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| INTRODUCCION

El hidrégeno producido a partir de una mezcla de gases Propano-
Butano por craqueo catalitico. Puede ser usado, en el proceso de
hidrogenacioén; para la saturacion de los acidos grasos |, principales
componentes de los aceites vegetales y marinos. Estos aceites hidrogenados

sirven para la elaboracion de mantecas y margarinas o para mejorar su

estabilidad a la oxidacion.

En Plantas aceiteras como la de CONSORCIO FABRIL PACIFICO SA.
la produccion del gas hidrégeno; se realiza por el proceso mencionado

anteriormente.

Una de los inconvenientes que presenta este proceso es la impurezas
generadas, tales como CO , CO, y en menor cantidad CH,. Los cuales son
considerados como elementos indeseables en el proceso de hidrogenacion :
es por ello importante tener un método de analisis exacto y confiable para

determinar las cantidades de impurezas y poder realizar las correcciones

inmediatas en la planta encargada de producir el hidrégeno.

Entre los métodos de analisis de gases, el mas conocido es el

ORSAT, el cual tiene como desventaja que no es muy exacto cuando se



requiere determinar porcentajes bajos de CO y CO,.

El otro método es el de  CROMATOGRAFIA DE GASES, el cual es
mas exacto y confiable que el ORSAT ,en la determinacion de cantidades

bajas de muestras de gases a analizar.

Teniendo estas referencias se implemento, el analisis por
CROMATOGRAFIA DE GASES |, en el laboratorio de la empresa para la

determinacion de impurezas del gas hidrégeno producido en la planta de gas.

De esta manera tratamos de dar una solucién a esté problema yala
vez presentar, el informe como una base para poner en funcionamiento el

Cromatégrafo de gases, de la Facultad de Ingenieria Quimica de la UNAC.



Il RESENA DE LA EMPRESA

En agosto de 1971, el grupo ROMERO adquiere el total de las
acciones de la ANDERSON CLAYTON CORPORACION. y constituye en el
sector de aceites y grasas comestibles 3 Empresas: CALIXTO ROMERO
SA. (Piura) , OLEAGINOSA PISCO SA.( Pisco) y CIA. INDUSTRIAL PERU

PACIFICO SA. (Av. 10 de Junio N? 1020, Sn. Martin de Porres - Lima).

La primera de ellas, orientada a la elaboracion de aceites vegetales y
compuestos, OLPISA a la fabricacion de jabones , aceites vegetales y
compuestos y la CIA. IND. PERU PACIFICO, a la elaboracién de aceites |

mantecas , margarinas todas del tipo vegetal y compuesto, como también a la

tostaduria y envasado de café.

En noviembre de 1993 se fusionaron las 3 empresas junto a la
Compariia encargada de comercializar los productos, CONSORCIO
DISTRIBUIDOR SA. (CODISA). con el nombre de CIA. PERU PACIFICO SA.

(CIPPSA).

A mediados de febrero de 1995 ; el grupo ROMERO compra a su
principal competidor ,en el rubro de alimentos, la CIA. LA FABRIL SA.. en 209
millones ddlares, considerada la transferencia mas importante del sector

privado en ese afo.



Luego en Junio de 1995, se funcionan CIPPSA y LA FABRIL ; para
crear la empresa mas grande en el sector de alimentos del pais; con el
nombre de CONSORCIO DE ALIMENTOS FABRIL PACIFICO SA. (CFP).

Por lo cual CFP, se dedica a la producciéon de los siguientes

productos:

- Aceites, Mantecas y margarinas vegetales y compuestos.
- Jabones de lavar.

- Harinas, Fideos y Galletas.

- Tostaduria de café.

- Comercializacién de diversos alimentos de primera necesidad como

azucar, arroz, leche, conservas etc.

Solamente en el rubro de aceites y grasas, CFP controla el 60 % del
mercado nacional, siendo su principal competidor la Transnacional
PACOCHA SA. y en segundo lugar los productos importados.

Las ventas de los primeros 6 meses, bordearon los $ 200 millones y se

estima que para fin de afio, estén alrededor de los $400 millones.

En el rubro de aceite y grasas ; CFP cuenta con 3 plantas:
- PTA. COPSA (EX-FABRIL) . LIMA.

- PTA. FAL. (EX. CIPPSA). LIMA.



- PTA. CALIXTO ROMERO. PIURA.

La produccion de la PTA. OLPISA (PISCO). fue absorbida por la PTA.
COPSA | en marzo del presente afo , en beneficio de la Productividad y

competitividad que mantiene la empresa.

Daremos a conocer los producto que son elaborados y envasados en
la PTA. FAL ( por ser la planta donde desarrolla sus labores , quien redacta el

presente informe). los cuales son :

a) ACEITES :
-FRIOL, en diferentes presentaciones.
-CAPRI, en diferentes presentaciones.
-FIORELLA , solamente en 1 Lt.

-WONG, solamente en 1 Lt.

b) MANTECAS:
-NIEVE GALLETA , en cajas x 14 Kg.
-NIEVE FIELD, en cajas x 15 Kg.
-NIEVE K.F., en cajas x 14 Kg.
-NIEVE HELADOS , en cilindros x 150 Kg.
-NIEVE PERULAC, en cajas x 15 Kg

-FAMOGSA, en cajas x 14 Kg.



-PANADERA, en cajas x 14 Kg.

c) MARGARINAS:
-PRIMAVERA, en cajas x 14 Kg. y en barras de 110 y 220 g.

-PASTELERA, sin sal en cajas x 15 Kg.

d) CAFE:
-CAFETAL, en bolsas de 50,70,75 y 200 g.

-SELECTO, en bolsas de 200 g.

2.1.- DESCRIPCION DE LOS PROCESOS.

El sistema de produccion para aceite y grasas requiere el uso de un
limitado numero de operaciones. Indicando que se tomara solamente las
operaciones realizadas en PLANTA FAL. Por lo indicado anteriormente, a

continuacion presentamos un resumen de las operaciones.
a).- Neutralizacion de Aceites y Grasas :
La neutralizacion de los aceites y grasas se efectua generalmente

saponificando los acidos grasos libres con una solucién de hidréxido sédico, y

separando por medio fisico los jabones insolubles precipitados en los aceites,



y que tienen un peso especifico superior al del liquido en que se encuentra en

suspension, la reaccion quimica de la saponificacion es :

R - COOH + Na OH «< _ R-COONa + H20

y al ser esta una reaccion reversible , son las condiciones de presién y

temperatura las que determinan la direccion de la misma.

La compafiia cuenta con dos secciones automatizadas de refinacién

continua de aceites:

- Seccion Alfa-Laval .- procesa generalmente los aceites crudos de pescado
y soya y es operada a un flujo promedio de 8000 Lt/hr. pudiendo llegar hasta

10,000 Lt/hr.

- Seccion Sharples .- basicamente en esta seccién son refinados los aceites
crudos de algoddn, soya o canola. El disefio de sus instalaciones permite
trabajar hasta un flujo de 5000 Lt/hr cuando la refinacion es realizada en serie,
(casos de aceites; faciles de refinar como la soya), y aun flujo de 2500 Lt/hr
cuando se refinan crudos con excesiva impurezas ( caso de aceite de

algodon).



b).- Blanqueo de Aceite y Grasas.

El blanqueo de los aceites se logra mediante un proceso de adsorcion.
Al tener contacto el aceite con tierras de blanqueo (arcillas activadas) a
ciertas condiciones de presion y temperatura. Los materiales polares, que
estan suspendidos o disueltos en el aceite en concentraciones relativamente

bajas, se adsorben en las superficies de las particulas solidas de las arcillas

activadas.

En la planta contamos con dos lineas de produccion de aceites

blanqueados:

- Seccion blanqueo de aceite de pescado.- disefiada para procesar solo
aceite de pescado en forma semi-continua, y tiene una capacidad instalada
para procesar 145 ton/dia.

- Seccion blanqueo de aceites vegetales .- en esta seccién se procesan
todos los aceites vegetales y su operacion es por batch, siendo su capacidad
de produccién de 96 ton/dia. basicamente el proceso de blanqueo en ambas
secciones es el mismo . Es decir el aceite se calienta a una temperatura de
blanqueo generaimente 95-110 °C, se agrega el adsorbente y se combina con

el aceite para su dispersion se desaira la mezcla y se elimina la humedad.



todo esto mediante la presion de vacio en el reactor de blanqueo que debe

operar a 26 PgHg.

Los niveles de normales de adsorbente son de 0.25 - 3 % de tierra de
blanqueo y el tiempo de contacto que en él se establece es de 20 minutos.

luego de este periodo, el aceite esta apto para ser filtrado.

¢) Hidrogenacion de Aceites y Grasas.

La Hidrogenacién es un proceso, mediante el cual los aceites liquidos

son convertidos en grasa plasticas semi-sdlidas, adecuadas para la

fabricacion de mantecas, margarinas o aceites parcialmente hidrogenados.

Con la hidrogenacion se aumenta la estabilidad oxidativa y mejora el

color de la grasa, la reaccién que se produce es la siguiente

Cat.

Ri-CH=CH-COOH + H, . Ry-CH;-CH,-COOH

Ni
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La hidrogenacién de una grasa consiste en la adicién de hidrégeno en
correspondencia al doble enlace. Esta reaccion se acelera en presencia de

catalizadores como el niquel.

En la planta contamos con tres reactores de hidrogenacién tipo batch:
- Convertidor No 1 .- cuya capacidad es de 10.5 ton/lote, su capacidad
estandar de produccién es de 750 ton/mes.
- convertidor No 3 .- posee una capacidad de 20 ton/lote, y su capacidad de
produccion es de 1500 ton/mes.
- Convertidor No 4 .- su capacidad es de 15 ton/lote, y su capacidad de

produccion mensual es de 1500 ton/mes.

d) Fraccionamiento de Aceites.

