acido sulfuroso, ciclo

hexil metil hexadecil éster, acido oxalico, ciclohexilmetil decil éster.

Al ser este un compuesto complejo, no se pudo garantizar la extraccion completa y mas importante, no
se logro extraer Unicamente dicho compuesto. Por lo tanto, para comprobar que se disminuyera el aroma en

el combustible se optd por corroborar resultados a través de pruebas organolépticas.

En los procesos de transferencia de masa, se tiene una gran pérdida de material, por lo que es importante
tratar de minimizar las pérdidas al seleccionar el mejor proceso y que este no afecte las caracteristicas del
combustible. De tal manera que se decidid realizar un proceso de adsorcién liquido-solido para evitar la
mayor cantidad de perdida de combustible, como en el caso de la destilacion. El proceso de absorcion liquido-
solido es un proceso fisico ya que no requiere calor para que se lleve a cabo la transferencia de masay no se
da una reaccién quimica en el proceso mas que una separacion fisica de compuestos. En este trabajo se
buscaba la extraccién del azufre, sin que se vieran afectadas las propiedades quimicas del combustible. Al

ser la adsorcion un proceso en el cual no se da una reaccion quimica este proceso se vuelve la mejor
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alternativa en cuanto a la conservacion del combustible. A diferencia de la destilacion, ya que durante la

destilacion se evaporan los compuestos mas volatiles haciendo una perdida mayor que en una adsorcion.

El adsorbente utilizado para las pruebas de laboratorio fue el carbén activado de poro pequefio, de
aproximadamente dos micrémetros, este posee una densidad de 900 kg/m3. Este se seleccioné debido a que
su alta capacidad de adsorcion se utiliza para reducir el olor y el color en liquidos. (Treybal, 1980) Por la
naturaleza apolar del carbon activo y las fuerzas implicadas por la adsorcion, el carbon activado retiene
preferentemente moléculas apolares y de alto volumen molecular como en el caso de los hidrocarburos,

fenoles y colorantes.

Para poder realizar el proceso de adsorcién solido-liquido, se montd un sistema de separacién que
consistié en un tubo de ensayo con el fondo cortado para simular una columna de adsorcién, la cual poseia
filtros que contenian carbon activado. El flujo de entrada a la columna fue de 8ml en 5 minutos, para evitar
saturar el filtro y provocar que se diera un rebalse. Para la primera prueba se colocé Gnicamente 1 g de carbo6n
activado y con este arreglo se recolectaron 5 ml de combustible los cuales se colocaron en un beaker al final

de la columna de adsorcién.

En este proyecto se debid de cuantificar la concentracion de azufre y por medio de una curva de ruptura
evaluar el punto de saturacién del adsorbente. Sin embargo, para poder realizar este tipo de pruebas se debe
de trabajar con un volumen elevado ya que la concentracion de azufre del combustible se encuentra a baja
concentracion y en este caso, para poder cuantificarlo se tenian que realizar destilaciones del combustible
para que el cromatédgrafo de gas pudiera detectar el azufre. Por lo tanto, para poder solucionar este proyecto
se debid de buscar un método alternativo de medicidn de concentracion en el cual se disminuyeran las
pérdidas de combustible y se pudiera percibir cambio. Razén por la cual se decidié realizar pruebas

organolépticas.

Al ser el olfato un sentido muy sensible y subjetivo, debe ser corroborado con pruebas estadisticas, por
lo cual se realizaron entrevistas y de esta forma medir la percepcion de las personas. La primera prueba
organoléptica consistio en preguntarles a 15 personas, cual de las muestras entregadas poseia un olor menor.
A cada persona se le dieron ambas muestras, las cuales consistian en dos beakers de 50ml de la misma marca,
uno con 5 ml de combustible después de pasar la columna de adsorcién, y el otro con 5 ml de combustible
sin tratamiento. De las 15 personas a las que se les consultd, 4 dijeron que la muestra sin tratamiento poseia

un olor mas fuerte que la otra muestra, 2 personas indicaron que no sentia diferenciay las 9 personas restantes
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indicaron que el cambio era muy notorio y que el beaker que poseia el combustible tratado poseia un olor

menor.

