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RESUMEN

TITULO: APROVECHAMIENTO DE AGUAS DE PRODUCCION COMO FUENTE DE
OBTENCION DE SODA ASH (CARBONATO DE SODIO)1

AUTORES: CAMILO ANDRES DIAZ GUTIERREZ?
JUAN CAMILO NAVARRO SOTO®

PALABRAS CLAVES: Soda ash, bicarbonato de sodio, soluciéon, montaje de laboratorio,
aprovechamiento, agua de produccion, petréleo y gas, proceso Solvay.

CONTENIDO: Para la industria petrolera el agua de produccién representa un inconweniente,
debido al impacto ambiental que podria generar su manejo inadecuado y a los gastos relacionados
con esta.

El objetivo de este estudio es evaluar la posibilidad de obtener soda ash (carbonato de sodio)
aplicando el proceso Solvay, a partir de aguas de producciéon de Campo Escuela Colorado (C.E.C),
haciendo uso de un montaje de laboratorio construido y puesto en marcha para esta investigacion,
con el fin de aprovechar estas aguas y obtener un producto agregado con valor comercial.

Inicialmente se tomaron muestras representativas del agua de produccion de C.E.C (de los
tanques de almacenamiento) y se caracterizaron fisicoquimicamente. Se obsernvd una cantidad
considerablemente alta de iones cloruro y sodio, lo que llevo a considerar la aplicacion del proceso
Solvay. Debido a la presencia de magnesio y calcio se hizo necesario un tratamiento para remover
estos cationes antes de llevar a cabo este proceso.

El experimento se realiz6 para tres muestras, la primera con una salmuera preparada a una
concentracion conocida, la segunda para una muestra de agua de produccién de C.E.C ablandada
y la tercera para una muestra de agua de produccién de C.E.C concentrada con cloruro de sodio.

Como resultados de estas pruebas, se obtuvieron tres soluciones matrices concentradas de
bicarbonato de sodio (disuelto y precipitado). A partir este bicarbonato producido, se obtuvw soda
ash mediante un proceso de descomposicion térmica. Estos resultados demuestran que el montaje
de laboratorio funciona satisfactoriamente lo que implica que se puede obtener carbonato de sodio
a partir de aguas de produccion de C.E.C y que aguas de produccion con mayor salinidad
involucran una mayor produccién de bicarbonato de sodio y posteriormente de soda ash.

"ra bajo de grado.

® Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Quimica. Director: Gustavo Emilio Ramirez Caballero.
Codirector: Emiliano Ariza Leodn.

* Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Petrdleos. Director: Gustavo Emilio Ramirez Caballero.
Codirector: Emiliano Ariza Ledn.
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ABSTRACT

TITLE: PRODUCED WATER USE AS SOURCE OF SODA ASH PRODUCTION (SODIUM
CARBONATE)"

AUTORS: CAMILO ANDRES DIAZ GUTIERREZ®
JUAN CAMILO NAVARRO SOTO®

KEY WORDS: Soda ash, sodium bicarbonate, dissolution, laboratory setup, produced water, oil
and gas, Solvay process.

CONTENT: Produced water represents an inconwvenience for the oil and gas industry, due to the
environmental impact that it might generate if it is not properly disposed and the costs related with
it.

The objective of this research is to evaluate the possibility of obtaining sodium carbonate (soda
ash) applying the Solvay process to the Campo Escuela Colorado (C.E.C) produced water, using a
laboratory equipment that was built and launched for this research in order to obtain a product with
commercial value.

Initially, representative produced water samples from C.E.C were taken (from the storage tanks)
and a chemical analysis was made. A considerably high amount of chloride and sodium ions was
observed, which led to consider the Solvay process application. Due to the presence of magnesium
and calcium in the water, a treatment to remove these cations was needed before carrying out this
process.

The experiment was conducted for three samples. First for prepared brine at a known
concentration, secondly for a C.E.C produced water sample and thirdly for another produced water
sample concentrated in sodium chloride.

As a result of these tests, three concentrated solutions of sodium bicarbonate (dissolved and
precipitaded) were obtained. From this produced bicarbonate, sodium carbonate was obtained by a
thermal decomposition process. These results demonstrate that the laboratory assembly works in a
satisfactorily way, meaning that sodium bicarbonate and therefore sodium carbonate can be
obtained from C.E.C produced water. If the sodium chloride concentration increases, more sodium
carbonate can ultimately be obtained.

4 Degree Project

> Physical-Chemical Faculty. Chemical Engineering School. Director: Gustavo Emilio Ramirez Caballero.
Codirector: Emiliano Ariza Leodn.

6 Physical-Chemical Faculty. Chemical Engineering School. Director: Gustavo Emilio Ramirez Caballero.
Codirector: Emiliano Ariza Ledn.
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INTRODUCCION

Los altos cortes de produccién de agua en campos petroleros han sido por mucho
tiempo un inconveniente para la industria, debido al posible impacto ambiental
ocasionado por un mal manejo o disposiciénde ésta. Por otro lado generan

costos operacionales, ya que el agua de produccién debe ser sometida a una serie
de tratamientos antes de llegar al lugar de disposicion final.

Generalmente, en el agua de produccion hay presencia de iones de calcio,
magnesio, sodio, hierro, bario, estroncio, radio, cloruros, carbonato, bicarbonato y
sulfato’, ademas por su naturaleza quimica, posee sales disueltas, entre ellas el
cloruro de sodio, siendo éste compuesto el eje principal en el desarrollo de esta

investigacion.

La eliminacion de impurezas genera costos que no van a ser recuperados, debido
a que este proceso se lleva a cabo para cumplir con regulaciones ambientales
impuestas por cada pais y no hacen parte del negocio de la industria petrolera.
Por lo tanto surge la necesidad de crear procesos de aprovechamiento de estas
impurezas, para que de esta manera, se pueda ofrecer una alternativa de ingresos

a partir del tratamiento de aguas de produccion.

Una opcion para lograr lo anteriormente descrito es el proceso Solvay, que
consiste en la obtencién de carbonato de sodio o “soda ash”, a partir de las
reacciones de salmuera con amoniaco gaseoso (NH3) y diéxido de carbono (CO5).
La soda ash es un producto ampliamente utilizado en diferentes procesos
industriales como en la produccion de vidrio, detergentes, y el tratamiento de
aguas duras, entre otros. La soda ash producida en Colombia no satisface la
demanda interna, obligando al pais a importar grandes cantidades de carbonato

de sodio.® Partiendo del hecho de que el agua producida durante una operacion

7 CARVALHINHO GRIMALDI Mauricio, etal.Produced Water Reuse for Production of Chemicals. SPE 127174.
Brasil 2010.
8 CENTRO VIRTUAL DE NEGOCIOS S.AS (CNV), Informe Sector Quimico, Colombia —2010.
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petrolera generalmente posee una cantidad considerable de sal (NaCl), se definio
un procedimiento a escala de laboratorio con el fin de obtener una solucién matriz
de bicarbonato de sodio a partir de la cual se produce soda ash mediante una
operacion de descomposicion térmica, utilizando aguas de produccion como

materia prima.

1. CONCEPTOS TEORICOS

1.1 AGUA DE PRODUCCION

En los campos de produccién de petrdleo maduros, el agua requiere un adecuado
manejo y control para evitar problemas ambientales. Si bien a menudo el agua es
utilizada para impulsar la produccion primaria e interviene en la produccion
secundaria, su exceso representa costos significativos para las compafias de
petroleo y gas. Hoy en dia, el mejoramiento de las técnicas de manejo de la
produccion de agua permite minimizar el volumen de agua llevado a la superficie,
convirtiendo el excedente de agua producida en un recurso. Las aguas de
produccién se componen de aguas de formacion, que son aquellas provenientes
de las formaciones geoldgicas obtenidas normalmente durante la extraccion del
petréleo, y de aguas que se contaminan al inyectarlas a un yacimiento petrolero

(actividad que utiliza una gran cantidad de agua superficial).

1.1.1 PRINCIPALES COMPONENTES DEL AGUA DE PRODUCCION

Los principales componentes del agua de produccion considerados fueron los

siguientes:

Cationes: el Ca™ es el mayor constituyente del agua de formacion. Este catién

forma precipitados insolubles a determinadas condiciones de presién y

16



temperatura, lo que puede formar una escama adherente. El Mg*? se presenta en
menor concentracién y también forman incrustaciones. EI Na*™ junto con el ion
cloruro, es el ion mas abundante en las salmueras de yacimientos petroliferos.
Generalmente se halla en concentraciones superiores a 35,000 partes por millon
(ppm). Se considera uUnicamente problematico al precipitarse como cloruro de
sodio en grandes cantidades. Por Gltimo, el Fe* y el Fe™ se encuentra en
concentraciones muy bajas. Su presencia muchas veces indica problemas de

corrosion.

