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Resumen

Titulo: Efecto del tratamiento térmico de electrodos de TiO2/Ti para la desestabilizacién
electroquimica de microemulsiones.”

Autor: Juan Sebastian Duefias Carrero, Laura Daniela Ariza Herrera, Julio Andrés Pedraza Avella,
Diana Marcela Jaimes Campos™

Palabras Clave: Electroquimica, dioxido de titanio, microemulsiones, tratamiento térmico

Descripcion: A nivel de produccion de petréleo, las microemulsiones en superficie dificultan la
recuperacioén de aceite libre debido a las fuertes interacciones crudo—surfactante-agua. Anteriormente en el
grupo de investigacion GIMBA se planted como alternativa de solucion, procesos electroquimicos, donde
se identifico TiO,/Ti preparado por tratamiento térmico (TT) como posible electrodo candidato. El presente
trabajo estudio el efecto de las variables de TT en la sintesis de electrodos de TiO,/Ti y su desempefio en
el proceso de oxidacion del surfactante. Los electrodos se calcinaron a diferentes velocidades
(1°C/min;5°C/min), temperaturas (400°C;640°C;800°C) y tiempos de calcinacion (1h;3h). Se
caracterizaron fisicoquimicamente mediante: angulo de contacto, espectroscopia de impedancia
electroquimica (EIE), difraccion de rayos X (DRX) y microscopia electronica de barrido (SEM-EDS).
Posteriormente se evaluaron electroguimicamente los electrodos mediante voltamperometria ciclica (VC)
para determinar la densidad de corriente (cantidad de surfactante oxidado). EI TT en lo electrodos determind
sus caracteristicas fisicoquimicas. No se presenté dependencia entre el angulo de contacto y la temperatura,
pero si con la velocidad y el tiempo de calcinacion. EIE mostro que, a menor temperatura, velocidad y
tiempo de calcinacion, los electrodos son menos resistivos. La fase cristalina depende principalmente de la
temperatura de sintesis. A temperaturas bajas(400°C) se encuentra anatasa y a medida que aumenta ocurre
la transformacién a rutilo siendo que esté influida por la velocidad y el tiempo de calcinacion; este resultado
se confirmd por DRX. Laresistencia a la transferencia de carga se mostr6 como un factor fundamental para
el desempefio electroquimico, mientras la hidrofilicidad no muestra influencia significativa. A su vez la
resistencia presenta relacion con la fase cristalina, siendo que los electrodos con fase anatasa presentan
menor resistencia y la mayor densidad de corriente. El electrodo calcinado a 400°C:1°C/min:1h, obtuvo la
mejor respuesta electroquimica y fue escogido para la desestabilizacion de la microemulsion mediante
macroelectrélisis.

* Trabajo de Grado
™ Facultad de fisicoquimica. Escuela de Ingenieria Quimica. Director: Julio Andrés Pedraza Avella, Doctor en
Ing. Quimica. Codirector: Diana Marcela Jaimes Campos, Magister en Ing. Quimica
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Abstract

Title: Effect of heat treatment of TiO2/Ti electrodes for electrochemical destabilization of
microemulsions”

Author: Juan Sebastian Duefias Carrero, Laura Daniela Ariza Herrera, Julio Andrés Pedraza
Avella, Diana Marcela Jaimes Campos™

Key Words: Electrochemistry, titanium dioxide, electrodes, heat treatment

Description: At the oil production level, the microemulsions present at surface hinder the recovery of
free oil because of the strong interactions oil-surfactant-water. Previously at investigation group GIMBA,
electrochemical process were studied as a possible solution and the TiO./Ti prepared by heat treatment
(HT) was indentified as a potential candidate. This project studies the effect of the variables of HT in the
synthesis of TiO./Ti electrodes and its performance in the surfactant oxidation process. The electrodes were
calcined at different heating rates (1°C/min; 5°C/min), temperatures (400°C;600°C;800°C) and times
(1h;3h). The electrodes were physicochemically caractherized using: contact angle, electrochemimal
impedance spectroscopy (EIS), X-Ray diffraction (DRX), and scanning electronic microscope (SEM). The
HT established the physicochemical properties of the electrodes. There was no dependence between contact
angle and temperature, but there was with heating rate and time. EIS showed, that at lower heating
temperature, rate and time the electrodes are less resistive. The crystalline phase depends mostly of the
synthesis temperature. At lower temperatura (400°C) the anatase phase is present, and while the temperature
changes, the phase changes to rutile, being this transformation influenced by heating rate and time; this
result was confirmed by DRX. The resistance was confirmed as a crucial property for the electrochemical
performance, while the wettability does not present a meaninful influence. At the same time the resistance
is related with the cristalline phase, the electrodes with anatase had the least resistance and the highest
current density. The electrode prepared at 400°C:1°C/min:1h had the best physicochemical performance
and it was chosen for the desestabilization of the microemulsion using macroelectrolysis.

* Graduation project. Research Modality.
™ Faculty of Physicochemical Engineering. School of Chemical Engineering. Director: Dr. Julio Andrés Pedraza
Avella Co-director: Mg. Diana Marcela Jaimes Campos.
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Introduccion

En la industria petrolera se ha venido implementando a nivel de produccion técnicas de recobro
mejorado para explotar el crudo residual atrapado en reservorio, siendo el recobro quimico
(Chemical Enhancement Oil Recovery - CEOR) uno de éstos, el cual, consiste en inyectar diversos
productos quimicos entre ellos surfactantes (S) al fondo del pozo (Salager et al., 2005). La
inyeccion del surfactante (S) permite disminuir la tension interfacial entre el agua de formacién y
el crudo gracias a su naturaleza anfipética, generando sistemas microemulsionados con el fin de
aumentar la produccion en el yacimiento (Myers, 1999). La microemulsion generada es
termodinamicamente estable y puede ser de aceite en agua, agua en aceite o de naturaleza
bicontinua segun la proporcién y tipo de surfactante. Las microemulsiones de aceite en agua son
las mas comunes, generalmente se forman con una fase acuosa continua con globulos de aceite
dispersos rodeados por una capa de moléculas de surfactante aniénico (Salager & Antén, 1998).

Una vez aumenta el factor de recobro, se obtiene el crudo en superficie, sin embargo, su estado
microemulsionado debido a las fuertes interacciones agua — surfactante — crudo dificulta la
recuperacion de aceite libre, de modo que el tratamiento de este efluente se convierte en un reto
para la industria pues exige un tratamiento eficiente, ambientalmente sostenible y econdmicamente
viable (Cruz, 2013).