La operacién de fraccionamiento de aceites tiene como objetivo

separar la fraccion liquida ( oleina ), de una fraccion sélida llamada estearina.

Esta operacién se realiza enfriando el aceite hasta una temperatura a
la cual se cristaliza ciertos componentes grasos, separandose después de la

fraccion liquida por filtracion.
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En la planfa contamos con tres secciones de fraccionamiento de
aceites:
- Fraccionamiento de Pescado (FRAPES).- esta seccion fracciona el aceite
de pescado parcialmente hidrogenado (HMP), posee 10 cristalizadores de 18
Toneladas cada uno, su capacidad de produccion es de 100 ton/dia, y el
sistema de control y operaciones es realizado mediante controladores
automaticos.
- Fraccionamiento de Algodén (FRACOT).- en esta seccidn se fracciona el
aceite blanqueado de algoddn y su capacidad de produccién es de 25 ton/dia
la secuencia de operacién se realiza en forma manual, mientras que la
cristalizacion es realizada por acondicionamiento de la temperatura en la
camara de cristalizacion.
- Fraccionamiento de Palma (FRAPAL).- la materia prima que se usa es el
refinado fisico de palma, posee 3 maduradores de 4.2 toneladas y su
capacidad de proceso es de 50 ton/dia. En esta seccidn las operaciones de
carga, cristalizacién y descarga es realizado por medio de un PLC (
Controlador Logico programable) que lo hacen una planta totalmente

automatica y eficiente.

e) Desodorizacion de Aceite y Grasas.
La desodorizacién es el proceso de destilacion con arrastre de vapor a

condiciones de baja presién y elevadas temperaturas, con el objeto de



12

eliminar las sustancias odoriferas y saporiferas, generalmente hidratos de
carbono no saturados, &cidos grasos de bajo peso molecular , aldehidos y

cetonas contenidos en los aceites y grasas.

La planta posee dos sistemas de desodorizacién:

- Desodorizacion batch.- en esta seccién la operacién es por lotes de 10
toneladas, y su capacidad de produccion es de 1250 ton/mes . generalmente
esté desodorizador es usado para mantecas y margarinas.

- Desodorizacion semi-continua.- El cual tiene una capacidad de
produccion media de 6000 Kg/hr. y posee capacidad instalada para procesar
4200 ton/mes. Generalmente los aceites y mantecas de gfan volumen de

produccion son procesados en este desodorizador por ser mas eficiente.

La desodorizacién es la ultima etapa en el proceso de refinacion de los
aceites, luego de aqui el aceite esta listo para ser envasado, a la vez da una
referencia de la capacidad de refinacién de una planta de aceites. por lo cual
podemos decir que PLANTA FAL, tiene una capacidad de refinaciéon de 5450
ton/mes. actualmente la empresa trabaja a 3500 ton/mes. es decir al 684% de

su capacidad instalada.
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DIAGRAMA N® 1 DIAGRAMA DE BLOQUES PARA PRODUCCION DE ACEITES

CRUDO CRUDO DE SOYA CRUDO
PESCADO ALGODON
REFINERIA REFINERIA REFINERIA
REF.PESC REF. SOYA REF. ALG.
BLANQUEO BLANQUEO BLANQUEO
BDO.PESC.
HIDROGENACION
HMP BDO. SOYA BDO, ALG.
b 4
FRACCIONAMIENTO FRACCIONAMIENTO
| BDO. SOYA BDO. SOYA i
OLEINA
OLEINA ALG. ALG.
— LMP v S B v
DESODORIZACION DESODORIZACION DESODORIZACION
AC. COMP. AC. LIGHT AC. VEG.
FRIOL FIORELLA CAPRI
ENVASADORA ENVASADORA ENVASADORA
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Il POLITICA DE LA EMPRESA

Actualmente CFP se encuentra desarrollando a nivel de todas sus
plantas, un PROGRAMA DE MEJORAMIENTO CONTINUO (PMC), dentro
del cual se encuentran lograr la CALIDAD TOTAL de todos sus productos

que elabora ,asi también como obtener la certificacién ISO 9002.

Todo esto dentro de un objetivo , el cual es ser mas competitivo y
productivo para poder enfrentar la globalizaciéon del mercado mundial que

actualmente se esta desarrollando.

Como muestra de ello daremos a conocer , la POLITICA y MISION de
la empresa, la cual es del conocimiento de todos los miembros que la

integran.

3.1 .- POLITICA

CFP. es una empresa que esta decidida a establecer una organizacion
que; a traveés de la cultura empresarial de la excelencia , sea reconocida por
sus accionistas, trabajadores , usuarios y comunidad en general como una
compania suministradora de bienes de servicios en éptima calidad, que

satisfagan ampliamente las expectativas y necesidades de nuestros clientes.
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Utilizando la tecnologia mas avanzada disponible y capacitando
,desarrollando e integrando nuestro capital humano. Obtendremos vy
mantendremos el liderazgo en todas las categorias de negocios en que

operamos.

3.2.- MISION

Es importante que una empresa defina claramente su MISION .
En nuestro caso nos definimos como una empresa de alimentos integrada por
seres humanos , dispuestos a trabajar en equipo y comprometidos en lograr
standares de EXCELENCIA en la satisfaccion del cliente en todos los

negocios en los que participamos.

El objetivo es alcanzar la clase internacional ; lo cual significa que
nuestros productos tendran que ser competitivos en cualquier mercado del
mundo. hoy en dia en que las grandes empresas estan en un proceso de
globalizacién , competir en el mercado externo solo podra lograrse con
productos de muy alta calidad, al precio de competencia y que pueda copar

las necesidades de un consumidor extranjero exigente.

Para lograr este objetivo es necesario tener una cultura de calidad.

Esta cultura es la que nos diferencia del resto de las empresas, por ello
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tenemos una estrategia bien disefiada y se encuentra en el contenido de los

principios definidos en la mision los cuales son:

- Impresionar a nuestros clientes, tanto internos como externos, con un

servicio excepcional desde la primera vez y todas la veces.

- Mejorar, mejorar, mejorar, constantemente la calidad y el valor de los
bienes que producimos asi como la destreza colectiva de los servicios que

proporcionamos.

- Desarrollar el recurso humano, promoviendo el talento personal , creando
una atmodsfera de trabajo segura que reconozca y premie los logros

,alentando su participacién y crecimiento.

- Trabajar inteligentemente, eliminando toda perdida de materiales, tiempo
y esfuerzo, todas las barreras y pasos extras que impiden hacer bien nuestro

trabajo.

- Hacer lo correcto, manteniendo un alto estandar de integridad y conducta
ética, asi como un buen comportamiento como ciudadanos en nuestra

comunidad.
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3.3 Actividades Realizadas En La Empresa

3.3.1 Actividades cotidianas.

1.- El cargo que ocupo en la empresa es de QUIMICO ANALISTA. El cual
esta encargado de realizar y dirigir todos los analisis cualitativos |

cuantitativos , fisicoquimicos , sensoriales e instrumentales ; llevados a cabo

en el laboratorio del Dpto. de Control de Calidad de la empresa.

2.- Se encarga de la inspeccién metroldgica de los productos envasados de la

empresa.

3.- Es responsable de que se realize el control de calidad de material de

empaqgue que ingresa a la empresa por los diferentes proveedores.

4.- Coordina con el supervisor de planta y proceso , sobre las modificaciones
y/o controles adicionales que se van estableciendo de acuerdo a los analisis o

necesidades de calidad para lograr la productividad en todos los procesos.

5.- Es responsable de que se realize el Control de Calidad a la semilla de
algoddén que ingresa a la planta ; asi también como de los aceites crudos de

soya , canola y pescado.
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6.- capacitacién y educacién permanente al personal obrero en control
estadistico de procesos ,debido a que la rotacién del personal en el proceso

de envasado es periddico.

7.- Recopilacién y resumen de datos obtenidos en cada uno de los 3 turnos :
para mantener informado sobre los procesos que se realizan en la planta al

Jefe de Control de Calidad.

8.- Reemplaza al Jefe de Control de Calidad en ausencia de esté. En el

Laboratorio.

3.3.2 Aportes realizados en la empresa.

1.- Se logré implementar el Analisis cromatografico para la determinacién de
impurezas del hidrégeno , proveniente de la planta de gas . Logrando rapidez

y exactitud en los resultados de los analisis.

2.- En coordinacién con el Dpto. de Investigaciéon y Desarrollo ; Produccion y
Control de Calidad, se logré producir una formulacion de manteca para

panificacion . A la vez se logré mejoras sustanciales en mantecas ya

producidas por la empresa.
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3.- En coordinacion con el Jefe de la Seccién de Margarina, Produccién y
Control de Calidad. Se logro mejorar las margarinas para poder tener una

mejor resistencia al medio ambiente en las épocas de verano.

4.- Se realizaron investigaciones de mezclas de aceites con inhibidores | para
utilizar blanqueado de algoddn en los aceites vegetales para bidones y latas.
Proximamente se utilizara en botellas para lugares calidos, con lo cual se

logra un gran ahorro de dinero en la empresa.

5.- Se implemento un método para determinar el color en los aceites:
mediante espectrofotometria uv-visible. Indicando que el color de los aceites
son medidos generalmente en un aparato denominado colorimetro, por

comparacion visual.