Aniones: el CI'* es casi siempre uno de los iones predominantes en las aguas de
produccién. El problema principal del manejo de los cloruros es la corrosién que
pueden causar. Por otro lado, los iones Carbonato (CO32) y Bicarbonato (HCO3™)
pueden formar costras insolubles, al igual que los iones sulfato (SOs”, que
también son fuente alimenticia para bacterias, que pueden llevar a la formacion de
HzS.

1.1.2 ANALISIS DE LOS COSTOS GENERADOS POR EL AGUA DE
PRODUCCION EN LOS CAMPOS PETROLERQOS

Las compaiiias petroleras producen un promedio de tres barriles de agua por cada
barril de petr6leo que extraen de los yacimientos agotados. Se gastan mas de 40
mil millones de dolares por afio para hacer frente a los problemas del agua
indeseada.® En muchos casos, las tecnologias innovadoras para el control del
agua pueden significar una reduccion de los costos y un aumento en la produccién
de hidrocarburos. Si se tiene en cuenta que la produccién mundial de agua es de
aproximadamente 240 millones de barriles por dia que acompafan a los 85
millones de barriles por dia de petréleo, se podria decir que muchas compairiias se
han convertido practicamente en empresas productoras de agua. Se estima un

costo de entre 5 a mas de 50 centavos por barril de agua, en un pozo que produce

° BAILEY B, CRABTREE M, TYRIE J, ELPHICK J, KUCHUK F, ROMANO C, ROODHART L, “Control del agua”
Oilfield review. Verano de 2000.
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petroleo con un 80% de corte de agua®. En estos casos, el costo del manejo del
agua puede ascender a US$4 por barril de petréleo producido. Los productores
buscan formas econdémicas para mejorar la eficiencia de la producciéon y los
servicios de control del agua resultan ser uno de los métodos mas rapidos y
menos costosos para reducir los costos operativos y aumentar la produccion de
hidrocarburos en forma simultdnea. Los costos operativos, que comprenden las
tareas de levantamiento, separacion, filtrado, bombeo y reinyeccion, se suman a
los costos totales. Por otra parte, los costos de eliminacion del agua pueden variar
enormemente: desde 10 centavos por barril, cuando el agua se descarga en areas
marinas, hasta mas de $1,50 por barril cuando se transporta con camiones en
tierra firme. Debido a la presencia de estos costos a causa del agua, que en
realidad no estan ligados a un aumento de produccion de hidrocarburos, se
propone una solucién que ademas de tratar el agua, se pueda obtener un producto
adicional con posibilidad de comercializacion, que genere un flujo de ingresos
extra a partir de un desecho, y que ayude a aliviar el monto de los costos

generados por este.

1.2 CAMPO ESCUELA COLORADO

Campo Escuela Colorado es una unidad académica y de operacion de
hidrocarburos, producto del convenio de cooperacién empresarial suscrito entre la
Universidad Industrial de Santander y ECOPETROL en el 2006, con una vigencia

de diez afos.

1.2.1 GENERALIDADES

Campo Escuela Colorado estad localizado en la cuenca del Valle Medio del

Magdalena (VMM) en la provincia estructural del piedemonte occidental de la
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cordillera oriental, en inmediaciones del municipio de San Vicente de Chucuri, al
sureste del municipio de Barrancabermeja (Santander) y al sur del campo La Cira
Infantas, en el area de la antigua Concesion de Mares. Mugrosa, su principal
formacion productora tiene acumulaciones de aceite liviano y gas con gravedad 36
a 42 APl. En la actualidad el sistema de produccion de los pozos del C.E.C se
realiza mediante levantamiento artificial por bombeo mecanico. Actualmente, hay
76 pozos, de los cuales a partir de una campafia de reactivacion, se encuentran

36 activos, 12 inactivos, 17 abandonados, y 23 sin operacion definida.

1.2.2 CARACTERISTICAS DEL AGUA DE PRODUCCION DE LOS TANQUES
DE ALMACENAMIENTO DE CAMPO ESCUELA COLORADO

Mediante un andlisis de caracterizacion fisicoquimica realizado por la empresa
Sistemas Hidraulicos y Sanitarios LTDA, se defini6 la composicion de los
parametros de interés para este proyecto de investigacion. El muestreo se realizé
en los tanques de almacenamiento del campo en donde se mezclan las aguas
provenientes de los pozos activos. Estas muestras pueden considerarse
representativas para realizar la aplicacion del proceso Solvay. Los resultados de

los pardmetros de interés analizados se muestran en la tabla 1 (Ver Anexo B):

Tabla 1: Caracterizacidon agua de produccién Campo Escuela Colorado

TANQUES DE ALMACENAMIENTO
CAMPO ESCUELA COLORADO
Muestra Resultado

ClI' [mg/L] 10216
Na [mg/L] 2490
Fe [mg/L] 5
Mg [mg/L] 179
Ca[mg/L] 714
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Turbiedad [NTU] 151
pH 7.1

Fuente: El autor

1.3 GENERALIDADES Y METODOS DE OBTENCION DEL CARBONATO DE
SODIO

El proceso Leblanc o también llamado “black ash” fue desarrollado en el periodo
de 1825 hasta 1890. La mayor desventaja de este proceso era su impacto
ambiental con la emisién de grandes cantidades de HCI gaseoso y la producciéon
de sulfito de calcio sélido, residuo que no soélo pierde sulfuro valioso sino que

también produce gases venenosos.

En 1861 Ernest Solvay redescubrié y mejord el proceso basado en la sal comun,
piedra caliza y amoniaco. La competicion entre los dos procesos dur6 afos, pero
la relativa simplicidad, los costos de operacién minimizados y sobretodo el
reducido impacto ambiental del proceso Solvay, aseguré su éxito y la paulatina

desaparicion del método Leblanc.

1.3.1 PROCESO SOLVAY

El método de produccidén Solvay se basa en la obtencion de carbonato sédico a
partir de la utilizacion de materias primas muy basicas como NaCl y piedra caliza
(CaCO0s3). Los pasos que sigue el proceso se pueden explicar a partir del diagrama

de bloques que se muestra a continuacion:
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Figura 1: Diagrama del proceso Solvay
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N )
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descomposicion de
bicarbonato
|

Ciclo del amoniaco

L

Filtracion l

Empaquetado
Na,CO,

Fuente: RECERCAT, “Planta de produccion de carbonato sédico”

El proceso parte de la salmuera que llega a la planta por conduccién directa en
tuberias. Esta salmuera que estad presente en forma de solucion es el recurso
principal del proceso. Por este motivo deberd someterse a un proceso de
tratamiento en el cual se eliminaran las impurezas que esta lleva asociada,
principalmente iones calcio y magnesio. Una vez esta salmuera esté purificada se

puede introducir en el proceso de produccién. *°

Ciclo del COa:

La piedra caliza se calcina en los hornos de cal donde se logra, por un lado, 6xido
de calcio que va a un disolvedor en el que se hidrata y se convierte en hidroxido
de calcio; y, por otro, dioxido de carbono (CO,), que a través de una estacion de
compresion se envia a las columnas de carbonatacion. El resto de gas necesario
es liberado en la etapa de descomposicion térmica del bicarbonato sédico. Ambas

1% ABRAHAM J.M, et al.“Didactica dela Quimica y Vida Cotidiana”. Madrid, 2003. Universidad Politécnica de
Madrid. Seccidn de publicaciones dela Escuela Técnica Superior deIngenieros Industriales
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corrientes seran comprimidas para poder ser introducidas al proceso en la zona de

carbonatacion.