Entre los procesos planteados para el tratamiento de estas microemulsiones se ha propuesto
como alternativa la aplicacion de tecnologias electroquimicas, campo que presenta una gran

ventaja debido a que no requiere el uso de aditivos quimicos ni membranas que puedan afectar el
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medio ambiente e incrementar los costos operacionales. Las técnicas de electrdlisis, permite el
estudio de los procesos de reaccion que ocurren en una interfaz electrodo- disolucion, cuando se
impone una perturbacion externa. La voltamperometria ciclica (VC) es una técnica electroquimica
que impone un barrido de potenciales para determinar a un potencial especifico una densidad de
corriente asociada a un proceso redox (Baeza & Garcia, 2011).

Por tanto, a través de estas técnicas es posible evaluar la desestabilizacion de una
microemulsion mediante procesos de oxidacién asociados a la molécula del surfactante presente
en ella, resultante del intercambio idnico con un material que funcione como electrodo de trabajo
en este medio; por lo que una buena seleccion del mismo es de caracter fundamental para ocurra
el intercambio i6nico entre este y el sistema microemulsionado.

Anteriormente en el Grupo de Investigacion en Minerales, Biohidrometalurgia y Ambiente
GIMBA, se estudiaron varios materiales (Acero al carbén A36, aleacion CuzZn37, Ti6Al4V y
TiO2/Ti) utilizados como electrodos de trabajo en procesos electroquimicos para la degradacion
de un surfactante anionico presentes en microemulsiones. Se concluy6 que TiO2/Ti es una opcion
viable debido a su afinidad y estabilidad con el sistema acuoso estudiado y propiedades de
semiconductor (Jaimes et al., 2019). TiO2 puede obtenerse mediante la oxidacion térmica de una
placa metalica de Ti a ciertas condiciones de tratamiento térmico: Temperatura, velocidad y tiempo
de calcinacion (Kumar et al., 2010). Las condiciones de tratamiento determinan las caracteristicas
fisicoquimicas del TiO2, (Da silva et al., 2018) observaron que la morfologia se ve afectada por
la velocidad de calcinacion pues a valores altos de ésta contribuye a la cantidad de grietas
formadas, mientras que a valores bajos de la misma el tamafio de poro aumenta favoreciendo la
movilidad electronica. Las fases cristalinas del TiO2 son: Anatasa, Rutilo y brookita, y son

determinadas principalmente por la temperatura de calcinacién se ha reportado que, TiO. es
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amorfo hasta aproximadamente los 200°C (Rao & Dutta, 2007), momento en el cual, y hasta
aproximadamente los 600°C se presenta la fase cristalina anatasa, luego entre 600°C y 700°C se
observa su trasformacion a rutilo, y a partir de 800°C se encuentra exclusivamente la fase rutilo
(Lavasani et al., 2019); Se ha demostrado que debido al diferente orden molecular que presenta
cada fase, puede influir en el comportamiento ionico y eléctrico del TiO, (Shrestha & Schmuki,
2013) por lo que lo hace un material interesante de estudio. El tiempo de calcinacion también juega
un rol importante en la cantidad de 6xido y el grosor; a tiempos mayores, la cantidad de 6xido
aumenta presentando aglomeraciones en ciertas zonas de material, haciendo que su superficie sea
heterogénea (Kumar et al., 2010), ademas se encontrd que el aumento del tiempo, y aumento del
tiempo y, en consecuencia, de la cantidad de calor suministrado, el cambio progresivo de anatasa
arutilo (O. Pinilla et al., 2018).

Las caracteristicas fisicoquimicas conferidas mediante el TT a los electrodos de TiO/Ti
determina su comportamiento electroquimico, por lo que el presente proyecto de investigacion
busca abordad a mayor profundidad el efecto de la sintesis por TT en el desempefio electroquimico

de los electrodos y plantea la siguiente pregunta de investigacion:

¢Qué efecto tienen las variables de tratamiento térmico (velocidad, temperatura y tiempo de
calcinacidn) en las caracteristicas fisicoquimicas de electrodos de TiO2/Ti y como estas afectan su

desempefio electroquimico (densidad de corriente)?
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1. Objetivos

1.1 Objetivo general

Analizar el efecto de las variables de tratamiento térmico en la sintesis de electrodos de TiO2/Ti
usando como sustrato Ti 99.995% puro para la desestabilizacion electroquimica de

microemulsiones.

1.2 Objetivos especificos

e Sintetizar electrodos de TiO2/Ti mediante formacion controlada de didxido de
titanio por tratamiento térmico y posterior caracterizacion fisicoquimica (angulo de
contacto, Espectroscopia de impedancia electroquimica (EIE), Microscopio electronico
de barrido (SEM), Difraccion de rayos X (DRX).

e Determinar por medio voltamperometria ciclica (VC) el comportamiento
electroquimico (Densidad de corriente asociada) de los electrodos de TiO2/Ti, en la

oxidacion del surfactante.

e Evaluar la desestabilizacion de microemulsiones mediante un proceso de

macroelectrolisis.
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2. Marco teorico

2.1 Microemulsién

Las microemulsiones o micelas son sistemas conformados por dos sustancias inmiscibles: agua
(W) y aceite (O), las cuales pueden unirse en una sola fase gracias a una sustancia anfifilica
denominada surfactante; presenta diferente forma, ya sea difasica o polifasica, generalmente son
de baja viscosidad y termodindmicamente estables. La naturaleza de estas microemulsiones y su
comportamiento es compleja debido a factores tales como las especies involucradas, su
concentracion y la temperatura en donde ocurre (Becher, 1965).

En 1954 Winsor formula su teoria la cual busca caracterizar el comportamiento de estos
sistemas basandose en la relacion entre las interacciones de las sustancias involucradas: surfactante

(S), crudo (O) y agua (W) e introduce la expresion R la cual relaciona estas interacciones.

R= ACO - (%)A00 — (%) ALL

ACW — (%) AWW — (%) AHH

(Ec1)
ACO: Interaccion entre la interfase y moléculas no polares de la fase aceite

AO0O: Interaccion entre las moléculas de aceite

ALL: Interaccién entre las cadenas lipofilicas del surfactante

ACW: Interaccion entre la interfase y moléculas de agua de la fase acuosa

AWW: Interaccion entre las moléculas de agua

AHH: Interaccion entre los grupos hidrofilicos del surfactante
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Asi expuesto, Winsor propone tres comportamientos segun la fase que contenga surfactante,
agua y aceite, asignando un valor de R a cada una de estas.

Si R<1 las interacciones hidrofilicas son mas fuertes, se forma una microemulsion de petrdleo
en agua en la fase acuosa, denominada tipo I.

Si R>1 las interacciones lipofilicas son las mas fuertes, se forma una microemulsion de agua en
petréleo en la fase oleosa, denominada tipo II.