Al observar los resultados se podria decir que con un 60% de asertividad, las pruebas se consideran
positivas indicando que con 1g de carbdn activado se genera una disminucion perceptible del aroma, sin
embargo al corroborar estadisticamente, las pruebas dan negativo ya que con un 99% de confianza y un grado
de libertad, la prueba de ji-cuadrado da como resultado 0.5333, y deberia de ser mayor a 6.63 de acuerdo a
la tabla de distribucion de ji-cuadrado, y en cuanto a la prueba de dos colas de P, donde el resultado obtenido
(0.4652) es mayor a 0.05. Por lo tanto, se rechaza la hipétesis alternativa y se comprueba que con 1 g de

carbon activado no se genera una disminucion perceptible del aroma. Anexo C.

Como el resultado de la primera prueba dio negativo, se realizé una segunda prueba, la cual consistid en
colocar 5 beakers iguales con 5 ml de combustible. La primera muestra se obtuvo de la adsorcién con 0.5g
de carbdn activado, la segunda de 1g, la tercera de 1.5g, la 4 de 2g y la quinta de 5g. Se procedi6 a indicarles
a 15 personas al azar que indicaran en cual beaker se sentia un olor menor. Esto con el fin de determinar con
que cantidad de carbon activado se sentia un cambio de aroma. Con 0.5g de carbdn activado se puede decir
que no se sintié ningln cambio aromético debido a que ninguna persona afirmé que este poseia un olor
menor. Con la muestra de 1g, Gnicamente 1 persona indicdé que era la que olia menos fuerte, lo cual
comprueba que la primera prueba no es la que presenta un mejor resultado. Con 1.5g de carbén activado 9
personas (60%) sintieron que era la muestra que poseia menor olor. La muestra de 2g fue seleccionada por 3
personas lo que indica un descenso de percepcién al ser comparada con la muestra de 1.5 g y por ultimo, la

muestra de 5g de carb6n activado que la eligieron Unicamente 2 personas.

Al ver los resultados de la segunda prueba, se ve un cambio notorio en la seleccién de muestras, la mayor
parte de personas percibieron un mayor cambio al implementar 1.5g de carb6n activado en vez de Gnicamente
1g, sin embargo, en la primera prueba se muestra que el 60% de las personas percibe un cambio de aroma a
pesar de no ser estadisticamente significativo. Debido a esto, se decidié realizar nuevamente la primera

prueba, pero esta vez se entrevistd a 30 personas y se utilizaron 1.5g de carbon activado.
En la tercera prueba se obtuvo que 24 personas perciben que la muestra tratada posee un olor menor que

la muestra sin tratamiento, 3 personas indicaron que la muestra sin tratamiento olia menos fuerte que la

muestra tratada y 3 personas no sintieron cambio entre muestras. Al comparar estos resultados con los de la
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primera prueba, se puede observar que en la tercera prueba el 80% de las personas percibe un cambio

aromatico, mientras que en la primera prueba Unicamente el 60% percibié el cambio.

Al corroborar de manera estadistica la tercera prueba se obtiene un resultado positivo como se observa
en el Cuadro No. 3, ya que con un 99% de confianza y un grado de libertad, la prueba de ji-cuadrado da como
resultado 19.2667 la cual es mayor a 6.63 de acuerdo a la tabla de distribucidn de ji-cuadrado, y en cuanto a
la prueba de dos colas de P, donde el resultado obtenido (0.0000113674) es menor a 0.05. Por lo tanto, se
rechaza la hipétesis nula y se comprueba que con 1.5 g de carbdn activado se genera una disminucion

perceptible del aroma. Anexo C.