Ciclo del NHs;:

Este ciclo supuso un importante avance en la produccion de carbonato sédico v,
consecuentemente, hizo que el proceso Solvay tuviera un rapido éxito. El proceso
plantea una recuperacion casi total del amoniaco, lo que supone no soélo un
beneficio a nivel de impacto ambiental, sino también un importante ahorro
econémico en el proceso. Asi, el amoniaco entra en la columna de absorcion,
donde formaréd parte de una solucion de sal amoniacal. La corriente pasa a las
torres de carbonatacion donde el fluido que llega de la absorcidn reacciona con
CO; proveniente de los hornos de descomposicion y calcinacion. Es en estas

torres donde se produce la principal reaccion del proceso:
NaCl + NH3+CO2 + H20 — NaHCO3 + NH4Cl
Esta reaccion general se puede expresar en dos reacciones secundarias:

2NH3 + 2H20 + 2C0O2 —» 2NH4HCO3
NaCl + NH4HCO3 — NaHCO3 + NH4Cl

En la parte inferior de las torres de carbonatacion se debe aplicar un enfriamiento
de la solucion, lo que provoca la cristalizacion del bicarbonato soédico. Los cristales
formados se separaran del resto de solucion en una etapa de filtrado. De aqui se
llevaran a un horno de descomposicion térmica donde el bicarbonato dara lugar a

la formacién del producto final.
NaHCO3z— Na2C03 + H20 + CO2

La solucién obtenida con el filtrado es trasladada hasta la zona de recuperacion de
amoniaco donde, a partir de una serie de columnas de destilacién, se conseguira

la recuperacion casi total del amoniaco utilizado en el proceso.
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A continuacion, se muestra de manera resumida la secuencia de reacciones,
incluyendo las de recuperacién de amoniaco y de hidréxido de calcio, lo que
representa el ciclo cerrado de la recuperacion de reactivos valiosos, la no emision
de subproductos perjudiciales y un panorama resumido del proceso en su
totalidad:

1. Obtencion de COxy: 4. Obtencion de Na;COs:

CaCO3 — CaO + CO2 2NaHCO3 — Na2C03 + CO2 + H20

2. Obtencién de NH4HCO:g: 5. Obtencién de Ca(OH).:

2NH3 + 2H20 + 2C02 — 2NH4HCO3 Ca0 + H20 - Ca(OH):

3. Obtencion de NaHCOs3: 6. Recuperacion de NHas:

2NaCl + 2NH4HCO3 — 2NaHCO3 + 2NH4Cl + Ca(OH)2 — 2NHs3 + 2H20 +
2NH4Cl CaClz

1.3.2 APLICACIONES DEL CARBONATO DE SODIO

El carbonato de sodio es un producto quimico utilizado en mdltiples de ramas de la

industria, entre las mas importantes se encuentran:

e Siderurgia: usado para calentar bajo una rafaga de aire el cromo y otros
extractos y disminuye el contenido de azufre y fésforo de la fundicién y del
acero.

e Reciclado: el reciclado de baterias viejas.

e Vidrio: se usa para disminuir el punto de fusion del silicio y tener darle la
capacidad de una mejor manipulacion, también aporta el sélido necesario para
formar la red vitrea.

e Detergentes: es indispensable en las formulaciones con el objeto de asegurar
el correcto funcionamiento del resto de sustancias que lo componen, enzimas,

tensoactivos, etc. durante las diferentes fases del lavado.
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e Requlador de pH: tratamiento de aguas de la industria, asi como en los

procesos de flotacion.

e Otros Usos: ceramica, jabones, limpiadores, ablandador de aguas duras,
refinacion de petrleos, produccién de aluminio, textiles, pulpa y papel.
Procesamiento metalUrgico, preparacion de farmaceéuticos, soda caustica,

bicarbonato de sodio, nitrato de sodio y varios otros usos.

2. DESARROLLO EXPERIMENTAL

A pesar de la importancia y la simplicidad de las reacciones involucradas, existen
pocos disefios experimentales a escala de laboratorio que reproduzcan con
fidelidad el proceso de sintesis de carbonato de sodio mediante el procedimiento
Solvay. Por otro lado existen procesos por cochadas o discontinuos, que tienen
poca analogia con las operaciones y el analisis del proceso industrial continuo. En
este trabajo se describe un montaje, disefiado para reproducir con materiales de
laboratorio relativamente sencillos los pasos de absorcion de amoniaco y
carbonatacion de la salmuera, seguido por la precipitacion de NaHCO3. Ademas,
el equipo hace posible variar las temperaturas de las columnas de absorciéon de
amoniaco y de carbonatacién y el flujo relativo de los gases en contracorriente en

relaciéon al flujo de la salmuera.

2.1 EQUIPO DE LABORATORIO

Los procedimientos de absorcion de amoniaco y carbonatacion se realizaron

usando el método de flujo en contracorriente, en analogia al proceso industrial.

El equipo consta de las siguientes partes (ver imagenes Anexo C):
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Dos columnas Vigreux: aproximadamente de 50 cm de alto, con el mayor

nimero de picos posibles para maximizar la superficie de contacto, y
esmeriladas en ambos extremos.

Un separador tipo campana: consiste en un tubo unos 3 cm de didmetro y 5

cm de longitud, en el que la unién superior es tipo hembra y la unién inferior es

tipo macho.

Embudo con ecualizador de presiéon contenedor de salmuera: el embudo esta

a su vez, equipado con un regulador de fluo para controlar el goteo de
salmuera y un camino lateral al embudo usado para llevar a cabo la purga de
amoniaco.

Matraz recolector: es un balén de fondo redondo de 2 bocas esmeriladas de

una capacidad 1000mL. Aqui se recoge el producto final o la solucion matriz.
Una de las bocas es insertada a la unién tipo macho de la columna de
carbonatacion y en la otra se inyecta el CO; proveniente de un cilindro.

Cilindro _de amoniaco: se utilizd un cilindro de 58 Kg de contenido neto.

Pueden utilizarse cilindros con un menor contenido. El cilindro debe estar
equipado con un regulador flujop “Concoa SERIA 408-2631-01-240", especial
para este tipo de gas corrosivo y a alta presion.

Cilindro _de dioxido de carbono: el CO, es de tipo industrial. Se utilizé6 un

cilindro de 25 Kg de contenido. Debe estar equipado con su respectivo

regulador de flujo.

2.2 MONTAJE DEL EQUIPO

Se tomaron las dos columnas Vigreux y se conectaron entre si por medio del

separador tipo campana (figura 2). Este consiste en un tubo abierto (tubo

recolector) de aproximadamente 2 cm de largo soldado a la unién tipo macho. El

tubo es parcialmente recubierto por otro tubo de mayor diametro (sellador) con un

tapén en la zona intermedia y conectado a la union hembra. Esto se dispone de
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manera similar a una campana garantizando la formacion de una pequefia
columna de liquido que impide el acceso de CO; proveniente de la columna
inferior hacia la columna superior, y al mismo tiempo, permite que circule el flujo
de salmuera saturada de amoniaco proveniente de la columna superior hacia la
inferior. Pequefios orificios en la region comprendida entre la base de la tuberia
hembra y el sello, le permite al amoniaco fluir hacia la columna de absorcion vy al
mismo tiempo, garantiza el libre flujo de la solucion saturada de NaCl con

amoniaco ya disuelto, hacia abajo.

Figura 2: Diagrama del disefio del equipo de laboratorio
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Fuente: DE ARAUJO Adriano L, et al. “Simula¢do do Processo Solvay no Laboratério Didético” Sao
Paulo,1997

El diéxido de carbono, proveniente del cilindro a un flujo constante, se inyecta por
la salida lateral del balon recolector que se encuentra conectado a la parte inferior
de la columna de carbonatacion. El exceso se elimina a través de la salida lateral
ubicada en la parte superior de la columna. El NHz gaseoso se inyecta en el

sistema a través de una entrada lateral del separador y se envia el exceso al
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embudo de separacion con ecualizador de presion que contiene la salmuera. El

flup de la solucion de salmuera se controla aproximadamente a 60 gotas por

minuto, mientras se inyecta CO, y NHs. El precipitado amorfo blanco formado se

separa por filtracion, y mas adelante, se lava con pequefias fracciones de agua

fria y etanol, para luego, mantenerlo en un secador durante la noche en presencia

de gel de silice al vacio.

Detalles a tener en cuenta:

v

Soportar todos los elementos del equipo de manera firme, recta y nivelada,
utilizando una reja y unos soportes en buen estado, esto con el fin de
garantizar un flujp de una pelicula de liguido homogénea a través de las
paredes de las columnas y asi lograr una mejor absorcién de los gases.

En la union de cada uno de los equipos verificar que no haya presencia de
fugas o filtraciones. Para esto, es recomendable utilizar silicona de alto vacio
en todas las uniones del equipo.

Se debe disponer de un sistema de purga con una manguera que haga
circular el flujo de gas hacia una trampa de agua, y ubicarla en un extractor de
gases, dado el que el amoniaco es considerado sustancia peligrosa.

La columna de carbonatacion debe estar enchaquetada para hacer circular
agua a manera de refrigerante, ya que la reaccion quimica que se lleva a cabo
en esta es de caracter exotérmica.

Asegurarse de que no exista una presurizacion al interior del equipo. Esto se
puede dar cuando los flujos de gas son muy grandes para las dimensiones del
equipo, o cuando la purga de alguno de los gases no es eficiente (por
estrangulacion de mangueras, didmetros insuficientemente grandes de

mangueras o boquillas).

2.3 PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL
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Este experimento ilustra varios conceptos fundamentales, como el de
transferencia de masa gas-liquido (absorcién), equilibrio acido-base, reacciones y
cinética quimica, solubilidad, hidrélisis, calculos estequiométricos vy la transferencia
de calor. Ademas, el equipo permite variar las temperaturas de ambas columnas y
el flujo relativo de estos gases en relacion a la salmuera que se hace fluir en

contracorriente.

