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RESUMEN

En el presente trabajo se establecen los requerimientos para el montaje y
estandarizacion de la prueba para la determinacién de la Presion de Vapor Reid en
gases licuados del petréleo (GLP) segun la norma ASTM D1267-02 y cumpliendo
con la norma NTC-ISO/IEC 17025 (requisitos generales para la competencia de los
laboratorios de ensayo y calibracion) en el laboratorio de Crudos y Derivados de la
Universidad Surcolombiana, permitiendo ofertar este servicio, ademas brinda apoyo
académico en la formacién de futuros ingenieros, siendo esta una prueba pionera en
la region.

Se presenta un andlisis detallado de los resultados obtenidos en las corridas de la
prueba a partir de las muestras suministradas por La Planta de Gas Dina operada
por MECANICOS ASOCIADOS (MASA S.A).

Como parte final del desarrollo para dicha estandarizacién se exponen los manuales

y procedimientos documentados de la prueba segun lo establecido en la NTC-
ISO/IEC 17025.
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INTRODUCCION

En la actualidad la evolucion en las condiciones del mercado y la creciente demanda
de energia mas limpia, ha hecho que nuevas alternativas tomen participacion en
dicho mercado a largo plazo, siendo el gas licuado del petréleo (GLP) una opcion
viable.

Debido a lo anterior, se hace necesario profundizar y aplicar los conocimientos base
relacionados con el manejo del GLP. La seguridad en dicho manejo, transporte y uso
del GLP es primordial por lo peligroso y explosivo que puede resultar este
hidrocarburo, razén por la cual el disefio, construccidén, operacion y mantenimiento
de lo relacionado con la industria de los gases licuados del petroleo GLP debe tener
altos estandares de seguridad y confiabilidad, permitiendo asi aprovechar al maximo
las ventajas que este combustible ofrece sin que represente riesgos o peligros para
las personas, ambiente y locaciones.

Una de las medidas que ayudan a cumplir con los estandares de seguridad y
confiabilidad mencionados, es el conocimiento de la Presién de Vapor Reid, dato
con que se deben disefiar, construir y operar los distintos equipos de manejo,
transporte, almacenamiento y uso de gases licuados del petréleo GLP.

Ante estos nuevos retos en la industria de los hidrocarburos, la Universidad
Surcolombiana adquirié el equipo para la medicion de Presién de Vapor Reid, la cual
es una prueba que ademas de ser base para el manejo de GLP, diversifica las
pruebas que realizan los estudiantes de ingenieria de petréleos durante su proceso
de formacion. El montaje y estandarizaciéon de dicha prueba, permite ofertar el
servicio que actualmente no se hace regularmente en Colombia y que no es
realizado en la region, convirtiendo a la Universidad Surcolombiana en pionera de la
venta de este tipo de servicio.
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1. MARCO TEORICO

1.1 GENERARLIDADES DEL GLP

GLP es el acrénimo de los gases licuados del petroleo. Los GLP son una
mezcla de hidrocarburos ligeros obtenidos en el proceso de refino del petroleo,
compuestos principalmente por butano y propano en proporciones variables,
gue suelen ser del orden del 60% de butano y un 40% de propano.

A presion atmosférica su punto de ebullicion es de -17°C. Se almacenan y
transportan en forma liquida, aunque van siempre acompafiados de una bolsa o
camara de fase gaseosa. El elevado indice de octano y su poder calorifico,
superior al de los combustibles liquidos, juntamente con el hecho de que con
presiones entre 70 y 208 psi son liquidos, hace que su utilizacién como sustituto
de los combustibles liquidos en vehiculos sea viable.

1.1.1 TIPOS DE GLP: Existen cuatro tipos basicos de GLP que cubren las
aplicaciones de uso comun:

1.1.1.1 Propano Comercial: Un producto hidrocarburo donde se requiere uso
de alta volatilidad. El propano comercial es adecuado para aplicaciones
de motores de combustion interna de baja severidad.

1.1.1.2 Butano comercial: Un producto hidrocarburo donde ser requiera baja
volatilidad.

1.1.1.3 Mezclas Propano-Butano comercial: Mezclas de Propano y Butano
para uso donde se requiera Volatilidad intermedia

1.1.1.4 Propano para usos especiales(HD-5): Un producto de alta calidad
compuesto primordialmente de propano, lo cual exhibe mejores
caracteristicas antidetonantes cuando es usado como un combustible
para motor de combustion interna

1.1.2 OBTENCION DEL GLP: El GLP es la mezcla de gases de petroleo
producidos, ya sea por pozos petroliferos o gasiferos. Dichos gases deben
ser procesados debidamente mediante diferentes métodos para su
obtencién.

1.1.2.1 Refineria: Cuando el crudo llega a refineria, mediante la primera etapa

de destilacion o fraccionamiento (torres atmosféricas), se separan las
cantidades de GLP que oscilan entre 2 y 3 %.

En refineria, el GLP también se puede obtener como subproducto de
una serie de procesos:
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1.1.2.1.1 Cracking Catalitico: Se alimenta de gas-oil o nafta produciendo
etileno y propileno para petroquimica. El rendimiento en GLP: 5-12%

1.1.2.1.2 Reformado Catalitico: Se alimenta de naftas ligeras para producir
aromaticos y gasolinas. El rendimiento en GLP: 5-10%

1.1.2.1.3 Steam Cracking: Se alimenta con gas-oil o nafta produciendo etileno y
propileno. El rendimiento en GLP: 23 -30%.

1.1.2.1.4 Cracking Térmico: Se alimenta de gas-oil y fuel-oil para producir
gasolina. El rendimiento en GLP: 10- 20%.

1.1.2.1.5 Polimerizacién y Alquilacion: Se alimentan de butanos para producir
gasolinas. El rendimiento en GLP: 10-15%.

1.1.2.1.6 Coking y Visbreaking: Se alimenta de gas-oil pesado y residuo para
producir coque. El rendimiento en GLP: 5 -10%.

1.1.2.2 Destilacion fraccionada en Plantas de Gas: En las plantas de gas
natural se realiza un proceso de destilacion fraccionada, denominado
“‘Despentanizacion”, el cual se efectua en un despentanizador que es
una columna fraccionadora utilizada para separar el pentano de las
gasolinas naturales.

1.2 PROPIEDADES FISICAS Y QUIMICAS DEL GLP:

El GLP es un producto hidrocarburo que a condiciones normales de presion y
temperatura, se encuentra en estado gaseoso, pero a temperatura normal
constante y un aumento moderado de presién es licuable.

Tabla 1. Propiedades Fisicas y Quimicas del Gas Licuado del Petréleo (GLP).
(Fuente: Manual de instalaciones de GLP, Cepsa)

Propano Butano Mezcla Propano- Propano
Propiedad comercial Comercial Butano Comercial para usos
(Maximo) (Maximo) (Minimo) (Maximo) especiales
(HD-5)
Presiéon de
Vapor a 208 70 120 208 208
100°(37,8°C)psig
Temperatura de
ebullicion a -45 -0.5 -- -0.5 -45
presion atm.(°C)
Gravedad
especifica fase 1.50 2.01 - 1.60
gas a 15.56°C
Gravedad
especifica fase 0.504 0.582 - 0.519
liquida a 15.56°C
Densidad de la
fase liquida a 504 582 - 519
15.56 °C (Kg/m?3)
Calor especifico
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del liquido (Kj/KQg)

1.464

1.276

1.426

Metros  cubicos
de vapor por
Kilogramo a
15.56°C

0.539

0.410

0.513

Temperatura de
ignicion en aire

439-549

482-538

519

Temperatura
maxima de llama
en aire °C

1980

2008

2000

Limite de
flamabilidad  en
aire, % de vapor
en mezcla de
gas-aire

2.15-9.60

1.55-8.60

1.55

9.60

Calor latente de
vaporizacion en el
punto de
ebullicién (Kj/Kg)

428

388

426

Poder Calorifico:

BTU/Kg(liquido)
BTU/litro(liquido)

47,659
24,238

46,768
27,432

47,392
25,196

Kcal/litro(liquido) 6,105 6,910 6,347
BTU/m3 (vapor) | 91,000 119,000 99,000
Kcal/ m? (vapor) 23.000 30,000 25,000

121

1.2.2

1.2.3

124

1.2.5

Presion de Vapor: Es la presion a la cual la fase vapor esta en equilibro
con la fase liguida a una temperatura determinada. Es una propiedad
intensiva, por lo tanto su valor es independiente de las cantidades de
vapor y liquido presentes. Si se trata de una mezcla la presion de vapor
dependera de la temperatura y la composicion que tenga la fase liquida.
Calor latente de vaporizacion: Es la cantidad de calor transferido a una
masa de una sustancia en estado liquido para cambiarla a estado gaseoso
a una presion y temperatura dada.

Punto de ebullicion: Es la temperatura en la cual una sustancia cambia
de estado liquido a gaseoso. También se puede definir como la
temperatura a la que su presion de vapor es igual a la presién externa. Al
reducir la presion externa, disminuye el punto de ebullicion de un liquido;
al aumentar la presién externa, se eleva el punto de ebulliciébn de los
liquidos.

Gravedad especifica del vapor: Es la relacién entre la densidad de un
vapor dado a cierta temperatura y la densidad del aire a la misma
temperatura.

Gravedad especifica del liquido: Es la relacion entre la densidad de un
liquido dado a cierta temperatura y la densidad del agua a la misma
temperatura.
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1.2.6 Temperatura de ignicion: Es la minima a la que se debe calentar una
sustancia en el aire para que se pueda iniciar y mantener una combustion
independientemente de la fuente de calor.

1.2.7 Calor especifico: Es la cantidad de calor necesario para elevar la
temperatura de una masa de cierto material un grado en cualquiera de las
escalas.

1.2.8 Inflamabilidad: Se refiere a la facilidad de un material para encenderse o
hacer combustion.

1.2.9 Poder Calorifico: Es la cantidad de energia en forma de calor que libera
una determinada cantidad de sustancia durante la combustion completa.
El poder calorifico de un combustible puede ser superior o inferior.

1.2.10 Toxicidad: Los GLP no presentan riesgos toxicos. Cuando la
concentracion del gas en el aire es elevada se producen trastornos
fisiologicos, debido al desplazamiento de oxigeno que ocurre.

1.2.11 Corrosion: Los GLP no corroen al acero, ni al cobre o sus aleaciones y no
disuelven los cauchos sintéticos, por lo cual éstos materiales se utilizan
para construir las instalaciones. Por el contrario disuelven gras y caucho
natural.

1.2.12 Olor: Los gases licuados del petréleo no tienen color ni olor natural por lo
gue, para poder detectar fugas por el olfato, se les afiade un odorizante a
base de mercaptanos antes de su distribucion. El olor es sentido cuando
todavia se encuentra la mezcla muy por debajo del limite inferior de
inflamabilidad.

1.3 COMPORTAMIENTO CUALITATIVO DE FASES

En los sistemas de hidrocarburos a presién y temperaturas determinadas
subsisten 1, 2 o 3 fases (gas, liquido, solido) en equilibrio a estas
condiciones impuestas y para lo cual los diagramas de fases (P-T, P-V, P- H)
son la mejor forma de estudiar el comportamiento cualitativo de estos
sistemas.

1.3.1 Sistemas de un solo componente:

Es un sistema compuesto por un solo componente (sustancia pura: que no
considera reacciones quimicas y comprende un solo tipo de moléculas) que
puede presentarse como vapor, liquido o sélido, dependiente de las
condiciones de presion y temperatura a la que se encuentre. En el diagrama
de P-T se ilustran las 3 fases que pueden coexistir, el punto triple, punto
critico  entre otras caracteristicas del comportamiento de fase en
compuestos puros.
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Figura 1. Diagrama P vs T para un sistema de un solo componente (Fuente:

traduccion de Phase-diag.svg, por Makism, / diagrama de fases/ componente
puro)

Algunos cambios de una fase a otra en los diagramas de un solo
componente, implican cambios volumétricos importantes que han de tenerse

en cuenta en el momento de someter este componente a cambios de
temperatura y presion.