Si R=1 las dos fuerzas se equilibran y se obtiene la microemulsion tipo 1ll en la cual el

surfactante esta entre las dos fases dominantes, la oleosa y la acuosa (Salager & Anton, 1998).

Winsor I Winsor II Winsor III

08 tack Oil rich

Picroemulsion

Microemulsion
IMicroemulsion

‘Water rich Water rich

Figura 1: Sistemas Winsor. Extraido de: Chowdary, H., Rao, B., & Sundaresan, C. R. (2017). Insights of
Microemulsions-A Thermodynamic Comprehension. Jordan Journal of Pharmaceutical Sciences, 10
2.2 Surfactante aniénico

Los surfactantes presentan varias clasificaciones entre ellos se encuentran los surfactantes
ionicos los cuales presenta una fuerte atraccidén con el agua que puede arrastrar consigo a las
soluciones de cadenas de hidrocarburos; en este grupo se encuentran los surfactantes catiénico y
surfactantes anionicos, éste Ultimo al disociarse se ioniza la solucion presentando carga negativa
en su grupo hidrofilo, estan conformados por una cadena alquilica lineal o ramificada de atomos
de carbono y en su extremo polar el anion los cuales suelen ser Acil-aminoacidos, acidos

carboxilicos y sus sales, ésteres de acido fosforico, acidos sulfonicos y sus sales, ésteres del acido
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sulfurico, entro otros (L. A. Morales, 2009). En el presente proyecto se evalla un surfactante
comercial: Enordet 0242, el cual es comunmente utilizado en los campos de produccion
colombiano. Es un tensoactivo anionico cuya estructura esta compuesta de cadenas
hidrocarbonadas de entre 20 y 24 carbonos unido a un grupo sulfanato (Pinilla & Leguizamon,

2015).

H:C

Figura 2: Representacion grafica surfactante Enordet O242. Eextraida de: Salanyer, J. Cuaderno FIRP 300 vol 2.
No. 2 (2002) p (2-49). universidad de los Andes, VVenezuela
2.3 Técnicas electroquimicas

2.3.1 Voltamperometria ciclica (VC): Es una técnica electroquimica utilizada para estudiar
los mecanismos de reaccion dados en una electrolisis (comportamiento forzado por la imposicion
de una perturbacion externa), aporta informacion acerca del comportamiento redox de las especies
involucradas, ademas de otros parametros como el mecanismo de reaccion y las concentraciones
dadas en el proceso.

Se procede aplicando sobre el sistema un potencial periddico partiendo del potencial de circuito
abierto (open circuit potential, OCP), el cual se define como el voltaje que corre a través de un
electrolito que no estd conectado a ninguna carga en un circuito. Esto con el fin de dar
reproducibilidad a posteriores pruebas. Comienza el barrido en una direccion hasta llegar al
potencial de inversion (Ef). Los intervalos de potencial aplicados se eligen buscando la reduccion
u oxidacion de algin analito en el sistema. La grafica obtenida es un voltamperograma la cual

relaciona corriente leida al potencial aplicado al sistema (Baeza & Garcia, 2011).
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Figura 3: Ejemplo voltamperograma. Extraido de Baez, A., Garcia, A., Principios para la electroquimica analitica.
Coleccidn de documento de apoyo, Universidad Nacional Auténoma de México, 2011

2.3.2 Espectroscopia de impedancia electroquimica (EIE): Esta técnica es empleada para
caracterizar la superficie de los materiales, estudiar procesos relacionados al transporte y
resistencia de carga en una interface electrodo-electrolito, proceos de corrosion entre otros.

Esta técnica mide la respuesta de un electrodo a una modulacién de potencial sinusoidal a
diferentes frecuencias en corriente alterna, se representa mediante el diagrama de Nyquist donde
su parte imaginaria (Z”) es funcion de la parte real (Z’), su interpretacion es ajustada a la funcion
de transferencia de circuitos equivalentes. El circuito mas sencillo, modela una interfaz metal-
solucién conductora compuesto por resistencias y capacitancias, su diagrama de Nyquist asociado
representa semicirculos y el diametro de estos se encuentra ligado a la resistencia al trasporte de

carga a frecuencias bajas(U. Morales et al., 2010).

i C RQ: Resistencia del electrolito
R I
W Rtc: Resistencia al transporte de carga
Ric C: Capacitancia debido a la doble capa
AAAA,

Figura 4: Cirquito equivalente sencillo. Extraido de: Morales, U., Camargo, A. &Flérez, John. Impedancia

electroquimica-interpretacion de diagramas tipicos con circuitos equivalentes. 2010
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3. Metodologia

A continuacion, en la Figura X se describe el esquema general de la metodologia empleada para

el desarrollo del presente trabajo.

Sintesis de electrodos de TiO2/Ti

Revision biblioerafica

o - Preparacion de los electrodos:
Rangos 6ptimos para las variables de TT . Corte 12 placas de 2cmX 2.5¢cm

¥ 2 valores Para velocidad de ¢ Tratamiento abrasivo ASTM:

calcinacion 220-400-600
v 3valores para la temperatura «  Limpieza en Acetona y Etanol

de sintesis . en ultrasonido por 15min
v' 2 valores para el tiempo de Sintesis en mufla
sostenimiento o .
\ / Conllustracioncion experimental 12

Kelectrodos

Caracterizacion fisicoquimica y
evaluacidn electroauimica

Caracterizacion fisicoquimica:
+  Angulo de contacto
»  Espectroscopia de impedancia
electroquimica (EIE)
» Difraccién de rayos X (DRX)

1. Preparacion de la microremulsion
v' Agua sintética
v’ Surfactante aniénico Enordet 0242 al 1%

*  Microscopia electrénica de m/v
barrido (SEM) v" Crudo
Evaluacion Electroquimica v" Relacién 1:1
Proceso de microelectrolisis por técnica Separacion gravitacional por embudo 45 min
de Voltamperometria ciclica VC 2. Caracterizacion inicial de la
microemulsién

v' Agua sintética Conductividad
pH

v' Agua sintética + Surfactante
Grasas y aceites por espectrofotometria UV-
VIS

v' Tamafio de particula

ANANEN

3. Proceso de macroelectrolisis:
Al potencial encontrado por las pruebas de
voltamperometria ciclica durante 45 min
4. Caracterizacion de la microemulsion luego del
proceso de macroelectrdlisis

v Conductividad

v pH

v Grasas Y aceites por espectrofotometria UV-

VIS

v/ Tamafn da nartiriila

Figura 5: Metodologia
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3.1 Revision bibliogréafica
La Tabla 1 presenta una comparacion de las condiciones de TT y las diferentes observaciones

dadas por el respectivo autor.