2.3.1 DESCRIPCION DETALLADA DEL EXPERIMENTO

. Toma de muestras: para el experimento, se realizé el correspondiente
muestreo de aguas de produccién en los tanques de almacenamiento, y se
procedid siguiendo las reglas generales para ingreso a Campo Escuela Colorado
(HSEQ C.E.C)™. Los resultados de los anélisis de las aguas de produccion
obtenidos a partir de una fuente bibliogréfica'?, muestran que los iones cloruro se
encuentran en gran cantidad (9000-26000 mg/L) en los pozos del campo. Se
busca definir si esta concentracion de sal en el agua presente en los tanques de
almacenamiento es lo suficientemente alta para obtener bicarbonato de sodio a
partir de ellas.

Il. Filtracibn de las muestras de agua: a partir de los recipientes de 20 L
provenientes del campo, se re-envasaron 5L en 2 recipientes de 2.5 L con el fin de
facilitar su manipulacion al momento de llevar a cabo la filtracion de las muestras
con la ayuda de una bomba de filtrado al vacio. Luego de esta operacion, ambos
recipientes fueron dejados en reposo durante 3 dias y asi, se presencié una

separacion por gravedad del petréleo aun disuelto en las mismas, formando 2

1 Reglas generales para el ingresoa Campo Escuela Colorado. 21 de julio 2009.

2SIMANCAS CARABALLO Diana Ca rolina, VILLABONA DELGADO Cindy Carolina, “Disefioy evaluaciéndeun
fluido para remocién de escamas de carbonato de calcio a partir deuna solucién EDTA”. Casoaplicado
Campo Colorado”. Bucaramanga, 2012.Trabajo degrado (Ingeniero de Petrdleos). Facultad de Ingenierias
Fisicoquimicas.
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fases, como se observa en la Figura 3 (el petréleo en la parte superior del
recipiente), lo que favorece a eliminar variables que puedan perturbar los

resultados.

Figura 3: Muestra de agua de produccion Unicamente filtrada al vacio y proxima a decantar.

Fuente: El autor

lll. Andlisis fisicoquimico del agua: con las muestras de agua de produccion ya
filtradas, se realizd un analisis fisicoquimico de estas. Los parametros tenidos en
cuenta y resultados de este analisis se muestran anteriormente en la Tabla 1. Para

el informe completo, ver Anexo B.

IV. Ablandamiento del agua: el ablandamiento quimico consiste en la adicion de
sustancias al agua que reaccionan con los iones calcio y magnesio,
transformandolos en compuestos insolubles, que son separados del agua por
procedimientos fisicos convencionales (decantacion vy filtracién).

En el agua de producciéon, hay presencia relativamente alta de metales pesados,
sobre todo de magnesio y calcio como se puede comprobar en el andlisis
fisicoquimico que se realizd6 de las muestras. Estas sales actian como

contaminante de la salmuera durante la aplicacion del proceso Solvay y deben ser
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removidas. El ablandamiento del agua de produccion a utilizar como salmuera se
llevé a cabo mediante un tratamiento con cal sodada.Cuando al agua se le afiade
cal, tienen lugar las siguientes reacciones de dureza:

Con el calcio:

Ca(OH)2+ CO2-> COsCa | + Hz0
Ca(OH)2+ Ca(HCO3)2>2 COs3Ca ! + 2 H20
Ca(OH)2+ Mg(HCO3)2-> CaCO3l+ MgCO3 + 2H20

Con el magnesio:

MgCOs3 + Ca(OH)2 > Mg(OH)21 + CaCOs3 !
MgS04 + Ca(OH)2>Mg(0OH)2! + CaSO4
MgClz + Ca(OH)2 >Mg(OH)2! + CaCl;

Determinacion de la dosificacion necesaria de cal sodada:

Para determinar la dosificacion de cal sodada, se tuvo en cuenta la estequiometria
de las reacciones. De esta forma puede obtenerse un valor aproximado para
realizar la prueba del vaso mediante la siguiente expresion:

HCr= HCca+ HCmg

HCr=1.85 - Cca+ 6.1 - Cmg
en donde, HCt es el aporte de cal calculado para el tratamiento (en mg/L), Cca la
concentracion de calcio que se pretende eliminar del agua (en mg/L), y Cwy la
concentracion de magnesio que se desea eliminar del agua (en mg/L). La
deduccién de esta ecuacion puede verificarse en el Anexo D.
De esta forma, la cantidad de cal sodada necesaria para ablandar una muestra de
agua de produccién de estas caracteristicas, esta dada por:
HCr= 1.85 - (714 mg/L)+ 6.1 - (179 mg/L)
HCr= 4825,6 mg/L

Los resultados obtenidos se pueden observar en la Tabla 2.
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Tabla 2: Presencia de calcio y magnesio a eliminar y calculo de cantidad de cal sodada
necesaria para eliminar el calcio y magnesio presentes.

Concentracion [mg/L]
Calcio 714
Magnesio 179
Cal sodada necesaria 4825,6

Fuente: El autor

La cal sodada se prepar6 mezclando en un vaso de precipitado, hidréxido de
calcio Ca(OH), en un 75%, hidréxido de sodio NaOH en un 3%, hidréxido de
potasio KOH en un 1% y agua en un 20% (Ver preparacion en Anexo E). Todos
estos porcentajes son masicos. Como la cantidad de muestra de agua a tratar fue

de 1 Litro, la cantidad de reactivos necesaria se presenta en la Tabla 3.

Tabla 3: Dosificacion de reactivos para la preparacién de la cal sodada

Masa de reactivo [mg]
Ca(OH),: 3667,5
NaOH: 144.,8
K OH: 48,3
H20: 965,1

Fuente: El autor

Se vertié la mezcla pulverizada de cal sodada en el vaso de precipitado donde se
tenia la muestra de agua a procesar y se agité vigorosamente usando un agitador
magnético durante toda la noche. Al dia siguiente, se dejo reposar la mezcla por
lapso de 5 horas en donde se presencié un aclaramiento del agua y un precipitado
solido de color blanco en el fondo (Figura 4), visiblemente mas voluminoso que la

cantidad inicial agregada de cal sodada.
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Figura 4: a) Agua de produccién en agitacién con cal sodada. b) En reposo con precipitado y
agitador magnético sumergido.

Fuente: El autor

Luego se filtr6 al vacio toda la muestra en 2 oportunidades. Ver equipo de filtracion

en Anexo F.

V. Proceso Solvay: para comenzar el experimento se vierten 500mL de salmuera
en el embudo contenedor, y se ajusta el fluo a 60 gotas por minuto. Una vez la
salmuera alcanza el nivel en el separador para seguir su viaje hacia la columna de
carbonatacion, los gases (amoniaco y didxido de carbono) son inyectados por su
respectiva entrada a un flujo volumétrico aproximado de 3,70 mL/s para el NHz y
de 4,21 mL/s para el CO,. La técnica utilizada para realizar la medicion del flujo de
gases se explica en detalle en el Anexo G. Vale la pena tener en cuenta, que la
inyeccion de los gases se hace después ajustar el flujo de liquido, con el fin de
formar un nivel de liquido en el separador, que actia a manera de trampa y
asegura que la salmuera descienda hacia la segunda columna a una velocidad
constante, y que el CO,, que no se absorbié en la columna de carbonatacion no

ascienda hacia la de absorcion de amoniaco y se mezcle con este.

Absorcién reactiva

32



Una vez los gases estan fluyendo en el sistema, la salmuera desciende por la
primera columna, mientras el amoniaco asciende, dandose asi la absorcion de
NHs; en la salmuera por flujo en contra corriente. Después de la absorcion de
amoniaco, la salmuera es llamada salmuera “amoniacal’ y esta lista para el
proceso de carbonatacion. Al llegar al separador la salmuera amoniacal, fluye
hacia la columna de carbonatacion en forma descendente, donde entra en
contacto con el CO;, que esta siendo inyectado de forma constante y de manera
ascendente en el sistema (al igual que en la columna anterior, la absorcion
reactiva se da por un flujo en contra corriente). En esta etapa del experimento
ocurren las siguientes reacciones:
2NH40H + CO2~> (NH4)2C03 + H20

(NH4)2C03 + CO2 + H20 > 2NH4HCO3
2NH4HCO3 + 2NaCK—>2NaHCO3 + 2NH4Cl

Finalmente, en el balon recolector se obtiene una solucion matriz donde se
encuentran impurezas principalmente de NaCl sin reaccionar y de NH4Cl, y
ademas, el producto de interés disuelto y precipitado (NaHCO3) a partir del cual se
obtiene la soda ash, mediante un proceso de descomposicion térmica aplicado al
bicarbonato de sodio obtenido (calentamiento entre 160°C - 230°C). A
continuacién se muestra la reaccion que representa este Ultimo paso para llegar a
la obtencién del carbonato de sodio (Ver Anexo M):
2NaHCO3—-> Naz2C03 + H20 + CO2

VI. Caracterizacion de la solucion matriz: al finalizar el recorrido a través de las
etapas que constituyen el experimento que se ha propuesto en este trabajo, se
obtiene en el balon colector una solucion matriz, que como se menciono
anteriormente posee bicarbonato de sodio disuelto y precipitado. Se solicité un
analisis fisicoquimico de esta solucion matriz al departamento de Consultas
Industriales de la escuela de Quimica de la Universidad Industrial de Santander.