6.- Se implemento un método para recuperar el reactivo P-anisidina ( el cual
se utiliza en el andlisis de totox'. en los aceites y grasas desodorizadas ).
esté reactivo tiene la particularidad de oxidarse muy rapidamente ,si es que
no se guarda en lugares oscuros y de baja tgmperatura. A la vez que es muy

costoso.

totox, es un analisis que muestra el grado exacto del deterioro de un aceite o
grasa deodorizada. ‘
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IV OBJETIVO

4.1- Objetivos Generales:

1.- Estudiar el sistema de produccién del Hidrogeno a partir del craqueo de la

mezcla de gases Propano-Butano, determinando las impurezas generadas por

Cromatografia de Gases.

4.2- Objetivos especificos:

1.-  Definir y determinar los fundamentos tedricos de la cromatografia de
gases, asi también como de la produccion del hidrogeno a partir del craqueo

catalitico de la mezcla de gases Propano-Butano

2.- Descripcion del procedimiento tecnologico de la produccion del gas

hidrogeno a partir del craqueo de la mezcla de gases Propano-Butano.

3.- Determinar por Cromatografia de Gases las impurezas generadas en la

produccién del hidrogeno, en la planta de gas de la empresa.
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V RESUMEN

En el presente informe se describe los fundamentos basicos de la
cromatografia de gases y el respectivo método de analisis realizado en el
laboratorio , para la determinacién de las impurezas del hidrégeno producido

en la planta de gas de la empresa.

En el siguiente estudio se trata de enfocar la cromatografia desde un
punto de vista lo mas unificado posible , y dentro de esto , enfocamos la
cromatografia de gases, la cual es una técnica de separacion que se basa,
por lo general, en el reparto de un compuesto entre una fase mévil en estado

vapor y una fase estacionaria.

Como se sabe el gas fluye a través del soporte en una columna
precalentada y por Ultimo a través de un detector, el cual lleva la sefial a un
integrador el cual determinard el cromatograma, que ayudara a la

determinacion de los compuestos analizados.

El hidrégeno producido a partir del craqueo de una mezcla de gases
Propano-Butano , del cual explicaremos su proceso tecnolégico. Es usado

principalmente para, la conversién de aceites en mantecas y margarinas .
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Indicando la importancia de la pureza del gas hidrégeno en esté
proceso , ya que un contenido de 0.2 % de CO y/o CO,, como impurezas en
el hidrégeno es suficiente para retardar en forma excesiva el proceso de

hidrogenacion.

Por ello es importante mantener un control de calidad estricto en la

planta de produccién de hidrogeno.

Siendo el analisis por cromatografia de gases el mas exacto y confiable
con respecto al analisis Orsat, que anteriormente se realizaba en el

laboratorio de la empresa.

Por lo tanto el presente trabajo representa una solucion para la
identificacion cualitativa y cuantitativa de las impurezas del hidrogeno,

producido en la planta de gas de la compafia.
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VI FUNDAMENTO TEORICO

6.1 Produccién del Hidrogeno.
El hidrégeno (en la planta de gas de la empresa) es producido por el
Craqueo catalitico de una mezcla de gases Propano-Butano. a una

temperatura de 860 °C y en presencia de Ni,O3 como catalizador.

Las reacciones que se producen son las siguientes:

Ni,O;
Cs3Hg + 3H,0 ~ TH; + 3CO
Propano
Ni,O,
C4 Hyo 4 4H,0 9H, +  4CO

Butano
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6.2 Analisis Orsat

E| Analizador Orsat . consiste en una bureta calibrada , un frasco nivelador

para mover el gas y ajustar la presion y pipetas para absorver los diferentes

gases.

En la figura N ° 1 se muestra un analizador Orsat de una sola etapa.

Fig.1 ANALIZADOR ORSAT

~ - Saco de expansién de cavcho

~Camisa
A% de agua

Bolella
hiveladora,

Pipela de
absorcion——k
-
/
/
Burela de 7
medicion’

El frasco nivelador se utiliza para aspirar el gas dentro de la bureta
calibrada, en la cual se ajusta su volumen a la presién atmosférica ;después
se utiliza el agua desplazada (u otro liquido confinado),que debe estar bien
saturada con los gases para obligar a la mezcla a pasar sucesivamente por

las distintas pipetas.
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Durante la absorcion de un componente ,se considera ésta terminada
cuando ya no se observa disminucién en el volumen total del gas para ver su

porcentaje en la muestra original.

En un aparato (Hays), se aspira el gas dentro de una camara medidora
inclinando aquél. La camara calibrada esta en comunicacién con la atmdsfera
por la tuberia de salida. Inclinando el aparato en sentido opuesto se obliga al
gas a pasar a la camara de absorcién ,cerrando al mismo tiempo la tuberia de

salida.

La absorcién de uno de los gases componentes hace que disminuya la
presion , indicando un fuelle esta disminucion |, lo que se utiliza como una
medida de la composicién del gas . Para los gases de combustion, la primera
pipeta de absorcidn contiene una solucién concentrada de KOH ( una parte de
KOH vy dos partes de H,0) para absorber el CO, : la segunda , Pirogalol
alcalino ( una parte de pirogalol vy tres de H,O , mas un volumen igual de la
solucion anterior de KOH ) para absorber el oxigeno ; y la tercera , Cu,Cl,
para absorber el CO. ( Cu,Cl, = mezclar en un frasco grande que contiene
desperdicios de cobre, 150 gr. de Cu,Cl, y 1 litro de HCI de densidad = 1.12
glcm? ). la solucion de KOH absorbe aproximadamente dos veces su volumen

y la solucién de Cu,Cl, solamente su propio volumen, poco mas o menos.
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6.3 Cromatografia de Gases.

6.3.1 Concepto :

La cromatografia es una técnica que permite separar ,aislar e
identificar los componentes de una mezcla de compuestos quimicos . La
muestra es distribuida entre dos fases , una estacionaria y otra mévil de tal
forma que cada uno de los componentes de la mezcla es selectivamente
retenido por la fase estacionaria, de acuerdo con la naturaleza de las fases
involucradas y con los mecanismos de separacion es posible distinguir

diferentes tipo de cromatografia, tal como se muestra en la fig. N° 2.

FIG. N° 2 ESQUEMA DE LA CROMATOGRAFIA

CROMATOGRAFIA

_ l |
l |

GAS LIQUIDA
¥ | | 2
CGS CGL COLUMNA PLANA
| |
| | | | | CCF CP
CLS CLL CFQU cl CE

CPG . CFG
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Métodos cromatograficos:

CGS : Cromatografia gas - sélido.

CGL : Cromatografia gas - liquido.

CLS : Cromatografia liquido - solido.

CLL: Cromatografia liquido - liquido.
CFQU : Cromatografia de fase quimica unida.
Cll : Cromatografia de intercambio ionico.
CCF : Cromatografia de capa fina.

CP : Cromatografia de papel.

CE ; Cromatografia de exclusion.

CPG: Cromatografia de permeacién en gel.

CFG: Cromatografia de filtracion en gel.

La metodologia de la cromatografia gaseosa se divide en dos clases |
de acuerdo solo con la naturaleza de la fase estacionaria dado que la fase

movil es siempre un gas. estas clases son:

a) Cromatografia gas - sélido (CGS), en la cual la fase estacionaria es un
material adsorbente de tipo sdlido y las particulas del soluto son extraidas de

la fase mévil mediante fuerzas electrostaticas.
b) Cromatografia gas - liquido (CGL), en el cual la fase estacionaria es un
adsorbente del tipo sélido cubierto de una delgada capa de liquido, basada en

sus coeficientes de particién entre ellas y la fase mévil gaseosa.
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Es importante indicar que dentro del trabajo desarrollado nos ubicamos
en el sector de la cromatografia gaseosa, y dentro de estd ., en la

cromatografia de gas - sdlido.

A continuacion presentamos , las partes principales de un cromatégrafo

de gases. fig. N°3

Fig. N°3 PARTES PRINCIPALES DE UN CROMATOGRAFO DE GASES

2 3
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1.- Baldon con gas portador.- En calidad de gas portador se utiliza
principalmente helio, nitrogeno o argdén. la seleccién del gas portador
depende habitualmente del tipo de detector. El gas portador es la fase moévil

;su funcion es la de ayudar a “empujar” a la muestra para que pueda ser

transportada por toda la columna.

2.- Medidor de presion.- Ayuda a mantener una presion constante del gas

portador por toda la columna.

3.- Valvula de inyeccion .- Permite la entrada de la muestra a la columna

del cromatégrafo.

4.- Columna y horno .- El horno a la vez que proporciona calor ,permite
mantener el sistema a una temperatura constante y la columna es el corazén
del cromatégrafo donde se aloja la fase estacionaria . Es aqui donde se

produce la separacién de las sustancias que se analizan en el cromatégrafo.

5.- Detector.- Es el cerebro del cromatégrafo, es el que identifica a los

compuestos a la salida de la columna.

6.- Registrador .- Como su nombre lo indica ; registra las sefiales enviadas

por el detector, formando los cromatogramas de las muestras analizadas.
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Puede ser un integrador , el cual a la vez registra y calcula las areas del

cromatograma.

6.3.1.1 Desarrollo historico:

La etimologia de la palabra cromatografia viene de 2 voces griegas :
Chroma = color.
Graphos = escritura.

lo cual significa, color escrito.

Corresponde al Quimico ruso MIKHAIL TSWETT ( 1872 - 1919 )
haber establecido , entre 1903 - 1910 las ventajas de la cromatografia y la
adopcién de su terminologia , asi como haber sentado las bases de los

principales procedimientos experimentales relativos a esta técnica.

En 1941 | los investigadores MARTIN y SYNGE en busca de una
solucién al problema de determinadas cantidades muy pequefias de
aminoéacidos introdujeron la “cromatografia de reparto” los que le valid el

Premio Nobel de quimica en 1952.

