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Yacimiento Lugar en el que se encuentran de forma natural

minerales, rocas o fosiles, especialmente cuando

puede ser objeto de explotacion.
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RESUMEN

La empresa en estudio, determina las sustancias indeseables en el
proceso de purificacion de dioxido de carbono liquido como: metanol, metano,
benceno, acetaldehido y sulfuro de hidrégeno por cromatografia gaseosa, por
lote producido, el cual al completar en veinticuatro horas, se analiza. Sin
embargo, un cliente de fuerte demanda, solicité no analizar al completar el lote,
sino adoptar un monitoreo en linea, por lo cual uno de sus requisitos para
mantener e incrementar la demanda del producto era el uso de analizadores en

linea.

El objetivo de la presente investigacion es ser competitivo en el mercado,
por ello se optd por implementar la metodologia de analizadores en linea, que

monitoreara dichas impurezas en el producto final.

El esquema de solucion fue identificar sustancias indeseables, analizar
gases para operacion y calibracion de analizadores, estandarizar
procedimientos de calibracion y operacién, aplicar la metodologia y evaluar

beneficios de la implementacién del monitoreo.

Se identificaron sustancias indeseables por medio del estudio con un
enfoque mixto, analisis cualitativo, por tener revision documental y analisis
cuantitativo, mediante estadistica descriptiva de la: calibracion de los equipos y

disefio de solucién no experimental.

El estudio con alcance descriptivo, detalla la metodologia usada y los

procesos que hicieron que se ejecutara la implementacion de los analizadores.
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El principal resultado obtenido fue la propuesta del nuevo monitoreo con
analizadores en linea, correctamente adoptado obteniéndose beneficios de la
empresa como para los clientes, al tener resultados en tiempo real de la calidad

e inocuidad del producto.
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PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

Planteamiento del problema

Falta de una metodologia de monitoreo en linea que determine sustancias

indeseables en el proceso de purificacion de diéxido de carbono liquido.

La empresa en estudio hace la determinacién de sustancias indeseables
como: metanol, metano, benceno, acetaldehido y sulfuro de hidrégeno, por
medio de cromatografia gaseosa y deteccion de ionizacion de llama por cada
lote producido, el cual tarda en completarse veinticuatro horas, posteriormente

se hace el analisis de lote respectivo.

Descripcion del problema

La empresa donde se realizé el trabajo de investigacion, se dedica a la
purificacion de dioxido de carbono, proveniente de la fermentacion alcohdlica
destinado al uso en bebidas carbonatadas. Actualmente, uno de los clientes de
fuerte demanda del producto, que ha solicitado dichos analisis no sean
realizados al finalizar de completar el lote de produccién, sino sean
monitoreados en linea, por lo cual uno de sus requisitos para mantener e

incrementar la demanda del producto es el uso de analizadores en linea.

Por ser una empresa certificada en 1ISO 9001:2008 y FSSC 22000 y estar

altamente comprometida con sus clientes, lo cual lo describe su politica de

“

gestion “...estamos comprometidos a purificar y proporcionar gas carbdnico
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para satisfacer a nuestros clientes y partes interesadas,...” documento interno

de la empresa. Ha decidido corresponder a dicha solicitud.
Dado lo anterior, se plantea la siguiente interrogante central:

o ¢,Como se puede mejorar en el proceso de purificacion de dioxido de
carbono, la determinacion de sustancias indeseables implementando un
monitoreo, a través de analizadores en linea?

Por otra parte, se deducen las siguientes preguntas auxiliares:

o ¢, Qué sustancias indeseables se encuentran presentes en el proceso de

purificacion de dioxido de carbono en cuanto a presencia y cantidad?

o ¢, Qué tipo de gases patron y de operacion se requieren para calibracion

de analizadores en linea?

o ¢,Qué metodologia utilizar para estandarizar procedimientos de operacion
y calibracién de analizadores en linea en el proceso de purificacion de
dioxido de carbono?

o ¢,Como implementar una metodologia de analizadores en linea
inteligente que proporcione en el proceso de purificacion de dioxido de

carbono, desechando las sustancias indeseables?

o ¢, Qué Dbeneficios se obtienen al implementar la metodologia de

analizadores en linea en didxido de carbono liquido?
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OBJETIVOS

General:

Implementar la metodologia de analizadores en linea, para Ila
determinacion de sustancias indeseables en proceso en una empresa de
purificacion de dioxido de carbono liquido.

Especificos:

1. Identificar las sustancias indeseables que se encuentran presentes en el

proceso de purificacion de diéxido de carbono.

2. Analizar los gases patron y de operacibn que se necesitan para la

calibracion y funcionamiento de los analizadores en linea.

3. Estandarizar el procedimiento de calibracion y operacion del proceso de
purificacion de dioxido de carbono, mediante la metodologia de

analizadores en linea.

4. Aplicar la metodologia de analizadores en linea en el proceso de

purificacion de diéxido de carbono.

5. Evaluar los beneficios de la implementacion de monitoreo en linea en

proceso de purificacion de diéxido de carbono.
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RESUMEN DEL MARCO METODOLOGICO

El enfoque del trabajo de investigacion se enmarcé en uno tipo mixto,
debido a que el estudio correspondié a un analisis cualitativo por tener una
revisibn documental para realizar los antecedentes y marco teérico y al tipo
andlisis cuantitativo, mediante estadistica descriptiva, porque se van medir

variables como: calibracion de los equipos.

El disefio de la solucién es no experimental, debido que no se realizan

experimentos para determinar el resultado de las variables dependientes.

El estudio tiene un alcance descriptivo, con ello se pretende describir la
metodologia a usar y los procesos que haran que se ejecute la implementacién

de los analizadores en linea.

Las fases de la investigacion se desarrollaron primero: revision
documental; segundo: determinacion de sustancias indeseables; tercero:
determinacién de concentraciones adecuadas de gases patrén y grado de
calidad de gases de operacion; cuarto: estandarizaciéon de los procedimientos
de calibracién y operacién; quinto: implementacién de la metodologia y sexto:
evaluacion de los beneficios de la implementacién de monitoreo en linea en

proceso de purificacion de diéxido de carbono.

La poblacion y muestra se realizé en un record cronoldgico de dos meses
por medio de socializar los procedimientos de la metodologia, capacitar al
personal responsable de forma teodrico-practico y luego de implementar la

metodologia se obtuvieron mediciones por el personal, también se verifico el
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correcto procedimiento de manipulacion, calibracion y generacion de registros

del monitoreo en linea de los analizadores.
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INTRODUCCION

El presente estudio de investigacion es una sistematizacion, porque se
implemento la metodologia de analizadores en linea, para la determinacion de
sustancias indeseables en proceso, en una empresa de purificacién de dioxido
de carbono liquido en el area de Retalhuleu, al no contar con una metodologia
de monitoreo en linea, la determinacion de sustancias indeseables no era tan
precisa para ciertas calidades en el mercado; debido a que uno de los clientes
de fuerte demanda del producto solicité el monitoreo en linea como uno de sus
requisitos, para mantener e incrementar la demanda, la empresa certificada a
nivel internacional con un sistema de gestion de calidad e inocuidad vigente
desde el aflo 2003, por estar altamente comprometida con la satisfaccién de

sus clientes decidié desarrollar la implementacion.

El informe de investigacion consta de cuatro capitulos: en el primer
capitulo, se describe la revisibn documental en el marco tedrico informacion
sobre la empresa, el proceso, el producto, fuentes de obtencion, impurezas mas
comunes, proceso de recuperacion, usos del producto y tipos de medidores de

Impurezas existentes.

En el segundo capitulo, se describe el desarrollo de la investigacién, en el
que se detalla secuencialmente las etapas ejecutadas para cumplir con los

objetivos y dar solucion a la problematica planteada inicialmente.

En el tercer capitulo, se presentan resultados de la investigacion:
identificacion de sustancias indeseables describiendo los principios de

funcionamiento de analizadores en linea 4020, 4060 y 6200T, se analiz6 y
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determinaron las concentraciones de los gases patron y el grado de calidad de
gases de operacion utilizados; se estandarizd la metodologia de calibracion y
operacion generando un instructivo interno; se implementd la metodologia de
calibracion y operacion, mediante entrenamiento del personal, se evaluo la
propuesta operando los analizadores en linea y midiendo el entrenamiento del
personal por medio de una lista de cotejo en los meses de agosto a septiembre
del 2016.

En el cuarto capitulo, se presenta la discusion de resultados, en el cual
se identificaron sustancias indeseables describiendo que los analizadores 4020
y 4060, utilizan detector de ionizaciéon de llama que separa y cuantifica los
analitos monitoreados, a diferencia del 6200T que por medio de fluorescencia
ultravioleta y oxidacion térmica de sulfuros mide el sulfuro de hidrogeno; se
analizaron los gases patron y de operacion y se determiné las concentraciones
con base a fuente proveniente del gas y directrices del di6xido de carbono
grado bebida, de acuerdo a normas internacionales y la calidad de los gases de
operacion con base a especificaciones técnicas de gases ultra puros
comercializados en la regién; ademas se estandarizaron los procedimientos de
operacion y calibracion describiendo los pardmetros de operacion, etapas de
operacion y calibracién de los analizadores, generando un instructivo (Anexo 2);
también se implement6 la metodologia entrenando tedrico-practico al personal
socializando instructivo generado y se evalué la implementacion socializando el
instrumento “Listado de verificacion de condiciones de operacion y calibracion
de analizadores”, el personal entrenado y responsable del equipo logro realizar
y registrar en los meses de agosto a septiembre 2016, la operacion y
calibracion de los equipos.

En conclusién, la presente investigacion trae el beneficio para la empresa

de contar con la metodologia de monitoreo de analizadores en linea
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implementada, permiti6 operar los equipos, contar con instructivos de
procedimientos vigentes, personal entrenado in situ y formato de verificacion de
operacion y calibracién correcta de los equipos; los clientes se benefician al
comprobar por medio de auditoria, que se les provee de diéxido de carbono
liguido monitoreado en linea con metodologia vigente y en correspondencia con

sus requisitos de calidad e inocuidad solicitados.
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1. MARCO TEORICO

En el presente marco conceptual, se describird no solo la empresa en
estudio sino también, qué es el producto final, usos vy aplicaciones en la
industria, asi como la descripciéon de la metodologia de monitoreo en linea y
descripcion de los diferentes analizadores utilizados para la determinacion de

las impurezas indeseables en el producto final.

1.1. Empresa de purificacion de diéxido de carbono

Es la industria pionera en Guatemala en la purificacion de diéxido de
carbono, por medio de equipo automatico, a partir de los gases de fermentacion
obtenidos, a través de la fermentacion alcohdlica de melaza y mieles en las
destilerias. Actualmente cuenta con dos plantas en Guatemala, una ubicada
cercana a dos ingenios azucareros en el area de Escuintla y Retalhuleu, de los

cuales obtiene su materia prima; gases de fermentacion.

En otros paises de Centro América, también tiene presencia con dos
plantas mas, en Nicaragua y Costa Rica a diferencia de las otras tres plantas;
en esta Ultima obtiene su materia prima, a partir de yacimiento natural. Por tal
razon, la empresa en estudio tiene mas de 20 afios de existir en el mercado
con una capacidad de produccion de 2 000 Kg/h proveyendo dioxido carbono
purificado al 99.9 %. Siendo sus clientes los embotelladores de bebidas,
industria de gases para extintores y uso médico, industria cementera, textil, etc.
Sus clientes mas fuertes de marcas de bebidas carbonatadas frecuentemente
realizan auditorias e inspecciones en cuanto a calidad e inocuidad a sus plantas
(Andnimo, 2016, p.1).



1.1.1. Informacion general de la empresa

La planta esta dedicada a la produccién de dioxido de carbono liquido
proveniente del proceso de fermentacién alcohdlica. Cuenta con dos plantas
ubicadas en la region sur y sur-occidental y la planta en la cual se desarroll6 el

presente estudio esta ubicada en la regidén sur-occidental.

Cada planta tiene una capacidad de produccion de 2 000 Kg/h de gas
carbdnico y su infraestructura esta disefiada para que facilmente pueda ampliar

su produccion al doble de su capacidad.

o Misién de la empresa

“Purificar diéxido de carbono cumpliendo con estandares internacionales y
los establecidos por nuestros clientes y partes interesadas procurando el
cuidado del medio ambiente y la calidad de vida de los colaboradores”.

o Visién de la empresa

“Ser la empresa lider en la purificacion de diéxido de carbono en

Centroamérica y el Caribe”.

1.1.2. La produccion de dioxido de carbono y los

requerimientos del cliente

Las plantas cuentan con un solo cliente directo de logistica y distribucion,
a su vez, cuenta entre sus principales clientes a embotelladores de bebidas

carbonatadas dentro de Guatemala y otros paises de Centroamérica.



Debido a lo anterior, las plantas de purificacion son sometidas a
auditorias e inspecciones de inocuidad por parte de las principales marcas de

bebidas carbonatadas.

Por lo que cumpliendo con el requerimiento de uno de los principales
clientes de: Implementar la metodologia de analizadores en linea, para la
determinacién de sustancias indeseables en el proceso de investigacion, se

desarrollo de la siguiente forma:

1.2. Di6éxido de carbono

De acuerdo a la International Society of Beverage Technologists
(ISBT,2010), por sus siglas en inglés define el dioxido de carbono como: “un
gas incoloro, inodoro, no combustible, licuable a un liquido incoloro pesado y
volatil”. (p.5)

Segun Molina (2010):
...el diéxido de carbono como un compuesto de formula CO, constituido por
carbono en un 27.3 %, y oxigeno en un 72.7 % con un peso molecular de
44.0098 g/mol. Se encuentra en estado gaseoso a la temperatura y presion
atmosférica, siendo incoloro, inodoro y aproximadamente 1.5 veces mas denso

que el aire. Es ligeramente acido por contacto con la humedad o el agua. (p.1)

De acuerdo a la International Society of Beverage Technologists (2010):
...un litro de CO, gas (44.01 de peso molecular) pesa aproximadamente 1.98
gramos a 0°C y una presion de 760 mm de mercurio. La funcién del CO, en una
bebida carbonatada es proporcionar efervescencia y algo de acidez sin introducir

ningun efecto sensorial indeseable. (p.5)



Compressed gas Association (CGA, 2011), menciona que “el dioxido de
carbono por encima de la temperatura del punto triple de -69.9°F (-56.6°C) y por
debajo de la temperatura del punto critico de 87.9 °F (31.1°C) puede existir

tanto en estado gaseoso como liquido”. (p.1)

Molina (2010), indica que: “el dioxido de carbono puede existir
simultdneamente en sus tres estados fisicos, solido, liquido y gaseoso, cuando
se le mantiene a —69.9°F (-56.6°C) de temperatura y a 60.4 psig (416 kPa) de

presion, condiciones conocidas como punto triple” (p.5). Figura 1.

De acuerdo a Compressed gas Association (CGA, 2011), “El diéxido de
carbono a granel se mantiene comunmente como un liquido refrigerado a baja

temperatura y vapor de 200 psig a 350 psig”. (p.1)

El dioxido de carbono a presion atmosférica y temperatura de 109.3°F (-

78.5°C) “existe como un solido opaco” (Compressed gas Association, 2011
p.1).

Se utiliza industrialmente para la produccion de carbonato de sodio,
bicarbonato de sodio y aspirina (por reaccion directa con el fenol para producir
acido salicilico). Debido a que es un gas mas denso que el aire y a que no
alimenta la combustion (por ser un producto de ella), se le utiliza también en los

equipos y sistemas extintores de incendio menciona (Molina, 2010 p.5).

1.2.1. Fuentes de obtencion de di6xido de carbono

De acuerdo a Molina (2010):

...El diéxido de carbono gaseoso se puede obtener de las siguientes fuentes:



a. Combustion de carbdn vegetal, carbon mineral, gas natural, petréleo y otros
carbono combustibles, que genera adicionalmente agua y anhidridos no

metalicos.
b. Combustién asistida con oxigeno en los incineradores de basura organica.
c. Procesamiento de calizas para produccion de cal como subproducto.
d. Acidificacion de materiales calizos como producto especifico.

e. Fermentacion anaerdbica como subproducto.

f.  Fuentes naturales en pozos geotérmicos como materia prima. (p.1)

De acuerdo a International Society of Beverage Technologists (ISBT,
2010) en la tabla I, “se observa también las fuentes comunes de donde se
obtiene el di6xido de carbono”. (p.4)

Molina (2010), comenta que: “los procesos de produccién mas importantes
para la obtencion de dioxido de carbono de grado industrial y superiores son:
e Combustién de carbon, gas natural o hidrocarburos
e Calcinacion de calizas
e Fermentacién anaerobica

e Combustion controlada de desechos orgénicos”. (p.3)

De acuerdo a Molina (2010):

...La combustion de carbon, gas natural o hidrocarburos de acuerdo a es el
proceso por el cual un compuesto se combina con oxigeno gaseoso para
producir las formas oxidadas de los elementos que la componen, y la emision de
energia calorifica. Los combustibles mas utilizados estdn conformados por el
carbén mineral, el metano del gas natural y los derivados saturados del petréleo
(que presentan combustiones mas homogéneas y completas que sus analogos

insaturados) del tipo propano, butano y octano.



La reaccion genérica de combustion de los alcanos se presenta en la

siguiente ecuacion quimica:

CnHgnsz) + [(3n+1)/2]0, — nCO; + (n+1)H,0

Cuando el tnico producto carbonado obtenido es el dibéxido de carbono, la
combustion es completa. La aparicion de mondéxido de carbono o carbén
(humos negros) refleja una combustion incompleta y estd asociada a la

generacion de compuestos aromaticos polinucleares.

De acuerdo a Molina (2010):

..El proceso de calcinacién de calizas (Figura 2) implica el suministro de
suficiente calor para mantener 800 °C de temperatura que provocan la
descarbonatacién y posteriormente mantener un nivel de entre 1200 y 1300 °C
de temperatura el tiempo suficiente para ajustar la reactividad del producto. La
termodindmica del avance de la reaccion de calcinacion es inversa a la de
combustién, pues en este caso, se dispone de materias primas con enlaces
guimicos sumamente estables que tienen que convertirse en moléculas de menor
estabilidad (y por lo tanto mayor reactividad) como lo es el 6xido de calcio.
Probablemente la componente termodindmica que facilita la reaccion es el
aumento de entropia que se produce al generarse un gas en el proceso, como lo

es el CO,, pero que incluso es mas reactivo que el carbonato de calcio original.

Si los procesos de combustion y calcinacion se producen en el mismo lugar
del horno, el CO, generado por la caliza se une al CO, generado por la
combustion y se contamina con los gases de emision del combustible. Luego de
ser termalizados, los gases de combustion pueden reunirse en un solo punto en
el cual pueden empezar a ser tratados por cualquiera de las tecnologias de
secuestro de CO, a partir de los gases de emision: extraccion del carbono post-

combustidn, extraccion del carbono pre-combustion y remocién de nitrégeno pre-



combustiéon. Si los procesos de combustién y calcinacibn se producen en
diferente lugar del horno y no tienen contacto entre si, también deben tratarse
con las mismas tecnologias citadas y la emision de CO, de la descomposicién de
la caliza, que generalmente tiene menos contaminantes gaseosos, por un

proceso de condensacion criogénica para posterior purificacion. (p. 15-16).

Molina (2010) menciona que:

...La fermentacién anaerébica es un proceso bioquimico por el cual se producen
reacciones de Oxido-reduccién en ausencia de oxigeno o en presencia de muy
bajos niveles de este elemento gaseoso, para obtener la transferencia de
electrones desde el oxigeno combinado presente en el sustrato, o desde otros
elementos capaces de cederlos, para producir formas quimicas de menor estado
de oxidacion como productos. Este tipo de fermentacién conocido como
glucolisis, se realiza eficientemente en los mohos y levaduras para obtener

energia con el metabolismo de los carbohidratos.

Uno de estos procesos es la fermentacién alcohdlica (Figura 3) que se
define como la conversién de azlUcares en etanol, la cual se resume en la

siguiente ecuacion quimica (para una hexosa):

C6H1206 — 2C02 + 2C2H5OH

El proceso no es tan simple como la reaccion lo indica, y la funcion
fisiolégica en los seres vivos es la obtencién de energia en forma de ATP, a partir
de ADP y fosfato, por intermediacion de NAD+ que actla como receptor de iones

hidrégeno en las reacciones catalizadas por enzimas especificas. (p.16)

Segun Molina (2010), las bacterias en ausencia de oxigeno y células de
organismos superiores en ausencia de oxigeno producen la fermentacion

lactica en la que en lugar de etanol producen lactato directamente de piruvato.



Tanto la fermentacion alcohdlica como la lactica producen energia
bioguimica en forma de ATP de bajo rendimiento, dos moléculas por molécula
de glucosa. En condiciones aerobicas el proceso es llamado respiracion y
bioldgicamente produce un maximo de 36 moléculas de ATP por molécula de
glucosa lo cual genera diéxido de carbono y agua (a su vez) permite el
almacenamiento de la energia producto de la combustién de la glucosa en

forma de energia quimica.

En procesos de respiracion, tanto aerébico como anaerobico se obtienen
productos especificos y CO,, asi como otros compuestos quimicos variados y
su presencia depende de la naturaleza y pureza del azucar base y contenido de

oxigeno en el sistema.

También Molina (2010), indica que:

...La industria de alcoholes y rones generalmente recurre al uso de mezclas de
azucares que representan muchas veces el subproducto de la refinacién de la
industria azucarera 0 uno de sus productos primarios sin refinamiento, tal como la
melaza. Siendo un material de composicion muy variada, la melaza puede
contener, ademas de glucosa, toda una gama de compuestos nitrogenados,
sulfurados, fosforados e insaturados, que pueden dar origen a gases
acompafiantes del CO, en su biogénesis. Las fermentaciones anaerdbicas en
sustratos diferentes a los azucares, rinden algunos subproductos caracteristicos,

como se indica de acuerdo al contenido de los elementos presentes en la tabla Il.

Por esta razon es que el diéxido de carbono proveniente de los procesos
de fermentacion, y destinado a productos de ingestién directa o indirecta
(industria de alimentos y de bebidas), est4 sujeto a mayores controles de pureza
y calidad (Figura 4), ya que los metabolitos de su produccion tienen efectos

toxicos sobre el ser humano. (p.18)



De acuerdo a Molina (2010):

...las melazas se clasifican como un desecho o subproducto de la industria
azucarera y este a su vez, se aprovecha principalmente para dos propdsitos:
como aditivo nutricional en concentrados para animales (20 %), en la produccién
de alcohol como sustrato de la fermentacion (80 %) y naturalmente como fuente
de carbono para la produccion secundaria de CO,. Esta materia prima es un
jarabe que contiene una mezcla de azlcares no cristalizables, sélidos no
sacéridos provenientes de las estructuras celuldsicas de la cafia o la remolacha,
agua y los restos de productos quimicos utilizados en el procesamiento del

azUcar.