Los resultados de estos analisis se presentaran en la seccidon de resultados, junto
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con los datos obtenidos de las soluciones matrices, generadas cuando se

aplicaron modificaciones en las variables de entrada.

VII. Obtencién del carbonato de sodio: una vez obtenido el bicarbonato de sodio
en la solucibn matriz, se realizd el procedimiento de descomposicion térmica,
llevando el NaHCOs3; hasta una temperatura de entre 180 y 220°C en un crisol
(capsula), con la ayuda de un quemador Bunsen y un tripode. Se midi6 el pH a
una solucién saturada con el producto obtenido de la descomposicion y se
obtuvieron valores entre 11 y 12. Esto indica la presencia de carbonato de sodio,
pues una solucién de bicarbonato posee un pH menos béasico (del orden de 8).
Ademas, se comprobd la obtencion de la soda ash comparando la masa del
compuesto antes y después del proceso en el crisol. La masa obtenida fue la que
se predijo estequiometricamente suponiendo que el producto seria carbonato de

sodio (Ver Anexo M).

2.3.2 MODIFICACION EN LAS VARIABLES DE ENTRADA

Con el fin de evaluar de manera cuantitativa y cualitativa el funcionamiento del
equipo de laboratorio, se establecieron tres alternativas en las cuales se correria el

equipo.

1. Salmuera preparada (agua sintética): se prepard una solucion de 500 mL en
volumen de agua destilada, con 100 g de cloruro de sodio (NaCl) disuelto, para
asi, obtener una salmuera de 0,2 g/mL o de 200.000 ppm de concentracion.
Segun una fuente literaria consultada, salmueras con valores de concentracion
alrededor de este orden son las que se suelen usar en las plantas Solvay
productoras de soda ash'®. Estos pardmetros fueron tenidos en cuenta con el fin

de trabajar una solucion de concentracion de sal mucho mayor a la presente

> ABRAHAM J.M, et al.“Didactica dela QuimicayVida Cotidiana”. Madrid, 2003. Universidad Politécnica de
Madrid. Seccidon de publicaciones de la Escuela Técnica Superior de Ingenieros Industriales
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normalmente en el agua de produccion del campo Colorado, y asi, bajo estas
condiciones poner a punto el equipo, ademas de incrementar la probabilidad de

obtencion de producto.

2. Agua de produccion pre tratada: una vez comprobado el Optimo
funcionamiento del equipo y habiendo garantizado la obtencién de producto, se
procedié a realizar una nueva prueba; esta vez, con el agua de produccion pre
tratada (ablandada con cal sodada). Se probé con 500 mL de agua de produccion
y se repitid el experimento. Se realizaron 2 repeticiones, obteniendo asi, dos
soluciones matriz de 500mL al final, las cuales se analizaron fisicoquimicamente

para evaluar la presencia de bicarbonato de sodio disuelto y precipitado.

3. Agua de produccion pre tratada y concentrada en NaCl: finalmente, se
realiz6 una prueba, también con agua de produccion pre tratada, pero agregando
una cantidad extra de NaCl a la muestra, con el fin de emular aguas de produccién
con una mayor concentracion de sal y asi, darle un alcance mas alla al
procedimiento propuesto y evaluar el proceso Solvay al agua con niveles mas
altos de salinidad. Se tom6 como referencia el andlisis del agua en campos
maduros en Brasil (Tabla 4), presentado en detalle en el articulo “Produced Water

Reuse for Production of Chemicals™*.

Tabla 4: Parametros quimicos analizados para el agua de produccidn tratada por flotacién y
ablandamiento.

pH 9,85
Turbiedad (NTU)

8,3

34
27,6
K (mg/L) 240
Mg (mg/L) 250
Ca (mg/L) 16

% CARVALHINHO GRIMALDI Ma uricio, etal. Produced Water Reuse for Production of Chemicals. SPE
International.

35



| Fe (mg/L) 2
Fuente: CARVALHINHO GRIMALDI Mauricio, et al. “Produced Water Reuse for Production of
Chemicals.” SPE 127174. Brasil 2010.

Segun los datos de sodio y cloruros que se reportan en este estudio, se puede
deducir la cantidad de sal disuelta en estas aguas, que dan origen a la

concentracion de iones Na* y CI mediante el siguiente andlisis estequiométrico:

NaCl = Nat + CI-

Mediante el calculo mostrado en el Anexo H, se obtuvo que la cantidad de sal
necesaria para concentrar una muestra de 500 mL de agua de C.E.C, es de 24,79

g de NaCl, valor que se redonded a 25 g.

Los resultados obtenidos al correr el equipo Solvay de laboratorio con el agua

reacondicionada se presentaran y discutirAdn posteriormente.

3. RESULTADOS Y ANALISIS

En los resultados obtenidos en el analisis quimico de las soluciones matrices, se
presentan datos de concentracién de iones bicarbonato (HCOj3'). Es importante
mencionar que estos aniones provienen del bicarbonato de sodio y fueron
reportados de esta manera a causa de la metodologia de titulacion utilizada en el

analisis.

La cantidad de bicarbonato precipitado se presenta en porcentaje en masa. Para
determinar la masa bicarbonato, bastaria con conocer la masa total de precipitado
y multiplicarla por el porcentaje de bicarbonato reportado en los resultados. No fue
posible determinar la masa total de precipitado seco con las técnicas utilizadas en
el analisis quimico de las muestras.
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Después de obtener el bicarbonato de sodio en la soluciébn matriz, disuelto y
precipitado, se tomé el disuelto (debido a que se sabia la cantidad exacta) para
aplicarle el respectivo procedimiento de descomposicion térmica y de esta manera
obtener finalmente la soda ash (ver Anexo M).

3.1 OBTENCION DE UNA SOLUCION DE BICARBONATO DE SODIO Y OTRAS
SALES DISUELTAS (SOLUCION MATRIZ) A PARTIR DE SALMUERA
PREPARADA A UNA CONCENTRACION DE CLORURO DE SODIO
ESPECIFICA

Por ser la prueba de caracter preliminar para verificar el correcto funcionamiento
del equipo, se modificaron varios aspectos a medida que se hacian corridas.
Cuando la mezcla reacciond, se recolectdé en el balén, y al final, fue posible
observar la formacion de precipitado (Figura 5) en un lapso aproximado de tres

horas.

Figura 5: Solucién matriz obtenida en la prueba con la solucién preparada a partir de agua
destilada y sal. Precipitado solido blanco amorfo obtenido en el fondo del balén

Fuente: El autor
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Se realiz6 un estudio fisicoquimico de la solucién obtenida. Los resultados de la
cantidad de producto deseado (NaHCO3) presente en la soluciéon matriz, junto con

el dato de carbonato de sodio obtenido (Tabla 5) se muestran a continuacion:

Tabla 5: Caracterizacion solucidon matriz a partir de salmuera y Na2CO3 obtenido a partir del
bicarbonato disuelto.

SALMUERA Resultado
Muestra Valor
HCOs disuelto (mg/L) 17690
HCOj3™ precipitado (%omasa) 4,56%
Na,COs3 obtenido (mg) 5520

Fuente: El autor

El informe completo se puede encontrar en el Anexo |I.

3.2 OBTENCION DE UNA SOLUCION MATRIZ A PARTIR DE AGUA DE
PRODUCCION FILTRADA AL VACIO Y ABLANDADA

Siguiendo el mismo protocolo de operacion del equipo definido en las pruebas con
la salmuera sintética, se procedié con el experimento para una muestra de agua
de produccion, teniendo en cuenta las consideraciones definidas anteriormente.
En esta prueba se observd una mayor cantidad de precipitado blanco en el fondo
del baldn recolector (ver figura 6). Se observd un calentamiento en la columna de
carbonatacion. Los resultados obtenidos en esta prueba se presentan en la Tabla
6. (No se reporta carbonato de sodio, debido a que todo el que se produjo fue en

forma de precipitado).

Tabla 6: Caracterizacién solucion matriz a partir de agua de produccion de C.E.C.

Agua de produccion Concentraciones
Muestra Valor
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HCOj3 disuelto (mg/L) 0

HCOj3 precipitado (%omasa) 30,6%
Fuente: El autor

Figura 6: Solucién matriz obtenida de agua de produccién de C.E.C. (N6tese la presencia de
precipitado).

Fuente: El autor

El informe completo se presenta en el Anexo |.