En ese mismo afio , MARTIN Y JAMES introdujeron la
CROMATOGRAFIA DE GASES , la cual se ha convertido en unas de las

técnicas analiticas mas utiles para el andlisis de gases y compuestos
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organicos volatiles se calcula que activamente existen unos 100,000

cromatografos de gases en todo el mundo.

A partir de 1968 se introdujo un avance considerable en la
cromatografia liquida ;introduciendo las altas presiones de operacién y
sistemas de detencidon continua ; dando nacimiento a la HPLC (

Cromatografia Liquida de Alta Performance ). que es actualmente la de mayor

desarrollo a nivel mundial.

6.3.1.2 Bases Fisicas del Fenomeno.

La cromatografia de gases esta basada en la separacion fisicoquimicas
de los componentes a analizar que se encuentran en la fase gaseosa a su

paso a lo largo de un sdélido-poroso o liquido no volatil.

La teoria de la separacion cromatografica gaseosa todavia no esta
elaborada definitivamente en la actualidad, la conducta de una sustancia que
pasa por la columna se describe habitualmente a base de la teoria de los

platos o de la teoria de la difusién efectiva.

Lo esencial de la teoria de los platos consiste en que la columna

cromatografica se considera como un conjunto de una serie de escalones
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pequefios ,0 sea , de unos platos que contienen la fase gaseosa y la fase
liquida. se supone también que en el momento inicial toda la sustancia se
encuentra en el primer plato con la particularidad de que cierta porcién suya

W " won

Ejm. “q" , estara en la fase gaseosa, y la porcion “p" en el plato anterior.

Cada porcién volvera a repartirse entre las fases, pero ya en dos platos
., es decir tiene lugar una distribucién de componente. El gas portador
gradualmente desplaza la sustancia en la columna . La concentracién en la
sustancia en el primer plato disminuye, si el proceso se repite muchas veces;
en el cromatograma se disefia un pico, cuya forma para un gran numero de

platos se expresa por la ecuacién de Gauss.

La teoria de la Difusién Efectiva considera el vinculo del
ensanchamiento de la banda con los proceso de difusion y de intercambio de
masas. El movimiento de los componentes analizados, condicionado por el
coeficiente de difusion de los mismos ,en el flujo de gas portador influye sobre
la forma del pico. Al ensanchamiento de como la banda de la sustancia a
investigar también conduce el hecho de que sus moléculas que se encuentran

en la fase liquida se atrasan de las moléculas arrastradas por el flujo de gas.

El intercambio de masas, es decir los proceso de adsorcidén sobre la
superficie del liquido o sélido poroso , la difusién al seno de la pelicula o

sélido ; adsorcién sobre la superficie del soporte y las transiciones inversas
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correspondientes hacia la fase gaseosa en las condiciones reales ocurren con
distintas velocidades. La influencia de todos los procesos citados
anteriormente se consideran mediante la introduccién del Coeficiente Efectivo

total de Difusion.

De lo dicho anteriormente resulta evidente que en la eficacia del

analisis por cromatografia gaseosa influye los siguientes factores:

-Seleccién de la fase liquida o sélido poroso correspondiente y la cantidad de
la misma.

-Velocidad del gas portador.

-Tamario de las particulas del adsorbente sdlido.

-Temperatura a la cual se hace el anélisis.

-La cantidad de la muestra introducida.

-Longitud de la columna.

-Posibilidad de interaccién del adsorbente con las sustancia a analizar etc.

El célculo tedrico de todos los factores no siempre es posible, y por eso
el analisis cromatografico depende en sumo grado de la habilidad y

experiencia del analista.
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6.3.1.3 Definiciones

El lenguaje comun empleado en cromatografia utiliza algunos términos
y simbolos caracteristicos de esta técnica instrumental ; a continuacién se dan
los mas utilizados ,indicando en los casos pertinentes su importancia

operacional y la forma que son evaluados. Figura No 4.

Fig. N°4 CROMATOGRAMA TIPICO
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1.- Tiempo de retencién ( T; ) .- Es el tiempo que la muestra permanece
dentro de la columna y se mide desde el momento en que la muestra se
introduce en el sistema hasta el momento en que se obtiene el punto maximo

de la sefal o pico. (Fig. 4).
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El tiempo de retencién es caracteristico de la muestra, la columna, la
fase movil y la temperatura. Por lo general se emplea como medida de tipo

cualitativo y se expresa en minutos o segundos.

2.- Tiempo muerto ( T, ).- Es el tiempo que demora en atravesar el sistema un

compuesto no retenido, es decir que no interactua con el soporte y eluyente

cromatografico.

Se determina midiendo el tiempo de retencion de la fase movil misma o

bien de una muestra similar.

3.- Tiempo de retencion ajustado ( T';) .- Es la diferenciaentre T, y T, es

decir la medida del tiempo que la muestra permanece retenida en el material

de relleno de la columna . se define como:

4.- Anchura de la base de las sefiales ( Wy, ).- Es el ancho en la base del pico
cromatografico.
5.- Numero de plato tedricos o Eficiencia ( N ).- Es una medida de la eficiencia

de la columna y sistemas asociados, y es asi que cuanto mayor sea N, mas

eficiente sera la columna.
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Un plato tedrico es el equilibrio de distribucién de la muestra entre la

fase movil y la fase estacionaria.

N = 16 (T,/ Wp)?

Tr y Wp (En unidades de tiempo, volumen , distancia etc.).

6.- Altura equivalente a un plato teérico ( AEPT ).- Es la longitud de la

columna requerida para obtener un equilibrio de la muestra entre la fase movil

y la fase estacionaria se representa por :

AEPT = L /N

L = es lalongitud de la columna (expresada habitualmente en milimetros).

Si. AEPT es pequefio, significa un mayor numero de platos por unidad

de longitud y por lo tanto la columna sera mas eficiente.

7.- Velocidad lineal promedio de la fase mévil () :

M = L /T,
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Se usa cuando se representa esquematicamente AEPT en funcién de

u. ( grafica de van demter )8

8.- Coeficiente de distribucién o de reparto ( k ).- Es una propiedad fisica
fundamental de cada sustancia . Es caracteristico de cada muestra y del

sistema de fase movil y de fase estacionaria en consideracion, y también es

funcion de la temperatura.

cantidad de muestra / mililitro de fase estacionaria

cantidad de muestra / mililitro de fase movil

9.- Relacion de fases ( R ) .- Significa que, por cada seccién de columna |
equivale a la proporcién de volumen de dicha seccion ocupado por la fase

movil y la fase estacionaria.

mililitros de la fase movil

mililitros de la fase estacionaria

10.- Relacién de capacidad (k') .-

T tiempo en la fase estacionaria

To tiempo en la fase movil
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Se puede expresar también como :

11.- Resolucion ( R) .- Es una medida cuantitativa del grado de separacion

obtenido entre dos compuestos :

Tra - Trs
[ e —— )
Wa + Wy
donde:
Tea, Tr1, Way Wp --- expresado en las mismas unidades .

un valor de R = 1.5 significa separacién completa.

12.- Selectividad (S ) .- Es una medida de la solucion diferencial de dos

compuestos en la fase estacionaria .

S = Tra/ Try

valores altos de S ; significa mejores separaciones . Ejm. 1.1 seria un buen

valor.
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6.3.2 Instrumental.

En el instrumental hay ciertas caracteristicas de indole general que
deben evaluarse al considerar un instrumento ya sea con fines de adquisicién
o de formarse una idea sobre la utilidad que pueda prestar dichas

caracteristicas, las cuales son.

a) Versatilidad .- El instrumento debe ser apto para resolver y trabajar con
muestras de diferentes tipos, debe prestarse a las distintas técnicas
cromatograficas y realizar el maximo de las operaciones, debera tener
.controladores de temperaturas para la columna y el detector asi también

como controladores de flujo para obtener rapidez.

b) Rapidez.- Para ello es necesario contar con materiales de relleno de

columna de alta eficiencia.

c) Reproducibilidad y estabilidad.- El instrumento debe proveer un control
adecuado sobre los parametros de operacion, tales como el flujo de la fase
movil, la temperatura, presion etc. y para ello debe estar previsto de

controladores de temperatura, flujo, manometro y detectores.

d) Sensibilidad .- La sensibilidad de todo cromatégrafo de gases depende

sobre todo del sistema de detencion que utiliza. un estudio detallado de las
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caracteristicas citadas permitira elegir el instrumento que mejor se adapte al

tipo de trabajo que se quiere efectuar.

6.3.2.1 Fase Movil ( gas portador)

Aunqgue la fase movil no es parte del instrumental propiamente dicho,
el control de la presion, el flujo y la composicion de la misma son muy
importantes; de ahi que este capitulo se traten los aspectos generales y las

caracteristicas de la fase movil.

En lo que atafie a las caracteristicas que debe presentar todo gas

portador ,para ser Util en cromatografia de gases cabe citar :

-No degradar la fase estacionaria.
-Ser inerte.

-No reaccionar con la muestra a analizar.

El gas portador o fase movil debe ser de alta pureza , Ejm. para el
Helio debe ser de 99.95 % de pureza.

Los gases portadores comunmente empleados en cromatografia de
gases son:
-Helio.
-Argon.

-Nitrogeno.
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-Hidrogeno.

En la Fig. N°3 , se muestra los componentes basicos de un

cromatografo de gases.

6.3.2.1.1 Recipientes de almacenamiento de la fase mévil.- En caso de

helio y argén se recomiendan que deben estar en balones de aluminio.

En caso de nitrégeno y e hidrégeno en balones de acero inoxidable. Es
necesario la eliminacion minuciosa del agua, con cuyo fin el gas se hace

pasar a traves de desecadores especiales o tamices moleculares de 5 A.