En los sistemas de un sélo componente, cuando existe sélo una fase, el
sistema es bivariante; cuando existen dos fases en equilibrio, el sistema es
univariante y cuando existen tres fases en equilibrio el sistema es invariante.

1.3.2 Sistemas de dos componentes (Binarios)

En los sistemas de dos componentes la composicion es una nueva variable

gue produce cambios sustanciales en las propiedades termodinamicas y
fisicas de cada una de las fases.

Para este tipo de sistemas Binarios o de dos fases y para una composicion
dada, las lineas de punto de burbujeo y de rocidé ya no coinciden, si no que
se forman una linea envolvente en el diagrama de fases, Ademas, para cada

composicion diferente del sistema se obtiene un diagrama de fases
diferente.

20



O Linea puntos de burbuia P« ’{'2) T

. s 1= 1{%,
p | —0—— Linea puntos de rocio P= '(Yz) 1 Seiffiree Uinen prmptos e parruge (x)

w3 Lines puntos de rocio 1IT=1(y,)

liq + vap

-l -a.a g g B.a-0-p g peg n-a-Fpg-g

|
\ |
|
P, § &
P : : : 1 fase liquida
' ] |
o ' | ' R
TR A Y P
0 02 04 x° 08 08 i g . 2 ;
0 02 0.4 06 08 1
X: ‘ y? 12 ' }'2
a. Diagrama de fases a T=cte b. Diagrama de fases a P=cte
Figura 2. Diagramas de fases para un sistema binario (Fuente:

http://apuntescientificos.org/binarios-ibg.html)

1.3.3 Sistemas Multicomponentes

Son sistemas compuestos por diferentes componentes, un ejemplo de ellos
son los sistemas de hidrocarburos, en este tipo de sistemas se utilizan para
su estudio los diagramas de fases similares a los utilizados en sistemas
binarios. Sin embargo, el sistema se vuelve mas complejo por su gran
numero de componentes diferentes y los rangos de presion y temperatura en
los cuales existen dos fases.

Tal como en un sistema binario, la region de dos fases esta cerrada por una

curva envolvente, formada por la curva de puntos de burbujeo, y en la curva
de puntos de rocio, unidas en el punto critico.
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Figura 3. Diagrama de P-T para un sistema policomponente de hidrocarburos
(Fuente: Amix, J.W., Bass, D.M.Jr. And Whting, R.L.: Petroleum Reservoir
Engineering, Physical Properties, McGraw-Hill Book Company, 1960, Capitulo
4, pag. No. 221)

En la figura 3 se muestra un diagrama de fases para mezclas de
hidrocarburos generalizado donde se pueden observar las envolventes de
fases que resulta de unir las curvas de puntos de burbujeo y puntos de rocio.
Ademas se observan curvas de isocalidades para diferentes porcentajes por
volumen de vapor. En la figura 3 el punto C corresponde al Punto critico, los
puntos Pm y Tm corresponden a los puntos cricondenbarico vy
cricondentérmico respectivamente.
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2. MONTAJE DE LA PRUEBA DE PRESION DE VAPOR REID PARA GASES
LICUADOS DEL PETROLEO.

2.1 EQUIPO

: ,/" v A. MANOMETRO
-1

I\_ 'u\ / B ,l'
N\ oS

N G. VALVULA DE PASD
g

\ !
L
H. ACOPLAMIENi DEL MANOME TRO rb
= —

s
ACOPLAMIENTO
DE LA VAL
DE PURGA

Figura 4. Equipo tipico de presion de vapor REID para GLP (Fuente ASTM D1267-
02)
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2.1.1 1 Camara Alta: Esta camara, como se muestra en la Figura 4(C) es un
recipiente cilindrico de 51 */- 3 mm (2 */- 1/8 de pulgada) de didmetro de 254 */- 3
mm (10 */- 1/8 de pulgada) de longitud, con la superficie interna de los extremos
ligeramente inclinada para proporcionar el drenaje completo desde cualquier
extremo cuando se mantenga en una posicion vertical. En un extremo de la camara
se encuentra el acople de la valvula de alivio (Figura 4 (E)) para recibir el ensamble
de la valvula de alivio y el medidor de presion. En el otro extremo de la camara hay
un orificio aproximadamente de 13 mm (¥z in) de diametro para acoplar la camara
baja. Se debe tener cuidado de que las conexiones de los orificios extremos no
impidan que la camara se drene por completo.

2.1.2. Camara baja: Esta camara, como se muestra en la Figura 4 (B) es un
recipiente cilindrico de un volumen tal que la relaciébn de volumen de la cdmara
superior y la cAmara inferior esta entre los limites de 3.95 a 4.05 y es 20 % el
volumen de la camara superior. En un extremo de la cAmara inferior se encuentra un
orificio de aproximadamente 19 mm (% in) de diametro, el cual recibe la valvula de
paso (Figura 4(C)) que tiene un minimo canal interno de 13 mm (1/2 in) de diametro.
El otro extremo de la cdmara estd equipado con una valvula de entrada de 6 mm
(1/4 in) nominal.

En la determinacién de las capacidades volumétricas de las camaras, el volumen de
la camara inferior es considerado como el que estd por debajo del cierre de la
valvula de paso (Figura 4 (G)). El volumen por encima del cierre de la valvula de
paso, incluyendo la porcion del acople unido a la camara superior, es considerado
como una parte del volumen de la camara superior. Las relaciones de volumen de
las camaras son determinadas de acuerdo al procedimiento sefialado en el apéndice
del método de prueba D323.

2.1.3 Acoplamiento de la valvula de purga: La vélvula para purgar el
equipo (Figura 4 (D)) es una valvula de 6mm nominal instalada en un lado
del acoplamiento de la valvula de purga (Figura 4 (E)). El extremo inferior es
roscado para encajar dentro del accesorio del extremo de la camara alta y el
extremo superior es roscado para recibir el acople del mandémetro (Figura
4(H)).

2.1.4 Vélvula de purga: La valvula de purga tiene 6 mm (1/4 pulg) de
didmetro. Se conecta lateralmente al acoplamiento de la vélvula de purga
(Figura 4(E)). El acoplamiento tiene los extremos inferior y superior roscados,
para que se atornillen a la camara mayor y el mandémetro respectivamente.

2.1.5 Mandmetro: EI manémetro, mostrado en la figura 4(A) es un medidor

tipo Bourdon, de 114 a 140 mm (4 1/2in a 5 ¥z in) de diametro provisto con

una conexion nominal de rosca macho de 6 mm (1/4 in) con un conducto no

menor de 5 mm (3/16 in) de diametro desde el tubo Bourdon a la atmosfera.
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El rango y graduaciones del medidor de presion usado deberan ser gobernados por
la presién de vapor de la muestra, como sigue:

Tabla 2. Rango y graduaciones del medidor de presion de la prueba de presion de
vapor para GLP, segun la presion de vapor de la muestra. (Fuente. ASTM 1267-02)

Medida de Presion de Rango de la escala Intervalos Graduaciones
vapor del GLP, KPa (Psi) a | del manémetro a numerados, intermedias,
la temperatura de prueba usar, KPa (psi) KPa (psi) KPa (psi)

655 (95) y menores 0a 700 (100) 70 (10) 3.4 (0.5)

620 (90) a 1750 (250) 0a 1750 (250) 172 (25) 7 (1)

1660 (240) a 3460 (500) 0 a 3500 (500) 344 (50) 35 (5)

2.1.6 Bafio de calentamiento: El Bafio de calentamiento es de dimensiones
adecuadas para que el equipo de presién de vapor quede sumergido, de tal
manera que, incluyendo el acople de la valvula de purga pero no el
mandmetro de presion, sea sumergido. Se debe garantizar que el bafio
permanezca a una temperatura constante de 37.8 0.1 °C (100 0.2 °F). El
bafio tendra agua como fluido de calentamiento, este fluido no tendré
ninguna consideracion, sin embargo, se recomienda que esté limpia y
preferiblemente sin contenido de grasas o aceites que pudiesen interferir en
la transferencia de calor hacia el equipo. En el laboratorio de crudos y
derivados se cuenta con el bafo de calentamiento adecuado.

2.1.7 Termémetro: Se deben usar termometros ajustados por las
especificaciones, segun la especificacion E1 o las especificaciones de
termémetros estandar IP. El rango es gobernado por la temperatura de
prueba, como sigue:

Tabla 3. Rango del termdmetro de la prueba de presién de vapor para GLP, segun
la temperatura de prueba. (Fuente. ASTM 1267-02)

Temperatura de prueba Termdmetro Rango del termdmetro
°C No. °C
35a40 18C 34 a42
50 a 80 65C 50 a 80
OF OF
95 a 105 18F 94 a 108
125a 175 65F 122 a 176
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Los requerimientos del equipo para este método, excluyendo el ensamblaje de la
valvula de purga, son similares con los del método de prueba D323. Aunque los
detalles del procedimiento de prueba son diferentes, las cAmaras de aire y liquido
del método de prueba D323 podrian ser usadas en el presente método previendo,
por medio una prueba hidrostética especificada en el anexo Al de la norma ASTM
1267-02 que ellas puedan resistir las mas altas presiones de prueba.

2.2 Procedimiento para la medicion de la presion de vapor Reid del GLP

2.2.1 Preparacién de la prueba

e Si el equipo ha sido usado para otros productos de pruebas que el
tipo de producto a ser usado, desensamble, limpie
completamente, y purgue las partes en una corriente de aire seca.

e Ensamble el equipo con la valvula de entrada de la camara baja
abierta, la valvula de paso entre las dos camaras, abierta, la
valvula de purga cerrada, con el rango apropiado de presién en el
manometro.

e Conectar al enchufe de 110 voltios O 220 Voltios (Segun como
indique la placa del equipo), Mantener el equipo de Bafio Maria a
una temperatura de 37.8°C (100°F).

e No se analizaran muestras en recipientes con fugas. Estos deben
ser desechados y obtener nuevas muestras.

Esta operacion y la subsecuente se deben realizar en un medio
seguro para la disposicién de vapores y liquidos.

2.2.2 Purga

e Con el equipo ensamblado en una posicion vertical, conecte la
valvula de entrada de la camara baja al muestreador con la
conexién de muestreo.

e Abra la valvula del muestreador, al equipo.

e Cuidadosamente abra la valvula de purga sobre la camara alta,
permitiendo al aire o vapores, o0 ambos, escapar del equipo hasta
gue este, esté lleno de liquido

e Cierre la valvula de entrada de la camara baja y abra la valvula de
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purga a su posicion totalmente abierta.

Permita que el liquido contenido se evapore hasta que el equipo
este cubierto con escarcha blanca.

Invierta el ensamblaje y descargue el material residual a través de
la valvula de purga.

Permita que los vapores residuales escapen hasta que la presion
en el equipo sea esencialmente la atmosférica, luego cierre la
valvula de purga.

2.2.3 Medicion de la presion de vapor Reid

Regrese el equipo a su posicion vertical normal, ahora
conteniendo solo vapores y abra la valvula de entrada.

Tan pronto como el aparato alcance la misma presion del
muestreador momentdneamente abra la valvula de alivio.

Si el liquido no sale inmediatamente, repita la purga. Si el liquido
aparece inmediatamente, cierre las vélvulas de entrada y alivio, en
ese orden.

Cierre la valvula del muestreador, y desconecte la linea de
transferencia. Inmediatamente cierre la valvula de paso entre las
dos camaras y abra la valvula de entrada, con él equipo en una
posicion vertical.

Cierre la vélvula de entrada tan pronto como no escape mas
liquido, e inmediatamente abra la valvula de paso.

Cierre la véalvula de paso y de nuevo abra la de entrada para
permitir la expulsién del contenido de la camara baja. Tan pronto
como deje de escapar liquido de la camara baja, cierre la valvula
de entrada e inmediatamente abra la valvula directa.

El equipo incluyendo el acople de la valvula de purga pero no el
manometro de presion, debe ser sumergido.