Los mismos factores que afectan la produccion de alcohol estan
directamente relacionados con la produccion de CO, como gas industrial
proveniente de la fermentacion alcohdlica, y por eso, el proceso de produccion de
CO, esta intimamente relacionado con los factores de produccion de la industria
azucarera. La composicion de la melaza no es un aspecto que pueda decidirse
en el ingenio, ya que depende de los factores de cultivo de la cafia de azlcar o
de la remolacha, y solamente el contenido de azlicares y componentes no

sacaridos depende del origen de la melaza. (p.17)
Cabe resaltar los 5 factores genéricos que segun (Molina, 2010):

...afectaran no solamente la composicion de la materia prima, sino la eficiencia
en la produccion de alcohol y diéxido de carbono son:

a. Composicién del suelo de cultivo.

b Practicas de cultivo

c Proceso de produccion del azucar

d.  Tratamiento de las melazas post-produccion

e

Condiciones de almacenamiento de las melazas (p.17)



1.2.2. Impurezas mas comunes en el CO,

La International Society of Beverage Technologists (2010, p.7) define
impurezas como “todos los componentes indeseables que pueden ser
encontrados en el CO; viniendo inicialmente de la fuente de gas crudo o del

proceso de manufactura”.

La materia prima o gas crudo necesario para la purificacion de diéxido de
carbono es: “la fuente gaseosa no purificada de CO, que se utiliza para la
planta de produccion comercial de producto final de CO; liquido, luego de
someterse a varias etapas de purificacion” (ISBT, 2010 p.6). Cualquier fuente
adecuada de gas crudo tiene indistintamente un rango normal esperado de

contenido de impurezas, las cuales pueden ser identificadas y controladas.

Sin embargo, se debe tener en cuenta segun la International Society of
Beverage Technologists (2010), que: “no todas las fuentes potenciales de
gases de alimentacion pueden o deben ser utilizados para la produccion de CO,
grado bebidas, debido a la presencia de impurezas indeseables, dificil de
eliminar o fluctuaciones significativas en el perfil de impurezas” (p.13), estas
fluctuaciones pueden darse a través del tiempo, en el presente estudio interesa
acotar las impurezas relacionadas con gas de alimentacion, a partir de la

fermentacién alcohdlica como fuente lo cual se pueden observar en la tabla I.

Por lo cual la International Society of Beverage Technologists (2010, p.4)
“‘determina los parametros que en general el CO; liquido debe tener para ser
comercializado sobre todo en la industria de las bebidas carbonatadas”, lo cual

se aprecia en el tabla Ill.
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1.2.3. Proceso de recuperacién de dioxido de carbono de la

fermentacion y purificacion

El proceso de recuperacion de dioxido de carbono, a partir de la
fermentacién alcohdlica con lleva ciertas etapas sin embargo, se debe tomar en

consideracion lo siguiente:

Molina (2012), indica que en casi todas las etapas de purificacion de
dioxido de carbono estan presentes materiales adsorbentes que retienen y
remueven sustancias que acompafian el gas cuando se produce, estos
contaminantes gaseosos referidos tienen origenes diferentes, mineral a partir
de calcinacion de cenizas, energético, a partir de combustion industrial y
organico, a partir de fermentacién aerdébica como es el caso del proceso de

purificacion de didxido de carbono de la empresa en estudio.

Molina (2012) menciona que:

...Todos los posibles contaminantes del gas crudo estan perfectamente
identificados, y corresponden a los productos gaseosos secundarios que se
obtienen junto con el etanol y el CO,, y que corresponden a otras rutas
metabdlicas de fermentacibn o a reacciones secundarias a la formacion de
etanol. La purificacion del Dioxido de Carbono consiste entonces en reducir los
niveles de estos contaminantes naturales del gas crudo obtenido de la
fermentacion de melazas, hasta niveles que sean inocuos para los usos que el
gas carbonico tiene en la industria, especialmente la de alimentos y bebidas, que
ha establecido especificaciones y tolerancias para su incorporacion como

producto ingerible para el ser humano. (p. 1)

Segun Molina (2012), los contaminantes se eliminan eficientemente por

medio de medios fisicoquimicos, a través de sustancias solidas adsorbentes
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secas permitiendo fijar el contaminante a su superficie activa sin que reaccione
o retenga dioxido de carbono que fluye, a través de dicha superficie llamadas
fases estacionarias. La limitante de estas fases estacionarias, segun Molina
(2012) es el agotamiento de la adsorcion si no se planifica tiempo de uso, por lo
gue disminuye su eficiencia debido a que los puntos de la superficie adsorbente
son ocupados por los contaminantes, por lo tanto cuando esto sucede, algunas
moléculas mas de los contaminantes pasan a través del adsorbente y esto
provoca que el dioxido de carbono manifieste incremento en la concentracion

de una u otra impureza.

Los componentes de las fases estacionarias o material adsorbente
utilizados para la purificacion del diéxido de carbono, segun Molina (2012),
regularmente son 6xidos de aluminio (Al,O3), titanio (TiO,), silicio (SiOy), férrico
(Fe»03), alcalinos-térreos (CaO, MgO) de cinc (ZnO) u otros metdlicos, todos
estos materiales son inertes por lo que no reaccionan con la materia prima o
diéxido de carbono crudo, como con los contaminantes que lo acompafian o

generen otros contaminantes gaseosos, ademas de los que ya tiene.

De acuerdo al sistema de gestion de empresa purificadora de dioxido de
carbono (2016), la purificacion de dioxido de carbono se compone de los

siguientes sub-procesos (Figura 5):

a. Fermentacion:

El diéxido de carbono es recuperado en los fermentadores. El diéxido de
carbono que ingresa a la planta para purificacion tiene una pureza de no menos
de 99.0 %.
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b. Trampa de espuma:
Se encarga de eliminar la espuma en el diéxido de carbono proveniente de
fermentacion, esta trampa previene al sistema de un posible acarreo de ésta

hacia los equipos. Se realiza a través de un rociado con agua.

c. Sopladores de COy:
Estos se encargan de enviar el dioxido de carbono que sale de la trampa

de espuma hacia la torre de lavado.

d. Columna de lavado de baja presion (LP Scrubber):

La columna de lavado de baja presién remueve impurezas como alcoholes,
aldehidos y ésteres contenidos en el dibéxido de carbono propios del proceso de
fermentacion alcohdlica; estas impurezas se eliminan por medio de un lavado en

contracorriente con agua.

e. Pre enfriamiento del di6xido de carbono en baja presién (LP Precooler):

El diéxido de carbono que sale del LP Scrubber debe ser enfriado con el
proposito de extraer el exceso de agua y el calor, mediante un proceso de
enfriamiento basado en gas refrigerante. El calor pasa al sistema de enfriamiento
y el agua extraida se queda en una trampa de agua instalada en la salida del LP

Precooler.

f.  Compresion de dioxido de carbono:
El diéxido de carbono se comprime en un compresor de tornillo, el cual

eleva la presion de descarga hasta 285 psig.

g. Hidrolizacién de sulfuro de carbonilo (COS):
El sulfuro de carbonilo presente como impureza en el flujo de dioxido de
carbono se hidroliza para convertirlo en sulfuro de hidrégeno (H,S), el cual es

eliminado posteriormente.
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h.  Post enfriamiento del di6xido de carbono:
El diéxido de carbono que sale del compresor de CO, se enfria a
temperatura de punto de rocio, con el objetivo de reducir la temperatura a niveles

de operacion.

i.  Columna de lavado del diéxido de carbono en alta presion:

La columna de lavado de alta presion remueve impurezas solubles en el
Dioxido de carbono que han sido arrastradas hasta este punto por medio de un
lavado a contracorriente con agua. Las bombas impulsan el agua en sentido

contrario al flujo de vapor a la presion del sistema.

j-  Pre enfriamiento del di6xido de carbono a alta presion:
El diéxido de carbono que sale de la columna de lavado en alta presién se

enfria con un refrigerante para remover agua y calor del gas.

k. Deodorizacion del diéxido de carbono:
Remueve el vapor del diéxido de carbono y las impurezas causantes del
mal olor. Consta de dos cilindros llenos de carbén activado de los cuales uno

esta en operacion y el otro en regeneracion durante un ciclo de ocho horas.

l. Remocién del H,S (sulfuro de hidrogeno): El didxido de carbono que sale

del deodorizador circula a través del relleno eliminando el sulfuro de hidrégeno.

m. Secadora:

Se verifica que las vélvulas de entrada y salida del diéxido de carbono
estén abiertas y que las trampas de agua trabajen apropiadamente. Los vasos
trabajan ocho horas cada uno. Mientras uno esta en linea con di6xido de
carbono; el otro se regenera con gases no condensables, los cambios se hacen
automéaticos. En la regeneracion se utilizan los gases no condensables de la
purga de la columna de purificacion que se calientan por medio de las

resistencias eléctricas de cada vaso.
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El di6xido de carbono gaseoso es enviado a un intercambiador de calor en
donde por el otro lado, pasa por diéxido de carbono liquido.

n. Compresor de refrigerante:
Se encarga de comprimir el refrigerante que es usado como enfriador y

para condensacion del gas carbonico.

0. Condensacion del diéxido de carbono:
El diéxido de carbono proveniente de la secadora entra el condensador que
lleva a cabo la licuefaccion del di6xido de carbono, lo convierte del estado

gaseoso al estado liquido por el intercambio de calor del gas y del refrigerante.

p. Columna de purificacion:
El diéxido de carbono liquido proveniente del condensador cae por
gravedad al depdsito del separador donde por accién de termosifon fluye hacia el
evaporador, el cual utliza vapor de refrigerante caliente proveniente del

compresor de refrigeracion para generar dioxido de carbono gaseoso.

El diéxido de carbono liquido que cae del condensador se mezcla en
contracorriente con el didoxido de carbono gaseoso que sube a la cabeza del
separador para liberar nitrégeno y oxigeno del diéxido de carbono liquido, asi

obtener una elevada pureza en el producto.

Estos gases son liberados hacia la parte mas alta de la torre acompafiado
de una parte del dioxido de carbono gaseoso hacia un condensador de reflujo
gque se encuentra sobre el separador. Los gases no condensables que salen del

condensador de reflujo se ventean a la atmdsfera.
El condensador de reflujo utiliza refrigerante liquido para condensar el

diéxido de carbono gaseoso de la columna de purificacion. La medicién de la

produccion se realiza a través de medidor de flujo en Kg/hora.
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g. Torres de adsorciéon de oxidos de nitrogeno (NOX):

El equipo de adsorcion de NOx consiste en dos torres en serie que
contienen un relleno en el cual se queda el NOx, que contiene el dioxido de
carbono liquido. Un juego de filtros de NOx a la salida de las torres previene el
acarreo del relleno hacia los tanques de almacenamiento.

Si se detecta que el NOx se pasa en el diéxido de carbono liquido a la

salida de las torres se debe cambiar el relleno.

El filtro tiene un medidor de presion diferencial que indica la concentracion
de adsorbente en el filtro, si esta presion se eleva significa que la concentracion

aumento, es necesario entonces cambiar de filtro y limpiar el que estaba sucio.

r. Tanques de almacenamiento:

Los tanques de almacenamiento sirven para el almacenaje del producto y
es el proceso de control de calidad realiza los andlisis requeridos para liberacion
de lote. (p. 1-5)

1.2.4. Produccién de CO; por destilacion a baja temperatura

Segun Molina (2010) menciona que:

...la destilacion a baja temperatura o separacion criogénica es un proceso
comercial cominmente utilizado para licuar y purificar CO, de fuentes de relativa
alta pureza (mayor del 90 %) (Figura 4). Implica el enfriamiento de los gases a
una temperatura tan baja, que el CO, puede licuarse y separarse del resto de
gases, o0 bien licuar y separar el resto de gases en forma condensada, del CO,
gaseoso. La destilacion generalmente presenta buenas economias de escala, y
el proceso es realmente valioso considerando que existe una alta concentracion
de CO, en los gases a tratar. La ventaja es la produccion de un liquido criogénico

transportable por tuberia, pero su mayor desventaja se encuentra en la cantidad
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de energia requerida para proveer la refrigeracién, asi como la necesidad de
remover las impurezas de los componentes que se congelan a temperaturas por
encima de la temperatura de operacion del liquido para evitar congelamientos y
obturaciones en el equipo del proceso. En el caso de los gases post-combustion,
el flujo residual contiene agua y otros subproductos traza de la combustion, tales
como 6xidos de nitrégeno (NOx) y éxidos de azufre (SOx), los cuales tiene que
ser removidos antes de introducir el flujo de gas crudo a la seccién de baja
temperatura. Por lo tanto, la separacién criogénica se aplica mas como un
método de refinacién y gradacién del CO, a una pureza mayor de la que se ha

purificado previamente. (p.13)

1.2.5. Usos del di6éxido de carbono

De acuerdo a Molina (2010), dependiendo el estado fisico en que se
encuentre el dioxido de carbono en el mercado y la tecnologia que permita
mantenerlo en dicho estado, asi es el uso que se le da en la industria.
Comercialmente puede estar en los tres estados gaseoso, liquido o sélido.

En estado gaseoso acota Molina (2010), puede estar en cilindros de alta
presiéon en equilibrio con una fraccién condensada a temperatura ambiente, que
al estar en contacto con la presion atmosférica se gasifica para entregar su
contenido de forma neumatica. Importante es notar que la maxima presion que

puede alcanzar el diéxido de carbono en estas condiciones es de 830 psig.

El estado liquido indica Molina (2010), solo se le encuentra en cilindros de
fase gaseosa a temperatura ambiente y en cilindros especiales con liquido
sobreenfriado a baja presion y térmicamente aislado. Al hacer contacto la fase
liquida con la temperatura y presion ambiental, genera inmediatamente 1 parte

de nieve carbodnica y 3 partes de gas carbonico.
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La fase sodlida, nieve carbdnica o hielo seco de acuerdo a Molina (2010),
se obtiene de la exposicion del didxido de carbono liquido (sobreenfriado o
temperizado) con el ambiente y se caracteriza por ser un material sélido que no

funde sino que sublima, a una temperatura de -78.5°C.

Las aplicaciones y usos mas frecuentes del diéxido de carbono en la

industria de acuerdo a Molina (2010) son:

...Como diéxido de carbono gaseoso:

o Neutralizacion de aguas residuales alcalinas: Se aprovecha la capacidad
del di6éxido de carbono de reaccionar con la sustancias alcalinas para
generar bicarbonatos que hacen descender el pH de las soluciones hasta
un punto amortiguado entre 5.5 y 6.0, permitiendo la neutralizacién de
residuos liquidos industriales por encima de valores de pH de 9.0, que son

caracteristicos en la industria textil.

o Conservante de bebidas y refrescos: Aprovechando la capacidad del gas
carbonico de desplazar el aire y el oxigeno de los ambientes en los que se
difunde, y con ello generar atmoésferas anaerébicas, inhibiendo
completamente el desarrollo de microorganismos aerébicos que pueden
generar la fermentacion, dando lugar al desarrollo de una de las industrias

mas grandes a nivel mundial como lo es la de las bebidas carbonatadas.

o Agente extintor del fuego: Aunque comercialmente existen diferentes
modificaciones operativas y de composicion, los extintores de fuego a base
de di6xido de carbono aprovechan la capacidad de este gas para sofocar y

ahogar la llama producida en un proceso de combustion.
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o Aumento del rendimiento vegetal en cultivos de invernadero: El diéxido de
carbono es junto con el agua, la luz solar y la clorofila, el conjunto de

elementos indispensables para la fotosintesis y la produccién vegetal.

o Conservacion de alimentos por empaque en atmdésfera modificada: Como
consecuencia de los procesos de maduracion de los frutos y
envejecimiento de los vegetales después del corte, los productos
agricolas frescos producen dioxido de carbono que es un autorregulador
de dichos procesos, es decir, que la presencia de altos niveles de este

gas inhibe o retarda la maduracién o el envejecimiento.

o Terapéutica en la lesibn o dafio cerebral: Desde hace mas de una
década, se ha estado desarrollando la terapia nheumética para ayudar en
la recuperacion de los infantes con dafio o lesién cerebral, administrando
por via respiratoria mezclas de hasta un 20 % CO, con balance oxigeno.
(p- 19-21)

Esta aplicacibn se basa en la respuesta de los tejidos pulmonares al

estimulo de gases independientes.

...Como diéxido de carbono liquido:

Produccion de hielo seco y nieve carbonica: El dioxido de carbono liquido
no existe en forma espontanea sobre la superficie terrestre. Se logra obtener
Unicamente por presurizacion de su contenedor o por una combinacion de
presurizacion y refrigeracion. Cuando se realiza una despresurizacion controlada
y lenta, se logra la deposicién cuidadosa del sélido formado alrededor de unos
cuantos nucleos de cristalizacion, obteniéndose bloques de hielo seco que

adquieren la forma del contenedor donde se solidifica.
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o Extraccion con CO, supercritico: Dentro de los liquidos supercriticos
investigados para fines extractivos, se encuentran en orden de polaridad,
el metano, el butano, el hexafluoruro de azufre, el éxido nitroso, el dioxido
de carbono y el amoniaco, siendo el CO, el mas ampliamente utilizado por
sus caracteristicas polares, sus propiedades de acido y base de Lewis y su

relativa inerticidad.

... Como dioxido de carbono solido:

o Congelacion a baja temperatura: La capacidad del diéxido de carbono
liquido (presurizado) de formar hielo seco o nieve carbonica, un solido que
no funde sino que sublima a —78.5 °C, permite realizar aplicaciones de
congelamiento por contacto y no por conveccion. La principal aplicacién
del sélido en congelamiento, es el mantenimiento de temperaturas
inferiores a los -50 °C, las cuales superan considerablemente las
alcanzadas por los sistemas O6ptimos de congelacibn mecdanica, en

sistemas cerrados o suficientemente aislados térmicamente.

o Reduccién y ajuste de piezas metalicas: La rapida reduccion de la
temperatura de los metales, por contacto con hielo seco, provoca también
su contraccion en menor tiempo. De esta forma, la reduccion del radio de
una pieza circular no vaciada, es idéntica en todas direcciones,
permitiendo asi el reducir sus dimensiones para poder ser instalada en un
agujero que sea de las dimensiones exactas a su tamafio a temperatura
ambiente y permanecer ajustada en él en forma permanente. Este
proceso conocido como Criofitting, se ha realizado en la industria metal-

mecanica utilizando diéxido de carbono sélido o nitrégeno liquido.

o Limpieza de superficies metdlicas y lavado textil en seco: Uno de los
procedimientos industriales para la limpieza de superficies metélicas, sobre

todo en la industria de plasticos y neumaticos donde se utilizan moldes
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formadores, es el sandblasting o chorro de arena (limpieza por impacto),
gue fundamenta su accién en la colisiobn de particulas de menor dureza
gue el metal para desprender contaminantes superficiales también de
dureza menor que el metal, y de esa forma eliminar residuos que

disminuyen la calidad de los productos moldeados.

o Generacion de nieblas artificiales en espectaculos: La combinacién de
vapor de agua termalizado, con hielo seco, da origen a una dispersion
liguido-gas equivalente a la que espontdneamente se produce en la
naturaleza como niebla. Los generadores de niebla hacen pasar aire
hamedo caliente por el reservorio de hielo seco, con el fin de obtener una

corriente de niebla de alta densidad. (p.19-23)

Molina (2010), describe que:

...el dioxido de carbono sodlido se usa extensivamente en la refrigeracion de
productos lacteos, céarnicos, alimentos congelados y otros alimentos perecederos
durante su transporte. También se le usa como agente enfriante en diversos
procesos industriales tales como la molienda de materiales termos sensibles, la
disgregaciéon de hule, el encogimiento y ajuste de partes metalicas, y en las
trampas frias de vacio. En estado gaseoso se utiliza para fabricar bebidas
carbonatadas, para el control del pH en el tratamiento de aguas residuales
alcalinas, en la produccién de carbonato y bicarbonato de sodio, asi como de
acido acetilsalicilico, como preservante de alimentos, como inertizante de
tanques de almacenamiento de combustibles y alcohol, en soldadura, como
estimulante del crecimiento vegetal y en operaciones neumaticas, entre otras

aplicaciones.

El di6xido de carbono liquido se utiliza como un refrigerante consumible
para el congelamiento de productos alimenticios. Se almacena como liquido en
contenedores de sistemas contra incendios, de manera que pueda ser convertido

en agente extintor en forma de nieve carbdnica. El diéxido de carbono, conocido
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como gas carbénico o anhidrido carbonico, se utiliza directamente como un
aditivo alimenticio en las bebidas, y tiene la funcion de proveer efervescencia,
generar acidez y evitar la multiplicacion de microorganismos dentro de las
bebidas carbonatadas, sin contribuir negativamente en la apariencia, olor y sabor.

(p-1)

1.2.6. Tipo de medidores de impurezas en el CO,

Dentro de las formas de medir impurezas en el diéxido de carbono, se

encuentran las siguientes metodologias:

Biokim (2012, p.2), define GC/MS (por sus siglas en inglés) cromatografia
de gas y espectrometria de masas, como “técnica analitica fundamental que
combina el poder de la separacién de la cromatografia de gaseosa con la
Identificacion cualitativa de un espectrometro de masas para producir ambos

datos cualitativos y cuantitativos”.

o En general, este equipo recoge datos para un gran numero de
compuestos no especificados, mediante la recopilacion de datos a través
de una amplia gama de tiempos de retencion.

o Puede identificar en picos cromatogréaficas sin resolver.

o Puede proporcionar informacién cuantitativa en matrices complejas.

o Modo de ionizacion quimica CI (por sus siglas en inglés) puede
proporcionar informacion de peso molecular.

o Cuando una muestra contiene varios componentes, ellos pueden ser
separados (en tiempo) usando técnicas cromatograficas, ejemplo un
sistema GC.

o El espectro individual puede ser usado para identificar los componentes.
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1.3. Analizadores en linea:

Estos conforman el sistema de andlisis de pureza de diéxido de carbono
gue en linea monitorean la calidad e inocuidad del producto final y registran

valores fuera de rango establecido como limite maximo.

Comprendiéndose como calidad: “el grado en el que un conjunto de
caracteristicas inherentes de un objeto cumple con los requisitos” (ISO 9000
2015, p.22). e inocuidad de un alimento “alimento que no causara dafio al

consumidor cuando se prepara y/o consume de acuerdo a Su uUso previsto
(NTC-ISO 22000, 2005 p.2).

Ambos términos generados de las normas internacionales ISO 9000
(2015) y NTC-ISO 22000 (2005), que promueven la adopcion de un enfoque
dirigido a los procesos al desarrollar, implementar y mejorar la eficacia de los
sistemas de gestion de la calidad e inocuidad, con el fin de aumentar la

satisfaccion del cliente mediante el cumplimiento de los requisitos del cliente.