3.3 OBTENCION DE UNA SOLUCION MATRIZ A PARTIR DEL AGUA DE
PRODUCCION PRETRATADA FILTRADA AL VACIO Y ABLANDADA
AUMENTANDO SU CONCENTRACION DE CLORURO DE SODIO INICIAL

Una vez mas, mediante el mismo el procedimiento ya descrito, se llevo a cabo el
experimento con una muestra que se preparod agregando NaCl en la cantidades ya
calculadas en la seccidn 2.3.2 y con mas detalle en el Anexo H.

Al final de la prueba se obtuvo el precipitado blanco esperado, también en mayor
proporcién que con la salmuera sintética y que con el agua de produccién
ablandada inalterada (ver figura 7). El resultado del andlisis realizado a la solucién
matriz, junto con la soda ash obtenida a partir de la descomposicion térmica del

NaHCO3; se muestra en la Tabla 7.
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Tabla 7: Caracterizacion solucién matriz a partir de agua de produccién de C.E.C
concentrada con NaCl y Na2CO3 obtenido a partir del bicarbonato disuelto.

Agua de produccion Concentraciones
concentrada en NaCl
Muestra Valor
HCOj3 disuelto (mg/L) 13115
HCOs3™ precipitado (%omasa) 26,7%
Na,CO3 obtenido (mg) 4040

Fuente: El autor

Figura 7: Solucién matriz obtenida de agua de produccién del C.E.C pre tratada y
concentrada manualmente en cloruro de sodio. (Notese la presencia de precipitado solido
en el producto.

Fuente: El autor

El informe completo se presenta en el Anexo |.

3.4 ANALISIS DE LOS RESULTADOS OBTENIDOS
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Se observd un calentamiento substancial tanto en el separador como en la
columna de carbonatacion. Esto fue un indicio de que hubo reaccion en el
equipo, pues se sabe que la reaccion del CO, con la solucion saturada de
NaCl y NH3 es exotérmica. Mediante una pistola de infrarrojo (ver imagen en
Anexo J), se cuantifico este cambio de temperatura, resultando en un aumento
de aproximadamente 19°C. Este incremento de temperatura hace que la
solubilidad de los reactivos gaseosos disminuya (principalmente el NH3),
provocando una disminucién en la eficiencia del proceso. Se procedi6 a
refrigerar mediante un flujo constante de agua fria a través del enchaquetado
de la columna de modo que asegurara la saturacién de la solucién con
aquellos gases.

Al observar la informacién obtenida en el andlisis quimico de las 3 soluciones
matriz, se puede afirmar que es posible obtener bicarbonato de sodio
utilizando el montaje descrito. Ademas, este resultado es de gran importancia
pues implica que si se opta por agua de produccién pre tratada como materia
prima, se asegura la obtencion de bicarbonato de sodio, y que este, depende
directamente de la concentracion de NaCl presente naturalmente en el agua
de produccion a tratar, lo que a su vez significa, la posterior obtencién de
“soda ash” mediante una descomposicion térmica del NaHCO3 obtenido.

Es recomendable controlar el pH, pues tiende a tomar valores muy altos
(superiores a 12), lo que provoca que el bicarbonato reaccione con los
compuestos alcalinos y se consuma para formar impurezas, lo que distorsiona

cuantitativamente la cantidad de bicarbonato final obtenido®®

IV. Por otro lado, teniendo en cuenta que es la primera vez que se Uutiliza el

equipo, la cantidad obtenida de producto deseado fue satisfactoria, lo que
implica que el disefio de las absorciones en las columnas, del separador y el

calculo de los flujos de entrada de gas fueron acertados.

!> SANCHEZ SAN ROMAN Javier, “Especies Carbonatadas”. Universidad de Salamanca. Departamento de
Geologia
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4. CONCLUSIONES

v' La puesta en marcha del equipo que representa el proceso Solvay a escala de
laboratorio resultdé satisfactoria en relacién con los objetivos planteados. Este
guedara disponible para futuros trabajos en el laboratorio de procesos de
ingenieria quimica.

v Se logr6 obtener una cantidad apreciable de bicarbonato de sodio, que
posteriormente se transformé en soda ash, como producto de este
experimento, a partir de agua de produccion pre tratada como materia prima.

v' Se observé que la cantidad de producto obtenido depende la concentracion de
NaCl existente en el agua de produccién a tratar, del pH tanto del agua como
de la solucion matriz final, del control de la presién interna del equipo, de la
temperatura del separador y de la columna de carbonatacién, del flujo de los

gases inyectados y de la acumulacién de producto en las paredes del equipo.
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5. RECOMENDACIONES

v

Realizar futuras investigaciones involucrando operaciones o técnicas que
puedan llegar a aumentar la eficiencia del proceso solvay realizado a escala
de laboratorio y utilizando como materia prima aguas de produccion de
campos petroleros.

Llevar a cabo un modelamiento en un simulador tipo ASPEN PLUS o ASPEN
HYSYS para evaluar el proceso Solvay con agua de produccion a escala piloto
e industrial, teniendo en cuenta los datos y la informacion obtenida en la
presente tesis.

Hacer un estudio econdmico y financiero sobre la viabilidad del proceso
Solvay utilizando aguas de produccion. Estudiar el montaje y puesta en
marcha de una planta de este tipo. Evaluar costos fijos, variables, inversion
inicial, portafolio de servicios, modelo de negocio y fluyjo de ingresos
operacionales

Se considera de gran valor poder realizar una investigacion mas profunda
sobre las reacciones primarias y secundarias involucradas en este proceso,
partiendo de los datos experimentales obtenidos en esta tesis. Determinar la
cinética de las reacciones y la informacidon termodinamica para detallar ain
mas la naturaleza del proceso y el futuro disefio de una planta de este tipo.
Garantizar el manejo adecuado de los flujos de gas, y tener en cuenta todas

las medidas de precaucion y seguridad para manejo de sustancias peligrosas.
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7. ANEXOS

Anexo A: Fotografia real del equipo montado y en funcionamiento
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Fuente: El autor
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Anexo B Informe de resultados - Analisis fisicoquimico del agua de
produccion de Campo Escuela Colorado

g 7N @ m
- LABORATORIO AMBIENTAL (V)

SIHSA wean | =
o 5 oy o o INFORME DE RESULTADOS iz :_:'::_‘::_—E_:’:_‘i

Solicitante - Contacto: CAMILO ANDRES DIAZ GUTIERREZ

Direccién, teléfono del cliente: Calle 108 # 22° 98 ~Tel: 6364589

Identificacién de la muestra: Muestra N°1

Protocolo de muestreo: Procedimiento del Cliente

Matriz de la muestra: Agua Residual Industrial

Lugar y punto de muestreo: Salida del Proceso

Fecha y hora de muestreo: Diciembre 16 de 2013 11:00

Muestra tomada por: Sr: Camilo Andrés Diaz

Fecha y hora recepcion laboratorio: Diciembre 16 de 2013 - 12:30

Muestras recibidas por: Bact: Jorge Novoa

Fecha de analisis: Diciembre 16 — Diciembre 20 de 2013

ANALISIS | unioapes | RESULTADO | METODO ANALITICO

TIPO DE MUESTRA: PUNTUAL
ANALISIS FISICOQUIMICOS EN LABORATORIO

pH Unidades pH 7.1 SM 4500 H' B / Potenciométrico
Turbiedad NTU 151 SM 2130 B / Turbidimétrico

Calcio mg Ca/l 714 SM 3500 Ca-B/ Titulométrico EDTA
Magnesio mg CaCOy/L 179 SM 3500 Mg-B / Ciculo

Hierro Total mg Fe /L 5 SM 3500 Fe-B / Espectrofotométrico
Cloruros mg CI'L 10216 SM 4500 CI' -B / Argentométrico

Sodio mg Na/L 2490 Electrodo lon Selectivo
SM: Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, 21*" Edition, 2005, APHA, AWWA, WEF,
« Laboratorio autorizado para realizar andlisis fisicoqui 6gicos para agua de consumo humano, segun resolucion

y
N° 4353 del 23 de Octubre de 2013 del Ministerio de Saludy Proteccién Social.
« Parametros Acreditados: DBOs, DQO, Grasas yAcenea pH, Sélidos Disueltos Totales, Sélidos Suspendidos totales, Sélidos totales,
d,C iy

Calcio Disuelto, Dureza Célcica, Dureza Total, A loruros, Sulfatos, Conductividad Eléctrica, M simple y

Observaciones: Ninguna.

“Este inf de Itados es vélido Gni para las lizadas y relacionadas en éI"

Prohibida su reproduccién sin la autor 6n del LABORATORIO AMBIENTAL SIHSA LTDA

SISTEMAS HIDRAULICOS
YSANITARIOS LTDA
90,200.096-8

adfa )
Ingemera Qulmlca UIS- MP. 644
FL-0031 Rev: 10 Septiembre 04 de 2013, Pégina 1de 1

Sistemas Hidraulicos y Sanitarios Ltda.