A lo largo de la prueba, la temperatura del bafio de agua debe ser
revisada periédicamente por medio del termometro del bafio. Se
debe asegurar una temperatura de 37.8 °C (100°F), manteniendo
el bafio a */-0.1°C (0.2°F).

Después que han pasado 5 minutos, retirar el equipo del bafio
Maria, invertirlo, agitarlo vigorosamente y luego devolverlo al
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bafio. Realizar la agitacion rapidamente para evitar enfriamiento
excesivo del equipo y su contenido.

e Después de eso a intervalos no mayores de 2 minutos retirar el
equipo del bafo, invertir, agitarlo vigorosamente y luego
devolverlo al bafo. Antes de cada retirada del equipo del bafio
Maria, golpee ligeramente el mandmetro y observe la lectura de
presion.

e Estas operaciones normalmente requeriran de 20 a 30 minutos
para asegurar el equilibrio. Después de este tiempo, si las lecturas
consecutivas del mandmetro observadas son constantes registre
la operacién de presion como la presion de vapor del GLP no
corregida de la muestra a la temperatura de prueba.

2.2.4 Calculos y correcciones

e Sise usa un mandémetro que no esté calibrado contra un probador
de peso muerto, es necesario determinar si una correcciéon de
medicion necesita ser aplicada a la lectura del indicador de
presién. Sin remover el indicador de presion del equipo o el
equipo del bafio, colocar un medidor de presiébn de prueba,
previamente calibrado con un medidor de peso muerto, a la salida
de la valvula de alivio y abrirla. Al final de 5 minutos, comparar las
lecturas de los dos medidores. Registrar alguna correccion asi
determinada como correccion del medidor de presion.
Alternativamente, si el mandmetro ha sido calibrado contra un
medidor de peso muerto, la correccion del medidor es cero y no
es necesario determinar una correccion del medidor

e Convierta la presion de vapor leida sin corregir, en presion de
vapor corregida asi:

Presion de vapor corregida= (Presion de vapor leida en la prueba) +
(Correccién de la medicién)

e Convierta la presién de vapor corregida a una presion barométrica
estandar de 760 mm (29.92 in) Hg por medio de la siguiente
ecuacion:

Presion de vapor del GLP = Presion de Vapor Corregida,psi - ((760 — P1) * 0.0193)
Presion de vapor del GLP = Presion de Vapor Corregida, KPa - ((760 — P1) x 0.1333)

Donde P1 = Presion atmosférica del lugar, mmHg
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2.3 Personal necesario para la realizacion de la prueba.

Para la realizacion de esta prueba es necesario contar con dos (2)
personas, una que realice la ejecucion y un auxiliar, que aseguren la
eficiencia de los resultados obtenidos, ya que el manejo del equipo y
el portamuestras junto con la linea de transferencia requieren bastante
cuidado; ademas es necesario la limpieza del equipo, verificaciones
de la temperatura del bafio, existencia de fugas, lecturas del
mandmetro teniendo en cuenta las agitaciones que requiere el equipo
en el proceso y el tiempo en cada inmersion del mismo.

En caso de que se requieran resultados para la venta del servicio, la
prueba debe ser ejecutada por una persona capacitada que haga
parte del laboratorio junto con un auxiliar, ademas debera existir una
persona responsable de la redaccidn, firma y entrega del reporte de la
prueba de presion de vapor Reid; se recomienda que sea el docente
responsable del laboratorio.

2.4 Elementos de seguridad y proteccion en el Laboratorio de

24.1

24.2

2.4.3

Crudos y Derivados.

Bata de Laboratorio: Es una pieza de ropa amplia y larga que sirve
en el laboratorio para protegerse de cualquier dafio que puedan
hacer las sustancias utilizadas a la ropa o al ejecutante de la prueba.
El reglamento del laboratorio dice que debe ser de uso obligatorio.

Gafas de Seguridad: Debido a que las muestras a evaluar contienen
alto contenido de volatiles y la manipulacion del equipo a lo largo de
la prueba puede generar gotas del bafio de agua o algun golpe se
deben usar gafas de seguridad que protejan los 0jos,

Careta contra vapores organicos: Este equipo de proteccion tendra
como principal especificacion que contenga un filtro para vapores
organicos, con el fin de evitar al maximo la inhalacion de los
componentes volatiles de la muestra a realizar la prueba.
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2.5 Control de Calidad.

Para garantizar la eficiencia en los resultados que verifiquen la correcta ejecucion
de las corridas, ademas de una préactica segura se deben realizar las siguientes
acciones previas al montaje y durante la realizacion de cada prueba:

2.5.1 Método de acople de las camaras alta y baja: Cualquier método de
acople de las camaras puede ser empleado previendo que los requerimientos
volumétricos sean conocidos y que el ensamblaje esté libre de fugas bajo las
condiciones de la prueba.

2.5.2 Prueba Hidrostatica: Las camaras ensambladas son certificadas por el
fabricante para soportar aproximadamente 6920 KPa (1000 psi) de presion
hidrostatica en el mandmetro sin deformacion permanente.

2.5.3 Prueba de fugas: Antes de colocar el equipo en servicio, y cuantas veces
sea necesario a partir de entonces, el equipo de presion de vapor ensamblado
debera ser verificado para que no existan fugas llenandolo con aire, gas natural,
nitrégeno, u otros gases similares, a una presion de 3460 KPa (500 psi), y luego
sumergiéndolo completamente en un bafio de agua.

2.5.4 Purga: Se debe verificar una correcta ejecucion del proceso de purga cada
vez que la muestra a analizar tenga diferente composicion o fuente.

2.5.5 Control de la temperatura: A la temperatura de prueba de 37.8 °C (100°F)
se debe mantener el bafio a */- 0.1°C (0.2°F) realizando revisiones periddicas del
termoémetro.

2.5.6 Fugas: Observar el ensamblaje del equipo a través del periodo de prueba
para asegurar que esté libre de fugas. Descontinuar la prueba y descartar los
resultados en cualquier momento en que una fuga sea detectada.

2.5.7 Uso de elementos de seguridad: El control de calidad exige que el
personal que ejecute la prueba haga el adecuado uso de los elementos de
seguridad nombrados en 2.4, de tal forma que tanto la seguridad del proceso
como la seguridad del personal sean garantizadas.
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2.6 Ubicacion en el laboratorio de Crudos y Derivados

En esta prueba se manipulan gases volatiles que son altamente inflamables, por
lo tanto la transferencia, purga y descargue de la muestra deben realizarse bajo
estrictas condiciones de seguridad y en una zona de trabajo adecuada de tal
manera que se proporcione una ventilacion apropiada con el fin de que dichos
gases fluyan al exterior y no se acumulen causando un peligro tanto para el
personal ejecutante de la prueba, como para las instalaciones del laboratorio.

Teniendo en cuenta lo anterior se recomienda que los procesos de transferencia,
purga y descargue se realicen en la cabina extractora de gases del Laboratorio
siguiendo el procedimiento adecuado de su funcionamiento. Ademas el sistema
de ventilacion (ventiladores y extractores) debe estar encendido en el momento
de la ejecucion de los mencionados procesos.

La medicion de la PVR, una vez el equipo esta cargado con la muestra, se
realiza en el bafio de agua, el cual se encuentra ubicado al fondo del laboratorio,
cerca de la cabina extractora de gases y el enfriador; sitio idoneo debido a que
los equipos adicionales para la realizacion de esta prueba se recomienda estén
cercanos unos de otros ya que la ejecucion de esta practica debe hacerse de
manera segura y rapida por los altos indices de vaporizacion de la muestra y las
altas presiones de trabajo.
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Figura 5. Ubicacién de Pruebas realizadas en el Laboratorio de crudos y derivados de la Universidad Surcolombiana. (Fuente: Los
Autores)
UBICACION DE PRUEBAS Y EQUIPOS LABORATORIO DE CRUDOS UNIVERSIDAD SURCOLOMBIANA

1. Determinacion de la gravedad APl y la gravedad especifica del petréleo crudo y derivados del petréleo (Método del Termo-hidrometro)
I 2. Determinacién del contenido del agua y sedimentos en el petréleo crudo por el método de la centrifuga

| 3. Determinacién del contenido de agua en un crudo por destilacion

| 4. Prueba piloto para la identificacién y tratamiento de emulsiones

I 5. Determinacién de sal en el crudo por el método de potencidmetro

I'6. Método de prueba estandar para la determinacion de la presién de vapor de productos derivados del petréleo (Vapor REID)

7. Determinacidn del punto de chispa y el punto de inflamacién por el método de cdmara abierta de Cleveland

8. Método patrén de analisis de viscosidad Saybolt

|9 Método estandar para la determinacion de la viscosidad cinematica de liquidos opacos y transparentes (y calculos de viscosidad dinamica)
| 10. Método estdndar para la determinacién de los productos del petrdleo por destilacion.

| 11. Determinacidn de agua en petrdéleos crudos por titulacion potenciométrica Karl Fischer Agua por Karl Fisher

112. Punto de inflamacién por el Método de cdmara cerrada de Pensky-Martens

113, Método de prueba estandar para la determinacion de la presion de vapor de gases licuados del petréleo (PVR)
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2.7 Procedimiento de estandarizacién para el método prueba de medicion
de la presion de vapor Reid para gases licuados del petroleo (GLP) segun la

norma ASTM D1267-02

Verificacién de Preparacién de Purga Medicién de
equipos la prueba PVR
' . s * -Conectarequipo * .
« -Equipo tipicode  * -Desensamblar * on muestreador . -Llenar equipo con
Segin . PVR para GLP + -Limpiar " Abrir i " muestra
- . . -Abrir valvulas v .
MONTAIE ASTM * (ASTMDI1267-02). [ -Purgarpartes | o miostreador - -P’uslar la cémara altadela
. -Bafio de * -Ensamblar . ” . camara baja
D1267-02 . P . al equipo. " Exoul tenido de|
! calentamiento « seglin norma © Abrirvilvulade " Xpulsar contenido ce la
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La estandarizacion del método de prueba para la medicion de la presion de vapor
Reid para Gases Licuados del petrdleo (GLP) es un proceso riguroso que permite
ajustar el procedimiento a determinadas normas y formas. En este el término
estandarizacion se aplica al desarrollo sistematico del método de prueba, con
respecto a su aplicacion, especificaciones, materiales, equipos, patrones y con
base en normas aprobadas internacionalmente, para determinar el grado de
confianza de los resultados de acuerdo con las condiciones particulares del
laboratorio de Crudos y derivados de la Universidad Surcolombiana.

Este procedimiento incluye las siguientes etapas:

2.7.1 Montaje: En esta primera etapa se definen los atributos del método a
ensayar, que incluye lo siguiente:

e Establecer el procedimiento detallado de la prueba para la medicion de
la presion de vapor para GLP segun la norma ASTM D1267-02. Se hace
de manera detallada en el desarrollo de este trabajo, a manera de
resumen dicho procedimiento consiste en:

Preparacion de la prueba:
-Desensamblar

-Limpiar

-Purgar partes

-Ensamblar segin norma

-Conectar Bafio y mantener a 100 °F

Purga
-Conectar equipo con muestreador

-Abrir valvulas del muestreador al equipo.

-Abrir valvula de purga.

-Permitir que escapen vapores y liquido residual.
Medicion de la PVR

-Llenar equipo con muestra

-Aislar la camara alta de la camara baja
-Expulsar contenido de la cAmara baja

-Sumergir equipo en el bafio a 100° F
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-Realizar lecturas

-Hacer correcciones de presiéon mediante la siguiente ecuacion:

PV = PViorr — ((760 — Ppygqar) * 0.0193) [psi] (Ec.1)

o Realizar la verificacion de equipos y elementos de laboratorio, los cuales
se encuentran verificados en el desarrollo de este trabajo, ademas de la
ubicacion en el laboratorio.

-Equipo tipico de PVR para GLP (ASTM D1267-02).
-Bafio de calentamiento

-Termdmetro.

-Muestreador para GLP.