Estos analizadores funcionan mediante el uso de detectores del tipo:

o Detector de conductividad térmica (TCD):

De acuerdo a Technologies, (2000, p.3) este detector funciona “separando
la corriente del gas portador y pasandola por un par de filamentos emparejados.
La muestra que pasa por un filamento diluye el gas portador, y el filamento se
calienta, cambiando su resistencia en comparacion con el filamento de
referencia”. Asi también la respuesta a todos los compuestos es con una

conductividad térmica diferente de la del gas portador (Figura 6).
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o Detector de ionizacion de llama (FID):

Entre los detectores este es el mas popular debido a que: “La combustion
de la muestra en una llama de hidrégeno/aire produce iones que se recogen y
se convierten en una corriente. Responde a la mayoria de los compuestos
organicos” (Technologies, 2000, p.3). EI autor también sostiene que: “La
mayoria de los compuestos inorganicos y algunos organicos con heteroatomos
dan una respuesta mala o ninguna en absoluto. El FID es mas sensible que el
TCD” (Technologies, 2000, p.3), figura 6.

1.3.1. Los tipos de medidores en linea son:

1.3.1.1. Modelo 4020: analizador de total de

hidrocarburos

TAI (2015) menciona que el principio de operacion consiste en:
...La muestra de gas es mezclada con un combustible (normalmente una
composicion de hidrégeno y nitrégeno) y una atmdésfera de aire ardiendo. Los
iones formados en el proceso de combustidon causan una conduccion eléctrica
entre dos electrodos en la cdmara de combustién (o detector de célula) que es
amplificada por un circuito electrométrico amplificador altamente sensible. La
salida eléctrica del amplificador electrométrico es directamente proporcional a la
cantidad presente de llama ionizable de hidrocarburos y es lineal en todo el rango

de 0 — 60,000 ppm metano, véase figura 7. (p.2)

Aplicaciones:

e Monitoreo de pureza de oxigeno, argén, nitrbgeno y otros gases en la

manufactura de semiconductores y equipo relacionado.
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e Monitoreo de contaminacion de hidrocarburos en licuefaccién de aire y otros
procesos de produccién de gas.

¢ Certificaciéon de pureza de gas, etc.

Segun Teledyne (2015a), el modelo 4020: “Analizador de total de
hidrocarburos usa un detector de ionizacion de llama y esta configurado para
medir el total de hidrocarburos contenidos desde cuatro diferentes flujos de

muestra manualmente cambiadas al analizador a través del bloque de véalvulas”
(p. 5).

El modelo 4020 tiene configurados tres rangos de analisis, de 0-10/0-
100/0-1000 ppm Total de hidrocarburos en una atmosfera de didxido de
carbono. Usa 100 % de hidrogeno como un combustible para la combustion.
Un aire libre de hidrocarburos es requerido para la combustién y debe ser

conectado a 40 psig. Esta fuente es compartida con el Modelo 4060.

Usa 100 % dioxido de carbono como gas cero y 80 ppm metano (CHy) en
diéxido de carbono como gas de ajuste en la calibracion del analizador. Estos

gases deben estar disponibles en el sistema a 15 psig.

1.3.1.2. Modelo 4060: Analizador de acetaldehido,

benceno, y metanol

TAI (2015) menciona que el principio de operacion consiste en:
...El analizador usa una columna de separacion de gas de interés, por ejemplo,
benceno, desde los otros hidrocarbonos en la muestra de gas. Usando un gas
acarreador y una valvula de conmutacion del microprocesador accionado, el gas
eludido es analizado en el detector de ionizacion de llama y la columna se lava

de nuevo para aceptar la muestra fresca para el préximo ciclo.
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La salida eléctrica del amplificador electrométrico es directamente
proporcional a la cantidad presente de llama ionizable de hidrocarburos presente
sobre los rangos de interés, véase figura 8. (p.3)

Aplicaciones:

¢ Monitoreo de concentracion de benceno de gas de didxido de carbono para
uso en la industria de bebidas.

e Monitoreo de contaminaciébn aromatica en licuefaccibn de aire y otros
procesos de produccién de gas.

e Certificacion de pureza de gas.

El analizador modelo 4060 es configurado con un sensor detector de
ionizacion de llama (por sus siglas en inglés FID) y columnas empaquetadas
cromatografia de gas que separa los hidrocarbonos para analisis individual de
benceno, acetaldehido y metanol en rango de 0 — 100 ppb (partes por billon) para
benceno, 0-1 ppm (partes por millon) acetaldehido, y 0-10 ppm (partes por millén)
metanol en diéxido de carbono. El limite detectable mas bajo (por sus siglas en
inglés LDL) para benceno es 2 ppb y LDL para acetaldehido es 10 ppb. Las
concentraciones son analizadas separadamente y desplegadas en una manera

secuencial.

El detector de ionizacién de llama en esta unidad usa hidrégeno puro al 100
% como un combustible para la combustién. Aire libre de hidrocarburos es

requerido para combustion y debe ser conectado a 40 psig.

El analizador es equipado con funcion de calibracion automatica para
controlar la calibracion de gas (ajuste de gas) entregado al analizador. La
calibracion de gas es presentada para el analizador a través de valvula solenoide

la cual es parte del bloque de auto calibracion.
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Para la calibracion de ajuste, use una mezcla preparada de 0.9 ppm
acetaldehido + 90 ppb benceno + 9 ppm metanol en didxido de carbono. Este
debe estar disponible en el sistema a 15 psig.

El analizador modelo 4060 es configurado con un sensor detector de
ionizacién de llama (por sus siglas en inglés FID) y columnas empaguetadas
cromatografia de gas que separa los hidrocarbonos para analisis individual de
benceno, acetaldehido y metanol en rango de 0 — 100 ppb (partes por hillén) para
benceno, 0-1 ppm (partes por millén) acetaldehido, y 0-10 ppm (partes por millén)
metanol en didxido de carbono. El limite detectable mas bajo (por sus siglas en
inglés LDL) para benceno es 2 ppb y LDL para acetaldehido es 10 ppb. Las
concentraciones son analizadas separadamente y desplegadas en una manera

secuencial.

El detector de ionizacion de llama en esta unidad usa hidrogeno puro al 100
% como un combustible para la combustion. Aire libre de hidrocarburos es

requerido para combustion y debe ser conectado a 40 psig.

El analizador es equipado con funcién de calibracion automética para
controlar la calibracion de gas (ajuste de gas) entregado al analizador. La
calibracibn de gas es presentada para el analizador, a través de valvula

solenoide la cual es parte del bloque de auto calibracion.
Para la calibracién de ajuste, use una mezcla preparada de 0.9 ppm

acetaldehido + 90 ppb benceno + 9 ppm metanol en dioxido de carbono. Este

debe estar disponible en el sistema a 15 psig.

1.3.1.3. Modelo 6200: analizador H,S fluorescencia
uv

TAI (2015) menciona que el principio de operacion consiste en:
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...El analizador modelo 6200T UV fluorescente para sulfuro de hidrogeno juntos
con el M501 convertidor térmico es un sofisticado sistema de andlisis usado para
medir el contenido total de azufre en una muestra de gas. EIl convertidor térmico
termalmente oxida algun contenido de sulfuros en la muestra de gas a didxido de
azufre y dirige su salida trasera al modelo 6200T, el cual es especificamente
disefiado para medir precisamente la fluorescencia ultravioleta de moléculas
excitadas de SO,. Este modelo esta configurado con un rango de analisis global
de 0 — 1000 ppb de total de azufre (Figura 9).

La pantalla tactil del modelo 6200T esta4 equipado con valvulas de auto
calibracién que permite calibracion el cambio de gases de calibracion y el tiempo

para ser controladas automaticamente.

El modelo 6200T requiere una fuente de gas de ajuste que contenga 800
ppm de sulfuro de carbonilo (por sus siglas en inglés COS) en CO,. Gas cero
producido mediante el paso del gas de muestra, a través de lavadores internos.

El modelo 6200T requiere un instrumento fuente de aire a 40 psig. (p.7)
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2.  DESARROLLO DE LA INVESTIGACION

La segunda fase de la investigacion describe las diferentes etapas que se
desarrollaron para lograr los objetivos propuestos, en el orden en que se fueron

realizando:

2.1. Para verificar el objetivo numero uno: “ldentificar las sustancias
indeseables que se encuentran presentes en el proceso de

purificacion de dioxido de carbono”

Se determinaron describiendo los  principios de funcionamiento y
operacion de los analizadores en linea: Modelo 4020 analizador de total de
hidrocarburos, Modelo 4060 analizador de acetaldehido, metanol y benceno o
GC PRO FID y Modelo 6200 analizador H,S fluorescencia UV.

2.2. Para alcanzar el objetivo numero dos: “Analizar los gases patrén
y de operacion para calibraciéon y funcionamiento de los

analizadores en linea”

Se determinaron las concentraciones de los gases patrén para calibraciéon
de los analizadores, tomando en cuenta las impurezas potenciales en la fuente
de la materia prima citadas en la tabla | y las directrices de la calidad del CO;
grado bebidas citadas en la tabla Ill.

Asi también el grado de calidad de los gases de operacién para el
funcionamiento de analizadores en linea, se determinaron de acuerdo a la

informacion traducida al espafiol del manual de los equipos y las
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especificaciones de hojas técnicas de gases de alta pureza comercializados en
la regién, como aire grado cero, hidroégeno y nitrogeno UHP, segun catalogo de
PAGSA 2016.

2.3. Para el logro del objetivo numero tres: “Estandarizar el
procedimiento de calibracién y operacién del proceso de
purificacién de dioxido de carbono utilizando la metodologia de

analizadores en linea”

Se describieron cada una de las metodologias de analizadores en linea de

acuerdo al manual de uso, de los procedimientos de calibracién y operacion.

2.4, Para verificar el objetivo numero cuatro: “Aplicar la metodologia
de analizadores en linea, en el proceso de purificacién de diéxido

de carbono”

Se procedié realizando entrenamiento tedrico-practico del personal del
area de calidad responsable de los equipos, socializando los procedimientos
como parte tedrica y realizando las actividades de operacion y calibracion in situ
como parte practica, registrando la participacién del personal, a través de un

listado de asistencia.

2.5. Para alcanzar el objetivo numero cinco: “Evaluar los beneficios de
la implementacién de monitoreo en linea en el proceso de

purificacion de diéxido de carbono”

Se realizd poniendo en operacion el monitoreo, a través de los
analizadores y verificando por medio del instrumento “Lista de verificacién de

revision de gases de operacidn, gases patron y calibracion” la correcta
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manipulacion de los equipos que se comprueba con los registros generados del
personal encargado que fue entrenado.
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3. PRESENTACION DE RESULTADOS

3.1. Para alcanzar el objetivo numero uno: “ldentificacion de
sustancias indeseables que se encuentran presentes en el
proceso de purificacion de diéxido de carbono”, se describen los
principios de funcionamiento de cada uno de los analizadores en

linea

3.1.1. Determinacion de hidrocarburos totales, a partir de
Modelo 4020 analizador de total de hidrocarburos

3.1.1.1. Principio de operacion

La muestra de gas es mezclada con un combustible (normalmente una
composicién de hidrogeno y nitrégeno) y una atmosfera de aire ardiendo. Los
iones formados en el proceso de combustion causan una conduccién eléctrica
entre dos electrodos en la camara de combustion (o detector de célula) que es
amplificada por un circuito electrométrico amplificador altamente sensible. La
salida eléctrica del amplificador electrométrico es directamente proporcional a la
cantidad presente de llama ionizable de hidrocarburos y es lineal en todo el

rango de 0 — 60,000 ppm metano (Figura 7).

Aplicaciones:

. Monitoreo de pureza de oxigeno, argon, nitrégeno y otros gases en la

manufactura de semiconductores y equipo relacionado.
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. Monitoreo de contaminacion de hidrocarburos en licuefaccion de aire y
otros procesos de produccién de gas.

. Certificacion de pureza de gas, etc.

Segun el manual el modelo 4020: Analizador de total de hidrocarburos usa
un detector de ionizacion de llama y estd configurado para medir el total de
hidrocarburos contenidos desde cuatro diferentes flujos de muestra

manualmente cambiadas al analizador, a través del bloque de valvulas.

El modelo 4020 tiene configurados tres rangos de analisis, de 0-10/0-
100/0-1000 ppm total de hidrocarburos en una atmosfera de dioxido de
carbono. Usa 100 % de hidrégeno como un combustible para la combustién.
Un aire libre de hidrocarburos es requerido para la combustién y debe ser
conectado a 40 psig. Esta fuente es compartida con el modelo 4060.

Usa 100 % dioxido de carbono como gas cero y 80 ppm CH,4 en diéxido de
carbono como gas de ajuste en la calibracion del analizador. Estos gases
deben estar disponibles en el sistema a 20 psig.

3.1.1.2. Teoria operacional

El analizador de hidrocarburos totales modelo 4020 est4d compuesto de

tres subsistemas:
. Sistema de muestreo

. Celda detectora.

. Pantalla y control de procesamiento de sefial electronica.
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. Sistema de muestreo:

Todos los componentes usados para la muestra control y soporte de
gases, asi como la porcibn de combustibn de la celda detectora, estan
localizadas dentro del recinto, detras del panel de control electronico y son
accesibles por el frente corredizo de la unidad fuera de la carcasa del recinto.

Los ajustes son hechos usando los controles apropiados en el panel frontal.

El software en el modelo 4020 permite que el sistema sea usado para
analisis una muestra de gas de dos origenes diferentes, O, y N,. Una
calibracién separada debe ser desarrollada en cada una de las muestras o
combinacion de muestras. Los pardmetros de combinacion estan internamente
almacenados y son apropiadamente aplicados cuando el usuario selecciona el

gas especifico de la combinacién en uso.

NOTA: el usuario debe suplir la valvula necesaria y algin equipo de conexion
asociada para dar la muestra correcta 0 mezcla de combinacién de gas al

analizador.

El analizador basico consiste en una camara isotérmica conteniendo el
regulador de presién, medidores de presién y restrictores de flujo. La
temperatura fuera de la camara es mantenida a 125°F por un elemento de
calefaccién. La temperatura regulada de la camara asegura un flujo estable de
gas. Un modulo opcional de auto calibracion (AutoCal) esta disponible una vez
ha sido instalado, se monta dentro de la caja del instrument6 e integra con el
sistema de muestra. Es conveniente permitir conexién entre la muestra y los
gases de calibracién. Cuando son instalados, es parte de la cAmara isotérmica,

el flujo de bypass es también controlado desde este panel opcional.
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o Puertos de entrada

El analizador es equipado con puertos para la introduccién de aire,

combustible, gas cero, gas patrén y muestra de gas.

o Sistema de control de flujo de muestra

El flujo de muestra es alcanzado por mantenimiento constante de presion,
a través de un restrictor del uso de un sistema de regulacion de retorno de
presion, el cual incluye un regulador ajustable, medidor de presién, valvula
reguladora y flujmetro. La valvula reguladora y el flujbmetro estan incluidos
tanto como el flujo de bypass requerido puede ser limitado para el regulador de
retorno de presion. Sin estos controles, el punto de presion alto de muestra

deberia resultar innecesario probar la muestra a través del regulador.

Los componentes del sistema son un rearreglo para que no baje el
volumen presente en el canal de muestra hacia la celda detectora. Estas
garantias rapidas responden a cambios en la concentracion de hidrocarburos
“‘un factor que puede ser demostrado cuando el patron y el gas cero son

intercambiados durante el procedimiento de estandarizacion.

Los restrictores usados en este sistema se parecen entre si, ellos no son

intercambiables.

o Combustible y sistema de aire cero

El combustible y el sistema de aire cero usan componentes similares. El
flujo estable es conseguido por un mantenimiento de presion constante, a

través de restrictores “rio arriba” desde la celda. Cada sistema incorpora un
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regulador de presidén ajustable, medidor de presion y restrictor. Una luz de
“‘llama apagada” es encendida para indicar que hay fallo de llama. Una véalvula
solenoide de “combustible apagado” montada sobre la linea que suple el
combustible para el flujo de combustible en caso de apagado de llama. Esta
valvula es localizada en linea con el puerto de combustible, excepto por
instrumentos usando hidrégeno como muestra de gas. En este caso, la
muestra es usada como un combustible y la valvula es localizada en linea con
el puerto de muestra, la figura 10 muestra para un flujo esquematico de
instrumentos equipados con valvulas AutoCal y la figura 11 para instrumentos
sin opcion de AutoCal.

o Celda de deteccion de ionizacion de llama

La muestra y el combustible son combinados dentro una conexién en T,
localizada en la camara isotérmica. La mezcla de gas es emitida desde un
guemador dentro del conjunto del sensor. El blanco de aire es introducido
dentro del sensor (o celda) por medio de un conector separado que esta
localizado en la base de la seccion de la union. La mitad superior del conjunto
contiene el encendedor del anodo, colector y protector de llama. La celda esta
localizada a mano izquierda de la parte frontal dentro del recinto para facilitar el

acceso (Figura 12).
o Celda detectora:

La seccion superior de la celda de ionizacion de llama de acero inoxidable
aloja el electrodo colector cilindrico, la bovina de alto voltaje (+260 VAC) anodo-

encendedor y el termistor de deteccidon del circuito de proteccion de llama,

seccion transversal de la celda (Figura 12).
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Advertencia: existe un alto voltaje peligroso en la bobina del encendido del
anodo (+260 VCC). No intente desconectar el cable de la bobina del
encendedor ni desmontar ninguno de los componentes de la celda de ionizacién
de llama sin desconectar la alimentacion y desconectar el cable de

alimentacion.

El conector esta interconectado con el electrometro-amplificador de la
tarjeta de la PC por un cable coaxial. Aunque el cable y los accesorios estan
destinados a un servicio coaxial, el cable se utiliza realmente como una

conexioén blindada de un solo conductor.

El anodo encendedor como nombre implica servir para dos funciones.
Cuando el relé K2 de la PCB pieza niumero B74671 es energizada, la bovina se
convierte en un elemento de calefaccion eléctrica que brilla en rojo y enciende
el combustible de hidrégeno. Cuando el relé K2 de la B71671 es des
energizada, la bovina es conectada a la terminal de DC +260 voltios de la
tarjeta de la PC de la potencia de la proteccion anodo-llama. En esta
configuracion es necesario establecer un diferente potencial entre la bovina

(anodo) y colector para promover ionizacion de la quema de hidrocarburos.

La bovina funciona como el anodo de alto voltaje en las tres posiciones de
rango del selector de encendido.

El termistor actia como el sensor en el circuito de proteccién de la llama.
La resistencia a temperatura ambiente esta en la region de 100 K onm. Cuando
la llama esta encendida la resistencia es reducida por un factor de 100. El
termistor es acoplado a un control de circuito semi-conductor sobre la tarjeta de
la PC de la fuerza poder de proteccién del anodo-llama, el cual sera descrito en

la siguiente seccion.
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La celda de electrodos de ambos anodo-encendido y termistor de
proteccion de llama son conectados al chasis electrénico por medio de un cable
conector.

La seccion del electrodo de la celda puede ser removida por inspeccion
por apagado del poder, desconectando el conector del electrodo y removiendo

los tornillos, los cuales retienen la junta del electrodo en el cuerpo del sensor.

o) Electrometro amplificador

El cable colector es acoplado directamente a una union coaxial localizada
en la tarjeta madre del electrometro amplificador de la computadora. La tarjeta
madre de la computadora personal esta localizada en la pared del panel
siguiente, pero fuera de la camara isotérmica (Figura 13) y consiste de un
electrometro amplificador y un amplificador operacional. Este circuito
convertidor de “alto aumento” de voltaje, teniendo una entrada de medicion de
billones de ohm. Este es sensible a la estatica y altamente susceptible a
contaminacion. Especial cuidado debe tenerse en manipulacion de esta tarjeta
de PC.

o Proveedor anodo de potencia:

Los componentes de la potencia de alto voltaje del anodo, son montados
en la tarjeta de circuito impresa de la fuerza poder del anodo. La regulacién de
alta tension se logra mediante el uso de diodos Zener conectados en serie. La
simplicidad de este disefio de circuitos puede ser atribuida a la extremadamente
baja demanda actual de circuito anodo. La salida de voltaje positiva es
nominalmente 125 voltios. La tolerancia de salida es +10 voltios desde 125

voltios especificados.
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o Protector de circuito de llama:

Un termistor controlado, circuito interruptor transistorizado es empleado
para operar un relé en el evento de una condiciéon de “llama apagada”. Una
vélvula solenoide de luz en panel indicador y combustible apagado es operada
por el relé como alarma personal que ha ocurrido una condicion de “llama

apagada’.

o Circuito de ignicién de llama:

La temperatura de la cAmara isotérmica conteniendo los componentes de
la muestra, esta regulada por un circuito de termistor dirigido. EIl termistor y
elemento de calentamiento electronico estan localizados en la camara y el
balance de los componentes de circuito es montado en la tarjeta de circuito
impresa de temperatura controlada. Un interruptor de limite de temperatura
protege la camara isotérmica en contra de la temperatura excesiva, el cual

puede ocurrir si falla el sistema de temperatura controlada.

3.1.2. Modelo 4060 analizador de acetaldehido, metanol y
benceno o GC PRO FID.

El analizador usa una columna de separacion de gas de interés, por
ejemplo, benceno, desde los otros hidrocarburos en la muestra de gas. Usando
un gas acarreador y una valvula de conmutacion del microprocesador
accionado, el gas eludido es analizado en el detector de ionizacion de llamay la

columna se lava de nuevo para aceptar la muestra fresca para el préximo ciclo.
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La salida eléctrica del amplificador electrométrico es directamente
proporcional a la cantidad presente de llama ionizable de hidrocarburos

presente sobre los rangos de interés (Figura 14).

3.1.2.1. Aplicaciones

o Monitoreo de concentracion de acetaldehidos, metanol y benceno, de gas
de diéxido de carbono para uso en la industria de bebidas.

o Monitoreo de contaminacion aromética en licuefaccion de aire y otros
procesos de produccién de gas.

o Certificacion de pureza de gas.

El analizador modelo 4060 es configurado con un sensor detector de
ionizacion de llama (por sus siglas en inglés FID) y columnas empaquetadas
cromatografia de gas que separa los hidrocarburos para andlisis individual de
benceno, acetaldehido y metanol en rango de 0 — 100 ppb (partes por billon)
para benceno, 0-1 ppm (partes por millén) acetaldehido, y 0-10 ppm (partes por
millén) metanol en diéxido de carbono. El limite detectable mas bajo (por sus
siglas en inglés LDL) para benceno es 2 ppb y LDL para acetaldehido es 10
ppb. Las concentraciones son analizadas separadamente y desplegadas en

una manera secuencial.
El detector de ionizacion de llama en esta unidad usa hidrégeno puro al
100 % como un combustible para la combustion. Aire libre de hidrocarburos es

requerido para combustion y debe ser conectado a 40 psig.