La estabilidad del flujo de gas influye mucho sobre la reproduccién de
los resultados, y por eso es importante que esté provisto de un estabilizador

de presién (mandémetro).

6.3.2.1.2 Valvulas inyectoras.- Esta parte del instrumento exige cuidadoso
disefio puesto que debe, tener un volumen pequefio y sus cavidades deben

ser bien barridas por la fase mdvil.

Las valvulas inyectoras se fabrican sélo de materiales inertes, como el

teflon y el acero inoxidable. La eficacia de la separacién cromatografica
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depende de la magnitud de la muestra y de la manera de introducirla en el
cromatografo . Es necesario garantizar la muestra minima posible y el tiempo
minimo de introduccion.

Enla Fig. 5. Se representan dos dispositivos, los mas difundidos para

introducir las muestras en Cromatografia de gases.

Fig. 5, a) Inyeccion de la muestra gaseosas; b) Inyeccion de la muestra
liquida (1, Jeringuilla; 2, Columna)

gas volumen L—l 'j

portador . mesurado | |
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Las muestras liquidas se inyectan ordinariamente con ayuda de

jeringuillas especiales. El volumen de la muestra varia corrientemente en los

limites de 0.1 a 10 pl. En dependencia del tipo de detector.

Las muestras gaseosas se inyectan, a través de un rotametro el cual

medira el flujo en un determinado tiempo generalmente entre 10 a 50 seg.
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6.3.2.2 Registradores.

Su funcién es representar en un registro grafico la sefial dada por el
detector. Se pueden usar registradores (recorder) potenciometricos de 1 0 10
mv. Que tengan repuestas rapida de la pluma y velocidad variable de papel.
Generalmente se usan integradores que dan los tiempos de retencién y las
areas del cromatograma directamente.

Ultimamente se tiene el uso de computadoras, las cuales disponen de

una diversidad de software sobre cromatografia en el mercado.

6.3.2.3 Medicion de Flujo.

En cromatografia de gases las técnicas mas usadas para medir el flujo
del gas portador ( o de la muestra, en caso de ser gaseosas) a través de la

columna son ;

-Medidores de flujo (rotametros) , que consisten en un pequefio tubo de
vidrio de seccidn conica ,en cuyo interior una pequefia esfera metalica flota
dentro del gas por efecto de la friccion que produce al paso de éste dentro

fases de dicho tubo.

-Estabilizadores de presion (manometios) , estos son los recomendables,
(para analisis de muestras gaseosas) pues sufren. menos variacion. En la

actualidad son los que mas se usan.
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6.3.3 Columna y Fase Estacionaria.

En todo sistema cromatografico, la columna es el "corazén" del
sistema, puesto que en ella se lleva a efecto la separacién de componentes
de la mezcla en estudio. Se hara por tanto una descripcion de algunas de sus
caracteristicas generales, tales como el material de que estan hechas , su

longitud, diametro, etc. y luego con mas detalle, de los materiales de relleno.

6.3.3.1 Caracteristicas generales.

Basicamente la columna consiste en un segmento de tubo de algun
material inerte y de diametro uniforme. De entre todos los materiales, el acero
inoxidable es el mas usado. Algunos casos se ha empleado vidrio de paredes

gruesas.

La longitud de la columna generalmente varia entre 1 a 5 mt. Pero las
columnas capilares pueden llegar hasta 300 mt. El didametro en la mayoria de
los casos es de alrededor de 3 a 4 mm., pero en columnas capilares pueden
llegar a 0.5 mm. La capacidad de la columna depende de su longitud,
diametro y material de relleno. En general las columnas muy eficaces son la

capilares (0.5 a 2 mm.) , pero tienen el inconveniente de ser muy caras.
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Respecto a la forma o geometria de la columna, por regla general se
prefiere las rectas ; pero por problemas de capacidad en el cromatégrafo :se
enrollan en formade " U " ,"O" u " 8" . En todo caso recuérdese que
cualquier estrangulamiento de la columna provocara una gran pérdida en su

eficacia.

Las conexiones que se hagan entre columna, asi como entre la
columna y el detector o el inyector deben de ser herméticos y tener un
volumen pequefio. En los extremos de la columna se coloca un disco de
teflon o metal poroso para evitar que el relleno de la columna se afloje o

pierda.

6.3.3.2 Fase estacionaria.

Los materiales mas usados como "rellenc" (fase estacionaria) son ; Gel

de silice, alumina , zeolitas, celulosa , carboxil etc.

Gran parte de estas son hechas a base de tierras de diatomeas,
aunque se tiene poca informacién en si de la composicion exacta pues los
fabricantes son muy reservados en este aspecto.

En la cromatografia de gases se usan columnas, cargadas con
soporte sélido (adsorbente. para CGS) y con fase liquida aplicada a esté

(para CGL).
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Los soportes sdlidos, como regla ,han de ser inertes quimicamente,
tener una superficie especifica en los limites de 1 - 10 m? /gr. y poseer una
estabilidad mecanica y térmica. Es también importante el tamafio de las

particulas del cual depende la resistencia al flujo de gas.

El soporte sélido se desmenuza hasta particulas de 0.1 - 0.2 mm : de
diametro lo que corresponde aproximadamente a 60-80 mallas. En algunos
casos ,al analizar las sustancias polares , el adsorbente sélido se somete a un
tratamiento adicional antes de aplicar la fase liquida . La eficacia de la
separacion cromatografica depende en grado considerable de la eleccién de

la fase liquida, que se aplicara al soporte sélido (CGL).

A la seleccién de la fase liquida es necesario tener en cuenta la
naturaleza de la sustancia a analizar, la interaccion de éstas con la fase
liquida inmovil, la polaridad de la fase y la posibilidad de formacién de

hidrégeno con los compuestos investigados.

En resumen podemos decir : que el "relleno" ideal seria aquel que, en
el menor tiempo posible, diera la mejor resolucién para la separacién de la
mezcla, tuviera la maxima capacidad de muestra , fuera facil de introducir a la

columna y que ademas fuera de costo reducido.



47

Se ha tratado de abarcar brevemente lo referente a las columnas y a
los materiales de relleno ; a continuaciéon se da una lista de los principales
proveedores y fabricantes de materiales de relleno para columnas de

cromatégrafos de gases :

-E. MERK (Alemania).

-PERKIN ELMER (USA).

-PECHINEY SAINT GOBAIN (Francia).
-E.LDUPONT DE NEMOURS (USA).
-PHARMACIA (Suecia).

-HEWLETT PACKARD (USA)
-BECKMAS INSTRUMENTS (USA).

6.3.4 Detectores

En la actualidad, en la cromatografia  gaseosa se utilizan
exclusivamente los detectores diferenciales. Por lo general al considerar un
detector en términos de su aplicacion a un cierto problema , o al evaluar las
cualidades de un cierto disefio ,debe tenerse en cuenta ciertas propiedades

generales, tales como :

- Respuesta .- Puede ser universal o selectiva ,segun la capacidad que
tenga el detector de trabajar con todo tipo de muestras o sdélo con uno

especifico. En general los universales son los mas deseados.
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- Sensibilidad.- Se define como la razon entre la sefial generada y la
cantidad de muestra que produce dicha sefial . Este es un término relativo
puesto que a partir de un mismo detector, la sefial obtenida puede ser muy

diferente para diversas muestras.

- Ruido.- Es la variacién en la sefial del instrumento que no es atribuida a la
muestra y que puede ser producido por fallas electrénicas, variaciones de flujo

o temperatura etc.

- Linearidad.- Para utilizar la sefal generada por el detector como una
medida cuantitativa ,dicha sefial debe guardar una relacién lineal con las

concentraciones de la muestra ; esta propiedad se conoce como linearidad.

- Estabilidad.- Un buen detector debe ser insensible a los cambios de
temperatura y a la variacion de flujo a la vez que son compatibles con

programaciones de temperatura.

A continuacién indicaremos algunos tipos de detectores usados en

cromatografia de gases.
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6.3.4.1 Detector de conductividad térmica.

Este detector registra la variacion de la conductividad térmica del gas
portador solo y del gas portador con la muestra. Resulta adecuado para el
analisis de muestras gaseosas. Ej/m. CO , CO,, SO, , CH, etc. Pero tiene

una desventaja, no es muy sensible frente a cantidades muy pequefas .

GAS GAS
PORTADOR 1 1 PORTADOR + MUESTRA

<

FIG. N°6 DETECTCR DE CONDUCTIVIDAD TERMICA

6.3.4.2 Detector de ionizacion de flama. -

Al funcionar este detector ocurre la ionizacién de las sustancias
analizadas en el curso de su combustién en la llama de hidrégeno . Los iones

formados se recombinan sobre los electrodos . La corriente iénica surgida es
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proporcional a la concentracién de los iones vy a tensién aplicada a los
electrodos. La sensibilidad de los detectores de ionizacion de flama (o en
llama ) es aproximadamente proporcional al nimero de los atomos de carbono

y varia en dependencia de la velocidad del gas portador.

El detector es apropiado para el analisis de muestras que contienen

vapor de agua, pero es poco Util para analisis de compuestos inorganico.

6.3.4.3 Detector de captura de electrones.

En algunos textos (Rusos) es conocido como ionizacién con Argdn.
Tiene ventajas adicionales ,en muestras muy pequefias, sobrg los detectores
de conductividad térmica y de ionizacion de flama. Su funcionamiento se basa
en la medicion de la corriente de electrones secundarios que aparecen a la
colision (sobre un anodo) de las sustancias analizadas con los atomos de

Argdn (gas portador) excitados.