Cra 30 # 31 - 35 Bucaramanga, Colombia - Sitio Web: www.sihsa.co
E-mail: info@sihsa.co - Teléfonos: +57 7 635 17 44, +57 7 645 07 56
Fax: +57 7 634 38 96
Celular: +57 320 3332345

Fuente: El autor
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Anexo C: Fotografias unidades del equipo de laboratorio

e Dos columnas Vigreux:

Fuente: EIl autor.

e Un separador tipo campana:

SALMUERA

NH3 (g)

a) Esquema de flujo de gases y salmuera a través del separador tipo campana. b)
Separador tipo campana real desmontado.

Fuente: El autor.
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e Embudo con ecualizador de e Matraz recolector:

presion contenedor de

salmuera:

Fuente: El autor

Fuente: El autor.

e Cilindro de amoniaco: e Cilindro de didxido de carbono:

Fuente: El autor
Fuente: El autor
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Anexo D: Deduccion de la expresiéon para calcular la cantidad de cal sodada
parallevar a cabo el ablandamiento

La eliminacion de un mol de calcio (40 g), en forma de bicarbonato, requiere un
aporte de un mol de hidroxido de calcio (74 g). La eliminacion de una determinada
concentraciéon de calcio (Cca), se producira con la siguiente cantidad de hidréxido
calcico (HCcy):

C..,(74
HCCa= Cz(o )

La eliminacion de un mol de magnesio (24.3 g), requiere dos moles de cal, ya que

= (1785)CCa

se necesita un mol para su transformacién en carbonato de magnesio y otro mol
para convertir éste en hidroxido de magnesio, de acuerdo con su reaccion. Por
tanto, la eliminacién de una determinada concentracion del exceso de magnesio
del agua (Cwg), se producirda con la siguiente cantidad de hidroxido de calcio
(HCwmg):

_ Cyg(2)(74)
9 243

Entonces, la cantidad HCr de cal sodada necesaria esta dada por:
HCr= HCca+ HCMg
HCr=1.85 - Cca+ 6.1 - Cmg

en donde, HCres el aporte de cal calculado para el tratamiento (en mg/L), Ccala

HC,, = (6,1)Cy,

concentracion de calcio que se pretende eliminar del agua (en mg/L), y Cygla

concentracién de magnesio que se desea eliminar del agua (en mg/L).
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Anexo E: Cal sodada preparada

Fuente: El autor
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Anexo F: Equipo de filtrado al vacio

Fuente: El autor
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Anexo G: Determinacion de los flujos volumétricos de gas

Los flujos fueron calculados mediante la implementacion de una bureta con
entrada lateral y un bulbo con una solucion de agua y jabon para formar burbujas.
Estas recorren un volumen determinado a lo largo de la bureta cuando el gas es
inyectado por la entrada lateral. Midiendo el tiempo en el que las burbujas recorren
una cantidad de volumen definida, se puede medir el flujo volumétrico de entrada
del gas, para cada sustancia por separado. Se realizaron 5 ensayos para un
volumen fijo y se cronometré el tiempo en recorrerlo. Luego, redefinié el volumen
que debia recorrer y se volvi6 a cronometrar. Este procedimiento se repitié en 3
volimenes diferentes en el caso del amoniaco y en 2 volimenes en el del diéxido
de carbono. Trabajando con este Ultimo, se pudo notar que las burbujas se
revientan con mas rapidez y por esta razon, solo se pudieron realizar mediciones
solamente con 2 volumenes definidos y mas pequefios. Se promedié el resultado
obtenido para los 5 ensayos en cada volumen y asi se obtuvo un flujo volumétrico
promedio para cada gas, con un menor margen de error. En la siguiente tabla, se
muestran los datos obtenidos mediante este procedimiento y el calculo final del

fluo de los gases.

NI|-|3 tiempo [s] CO, tiempo [s]

Volumen [mL

- MLT 5 | 50 | 15 EnsayoOIumen MLl 15 | 10
1 6,76 | 5,62| 4,00 1 348 | 2,61
2 6,41|5,61| 4,21 2 3,62 | 242
3 6,53 |5,38| 4,24 3 3,49 | 2,30
4 6,47 |5,42| 4,14 4 35 | 242
5 6,65|5,52| 3,96 5 3,39 | 2,38

toromedio [S] 6,56[551]4,11 toromedio [S] 3,50 | 2,43
Flujo vo.Iumetrlco 3,70 Flujo vo.lumetrlco 4.1
promedio [mL/s] promedio [mL/s]
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Anexo H: Calculo estequiometrico para determinar la cantidad de sal
necesaria para concentrar la muestra de agua del C.E.C

NaCl = Nat+ + CI-

Esto significa que por cada mol de iones sodio presente se requiere 1 mol de NacCl

para generarlos. EI mismo razonamiento aplica para los iones cloro.

Segun los datos de la tabla, tenemos:

Concentracion de Na = 27,6 % = 0,0276i

mL

Concentracion de Cl = 34 g = 0,034i
L mL

Utilizando los pesos moleculares, se puede calcular la cantidad de masa necesaria

para llevar a cabo dicha reaccion de disociacion.

1 mol Na _
0,0276 g Na* ——— — = 1,2 x 1073 moles Na
23 g Na
0,034 g Cl™ 1 mol CI” 9,5774 % 10~* les Cl™
X —— = *
ot 35459 Cl= moles

Entonces, aqui se puede decir que se necesitan 9,5774 * 10~* moles de NaCl para
tener una concentracion de iones igual a la del agua de produccion reportada en el

articulo. Esto en masa seria:

58,45 g NacCl

9,5774 % 10~* les NaCl
* motes astx 1 mol NaCl

= 0,0559 g NaCl

Ahora, se hace exactamente el mismo procedimiento, pero ahora teniendo en
cuenta los datos obtenidos a partir de la caracterizacion fisicoquimica del agua de
producciéon de Campo Escuela Colorado para asi averiguar la cantidad de NaCl
gue debe estar presente en el agua para lograr una concentracién de iones igual a

la reportada en el analisis de laboratorio:
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1 mol Na

2,54 x1073g Nax ———— = 1,0826 * 10~* moles Na
23 g Na
0,10216 g Cl™ 1 mol Cl” 3,4302 * 1074 les Cl™
¥ — = %k
’ 9 *3masgc- motes

Asi, las moles necesarias de NaCl para lograr esta concentracion de iones Na y Cl

es de 1,0826 * 10~* moles. La masa necesaria en gramos es de:

58,45 g NaCl

1,0826 * 10~* lesNaCl ¥ ———
* motes asLx 1 mol NaCl

=6,32+1073 g NaCl

Entonces, para encontrar la cantidad de NaCl que se necesita agregar a 1 mL de
agua de produccion, basta con restar la cantidad de cloruro de sodio presente en
el “pozo mas salado” menos la cantidad presente en los pozos del Campo

Colorado. Esto es:
0,0559 g NaCl— 6,32 * 1073 g NaCl = 0,0495 g NaCl

Como se decidié que el volumen de agua de produccion concentrada a tratar

mediante el Proceso Solvay es de 500 mL, entonces:

0,0495% NaCl*500ml sin = 24,79 g NaCl
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Anexo I: Informe - Andlisis quimico de las 3 soluciones matriz

LABORATORIO QUIMICO DE Cédigo:
I CONSULTAS INDUSTRIALES F-PA-02
POST-ANALITICO Versién: 05

Fecha: 2012/01/16

INFORME DE RESULTADOS =
Pagina 1 de 2

“Acreditacién por el IDEAM segin la Resolucién No. 1659 i} ’ i6n dlel Mini de la i
‘ de 2011, en los partmetros pH, DBO:, DQO, SST, fenoles, gy Wsnircto Social, mediante la resolucién 5534 de 2010,
SAAM, grasas y aceites en aguas, metales totales y Nactoxapr  para la realizacién de andlisis fisicos,
IDEAM disueltos en aguas, metales totales en suelos y toma de W gy quimicos y microbioldgicos al agua para

v | consumo humano*
Informe de resultados No. 1-14-009 Fecha de emisién: Enero 31 de 2014
Cliente: CAMILO ANDRES DIAZ Y JUAN CAMILO NAVARRO
Direccién del cliente: Escuela de Petréleos (UIS)
Solicitud de servicio No. 14-029 No. de muestras: 03
Fecha der pcion de las tras: Enero 27 de 2014
Muestras recibidas por: Amparo Lépez
Fecha de analisis: Enero 29 de 2014 — Enero 31 de 2014

1. ANALISIS FISICOQUIMICO

Codificacién de la Muestra: 14-029-01 Tipo de muestra: Puntual
identificacién de la muestra:  Solucion Matriz #. 2