El analizador es equipado con funcién de calibracion automatica para

controlar la calibracion de gas (ajuste de gas) entregado al analizador. La
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calibracion de gas es presentada para el analizador a través de valvula

solenoide la cual es parte del bloque de auto calibracion.

.Para la calibracion de ajuste, use una mezcla preparada de 2 ppm
acetaldehido + 90 ppb benceno + 9 ppm metanol en didéxido de carbono. Este

debe estar disponible en el sistema a 20 psig.

3.1.2.2. Principio de operacion:

El analizador GC-PRO FID incorpora una interfaz HMI que utiliza una
pantalla LCD sensible al tacto con menus agrupados logisticamente, para un
acceso facil e intuitivo a todas las funciones. Las caracteristicas soportadas por

la interfaz HMI del sistema recién disefiada incluyen:

o La adquisicién de datos de sensores, el registro de datos y la supervision

de la salud del sistema se realizan a través de la pantalla tactil.

o Las actualizaciones de firmware de la PCB 89C5131 se pueden llevar a

cabo, a través de una interfaz USB 2.0 interna.

o (Firmware up-grade) para la placa controladora 9261 se puede llevar a

cabo, a través de la interfaz USB 2.0 utilizando la herramienta SAMBA.

o Las pruebas autonomas del PCB 89C5131 se pueden realizar a traves
de la conexion de hiper-terminal de depuracion (9600 Kbps) en el panel

posterior.

El funcionamiento del analizador, incluyendo las funciones de

configuracion, se realiza desde la pantalla tactil. La pantalla (HOME) es la
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pantalla principal y la pantalla (MENU) permite al usuario entrar en cualquier
fase de operacion, calibracion y configuracion simplemente tocando el boton

especifico en pantalla.

o Equipo:

Para operar el analizador (estdndar) se requeriran los siguientes gases y

herrajes de soporte:

o Combustible: se requerira un cilindro que contenga una
composicion de gas de hidrégeno, calidad cero, para suministrar el
combustible para el quemador de ionizacién de llama. El cilindro
debe estar equipado con un regulador de diafragma metalico libre

de aceite (doble etapa).

o Blanco de aire: se requiere un cilindro de aire comprimido, calidad
de gas cero, para mantener la atmosfera apropiada dentro de la
celda. El cilindro debe estar equipado con un regulador de
diafragma metalico de dos etapas sin aceite.

o Gas portador: se requiere un cilindro de gas nitrogeno, calidad de
gas cero, equipado con regulador de diafragma metélico de dos

etapas.

o Gas de medicion: se requerira un sistema de cilindro o de sistema
de permeacion, capaz de generar una concentracion conocida de
benceno y/u otros hidrocarburos aromaticos de interés, para

estandarizar el analizador.
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o Regulacion de presién de muestra: se debe instalar un regulador
de diafragma metalico, libre de aceite, en el punto de muestreo

cuando sea posible.

Precaucion: los gases utilizados deben ser de la calidad mas alta, ultra
cero, segun se muestra a continuacion, el incumplimiento de eso causara

contaminacion y falta de deteccion a la exactitud exigida.

Aire: use bomba de aire (agua) con THC menos de 0.1 ppm no use

bomba de aire (aceite) bajo ninguna circunstancia.

Combustible: gas hidrégeno, 100 % calidad cero con total de

hidrocarburos (THC) menos de 0.5 ppm.

Gas acarreador: gas de nitrégeno, ultra cero con total de hidrocarburos
(THC) menos de 0.05 ppm.

o Lista de verificacion preliminar de apagado

Realice las siguientes comprobaciones de la instalacion antes de

continuar con el procedimiento de puesta en marcha:

o Compruebe que la muestra y la instalacion de gas soporte estén
de acuerdo con las especificaciones requeridas en las secciones
de instalacion. Asegurese de que los gases de soporte son de la
composiciéon adecuada y estan conectados a los accesorios

correctos en la parte posterior del analizador.
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o Compruebe que la instalacion eléctrica cumpla con las
instrucciones contenidas en la seccidon de instalacion y en el

diagrama de entrada-salida.

o Retire la cubierta superior y compruebe que las placas de circuitos
impresos y los cables estén firmemente asentados en sus

respectivos zoécalos.

o) Confirme que las conexiones de la grabadora y la alarma estan

correctamente hechas.

° Encendido de la unidad

Antes de aplicar alimentacion al analizador por primera vez, realice las

siguientes comprobaciones:

o Asegurese de que la potencia adecuada 120/220 VAC 50/60 Hz
esté disponible.

o Conecte el cable de alimentacion de AC al panel trasero y luego
conecte el otro extremo a la red eléctrica. Tan pronto como se
establece la alimentacion, la unidad se encendera.

o Compruebe que los LED’s de alimentacion, CPU y COM se
iluminen y que la pantalla logo Teledyne aparezca en la pantalla.

o Momentaneamente, la pantalla de Teledyne sera reemplazada por
una segunda pantalla de estado que muestre el modelo, el nUmero
de serie, la version de (software) y otros parametros especificos
de su instrumento.

o Se necesita un tiempo de calentamiento de una hora para que los

calentadores internos alcancen la temperatura requerida y se
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estabilicen. La pantalla indicard una cuenta atrds a medida que

avanza el periodo de calentamiento.

o Durante el periodo de activacion se debe activar los gases de
soporte.
o Después del calentamiento, el sistema iniciara una rutina de

autodiagnostico y mostrara los resultados como "OK" o "Falla"
o) Una vez finalizada la prueba de autodiagndstico, el instrumento

intentara encender la llama.

o Activacion de los gases de soporte

Los controles de gas del instrumento estan situados en el panel frontal
adyacente a la pantalla tactil como se muestra en la figura 15, vista del panel
frontal del regulador y los gases. Asegurese de que los siguientes gases de

soporte estan disponibles en el analizador:

o Aire: (sin THC) para la combustion

o Gas portador: (generalmente nitrogeno).

o Combustible: 100 % hidrégeno

o Gas de calibracion: tipicamente 70-90 % del componente medido

en el intervalo de interés en un gas de fondo limpio.

Aire:
o Ajuste el regulador de la fuente de aire a 40 psig.
o Ajuste el regulador de aire del analizador hasta que el medidor de

presiéon de aire lea la presion de aire recomendada de 7.0 psig.
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Después que el aire fluye a través del sensor y el tiempo de calentamiento
ha sido completado, active los siguientes gases:

Gas portador:

Ajuste el regulador de la fuente de gas portador a 80 psig y ajuste el
regulador de muestra del analizador hasta que el mandmetro de muestra
muestre la presion de muestra recomendada de 7.0 psig.

Gas de medicion:
o Introduzca el gas de calibracion en el analizador. La conmutacion de gas

puede realizarse manualmente 0 manejarse, a través de las valvulas de

calibracion automaética (si se agrega la opcion).

o Observe que el medidor de flujo de la muestra del analizador lee de 0.3 a
1.0 SCFH.

Combustible

o Abra la valvula principal de la fuente de combustible y ajuste el regulador

de presion de combustible a 40 psig.
o Ajuste el regulador de combustible hasta que su mandmetro lea la

presion recomendada de 4.0 psig.

Nota: Ajuste los ajustes de combustible sélo cuando el LED rojo (luz de fallo de

llama) esta apagado.
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. Bomba de muestreo

Se proporciona una bomba de muestra incorporada para extraer el gas de
muestra del aire ambiente. El caudal de gas debe mantenerse entre 1000 y
1200 cc/minuto utilizando la valvula de control de flujo del panel frontal (en

sentido horario aumenta el caudal) figura 15.

o Ignicion de la llama

Después de que la cuenta regresiva de calentamiento en la pantalla llegue
a cero, abra la puerta de control de gas y observe que la lampara del calentador
de color &mbar esté parpadeando (indicando que el controlador de temperatura
estd manteniendo el punto de ajuste de temperatura) y la lampara roja de

encendido en el panel frontal (Figura 15).

3.1.3. Modelo 6200: Analizador H,S fluorescencia UV

El analizador modelo 6200T UV fluorescente para sulfuro de hidrogeno
juntos con el M501 convertidor térmico es un sofisticado sistema de andlisis
usado para medir el contenido total de azufre en una muestra de gas. El
convertidor térmico termalmente oxida algun contenido de sulfuros en la
muestra de gas a diéxido de azufre y dirige su salida trasera al modelo 6200T,
el cual es especificamente disefiado para medir precisamente la fluorescencia
ultravioleta de moléculas excitadas de SO,. Este modelo esta configurado con

un rango de analisis global de 0 — 1000 ppb de total de azufre, figura 9.

La pantalla tactil del modelo 6200T esta equipado con valvulas de auto
calibracion que permite el cambio de gases de calibracion y el tiempo para ser

controladas automaticamente.
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El modelo 6200T requiere una fuente de gas de ajuste que contenga 800
ppm de sulfuro de hidrégeno (por sus siglas en inglés H,S) en CO,. Gas cero
producido mediante el paso del gas de muestra, a través de lavadores internos.

El modelo 6200T requiere un instrumento fuente de aire a 40 psig.

3.2. Para alcanzar el objetivo numero dos: “Analizar los gases patrén
y de operacibn que se necesitan para calibracion vy

funcionamiento de los analizadores en linea”:

Se determin6 que la concentracion de los gases patrén para calibracion
de los analizadores requerida, tomando en cuenta las impurezas potenciales en
la fuente de la materia prima citadas en la tabla | y las directrices de la calidad
del CO, grado bebidas citadas en la tabla Ill son las descritas en la tabla IV.
En las figuras 16 a la 19 del anexo 1, se muestran los certificados de calidad de

las concentraciones de gases patron que fueron requeridas para el estudio.

Asi también el grado de calidad de los gases de operacion para el
funcionamiento de analizadores en linea, se determind de acuerdo a la
informacion traducida al espafiol del manual de los equipos y las
especificaciones de hojas técnicas de gases de alta pureza comercializados en
la region, los cuales son: aire grado cero, hidrégeno y nitrégeno UHP, segun
catalogo (PAGSA, 2016) anexo 1, de los cuales sus certificados de calidad se

muestran en las figuras 20 a la 22.
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3.3.

Para el logro del objetivo numero tres: “Estandarizar el
procedimiento de calibracién y operacion del proceso de
purificacién de dioxido de carbono utilizando la metodologia de
analizadores en linea”, se describen cada una de las
metodologias de analizadores en linea de acuerdo al manual de

uso de la manera siguiente:

Previo a la estandarizacion de los procedimientos de calibracion y

operacion de analizadores, se cumplieron con los pasos siguientes:

Con la planta funcionando, se encendi6 el vaporizador enviando diéxido
de carbono liquido al rack de analizadores a una presion de 15 psig, lo
cual se verifico en el panel de presion y flujo de entrada (Figura 23).

Se colocd en modo “by pass” la entrada de dioxido de carbono liquido a
rack de analizadores, al menos por 20 minutos para eliminar
contaminacion, a través de este venteo.

Se encendié el switch (ON).

Observacion importante es considerar, si la planta estuvo parada por un
largo tiempo (méas de una semana), se debe esperar el tiempo fijado por
el fabricante: 4 horas, para calentamiento de todos los equipos
especialmente el analizador 4020 (Total de hidrocarburos) antes de

encenderlo. Si es por pocas horas esperar al menos dos horas.

NOTA: Si la planta para por un par de horas, no deben cerrarse los gases de

operacion: hidrégeno, nitrdgeno y aire, si pasa mas de dos horas o hasta una

semana se cierran los gases en mencion para evitar su consumo, pero no se

apagan los analizadores y deben mantenerse energizados para no perder la

calibracion vigente.

50



o En el panel de presion y flujo de diéxido de carbono de ingreso a rack de
analizadores, véase figura 23, el regulador de presion debe estar en un
rango de 10 a 15 psi., el medidor de flujo “by pass flow” debe estar en 2
L/min.; el regulador de flujo de muestra debe estar en 3 psi. Y el medidor

de flujo “sample flow” debe estar en 1 L/min.

3.3.1. Analizador 4020: analizador de hidrocarburos totales
equivalentes a metano, para procedimiento de
calibracibn 'y operacion deben seguirse los

lineamientos siguientes

3.3.1.1. Calibracion

Gases utilizados en éste analizador:

o Gas patron (SPAN): metano en CO,, con una concentracion de 70-80
ppm. La presion de salida del cilindro debe ser 20 psig.

o Gas Zero: CO, grado UHP 99.999 %, la presion de salida del cilindro
debe ser 20 psig.

Para el detector FID:

o Gas combustible (FUEL): H, al 99.999 %, la presién de salida del cilindro
debe ser 40 psig.

o Gas comburente: Aire grado cero, la presion de salida del cilindro debe

ser 40 psig.

Informacién que debe tenerse a mano cuando se realice la calibracion:

51



Certificado del cilindro patron (SPAN) para verificar la concentracion.

NOTA: No olvidar abrir la valvula del span previo a hacer la calibracion.

Para dar inicio a la calibracion se deben verificar las siguientes presiones:

El aire (AIR) a la entrada del analizador debe ser 10 psig.

El combustible H, (FUEL) a la entrada del analizador debe ser de 5 psig.
La muestra (SAMPLE) que es el CO; liquido proveniente del proceso,
debe tener una presion de 6 psig a la entrada del analizador (Figura
24A).

Verificar y/o ajustar el flujo de la muestra mediante el “Sample Bypass”;

la lectura debe ser 1.0.

NOTA: Debe ventearse el gas patron (span) y aire de 10 a 20 minutos antes de

calibrar.

Ajustar el gas ZERO de la siguiente forma:

Seleccionar VALVE SELECTIONS (Figura 24B)
(ENTER)

V SETUP

ENTER

Con la flecha cambiar a USER SELECT (Figura 24C)
ENTER

Bajar con la flecha a VALVE y dar ENTER nuevamente
Elegir Always Zero V (Figura 24D)

ENTER

ESCAPE
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o Con las flechas buscar Zero (Figura 24E)

. (ENTER)

o Con las flechas buscar Zero Begin (Figura 24F)

. (ENTER)

o Dar (ENTER) nuevamente (en esta opcion es equivalente a YES)

o Esperar a que los numeros de la pantalla se estabilicen en un rango de
entre -2 a 2

Nota 1: mientras se espera a que estabilice el rango, en la pantalla aparecera

Delay y numeros variando, luego Settle y un porcentaje variando (Figura 24G).

Nota 2: una manera practica de darse cuenta cuando la calibracion esta lista es
gue en la pantalla de letras verdes aparece el rango de la siguiente forma: R2:
0-100 ppm

Ajustar del (SPAN) de la siguiente forma:

o Seleccionar (VALVE SELECTIONS)

. (ENTER)

. (V SETUP)

. (ENTER)

o Con la flecha cambiar a (USER SELECT)
. (ENTER)

o Bajar con la flecha a (VALVE) y dar (ENTER) nuevamente
o Elegir (ALWAYS SPANV) (Figura 24H).

. (ENTER)

. (ESCAPE)

o Con las flechas buscar (SPAN) (Figura 24l).

. (ENTER)
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o Con las flechas bajar a la concentracion

. (ENTER)

o La concentracion ya puede modificarse usando las flechas; debe
ajustarse el valor al indicado en el certificado o en el cilindro (Figura 24J).

. (ENTER)

o Buscar con las flechas a (SPAN BEGIN) (Figura 24K).

. (ENTER)
o Dar (ENTER) nuevamente (en esta opcién es equivalente a YES)
o Esperar a que los numeros de la pantalla se estabilicen en la

concentracion del patron; el dltimo digito puede ser diferente a la del

patrén.

o Nota 1: mientras se espera a que estabilice el rango, en la pantalla
aparecera (DELAY) y nimeros variando, luego (SETTLE) y un porcentaje

variando (Figura 24L).

o Nota 2: una manera practica de darse cuenta cuando la calibracién esta
lista es que en la pantalla de letras verdes aparece el rango de la

siguiente forma: R2: 0-100 ppm.

Una vez que se calibran (ZERO) y (SPAN) se debe ingresar con las flechas en
(VALVE SELECTION):

. (ENTER)

. (V SETUP)

. (ENTER)

o Buscar (DEFAULT) con las flechas
. (ENTER)
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Después de todo el proceso, se debe volver a la pantalla inicial.

Dar (ESCAPE).
Cerrar la valvula del gas (SPAN) y gas (ZERO).

Anotar la calibracién realizada en el registro respectivo.

3.3.1.2. Procedimiento de operacion:

Lista de comprobacion preliminar en modo de apagado, se deben hacer

las siguientes comprobaciones de la instalacion antes de seguir adelante en el

procedimiento de encendido.

Comprobar que las instalaciones de muestra y gases de operacion estén
de acuerdo con las especificaciones dadas en la seccion de instalacion y
aplicacion del manual. Asegurarse que los gases de operacion estén en
las composiciones apropiadas y estén conectados correctamente en la
parte trasera del analizador.

Revisar que las instalaciones eléctricas estén conforme a las
instrucciones contenidas en la seccidn de instalacién y en el diagrama de
entrada y salida.

Abrir la puerta y revisar que las placas de circuito estén impresas y los
cables estén firmemente fijados en sus enchufes respectivos.

Confirmar que las conexiones de registro y alarma estén propiamente

hechas.

Poniendo el sistema en operacion:

Presionar el interruptor de encendido en la posicién ON.
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o Dejar al menos 2 horas de calentamiento (calentar el sensor y el sistema
de muestreo) después de hacer el ajuste de aire que se describe a
continuacion. El tiempo de calentamiento ya esta fijado en el software de
fabrica.

IMPORTANTE: No intente encender la llama durante la cuenta regresiva del

calentamiento (al menos 2 horas). Puede ocurrir condensacion.

Activando los gases de operacion:

AIRE (analitico grado cero)

o Fijar el regulador del cilindro de aire a 40-50 psig.
o Ajustar el instrumento de regulador de aire, hasta que la lectura del
medidor de presion aire sea la presion de aire recomendada.

Después que el aire esté fluyendo a través del sensor y el tiempo de

calentamiento se ha completado, activar los siguientes gases:

Gas patrén de CO, grado investigacion (sample gas o CO, Grade Research):
Fijar el regulador del cilindro de muestra de gas entre 20 a 30 psig. y ajustar el
instrumento regulador de muestra de gas hasta que la lectura del medidor de
presion sea la presién de muestra recomendada.

Gas patron de metano (span gas)

o Alimentar el gas patrén al analizador. Este instrumento tiene una
caracteristica valvula de seleccion automatica para direccionamiento de
la muestra o gas de calibracién al analizador.

o Fijar el regulador del gas patrén entre 20 a 30 psig. o igualar la presion

de la muestra.
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o Observar que la lectura de la presion del medidor de la muestra, aun sea
la presién recomendada y que el flujometro de bypass lea de 0.5 a 1.0
SCFH (standard cubic feet per hour).

Combustible (fuel o hidrégeno UHP)

o Abrir la valvula principal del cilindro vy fijar la presion del regulador del
cilindro de combustible a 40 psig.

o Para evitar los golpes de ariete al instrumento del regulador del
combustible, abra lentamente la valvula secundaria hasta que esté

completamente abierta.

NOTA: ajustar el combustible solo cuando la LED roja (fallo de luz de llama)

esta apagada.

Encendido de la llama

o Observar que después que la cuenta atras del temporizador del
calentamiento llegue a cero (temporizador para precalentar el sensor), la
luz &mbar del calentador parpadea (lo que indica que el controlador de
temperatura esta manteniéndose en la temperatura fijada) y la lampara
roja de fallo de llama roja esta encendida.

o El modelo 4020 automaticamente intentara una secuencia de encendido
de llama seguidamente del periodo de calentamiento, el cual fue pre
fijado en la fabrica. Si el proceso de encendido falla, el instrumento
intentara encender la llama una segunda vez. Si la falla continta
después de cinco intentos, un mensaje de fallo de llama aparecera en el

monitor.
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3.3.2. Analizador 4060: Analizador de benceno, acetaldehido

y metanol

3.3.2.1. Calibracion

Gases utilizados en éste analizador:

o Gas patron (SPAN): 1 a 3 ppm de acetaldehido, 1 a 8 ppm de metanol y
80 a 90 ppb de benceno en N,. La presion de salida del cilindro debe ser
30 psig.

o Gas acarreador: N, al 99.999 %. La presion de salida del cilindro debe
ser de 80 psig.

Para el detector FID:

o Gas combustible (FUEL): H al 99.999 %, la presion de salida del cilindro
debe ser 30 psig.
o Gas comburente: aire grado cero, la presion de salida del cilindro debe

ser 30 psig.
Informacién que debe tenerse a mano cuando se realice la calibracion:
tener a la vista el certificado del cilindro patron (SPAN) para verificar la

concentracion.

Nota: este analizador no es sensible al flujo pero si a la presion. No olvidar abrir

la valvula del span previo a hacer la calibracion.

Para dar inicio a la calibracion, se deben verificar las siguientes presiones:
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o Que el flujbmetro marque entre 1.0 - 1.5

o Revisar las presiones de entrada al detector:
o Para el gas acarreador (N,), debe estar a 7.5 - 9 psig.
o Para el gas combustible (H), debe estar a 6 psig.

o Para el aire, debe estar a 7 psig. (Figura 25A).
o Ir a la pantalla principal, (Figura 25B).
. (MENU) figura 25C.

Para abrir la valvula SPAN:

o (SETTINGS) figura 25D.

. (CHANGE STREAM) figura 25E.

o (SELECT VALVE) (presionar la flecha hasta encontrar SPAN) figuras 25F
y 25G.

. (UPDATED) figura 25H.

o Presionar (OK) figura 25I.

Para ajustar la concentracién del SPAN:

. (CALIBRATION) figura 25J.
o (SPAN) figura 25K.

o Escoger en el grupo de 0 a 4 los parametros que se van a calibrar
(Figura 25L).
o Ajustar la concentracion del (SPAN) (no olvide guardar los cambios que

haga en la concentracién) figura 25LI.
. (ENTER) figura 25M.
o (OK) figura 25N.
. (Yes) Yes/No: No (Figura 25N). Yes (Figura 250).
o (OK) figura 25P
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. (SPAN BEGIN) figura 25Q.

o (OK) figura 25R.

o Calibrdndose aparece intermitente el SPAN), figura 25S.
o Calibrado (desaparece el SPAN) figura 25T.

Para modificar tiempos Timing (Figuras 25U y 25V):

o (PARAMETERS) figura 25W.

o Editar cada uno de los compuestos:

S00: acetaldehido (Figura 25X):

o Posicionarse en los campos para modificar tiempo de inicio (BEGIN) y
tiempo final (end) y dar (OK). Y luego (ENTER) figura 25Y.

o Hacer el mismo procedimiento con S01: metanol (Figuras 25Z y 25AA).

S02: Benceno (Figuras 25AB y 25AC):

Luego de calibracion regresar al (MENU) figura 25C.