La excitacion del gas portador en el detector ocurre habitualmente bajo
la influencia de las particulas betas de *Sr y de un campo eléctrico fuerte.
La tabla No 1, presenta un resumen de los detectores mencionados

anteriormente.
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TABLA N° 1, COMPARACION ENTRE DETECTORES

Conductividad lonizacion de Captura de
térmica flama electrones
2 a5 ug 10 ° ug 107" ug
todos los solo compuestos | solo compuestos
compuestos combustibles con atomos
electronegativos
450 °C 400 °C 225 °C
| helio / N2/ Argén helio / N2 argon
agua extractos halogenos, P,S _y
acuosos nitrocompuestos

FUENTE: Manual de Analisis Quimico Instrumental - TECSUP

6.3.5 Analisis cualitativo y cuantitativo.

Existen numerosos ejemplos de aplicacion de la cromatografia
gaseosa tanto con fines analiticos ,como también para la determinacion de

distintas magnitudes fisicoquimicas .

A continuacién trataremos algunas cuestiones de analisis cualitativo y

cuantitativo por cromatografia gaseosa.

6.3.5.1 Analisis cualitativo.

La separacion e identificacion de diversos compuestos en una ,mezcla

es un problema complejo y requiere ,en muchos casos, el uso de diferentes
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técnicas. Hay una algunas técnicas y parametros puramente cromatograficos
que en mucha ocasiones, pueden servir de guia o de aproximaciéon a la

identificacion de un compuesto.

a) Medidas de retencion :

El analisis cualitativo estd basado en la comparacion de las
caracteristicas de retencion de un compuesto desconocido con las

Caracteristicas de sustancias conocidas en condiciones comparativas.

Se conoce como tiempo de retencién ( Tr ) el tiempo transcurrido

desde la introduccién de la muestra en la columna hasta el momento en que

se obtiene el punto maximo de la sefal o pico.
Por otra parte se conoce como volumen de retencién (V) ; al volumen

de la fase mévil requerido para eluir un compuesto de la columna

cromatografica ; se representa por :

Vr = Tr x W
W = Velocidad del gas portador.

A hora bien, aunque ambas medidas se expresen en diferentes unidades, son

equivalentes, puesto que el flujo de la fase mévil se mantiene constante.
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El T; | sera caracteristico de una sustancia dada, pero no Unico, a que
no hay que olvidar que dos o méas sustancias pueden tener un mismo tiempo

de retencién. Hay diversas formas de evaluar los T, En primer lugar
,consideremos el tiempo de retencion corregido ( T'; ), ver Fig. 7.

Este es el tiempo de retencién absoluto ( T, ) :menos el tiempo de

retencion de algin compuesto que no experimenta retencion alguna en la
columna (tiempo muerto).

Existe ademas los tiempos de retencién relativo, que son el cociente
de dividir el T/ sobre el T de algun compuesto patrén, que puede ser uno

de los componentes de la mezcla.

Fig. N> 7 TIEMPOS DE RETENCION ABSOLUTOS Y CORREGIDOS

trb

ry

l tra |© N

A
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b) Comparacion entre diferentes columnas :

La confiabilidad en la identificacion cromatografica se pude aumentar
si se examina el comportamiento de la muestra en diversas columnas, ya que
es muy dificil que dos compuestos presenten exactamente un mismo tiempo

de retencion en diferentes columnas.

c¢) Comparacidon entre miembros de series homologas .

En muchos casos no se dispone de los compuestos patrones
apropiados para efectuar la comparacién de los tiempos de retencion. Si se
dispone de una mezcla de los miembros de una serie homologa, se puede
registrar graficamente el logaritmo de los tiempos de retencion en funcion del
numero de atomos de carbono de cada miembro. Mediante la extrapolacién
del gréfico obtenido se logra la identificacién de una sustancia dentro de una

misma serie homologa.

d) Comparacion de respuesta de diversos detectores.

La relacién de las respuesta que presenta un Unico compuesto en dos
0 mas detectores distintos suele ser caract@;ristico del mismo. Para obtener
esta relacion, se hace pasar el efluente de la columna por varios detectores
conectados, ya sea en serie o en paralelo | y las respuestas se representan

graficamente de modo simultaneo en un registrador de varios canales.
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e) Técnicas auxiliares.

La Unica manera de identificar una sustancia con cien por ciento de
seguridad es utilizando alguna técnica auxiliar, como por Ejm. la
espectrometria de masas, la resonancia magnética nuclear, etc. conviene
advertir que en muchos casos se requiere mas de una de estas técnicas para

poder identificar la sustancia con certeza.

6.3.5.2 Analisis cuantitativo

La base del analisis cromatografico cuantitativo es la medicion del
area del pico registrado ,la cual es proporcional a la concentracién de la
sustancia en la muestra. En los aparatos modernos el area del pico se
determina con la ayuda de un integrador. A la ausencia del integrador, el area
(en un recorder) podria ser determinada como el, producto de la altura del
pico por el ancho dividido entre dos .

A continuacion se describird cada una de las técnicas manuales e

instrumentales que se conocen para integrar las areas de los picos.

a) Altura del pico.- Aunque el area es una medida mas precisa, la altura se
emplea mucho por que es muy simple de obtener, aungque es mucho mas

sensible a variaciones instrumentales.
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Si los picos estan completamente distorsionados o asimétricos, o si la
columna esta sobrecargada de muestra o la cantidad de la muestra esta

fuera del intervalo lineal del detector , no debe utilizarse esta técnica.

b) Altura por el ancho a la mitad de la altura.- Cuando los picos son
simétricos tienen aproximadamente la forma de un triangulo, y es por esto que
el area se mide multiplicando la altura del pico por el ancho medido a la mitad
de la altura. No es conveniente usar el ancho medido en la base del pico, ya
que por lo general los picos tienen cierta tendencia a " colear " o, dicho en
otra forma a extender sus finales . Solo se recomienda para picos simétricos |,

cuyo ancho, a la mitad de la altura, pueda medirse con cierta precision.

c) Triangulacion .- Este método consiste en trazar tangentes a ambos lados
del pico hasta formarse un triangulo con la linea base y luego aplicar la
férmula de la base multiplica por la mitad de la altura. Es menos preciso que

el método anterior y esta sujeto a errores al trazar las tangentes.

d) Cortar y pesar .- Es un método laborioso y lento, pero es bastante
preciso. Lo que se hace es determinar el peso por unidad de area del papel
utilizado en el registrador , recortar después los pico trazados en el papel del

registrador y pesarlos , y de esta forma se determina su area.
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e) Integradores de disco .- Este es quizas el método maés conveniente de
medir areas :el integrador transforma la sefial que recibe del registrador en
una serie de trazos en el papel que se puedan relacionar con las areas de los
picos. Tiene buena precisidn y solo ofrece cierta dificultad en casos de picos

no resueltos por completo o que presentan una desviacion de la linea base.

f) Integradores electronicos.- Es el mas preciso de todos. La sefial que
recibe el registrador es transformada directamente en unidades relacionadas
con el area y la concentracion. También se emplean sistemas de computacion
existen software que proporcionan directamente resultados y datos
completos del analisis, tales como tiempo de retencion , éréas, factores de

correccion, % de composicidon etc.
Una etapa muy importante en el analisis cuantitativo es el calculo de la

composicién de la muestra que se lleva a cabo por los siguientes métodos :

-Normalizacién de las areas o método semicuantitativo .- se basa en la
suposicién de que la relacidén del area del pico de la sustancia dada a la
suma de las areas de todos los picos del cro-matograma, multiplicada por 100,
da el contenido porcentual de cada una de las sustancias presentadas en la

muestra
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FIG.8 METODO DE NORMALIZACION DE AREAS

%A1 = (A1/Atotal)x 100

Este método no es muy exacto, poco usado generalmente requiere de

factores de correccion.

- Calibracion externa .- Consiste en comparar el area correspondiente a
cantidades conocidas de la sustancia problema con el area obtenida para la
misma sustancia en la mezcla y cuya concentraciéon se desea determinar. Se
procede inyectando en el cromatégrafo cantidades exactas ( C1 y C2 ) del
compuesto problema y se obtiene las érea;s de los picos ( P1 y P2)
correspondientes a cada una de las cantidades inyectadas. A continuacion se
hace un grafico de calibracion ,representando % de Concentracion Vs Area

de pico y se determina su concentracion por el grafico de calibracién.
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FIG. 9 METODO DE CALIBRACION EXTERNA
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- Patron interno.- Consiste en comparar la relacion entre areas obtenidas
del compuesto problema vy del patron interno con diversas concentraciones
del compuesto problema , como se observa en la Fig. No 10 , A la mezcla
problema se le agrega una cantidad conocida de una sustancia que sirve de
patron interno y se determina la relacion de las areas ( muestra/patrén ). Se
efectua asi la lectura de la composicién de la muestra en el grafico de

calibracién, puesto que se conoce la cantidad de muestra patron.
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FIG. 10 METODO DE PATRON INTERNO
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Los aspectos cuantitativos de la cromatografia gaseosa mejoraron

notablemente con la introduccién de los inyectores automaticos y los

integradores electrénicos , esto unido a los avances en la calidad de las
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columnas, ha permitido obtener en forma rutinaria resultados cuantitativos de

una gran precisién, cuyo coeficiente de variacion es menor de 1 %.
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VIl TECNOLOGIA DE LA PLANTA DE GAS

7.1. Funcionamiento de la Planta de Gas.

La planta de gas , se encarga de producir el hidrégeno , a partir del

craqueo de una mezcla de gases Propano-Butano, en presencia de un

catalizador de Ni,Oa;.