-Linea de transferencia.

2.7.2 Validacién y célculo de atributos

Después de realizar la asimilacion del método de prueba para la medicion
de la presién de vapor Reid para GLP segun la norma ASTM D1267-02,
definiendo el procedimiento detallado y verificando equipos y elementos del
laboratorio se procede a desarrollar la validacion, la cual es un proceso
netamente experimental, efectuada mediante el estudio de laboratorio, que
permite evaluar o determinar la conveniencia o capacidad del esquema de
dicho método, cuyas caracteristicas de disefio cumplen con los
requerimientos metodoldgicos y de resultados para la aplicacion propuesta;
lo cual incluye la estimacién de las medidas de precision y exactitud
aplicables.

Por lo tanto, se realizan 20 pruebas experimentales de la medicion de la
presién de vapor Reid para GLP segun norma ASTM D1267-02 con una
muestra patron de GLP cuya presion de vapor es conocida.

Después de obtener los 20 resultados de las presiones de vapor se procede
a realizar el calculo de atributos que incluyen la determinacion de la
precision y exactitud del método de la siguiente manera:

2.7.2.1 Precision: Se refiere al grado de proximidad entre los resultados

que se efecthan repetitivamente y en forma independiente y esta
relacionada con el coeficiente de variacion.
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Se realiza el célculo de los siguientes indices de desviacion de los datos y
para medir la dispersion de los datos mediante las siguientes ecuaciones:

Yie, (PVi—PV)?

-Desviacion estandar absoluta (s = ~ ) (EC. 2)
-Desviacién estandar relativa (RSD = PS:V) (EC. 3)
-Desviacion estandar de la media (s,,, = \/S=ﬁ) (EC. 4)

Donde:
PVi=Cada uno de los resultados obtenidos a partir de la prueba PVR.
n= Numero total de resultados.
PV = Valor de la media aritmética de los resultados obtenidos a partir
de las pruebas PVR.

Ademas se calculan el coeficiente de variacion y la varianza, los cuales
muestra una mejor interpretacion porcentual del grado de variabilidad de los
resultados obtenidos a partir de la realizacion de la prueba.

-Coeficiente de variacion (cv = = X100%) (EC. 5)

-Varianza (s?)

Por ultimo, en cuanto a precision se verifica que los datos analizados se
encuentran entre los rangos permisibles y se procede a realizar calculos de
exactitud.

2.7.2.2 Exactitud: Determina el grado de proximidad entre la medida
obtenida a partir de la realizacion de la prueba en el laboratorio para la
presiéon de vapor Reid para GLP y el valor verdadero, esperado o tedrico.

Dicha exactitud se calcula a partir de 20 resultados obtenidos de realizar la
prueba PVR con la muestra patrén de GLP cuya presién de vapor Reid es
conocida, mediante la siguiente ecuacion:

%E = e Tx00 (EC. 6)
t
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Dénde:

PV, = Valor de la media aritmética de los resultados obtenidos a partir de las
pruebas PVR.

PV,.= Valor tedrico de la presion de vapor Reid para la muestra patron de
GLP.

Si el valor obtenido es +\- 5 % el método tiene una recuperacion
satisfactoria (exactitud).

2.7.3 Control Interno

Después de verificar la exactitud y precisiéon del método de prueba para la
medicion de la PVR en GLP segun la norma ASTM D1267-02, con fines de
monitorear el método estandarizado se establecen limites de confianza a
partir de los 20 ensayos repetitivos realizados con la muestra patron de
GLP siguiente el siguiente procedimiento:

e Tabular los datos

e Calcular valor medio y desviacion estandar mediante ecuaciones ya
descritas.

e Establecer limites de confianza del valor medio mas dos desviaciones
estandar y el valor medio menos dos desviaciones estandar. (Limite
superior e inferior)

e Los resultados obtenidos para nuevas muestras que correspondan al
patrén con el que se establecieron los limites de confianza deben
presentar una distribucion normal alrededor de la media.

e Cuando cinco datos consecutivos presentan tendencia ascendente o
descendente alrededor de la media significa que los datos que se
obtengan en una sexta lectura no podran reportarse.
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3. MUESTREO DE GASES LICUADOS DEL PETROLEO (GLP)

3.1 Informacion General

El procedimiento de toma de muestras de Gases Licuados del Petréleo se realiza
bajo lo estipulado en la norma ASTM D1265-97 “Practica estandar para el
muestreo de Gases Licuados del Petréleo (GLP) (Método manual)” la cual se
refiere a los procedimientos para la obtencion de muestras representativas de los
gases licuados del petroleo tales como propano, butano, o sus mezclas, en
envases que no sean los utilizados en aparatos de ensayo de laboratorio. Estos
procedimientos son considerados adecuados para la obtencion de muestras
representativas de todas las pruebas de rutina para gases licuados de petréleo
(GLP) requeridas por las especificaciones segun la norma ASTM D1835-97
“Especificaciones estandar para Gases Licuados del Petroleo (GLP)".

Para obtener una muestra representativa de GLP se deben tener en cuenta los
siguientes factores:

e Obtener muestras de solo fase liquida.

¢ Cuando el material que esta siendo muestreado ha sido agitado hasta
que la uniformidad es corroborada, una muestra liquida podria  ser
tomada de cualquier parte del recipiente.

e Debido a la amplia variacién en la construccion de los recipientes para
gases licuados del petréleo (GLP), es dificil de especificar un método
uniforme para la obtencion de muestras representativas de mezclas
heterogéneas, si no es factible agitar una mezcla para obtener mezclas
homogéneas, se deben recolectar muestras liquidas por un procedimiento
el cual ha sido acordado por las partes involucradas.

e El extremo cuidado y el buen juicio son necesarios para garantizar que las
muestras representen las caracteristicas generales y condicion promedia
del material; complementadas por la habilidad y la experiencia de muestreo.

e Debido a los riesgos involucrados, los gases licuados del petréleo deben
ser muestreadas por o bajo la supervision de personas relacionadas
con las necesarias medidas de seguridad.

e Los vapores de hidrocarburos emitidos durante el muestreo deben ser
controlados para asegurar el cumplimiento de regulaciones ambientales y
de seguridad aplicables.

3.2 Ejecutante de la operacion de muestreo: La ejecucion de la toma de
muestras de GLP puede ser realizada por el laboratorista o el técnico operador del
lugar fuente de la muestra para la prueba; quien debe ser una persona capacitada
en cuanto a las normas de seguridad pertinentes y la norma ASTM D1265-97.
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3.3 Equipo

3.3.1 Contenedor de muestras: Se usan contenedores de muestras metalicos
de un tipo que garantiza la maxima seguridad y resistentes a la corrosion por el
producto que se muestrea. Un material adecuado es el acero inoxidable. EIl
tamafo del recipiente depende de la cantidad de muestra necesaria para la
prueba. El recipiente de la muestra debe  estar equipado conun tubo de
descarga interno para permitir  la liberacion del 20% de la capacidad del
recipiente, el cual debera estar claramente marcado. La universidad actualmente
cuenta con muestreadores cuya capacidad en liquido es de 500cc.

3.3.2 Linea de transferencia: Esta hecha de un tubo de acero  inoxidable u
otra manguera de metal flexible, impermeable al producto que se muestrea.
La linea mas satisfactoria es una equipada  con dos valvulas en el extremo del
recipiente que contiene la muestra, una valvula de control A y una valvula de
descarga B.

3.4 Procedimiento para muestreo de GLP

3.4.1 Purga de la linea de transferencia de la muestra: Conectar los extremos
de la linea de transferencia de forma segura a la fuente y a la valvula de entrada C
del recipiente. Cierre la  valvula de control A, la valvula de descarga B y la
valvula de entrada C, Figura 8. Abra la valvula de la fuente del producto y purgue
la linea de transferencia mediante la apertura de la valvula de control A y la
valvula de descarga B.

Valvula de
salida D
Tubo de descarga
(merma)
Valvula de Control A
Valvula de A la valvula de la
Entrada ¢ Coiilo : fuente del producto

Valvula de
descarga B

Figura 6. Contenedor tipico de muestra de GLP y conexiones de muestreo (Fuente:
ASTM D1265-97, fig 1 Typical sample container and sampling connections)
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3.4.2 Purga del contenedor de la muestra

e Si la historia del contenido del contenedor de muestra no es conocida, o si
las trazas del producto anterior podrian afectar la prueba, se debe utilizar el
siguiente procedimiento de purga:

- Conectar la valvula D del contenedor de muestra a la linea de
transferencia de la muestra con el contenedor en una posicion vertical y la
valvula C en la parte superior.

- Cerrar las véalvulas B, C y D. Abrir la valvula A y luego las valvulas C y D.
Después llenar el contenedor de muestra hasta que el liquido fluya por la
valvula C. Cerrar las vélvulas C y D, luego la valvula A sobre la linea de
transferencia.

- Aflojar la conexidn del contenedor de muestra a la linea de transferencia
y girar el contenedor 180° de modo que la valvula D se encuentra en la
parte superior. Abrir las valvulas C y D, luego la valvula A.

- Devolver el contenedor de muestra a la posicién donde la valvula C se
encuentre en la parte superior. Asegure la conexion a la linea de
transferencia de muestra y repetir la operacion de purga por lo menos tres
veces.

Valvula de
entrada C

Valvula de

Tubo de descarga 5 control A

(merma)

(&7
.

Sre—"=
Valvula de salida D-—ar_j..
| f
h :;:H\ Vilvula de
descarga B

Figura 7. Contenedor tipico de muestra de GLP y conexiones alternadas de purga
(Fuente: ASTM D1265-97, fig 2 Contenedor tipico de muestra y conexiones alternadas de

purga)
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Si la historia del contenido del contenedor de muestra se conoce y no
afectaria el andlisis, se debe utilizar el siguiente procedimiento de purga:

- Con el recipiente en una posicién vertical como se muestra en la Figura 8
y la valvula de salida D en la parte superior, cierre la valvula de descarga B
y la valvula de entrada C y abra la valvula de control A.

- Abrir la valvula de entrada C y llenar el recipiente con la muestra abriendo
lentamente la valvula de salida D. Después cerrar la valvula de control A'y
permitir que parte de la muestra escape en la fase vapor a través de la
valvula de salida D.

- Cerrar la valvula de salida D vy liberar el resto de la muestra en la fase
liguida mediante la apertura de la véalvula de descarga B. Repetir la
operacion de purga por lo menos tres veces.

3.4.3 Transferencia de la muestra:

Se debe posicionar el contenedor de muestra de manera segura en una
posicion vertical con la valvula de salida D en el parte superior (Figura 8) y
las valvulas C y D cerradas.

Cerrar la valvula de descarga B, seguidamente abrir la valvula de control A,
abrir la valvula de entrada C, y llenar el contenedor con la muestra.

Cerrar la valvula de entrada C a la valvula que se conecta a la fuente de
suministro. Abrir la valvula de descarga B. Después la presion es reducida
completamente.

Desconectar el contenedor de muestra de la linea de transferencia. Se
debe descartar la muestra si se descubre alguna fuga o si se abre
cualquiera de las valvulas durante la posterior manipulacién del contenedor
antes de realizar la operacion de descarga (merma) como se indica en
3.4.4.

Figura 8. Procedimiento de transferencia de la muestra de GLP. (Fuente: Los Autores)
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3.4.4 Descarga de muestra (merma): Inmediatamente después de obtener la
muestra, se debe ubicar el contenedor en una posicion vertical con el tubo de
descarga (merma) en la parte superior. Posteriormente abrir la valvula de salida D
ligeramente. Permitir que el exceso de liquido sea expulsado y cerrar la valvula
cuando aparezca la primer sefial de vapor. Si no escapa liquido, se debe descartar
la muestra y llenar nuevamente el contenedor.

3.4.5 Deteccion de fugas: Después de eliminar el exceso de liquido de tal
manera que solo permanezca el 80 % de la muestra, se debe sumergir el
contenedor en un bafio y detectar fugas. Sl se descubre una fuga en cualquier
momento durante la operacibn de muestreo, descartar la muestra. Reparar o
remplazar el contenedor con fugas antes de obtener otra muestra.