Para abrir la valvula (ANALYZE):

o (SETTINGS) figura 25D.
o (CHANGE STREAM) figura 25E.

o (SELECT VALVE), presionar la flecha hasta encontrar (ANALYZE) figura

25F.
o (UPDATED) figura 25H.
o Presionar (OK) figura 25lI.
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. Cerrar la valvula del gas SPAN.

. Hacer la anotacion de la calibracion realizada.

Notas Importantes:

o OVERLAY: es importante para verificar que el equipo esta estable. Su
funcién es mostrar graficamente las ultimas cinco corridas de muestra
gue han pasado por el equipo. Cada vez que se presiona la tecla

OVERLAY se grafica una nueva corrida.

Se tienen tres cuadrantes en la gréfica:

o) SO0 corresponde al pico del acetaldehido.
o) S01 corresponde al pico del metanol (no se mide por la fuente)
o S02 corresponde al pico del benceno
o Temperatura: el equipo ya tiene fijada las temperaturas. Estas no deben

cambiarse, porque el equipo es sensible. Si la temperatura es mas alta
de la fijada el grafico se mueve hacia adelante y si la temperatura es mas

baja el grafico se mueve hacia atras.

o Si se presenta mucho ruido en el cromatograma, se debe dejar el gas
acarreador (N2) corriendo hasta lograr que desaparezca. Para verificar

éste punto se debe volver al grafico presionando OVERLAY.

3.3.2.2. Procedimiento de operacion:

Basicamente del numeral 3.3.2.1. Toda la seccion “Para dar inicio a la
calibracion” y posteriormente toda la secciéon “Para abrir la valvula (ANALYZE)”
son los pasos que se refieren a la operacion del analizador 4060.
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3.3.3. Analizador 6200T: analizador de azufre total

3.3.3.1. Calibracion

Gases utilizados en éste analizador:

Gas patron (SPAN): H,S, con una concentracién de 800 ppb. La presion

de salida del cilindro debe ser 20 psig.

Gas Zero: aire que se encuentra en la camara trasera del analizador, que

es tomado de la atmosfera.

Informacién que debe tenerse a mano cuando se realice la calibracion:

Tener a la vista el certificado del cilindro patron (SPAN) para verificar la

concentracion.

No olvidar que la valvula del gas que se va a calibrar, debe estar abierta.

La calibracion consta de los siguientes pasos

Calibracion de cero:

Presionar (CALZ) figura 26A.

Presionar (LOW) figura 26B,

(ENTER) figura 26C.

Esperar a que estabilice (STB debe ser igual o cercano a cero)
(ZERO) figura 26D.

(ENTER) figura 26E.

(EXIT) figura 26F.
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Para calibrar gas SPAN

. (CALS) figura 26G.

o (LOW) figura 26H.

o (ENTER) figura 26l.

o Esperar a que estabilice (STB debe ser igual o cercano a cero) figura
26J.

o (ENTER) figura 26K.

o (EXIT) figura 26L.

. Cerrar la valvula del gas SPAN.

Hacer anotacion de la calibracion realizada.

Notas importantes: si fuera necesario cambiar la concentracién del SPAN,
puede hacerse pulsado la tecla CONC y utilizando las teclas que se despliegan
en esa pantalla.Para ello se contara con una lista de cotejo, para evaluar si se

cumplen aspectos como:

e Correcto procedimiento de encendido/apagado de analizadores en linea.

e Correcto procedimiento de calibracién de analizadores en linea.

e Correcto procedimiento de generacion de graficas de medicion de
impurezas en proceso de dioxido de carbono, a partir de analizadores en

linea.

3.3.3.2. Procedimiento de operacion

El analizador 6200T (analizador de azufre total), en su panel frontal no
tiene reguladores de presion ni medidores de flujo, trabaja bajo las mismas

condiciones fijadas de los analizadores 4020 y 4060.
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Debe estar siempre en modo “Sample”.

3.4. Para el logro del objetivo numero cuatro: “Aplicar la metodologia
de analizadores en linea en el proceso de purificacion de dioxido

de carbono”, se procedié de la manera siguiente:

Se realiz6 entrenamiento tedrico-practico del personal del area de calidad
responsable de los equipos, socializando los procedimientos como parte tedrica
y realizando las actividades de operacion y calibracion in situ como parte
practica. Se registré la participacion del personal por medio de un listado de

asistencia que se adjunta en la figura 27.

3.4.1. Aplicacién de metodologia de calibracion y operacion
de analizador 4020 total de hidrocarburos:

o Se conectd en linea los analizadores 20 minutos en modo bypass para
ventear.
o Se encendi6 el equipo, se abrié valvula de entrada de diéxido de carbono

del proceso (SAMPLE GAS) y se verifico que el regulador y medidor de
desviacién de flujo “bypass flow” y flujo de muestra “sample flow”

estuvieran marcando entre 10 y 15 psiy 2 L/m y 3 psi y 1.0 L/min

respectivamente.
o No se abrié hasta el momento ningan gas de operacién, ni patrones.
o Luego de los veinte minutos, se inicio el proceso en el analizador 4020.

Se fueron abriendo las valvulas de los siguientes gases:
o Gases de operacion: aire analitico grado cero y gas combustible:

hidrogeno (H) se abrio regulador a 40 psig.
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Cuatro horas después del calentamiento del analizador, tiempo
fijado de fédbrica para que no haya condensacion que dafie el
mismo internamente, se abren los gases patron o “span gas”:
o Gas de muestra o “zero gas”. dioxido de carbono grado
“Investigacion” a 30 psig.
o Gas patron o “Span gas”: se abrio regulador de metano a 30 psig.
o Automaticamente se inicio, sin embargo, al principio dio el error FLAME
FAILURE, CHECK AIR & FUEL, que indicaba que no habia suficiente
flujo de aire y combustible, se revis6 el marcaje de reguladores de
presiéon de dichos gases y estaba a 15 psig. debajo de la presion
requerida, por lo que se aumenté a 40 psig.
o Quince minutos después se finalizé la calibracion del cero, numeral
3.3.1.1. (Figuras 24B a 24F) y veinte minutos después la calibracién con

gas patron (Figuras 24G a 24L).

3.4.2. Aplicacion de la metodologia de calibracién vy
operacion de analizador 6200T total de azufre como

sulfuro de hidrogeno:

La calibracion se realiz6 de acuerdo a los pasos del numeral 3.3.3.1
(Figuras 26A a 26L).

3.4.3. Aplicacion de la metodologia de calibracién vy
operacion de analizador 4060 determinacién de
acetaldehidos (ACA), metanol (MeOH) y benceno (BZN):

o Se revisaron los parametros del eje de la gréfica (Figuras 28A 'y 28B):
Y — Low 0 estabay se
Y — High 400,000 vario a —>
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Y — High 200,000 vario a

o Y Se modificaron los limites varias veces, hasta que la curva se aprecia

Y —Low 80,000 } estaba y se
en su maxima expresion (Figuras 28C y 28D):

Y — Low: -50,000
Y — High: 200,000
o Se revisaron los limites de los pares termoeléctricos y estaban de la

siguiente forma:

Set  High Limit
Sample 100°  110°
Sensor 50° 65°
Column 75°  101°

o Los tiempos de resolucion de picos estaban asi (Figura 28E):

Timing Begin Time End Time

S00 (ACA) 5:40 8:20

S01 (MeOH) 9:00 12:00

S02 (BZN) 5:20 8:30

o Modifiqué la temperatura de “Sample” disminuyendo en 5°C y aumenté

en 5°C la temperatura de “Column”. Al modifica valor de temperatura en
“Sample”, variara tiempo de resolucién de picos de S00 y S01 y cuando

se modifica valor de temperatura en “Column” afecta pico de S02,
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benceno. Esto se hace para que los picos salgan mas a la izquierda
(aumento de temperatura) o si se requiere de lado contrario, disminuir la
temperatura en 5°C si es que no salen bien centrados dentro de las

lineas verticales de la grafica.

Set High Limit
Sample 100° —116°>—> se modificé a 95°C

Sensor 50° 65°
Column ——#5>——>101° se modificé a 80°C
o Quedando de la siguiente forma:

Set  High Limit
Sample 95° 110°
Sensor 50° 65°
Column 80° 101°

o Luego se esperd aproximadamente dos horas debido a que los tiempos
de resolucion de los picos SO0 y SO01 salen en el Forward
aproximadamente en los primeros quince minutos; posteriormente a los
guince minutos la valvula cambia a Back Ward y sale el pico de S02.
Para observarse cambios en los tiempos de resolucion, se debe esperar
por lo menos dos ciclos (ciclo= 48 minutos) que son aproximadamente
las dos horas.

o Las graficas obtenidas se describen en las figuras 28F y 28G.

o Posteriormente hubo necesidad de centrar los picos S00 (ACA) y S02
(BZN) por lo cual aumenté la nuevamente la temperatura del “Sample” en

5°C y no varié temperatura de “Column”.
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Set  High Limit
Sample  100° 110°
Sensor 50° 65°
Column 80° 101°

o Se esperd6 dos ciclos mas (dos horas) y se dejé corriendo el patron.
o Al revisar el cromatograma el pico de S02 "no se observa centrado, por lo

cual se aumento la temperatura de “Column” en 5°C nuevamente:

Set  High Limit
Sample 100° 110°

Sensor 50° 65°
Column —86°*—> 101° 85°C
) Quedando asi:

Set  High Limit
Sample 100° 110°
Sensor 50° 65°
Column 85° 101°

o Se comprobd que se acciond el ENTER al cambiar la temperatura de

“Column” y se asegur6 que la valvula estuviera en modo SPAN y no en

ANALYZE.
o Se vario el Timing asi:
Begin Time End Time
S00 (ACA) 540 ——> 8:20 8:45
S01 (MeOH) —9:00>  9:15 -12:00> 13:45
S02 (BZN) 5:20 8:30 NO VARIAR

68



o Se esperd dos horas para observar cambios y los cromatogramas
obtenidos fueron las figuras 28H y 28lI.
o Se esperd dos horas mas para observar cambios en las graficas, sobre

todo picos centrados y las figuras 28J y 28K fueron las obtenidas.

Al no estar centrados los picos de S01 y S02 y estar de la forma siguiente:

Timing Begin Time End Time

S00 (ACA) 5:40 8:45

S01 (MeOH) 9:15 13:45

S02 (BZN) 5:20 8:30

o Se modificé los tiempos de inicio y finalizacion de las curvas de la

siguiente forma:

Timing Begin Time End Time
S00 (ACA) 5:40 8:45 Se queda igual
S01 (MeOH) 9:15—>850 1345 > 12:00
S02 (BZN) —520 > 2:10 ~—830 > 6:00
o Se esperd dos horas mas para observar cambios en las graficas y las

figuras 28L y 28M fueron las obtenidas. Al modificar los tiempos de inicio
y finalizacion de las curvas de cada uno de los compuestos, son
independientes entre si y lo que importa es que la curva esté dentro de
las lineas verticales pero antes de que empiece a subir (curva), no

necesariamente a la misma distancia de los extremos hacia en medio.

El analizador 4060 quedo calibrado y en operacion.
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Se complementd el entrenamiento, socializando con el personal, el
procedimiento “Verificacion de condiciones de operacion y calibracion de

analizadores” que se adjunta en el anexo 2.

3.5. Evaluacion de los beneficios de la implementacion de monitoreo
en linea en proceso de purificacion de didoxido de carbono, se hizo

através de la siguiente propuesta de la investigacion:

3.6. Propuesta de monitoreo en linea del proceso de purificacion de

dioxido de carbono

Se evaluo la propuesta de la implementacién del monitoreo en linea en el
proceso de purificacion de didxido de carbono, por medio del instrumento “Lista
de verificacion de revision de gases de operacion, gases patron y calibracion”
de los diferentes analizadores (Tabla V), formato que fue llenado por el personal
responsable mensualmente de junio a septiembre de 2016.

Por medio de los registros generados (Tabla VI a IX) vy el visto bueno del

jefe del proceso encargado, se confirmé que el entrenamiento proporcionado
fue asimilado en alto porcentaje al realizarlo acertadamente.
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4.  DISCUSION DE RESULTADOS

La identificacion de sustancias indeseables que se encuentran presentes
en el proceso de purificacion de didxido de carbono, de acuerdo al objetivo 1,
se realiz6 describiendo los principios de funcionamiento de analizadores en
linea modelos 4020 medicién de concentracién en ppm de metano y 4060
medicion de concentracion en ppm de acetaldehido, ppm de metanol y ppb de

benceno.

Al analizar los gases patrén y de operacion necesarios para la calibracion
y funcionamiento de los analizadores en linea, segun objetivo 2, en primer lugar
se consulté informacion de las primeras fases de la elaboracion de este estudio,
en PAGSA, segun (G. Fuentes, entrevista personal el 15 de marzo de 2016),
se usan analizadores tipo Teledyne para determinar trazas de oxigeno,
nitrogeno y argdbn en un gas cero o atmoésfera de un gas en el cual no

reaccione por ejemplo, en un balance de nitrégeno UHP.

Para la estandarizacion del procedimiento de calibracion y operacion del
proceso de purificacion de diéxido de carbono utilizando la metodologia de
analizadores en linea, de acuerdo al objetivo 3, basandome en la bibliografia
TAIl (2015), fue necesario la traduccién de los procedimientos de operaciéon y

calibracion de cada uno de los analizadores en linea 4020, 4060 y 6200T.

La aplicacion de la metodologia de calibracibn y operacion de
analizadores en linea en el proceso de purificacién de diéxido de carbono,
segun objetivo 4, se hizo mediante el entrenamiento tedrico-practico del

personal, quien a futuro tendréa la responsabilidad del equipo, por ello se realizo
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la parte operacion y posterior calibracion cada uno. También se elaboré un
registro de asistencia (Figura 27) y se les proporciond el instructivo para
consulta y guia al momento que se les requiriera ponerlo en operacion o

calibracion.

La evaluacion de la propuesta de la implementacién de monitoreo en linea
en el proceso de purificacién de diéxido de carbono de acuerdo al objetivo 5, se
realizd mediante lograr el funcionamiento de los analizadores en linea

posteriormente al entrenamiento tedrico practico del personal responsable.

4.1. Analisis interno

Para la identificacion de las concentraciones, durante la instalacion de los
analizadores y apertura de valvulas de gases de operacidon se dafid la valvula
solenoide de entrada del gas acarreador o nitrégeno al analizador 4060 GC Pro,
por lo cual en ese momento no fue posible completar instalacion, ese analizador
fue enviado al fabricante y devuelto con las recomendaciones (anexo 3) de
seguir paso a paso la instalacion de acuerdo al manual, sobre todo, la abertura
de gases de operacion de cilindro a analizador, gradualmente para evitar dafios
a valvulas, uso de dos cilindros del mismo gas con conexion de (by pass) para
evitar en el cambio de cilindro por agotamiento del que esta en uso, se extinga
la llama pause el funcionamiento del analizador. Recomendacion del
fabricante fue también que los analitos acetaldehidos, benceno y metanol
podian estar contenidos en un mismo patron de calibracién y no por separado
como inicialmente fueron fabricados lo cual evitara mala calibracion accidental
por confusion de los analitos, lo cual se verifica en la comunicacién via correo
con el técnico de TAI Angel Alegria, 16/11/2015 (Anexo 4), debido que al tener
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por aparte acetaldehido-benceno y metanol solo se lograba la calibracion de
acetaldehido, pero no de benceno .

Se determinaron las concentraciones de los analitos de cada gas patron
tomando en cuenta la informacion de la tabla I, o fuentes comunes de donde se
obtiene el diéxido de carbono, sobre todo, porque describe los analitos de
acuerdo a la fuente de obtencidén, que para este estudio es la fermentacion
anaerobica y la tabla Ill que proporciona las directrices de calidad para el CO;,
grado bebidas, que son los lineamientos que los clientes requieren a la empresa
en cuanto a calidad e inocuidad del producto. Por lo que la tabla IV recoge las
concentraciones idéneas de cada patron certificadas por el proveedor, para
metano 78.5 ppm, acetaldehidos 2 ppm, benceno 85 ppb, metanol 5 ppm y
sulfuro de hidrégeno 774 ppm.

Se describieron inicialmente los parametros requeridos de presion y flujo
de muestra de dioxido de carbono que alimenta los analizadores, asi como el

excedente del mismo flujo que sale del rack como se indica en la figura 23.

Luego se describieron a detalle los pasos necesarios para lograr la
calibracion de cada uno de los analizadores con las concentraciones de los
gases de calibracion requeridas (Figuras 16 al 19) y grado de calidad de gases
de operacion para cada uno de los analizadores (Figuras 20 al 22). Por cada
analizador, se describi6 también el procedimiento de operacién para
estandarizarlo, se cred el documento con los procedimientos estandarizados
gue posteriormente se socializaria con el personal responsable de la

manipulacion de los equipos.

Este nuevo monitoreo difiere de la metodologia anterior de determinacion

de sustancias indeseables, porque inmediatamente se observa el rastreo de
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dichas sustancias a través de pantallas y en tiempo real, en comparacién con la
metodologia antigua que se realizaba a una muestra aleatoria al finalizar el lote
de produccidn, veinticuatro horas después.

El personal logré operar los analizadores y posteriormente calibrarlos
durante los meses de agosto a septiembre 2016, verificandose a través del uso
del formato (Tabla V) o lista de cotejo “Lista de verificacion de presiones de

gases de operacion antes y después de calibrar”.

4.2. Anélisis externo

En la identificacion de sustancias indeseables, el analizador modelo 4020,
total de hidrocarburos de acuerdo a TAI (2015):

...utiliza en primer lugar una mezcla de gases como combustible, “cien por ciento

hidrogeno y aire libre de hidrocarburos, la combustion en ambos genera iones

que hacen el papel de conductores eléctricos”, entre dos electrodos, que

permiten tener una sefial amplificada de la cantidad de llama ionizable de

hidrocarburos en un rango entre 0 a 60,000 ppm como metano en una atmésfera

de diéxido de carbono como gas de muestra (TAI 2015, p.5).

El analizador 4060 a través de un detector de ionizacién de llama (FID) y
columnas empaquetadas de cromatografia gaseosa de acuerdo a TAI (2015,
p.3) “separa los hidrocarburos para analisis individual de benceno, acetaldehido
y metanol en rango de 0-100 ppb para benceno, de 0 — 1 ppm para

acetaldehido y de 0-10 ppm de metanol en una atmdsfera de nitrégeno”.

Para la determinacion de la presencia de total de azufre como sulfuro de
hidrégeno (H.S), se describidé el principio de funcionamiento del modelo de
analizador 6200T UV fluorescente, el cual en conjunto con el M501 convertidor
térmico “oxida térmicamente cualquier contenido de sulfuros en la muestra de

gas a didéxido de azufre (SO,) que dirige su salida al 6200T y este mide la

74



fluorescencia ultravioleta de moléculas excitadas de SO, en un rango de 0-1000
ppb” (TAI, 2015 p.19).

El uso de estos analizadores responde a la necesidad de determinar
impurezas en pequefas concentraciones y tal como lo cita (G. Fuentes,
entrevista personal, 15 de marzo de 2016), “el uso de analizadores Teledyne
son mas exactos para monitorear pequefias concentraciones tipo trazas en ppm

en ciertos procesos de obtencion de gases por ejemplo”.

La importancia del uso de estos detectores para la medicion en tiempo
real, funcionan mediante dos tipos de detectores: detector de conductividad
térmica (TCD por sus siglas en inglés) y detector de ionizacion de llama (FID

por sus siglas en inglés).

El primer detector funciona, segun Agilent Technologies (2000):
...separando la corriente del gas portador, pasandola por un par de filamentos, la
muestra que pasa por un filamento diluye el gas portador, este filamento se
calienta, cambiando su resistencia en comparacion con el filamento de referencia
y responde a todos los compuestos con una conductividad térmica diferente de la

del gas portador o sea la lectura.

El segundo detector de acuerdo a Agilent Technologies (2000) “es
probablemente el mas popular”. De acuerdo a Teledyne Analytical Instruments
(2015) “la combustion de la muestra en una llama de hidrégeno y aire produce
iones que se recogen y se convierten en una corriente. El FID es mas sensible
que el TCD”. p. 15

Se determin6 en el analisis de gases patrén y de operacion, que los
modelos de analizadores 4020 y 6200T requieren patrones de calibracion en el

cual los analitos se encuentren en balance con diéxido de carbono por ser éste

75



el producto al que se requiere medir las impurezas, no asi para el modelo 4060
que requiere los analitos en un balance con nitr6geno, puesto que en una
atmosfera de dioxido de carbono los analitos tienden a reaccionar de acuerdo a
recomendacion del fabricante. En la tabla IV se describen las concentraciones
de los gases patrén y en las figuras 16 a la 19, los certificados de calidad de
dichos gases utilizados.

También se tomdé en cuenta segun TAIl (2015), que el principio de
operacion consiste en que “la muestra de gas es mezclada con un combustible
(normalmente una composicion de hidrogeno y nitrégeno) y una atmésfera de
aire ardiendo” (p.2). Por lo que los gases de operacion que cumplian con
especificaciones del fabricante de ultra alta pureza (UHP por sus siglas en
inglés), fueron los gases como aire zero grado analitico, hidrégeno y nitrégeno
UHP del catalogo PAGSA, 2016 (p. 8, 39 y 52), segun lo muestra los apéndices
1 al 3, por lo que los certificados de calidad correspondientes a estos gases de
operacion de los analizadores, se muestran en ese mismo orden en las figuras
20 ala 22.

La estandarizacion de los procedimientos de calibracién y operacion de los
analizadores en linea dio paso a contar con el instructivo “Verificacion de
condiciones de operacion y calibracion de analizadores 4020, 4060 y 6200T”
(anexo 2) que electrénica y fisicamente el personal responsable tendra acceso;
esto por su parte facilita que cualquier persona con las competencias y
entrenamiento adecuado, pueda realizar los procedimientos de operacion y

calibracion.

En la aplicacion de la metodologia de calibracion y operacion de
analizadores en linea por medio del entrenamiento tedrico-practico del personal

responsable, se generaron las figuras 23, 24(A a L), 25(A a AC) y 26(A a L),
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material que apoyara futuras calibraciones por ejemplo a las persona
responsable de realizarlas, no digamos de la puesta en operacion de los

mismos, luego de un paro de produccion.

Los registros generados por medio de las listas de cotejo, fueron
codificadas internamente por la empresa como MXR022 (Tablas VI a IX), dichos
registros evidencian la puesta en marcha de este nuevo monitoreo en las
auditorias de los clientes, sobre todo, el cliente de fuerte demanda que solicitd
la implementacion de esta nueva metodologia. Esta metodologia implementada
servira de base al momento que la empresa agregue en el futuro, el monitoreo
de otras impurezas por medio de analizadores en linea, puesto que ya se tiene

todo un el sistema montado.
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CONCLUSIONES

Se identificaron las sustancias indeseables describiendo los principios de
funcionamiento de analizadores en linea, modelos 4020, 4060 y 6200T,
los dos primeros, a través de una sefial amplificada de llama ionizable de
hidrocarburos y el tercero midiendo el sulfuro de hidrégeno por oxidacion
térmica, mediante la fluorescencia ultravioleta de dioxido de azufre (SO,)

presente.