Tabla 1: Comparacion bibliografica de la influencia de las variables de TT en las fases cristalinas del TiO>

Autor Velocidad Temperatura Tiempo Fase Observada Respuesta
(°C/min) (°C) (h) electroguimica
(Da silva et al., 2018) 3 600 1 Anatasa -
6 Anatasa-Rutilo
9 Anatasa-Rutilo
(Leelaruedee et al., 1 450 1 Anatasa
2015)
5 Anatasa
10 Anatasa
(Heng et al., 2019) 1 400 1 Anatasa Mayor
600 Anatasa/Rutilo capacitancia a
800 Rutilo menor
temperatura
(Lavasani et al., 2019) 15 400 3 Anatasa -
600 Rutilo
(Kumar et al., 2010) 1 600 8 Anatasa-Rutilo Mayor
24 Anatasa-Rutilo resistencia a
48 Rutilo mayor tiempo.

3.1.1 Velocidad de calcinacién: Se tomaron dos valores evaluar, 1°C/min y 5°C/min. No se
evalla a mayores velocidades puesto que autores han observado desprendimientos de la capa de
6xido formado a velocidades que superen rampas de calentamiento de 5°C/min y la estructura
formada a mayores velocidades no favorecen los procesos electroquimicos (Cely et al., 2018).

3.1.2 Temperatura de calcinacién: Se tomaron tres temperaturas de trabajo: 400°C, 640°C y
800°C.

3.1.3 Tiempo de calcinacion :Se propuso dos tiempos de sostenimiento, 1y 3 horas, ya que se
busca grosores minimos para evitar el aumento de la resistividad en el material (Vazquez-Martinez

etal., 2013).
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3.2 Sintesis de electrodos de TiO2/Ti

3.2.1 Corte y limpieza: Se adquirieron dos placas de Ti 99.95% puro de Alfa Aesar peso 11.3
g, espesor 0.25 mm y tamafio 100 mm X 100 mm. Se realizo el corte de doce (12) electrodos 2 cm
X 2.5 cm los cuales fueron lijados con papel abrasivo de tamarfio de grano ASTM 220, 400, 600 y

limpiados con acetona y etanol en ultrasonido por 15 minutos (ver Figura 6).

Figura 6: Material preparado
La Tabla 2 presenta el disefio experimental para la sintesis de los electrodos.

Tabla 2: Disefio experimental propuesto para la sintesis de los electrodos de TiO2/Ti

Temperatura
Velocidad De 400°C 640°C 800°C Tiempo De
Calcinacion Sostenimiento
1 °C/min 400; 1°/min:1h 640; 1°/min:1h 800; 1°/min:1h 1 hora
400; 5°/min:1h 640; 5°/min:1h 800; 5°/min:1h
400; 1°/min:3h 640; 1°/min:3h 800; 1°/min:3h
5°C/min. 400; 5°/min:3h 640; 5°/min:3h 800; 5°/min:3h 3 horas

3.2.2 Calcinacion en mufla: Se realizé oxidacién térmica sobre la placa de Ti, en una mufla

de resistencias con controlador automéatico marca Terrigeno, ubicada en el laboratorio GIMBA de

la UIS-PTG (ver Figura 7).

Se programaron las variables de sintesis de acuerdo con la Tabla 2; el enfriamiento se realizd

dentro de la mufla durante 18 horas para todos los electrodos calcinados. Una vez realizada la
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sintesis de electrodos TiO2/Ti, se aislé6 una cara del material con una resina resistente a los

electrolitos, con el fin de asegurar un area de contacto de 4cm?.

Figura 7: Mufla Terrigeno

3.3 Caracterizacion fisicoquimica de los electrodos de TiO2/Ti sintetizados

3.3.1 Caracterizacion por angulo de contacto: Se midi6 con el fin de conocer la afinidad de
los electrodos de TiO2/Ti por el sistema de estudio (acuoso), ya que para que ocurra un proceso
electroquimico, primeramente, se debe garantizar la adsorcion de las moléculas de surfactante en
el electrodo de trabajo. Para que una superficie se considere hidrofilica, su medida de angulo de
contacto no debe superar los 90° (Aragundy et al., 2011); entre menor sea el angulo mayor
hidrofilicidad y por ende mayor adsorcion de la molécula de surfactante presente en el medio
acuoso en la superficie del material.

Se utiliz6 un equipo DSA-25 KRUSS, software ADVANCE, con una inclinacién de la camara
de 2° equivalente a 3mm, con volumen de gota de 6mL, del centro de investigacion de catalisis

CICAT de la UIS- PTG (ver Figura 8).
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Figura 8: Sistema de medicién de angulo DSA-25 KRUSS

3.3.2 Caracterizacion por espectroscopia de impedancia electroquimica (EIE): Una vez el
electrolito es adsorbido en la superficie del material, se estudian los procesos del transporte de
carga y la resistencia a su transferencia.

EIE fue medido desde 100.000Hz hasta 0.01Hz a un paso de 8 puntos por década con una
amplitud de voltaje de 10mV iniciando en el potencial de circuito abierto (Open Circuit Potential,
OCP). Esta prueba se llevo a cabo en el laboratorio GIMBA de la UIS-PTG. (Ver Figura 10).

3.3.3 Caracterizacion por microscopio electronico de barrido: La caracterizacion
morfoldgica se realiz6 mediante un microscopio electronico de barrido (SEM) TESCAN modelo
VEGA 3 de los laboratorios del Tecnoparque — SENA (ver Figura 9), con el fin de obtener

informacion de la composicién y estructura del éxido formado.

Figura 9: Microscopico electrénico de barrido (SEM)-EDS, TESCAN VEGA 3
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3.3.4 Caracterizacion por difraccion de rayos X (DRX): Para determinar la presencia de las
fases cristalinas del TiO> se utiliz6 un difractometro de polvo BRUKER D8 ADVANCE, radiacion
Cu-Ka con detector lineal LynxEye, voltaje de 40kV y una corriente de 40mA, tiempo y tamafio
de paso de 0.6s y 0.02035° respectivamente, en un intervalo de andlisis de 2° a 70° (20), del

laboratorio DRX de la UIS-PTG.

3.4 Evaluacion electroquimica mediante microelectrolisis de los electrodos de TiO2/Ti
sintetizados

Una vez caracterizados fisicoguimicamente los electrodos de TiO2/Ti se evalla cada uno
mediante la técnica de VVoltamperometria ciclica (VC) con el fin de comprobar procesos asociados
a la oxidacion del surfactante.