Una vez sabiendo la relacion carbén/combustible y que esta es estadisticamente significativa, se puedo
proceder a realizar un dimensionamiento a planta piloto para poder desodorificar 100 galones. Existen
distintos arreglos posibles para este proceso, pero por la granulometria del adsorbente, y ya que este posee
densidad similar a la del combustible, no se recomienda realizar un tanque sedimentador. Es por eso que se
eligi6 un tanque mezclador el cual propicia un mayor contacto carbén/combustible y genera una suspension

de los sélidos. Este tipo de tanque provoca una mejor transferencia de masa.

Ya que se cuenta con similitud geométrica, no se tiene variacion en las propiedades fisicas del fluido lo
que hace que el comportamiento del fluido sea constante en ambos sistemas y su densidad y viscosidad sean
las mismas, es decir que la relacidn efectuada experimentalmente en el laboratorio, puede ser utilizada en el

modelo a planta piloto.

Sabiendo las pérdidas que se tienen en el proceso de filtracion, y sabiendo que lo que se desea producir
son 100 galones diarios con menor aroma, se debera generar un aumento en la produccion de combustible a

160 galones como se muestra en el balance de masa del Anexo D.

A partir del balance, con la relacion de 1.5g C.A/5ml de combustible, (es necesario del uso de 79.1Kg/dia de
carbon activado y 381.1 Kg/dia de combustible, con una densidad ponderada de 903.56 Kg/m3) se obtuvo
un flujo volumétrico de 0.51m3/dia. Con base en los datos anteriores se obtuvo un volumen efectivo de 0.51
m3, volumen de disefio de 0.56 m3 es decir de 147.98 gal. Sabiendo esto se calcul6 que el tanque de mezclado
para la disminucion aromética del combustible seria de 0.87m de diametro y 1.03m de alto, como se muestra

en el Cuadro No. 4.
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Para poder realizar una suspension efectiva es necesario de una seleccion adecuada de agitador, para
este caso es Util una turbina de aspas inclinadas a 45°, este es considerado un impulsor de alta eficiencia el
cual ayuda a generar corrientes paralelas al eje del impulsor produciendo un flujo axial. Este es adecuado
para viscosidades medias y bajas. Al tener una viscosidad mayor a 10 Pa-s no es necesario el uso de
deflectores. (McCabe et al., 2007)

Las dimensiones para este impulsor son de 0.29m para el didmetro del agitador, 0.22m para la altura
del impulsor, 0.07m para el ancho de la pala y de 0.06m para el largo de la pala como se muestra en el Anexo
E. Utilizando la Figura No. 6 y sabiendo que el didmetro del tanque es de 2.84 ft, segin Buurman, se tiene

una potencia de 0.60hp y una velocidad critica de agitacion de 5.79 r/s.

Debido a que lo que se desea Gnicamente es el combustible y no la suspensién en si, se debe de
realizar un proceso de separacion, el cual, en este caso, consiste en un filtro prensa, ya que ayuda a la
separacion del fluido y carbdn. El volumen de filtrado que se requiere para este arreglo es de 32,000cm?, con

16 marcos, un area de filtracion para el filtro prensa de 20.48m?2 y un tiempo de 1.44horas.

Los materiales a utilizar para los equipos involucrados en el proceso de desodorificacion son, acero
carbon y acero inoxidable 316 como se ve en el Cuadro No. 6. La diferencia de eleccion se debe a el riesgo
que se tiene de produccién de reacciones. En los procesos donde hay interaccion con el combustible se tiene
un mayor riesgo de corrosion debido a la afinidad del combustible por lo tanto es necesario de la
implementacion de equipos con mayor resistencia como en el caso del acero inoxidable, a diferencia del

tanque de carbon activado el cual no se ve afectado.
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VIIl. CONCLUSIONES

Se logré disminuir el olor de un combustible liquido proveniente de la gasificacién del caucho
por medio de la extraccién de compuestos sulfurados.

El compuesto responsable del odor en el combustible liquido es el 1H-Tieno[3,4-d] imidazol-
4- acido propanoico, hexahidro — 2-oxo-, [3as-(32. Alfa., 4. Beta., 6. Alfa.)]-acido sulfuroso,
ciclo hexil metil hexadecil éster, acido oxalico, ciclohexilmetil decil éster, el cual se logré
determinar utilizando un analisis cromatografico de gases.