Se analiz6 y determind que la concentracion de los gases patron para
calibracion de analizadores en linea, debe ser en base a los analitos
presentes en la materia prima y el grado de calidad del producto final de
acuerdo a norma internacional consultada; y los gases de operacion de
acuerdo a las indicaciones del manual de equipo y especificaciones

técnicas de los gases ultra puros comercializados en la region.

Se estandarizé la metodologia de calibracién y operacion, mediante la
descripcion de los procedimientos de encendido, calibracion y puesta en
operacion, de forma clara y sencilla para facilitar la manipulacién del

personal responsable de los equipos.

Se aplico la metodologia de calibracion y operacion de los analizadores en
linea, mediante el entrenamiento teodrico-practico del personal de calidad

responsable de los equipos.

La evaluacion de la propuesta se realizd, mediante la puesta en marcha

exitosa de este nuevo monitoreo, que se evidencia con los registros
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“Listado de verificacion de condiciones antes y después de calibracion y
operacion” de analizadores en linea, de los meses de agosto a septiembre
del 2016.

La presente investigacion da respuesta a la problemética de la falta de
metodologia de monitoreo en linea de sustancias indeseables, al plasmar
sistematicamente los procedimientos utilizados para: la identificacion de
dichas sustancias, analisis de concentraciones de patrones y gases de
operacion para calibracion 'y funcionamiento de analizadores,
estandarizacion de procedimientos de calibracion y operacion, puesta en
marcha de calibracion y operacién de los equipos; y la evaluacion de

beneficios obtenidos mediante de la implementacion.

80



RECOMENDACIONES

De seguir con la identificacion de sustancias indeseables en el proceso de
purificacion de dioxido de carbono, por medio de los analizadores en
linea 4020, 4060 y 6200T, revisar regularmente actualizaciones de estos
modelos para contar con la tecnologia que haga rapido y versatil el

monitoreo.

En el andlisis de las concentraciones idoneas de gases patrén de
calibracion y gases de operacion, debe revisarse peribdicamente si
investigaciones recientes, indican presencia de otras sustancias no
deseables en el di6xido de carbono que mediante el principio de operacion
de los analizadores puedan ser monitoreadas contando con los patrones

de adecuados.

Teniendo estandarizados los procedimientos de operaciéon y calibracion,
revisar periddicamente los instructivos y verificar que correspondan a las
actividades realizadas por el personal; asi también establecer un
procedimiento paralelo que en caso, que las alarmas en la pantalla del
equipo de cémputo indique lecturas de sustancias indeseables en el
diéxido de carbono liquido cercanas a los limites maximos, se redireccione

éste a un tanque especifico para producto fuera de especificacion.
De seguir con la aplicacién de la actual metodologia de calibracién y

operacion de los analizadores, retroalimentar capacitando regularmente al

personal responsable de los equipos.
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Actualizar cuando se requiera lista de cotejo de verificacion de condiciones
antes y después de calibracién y operacién, sobre todo, si se realizan
modificaciones en la linea de produccién donde se realiza el monitoreo a
través de los analizadores en linea, para asegurar el buen desempefio y la
eficacia del sistema de gestion ISO 9001:2015, a través del seguimiento y
medicion de los cambios realizados y luego de realizar el andlisis de
peligros HACCP (por sus siglas en inglés), en cumplimiento con la norma

ISO 22000:2005 también certificada en la empresa.
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Especificaciones del producto: aire grado zero

[Frud e Wl Nire dz Qiidinsh, 5.0

EMPRESA CERTIFICADA IS0 9001:2008
Certificado: CH 1211178

Productas del Alre s an Active Member Since 1336
Liaison Officer i Guatemala: Sergio Molina

B

o5
re

Version 04-2016-AGE, de fecha 1 de enero de 2016

ESPECIFICACIONES DE PRODUCTO

TDS TECHNICAL DATA SHEET
Aire grado zero

Identificacion de la Empresa

Nombre de la empresa:
Direccién de la empresa:
Teléfono y Fax

Teléfono de Emergencia:
Pégina Web:

Productos del Aire, S. A. — Fabrigas, S. A.
41 Calle 6-27 zona 8. 01008 Guatemala
(502) 2421 0400, (502) 2440 9666
1-801-OXIGENO, 1-801-6944366
www.productosdelaire.com

Identificacién del Producto

Cddigo del Producto:
Nombre del Producto:
Indicacién del nombre:
Nombre Quimico:

12086007

Aire grado cero

Aire de contenido nulo de hidrocarburos totales para fines analiticos.
Aire

Férmula Quimica condensada: N,/0;

Nombre DOT! Aire comprimido

Numero CAS™: 25635-88-5

Ndmero UNEL: UN1002

Grado de Pureza: para analisis

Composicion

Oxigeno (0;) 19.5-23.5%

Nitrdgeno (N2) 76.5-80.5 %

Hidrocarburos totales (CH.) max 1 ppm

Humedad (H:0) max 3 ppm

o Department of Transportation of United States of America (Nombre usual para efectos de transporte)
2 Chemical Abstracts Service (NOmero de identificacién internacional del material de acuerdo al Servicio de Restimenes Quimicos)
ol United Nations (Nimero de Identificacién establecido por la Organizacién de las Naciones Unidas)

Propiedades Fisicas

Estado natural, apariencia, olor:
Peso Molecular:
Densidad del gas:

Gravedad Especifica gas (Aire = 1)

Punto de Ebullicién:
Punto de Fusién
Solubilidad en agua (v/v):

Gas incoloro e inodoro Gas incoloro e inodoro

28.975 g/mol

1.2000 Kg/m® 0.07493 Ib/cf 221.1°C9o 70 °Fy 1 atm
1.000 1.000 a21.1°C6 70 °F y 1 atm
-1943  ©°C -317.8 °F alatm

-216.2 °C -357.2 °F alatm

0.0292 0.0292 a0°C6329% y1atm

Identificacion del Envase

Tipo de Cilindro:
Especificacién DOT:
Material de fabricacion:
Capacidad:

Presidn:

Vélvula de conexién:
Color del Envase:

Cilindro de alta presién HP200
DOT-3AA-2265

Acero

220 scf

2200 psig

CGA-590

Blanco

Productos del Aire de Guatemala, S.A. 41 calle 6-27 zona 8, 01008 Guatemala, C.A. PBX: (502) 2421-0400 FAX: (502) 2440-9666

e-mail: info@productosdelaire.com
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Especificaciones del producto: hidrogeno UHP

[Fivdidis ddl Nz oz Ginidiab, S,
s fcr et S e

EMPRESA CERTIFICADA ISO 9001:2008
Certificado: CH 121178

_——?:Enilic

s |

(SO

o5
re

Versién 05-2016-AGE, de fecha 1 de enero de 2016

ESPECIFICACIONES DE PRODUCTO

TDS TECHNICAL DATA SHEET

Hidrégeno UHP

Identificacion de la Empresa

Nombre de la empresa:
Direccién de la empresa:
Teléfono y Fax

Teléfono de Emergencia:
Pégina Web:

Productos del Aire de Guatemala, S. A.
41 Calle 6-27 zona 8. 01008 Guatemala
(502) 2421 0400, (502) 2440 9666
1-801-OXIGENO, 1-801-6944366
www.productosdelaire.com

Identificacion del Producto

Cddigo del Producto:
Nombre del Producto:
Indicacién del nombre:

83901026
Hidrégeno UHP
Hidrégeno de ultra-alta pureza

Nombre Quimico: Hidrégeno

Férmula Quimica condensada: Hz

Nombre DOTL! Hidrégeno comprimido

Nimero CAS?:; 1333-74-0

NOmero UNP!: UN1049

Grado de Pureza: 5.0

Compasicién

Hidrégeno (H,) min 99.999 %

Nitrégeno (N,) max 5 ppm

Humedad (H,0) max 2 ppm

Oxigeno (0,) max 1 ppm

Hidrocarburos totales (CH4) max 0.5 ppm

[ Department of Transportation of United States of America (Nombre usual para efectos de transporte)
1 Chemical Abstracts Service (NUmero de identificacion internacional del material de acuerdo al Servicio de Restimenes Quimicos)
Bl United Nations (NUmero de Identificacidn establecido por la Organizacién de las Naciones Unidas)

Propiedades Fisicas

Estado natural, apariencia, olor:
Peso Molecular:

Densidad del gas:

Densidad del liquido:

Gravedad Especifica gas (Aire = 1)

Punto de Ebullicion:
Punto de Fusién:
Solubilidad en agua (v/v):

Gas incoloro e inodoro Gas incoloro e inodoro

2.0158 g/mol

0.0834 Kg/m’ 0.00521 Ib/cf 221.1°C6 70 °Fy 1 atm
68.6 Kg/m® 4.28 Ib/cf en el punto de ebullicién
0.0695 0.0695 a09% 6320 y1atm
-252.7 °C -423 oF alatm

-259.2 ©°C -434.6 °F alatm

0.019 0.019 a156°C 6 60°Fy1atm

Identificacion del Envase

Tipo de Cilindro:
Especificacion DOT:
Material de fabricacion:
Capacidad:

Presion:

Vélvula de conexion:
Color del Envase:

Cilindro de alta presién HP200
DOT-3AA-2015

Acero

220 scf

2200 psig

CGA-350

Rojo

Productos del Aire de Guatemala, S.A. 41 calle 6-27 zona 8, 01008 Guatemala, C.A. PBX: (502) 2421-0400 FAX: (502) 2440-9666

e-mail: info@productosdelaire.com
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Especificaciones del producto: nitrogeno UHP

[FrvdiE s Pl Nire e Gk, S0

EMPRESA CERTIFICADA ISO 9001:2008
Certificado: CH 121178

521]

o5
ire

Version 04-2016-AGE, de fecha 1 de enero de 2016

ESPECIFICACIONES DE PRODUCTO

TDS TECHNICAL DATA SHEET

Nitrogeno UHP

Identificacion de la Empresa

Nombre de la empresa:
Direccién de la empresa:
Teléfono y Fax

Teléfono de Emergencia:
Pégina Web:

Productos del Aire de Guatemala, S. A.
41 Calle 6-27 zona 8. 01008 Guatemala
(502) 2421 0400, (502) 2440 9666
1-801-OXIGENO, 1-801-6944366

www.productosdelaire.com

Identificacion del Producto

Cddigo del Producto:
Nombre del Producto:
Indicacién del nombre:

32437013
Nitrégeno UHP
Nitrégeno para usos analiticos

Nombre Quimico: Nitrégeno

Férmula Quimica condensada: N,

Nombre DOTI! Nitrégeno comprimido

Nimero CAS™: 7727-37-9

Nimero UNEL: UN1066

Grado de Pureza: 5.0

Compasicién

Nitrégeno (Nz) min 99.999 %

Oxigeno (0;) max 1 ppm

Humedad (H,0) max 1 ppm

Hidrocarburos totales (CHs) max 0.5 ppm

[ Department of Transportation of United States of America (Nombre usual para efectos de transporte)
2l Chemical Abstracts Service (Numero de identificacion internacional del material de acuerdo al Servicio de Resiimenes Quimicos)
el United Nations (NUmero de Identificacion establecido por la Organizacion de las Naciones Unidas)

Propiedades Fisicas

Estado natural, apariencia, olor:
Peso Molecular:

Densidad del gas:

Densidad del liquido:

Gravedad Especifica gas (Aire = 1)

Punto de Ebullicién:
Punto de Fusion:
Solubilidad en agua (v/v):

Gas incoloro e inodoro Gas incoloro e inodoro

28.0134 g/mol

1.1605 Kg/m’ 0.07245 |b/cf a21.1°C470°F y 1 atm
808.8  Kg/m’ 50.49  Ib/cf en el punto de ebullicién
0.967 0.967 a21.1°C670°Fy1 atm
-1958 ©°C -3204 ©°F alatm

-209.8 ©°C -345.7 °F alatm

0.023 0.023 a00° 06329 y1atm

Identificacion del Envase

Tipo de Cilindro:
Especificacién DOT:
Material de fabricacion:
Capacidad:

Presi6n:

Valvula de conexién:
Color del Envase:

Cilindro de alta presién HP200
DOT-3AA-2015

Acero

220 scf

2200 psig

CGA-580

Café

Productos del Aire de Guatemala, S.A. 41 calle 6-27 zona 8, 01008 Guatemala, C.A. PBX: (502) 2421-0400 FAX: (502) 2440-9666

e-mail: info@productosdelaire.com

90




ANEXOS

Figura 1. Diagrama de fases del diéxido de carbono
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Tabla l.

Fuentes de gas crudo y potenciales impurezas

e] E L o] > o %
) @ 2 oI & ) m| S
| _ 5| | i 3| %| 29| 9Z|3:
Possible Impurity .ﬁ o Er Etg % E n°_: § ‘E 5 E
o ® = S 3 | 5 | 3
S g = T g =] E:
o =
Aldehydes X X X X X X
Amines X X
Aromatic Hydrocarbon™* X X X X X X X
Carbon Monoxide X X X X X X X X
Carbonyl Sulphide X X X X X X X
Cyclic Aliphatic Hydrocar- X X X X X
bons
Dimethyl Sulphide X X X X X
Ethanol X X X X X X
Ethers X X X X X
Ethyl Acetate X X X X
Ethyl Benzene X X X X
Ethylene Oxide X X
Halocarbons X X X
Hydrogen Cyanide X X
Hydrogen Sulphide X X X X X X X X
Ketones X X X X X X
Mercaptans X X X X X X X
Mercury X X X
Methanol X X X X X X
Nitrogen Oxides X X X X X X
Phosphine X
Radon X X X
Sulphur Dioxide X X X X X X X
Toluene X X X X X
Vinyl Chloride X X X X
Volatile Hydrocarbons X X X X X X
Xylene X X X X X

Fuente: ISBT, 2010. p. 16
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Figura 2. Proceso de calcinacion de cal y obtencion de CO,

Gas de combustion e Potencia
sin CO, [\CO2 concentrado

Poteg I ‘ l/'

COMBUSTOR- . ©3C0s

LFC-OXI : y

CARB%‘&EADOR «___ CALCINADOR 0,
Cao
I T I Aire
Biomasa Aire CaCoO, Cao Carbon iI
Purga

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 3. Fermentacion alcoholica

Glucosa

g *
2 Piruvato

=

2 Acetaldehido

2

2 Etanol

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla Il.

Algunos compuestos volatiles presentes en la fermentacion

alcohédlica

Carbono

Azufre

Acetaldehl'do

Eteres .
R-CO-R Esteres Intermediarios de la

fermentacion

Cetonas

Aldehidos

Tolueno

Benceno

Monéxido de Carbono q

Metano

Etanol Productos principales
R-OH .

Metanol secundarios

Intermediarios
S=C Sulfuro de Carbonilo carbonilos de
reacciones cruzadas
S_quuro de Hidrégeno Reduccion de sulfuros
-S- Tioles g
organicos
Mercaptanos
Subproductos del
SO, Di6xido de Azufre metabolismo del
azufre similar al CO,

95

Fuente: (Molina, Sergio 2009).




Figura 4.

grados de pureza disponibles en forma industrial

Contaminantes maximos en ppm (v/v) de los tres

Tipo Iy Tipo II Tipo
Componente A B C D* I
CO; min % (v/v) 995 995 995 9995 995
Agua max 120 32 120 20
Punto de Rocio °F 40 -60 -40
Hidrocarburos volatiles max 20 20 20 20
Residuo no volatil max 10 10 10 10 500
Oxigeno max 30 30
Amoniaco max 25
Acetaldehido max 0.2
Monéxido de Carbono max 10
Hidrocarburos aromat max 0.02
Azufre total max 0.2
Sulfuro de Hidrégeno max 1 0.1
Oxidos de Nitrégeno max 5 5
Fosfina max 0.3
Didxido de Azufre max 5 1
Sulfuro de Carbonilo max 0.5 0.1
Acidez min De acuerdo a norma pH=4.5
Olor Libre de olor
Sabor y Olor en agua Libre de olor y sabor

*Grado utilizado en la industria de bebidas carbonatadas

Fuente: (Molina, Sergio 2009).
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Tabla lll. Directrices de calidad para el CO, grado bebidas.

Purity: 99.9 % viv min. Process
Maisture (H,0): 20 ppm viv max. Process
Oxygen (O,): 30 ppm v/v max. Sensory
Carbon Monoxide (CO): 10 ppm viv max. Process +

Regulatory
Ammonia (NH,): 2.5 ppm viv max. Process
Nitrogen Monoxide (NO): 2.5 ppm v/v max. Regulatory
Nitrogen Dioxide (NO-): 2.5 ppm v/v max. Regulatory
Non-volatile Residue (NVR): 10 ppm w/w max. Sensory
Non-volatile Organic Residue (NVOR): 5 ppm wiw max. Sensory
Methanol (MeOH): 10 ppm v/v max. Process
Total Volatile Hydrocarbons (THC): 50 ppm viv max. Sensory
(as Methane) (including 20 ppm viv max. as total

non-methane hydrocarbons [TNMHC])

Acetaldehyde (AA): 0.2 ppm viv max. Sensory
Aromatic Hydrocarbon (AHC): 20 ppb viv max. Regulatory
Total Sulfur Content (TSC as S): (Total sulfur- 0.1 ppm viv max. Sensory
containing impurities excluding sulfur dioxide)’
Sulfur Dioxide (SO,): 1 ppm viv max. Sensory
QOdor of Solid CO, (Snow): No foreign odor Sensory
Appearance of Solid CO5 (Snow): No foreign appearance Sensory
Odor & Taste in Water: No foreign odor or taste Sensory
Appearance in Water: No color or turbidity Sensory

Fuente: ISBT, 2010. p. 4
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Figura 5. Diagrama de flujo purificacién de CO,

\Wrttemaann - o oo omem
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STRIFFER
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. - § o
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SYSTEM ALRM ‘ﬁ
| Alarm m Main “ W Pump I = =ﬁ. =

Fuente: Manual SGI de la empresa.
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Figura6.  Detectores para cromatografia de gaseosa

Detectores para GC

Detectores GC

Fotométrico de llama

Un filiro optico selecciona
longitudes de onda
especificas de compuestos
deFos3

Conductividad
"ng- térmica
_{gj_ El par de filamentos se
calienta cuando la
muestra diluye el gas
portador

Termoidnico NP

Los compuestos deN o P
aumentan la corriente en el
plasma de la sal metdlica
vaporizada

lonizacién de llama

La combustion produce
particulas cargadas que
el colector convierte en

una corriente

Captura electronica Detector selectivo de
La pérdida de masas

electrones lentos por La muestra ionizada es
absorcion de la medida en un analizador
muestra disminuye la de masas

corriente en la celda

Agilant Technabegies
Iensuting te HP Way 3

Fuente: Operation de la ChemStation, p. 3 (Technologies, 2000)
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Figura 7. Modelo 4020 analizador de total de hidrocarburos

Fuente: (Teledyne, 2016)
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Figura 8.

Modelo 4060 analizador de benceno, acetaldehido

y metanol

i

|
s m— |
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=

(Teledyne, 2016)
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Figura 9. Modelo 6200 analizador H,S fluorescencia UV

Fuente: (Teledyne, 2016)
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Figura 10. Sistema de muestras de gas con valvulas

AutoCal opcionales

Fuente: (Teledyne, 2016)
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Figura 11. Sistema de muestras de gas sin valvulas AutoCal

opcionales

Fuente: (Teledyne, 2016)
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Figura 12. Celda de ionizacion de llama

Fuente: (Teledyne, 2016)

105



Figura 13. Vistainterior del gabinete

Fuente: (Teledyne, 2016)
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Figura 14. Analizador 4060 benceno, acetaldehido y metanol

Fuente: (Teledyne, 2016)
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Figura 15. Panel frontal de GCP-Pro

mbﬁpu ::|3!net0ut Pressure Gauges
LED Indicators REEOC
Pressure
Adjustment

‘Sample Flow Control

Valve

Interface Panel Zero Trim Sample
: . Flowmeter

Fuente: (Teledyne, 2016)
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Tabla IV.

Concentracion de gases patron

Concentracion

Concentracion

No. | Analizador Analito requerida certificada Balance
(ppm) (ppm)
1 4020 Metano 80 78.5 Dioxido
de
carbono
2 4060 Acetaldehido 2 2 Nitrégeno
3 4060 Benceno 0.09 0.085 Nitrégeno
4 4060 Metanol 5 5 Nitrogeno
5 6200T Sulfuro de 0.75 0.774 Diéxido
hidrogeno de
carbono

Fuente: elaboracion propia
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Figura 16.