El estudio en este apartado se baso en la densidad de corriente obtenida como variable respuesta,
pues eso se traduce en mayor cantidad de surfactante oxidado. Cada electrodo se evalué en dos
electrolitos, primeramente, se parte de un sistema que consiste Unicamente de agua sintética (AS)
que simula las condiciones de agua de formacion de un pozo de un campo colombiano petrolero,
esto con el fin de conocer la existencia de algin proceso oxido-reduccion asociado a las moléculas
presentes en ella o de la superficie del electrodo. El segundo electrolito consistié en la adicion de
un surfactante anionico comercial: Enordet 0242 al 1% m/v (sistema agua sintética +surfactante,
AS+S) y nuevamente se evalla todos los electrodos, para asi comparar y garantizar que los
procesos de oxidacidn o reduccion sean debidos a la molécula de surfactante puesto que al conocer
primeramente el comportamiento en el sistema AS como blanco, otro comportamiento que difiere

se asocia Unicamente a la presencia de la nueva molécula en el electrolito.
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El procedimiento para VVC consistié en un barrido anddico de potencial desde -0.5 V en el limite
catdédico hasta +3 V en el limite anodico a razon de 10 mV/s; ventana anteriormente (Jaimes et al.,
2019) de la cual se basa este proyecto. Todos los electrodos sintetizados estuvieron en contacto
con el agua sintética (AS) y posteriormente con el agua sintética + surfactante (AS+S).

Se determind el potencial requerido en la celda para llevar a cabo la oxidacion del surfactante
y la densidad de corriente circundante iniciando en el OCP, la prueba se realizo en el laboratorio

GIMBA de la UIS-PTG (ver Figura 10).

Figura 10: Potenciostato AUTOLAB

3.4.1 Sistema electroquimico: El arreglo de la celda electroquimica de vidrio pyrex con
capacidad para 30 mL, consto de tres (3) electrodos: como electrodo de trabajo se utilizaron los
electrodos sintetizados TiO2/Ti por TT, una barra de grafito de 6.15 x 102 mm (alfa Aesar
99.9995%) se usd como contra electrodo y como electrodo de referencia se empled un electrodo
Ag/AgCI (3M KCI) de punta de platino acondicionado en un capilar de luggin. Se evaluaron dos
soluciones electroliticas: AS (ver Tabla 3) y AS+S, (ver Tabla 4). Todos los reactivos empleados

fueron de grado analitico y el agua tipo Milli-Q (0.103 uS/cm).



EFECTO DE TRATAMIENTO TERMICO DE ELECTRODOS DE TiO2/Ti

32

Tabla 3: Salmuera sintética preparada de acuerdo con la composicién y fuerza iénica de un agua de produccion

real de un campo colombiano usado

Propiedad (moles/L)

Fuerza iénica

Na+ K+ Catt Mg++ Cl-
0.122 0.002 0.013 0.003 0.143
Agua de
Produccion Real Bat++ Sr++ Fe++ HCO3 504=
3.464E-D4 3.277E-04 6.642E-05 1'93285 4 16667E-05

NacCl (8.54g) KCI(0.136g) CaCl2.2H20 (1.39g) MgCl2.6Hz0 (0.43g)
Salmuera Sintética
0.147 0.001 0.009 0.002

0177

0177

Tabla 4: Caracterizacion del surfactante aniénico EnordetTM 0242 usado

Propiedad Valor
% Materia activa 20
Densidad (a/mlL} 1.022a212°C
pH 13.049
Conductividad 1321 mS¥cm a 21.2°C

3.5 Desestabilizacion de la microemulsion mediante un proceso de macroelectrdlisis

Finalmente, de la evaluacion electroquimica (pruebas VC) se escoge un (1) electrodode TiO2/Ti

que presente mejores caracteristicas asociadas a un mejor comportamiento electroquimico en la

degradacion del surfactante para utilizarlo en un proceso de macroelectrélisis con el sistema de

microemulsion aceite en agua (Winsor 1). Se utiliza como cétodo placa de Ti.

3.5.1 Preparacion de la microemulsion — Formulacion del sistema Winsor I: El sistema se

prepard con agua sintética, surfactante anionico al 1% m/v y crudo colombiano, en una proporcién

1:1 se agitd y se dejo en un embudo de decantacion por 45 minutos. Se realizo la separacion

gravitacional con el fin de recuperar la fase acuosa para simular un sistema de tratamiento de aguas

con alta concentracion de crudo solubilizado.
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Figura 11: Preparacion de la microemulsion Winsor |

3.5.2 Caracterizacion fisicoquimica de la microemulsion: Se incluyd la medicion de la
conductividad (conductimetro METROHM 712), pH (equipo HANNA INSTRUMENTS HI
2211), contenido de grasas y aceites (espectrofotometria UV- VIS Genesys 10S 320 nm) y
distribucion de tamarfio de particula (LitesizerTM 500 Anton- Paar.Cabe). La caracterizacion del
sistema se realiz6 antes y después de la prueba de macroelectrolisis.

3.5.3 Sistema electroquimico: Se utilizd una celda de vidrio pyrex de doble compartimiento
separados con una membrana de intercambio idnico con capacidad para 40 mL cada division.
Como anodo se utilizé una placa de TiO2/Ti con un area de 18 cm? y como catodo una placa de Ti
con la misma area (ver Figura 12), separados a una distancia de 4 cm. El potencial impuesto a la
celda de reaccion estuvo relacionado con las respuestas voltamperométricas observadas en el

sistema AS+S.

Figura 12: Celda de macroelectrolisis
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4. Resultados y discusion

4.1 Evaluacion electroquimica mediante microelectrolisis de los electrodos de TiO2/Ti
sintetizados

La Figura 13 y 14 muestran el comportamiento de la densidad de corriente en funcion del
potencial, la figura 13 corresponde a los voltamperogramas para los electrodos calcinados a 1h'y
la figura 14 los calcinados a 3h.
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Figura 13: Voltamperogramas para los electrodos de TiO»/Ti calcinados a 1h
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Figura 14: Voltamperogramas para los electrodos de TiO»/Ti calcinados a 3h

Para el sistema AS, todos los electrodos muestran un comportamiento usual del TiO2 en
presencia de un electrolito salino como este, no se observa evidencia de un proceso de 6xido-
reduccién en la superficie del electrodo sea de iones presentes en el electrolito o del electrodo lo
que muestra la estabilidad del electrodo en este medio. Una vez se lleva a cabo el proceso sobre el
sistema AS+S se observa oxidacion en ocho (8) de los doce (12) electrodos, asociados a la
molécula de surfactante presente, los cuatro (4) electrodos que no presentaron oxidacion del
surfactante fueron sintetizados a 800°C: 1°C/min; 5°C/min: 1h;3h. El rango de densidad de
corriente se encuentra de 7,28E-5 — 2.64E-4 [A/cm?], siendo el electrodo de 400°C: 1°C/min: 1h

el que presenta mayor densidad de corriente.
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En la tabla 5 se muestran los electrodos sintetizados con sus respectivos valores de densidad
de corriente asociado a la oxidacion del surfactante, asi mismo, estos valores son corelacionados
con las diferentes propiedades fisicoquimicas de la caracterizacion realiza a cada electrodo con el

fin de explicar su desempefio.