3.4.6 Cuidado de las muestras: Se debe tener en cuenta lo siguiente para un
eficiente cuidad y posterior uso de las muestras representativas de GLP:

e Las muestras se deben almacenar en un lugar frio tan pronto como sea
posibles. Mantenerlas ahi hasta que todas las pruebas se hayan
completado.

e Si se detectan fugas en un contenedor de muestras descartar la muestra.

e Proteger las valvulas del contenedor de muestra usando un empaque o0 una
tapa de proteccion, evitando accidentes ocasionados por el desajuste o
dafio de las valvulas con ello.
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4. VALIDACION DEL METODO

4.1 Requisitos técnicos

Diversos factores determinan la exactitud y confiabilidad de la prueba.
Estos factores incluyen elementos provenientes de:

e Factores Humanos

Instalaciones y condiciones ambientales
Equipos

Muestreo

Trazabilidad de las mediciones
Manipulacion de los items de ensayo
Validacion de resultados

Las especificaciones para dichos factores son determinadas como se ha
mencionado en este trabajo.

4.2 Validacion de resultados

Para asegurar la confiabilidad de la prueba se presentan los siguientes
resultados a partir de 20 pruebas realizadas en el laboratorio de Crudos y
derivados, las cuales fueron corregidas segun la norma ASTM D1267-02.
Ademas se les hall6 el error relativo con la ecuacion 1, comparando resultados
de simulaciones efectuadas con la ayuda del software CMG y su herramienta
WINPROP a partir de datos cromatograficos para cada muestra.

WINPROP es un software para identificar y modelar el comportamiento y las
propiedades de los fluidos del yacimiento para cada una de las fases
presentes. Util para los procesos de fases miltiples y especiales, donde
existen variaciones en la composicion.

PV corregida—PV simulada

.Error % = *100 (Ec. 7)

PV simulada
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4.2.1 Tablas de resultados

4.2.1.1 Resultados 18 de octubre de 2013

Tabla 6. Resultados 18 de octubre de
2013, Prueba 3 (Fuente: Los Autores)

Tabla 4. Resultados 18 de octubre de  Tabla 5. Resultados 18 de octubre de
2013, Prueba 1 (Fuente: Los Autores) 2013, Prueba 2 (Fuente: Los Autores)

PRUEBA 1 PRUEBA 2 PRUEBA 3
P Leida , .
Lectura P Leida (psia) Lectura (psia) Lectura P leida (psia)
P 1 120
1 125 1 130
2 126 2 123
3 7 2 129 3 123
3 129 4 125
4 129 4 128 5 127
5 129 5 128 6 127
6 129 6 128 7 127
PV corregida 128.27 PV corregida 127.27 PV corregida 126.27
PV Simulacién 132.604 PV Simulacién 132.604 PV Simulacién 132.604
% Error 3.27 % Error 4.03 %Error 4.78

4.2.1.2 Resultados 31 de octubre de 2013

Tabla 7. Resultados 31 de octubre de
2013, Prueba 4 (Fuente: Los Autores)
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Tabla 8. Resultados 31 de octubre de
2013, Prueba 5 (Fuente: Los Autores)

PRUEBA 4 PRUEBA S5
Lectura P Leida (psia) Lectura P leida (psia)
1 147 1 138
2 145 2 140
3 143 3 141
4 143 4 141
5 143 5 141
PV Corregida 142.27 PV corregida 140.27
PV Simulacidn 147.02 PV Simulacién 147.02
%Error 3.23 %Error 4.59




4.2.1.3 Resultados 07 de noviembre de 2013 - Mafiana

Tabla 9. Resultados 07 de noviembre Tabla 10. Resultados 07 de noviembre
de 2013-Mafiana, Prueba 6 (Fuente: de 2013-Maiiana, Prueba 7 (Fuente:
Los Autores) Los Autores)

PRUEBA 6 PRUEBA 7
Lectura P Leida (psia) Lectura P leida (psia)
1 138 1 129
2 137 2 131
3 136 3 132
4 134 4 133
5 134 5 133
6 134 6 133
PV corregida 133.2666 PV corregida 132.2666
PV Simulacién 138.592 PV Simulacién 138.592
% Error 3.84 % Error 4.56

4.2.1.4 Resultados 07 de noviembre de 2013-Tarde

Tabla 11. Resultados 07 de noviembre Tabla 12. Resultados 07 de noviembre
de 2013-Tarde, Prueba 8. (Fuente: Los de 2013-Tarde, Prueba 9. (Fuente: Los
Autores) Autores)

PRUEBA 8 PRUEBA 9

Lectura P Leida (psia) Lectura P leida (psia)

1 144 1 149

2 145 2 148

3 146 3 147

4 147 4 146

5 147 5 146

6 147 6 146

PV corregida 146.2666 PV corregida 145.2666
PV Simulacidn 151.567 PV Simulacidn 151.567
% Error 3.50 % Error 4.16
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4.2.1.5 Resultados 14 de noviembre de 2013-Mafiana

Tabla 13. Resultados 14 de noviembre
de 2013-Mariiana, Prueba 10. (Fuente:

Los Autores)
PRUEBA 10
Lectura P Leida (psia)
1 143
2 142
3 141
4 141
5 141
PV corregida 140.2666
PV Simulacién 147.06
% Error 4.62

4.2.1.6 Resultados 14 de noviembre de 2013-Tarde

Tabla 15. Resultados 14 de noviembre
de 2013-Tarde, Prueba 12. (Fuente:

Tabla 14. Resultados 14 de noviembre
de 2013-Tarde, Prueba 11. (Fuente:

Los Autores) Los Autores)
PRUEBA 11 PRUEBA 12
Lectura P Leida (psia) Lectura P leida (psia)
1 150 1 151
2 149 2 150
3 151 3 149
4 150 4 149
5 150 5 149
6 150 PV corregida 148.2666
PV corregida 149.2666 PV Simulacién 155.693
PV Simulacién 155.693 % Error 4.77
% Error 4.13
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4.2.1.7 Resultados 19 de noviembre de 2013

Tabla 17. Resultados 19 de noviembre de
2013, Prueba 14. (Fuente: Los Autores)

Tabla 16. Resultados 19 de noviembre de
2013, Prueba 13. (Fuente: Los Autores)

PRUEBA 13 PRUEBA 14
Lectura P Leida (psia) Lectura P leida (psia)
1 125 1 129
2 127 2 127
3 128 3 126
4 128 4 126
5 128 5 126
PV corregida 127.2666 PV corregida 125.2666
PV Simulacién 131.378 PV Simulacién 131.378
% Error 3.13 % Error 4.65

4.2.1.8 Resultados 21 de noviembre de 2013-Mafiana

Tabla 19. Resultados 21 de noviembre de
2013-Mafiana, Prueba 16. (Fuente: Los

Tabla 18. Resultados 21 de noviembre de
2013-Mafiana, Prueba 15. (Fuente: Los
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Autores) Autores)
PRUEBA 15 PRUEBA 16
Lectura P Leida (psia) Lectura P leida (psia)

1 130 1 127

2 128 2 126

3 128 3 125

4 128 4 125

PV corregida 127.2666 5 125
PV Simulacién 130.539 PV corregida 124.2666
% Error 2.51 PV Simulacién 130.539

% Error 4.81




4.2.1.9 Resultados 21 de noviembre de 2013-Tarde

Tabla 20. Resultados 21 de noviembre Tabla 21. Resultados 21 de noviembre
de 2013-Tarde, Prueba 17. (Fuente: de 2013-Tarde, Prueba 18. (Fuente:
Los Autores) Los Autores)

PRUEBA 17 PRUEBA 18
Lectura P Leida (psia) Lectura P leida (psia)

1 123 1 119

2 122 2 120

3 121 3 122

4 121 4 121

5 121 5 121

PV corregida 120.2666 6 121
PV Simulacién 125.895 PV corregida 120.2666
% Error 4.47 PV Simulacidn 125.895

% Error 4.47

4.2.1.10 Resultados 22 de noviembre de 2013

Tabla 22. Resultados 22 de noviembre Tabla 23. Resultados 22 de noviembre
de 2013, Prueba 19. (Fuente: Los de 2013, Prueba 20. (Fuente: Los
Autores) Autores)

PRUEBA 19 PRUEBA 20
Lectura P Leida (psia) Lectura P leida (psia)
1 130 1 124
2 129 2 126
3 128 3 127
4 128 4 127
5 128 5 127
PV corregida 127.2666 PV corregida 126.2666
PV Simulacién 132.804 PV Simulacidn 132.804
% Error 4.17 % Error 4.92
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A continuacion se presenta un resumen de los resultados obtenidos, en el
cual se incluyen las desviaciones estdndar para cada composicion en el
conjunto total de las pruebas calculadas con la ecuacién 2.

n _DPU\2
s = \/M (Ec. 8)

n

Donde:
PVi=Cada uno de los resultados obtenidos a partir de la prueba PVR.
n= Numero total de resultados.
PV = Valor de la media aritmética de los resultados obtenidos a partir
de la prueba PVR.

Tabla 24. Resumen de resultados obtenidos realizando la medicion de la presion
de vapor Reid para las muestras de GLP de la planta de gas Dina. (Fuente: Los

Autores).
% molar
PRUEBA PV medida (psia) | PV Simulada (psia) | % Error
Cc2 Cc3 C4 C5

1 1,146 | 54,214 | 44,640 | 0,000 128,27 132,604 3,27%
2 1,146 | 54,214 | 44,640 | 0,000 127,27 132,604 4,02%
3 1,146 | 54,214 | 44,640 | 0,000 126,27 132,604 4,78%
4 3,905 (54,691 (41,289 0,115 142,27 147,020 3,23%
5 3,905 (54,691 (41,289 0,115 140,27 147,020 4,59%
6 2,268 |54,051|43,579|0,102 133,26 138,529 3,80%
7 2,268 |54,051|43,579|0,102 132,26 138,529 4,53%
8 4,708 | 54,692 140,460 0,139 146,26 151,567 3,50%
9 4,708 | 54,692 | 40,460 0,139 145,26 151,567 4,16%
10 3,905 (54,691 (41,289 0,115 14826 147,060 4,62%




11 5,341 |55,077|39,479|0,103 149,26 155,693 4,13%
12 5,341 |55,077|39,479|0,103 148,26 155,693 4,77%
13 2,361 (49,882 |46,530| 1,227 127,26 131,378 3,13%
14 2,361 (49,882 |46,530| 1,227 125,26 131,378 4,66%
15 1,553 52,665 | 44,203 (1,579 127,26 130,539 2,51%
16 1,553 52,665 | 44,203 (1,579 124,26 130,539 4,81%
17 1,636 |48,174|49,831|0,359 120,26 125,895 4,48%
18 1,636 |48,174|49,831|0,359 120,26 125,895 4,48%
19 1,820|52,984 | 44,279|0,916 127,26 132,804 4,17%
20 1,820|52,984 | 44,279|0,916 126,26 132,804 4,93%
S 1.425| 2.187 | 2.908 | 0.540 9.275 9.679

PV 132.86 138.586 4.13 %

Debido a que las desviaciones estandar para cada componente se encuentran en
rangos aceptables, se podrian analizar la totalidad de los datos asumiendo que se
trata de una sola muestra, que en este caso la presion de vapor para las 20
pruebas realizadas a partir de las muestras tomadas de la planta de gas Dina
seria 132.86 psia +/- 9.275 psia teniendo en cuenta la desviacién estandar total de
los datos; y con un error del 4.13 % al ser comparada con la presion de vapor
simulada.