Matriz de la muestra: Solucién

Muestreo realizado por: El Cliente

Lugar y punto de muestreo: Laboratorio Procesos Ingenieria Quimica / Equipo

Fecha del muestreo: Enero 22 de 2014

PARAMETRO RESULTADO METODO
Bicarbonato Disuelto (mg HCO37/L) 0 Titrimétrico
Bicarbonato Precipitado (% HCOz3) 30,6 Titrimétrico

2. ANALISIS FiIsiCoQuimMmIiCO

Codificacion de la Muestra: 14-029-02 Tipo de tra: Puntual
Identificacién de la a:  Soluciéon Matriz #3

Matriz de la muestra:  Solucién

M eo lizado por: El Cliente

Lugar y punto de muestreo: Laboratorio Procesos Ingenieria Quimica / Equipo

Fecha del muestreo: Enero 24 de 2014

PARAMETRO RESULTADO METODO
Bicarbonato Disuelto (mg HCO37/L) 13115 Titrimétrico
Bicarbonato Precipitado (%HCOz3) 26,7 Titrimétrico

Ciudad Universitaria Carrera 27 Calle 9 — Edificio Camilo Torres/ Laboratorio 222
Conmutador: (7) 6344000 Ext. 2465. Telefax: (7) 6349009
Péagina web: http://ciencias.uis.edu.co/lqci/ E-mail: labguimco@gmail.com;
laboratorioquimicodeconsultas@uis.edu.co

Bucaramanga - Colombia

(Muestra 1: solucion matriz de agua obtenida de produccién del campo Colorado ablandada.
Muestra 2: solucién matriz obtenida de agua de produccién del campo Colorado ablandada y
aumentando su concentracion de sal)
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LABORATORIO QUIMICO DE Cédigo:
&3 CONSULTAS INDUSTRIALES F-PA-02
" POST-ANALITICO Versién: 05 % UIE
INFORME DE RESULTADOS | Fecha: 2012/01/16
Pagina 2 de 2
Informe de resultados No. 1 -14-009 Solicitud de servicio No. 14-029
l 3. ANALISIS FISICOQUIMICO
Codificacién de la Muestra: 14-029-03 Tipo de a:  Puntual

Identificacién de la ti Solucién Matriz #4

Matriz de la muestra:  Solucién

Muestreo realizado por: El Cliente

Lugar y punto de muestreo:  Laboratorio Procesos Ingenieria Quimica / Equipo
Fecha del muestreo:  Enero 24 de 2014

PARAMETRO RESULTADO METODO
Bicarbonato Disuelto (mg HCO5/L) 17690 Titrimétrico
Bicarbonato Precipitado (%HCO3) 4,56 Titrimétrico

Observaciones: La solucion matriz # 2 tiene una mezcla de hidréxidos y carbonatos.

Nota 1: Estos resultados son validos unicamente para las muestras analizadas y reportadas por el laboratorio.

Nota 2: En caso de ser copia del resultado original se realizara la siguiente aclaracion: Copia del resultado
original.

Estimado cliente: Para nosotros es muy importante conocer sus inquietudes, sugerencias, felicitaciones, quejas
ylo reclamos en los servicios prestados por el laboratorio, con el propésito de mejorar nuestros servicios. Le
agradecemos que se comunique con el laboratorio, donde un miembro del personal amablemente recibira su
solicitud y pronto estaremos en comunicacion con usted para aclarar y/o resolver su requerimiento.

Revisé y aprobé:

e 5

ricar 1=’

MP PQ 1144

Elabord: Amparo Lépez Guerrero

Ciudad Universitaria Carrera 27 Calle 9 - Edificio Camilo Torres/ Laboratorio 222
Conmutador: (7) 6344000 Ext. 2465. Telefax: (7) 6349009
Pagina web: http://ciencias.uis.edu.co/laci/ E-mail: labquimco@gmail.com;
Bucaramanga - Colombia

(Muestra 3: solucion matriz obtenida de salmuera preparada con una concentracién de NaCl
especfifica)
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Anexo J: Medicién del cambio de temperatura por reaccion exotérmica

Fuente: El autor
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Anexo K: Cantidad de productos quimicos importados

CANTIDAD DE PRODUCTOS QUIMICOS EN KGS.
ENERO - OCTUBRE ULTIMOS DOS ANOS
o CANTIDAD EN KGS DIFERENCIA CANTIDAD EN K5G
e 2009 2009-2010 2010

Sulfate de disedio 135.943.372,98 23,37% 167.717.175,09
Carbonato de disodic 96.176.744,75 54,65% 148.739.453,85
En disolucién acuosa (lejia de sosa o soda caustica) 83.661.043,22 -3,09% 81.507.510,60
Amoniaco anhidro 62.133.627,88 13,33% 70.418.639,60
Metanal (alcohol metilico) 37.775.715,25 50,00% 56.663.380,94
Trifosfato de sodio (tripolifosfato de sodio) 19.318.742,70 9,64% 21.181.655,36
Es;o;lrce:jde hidrégeno (agua oxigenada), incluso solidificado 15.584.820,62 20,01% 18.703.846,71

Ciclohexano 1.891.392,75 895,76% 16.842.188,0
Acetato de vinilo 14.012.963,07 5,05% 14.720.480,60
Metiloxirano (oxide de propileno) 11.806.255,41 -5,59% 11.028.219,00
2Etilhexanol 11.449,156,54 -12,15% 10.058.356,39
Hidrogenocarbonato (bicarbonato) de sodic 5.176.511,07 75,01% 9.059.645,81
Toluendiisacianato 7.334.744,76 18,97% 8.987.964,14
Acido acético 8.325.846,33 6,77% 8.889.661,62
Hidroxido de aluminio 2.302.252,71 244,84% 8.628.715,90
Alcohel propilico 6.323.803,55 21,98% 7.960.186,15
Acido fosférico de concentracion superior o igual al 75% 8.877.821,66 -11,71% 7.837.807,65
Etilzno 4.890.570,80 52,33% 7.430.444,50
Acido citrico 3.687.748,0 822,97% 5.747.618,35

Glyfosatao (I1S0O) 3.343.785,02 35,38% 5.195.628,0
546.439.320,10 25,97% 0688.338.618,35

Fuente: Informe sector Quimico. “Mas de 300 millones en quimicos importa Colombia”. Centro
Virtual De Negocios S.A.S. (CVN). www.centrovirtualdenegocios.com
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Anexo L: Caracteristicas del agua de produccion de los pozos COL 42, COL

52y COL 69 de Campo Escuela Colorado

CoL42 COL52
Medida Medida
Muestra Promedio Muestra Promedio
Calcio 241,47 Calcio 357,93
Cationes I?:ario 0,3 Cationes Bario 3,31
mg/L Hlerro. 0,93 me/L Hierro 4,01
Magnesio 38,73 Magnesio 213,55
Potasio 42,19 Potasio 61,36
Aniones Bicarbonatos 261,79 Aniones Bicarbonatos 498,64
mg/L Sulfatos 13,17 mg/L Sulfatos 9,64
Cloruros 11829,52 Cloruros 18109,28
Dureza total mg Dureza total mg
CaCo3/L 4028,93 CaCoO3/L 2729,39
Alcalinidad Total mg Alcalinidad Total mg
CaCO3/L 214,58 CaCo3/L 408,72
Conductividad mS/cm 34,2 Conductividad mS/cm 52,22
Resistividad Qm 0,29 Resistividad Om 0,19
PH 6,81 PH 7,18
COL 69
Muestra MedidaPromedio
Calcio 541,63
Bario 0,25
Cationes mg/L Hierro 2,62
Magnesio 28,6
Potasio 38,43
Bicarbonatos 243,47
Aniones mg/L Sulfatos 3,35
Cloruros 9717,94
Dureza total mg CaCO3/L 1544,4
Alcalinidad Total mg CaCO3/L 199,56
Conductividad mS/cm 29,55
Resistividad Qm 0,34
PH 6,84

Fuente: SIMANCAS CARABALLO Diana Carolina, VILLABONA DELGADO Cindy Carolina,
“Disefio y evaluacién de un fluido para remocién de escamas de carbonato de calcio a partir

de una solucién EDTA”. Caso aplicado Campo.
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Anexo M: Descomposicion térmica del NaHCOg3; para obtener Na,COs3

Procedimiento alterno de descomposicién del bicarbonato de sodio para obtener carbonato de sodio

Carbonato de sodio obtenido a partir del Valor de pH comprobante de que el sélido
bicarbonato disueltoresultantedela sal- obtenido en esta prueba es carbonato de
muera preparada. sodio.
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Carbonato de sodio obtenidoa partir del

bicarbonato disuelto resultantedel agua

de produccién concentrada.

Valor de pH comprobante de que el sélido
obtenido en esta prueba es carbonato de

sodio.

Fuente: El autor
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