La extraccion del compuesto sulfurado se realiz6 utilizando un proceso de adsorcion liquido-
s6lido con carbon activado, en donde se disminuy6 el aroma en el combustible.

Se logré demostrar un cambio en el aroma del combustible posterior al uso de carboén activado
por medio de pruebas organolépticas.

Para el dimensionamiento del proceso de disminucién aromaética se propuso emplear un tanque

agitado de 0.56m?3 y un filtro prensa de 16 marcos con un volumen de filtrado de 32,000cm?
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IX. RECOMENDACIONES

Se recomienda realizar nuevamente un analisis cromatografico, pero esta vez al destilado del
combustible posterior al proceso de adsorcidn.

El carbon activado logré disminuir el olor del combustible, sin embargo, se recomienda probar
realizar pruebas con las zeolitas u otro adsorbente que logre quitar por completo el aroma.

Es importante tomar en cuenta que al pasar el combustible por el carbén activado el compuesto
azufrado queda contenido en él y al reactivar el carb6n activado este compuesto sale al ambiente
de manera gaseosa, por lo tanto, se recomienda tratar los gases.

Se recomienda encontrar un método alternativo de medicién de concentracién de compuestos
azufrados para poder emplear una curva de saturacién y obtener resultados con mayor respaldo
cuantitativo.

Para mejorar el proceso de extraccion aromatica del combustible es recomendable realizar una

curva de saturacion con carbon activado a la temperatura y presion de operacion.
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C.

Caélculos estadisticos

1.

2.

Datos originales

Cuadro No. 7: Datos originales para las pruebas organolépticas

Descripcion

NUmero de personas | Resultado de las

entrevistadas encuestas

Primera prueba

15 9 (si)
4 (no)
2 (igual)

Segunda prueba

15 0 (0.5 de Carbdn
activado)
1 (1g de Carhén
activado)
9 (1.59 de Carho6n
activado)
3 (2g de Carbdn
activado)
2 (59 de Carb6n

activado)

Tercera prueba

30 24 (sf)
3 (no)
3 (igual)

Resultados estadisticos de la primera prueba: Todas las pruebas fueron realizadas por

medio del software de epi info 7.

a. Se planted la hipétesis nula y la alternativa

1)

2)

Hipotesis nula: con 1g de Carbdn activado no se genera una disminucién
perceptible del aroma.
Hipotesis Alternativa; con 1g de Carb6n activado se genera una

disminucion perceptible del aroma.

b.En StatCalc se selecciond la opcion de tablas (2x2xn) la cudl realiza la

distribucion de ji-cuadrado:
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Exposure

60.00 %
60.00 %

50.00 %

6

15

100.00 %
50.00 %

15

50.00 %
100.00 %

30

100.00 %
100.00 %

123818

3.1594

-15.0815

550615

Statistical Tests

1.2000

12733216785

1.1600 | 1.2814655406

0.5333 | 14652088185

Ve s o i) 0.1523008007

s Gl 02330461124 | 0.4660922248

Figura No. 36: Resultados de la primera prueba

c. Sabiendo que para una tabla de 2X2 se tiene 1 grado de libertad y que para un

99.99% de confianza, se busca el valor de ji-cuadrado en el cuadro No 1.