Certificado de calidad de gas patron metano

i nalysis Report
ﬁ,\ MATHESON Analy. P
WZ ask.. The Gas Professionals™
To: MATHESON TRI-GAS
7320 NW 58TH ST MTG Customer No: 894799
MIAMI, FL 33168
1700 SCEPTER ROAD Product: Multi-Component Mixture Cylinder Size: 1R
WAVERLY, TN 37185 Valve: CGA 350 BR
Grade: CERTIFIED
MTG Part No: G2693807 Contents:
Net: S50M* 142m*
Py : 485 70°F. 3445 kPa @ 21°C
CYLINDER NUMBER(S) e P0G @
*SX046995 Requested Certified Blend Certified
Concentration Concentration Units Tolerance A
Methane 80 785 ppm 210% 2%
Carbon Dioxide Balance Balance
* Indicates the actual LITY
cylinder(s) analyzed.
LotNo: 9306620027 COMMENTS
Fill Dats: 06/10/2016
Expiration Date: 06/14/2019
Analysis Date: 06/14/2016
Uniess Tri-Gas terms and govern the data herein. This document was
issued and data by For further information visit
T e L O A
//'f/ //r/ 5 06/14/2016 06/14/2016
Brandon Barr - Analyst Date - QA Appt Date

Fuente: PAGSA, 2016.
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Figura 17. Certificado de calidad de gas patrén dioxido de
carbono
V. 4 ]
i”,\ MATHESON Analysis Report
»="  ask...TheGas Professionals™
To:  MATHESON TRELGAS
7320 NW 58TH ST MTG Customer No: 894799
MIAMI, FL 33166
1700 SCEPTER ROAD Product: CARBON DIOXIDE Cylinder Size: 1R
WAVERLY, TN 37185 Valve: CGA 320 BR
Grade: RESEARCH 99.999%
MTG Part No: G2110118 Contents:
Net: 391 17.69 kg
DER NU s) Pressure: 830 psig @ 70°F; 5824 kPa @ 21°C
*SX014294 Cartified
SX045811 Specification Concentration Units
Carbon Dioxide > 99.999 2 99.999 %
Carbon < 02 0.045 ppm
Hydrogen < 1 0.023 pom
tayogen < 5 4.408 ppm
Oxygen < 2 0.141 ppm
THC as Methane < 4 0.467 ppm
‘Water < 2 ND < 0.02 pom
* Indicates the actual
LotNo:  9106204748A2 COMMENTS
Fill Date: 057282016
Expiration Date:  05/28/2019
The provision of this certificate is expressly subject to and g by M Tri-Gas' Terms and Conditions of Sale avaitable on
our web sits, www.matheson-trigas.com This was Issued ek ly and data vall by L
J: P 2k osmanos e e 06/12/2016
Doug Peek - Analyst Date Michael Malone - QA Approval Date

Fuente: PAGSA, 2016.
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Figura 18. Certificado de calidad de gas patron sulfuro de
hidréogeno
MATHESON AHBIySIS Report
ask. . .The Gas Professionals™
To: MATHESON TRI-GAS
7320 NW 58TH ST MTG Customer No: 894799
MIAMI, FL 33166
200 ALESSIO DR Product: Multi-Component Mixture Cylinder Size: 11
JOLIET, IL 60433 Valve: CGA 330 SS
Grade: CERTIFIED
MTG Part No: G2692952 Contents:
Net: S0ft 142m*
NUMBER(S) Pressure: 485 psig @ 70°F; 3445 kPa @ 21°C
*SX035949 Requested Certified Blend Cartified
_Concentration Concentration Units Toleranca _ Accuracy
Hydrogen Sulfide 750 774 ppb 225% 5%
Carbon Dioxide Balance Balance
* Indicates the actual TRACEABRATY:
cylinder(s) analyzed.
LotNo: 10286014398 COMMENTS
Fill Date: 05/25/2016
Expiration Date:  06/07/2017
Analysis Date:  06/07/2016
Unless M Tri-Gas terms and conditions govern the p data herein. This was
Issued electronically and data validated by For further visit www.matheson-trigas.com.
g P — =
q o s 06/07/2016 IR i 06/07/2016
Jennifer Fender - Analyst Date Jennifer Fender - QA Approval Date

Fuente: PAGSA, 2016.
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Figura 19. Certificado de calidad de gas patron
acetaldehido, metanol y benceno

Analysis Report
N MATHESON s b
6% . The Gas Professionals™
To:  MATHESON TR-GAS
7320 NW 58TH ST MTG Customer No: 884799
MIAMI, FL 33166
1700 SCEPTER ROAD Product: Multi-Component Mixture Cylinder Size: 11
WAVERLY, TN 37185 Valve: CGA350SS
Grade: CERTIFIED
MYG Part No: G2692961 Cantents:

Net: 140 1° 3.96 m*

Pressurs: 2000 psig @ 70°F; 13891 kPa @ 21°C

CYLINDER NUMBER(S)
*SX058998 /<] 7 Rigquested . Certifled ., 5f 7 o
"Cnimmﬁon. tion
80 8 ppb 426% 5%
2 20 ppm 225% 5%
5 50 ppm 225% 5%
Balance Balance
R O Ty S R S A AR AR YRS T TR
e s k] L%y T e s 1y bl
* Indi the actual e "TRACEABILITY 4 3 i
cylinder(s) analyzed.
LotNe: 9306620026 AR e S D S0 0y F ¥ COMMENTS 0 B ey e

Flil Date: 06/11/2018
Expiration Date:  08/29/2017

Analysis Date: 06/29/2016

Indicated, Math Tri-Gas terms and conditions govemn the product data contalned herein, This document was

ly and data validated by ek signature. For further Information visit www.matheson-trigas.com
p M?.a_ 08/29/2018 MW- 0612912016
Dedeepya Pasupuleti - Analyst Date Dedeepya Pasupuleti - QA Date

Fuente: PAGSA, 2016.
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Figura 20.

Certificado de calidad de gas de operacion de aire

analitico grado cero

= RC.R.37

Zlroductaos
del Amwre

EraauEns Gel Ane ae Gualiemalr, S, A

CERTIFICADO DE PUREZA ESTANDAR
AIRE GRADO CERO

Productos del Aire de Guatemala, S. A., certifica por este medio que el Aire producido en su planta aqui descrito muestra conformidad y

cor con las

especif

INFORMACION DEL PRODUCTOR
Nombre de la Unidad de Produccién:
Direccién:

Teléfono:

Fax:

Razén Social:

Representante Legal:

Direccion administrativa:

Teléfono PBX:

Fax:

Licencia Sanitaria MSPAS:

Patente de Comercio de Empresa:
Patente de Comercio de Sociedad:
Namero de Identificacion Tributaria:

INFORMACION DEL PRODUCTO
Cédigo del producto:

Nombre quimico:

Nombre técnico:

Nombre comercial:

Clase DOT:

Cbdigo UN:

Registrc Chemical Abstracts Service:
Proceso de Produccion:
Registro Sanitario:

Certificado de Venta Libre:

ESPECIFICACIONES DEL PRODUCTO

Cilindros No. de Serie: 07137

Laboratorio y Distribuidora de Gases Médicos e Industriales. Planta Santa Elisa.
31 calle 25-50 zona 12, Colonia Santa Elisa

(502) 2424 4200

(502) 2442 3832

Productos del Aire de Guatemala, S. A.

Ing. Martin Ignacio Minondo Ayau

41 Calle 6-27 zona 8, 01008, Edificio Fabrigas.

(502) 2421 0400

(502) 2440 9666

LS-D596-2011 extendida en fecha 25 de mayo de 2,011
176589A

34077

8372977

12086007

Aire

Aire comprimido

Aire grado cero

2.2

UN1002

25635-88-5

Aire sintético por mezcla
No aplica

No aplica

No. De Lote: $95-18

Fecha de Llenado:

13 de Mayo del 2016

Resultado de
Andlisis

Caracteristica

02 (%) 22.4
0 (ppm) 0.40
THC (ppm) 0.30

INFORMACION DEL ENVASE
Tipo de Cilindro:
Especificacion DOT:
Material de fabricacién:
Capacidad:

Presion:

Vélvula de conexién:

Color del envase:
Operador:

Guatemala, 13 de Mayo del 2016

Revisién: 04
20-06-14

Especificacion
( Grado J)
19.5-23.5 Analizador de Transduccién Electroquimica

<1 Analizador de Celda Electrolitica
<0.5 Analizador con detector FID (Detector de lonizacion de Llama)

Método

Cilindro de alta presion HP220

DOT-3AA-2265, DOT -3AL-2015

Acero o aluminio

240, 220; 110, 80, 55, 40, 20 scf

2015 psig a 70 °F (21.1 °C) de temperatura (condiciones estandar)
CGA 5%0 " i
blanco

Axel Revolorio

Planta a Elisa
Productos del Aire de Guatemala, S. A.

Pégina 1/1

Fuente: PAGSA, 2016.
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Figura21. Certificado de calidad de gas de operacién de
hidrogeno UHP

No: 04- 18

= _—-*?Enyﬂgs
s =] =

Precdies ael Afie e Gualamala, S. A,

CERTIFICADO DE PUREZA
HIDROGENO ULTRA ALTA PUREZA

RC.R.40

Productos del Aire de Guatemala, S. A., certifica por este medio que el Hidrégeno gaseoso producido en su planta, muestra conformidad y
consistencia con las siguientes especlfcmones

INFORMACION DEL PRODUCTOR

Nombre de la Unidad de Produccion: Laboratorio y Distribuidora de Gases Médicos e lndustriales Planta El Jocote.
Direccién: Kiloémetro 74.5 Carretera al Pacifico, Siqui Escuintla. Repd de
Teléfono: (502) 79324444

Razén Social: Productos del Aire de Guatemala, S. A.
Representante Legal: Ing. Martin Ignacio Minondo Ayau

Direccién administrativa: 41 Calle 6-27 zona 8, 01008. Edificio Fabrigas.
Teléfono PBX: 5 2 - e —
Licencia Sanitaria MSPAS:

Patente de Comercio de Empresa

Patente de Comercio de Sociedad:

Nimero de Identificacién Tributaria

INFORMACION DEL PRODUCTO

Codigo del producto:

Nombre quimico:

Nombre técnico:

Nombre comercial:

Clase DOT:

Codigo UN: :

Registro Chemical Abstracts S = 1333-74-0 ¢ 2
Proceso de Produccién: y Electrdlisis de a ), Bsecado, y envasado por

ESPECIFICACIONES DEL PR
% Pureza de Hidrégeno;

INFORMACION DEL ENVASE

Especiﬂcacidn DOT: Cilindro: DOT-3AA-2265, DOT-3AL-2015, Java: DOT-UN 2748

Igual o mayor a 2200 psig a 70 °F (21.1 °C) de temperatura (Condiciones estindar)
Vélvula de conexion: Cilindro CGA-350, Java CGA 1350
Color del Envase: Cilindros de acero o aluminio color rojo, Javas de acero color blanco

Operador: Wilson Garcia

Planta: No.1

Java No.

Destino: Santa Eliza

Envio: -
Factura:

Cilndro No. 3505744
Guatemala, 14 de Abril del 2016

PmduchosdelAlredeGuata‘nala S.A.

Revisién: 02
13-10-2015 Pagina 1/1

Fuente: PAGSA, 2016.
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Figura 22. Certificado de calidad de gas de operaciéon de
nitrogeno UHP

No: 51-11
Zlrooucto
Slepycpas
EPreandos acl fire ar Guaicmisls 2y S L,

CERTIFICADO DE PUREZA ESTANDAR
NITROGENO ULTRA ALTA PUREZA

det Aire de G ta, 5. A.,-certifica por este medio que ol Nitrégeno Ultra Alta Pureza aqui descrito, muestra conformidad y
ia con las ¢

TNFORMACION DEL PRODUCTOR
Nombre de la Unidad de Produccion: Laboratorio y Distribuidora de Gases Médicos e Industriales. Planta Santa Elisa.
DIrECclOn 31 calle 25-50 zona 12, Colonia Santa Elisa
{502) 2424 4200
(502) 2442 3832
Productos del Aire de Guatemala, S. A.
ing. Martin ignacio Minondo Ayau
Direccién administrativa: 41 Calle 6-27 zona 8, 01008. Edificio Fabrigas.
Teléfono PBX: (502) 2421 0400
Fax: (502) 2440 9666
Licencia Sanitaria MSPAS: LS-D596-2011 extendida en fecha 25 de mayo de 2,011
Patente de Comercio de Empresa: 176589A
Patente de Comercio de Sociedad: 34077
Nimero de Identificacion Tributaria: 837297-7

INFORMACION DEL PRODUCTO

Cédigo del producto: 32437013

Nombre quimico: Nitrégeno

Nombre técnico: Nitrégeno Ultra Alta Pureza

Nombre comercial: Nitrégeno UHP

Clase DOT: 2.2

Cédigo UN: UN1066

Registro Chemical Abstracts Service: 7440-37-1

Proceso de Produccién: Li ion del aire y fracci i con reconversion criogénica y
posterior gasificacion y presurizacién

Registro Sanitario: No aplica

Certificado de Venta Libre: No aplica

ESPECIFICACIONES DEL PRODUCTO

Cilindros No. de Serie: 8775582
No. De Lote: $90-51
Fecha.de Lienado: 03 de Moviembre det 2016

Resultado de Especificacién
Caracteristica Anatisis GradaQ Método

Pureza 99.999% >99.999% Métedo i ion de i

02 (ppm) 0.88 <1 Analizador de 'ﬁ—:@mon Electroqmmlca

H.0 (ppm) 1.35 <2 Analizador de Celde Etectrolitica

THC (ppm) 0.30 <1 Analizador con detector FID (Detector de lonizacién de Llama)

INFORMACION DEL ENVASE

Tipo de Cilindro: Cilindro de alta presion HP200

Especificacién DOT: DOT-3AA-2265, DOT-3AL-2015

Material de fabricacién: Acero 6 Aluminio

Capacidad: k: 240, 220, 110, 80, 55, 40, 20 scf respactivamente

Presion: 2015 psig a 70°F (21.1 °C) de temperatura (Condluons estandar)

Vaélvula de conexién: CGA - 580 e ket
Color de Envase: Café, pardo mstn‘ouluora con Fraccioiaiitic

Operador: Axel Revolovio
Slraductns
el Au=

Planta Santa E
» Productos del Aire de Gs:atemala, S.A. mmUCY%DHWMWAmL‘EiAsa Zona 12
by 1 Calle 25:50 Colonia San, & 0,

Guaternaia, 03 de Noviembre de 2076.

SRR

Fuente: PAGSA, 2016.
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Figura 23. Panel de presion y flujo de entrada de didxido de
carbono vaporizado a rack de analizadores 4020, 4060 y
6200T

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 24. Verificacion de pardmetros de analizador 4020
total de hidrocarburos y calibracién

-YUSetupiUser Select USetu?=User Select
Valve:Rlvavs SPANV ValveiRlvays ZEROV

Zero 0,00 pen
-22ero Bedin
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USeturiUser Select
ValveifRlvayvs

Sean Auto  Finish
Sean 79,93 pen

S : 80.21pen SPAN SPANV
-)S::g 933133 i) delay-108 sec

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 25. Verificacion de parametros de analizador 4060

(acetaldehidos, benceno y metanol) y calibracién

7.0 PSIG i !
c.,mv"ﬂ | 0.25 Ilﬂ '} 9 m it_Time

| 00:10 @) CollADC value - 19
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Fuente: elaboracion propia.
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Figura 26. Verificacion de parametros de analizador 6200T

(azufre total como sulfuro de hidrogeno) y calibracién
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Fuente: elaboracion propia.
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Figura 27.

operacion y calibracién de analizadores en linea

Lista de asistencia de personal capacitado en

ASISTENCIA CAPACITACION RHRO12
CARBOX & Recursos Humanos Revisién 03
28/09/2015
E— ) p r
INSTRUCTOR i) | i ; LN
Resd [ psg (.
ra . . A ia ; e
TEMA OCURSO !‘ *’j VILIAT o g {é‘) J.'fpé_; Lt S ':;L«' Sl e o@s ?E’F&’.f‘i
EMPRESA
"ﬂ f;(uf_r[ X il A .
LUGAR
‘fl,{,:ﬁlﬂ,l-f / *{Af-liri'l_"n"
FECHA R
r(’r’ef/u 42, 1
G .00 a [20C

{:fl.,‘.r"‘-(_

L Nombre 3
' Macwe Vinicie  Goneales Pods | C‘,"tmflw’ '%—’—I - —

2 Ak "\.(JL}H'[/J e Leentes i{rle'v- Qe dihﬁ ) Bl
3 Wiy Lo 2 fing s dite A .
4 D;‘% Medy Camtes ﬁ?m Féhﬁmf»/ﬁ* ; Ayl b

o whl-ﬂ{'l SHE e G o -~

B cl‘-k;;:"‘uf,{;’!‘:z‘-'?.& SeLy E‘lbt‘]‘r? ,ilJ'TZ .’Ja’frf':‘l? @LJ

154 ) - ’ [
B

g
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11

12 al
‘13I
14 ',
|15 | 1

18

17

18 |

19

ZCI_

2 Y
instntior”

b

Fuente: elaboracion propia

127



Figura 28. Aplicacion de calibrbracion y operacion de
analizador 4060 (ACA-MeOH-BZN)
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HERNEE
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Fuente: elaboracion propia.
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Tabla V. Formato: Lista de verificacion de revision de gases de operacion, gases patrén y calibracion

de analizadores en linea

MXR022
Revision 01
. 01/06/2016
REPORTE CALIBRACION ANALIZADORES EN LiINEA TELEDYNE
Pianta: Fecha:
peracién Antes/Despues Calibracién xistencias Pafrones de tes/Despues Calib:
= de entrada de CO2 sl NO
Medidor de fiujo (10 - 15 psi)
Desviacion de flujo (bypass) (2 L/min) NA NA NA

Medidor fiujo de muestra (3 psi)

Flujo de muestra (sample flow) {1 L/min)

4020 ( como st NO ppm Alre (psl) (psl) S (psh) CO2 GR (psl) Metano (psi) H2S (psl) ACA/BIN/MeOH (psl)

Presién salida de cilinaro Aire (40 psi)

Presién salida de cilindro Hidrégeno (40 psi)

Entrada ol detector. muestra (6 psi)

Entrada al detector, Aire (10 psi)

al . Hiardg, {5 psi)
Flujo muestra [1.0)

Presidn salida de cilindro CO2 GR (20 psi)

Presion salida de cilindro Metano [£2) (20 psi)

4060 (. Y

Presién salida de cillndro Nitrégeno (80 psi)

Flujometro entre 1.0y 1.5
al . Nitrdgeno (7.5 - 9 psi)
Entrada ol detector. Hidrégeno {6 psil

|Entrada al . Aire (7 psi)

Valvula SPAN abierta

Presion salida de cilindro ACA/BIN/MeOH {20 psi)
Concentracion SPAN gjustada

Analizador 62007 (Azulre Total)

Presién salida de cilingro H2S {20 psi)

Ajuste gas lero

Aluste Span (22)

Verificado por:

Rosa 1. Rangel F. de Umana
Jefa de Control de Calidad

Fuente: Elaboracion propia.
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Tabla VI. Registro de calibracion de analizadores en linea y verificacion de gases patron y de

operacion agosto

REPORTE CALIBRACION ANALIZADORES EN LINEA TELEDYNE

Condiciones de entrada de CO2

Medidor de flujo (10 - 15 psi) 4

Desviacion de fiujo (bypass) (2 L/min) - NA NA NA }0 S
)0” 3

Medidor fiujo de muestra (3 psi) e
Flujo de muestra (sample flow) (1 L/min)

4020 como st NOo Aire (psi) (psi) 6 (psi) CO2 GR (psi) Metano (psi) W25 (psi) ACA/BIN/MeOH (psi)
Presion soida de cilindro Aire (40 psi) ??.!5 900 /900 RY0/ir00 1500/1S0 0 | 19077000 | Hpg [ 40 O 500/5%) 700 [c T5 & -IVIUYV
Presion salida de cilindro Hidrogeno (40 psi) 7 d
Entrada ol detector. muestra (6 psi) W S
Entrada al detector. Aire (10 psi) 50)4
|Entrada of detector. Hidrogeno (5 psi) s
Flujo muestra (1.0)
Presion sofida de cilindro CO2 GR (20 pi H A9,
Presion soida de cilindro Metano (£2) (20 psi 7 Y-
4060 (A iy

Presion salida de cilindro Nitrégeno (80 psi)
Fujometro entre 1.0y 1.5

Enfrada ol detector. Nitrégeno (7.5 - 9 psi)
Entrada o defector. Hidrégeno (6 psi
Entrada ol detector. Aire (7 psi)

Volvulo SPAN obierta
Presion salida de cilindro ACA/BIN/MeOH (20 psi)
Concentracién SPAN ajustada

Analizador 62007 (Azvire Total)

\ N
T
S
2

-04s]3 FoC/CF5

Presion salida de cilindro H2S (20 psi)
Ajuste gas Zero

Ajuste Spon (+7)

NN MNNN
¥

774

Verificado por:

Fuente: Elaboracion propia.
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Tabla VII.

Condiciones generales de entrada de CO2
Medidor de flujo (10 - 15 psi)

Desviocion de fiujo (bypass) (2 L/min)

Medidor fiujo de muestra (3 psi)

Fujo de muestra (sample flow) (1 L/min)

operacion agosto

REPORTE CALIBRACION ANALIZADORES EN LINEA TELEDYNE

,,,,,

Registro de calibracion de analizadores en linea y verificacion de gases patron y de

como

Aire (psi)

(psi)

CO2 GR (psi)

Metano (psi)

H2S (psi)

ACA/BIN/MeOH (psi)

Presion salida de cilindro Aire (40 psi)

(psi)
oo/ie 75

Presion salida de cilindro Hidrogeno (40 psi)

9 00] 700

15 0 0//25

Entrada ol detector. muestra (6 psi)
Entrada ol detector. Aire (10 psi)
Entrada of detector. Hidrégeno (S psi)

Fujo muestra (1.0)

Presion salida de cilindro CO2 GR (20 psi)

2 779

000 [, 000

Presion salida de cilindro Metano (£2) (20 psi)

2.3

HOO]J00

4040 Y

Presién salida de cilindro Nitrégeno (80 psi

Fujometro entre 1.0y 1.5

Entrada ol detector. Nitrégeno (7.5 - 9 psi)
Entrada al detector, Hidrégeno (& psi
Entrada al detector. Aire (7 psi|

Valvula SPAN abierta

Presién salida de cilindro ACA/BIN/MeOH (20 psi)

2.(0.085/9

678/ 48

Concentracion SPAN ajustada

Analizador 62007 (Azufre Total)

Presion salida de cilindro H2S (20 psi)

juste lero

Ajuste Spon (£2)

NN (RS \\\\xxxxu\\\q

774

S00[s00

Verificado por:

Fuente: Elaboracion propia.
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Tabla VIIl. Registro de calibracion de analizadores en linea y verificacion de gases patron y de
operacion septiembre

REPORTE CALIBRACION ANALIZADORES EN LINEA TELEDYNE

de enirada de CO2

Condiciones
Medidor de fiujo (10 - 15 psi)

Desviacion de flujo (bypass) (2 L/min)
Medidor fiujo de muestra (3 psi)

Fujo de muestra [somple flow) (1 L/min)
4020 como

NO _ppm Aire (psi) Hidrégeno (psi) CO2 GR (psi) Metano (psi) H2S (psi) ACA/BIN/MeOH (psi)

Nitrégeno (psi)
[000]1990 | #4500/ 1590 | 1200]i12%2T 6(;

Presion salida de cilindro Aire (40 psi)
Presion salida de cilindro Hidrogeno (40 psi]

Entrada ol detector, muestra (6 psi)
Entrada ol detector. Aire (10 psi)
Entrada of detector, Hidrogeno (5 psi)

Fujo muestra (1.0}

Presién salida de cilindro CO2 GR (20 psi)

Presion salida de cilindro Metano (£2) (20 psi)
4060 ¥

499997 IEEGFS P
S Y00/900

Presién salida de cilindro Nitrégeno (80 psi|

Fujometro entre 10y 1.5

Entrada ol detector, Nitrégeno (7.5 - 9 psi)
Entrada ol detector. Hidrégeno (6 psi)
Entrada ol detector. Aire (7 psi)

Vaivula SPAN abierta
Presion salida de cilindro ACA/BIN/MeOH (20 psi)
Concentracion SPAN ojustada

Analizador 62007 (Azuire Total)

2J0.0%5] 5

;s‘U/ ¢SO

b/’ (“/'7 ed

Presion salida de cilindro H2S (20 psi)

Ajuste gas Zero

Y INNNNNERN R INSNNN NN NN e

779 HISTATES

Ajuste £2)

Verificado por:

Fuente: Elaboracion propia.
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Tabla IX. Registro de calibracion de analizadores en linea y verificacion de gases patron y de

operacion septiembre

Revisidn 01
01/06/2016
Fecha: /4#//

REPORTE CALIBRACION ANALIZADORES EN LINEA TELEDYNE

Ceondiciones de enirada de CO2
Medidor de flujo (10 - 15 psi)

Desviacion de flujo (bypass) {2 L/min)

NA NA NA /M{’) -
Medidor fiujo de muestra (3 psi)
Flujo de muestra (sample flow) (1 L/min)
4020 como »no g Aire (psi) Hidrogeno (psi) Nitrégeno (psi) CO2 GR (psi) Metano (psi) W25 (psi) ACA/BIN/MeOH (psi) c
Presion salida de cilindro Aire (40 psi) 5@/‘;‘0’0 /‘100,//900 J/??///;O FO‘V -

Presion salida de cilindro Hidrogeno (40 psi)

Entrada ol detector. muestra (6 psi
Entrada of detector. Aire (10 psi)
Entrada ol detector. Hidrégeno (5 psi

Flujo muestra (1.0)
Presion solida de cilindro CO2 GR (20 psi)
Presion solida de cilindro Metano (£2) (20 psi)

4060 v
Presion salida de cilindro Nitrégeno (80 psi)
Flujometro entre 1.0y 1.5

Enfrada ol detector, Nitrogeno (7.5 - 9 psi)
Enfrada of detector. Hidrégeno (& psi)
Entrada ol detector. Aire (7 psi)

Valvulo SPAN abierta

Presion salida de cilindro ACA/BIN/MeCH (20 psi)
Concentracién SPAN gjustada

Analizador 62007 (Azvire Total)

949995 4357975
2€-S 235/57S

feo-,

M v

J0-0% s ©S59/6s0

Presion salida de cilindro H2S (20 psi)

/wjp’a

Ajuste gas Zero
Ajuste Span (+2)

SN RRRRRRRE [RRARNN R

77y HYIs/9T

Verificado por:

Fuente: Elaboracion propia.