Tabla 5: Densidad de corriente asociada a la oxidacion del surfactante en los electrodos de TiO2/Ti

Temperatura de Velocidad de Tiempo de Densidad de
calcinacién (°C) calcinacion calcinacion (h) corriente (A/cm?)
(°C/min)
400 1 1 2,64E-04
5 2,02E-04
1 3 1,64E-04
5 1,59E-04
640 1 1 1,11E-04
5 9,23E-05
1 3 8,19E-05
5 6,43E-05
800 1 1 .
5 -
1 3 =
5 -
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Figura 15: Efecto individual de las variables de TT sobre la densidad de corriente, J

En la Figura 15, se aprecia el efecto individual de las variables de TT sobre la densidad de

corriente obtenida. Se observa que las variables presentan un efecto ya que no se obtienen lineas
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horizontales. La temperatura muestra la mayor influencia al presentar una desviacion de la media
mas pronunciada. Es apreciable la tendencia a obtener mejor respuesta electroquimica a valores

bajos de las variables estudiadas.

4.2 Caracterizacion fisicoquimica de los electrodos de TiO2/Ti sintetizados
La tabla 6 resume los datos cuantitativos de las propiedades fisicoquimicas medidas para

electrodos de TiO2/Ti sintetizados por TT.

Tabla 6: Caracteristicas fisicoquimicas de electrodos de TiO,/Ti sintetizados por TT

Variables de tratamiento térmico Caracteristicas fisicoquimicas
T (°C) V (°C/min) t(h) Angulo de Fase Resistencia (Q)
contacto (°)  cristalina (%0)
1 414 A:19.5% 1.88E+05
5 1 51.1 A:l7.4% 3.55E+05
e 1 38.4 A:16.3% 5.16E+05
5 3 43.1 A:13.5% 7.52E+05
1 48.7 A:10.8%
1 R:20.3% 9.55E+05
5 53.2 A:10.2%
640 R:22.7% 1.12E+06
1 44.3 A:9.1%
3 R:28% 1.25E+06
5 46.7 A: 8.8% 1.04 E+0.6
R: 34%
1 1 44.5 R:93.8% -
(e 5 47.4 R: 94% -
1 3 38.9 R. 98% -
5 45.1 R: 100% -
Ti (99.995%0) 62.4

4.2.1 Caracterizacion por angulo de contacto: Se midi6 el angulo de contacto para los doce
(12) electrodos en una porcién plana de las placas (ver apéndice A. Caracterizacion por angulo de
contacto). Se evidenci6 que la formacion del 6xido modifica la superficie permitiendo que tenga
un mayor caracter hidrofilico respecto al Ti puro pues disminuye su angulo de contacto. Todos los

electrodos son hidrofilicos.
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Respecto a las variables de TT, se aprecia menores valores de angulo de contacto para velocidad
de calcinacion mayor y tiempo de calcinacion menor, para la temperatura de sintesis no se observa

relacion.

400°C 640°C

ANQUIO Ge CONtacto ()
¥
B

"190

1\.¢\9° ‘“‘

1.00 5.00 309 oo =3
\ Q) Velocig
Velocidad pe ; B ) Velocidag (Clminy e ad {*Ciminy

Figura 16: Efecto de las variables de TT en la hidrofilicidad de los electrodos de TiOJ/Ti

4.2.1.1 Discusion: Efecto de la hidrofilicidad en la densidad de corriente para los electrodos
de TiO2/Ti: La Figura 17 muestra la densidad de corriente para cada electrodo en funcién de su
respectivo angulo de contacto. Pese a que la hidrofilicidad se ve afectada por el TT, no muestra
tener tendencia con la respuesta electroquimica obtenida. Por ejemplo, el electrodo
800°C:1°C/min: 3h reporta un angulo de contacto (38,9°) menor al electrodo 400°C:1°C/min:1h
(41,4°) siendo que el primero no presento respuesta electroquimica asociada a la oxidacion del
surfactante y el segundo la mayor densidad de corriente reportada. Por tanto, aunque es importante
la afinidad con el sistema acuoso y la superficie del electrodo, la influencia del angulo de contacto

no resulta limitante para que ocurra un proceso electroquimico.
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Figura 17: Efecto de la hidrofilicidad sobre la densidad de corriente, J

4.2.2 Caracterizacion por espectroscopia de impedancia electroquimica: Las resistividades
reportadas en la tabla 6 y la Figura 18 muestran que los electrodos calcinados a
800°C:1°C/min;5°C/min:1h;3h presentan mayor resistencia al transporte de carga respecto a las
otras dos temperaturas de calcinacion. Ademas, es notable la tendencia de incrementar la
resistencia al transporte de carga a medida del aumento tanto de la temperatura, velocidad y tiempo
de calcinacion. Por esta razon 400°C:1°C/min:1h es el electrodo con la menor resistencia a la

transferencia de carga.

Electrodos de TiO2/Ti sintetizados por TT
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Figura 18: Diagrama de Nyquist para los electrodos de TiO,/Ti
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Figura 19: Efecto de las variables de TT en la Resistencia a la transferencia de carga de los electrodos de TiO,/Ti

4.2.2.1 Discusion: Efecto de la resistencia al transporte de carga sobre la densidad de
corriente para los electrodos de TiO2/Ti: En la Figura 20 se observa que a menores valores de
resistencia se obtiene una densidad de corriente mayor, siendo asi que los electrodos sintetizados
a 400°C presentan los mayores valores de densidad de corriente, y la tendencia se mantiene hasta
llegar a 800°C, electrodos donde no se presentan procesos oxidativos. Ademas, la influencia de
la velocidad y tiempo de calcinacion es apreciable pues a los valores mayores (5°C/min;3h)
de estas variables la resistencia incrementa y por tanto disminuye la densidad de corriente
reportada. La relacion inversamente proporcional entre la densidad de corriente y la resistividad del
material muestra que esta Gltima es un factor fundamental para llevar a cabo la degradacion del

surfactante.
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Figura 20: Efecto de la resistencia sobre la densidad de corriente, J

4.2.3 Caracterizacion por difraccion de rayos x (DRX): La Figura 21 presenta el diagrama
de difraccion para los doce (12) electrodos de TiO2/ Ti. Los picos de las fases cristalinas
identificados fueron referidos a (JCPDS, internacional centre for difaction data, Card No 21-1272
TiO2 Anatase & Card No 21-1276 TiO, Rutile).