Tiene una capacidad de produccién de 600 m’hr. El hidrogeno
obtenido se utiliza en el proceso de hidrogenacién para la elaboraciéon de
mantecas y margarinas o también para hidrogenar parcialmente aceites de

pescado.
De acuerdo al Fig. N ° 11. tenemos:

a) La mezcla propano - butano (P/B) de los tanques (V-124) de almacenaje

,es pasada por un vaporizador (V-123). de donde saldra a una temperatura

de 74 °C.

b) Luego el P/B pasa por un intercambiador de calor a contrareflujo con el

gas de la salida del reformer. de ahi saldra a una températura de 350 °C.
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¢) Antes de que la alimentacion P/B sea puesta en el horno de reformer: debe
ser tratada para mover las olefinas y compuestos de azufres. Para ello
primero pasara por un hidrogenador (R-134) con un lecho de catalizador
(Cobalto-Molibdeno) y segundo pasara por un desulfurador (R-131 - R-132)

con un lecho de catalizador de ZnO. Saliendo a una Temp. de 370 a 390 °C.

d) Una vez limpio de impurezas la alimentacién P/B :se mezclara con vapor y

luego ingresara al super calentador (E-211).

e) Luego ingresara al horno de reforme (H-241) en donde a una temperatura
de 860 °C ; pasara por un lecho de catalizador Ni,Os. |

El horno del reformer es el corazén de la planta de produccion de hidrégeno .
La reaccién de gas hidrocarbonado con el vapor de exceso ante la presencia
de un catalitico reformador de Ni,Os, produce H,, CO y CH, no reactivo.

las reacciones son las siguientes :

Ni;O;

CasHg + 3 H,0 — T7H, + 3CO

Ni,O;

C4H1g + 4H,0 » 9H, + 4CO
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La reaccién mejorada es altamente endotérmica. (requiere , gran alimentacién
de calor) y debe llevarse bajo condiciones cuidadosamente controladas.

)
f) El gas de proceso que sale del horno reformador es enfriado (enla “olla
enfriadora” Q-291 ) a 420-440 °C. por contacto directo con rociado de
condenso. El gas parcialmente enfriado pasa al precalentador de gas en

proceso E-213 ,donde la temperatura es reducida a 365-390 °C.

g) El gas de proceso luego fluye al convertidor R-133, en presencia de un
catalitico de cromo-oxido ferroso. La reaccion de transferencia agua-gas
convierte el CO a CO; ; produciendo a la vez mas hidrégeno como vemos en

la siguiente reaccion:

Cr - Fe,O

CO + H,0 CO;, + H,

v

La temperatura del gas en proceso al salir del convertidor , R-133 es de

aproximadamente 425 °C.

h) Saliendo del convertidor el gas en proceso: es inyectado por un condenso
enfriandolo a 170 °C. Para luego volver a ser enfriado en un intercambiador

E-212, con agua fria , la temperatura a su salida sera de 38 °C.
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) El agua condensada es removida del gas en proceso en el condensador V-
121. Este condenso es usado en parte para satisfacer el paso anteriormente

mencionado.

j) El gas en proceso fluye a un compresor de gas C-351 donde la presion
aumenta de 8.1 a 14.4 Kg/cm . El gas a la salida del compresor pasa por
otro intercambiador E-214 donde es enfriado a 22 °C. y el agua adicional es

removida por el separador de condenso V-122.

k) Finalmente el gas en proceso fluye a los purificadores . El sistema de
purificacién usa un proceso de adsorcién para producir un H, altamente puro.
El sistema incluye 2 purificadores idénticos V-IlIA y V-lIB ; ambos trabajan
a la vez. Cada uno tiene dos lechos , el primer lecho contiene carbén activado
y el segundo lecho un tamiz molecular especial , para la remocién de metano

y perfeccionamiento de la pureza.

El proceso usado en el sistema de purificacién del H2, se denomina proceso
de adsorcién de presién oscilante. Después dé la purificacién el hidrégeno
producido es enviado a 14 Kg./ecm® y 38 °C. : a los tanques de stock y de
ahi a la refineria. Las impurezas removidas ( CO , CO, y CHy4 ) son llevados al
tanque de gas de desperdicio. para ser usadas comé combustible junto al

petréleo en el horno de reformador.
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Vil DESARROLLO DEL METODO POR CROMATOGRAFIA DE GASES

Definicion .- Las impurezas del H, tales como, CO y CO, son separados y
determinados por cromatografia de gases ; de las muestras sacadas de los

purificadores A , B y del tanque de stock de la planta de gas.

7.1 Equipos y aparatos :

a) Helio de 99.95 % de pureza , como gas portador ( se recomienda que debe
estar el helio en una balon de aluminio).

b) Un desecador con tamiz molecular ; para poder retener la posible humedad
que pueda tener el gas portador.

c) Balones de acero inoxidable ; para las muestras de gases a analizar.
Aproximadamente de 10 cm. de diametro x 25 cm. de largo. Con valvulas
de acero , para gases.

d) Rotametro de inyeccién , para gases de 3 cm’ / hr.

e) Integrador Hewlec Packard , modelo, 3390 A.

f) Muestras patron de CO y CO; con 202 % y 1.95 % de pureza
respectivamente.

g) El cromatégrafo de gases usado, modelo Perkin EImer 3920 , tiene las

siguientes caracteristicas:
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- Un sistema de inyeccion , especial para muestras gaseosas.

- Columna de 10 pies de largo x 1/8 de diametro , Supelco S.S. de acero
inoxidable . El cual utilizara como soporte 100/200 CARBOSIEVE Sl (
especie de carboxil molecular).

- Un mandmetro de 90 psi ; para estabilizar el ingreso del gas portador.

- Aparato detector automatico de conductividad térmica.

- La temperatura del horno tiene 250 °C, la temperatura del inyector 200 °C,
la del detector 250 °C y el amperaje del detector 350 mA. Todas Como

maximo.
- Estabilizador de corriente de 220 V.

7.2 Descripcion.

1) Con el gas de helio circulando a través del aparato a 50 psi. Encendemos
el cromatografo y el integrador.

2) Procedemos a elevar la temperatura del horno a 170 °C ; la temperatura
del inyector a 150 °C, la interfase a 200 °C y la del detector a 200 °C.

3) Después de media hora colocamos el am;-neraje del detector a 275 mA.
Dejandolo por 15 min. Para que se estabilize.

4) Paralelamente procedemos a programar el integrador ( ver . programacion

de integrador en anexo N ° 1 ). Dejandolo por 15 min. Para lograr que se
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estabilize ; en este punto es importante encontrar una buena linea base para
obtener un buen cromatograma.
5) Una vez listo el cromatégrafo y el integrador procedemos a inyectar el gas.
Para ello conectamos los balones muestreadores al rotametro de inyeccion y
a su vez esté a inyector del cromatégrafo por medio de una manguera
delgada de laboratorio . Con mucho cuidado abrimos las llaves de los balones
y regulamos hasta 2 cm® / hr. En el rotametro ; una vez estabilizado este flujo
, abrimos la valvula del inyector y dejamos pasar el gas por 15 seg. A través
de la columna del cromatografo. Esta operacion debe ser lo mas rapido
posible , pues de ello dependera los resultados de los analisis .

Una vez terminado los 15 seg. Apretamos el botén STAR del
integrador y rapidamente cerramos la valvula del inyector.
6) Esta misma operacion se realizara para la inyeccién de las muestra
patrones de CO y CO,.
7) Observe la aguja indicadora del integrador . si se visualiza que los picos
del cromatograma se salen de la escala , se procede a inyectar de nuevo.
8) Después de que todos los picos han sido trazados y el integrador ha

calculado las areas se procede a realizar los célculos.
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7.3 Calculos

1.- Se procede a identificar los picos , por sus tiempos de retencién . el CO

sale alos 3min. Yel CO, alos 9 min.

2.- Usando primeramente el cromatograma del gas patron. identificamos las

areas correspondientes al CO y CO,. Como se muestra en la Fig. N° 12.

FIG. 12 CROMATOGRAMA DEL GAS PATRON
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3.- Luego usando el cromatograma del gas con la muestra a analizar
identificamos las areas correspondientes al CO y CO,. Ver Fig. 13.

FIG. 13
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4.- Usando el método de calibracion externa , tenemos:

Para el monoxido de carbono ( CO ) .

2.02 % 313590 unidades (patrén)
CO % 10777 wu.

2.02
CO = s x 10777 = 0.07 %

313590

En la muestra lacantidadde, CO = 0.07 %.

Para el dioxido de carbono ( CO, ).

1.95 % 362960 unidades ( patrén)
CO; % 34360 u.
1.95
GO B e X 34360 = 0.18 %
362960
En la muestra la cantidad de, CO, = 0.18 %

De esta manera identificamos la cantidad de CO y CO, en la muestra
problema . En los anexos se presentan otros ejemplos de cromatografias

realizadas.
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IX EVALUACION Y DISCUSION DE RESULTADOS

Los resultados obtenidos a la fecha y la evaluacién respectiva de

estos ; se pueden resumir de la siguiente manera :

1.- El tiempo que demora, en realizar la corrida de anélisis ,(sin tener en
cuenta el tiempo de calentamiento del cromatégrafo y programacion de
integrador). es de 10 minutos. y esta determinada por el tiempo de retencién

del CO,, que es de 9 minutos.

2.- De los resultados obtenidos, del cromatograma Fig. N° 13, la suma de las
impurezas de COy CO, suman 0.25 % , esto significa que se tiene que
realizar ajustes en la planta de gas.