135



136



Anexo 2
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INSTRUCTIVO VERIFICACION DE CONDICIONES DE
OPERACION Y CALIBRACION DE ANALIZADORES 4020, 4060 Y
6200T

o Encender el switch (ON).

o Si es por primera vez o por planta parada por varios dias esperar un
tiempo de 4 horas para calentamiento del equipo en general. Si es por
pocas horas esperar al menos dos horas.

. Poner en linea didxido de carbono liquido a analizadores a 15 psig.

o Cuando la planta se enciende, encender el by pass primero para eliminar

contaminacion.

Nota: Si la planta estard parada por 1 hora o menos tiempo no debe cerrarse
entrada de hidrégeno (Fuel), nitrogeno (Carrier) y aire (Air), si la planta estara
parada por dias si deben cerrarse. El nitrdgeno (Carrier) puede cerrarse, si no

hay muestra.

El medidor de flujo debe estar entre 10 y 15 psi., el By pass flow debe
estar en 2 L/min.; el medidor de flujo de muestra debe estar en 3 psi. Y el

Sample flow debe estar en 1 L/min y segun figura siguiente:
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SECCION 1. ANALIZADOR 4020 (Analizador de hidrocarburos

totales equivalentes a metano)

Condiciones de operacion:

Gas combustible (FUEL): H, al 99.999 %, la presion de salida del
cilindro debe ser 40 - 50 psi.

Gas comburente: Aire grado cero, la presion de salida del cilindro debe
ser 40 — 50 psi.

En el panel frontal las presiones de gases de operacion y flujo de

muestra deben ser:

El aire (AIR) a la entrada del analizador debe ser 10 psi.
El combustible (FUEL) a la entrada del analizador debe ser de 5 psi.
La muestra (SAMPLE) que es el CO; liquido proveniente del proceso,

debe tener una presion de 6 psi a la entrada del analizador.

Verificar y/o ajustar el flujo de la muestra mediante el Sample Bypass; la

lectura debe ser 1.0.
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SECCION 2. ANALIZADOR 4060 (Analizador de benceno,
acetaldehido y metanol)

Condiciones de operacion:

Gas combustible (FUEL): H, al 99.999 %, la presion de salida del
cilindro debe ser 40 - 50 psi.

Gas comburente: Aire grado cero, la presion de salida del cilindro debe
ser 40 - 50 psi.

Gas acarreador: N, al 99.999 %. La presion de salida del cilindro debe
ser de 80 psi.

En el panel frontal las presiones de gases de operacion y flujo de muestra

deben ser:

Que el flujbmetro marque entre 1.0 - 1.5

Revisar las presiones de entrada al detector:

o Para el gas acarreador, debe estar a 7.5 - 9 psi
o Para el gas combustible, debe estar a 6 psi
o Para el aire, debe estar a 7 psi
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SECCION 3. ANALIZADOR 6200T (Analizador de azufre total)

Este analizador en su panel frontal no tiene reguladores de presion ni
medidores de flujo, trabaja bajo las mismas condiciones fijadas de los
analizadores 4020 y 4060.

Debe estar siempre en modo “SAMPLE”.

CALIBRACION DE ANALIZADOR 4020 (Analizador de hidrocarburos

totales equivalentes a metano)

Nota 1: Debe ventearse el Gas patron (SPAN) y aire de 10 a 20 minutos antes

de calibrar.

Gases utilizados en éste analizador:

o Gas patrén (SPAN): Metano en CO2, con una concentracion de 70-80
ppm. La presion de salida del cilindro debe ser 30 psi.

o Gas Zero: CO; grado UHP 99.999 %, la presion de salida del cilindro
debe ser 30 psi.

Para el detector FID:

o Gas combustible (FUEL): H, al 99.999 %, la presion de salida del
cilindro debe ser 30 psi.
o Gas comburente: Aire grado cero, la presion de salida del cilindro debe

ser 30 psi.

141



Informacidon que debe tenerse a mano cuando se realice la calibracién:

Tener a la vista el certificado del cilindro patrén (SPAN) para verificar la

concentracion.

No olvidar abrir la vélvula del span previo hacer la calibracion.

Calibracion:

1. Para dar inicio a la calibracion se deben verificar las siguientes
presiones:

o El aire (AIR) a la entrada del analizador debe ser 10 psi.

o El combustible (FUEL) a la entrada del analizador debe ser de 5 psi.

o La muestra (SAMPLE) que es el CO; liquido proveniente del proceso,

debe tener una presion de 6 psi a la entrada del analizador.

2. Verificar y/o ajustar el flujo de la muestra mediante el Sample Bypass; la

lectura debe ser 1.0.
3. Ajustar el gas ZERO de la siguiente forma:

. Seleccionar Valve Selections

i
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ENTER

V SETUP

ENTER

Con la flecha cambiar a USER SELECT

->USetup:lUser Select
Valve:Aluaws SPANU

ENTER
Bajar con la flecha a VALVE y dar ENTER nuevamente
Elegir Always Zero V

USeturilUser Select

Valve:Rlwavs ZEROV

ENTER
ESCAPE

Con las flechas buscar Zero

"~ RLARNs

ENTER

Con las flechas buscar Zero Begin

Zera 0,00 eem

->2ero Begin

ENTER

Dar ENTER nuevamente (en esta opcion es equivalente a YES)

Esperar a que los numeros de la pantalla se estabilicen en un rango de
entre-2a?2

Nota 1: Mientras se espera a que estabilice el rango, en la pantalla
aparecera Delay y numeros variando, luego Settle y un porcentaje

variando.
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Nota 2: Una manera practica de darse cuenta cuando la calibracion
esta lista es que en la pantalla de letras verdes aparece el rango de
la siguiente forma: R2: 0-100 ppm

Ajustar del SPAN de la siguiente forma:
Seleccionar VALVE SELECTIONS
ENTER

V SETUP

ENTER

Con la flecha cambiar a USER SELECT
ENTER

Bajar con la flecha a VALVE y dar ENTER nuevamente
Elegir Always SPANV

USdunngsu~Socmt
ValvetfRlvays sﬁauu
ENTER
ESCAPE

Con las flechas buscar SPAN

ENTER

Con las flechas bajar a la concentracion
ENTER
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La concentracion ya puede modificarse usando las flechas; debe

ajustarse el valor al indicado en el certificado o en el cilindro.

Sepan Auto Finish

Sepan 79.93 pPn

ENTER

Buscar con las flechas a SPAN begin

Sepan 79,93 pen

->Span Bedin

ENTER

Dar ENTER nuevamente (en esta opcién es equivalente a YES)

Esperar a que los numeros de la pantalla se estabilicen en la
concentracion del patron; el dltimo digito puede ser diferente a la del
patrén.

Nota 1: Mientras se espera a que estabilice el rango, en la pantalla
aparecera DELAY y nameros variando, luego SETTLE y un porcentaje

variando.

80.21rpm SPAN SPRANUV

delav-188 sec

Nota 2: Una manera practica de darse cuenta cuando la calibracion esta
lista es que en la pantalla de letras verdes aparece el rango de la siguiente
forma: R2: 0-100 ppm

Una vez que se calibran ZERO y SPAN se debe ingresar con las
flechas en VALVE SELECTION

ENTER
V SETUP
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ENTER
. Buscar DEFAULT con las flechas

° ENTER

5. Después de todo el proceso para volver a la pantalla inicial dar
ESCAPE.

6. Cerrar la valvula del gas SPAN y gas ZERO.

7. Anotar la calibracion realizada en el registro Reporte de calibracion

analizadores en linea.

CALIBRACION ANALIZADOR 4060 (Analizador de benceno,
acetaldehido y metanol)

Gases utilizados en éste analizador:

o Gas patron (SPAN): 1 a 3 ppm de acetaldehido, 80 a 90 ppb de
benceno, 5 a 6 ppm metanol en N,. La presion de salida del cilindro
debe ser 30 psi.

o Gas acarreador: N, al 99.999 %. La presion de salida del cilindro debe

ser de 80 psi.

Para el detector FID:

o Gas combustible (FUEL): Hy al 99.999 %, la presion de salida del
cilindro debe ser 30 psi.

o Gas comburente: Aire grado cero, la presion de salida del cilindro debe

ser 30 psi.
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Informacidon que debe tenerse a mano cuando se realice la calibracién:
Tener a la vista el certificado del cilindro patron (SPAN) para verificar la

concentracion.

Nota: este analizador no es sensible al flujo pero si a la presion.

No olvidar abrir la vélvula del span previo hacer la calibracion.

Calibracion:

1. Paradar inicio a la calibracion se debe verificar lo siguiente:

o Que el flujbmetro marque entre 1.0y 1.5

o Revisar las presiones de entrada al detector:
o) Para el gas acarreador, debe estar a 7 psi
o Para el gas combustible, debe estar a 6 psi
o Para el aire, debe estar a 7 psi

CARP'"R

(

@ FUEL
FUE

) (;

o’
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2. Irala pantalla principal

3. MENU

4. Para abrir la valvula SPAN:

5. SETTINGS
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CHANGE STREAM

Inst info Range VCy;c:lc Mode

Alarms Time Overlay Ch;c;'gram
Detector  Set TCD Communication
Password + Change Strea -

SELECT VALVE (presionar la flecha hasta encontrar SPAN)

Change Stream

Select Vaive [

Change Stream

( Select Valve [N span
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8. UPDATED

Change Stream

Select Vaive [N span

9. Presionar OK

Change Stream

10. Para ajustar la concentracién del SPAN:

11. CALIBRATION
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12. SPAN

SPAN
ZERO -
ALT SPAN \

AUTO CAL

o

13. Escoger en el grupo de 0 a 4 los parametros que se van a calibrar.

GROUP 0 4 -y

<

GROUP 5 9 \“«

14. Ajustar la concentracion del SPAN (no olvide guardar los cambios que

haga en la concentracion).

berren Pran accg
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15. ENTER

16. OK

17. SPAN BEGIN
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18. OK

Group Y/N

ACA

19. Cerrar la vélvula del gas SPAN.
20. Anotar la calibracion realizada en el registro Reporte de calibracién

analizadores en linea.

Notas importantes:

o OVERLAY: es importante para verificar que el equipo esta estable. Su
funcién es mostrar graficamente las uUltimas cinco corridas de muestra
gue han pasado por el equipo. Cada vez que se presiona la tecla
OVERLAY se grafica una nueva corrida.

Se tienen tres cuadrantes en la grafica:

o S00 corresponde al pico del acetaldehido.
o S01 corresponde al pico del metanol (no se mide por la fuente).
o S02 corresponde al pico del benceno.
o Temperatura: el equipo ya tiene fijada las temperaturas. Estas no deben

cambiarse, porgue el equipo es sensible. Si la temperatura es mas alta
de la fijada el grafico se mueve hacia adelante y si la temperatura es mas
baja el grafico se mueve hacia atras.

o Si se presenta mucho ruido en el cromatograma, se debe dejar el gas
acarreador (N2) corriendo hasta lograr que desaparezca. Para verificar

éste punto se debe volver al grafico presionando OVERLAY.
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CALIBRACION DE ANALIZADOR 6200T (Analizador de azufre total)
Gases utilizados en éste analizador:
o Gas patron (SPAN): H,S, con una concentracion de 800 ppb. La
presion de salida del cilindro debe ser 10 psi.
o Gas Zero: Aire que se encuentra en la camara trasera del analizador,
gue es tomado de la atmaosfera.
Informacidén que debe tenerse a mano cuando se realice la calibracién:
Tener a la vista el certificado del cilindro patrén (SPAN) para verificar la

concentracion.

No olvidar que la valvula del gas que se va a calibrar, debe estar abierta.

Calibracion:

Para calibrar gas ZERO:

1. CALZ

154



2. LOW

3. ENTER

4. Esperar a que estabilice (STB debe ser igual o cercano a cero)

ZERO CAL M
TS STB=0.1 PPB

<|s;fJ TsT> | ‘““’J EXIT
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5. ZERO

6. ENTER

7. EXIT
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Para calibrar gas SPAN

1. CALS

2. LOW

3. ENTER
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4. Esperar a que estabilice (STB debe ser igual o cercano a cero)

5. ENTER

6. EXIT

Cerrar la valvula del gas SPAN.

Anotar la calibracion realizada en el formato de registro indicado.
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NOTAS IMPORTANTES:

Si fuera necesario cambiar la concentracion del SPAN, puede hacerse
pulsado la tecla CONC y utilizando las teclas que se despliegan en esa pantalla.
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Anexo 3

160



Guatemala Carbox Service Trip Report Rev 0

By: Angel Alegria
Date: 1118/2015

This service trip was performed from November 10 to November 14 2015. There were two Carbox sites

visited in Guatemala: Tulula and Magdalena
Both sites have identical instruments from Teledyne:

Models 6200T and companion 540 Total Sulfur (TS) Analyzer,
GC Pro: Chromatographic analyzer for Acetaldehyde (ACA), Methanol (MOH), and Benzene (BNL),

4020 analyzers: Total Hydrocarbon Analyzer (THC)

Report is broken down by site, and then by analyzer. Recommendations are at the end.

Tulula Carbox Site (Nov. 10 to Nov. 12), p/n Q7550 SN 3139392

Summary: GC Pro and 4020 analyzer were successfully calibrated. The Model 62007 developed a failure
and must be returned to factory. See detail comments for each analyzer on the tahle below.

Model Serial Calibration Gas Comments
Mumber
D (TS 168 MIA Converter is running OF at preset temperature of
converter) 1000 =C
6200T (TS | 148 Zero= air provided Analyzer could only be zeroed an first day of visit
analyzer) by analyzer Calibration gas arrived on MNov. 12. Analyzer failed
Span= 854 ppb o calibrate and a fault was displayed: “Flow
H2S/M2 waming”. Analyzer would not zero or span after
that.
Technicians at the factory were consulted on the
phone for one hour to troubleshoot possible
problems. The problem could not be found, so it
was decided to send the instrument back to the
factory to be repaired under Return Authorization
Mumber (RMA) 7802
GC Pro 3139452 rero= NiA The separation column for ACA and MOH was
{ACA, span= 90 pph BNZ, replaced to match same part used in unit in Costa
MOH, and 2132 ppm ACA, Rica plant. This was done to improve separation
BMZ 472 ppm MOH from other possible hydrocarbon contaminants.
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analyzer)

Mew column Restek part number 19008 was used.

This analyzer took about two days to clean up. This
was the result of possible contamination on the
tubing.

On the third day at site it was calibrated on all three
components. the timing was replaced to match the
Costa Rica Analyzer. See below new settings of
this GC Pro.

4020 (THC | 313982
analyzer)

Zero= C02
span= 73.92 ppm
CH4/CO2

Analyzer was zeroed and spanned without issue.
Analyzer was left calibrated.

Testing Information

Table Al 1: Instrument Information

4060 GC PRO Analvzer SN 313992

Model 4060 GC PRO
PN Q550
SN 313992
50 N/A
EMA N/A
Application 0-1PPM ACA*, 0-10 FPM MOH. 0-100 FPB BNZ in CO,
Configuration Standard, Fack Mounting
Electrometer E3: 100G, B4: 10G, F14: 499K

*ACA defauit setfing is sef at 0-5 ppm for ~ 2ppm Acetaldshyde in span gas at field
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Table A1.2: Testing Conditions

Gas Pressure (PSIG) Gas Tvpe Al Front Panel Inlet pressure
Fuel (100% H.) 6 40
Adr T 40
Carrier (N.) 7.5 &0
Sample / Span N/A 10
Temperature (“C) Sample as
FID 50
Column 75
Test Gas Acetaldehyde 2.132 ppm
Methanol 8.12 ppm
Benzene 90 ppb
Methane 0 ppm
Carbon dioxide Balance
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Table A1.3: Timing Setting

e

El—

vor [=lffFcrmacd i=lff0 L=liirse R0 |
[ves_|=IfFonard =I80 = fre0;  [I1200 |
ves oWeconad [0 B3 [ ora0 |

e
0

Table A1.4: Gas Channel Assignment and Measurement Range
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Magdalena Carbox Site (Nov. 13 to Nov. 14), p/n Q7550 SN 313993

Summary: 6200T and 4020 analyzers were calibrated, GC Pro analyzer was contaminated and needed
more time to clean up before calibration could be performed. See detail comments for each analzyer on the

table below.
Model Serial Calibration Gas Comments
Number
540(TS 169 N/A Converter is running OK at preset temperature of
converter) 1000 *C
6200T (TS | 149 zero= air provided | Analyzer was zeroed and spanned without issue.
analyzer) by analyzer Analyzer was left calibrated.
span= 835 ppb
H25/CO2
GC Pro 313993 zero= N/A The separation column for ACA and MOH was
(ACA, span= 90 ppb replaced to match same part used in unit in Costa
MOH, and BNZ, 2.02 ppm Rica plant. This was done to improve separation
BNZ ACA, 4416 ppm from other possible hydrocarbon contaminants.
analyzer) MOH New column Restek part number 19008 was used.
This analyzer started contaminated, just as in
Tulula site. The contamination was possible on the
tubing. By second day the contamination was
always cleared and needed one more day for
stability. It was following about the same profile as
analyzer in Tulula site.
Due to time constraints on the trip | had to leave the
site without calibrating the analyzer. But an
engineer responsible for Tulula and Magdalena site
was trained on how to calibrate the analyzer so that
it could be calibrated next day with assistance from
Teledyne.
4020 (THC | 313993 zero= C0O2 Analyzer was zeroed and spanned without issue.
analyzer) span= 8075 ppm Analyzer was left calibrated.
CH4/C0O2
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Testing Information

Table Bi.1: Instrument Information

4060 GC PRO Analyzer SN 313993

Model 4060 GC PRO
P/N Q750
SN 313993
S50 N/A
RMA N/A
Application O0-1PPM ACA*, 0-10 PPM MOH. 0-100 PPB BNZ in CO,
Configuration Standard. Rack Mounting
Electrometer R3: 100G, R4: 106G, R14: 499K

*4C4 defanlt setting is set ar 0-3 ppm for ~ 2ppm Acetaldelnde in span gas ar field.

Table B1.2: Testing Conditions

Gas Pressure (PSIG) Gas Type At Front Panel Inlet pressure
Fuel (100% H,) 6 10
Air 7 40
Carrier (N,) 75 20
Sample / Span N/A 10
Temperature (°C) Sample 95
FID 50
Column 70
l'est Gas Acetaldehvde 2.02 ppm
Methanol 4416 ppm
Benzene 90 ppb
Methane 0 ppm
Carbon dioxade Balance
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Table B1.3: Timing Setting
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Table B1.4: Gas Channel Assignment and Measurement Range
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Eecommendarions:

1.

Set Cylinder pressure regulators settings per suggestions on piping drawing D92470 included in the
marmals for proper operation of the analyzers and prevent damage. To simplify, It is suggested all patron
Zases be set at 15 to 30 psi, Air and H2 be set at 30 to 50 psi, and N2 camier gas be set to 20 psi.

For utility gases used for 4020 and GC Pro analyzers, such as hydrogen (fuel), air, and Nitrogen (carrier) it
1s recommended to have ability to switch between two cylinders when one nums out. This will prevent the
flame from going out in the detector and assunng that analyzer runs without any downtime. two cylinders
with their own regulator and isolation valve could tee together.

The span gas for GC Pro at this moment has two cylinders, one has only MOH and the other has ACA and
BNZ components. All three components (ACA, MOH, and BNZ) can be in a single cylinder. It is
recommended for next purchase of span gas cylinder to do so. this can prevent accidental miscalibration
due to confiisions.
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Anexo 4
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COMUNICACION TECNICO ANGEL ALEGRIA (TAI) 16/11/2015

Gases a consumir N2, H2, y Aire grado cero analitico en Teledyne.

ANALIZADOR 4000 series

Carrier = Nitrégeno

Fuel= Hidrégeno

Air= Aire

En este analizador se calibra Acetaldehido (ACA) 1 ppm R2
Metanol (MOH) 10 ppm R3

Benceno BNZ 0.1 ppm R1

el SULSLILS 200USL - Visow 2escr de oice Tk Windows = 7D e

Qe |

WA /AN

T oe o tamw

Me parece que el ACA esta movido a la derecha. Asi que vamos a tener que poner el Metanol para
confirman. Pere quiero ver el pico de Benceno primero antes de cambiar gas.

Si el ACA y BNZ estan vacios, no se puede hacer mucho con el Benceno. Se ven picos, pero sin flujo
de gas no hay seguridad del ajuste.
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Puede cerrar la botella de ACA y BNZ. Después abra el metanol. Podemos usar el metanol para
ajustar el ACA. Pero no el Benceno. Aunque se ve un pico de BNZ que esta en buena posicion. Eso
va tener que esperar confirmacion cuando consigan nueva botella.

(] 20152116 105730 - Visuakzador 82 0102 5¢ Windows 11(a)
L

Achive ¥ Imotiese 7 Comisdeuinico  Grabar v Al
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