Este alto valor en la desviacion estandar para la presién de vapor total tomando
todo el conjunto de resultados se ve evidenciado en que, aunque los cambios en
composicién del conjunto total de muestras es poco, la afectacién fisicoquimica de
estos cambios hacen que la variacion en la presion de vapor sea significativa. De
manera mas detallada en la figura 9 se muestra este impacto de composicién
para cada componente versus presion de vapor de la mezcla, donde esta ultima
es mayor para los componentes mas livianos y menor en componentes mas
pesados o con mayor numero de carbonos.
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Figura 9. Presion de vapor vs componente para la muestra de GLP de la planta de
gas Dina. (Fuente: Los Autores)

A partir de lo anterior y en base al resumen de la tabla 24, se encuentra una
relacion entre las composiciones y las presiones de vapor medidas. Con el fin de
realizar un andalisis estadistico y encontrar
grupo gque se muestra en la tabla 25 que tiene composiciones similares y
resultados medidos de presion de vapor muy cercanos, los cuales, aunque
numéricamente son diferentes, pueden ser tomadas como iguales ya que las
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diferencias en las composiciones son cercanas al 1 %.
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Tabla 25. Subgrupo de pruebas realizadas con composiciones similares de C2,
C3, C4 y C5 a partir de muestras de GLP obtenido de la planta de gas Dina.
(Fuente: Los Autores)

% molar PV PV
PRUEBA medida | Simulada
Cc2 c3 ca C5 (psia) (psia)
1 1,146 54,214 44,640 0,000 128,27 132,60
2 1,146 54,214 44,640 0,000 127,27 132,60
3 1,146 54,214 44,640 0,000 126,27 132,60
15 1,553 52,665 44,203 1,579 127,26 130,54
16 1,553 52,665 44,203 1,579 124,26 130,54
19 1,820 52,984 44,279 0,916 127,26 132,80
20 1,820 52,984 44,279 0,916 126,26 132,80
s 1,180 0,972
PV 126,692 132,06
Varianza.
0% = -3, (PV; — PV)? (Ec. 9)
0% = 1.625 (psia)?
Donde:

PVi=Cada uno de los resultados obtenidos a partir de la prueba PVR.
n= Numero total de resultados.

PV = Valor de la media aritmética de los resultados obtenidos a partir
de las pruebas PVR.
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Coeficiente de Variacion.

cv = PSEVX100% (Ec. 10)
cv=0.93%

Donde:
PV = Valor de la media aritmética de los resultados obtenidos a partir
de las pruebas PVR.
s= Desviacion estandar para los datos medidos de PVR.

Exactitud.

(PV,—PV)x100

WE = 7

(Ec. 11)

La desviacion estandar, la varianza y el coeficiente de variacion calculados para
este subconjunto de resultados se encuentra entre rangos aceptables, por lo tanto
se puede calcular un intervalo de confianza para muestras con composiciones
similares.

Intervalo de confianza= PV + (2s) (Ec. 12)

Intervalo de confianza, limite superior = 129.052 psia
Intervalo de confianza, limite inferior = 124.332 psia

De manera experimental y siguiendo lo descrito en la norma ASTM D1267-02 se
desarroll6 adecuadamente el procedimiento para determinar la presion de vapor
para gases licuados del petréleo, los presentes resultados para fines de validacion
y comparacion son utiles teniendo en cuenta la norma NTC-17025 en su capitulo 5
(Métodos de ensayo y Calibracién y Validacion de los Métodos) donde menciona
la conveniencia de usar diferentes técnicas para la determinacién del desempefio
de un método, y en las cuales incluye la comparacién con resultados obtenidos
con otros métodos , en este caso la simulacién a partir de las cromatografias y
datos de la muestra resulta Gtil para esta comparacién, teniendo en cuenta que por
medio de simuladores es determinado el dato de presién de vapor en la Planta de
Gas Dina. Para efectos de la comparacion realizada con el equipo de la
universidad, usando el software Winprop de CMG existente en la facultad de
ingenieria, se observo un error aceptable que no pasa de 5%.
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Conclusiones

Se Realiz6 el montaje de la prueba para la determinacion de la presion de
vapor REID para gases licuados del petréleo (GLP) segun la norma ASTM
D1267-02 usando el equipo existente en la universidad Surcolombiana con
muestras de la region.

De manera adecuada se efectud la transferencia de la muestra del equipo de
muestreo al equipo de prueba segun lo establece la Norma ASTM D1265-97.

Se ejecutaron 20 corridas de la prueba para la determinacion de la presion de
vapor REID para gases licuados del petréleo (GLP) segun la norma ASTM
D1267-02 usando muestras de GLP de la planta de gas DINA obteniendo una
presion de vapor en un rango entre 126 y 146 Psig. que comparada con los
resultados simulados se obtuvo un error de 2.5 a 4.8%.

Debido a que las muestras usadas para realizar la prueba fueron tomadas a
diferentes horas y en diferentes dias, la medicion de la presion de vapor
presenta diferentes valores, aunque en un rango aceptable para efectos de
seguridad. Estas diferencias se deben a que la composicion del GLP varia
dependiendo las condiciones de procesamiento en la planta de gas, como su
misma composicion, la cual al tener una relacién diferente de componentes
livianos y pesados, consecuentemente aumentara o disminuira la presion de
vapor.

Con el trabajo hecho y la experiencia obtenida se realizaron las guias de
laboratorio y documentos de soporte segun los lineamientos dados por el
sistema de gestion de calidad del laboratorio de crudos y derivados.

Se dej6 el equipo de presion de Vapor REID para gases licuados del petréleo
(GLP) segun la norma ASTM D1267-02 montado, probado, documentado y
en total funcionamiento, lo cual permitira con algunos ajustes, ofrecer el
servicio a la industria

La determinacion de esta prueba resulta de gran provecho académico para el
programa ya que actualmente no se contaba con una practica en el laboratorio
de crudos y derivados para gases licuados del petroleo, siendo este un area a
fortalecer dentro del programa, ya que la demanda actual en la industria
petrolera esta siendo extendida en hidrocarburos que no eran explotados
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ampliamente como los provenientes de yacimientos no convencionales y los
gases licuados del petréleo.

La prueba fue corrida con el equipo y los accesorios existentes en el
laboratorio de crudos y derivados de la universidad Surcolombiana, el cual
arrojo los resultados presentados en este trabajo.

En el desarrollo de este trabajo no se cumplié en su totalidad con el proceso
de estandarizacion; se plantea complementar dicho proceso a partir de este
documento como base.
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Recomendaciones

El almacenamiento de la muestra de GLP a realizar la prueba es parte
fundamental en el proceso; la universidad cuenta con muestreadores, aunque
no son del volumen adecuado, por lo tanto hay que usar mas de un
muestreador para realizar la prueba, es por esto que se recomienda la
adquisicion de un recipiente muestreador mas adecuado, el cual debe ser de
un volumen minimo de 700 c.c y estar diseflado bajo los lineamientos de la
norma ASTM D 1265 — 97.

Realizar un mantenimiento oportuno, adecuado y por empresas certificadas al
equipo ya que cualquier deterioro en sus conexiones generaria facilmente
fugas debido a que el fluido muestra que se maneja se encuentra a altas
presiones; ademas de verificar funcionalidad de los diferentes elementos que
lo componen, como el manometro, el cual se debe calibrar de manera
periddica.

Realizar el procedimiento de purga siempre que se vaya a realizar una nueva
prueba con la muestra a determinar la PVR, ya que esto afectaria el resultado
de la medicion.

Utilizar las sefalizaciones establecidas internacionalmente, rotulacion de los
fluidos (HMIS), para el proceso posterior de certificacién de las pruebas que
pueda ofertar el laboratorio.

Adquirir un bafio Maria con las dimensiones adecuadas para el correcto uso
del equipo de Presién de Vapor Reid.

Realizar el complemento de la estandarizacion de esta prueba usando una
muestra patron de GLP con una presién de vapor Reid y una composicion
conocida para determinar con mayor certeza la exactitud del método
siguiendo el procedimiento planteado, realizando las 20 corridas repetitivas
con dicho patrén.

Continuar con el desarrollo de la estandarizacion tomando este trabajo como
base y teniendo en cuenta las recomendaciones para calcular la exactitud del
método con relacion a una muestra patron de GLP suficiente para dicho
objetivo.
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ANEXO A: NORMA ASTM D 1267 — 02: Standard Test Method for Gage Vapor
Pressure of Liquefied Petroleum (LP) Gases (LP-Gas Method)
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INTERNATIONAL

(ﬂ_g]b) Designation: D 1267 — 02
1!

Standard Test Method for

An American Mational Standard

Gage Vapor Pressure of Liquefied Petroleum (LP) Gases

(LP-Gas Method)’

This standard is 155ued under the fixed desiznation D 1267; the number immediately following the designation indicates the vear of
original adeption or, in the case of revizion, the year of last revizion. A number in parenthezes mdicates the year of last reapproval A
supersenipt epsilon (€} indicates an editonial change smce the last revision or reapproval.

1. Scope

1.1 This test method covers the determination of the gage
vapor pressures of liquefied petrolenm gas products at tem-
peratures of 37.8°C (100°F) up to and including a test
temperature of 70°C (158°F).

1.2 The values stated in acceptable metric units are to be
regarded as the standard The wvalues in parentheses are for
information only.

1.3 This standard does not purport to address all of the
safety concerns, if amy, associated with ifs use It is the
responsibility of the user af this standard to establish appro-
priate safety and health practices and determine the applica-
bility of regulatory limitations prior to use. For specific hazard
statements, see 3.2.1 and Annex A2,

2. Referenced Documents

2.1 ASTM Standards:

D 323 Test Method for Vapor Pressure of Petroleum Prod-
ucts (Reid Method)®

D 1265 Practice for Sampling Liquefied Petrolenm (LP)
Gases (Manual Method)?

E 1 Specification for ASTM Thermometers?

2.2 Institute of Petroleum Standard:

IP 181 Sampling Petroleum Gases*

3. Terminology

3.1 Definitions:

3.1.1 vapor pressure—the pressure exerted by the vapor of
a liquid when in equilibrium with the liquid.

3.2 Definitions of Terms Specific to This Standard:

3.2.1 liguefied petroleum gases—narrow boiling range hy-
drocarbon mixtures consisting chiefly of propane or propylene,
or both, (Warning—FExtremely flammable. Harmful when

! This test mathod iz wnder tha jurisdiction of ASTM Committes D02 on
Patroleum Products and Lubricants and is the direct responsibility of Subcommittee
D02 H on Liquafied Petrolenm Gas.

Cwrent editton approved Apinl 10, 2002, Publizshed Jume 2002, Ongmally
publizhed as D 1267 = 53 T. Last previous edition D 1267 - 95 {2001)".

* Anmual Book of ASTM Srandards, Vol 05.01.

* Anmual Book af ASTM Standards, Vol 14.03.

* Available from Applied Science Publishers, Ripple Rd., Barking, Esszex,
England

inhaled ) butanes and butylenes, or both, in which the content
of hydrocarbon compounds of higher boiling point than 0°C
(32°F) 1s less than 5% by liquid volume, and whose gage
vapor pressure at 37.8°C (100°F) is not greater than approxi-
mately 1550 kPa (225 psi).

4. Summary of Test Method

4.1 The test apparatus, consisting of two mnterconnected
chambers and equipped with a suitable pressure gage, 1s purged
with a portion of the sample which 15 then discarded. The
apparatus is then filled completely with the portion of the
sample to be tested. Thirty-three and one-third to forty volume
percent of the sample content of the apparatus is immediately
withdrawn to provide adequate free space for product expan-
sion. The apparatus is then immersed in a water bath main-
tained at the standard test temperature of 37 8°C (100°F) or,
optionally, at some higher test temperature up to and mncluding
a test temperature of 70°C (158°F).

42 The observed gage pressure at equilibrium, after cor-
recting for gage error and correcting to a standard barometric
pressure, 1s reported as the LPG Vapor Pressure at the selected
test temperature.

5. Significance and Use

5.1 Information on the vapor pressures of liquefied petro-
leum gas products under temperature conditions from 37.8 to
70°C (100 to 138°F) 1s pertinent to selection of properly
designed storage vessels, shipping containers, and customer
utilization equipment to ensure safe handling of these products.