Segun datos practicos obtenidos de pruebas realizadas en planta de
hidrogenacion ; solamente es permitido 0.2 % como maximo de impurezas de
CO ylo CO,, en el gas ( H, ) que se usa para hidrogenar aceites. Fuera de
esté rango se tiene problemas de retardo en las hidrogenaciones hasta mas
de 1 hora , asi también como en la curvas dilatometricas (miden la plasticidad

de las mantecas y margarinas) .
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3.- Las condiciones de operacién éptimas del comatédgrafo de gases, modelo

Perkin Elmer 3920, para analizar CO y CO, son:

temperatura del horno = 170 °C, temperatura del inyector = 150 °C,
temperatura de la interfase = 200 °C y la temperatura del detector = 200 °C ,

con un amperaje de 200 mA.

4.- La inyeccion minima de muestra a analizar en la columna del cromatografo

de gases, debe ser de 15 seg. a un flujo de 2 cm3/h.

5.- Es importante ajustar la linea base del cromatografo para tener una buena
resolucion. Este es uno de los principales problemas presentados en
cromatografia . Para ello hay que “"probar” ajustando la atenuacion (altura del
pico), la velocidad del papel (CHSP) y el ancho del pico o parametro de

integracion (PKW) del integrador.

6.- De los resultados obtenidos en el analisis por cromatografia de gases,
podemos decir que la repetibilidad tiene una variaciéon aproximadamente de 1

% para una misma muestra, lo que demuestra la buena presicién del analisis.
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X CONCLUSIONES

1.- El presente trabajo representa una nueva solucién en la empresa, para la
determinacion de impurezas de hidrégeno, producido del craqueo de una

mezcla de gases Propano / Butano.

2.- De acuerdo a los andlisis realizados a la muestra del gas hidrégeno,

segun el método descrito ; se concluye informando que los resultados fueron:

CO=007%y COy = 0.18%

3.- La cromatografia de gases (CGS) , es el método instrumental mas
efectivo para analisis de muestra de gases, tales como monoxido de carbono

(CO) y didxido de carbono (CO»).

4.- En el Cromatdgrafo usado, el tiempo de retencién permite identificar
cualitativamente el monoxido y didxido de carbono. Pues el CO sale a los 3

minutos y el CO5 a los 9 minutos.

5.- Al pasar el gas a través de la columna se produce una operacién de
adsorcion . El gas de mayor peso molecular (CO,) serda adsorbido mas
lentamente, en cambio el CO , pasara rapidamente, por ello tiene un tiempo

de retencién menor. ( 3 min. ).
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6.- Finalmente podemos decir que la determinacién de impurezas del
hidrégeno (CO y CO,) ,permite reducir el tiempo de reaccion en el proceso de

hidrogenacion de aceites.
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XI RECOMENDACIONES

1.- El presente informe , se recomienda como una base, para el
funcionamiento del cromatdgrafo de gases, que tiene la Facultad de Ingenieria

Quimica de la UNAC.

2.- Se recomienda realizar por cromatografia de gases (CGS) los analisis de
gases de combustién y gases de cadena carbonada como el metano, propano

y butano.

3.- Se puede usar como gas portador el nitrégeno, pues es mas econémico
que el helio. actualmente se ha propuesto este cambio a la Jefatura de control

de Calidad de la empresa.

4.- El cromatégrafo de gases que tenga como detector uno de conductividad
térmica ; primero debe dejarse enfriar hasta una temperatura de 80 °C. antes
de apagarlo , y luego se procede a cerrar el ingreso del gas portador. pues

son resistencias muy delicadas que se podrian quemar.

5.- Se recomienda bajar el amperaje del detector al minimo, una vez
terminado el analisis, para no tener problemas de recalentamiento en el

detector.
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6.- La columna debe ser limpiada , generalmente una vez al mes (si es de uso
continuo). Para ello se inyecta un solvente , como acetona y se deja correr el

gas portador por 24 hr.

7.- En caso de no contar con un integrador, y al usar un recorder, el método
mas rapido para determinar el area de los picos del cromatograma, es el del

triangulo.

8.- La muestra patrén se corre generalmente una vez al mes ; de esta manera

podemos evaluar si la columna se encuentra en buenas condiciones.

9.- Para andlisis de gases en cromatografia, el detector de conductividad

térmica es el mas recomendable.

10.- Es muy importante que el cromatégrafo sea operado por personal

profesional capacitado. Son equipos muy delicados y de costosa reparacion.
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ANEXO 1

PROGRAMACION DEL REGISTRADOR HEWLETT - PACKARD, MODELO
3390 A

a) fecha:

OP ()1 ENTER
(M-D-Y)

11-03-96 ENTER
(H-M-S)

13-08-00 ENTER

b) linea de base:

ATT2 +2 ENTER
CHT SP 0.7 ENTER
Pk WD 0.25 ENTER

c) tiempo de integracion:

INT () 9 TIME O ENTER
INT () -9 TIME 3.15 ENTER
STOP TIME 10 ENTER
STORE METH 1 ENTER

d) listado de programa:

LIST METH 1 ENTER

Condiciones de operacion del Cromatografo de gases PERKIN ELMER
modelo 3920

Flujo del gas portador = 50 Psi.
temperatura del horno = 170.
150.

Temperatura del inyector =
Internarse = 200.
Detector = 200 2C.

Curret = 275 mA.



ANEXO 2

DIAGRAMA DE BLOQUES PARA LA PRODUCCION DE MANTECAS
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ANEXO 2

DIAGRAMA DE BLOQUES PARA LA PRODUCCION DE MANTECAS
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ANEXO 3

EJEMPLOS DE ANALISIS REALIZADOS

A) DETERMINACION DE CO vy CO; ( Ejemplo 1):

Del Cromatograma “A” tenemos,

-Parael CO.
2.02 % 313590 unidades (patron)
CO % 2638 unidades.

luego la cantidad de CO = (2.02 x 2638)/ 313590 = 0.02 %

-Parael COs .
1.95 % 362960 unidades (patron)
CO % 118900 unidades.

luego la cantidad de CO; = (1.95 x 118900)/ 362960 = 0.64 %
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Cromatograma “ A “



B) DETERMINACION DE CO y CO; ( Ejemplo 2 ):

Del Cromatograma “B” tenemos.

-Parael CO.
202 % 313590 unidades (patron)
CO % 157370 unidades.

luego la cantidad de CO = (2.02 x 157370)/ 313590 = 1.01 %

-Para el CO; .
1.95% 362960 unidades (patrén)
CO % 294030 unidades.

luego la cantidad de CO; = (1.95 x 118900) / 294030 = 1.58 %
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ANEXO 3

EJEMPLOS DE ANALISIS REALIZADOS

A) DETERMINACION DE CO 'y CO> ( Ejemplo 1 ):

Del Cromatograma “A” tenemos,

-Parael CO .
2.02 % 313590 unidades (patron)
CO % 2638 unidades.

luego la cantidad de CO = (2.02 x 2638)/ 313590 = 0.02 %

-Parael CO; .
1.95% 362960 unidades (patron)
COox; % 118900 unidades.

luego la cantidad de CO; = (1.95 x 118900)/ 362960 = 0.64 %
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B) DETERMINACION DE CO 'y CO, ( Ejemplo 2 ):

Del Cromatograma “B” tenemos,

-Parael CO.
2.02 % 313590 unidades (patrén)
CO % 157370 unidades.

luego la cantidadde CO = (202 x 157370)/ 313590 = 1.01 %

-Para el CO; .
1.95% 362960 unidades (patron)
COr % 294030 unidades.

luego la cantidad de CO, = (1.95 x 118900)/ 294030 = 1.58 %

3.53
s
> 3 29

RIIN 3 4 GLTIZ22.98 #3100
.wr"r‘\l.l . - .,
el AREN THVEL Al et Al
354 1923274 ' “o1on 24 lG'?
5. 15 a2g3 M v 43 1.993
9 a3 Cadiay 'k 4.3%9 AR 1 S

™Il PRER= Joioih

MO CAr TOR= | GREg3E -aA

Cromatograma “ B “



ANEXO 4

FOTOS DE CROMATOGRAFO DE GASES E INTEGRADOR

FOTO N1 VISTA PRINCIPAL DE LA COLUMNA DEL CROMATOGRAFO DE GASES

FOTO N®2 INTEGRADOR HEWLEC PAKARD MODELO 3390A




FOTO N*3 CROMATOGRAFO DE GASES PERKIN ELMER MODELO 3920

FOTO N*4 PRECISO MOMENTO DONDE SE PROCEDE A INYECTAR UNA MUESTRA
AL CROMATOGRAFO DE GASES




ANEXO 5

PRESENTACION DEL REPORTE DIARIO DE PLANTA DE GAS

C.F.P.-PTA FAL FECHA : 03-11-96
DPTO. DE CONTROL DE CALIDAD

REF. DETERMINACION DE CO Y CO; EN EL HIDROGENO DE PLANTA DE GAS

PRESION DEL TK. DE STOCK ( Kg/CM? )....ovvvooeoooeoeeeeeeeeeeeeeeeeereeee 14.5

ALIMENTACION P/B (M0 ). 45

ALIMENTACION DE VAPOR AL HORNO (KG/Nr)............ooovvovvvveecrerrerene 800

FLUJO DE GAS DE REGENERACION (M /AT ) ..o 280

TEMPERATURA PROMEDIO DE TUBOS (2C ).........orvovveeeeeeeeeeeereeeerennn, 823

HORA DE MUESTREO  (N)....ooooovvveeeeesooeeeeeeesee e eeeeeeeeeeeee 11:30

TIEMPO DE MUESTREO  ( MIN. )......ooomrmoroveoeeesesoeeoeoeoeceeseeseesoeeceeesessesnnie &
PURIFICADOR PURIFICADOR  STOCK

A B 4

TIEMPO DE CICLO ( min) 13 14

TEMP. SALIDA PURIF. (#C) 22 23

- N S 0.02 % 1.01% 11%

2o VA P RN R TL Y 1.01% 1.58 % 1.96%

REALIZADO POR