Probabilidad de un valor superior

Grados de libertad

01

0,05

0,025

0,01

0,005

1

2N

384

5,02

6.63

7.88

Figura No. 37: Distribucion de ji-cuadrado (“Asociacion de variables cualitativas: test de Chi-cuadrado,” n.d.)

d. Planteamiento:

1) Segun ji-cuadrado: Siendo el resultado de ji-cuadrado del inciso anterior

de 0.533y el del cuadro de ji-cuadrado de 6.63 se acepta la hipétesis nula

con un 99.99% de confianza.
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2) Segun las 2 colas de p: Al ser p mayor a 0.05, se puede decir que es poco
probable que se cumpla la hipotesis alternativa y se rechaza. (p=0.4652)
e. Resultado: Con 1.0 gramos de carbon activado no se genera una disminucién

perceptible

3. Resultados estadisticos de la tercera prueba
a. Se plante6 la hip6tesis nula y la alternativa
1) Hipotesis nula: con 1.5g de carbén activado no se genera una
disminucion perceptible del aroma.
2) Hipdtesis alternativa: con 1.5g de carbon activado se genera una
disminucion perceptible del aroma.
b.En StatCalc se selecciond la opcion de tablas (2x2xn) la cudl realiza la

distribucion de ji-cuadrado:

30

100.00 %
50.00 %

30

80.00 %] 100.00 %
80.00% | 50.00%

30 60

50.00% | 50.00%| 100.00 %
100.00 % | 100.00 %] 100.00 %

Exposure

Odds-based Parameters Statistical Tests

0.00000:33583)

16.0000

15.0303 44193 584345 21.2400] 0.0000040522

19.2667| 0.0000113674

4.0000 19128 8.3646

0.0000063188

g d= 0 10.0000031594

60.00000 397572 80.2428

Figura No. 38: Resultados tercera prueba
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c. Sabiendo que para una tabla de 2X2 se tiene 1 grado de libertad y que
para un 99.99% de confianza, se busca el valor de ji-cuadrado en el cuadro No.1.
d. Planteamiento:

1) Segun ji-cuadrado: Siendo el resultado de ji-cuadrado del inciso anterior
de 19.2667 y el del cuadro de ji-cuadrado de 6.63 se rechaza la hipotesis
nula con un 99.99% de confianza.

2) Segun las 2 colas de p: Al ser p menor a 0.05, se puede decir que es poco
probable que se cumpla la hipétesis nula y se rechaza. (p=0.0000113674)

e. Resultado: Con 1.5 gramos de Carbon activado se genera una disminucion
perceptible.
4. Comparacion de ambas pruebas

Summary Results

19.2516

7.3646] 29371 19.4945
2.7149 21.4756

6.8333 2.7359) 17.0700
7.1703 2.6671 20.6699

19.1632 0.0000120005)

17.3816 0.0000305774

Figura No. 39: Comparacion de resultados

Al comparar ambas pruebas se obtiene que ji-cuadrado es de 17.3816 y p 0.0000305774 por lo
cual se puede decir que se tiene una relacion estadisticamente significativa.
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D. Esquema del sistema de adsorcién a planta piloto
1. Sistema de filtracion por contacto. Arreglo esquematico para el tratamiento por lotes.

Tangue de Carbon activado

R
HiTl

Filtro grensa

()

Tanque de filtrado

Tangque de combustible Tangue dg mezclado

Figura No. 40: Sistema de filtracion con carbdn activado

2. Balance de masa

BALANCE DE MASA A ESCALA LABORATORIO

densidad combustible 906 Kg/m3
perdida de C.A 0.3 gC.A
l 1.5 gde Carbén Activado

2.7|g de combustible
M |
TANQUE 7.25 gcombustible TANQUE 7.25 g de combustible 1.2 gC.A
ALMACENAMIENTO AGITACION 1.5 gde C.A FILTRO

4.5 gde combustible

Figura No. 41: Balance de masa a escala laboratorio

BALANCE DE MASA INDUSTRIAL (DIARIO)
perdida de C.A 15.81460178 Kg C.A
l 79.073 Kg de Carbdn Activado
38.10646 Kg combustible

TANQUE 381.06 Kg combustible] TANQUE 381.065 Kg combustible 63.25841 Kg C.A
ALMACENAMIENTO AGITACION 79.073 Kgde C.A FILTRO

342.9581 Kg combustible

Figura No. 42: Balance de masa planta piloto
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E. Calculos

1. Balance de masa

a. Datos originales:

Cuadro No. 8: Datos original