5.2 Determunation of the vapor pressure of liquefied petro-
lenm gas 1s important for safety reasons to ensure that the
maximum operating design pressures of storage, handling, and
fuel systems will not be exceeded under normal operating
temperature conditions.

5.3 For lLiquefied petrolenm gases, vapor pressure is an
indirect measure of the most extreme low temperature condi-
tions under which mnitial vaponzation can be expected to occur.
It can be considered a semi-quantitative measure of the amount
of the most volatile material present in the product.

Copyright © ASTM Intemational. 100 Barr Harbor Drive, PO Box C700, West Conshohacken, PA 12428-2059, United States.

59



60



Ay D 1267

6. Apparatus

6.1 Vapor Pressure Apparatus, constructed as illustrated in
Fig. Al.1, and the various items of auxiliary equipment, are
completely described in Annex Al.

6.2 The wvapor chamber of Test Method D 323, may be
interchangeable with the upper chamber of this method.
Stmalarly, the ligqud chamber (two-opening type) of Test
Method D 323 is interchangeable with the B, 20 % lower
chamber A1.1.4 of this method. Because of this interchange-
ability, the apparatus assembly of Test Method D 323 must
pass, as a safety precaution, the hydrostatic test specified in
A1.1.6 before using same in testing liquefied petroleum gas.

7. Sampling and Sample Handling

7.1 Samples shall be obtained and stored in accordance with
Practice D 1265, or IP 181, Sampling Petrolenm Gases, unless
the test samples can be taken directly from the source of the
material to be tested.

7.2 Any method of coupling the vapor pressure apparatus to
the sample source can be employed. Tubing, 6 to 7 mm (%4 1n.)
in diameter, of minimum length, of suitable-working pressure,
and made of matenial corrosion-resistant to the products being
sampled, 1s satisfactory for this purpose. A flexible tubing
connection of a satisfactory type greatly facilitates the purging
and sampling operations. The tubing should be a conducting
material or constructed with a built-in ground connection to
minimize the effect of static electricity.

§. Preparation of Apparatus

8.1 If the apparatus has been used for testing products other
than the type of product to be tested. disassemble, clean
thoroughly, and purge the parts in a stream of dry air.

8.2 Assemble the apparatus with the inlet valve of the lower
chamber open, the straight-through wvalve between the two
chambers open. the bleeder valve closed, and with the proper
range pressure gage attached.

9. Procedure

9.1 Safe means for the disposal of vapors and liquids during
this operation and in the subsequent sampling operation must
be provided.

9.2 Purging—With the assembled apparatus in an upright
posiiton, connect the inlet valve of the lower chamber to the
sample source with the sampling connection (7.2). Open the
sample source valve te the apparatus. Cautiously open the
bleeder valve on the upper chamber, permitting the air or
vapors, or both, 1n the apparatus to escape until the apparatus
1s full of ligmd. Close the lower chamber inlet valve and open
the bleeder valve to its wide open position. Allow the contained
liqud to evaporate until the apparatus 1s covered with white
frost (may require more than one chilling), then invert the
assembly, and expel any residual material through the bleeder
valve. Allow the residual vapors to escape until the pressure in
the apparatus 1s essentially atmospheric, then close the bleeder
valve.

9.3 Sampling—Return the apparatus, now containing only
vapors, to 1ts normal upright position and open the mlet valve.
As soon as the apparatus attains essentfially the same pressure
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as the pressure of the sample source, momentarily open the
bleeder valve. If liqmd does not promptly emerge, repeat the
purging step (9.2). If liquid appears immediately, close the
bleeder and inlet valves in that order (Note 1). Close the valve
on the sample source, and disconnect the sampling line.
Immediately close the straight-through valve between the two
chambers and open the inlet valve, with the apparatus in an
upright position. Close the inlet valve as soon as no more liquid
escapes, and immediately open the straight-through valve.

Note 1—Transfer of the sample 15 facilitated by chilling the apparatus
with a portion of the material under test.

9.3.1 When using the 3313% lower chamber (Al.1.3)
proceed to 9.4

932 When using the 20% lower chamber (Appendix
A114), close the straight-through valve and again open the
inlet to permit expulsion of the lower chamber contents. As
soon as no more liquid escapes from the lower chamber, close
the 1nlet valve and immediately open the straight-through
valve.

9.3.3 The upper chamber, prior to this operation, 1s liquid
full at some temperature that 15 normally below the environ-
mental temperature. Smce any warming of the apparatus would
cause expansion of the liquid content of the upper chamber,
leading to possible rupture of the chamber, 1t 15 necessary that
the procedural steps of providing free space in the apparatus be
completed promptly.

9.4 Vapor Pressure Determination:

941 Invert the apparatus and shake it vigorously. Retumn
the apparatus to its normal upright position and immerse it in
the constani-temperature water bath maintained at the test
temperature (4.1). The apparatus including the bleeder valve
coupling, but not the pressure gage, must be immersed.
Throughout the determination, the temperature of the water
bath shall be checked periodically by means of the bath
thermometer.

9411 At test temperatures of 50°C (122°F) or below,
maintain the bath at +0.1°C (0.2°F). At test temperatures
above 50°C (122°F). up to and including 70°C (158°F).
maintain the bath at £0.3°C (0.5°F).

9.4.1.2 Observe the apparatus assembly throughout the test
period to ensure freedom from leaks. Discontinue the test and
discard the results at any time a leak is detected.

9472 After 5 min have elapsed, withdraw the apparatus
from the water bath, nvert it, shake 1t vigorously, and then
return it to the bath. Perform the shaking operation quickly to
avoid excessive cooling of the apparatus and its contents.
Thereafter, at intervals of not less than 2 min, withdraw the
apparatus from the bath. invert, shake 1t vigorously, and then
return it to the bath. Prior to each removal of the apparatus
from the water bath, tap the gage lightly and observe the
pressure reading. These operations will normally require 20 to
30 min to ensure equilibrivm. After this tiume, if consecutive
observed gage readings are constant, record the pressure
reading as the Uncorrected LP-Gas Vapor Pressure of the
sample at the test temperature.

9.4 3 If a pressure gage 15 used that 1s not calibrated against
a dead-weight tester, it 1s necessary to determine if a gage
correction needs to be applied to the pressure gage reading.
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Without removing the pressure gage from the apparatus or the
apparatus from the bath, attach a test gage, previously cali-
brated against a dead-weight tester, to the bleeder valve outlet
and open the bleeder valve. At the end of 5 min, compare the
readings of the two gages. Record any correction thus deter-
mined as gage correction.

9431 Alternatively, if a pressure gage 15 used that has been
calibrated against a dead-weight tester, then the gage correction
15 zero and if 15 not necessary to determine a gage correction as
per 943, using a second test gage that has been calibrated
against a dead-weight tester.

10. Calculation

10.1 Correct the Uncorrected LP-Gas Vapor Pressure for
gage errors (see 9.4.3 and 94.3.1).

10.2 Convert the corrected vapor pressure = (test gage
reading) + (gage correction) as calculated in 9.4 .3 to a standard
barometric pressure of 760 mm (29.92 in.) Hg by means of the
following equation:

10.2.1 LP-Gas Vapor Pressure

= corrected vapor pressure, kPa — (760 — Py) 0.1333 1)
= cotrected vapor pressure, psi— (760 — P;) 0.0193 2)
where:
P; = observed barometric pressure, mm Hg.

10.2.2 LP-Gas Fapor Pressure
= corrected vapor pressure, kPa — (29.92— P;) 33864 3)

10.2.3 Conversion Factors:
1kPa = 7.50064 mmHg = 0.295301 in. Hg (5)

1 psi = 51.7151 mmHg = 2.03603 in. He (6)

11. Report

11.1 Report the LP-Gas vapor pressure test results in terms
of kilopascals to the nearest 5 kPa or pounds per square inch,
gage, to the half unit, and the fest temperature.

12. Precision and Bias

12.1 The following shall be used as a basis for judging the
acceptability of results (95 % probability).

12.1.1 Repeatability—The difference between two test re-
sults, obtained by the same operator with the same apparatus
under constant operating conditions on identical test materials
would in the normal and correct operation of the test method,
exceed the following value onlv in one case in twenty:

12 P2 (1.8 psi) o)

12.1.2 Reproducibilinn—The difference between two single
and independent results obtained by different operators work-
ing in different laboratories on identical test material would in
the long run, in the normal and correct operation of the test
method, exceed the following value only in one case in twenty:
19 kPa (2.8 psi) ()

12.2  Bias—The procedure in this test method for measur-

g vapor pressure has no bias because the value of vapor
pressure 15 defined only in terms of this test method.

= corrected vapor pressure, psi— (290.92 — P,) 0.4912 )]
13. Kevwords
where: . . 13.1 natural gas liquids; liquified petroleum gases; vapor
P; = observed barometric pressure, in. Hg. ] i
pressure
ANNEXES

(Mandatory Information)

Al. APPARATUS FOR VAPOR PRESSURE OF LIQUEFIED PETROLEUM (LFP) GASES

A1l Vapor Pressure Apparatus, consisting of two cham-
bers, designated as the upper and lower chambers, shall
conform to the following requirements. To maintain the correct
volume ratio between the upper and lower chambers, the units
shall not be interchanged without recalibrating to ascertain that
the volume ratio 1s within satisfactory limits.

Al1.11 Upper Chamber—This chamber, as shown in Fig.
A1.1 (£), shall be a cylindrical vessel 51 = 3mm (2 + Y1)
in diameter and 254 + 3 mm (10 * Y5 in) in length, inside
dimensions, with the inner surfaces of the ends slightly sloped
to provide complete drainage from either end when held 1n a
vertical position. On one end of the chamber, a suitable
bleeder-valve coupling (Fig. Al1.1 (g)) shall be provided to
receive the bleeder-valve assembly and the pressure gage. In
the other end of the chamber an opening approximately 13 mm
(V2 m.) i diameter shall be provided for coupling with the
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lower chamber. Care shall be taken that the connections to the
end openings do not prevent the chamber from draining
completely.

A1.12 Bleeder-Valve Assembly—The bleeder-valve for
purging the apparatus (Fig. A1.1) () shall be a normal 6 mm
(%2 in.) valve fitted into the side of the bleeder-valve coupling
(Fig. A1.1 (e)). The lower end shall be threaded to fit into the
end fitting of the upper chamber, and the upper end shall be
threaded to receive the gage coupling (Fig. A1.1 (7).

Al113 Lower Chamber 3313% (Fig. 411 (b))—This
chamber shall be a cylindrical vessel of such a volume that the
ratio of the volume of the upper chamber to the volume of the
lower chamber is between the limits of 1.97 to 2.03 (Note
Al12).

Al14 Lower Chamber 20 % (Fig. A1.1 (b))—This cham-
ber shall be a cylindrical vessel of such a volume that the ratio
of the volume of the upper chamber to the volume of the lower
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FIG. A1.1 Typical LPG Vapor Pressure Apparatus

chamber 1s between the limits of 3.95 to 4.05 (Note Al1.2)
(Note A1.2). In one end of the lower chamber, an opening
approximately 19 mm (34 in.) in diameter shall be provided to
receive a suitable straight-through valve (Fig. A1.1 (g)) having
a mimimum infernal channel of 13 mm (%2 m.) in diameter. The
other end of the chamber shall be equipped with a nominal 6
mm (¥4 1) inlet valve.

Motz Al.1—In determining the volumetne capacities of the chambers,
the volume of the lower chamber is considered as that which is below the
“straight-through™ wvalve closwre. The volume abowe the “straight-
through™ valve closure, meluding the portion of the coupling attached to
the upper chamber. is considered as a part of the wpper chamber volume.
The volume ratios of the chambers are determined in accordance with the
procedure outlined in the Appendix of Test Method D 323

Note Al.2—The apparatus requirements for this method, excluding the
bleeder-valve assembly, are identical with those of Test Method D 323
with the exception of the 333 % lower chamber Although the test
procedural details are different. the air and liquid chambers of Test Method
D 323 may be used in the present method provided they are of sufficient
strength to withstand the higher test pressures (Al.1.6).