La fase cristalina anatasa presenta picos caracteristicos en 25,70°en su plano de mayor
intensidad [101], la fase rutilo es identificada en los picos 27.44°; 36.06°; 41.29°; 44.03°; 54.32°;
56.70°; los planos correspondientes son [110], [101], [111], [210], [211],[220]. Se reporta Ti puro
a 38,37°, 40,01° y 62,77°. La temperatura determina la fase cristalina, asi los electrodos
sintetizados a 400°C presentan fase anatasa de manera exclusiva, 800°C fase rutilo y 640°C mezcla
de ambas. La velocidad y el tiempo de calentamiento influyen en la transicion de estas fases, ya
que a mayores valores de estas dos variables se obtiene una disminucion progresiva del porcentaje
de fase anatasa presente y aumento de la fase rutilo. Por ejemplo, el electrodo sintetizado a
400°C:1°C/min:1 h presenta porcentaje de anatasa :19,5%, en comparacion el electrodo calcinado

a 640°C:1°C/min:1 h presenta respectivamente 10,8% anatasa y 20,3% rutilo, y para la misma
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temperatura de calcinacion y aumento en velocidad y tiempo (640°C:5°C/min:3 h) se obtiene 8,8%

anatasa y 34% rutilo.
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Figura 21: Difractograma de rayos X para los electrodos de TiO2/Ti
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Figura 22: Efecto de las variables de TT en la fase cristalina de los electrodos de TiO2/Ti

4.2.3.1 Discusion: Efecto de las fases cristalinas sobre la resistencia al transporte de carga
en los electrodos de TiO2/Ti: Las fases cristalina muestra tener relacién con la resistividad
obtenida por los electrodos. Es preciso notar que, a mayores temperaturas, velocidad y tiempo de
calcinacion se da progresivamente el cambio de anatasa a rutilo (O. Pinilla et al., 2018) y el
aumento de resistencia al transporte de carga, siendo asi que el electrodo 400:1°C/min:1 h presenta
el mayor porcentaje de fase  anatasay menor resistividad, por otra parte,
los  electrodos 800°C:1°C/min;5°C/min:1h;3h con presencia exclusiva de rutilo
presentan las mayores resistencias y por tanto no presentan procesos oxidativos. Esta tendencia es

observada por (Bakri et al., 2017), quien respalda la prevalencia de la fase anatasa para los procesos

electroquimicos.
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Figura 23: Efecto de la fase cristalina sobre la resistencia

4.2.4 Caracterizacion por microscopio electrénico de barrido (SEM): En la tabla 7, se
muestran imagenes representativas a 6000x de magnitud, todas las imagenes SEMse encuentra en
(ver apéndice B. Caracterizacion por microscopio electronico de barrido, SEM), ademas se adjunta
una amplificacion a 16000x de magnitud para los electrodos (1°C/min: 800:1h;3h). Las imagenes
SEM muestran electrodos con superficies heterogéneas con protuberancias no direccionadas ni
organizada, es posible apreciar que, los electrodos calcinados a un mayor tiempo presentan
protuberancias de mayor tamafio, asociado a un aumento de la cantidad TiO2 en la superficie,
ademéas con el incremento de la temperatura las lineas de abrasion (formadas por la lija)
disminuyen, lo que sugiere un mayor grosor. La velocidad de calcinacién parece no afectar de

forma notoria la morfologia.
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Tabla 7: Efecto de las variables de TT en la cantidad de TiO2 formado en los electrodos de TiO2/Ti

Velocidad 1°C/min
lhora 3horas

400°C
6000x

800°C
6000x

Zoom
1600x

4.3 Eleccién del electrodo TiO2/Ti para la desestabilizacion electroquimica de la
microemulsion

El mejor comportamiento electroquimico (mayor densidad de corriente) fue obtenido con el
electrodo sintetizado a 400°C:1°C/min:1h, resultados que fueron correlacionados con las
propiedades fisicoquimicas encontradas en este electrodo, principalmente: menor resistencia a la

transferencia de carga, fase cristalina (anatasa), hidrofilicidad adecuada y un grosor minimo.
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4.4 Desestabilizacion de la microemulsion mediante un proceso de macroelectrolisis
La tabla 8 presenta la caracterizacion fisicoquimica del sistema Winsor | antes y despueés de la

prueba de macroelectrdlisis.

Tabla 8: Caracterizacion Fisicoquimica del sistema Winsor | antes y después de la macroelectrolisis

Caracterizacion Fisicoquimica Antes Después
Conductividad 8.53 mS/cm 11.61 mS/cm
pH 7.12 8.42
Grasas y aceites 103 ppm 51 ppm
Distribuciéon de tamarfio de gota 604.8 nm 1028.9 nm

La conductividad aumenté desde 8.53 mS/cm a 11.61 mS/cm lo que es atribuido a la liberacién
del crudo atrapado en la fase acuosa. Se produjo un aumento de pH de 7.12 a 8,42 debido
posiblemente a la generacion de radicales OH- los cuales contribuyen a la alcalinizacién del medio.
El valor de grasas y aceites presentes en la fase acuosa disminuyd de 103 ppm a 51 ppm (ver
apéndice C. Desestabilizacion de la microemulsion mediante el proceso de macroelectrélisis) lo
que muestra la desestabilizacion electroguimica de las microemulsiones presentes en los efluentes
provenientes del recobro quimico. La distribucion de tamafio de gota aumentd 70%, lo cual indica
que las gotas de crudo atrapadas en el agua por la presencia del surfactante fueron liberadas

permitiendo su coalescencia.
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5. Conclusiones

A través de la caracterizacion fisicoquimica es posible observar que la hidrofilicidad y por tanto
la adherencia de la molécula de agua a la superficie del electrodo no presenta la suficiente variacion
para mostrar relacion significativa con el comportamiento electroquimico, la resistencia a la
transferencia de carga es el fendmeno que mayor contribucion presenta sobre la densidad de
corriente asociada a la oxidacion de la molécula del surfactante.

La resistencia a la transferencia de carga mostro estar relacionada con la fase cristalinay con el
grosor de la pelicula de 6xido, pues los electrodos que presentaron fase cristalina anatasa mostraron
mejores resultados que los que presentaban rutilo, esto se daba a valores bajos de temperatura
(400°C), velocidad (1°C/min) y tiempo de calcinacién (1h).

La temperatura de calcinacion es la variable de tratamiento térmico que afecta en mayor medida
la respuesta electroquimica que puede presentar un electrodo, ya que determina la fase cristalina
presente lo que asegura una menor resistencia a la transferencia de carga y por tanto una mayor
densidad de corriente. La velocidad y el tiempo de calcinacion presentan un menor efecto ya que
influyen principalmente en la transicion de la fase cristalina de anatasa a rutilo por lo que la mayor
densidad de corriente se obtiene a valores bajos.

El proceso de macroelectrélisis fue optimizado con el electrodo de TiO2/Ti preparado a las
condiciones de tratamiento 400°C: 1°C/min: 1h generando la desestabilizacion de la

microemulsion tipo Winsor 1.
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6. Recomendaciones

Variar el tiempo en el que se lleva a cabo el proceso de macroelectrolisis pues el efecto del
tiempo sobre el proceso puede inhibir o incrementar reacciones que pueden afectar el desempefio
de los electrodos.

Analizar los diagramas de Bode, y los circuitos equivalentes de los sistemas en estudio, con el
fin de obtener informacion adicional del proceso de transporte carga ya que este fenémeno es el
mayor contribuyente a la degradacion del surfactante.

Desarrollar los procesos fisicoquimicos usando un electrolito proveniente de campo, en lugar
de uno modelo, esto con el objetivo de ver el comportamiento del proceso en condiciones de

trabajo.
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Apéndices

Apéndice A. Caracterizacion por angulo de contacto

Las imagenes representan la medida de una gota estable sobre la superficie del material.

Tabla 9: Imagenes del angulo tomado por DSA-25 de la marca KRUSS, de software ADVANCE

T[°C] V [°C/min] t (h) Angulo de contacto

1 1

400 5
3

1

5
1 1

640 5
3

1
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1 1
5

800
1 3
5

Apéndice B Caracterizacidén por microscopio electronico de barrido, SEM
Las imagenes tomadas con SEM TESCAN modelo VEGA 3 de los electrodos de TiO2/Ti se

presentan a continuacion:
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Tabla 10: Imagenes SEM tomada por TESCAN-VEGA 3 para electrodos de TiO/Ti sintetizados

Velocidad de calcinacion: Imagen
1°C/min

lhora 3horas

400°C

640°C

Temperatura de
sintesis

800°C
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Velocidad de calcinacion: Imagen

5°C/min lhora 3horas

400°C
640°C
Temperatura de
sintesis
800°C

Apéndice C Desestabilizacion de la microemulsién mediante el proceso de la

macroelectrolisis

Iméagenes del electrodo de trabajo (lzquierdo) y contraelectrodo (derecho) antes y después del
proceso de macroelectrdlisis. Puede notarse las gotas de crudo sobre la superficie del material

debido a la liberacion de las mismas.
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Figura 25: Imagen del electrodo de trabajo/ Contraelectrodo al finalizar el proceso de macroelectrolisis

Para la medicion de grasas y aceites inicialmente se realizé un barrido un barrido espectral para

determinar la longitud de onda 6ptima= 300 nm, haciendo uso de muestras patron de 10 ppm (ver

Figura 26 a)) y 100 ppm (ver Figura 26 b)).

a)

Absorbancia

0.200 |

0.700 |

0.500 |

0.300 |

Longitud de Onda

—8&— Series]
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—a— Series]

Absorbancia

340 320 440 420
Longitud de Onda

Figura 26: Barrido de longitud de onda 6ptima a)10ppm b)100ppm

Seguidamente se construyé una curva estandar de calibracion, Concentracion (ppm) vs.
Absorbancia. Se prepararon disoluciones patrones con una muestra representativa de crudo para
venta obtenido en campo, a concentraciones conocidas entre 10 ppm y 100 ppm: 20 ppm (0.16),
30 ppm (0.24), 40 ppm (0.28), 50 ppm (0.32), 70 ppm (0.41), 80 ppm (0.45), 90 ppm (0.50) y 100
ppm (0.53). El ajuste lineal arrojo la ecuacion y= 0.0057x y R2= 0.9429. Se verificd el
cumplimiento de la Ley de Lambert — Beer (Arevalo, 2006) (ver Figura 27). Asi, més adelante se
determinaron las respectivas concentraciones (ppm) de las muestras analizadas en funcién del

valor de absorbancia leido.
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Curva Estandar Prueba Grasas y Aceites

0,7
0,6 v = 0,0057x
0,5 R?=0,9429 o

Absorbancia

0 20 40 60 80 100 120
Concentracion [ppm]

¢ Series] ——Lineal (Series?)

Figura 27: Curva estandar de calibracion para medicion de grasas y aceites referentes a un crudo colombiano

Una vez realizada la curva de calibracion, se tomaron 100 mL del sistema de estudio inicial
(antes del tratamiento electroquimico) (ver Figura 28 a)). Se adicionaron 25 mL de solvente y se
agitd vigorosamente durante aproximadamente 1 minuto y se dejo en reposo hasta observar
separacion de las fases. De la fase organica, se tomé una alicuota (10 mL) para la determinacion
de grasas y aceites extraidos del sistema de estudio y se realizd6 la medicion en el
espectrofotometro. Debido a que el valor de la lectura fue superior a 100 ppm, se realizé una
dilucion de la alicuota por encontrarse fuera del intervalo de la curva de calibracion, y por tanto

de la lectura del equipo.

a) & b B
Figura 28: Extraccién de grasas y aceites en el sistema Winsor | a) inicial (antes del tratamiento electroquimico)
b) final (después del tratamiento electroquimico

Para la medicion de esta propiedad en el sistema de estudio final (después del tratamiento

electroquimico) (ver Figura 28 b)) el procedimiento se realizd de forma similar. Se tomaron 40
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mL del sistema de estudio final, por ser el volumen disponible en la celda de macroelectrolisis —

compartimiento del anodo, en un frasco tapa azul de 250 mL. Se adicionaron 10 mL de solvente y

se agitd vigorosamente durante aproximadamente 1 minuto y se dejo en reposo hasta observar

separacion de las fases. Nuevamente se tomé una alicuota (10 mL) de la fase organica para la

determinacion de grasas y aceites extraidos y se realizaron las diluciones correspondientes para

obtener la lectura del equipo en el rango de la curva de calibracion.

El contenido aproximado de grasas y aceites del sistema de estudio se determind de acuerdo

con la ecuacién dos (2):

Grasas y aceites (ppm)= GyA*fd*Vste

100mL

GyA: Lectura de grasas y aceites obtenida en el espectrofotémetro en ppm.
Fd: Factor de dilucion.

Vste: Volumen de solvente empleado en la extraccion.

Apéndice D Produccidn intelectual

Ec (2)

El presente trabajo de investigacion fue presentado en el XVIII congreso colombiano de

quimica en modalidad poster, en la fecha correspondiente del 6 al 8 de noviembre de 2019 en

Popayan-Colombia.
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