Al.1.5 Method of Coupling Upper and Lower Chambers—
Any method of coupling the chambers can be employed
provided the volumetric requirements are met and that the
assembly is free from leaks under the conditions of the test.

A1.1.6 Hydrosiatic Test—The assembled chambers shall be
certified by the manufacturer to withstand approximately 6920
kPa (1000 pst) gage hydrostatic pressure without permanent
deformation.

A1.1.7 Checling for Freedam from Leais—Before placing
new apparatus i service, and as often as necessary thereafter,
the assembled vapor pressure apparatus shall be checked for
freedom from leaks by filling it with air. natural gas. nifrogen,
or other similar gases, to 3460 kPa (500 psti) gage pressure, and
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then completely immersing it in a water bath. Only apparatus
that will stand tlus test without leaking shall be used.

A12 Pressure Gage—The pressure gage, shown in Fig.
A1.1 (a). shall be a Bourdon-type spring gage of test gage
quality 114 to 140 mm (4}2to 52 1n) in diameter provided
with a nominal 6 mm (¥4 in.) male thread connection with a
passageway not less than 5 mm (¥1s in.) in diameter from the
Bourdon tube to the atmosphere. The range and graduations of
the pressure gage used shall be governed by the vapor pressure
of the sample being tested. as follows:

Gage to Be Used

LP-Gas Vapor Pressures, Scale MNumbersd Intermediats
kPa (psi) gage at test Range, Intervals, Graduations,
temperature kPa (psi) kPa (psi} kPa (psi)
655 (83) and under 0 to 700 70 (10) 3.4 (0.5)
(100)
620 {90) to 1750 (250) 0t 1750 172 (25) Tl
(250)
1880 (240) to 3480 0 to 3500 344 (50) 35(5)
{500) (=00)

Only accurate gages shall be continued in use. When the
gage correction exceeds 2 % of the scale range. the gage shall
be considered maccurate.

Al.3 Fapor Pressure Barh—The vapor pressure bath (wa-
ter) shall be of such dimensions that the vapor pressure
apparatus may be immersed so as to completely cover the
bleeder valve when the assembly iz 1 an upright position.
Means for maintaining the bath at the test temperature (2.1)
within the range as follows: (/) Test temperature 50°C (122°F)
and below, *0.1°C (0.2°F); (2) Test temperature above 50°C
(122°F). +0.3°C (0.5°F). In order to check the bath tempera-
tures, the appropriate bath thermometer shall be immersed to
the test temperature mark on the thermometer scale throughout
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the vapor pressure determination. - °F
95 to 105 18F 94 10 108
Al4 Thermometers—Ouly thermometers conforming to 12510 175 85F 12210 178
specifications in Specification E 1 or IP Standard Thermometer Al4.1 At other test temperatures a total immersion ther-
Specifications shall be used. The range shall be governed by ~ mometer shall be used having a range that brackets the test
the test temperature of the test being used as follows: temperature and a maxinmum scale error of 0.1°C (0.2°F).
Test TE';”g Srature T;ernm- Th;::;; :%E' Al5 Dead-Weight Tester—A dead-weight tester of satisfac-
35 fo 40 18C 34 to 42 tory range shall be provided as a means for checking the
S0t 8ac 50 to &0 accuracy of vapor pressure gages.

Al. PRECAUTIONARY STATEMENT

A2.1 Propane/Butane, or Mixture of Both A21.5 Avoid buildup of vapors and eliminate all sources of
A2.1.1 Vapors can cause flash fires. ignition, especially nonexplosion—proof electrical apparatus
A212 Keep away from heat, sparks, and open flame. and heaters.

A2.1.3 Keep container closed. A21.6 Avoid prolonged breathing of vapor or spray mist.
A214 Use with adequate ventilation. A21.7 Avoid prolonged or repeated skin contact.

ASTM Intemational takes no position respecting the validity of any patent righis asserted in connecfion with any item mentioned
in this standard. Users of this standard are expressly advised that defermination of the validity of any such patent rights, and the nisk
of infringement of such rights, are entirely their own responsibilify.

This standard is sulyect io revision af any fime by the responsible fechnical commitiee and must be reviewed every fiive years and
if not revised, sither reaporoved or withdrawn. Your commenis are invited either for revision of this standard or for additional standards
and should be addressed to ASTM Internationsl Headquarters. Your comments will receive careful consideration at a meeting of the
responsible technical committee, which you may attend. If you feel that your comments have nof received a fair hearing you should
make your views known fo the ASTM Commitiee on Siandards, af the address shown below:

This standard is copynghted by ASTM [nternafional, 100 Bar Harbor Drive, PO Box C700, West Conshohocken, P4 184282858,
United States. individual reprints (single or multiple copies) of this sfandard may be obfained by contacting ASTM &t the above
address or af §10-832-9585 (phone), §10-832-9555 (fax), or senvicei@astm.org (e-mail); or through the ASTM website
{www asim.org).
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ANEXO B: Traduccion NORMA ASTM D
1267 — 02: Standard Test Method for Gage Vapor Pressure of Liquefied
Petroleum (LP) Gases (LP-Gas Method)
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METODO DE PRUEBA ESTANDAR PARA LA PRUEBA DE PRESION DE
VAPOR REID NORMA ASTM D1267 — 02

1. Alcance

1.1 Este método de prueba cubre la determinacion de la presion de vapor de de
productos de gases licuados del petréleo (GLP) a temperaturas de
37,8°C(100°F), e incluyendo una temperatura de ensayo de 70°C(158°F).

1.2 LOS valores fijados aceptables en unidades métricas aceptables, deben ser
considerados como el estdndar. Los valores en paréntesis son para
informacién solamente.

1.3 Este estandar nos significa para hacer frente a todas las preocupaciones de
S

1.4 eguridad, si alguno, asociado con su uso. Esta es la responsabilidad del
usuario de establecer este estandar para establecer apropiadas practicas
seguras, sanas y determinar la aplicabilidad de las limitaciones regulatorias
antes de su uso. Para estados especificos de riesgo, ver 3.2.1 y anexo A.2.

2. Documentos de referencia
2.1 Normas estandar ASTM:
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D323 (Test method form vapor pressure of petroleum products (Reid
method)
D1265 (Practice for sampling liquefied petroleum(LP)
E1 (Especificaciones para termdémetros)
2.2 Instituto del petréleo

2.3

IP 181 Sampling petroleum gases

3. Terminologia
3.1 Definiciones:

3.11

Presion de vapor -es la presion ejercida por el vapor de un liquido
cuando esta en equilibrio con el liquido.

3.2 Definiciones de términos especificos para esta norma

3.2.1

liquified petroleum gas — mezcla de hidrocarburos de intervalos de
ebullicion estrecha que consiste principalmente de propano vy
propileno, o ambos, (Peligro extremadamente inflamable.
Perjudicial cuando es inhalado) Butano y butilenos, o ambos, en los
cuales el contenido de los compuestos de los hidrocarburos de méas
alto punto de ebullicion que 0°C(32°F) es menor que el 5% por
volumen de liquido, y cuya presion de vapor a 37.8°C(100°F) no es
mas mayor que aproximadamente que 1550Kpa (225Psi).

4. Resumen del método de Prueba

4.1 El aparato de prueba, consiste de dos camaras interconectadas y
equipadas con un manémetro de presion adecuado, es purgado con una
porcién de la muestra la cual es luego descargada. El aparato es luego
llenado completamente con la porcion de la muestra a realizar la prueba. 33
y un tercio a cuarenta por ciento en volumen del contenido de la muestra
del aparato es inmediatamente retirado para proveer el espacio libre
adecuado, para la expansion del producto. El aparato luego inmerso en un
bafio de agua mantenido a la temperatura de la prueba estandar de
37.8°C(100°F) o, opcionalmente, hasta una temperatura de prueba mas alta
e incluyendo una temperatura de prueba de 70°C(158°F).

4.2 La presion observada en el mandmetro en equilibrio después de corregir
por error de mandmetro y corregir a una presion baromeétrica estandar, es
reportada como la presion de vapor del GLP a la temperatura de prueba
seleccionada.
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5. Significado y uso

5.1 Lainformacién acerca de la presion de vapor de los productos de GLP bajo
condiciones de temperatura de 37.8 - 70 °C (100 — 158)°F es pertinente
para la seleccion de un recipiente de almacenamiento correctamente
disefiado, contenedores de carga y equipo de utilizacion del cliente para
asegurar una manipulacion segura de estos productos.

5.2 La determinacion de la presion de vapor del GLP es importante por
razones de seguridad para asegurar que la presion de disefio maxima de
operacion en el almacenamiento, manejo, y sistemas de combustible no

5.3 seran excedidas bajo las condiciones de temperatura de operacion normal.

5.4 Para GLP la presion de vapor es una medida indirecta de las condiciones
mas extremas de temperatura baja bajo las cuales la vaporizacién inicial
puede esperarse que ocurra. Puede ser considerada una medida
semicuantitativa de la cantidad del material mas volatil presente en el
producto.

6. Equipos

6.1 Equipo de presién de vapor, construido como se ilustra en la figura Al1.1, y
los varios articulos de equipamiento especial, que son completamente
descritos en el anexo A.1.

6.2 Camara de vapor del método de prueba D323 podria ser intercambiable
con la camara superior de este método. Generalmente, la camara de
liguidos (del tipo de doble entrada) del método de prueba D323 es
intercambiable con el B, la camara inferior A1.1.4 de este método. Debido a
esta intercambiabilidad el ensamblaje del equipo del método de prueba
D323 debe aprobar, como una precaucion de seguridad, la prueba
hidrostéatica especificada en Al1.1.6 antes de usar el mismo en la prueba
para GLP.

7. Muestreo y manejo de la muestra

7.1 Las muestras deben ser obtenidas y almacenadas de acuerdo con la
practica D1265 o IP 181, muestreo de gases del petroleo a menos que las
muestras de pruebas puedan ser tomadas directamente.

7.2 Cualquier método de acople del equipo de presion de vapor al recurso de
muestra puede ser empleado. Tubo, de 6 a 7 mm (1/4 de in) de diametro,
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minima longitud, de aceptable presion de trabajo y echo de material
resistente a la corrosion a los productos muestreados, es satisfactorio para
este propédsito. Un tubo de conexion flexible de un tipo adecuado facilita
gratamente la purga y operaciones de muestreo. El tubo debe ser un
material conductor o construido con una conexion al suelo incorporada para
minimizar el efecto de la electricidad estatica.

8. Preparacion del equipo

8.1 Si el equipo ha sido usado para otros productos de pruebas que el tipo de
producto a ser usado, desensamble, limpie completamente, y purgue en la
partes en una corriente de aire seca.

8.2 Ensamble el equipo con la valvula de entrada de la camara inferior abierta,
la valvula directa entre las dos camaras abierta, la valvula de alivio cerrada,
con el rango apropiado de presiona en el manémetro.

9. Procedimiento

9.1 El medio seguro para la disposicion de vapores y liquidos en esta operacion
y en la subsecuente deben ser previstos.

Con el equipo ensamblado en una posicién vertical, conecte la valvula de entrada de
la camara inferior al muestreado con la conexion de muestreo (7.2). Abra la valvula del
muestreador al equipo. Cuidadosamente abra la vélvula de alivio sobre la camara
superior, permitiendo al aire o vapores, o0 ambos, escapara del equipo hasta que este,
este lleno de liquido. Cierre la valvula de entrada de la camara inferior y abra la
valvula de alivio a su posicion abierta totalmente. Permita que el liquido contenido se
evapore hasta que el equipo este cubierto con escarcha blanca (puede requerir mas
de una refrigeracion), luego invierta el ensamblaje y descargue el material residual a
través de la valvula de alivio. Permita que los vapores residuales escapen hasta que la
presion en el equipo sea esencialmente la atmosférica, luego cierre la valvula de
alivio.

9.2 Muestreo - Regrese el equipo a su posicion vertical normal, ahora
conteniendo solo vapores y abra la valvula de entrada. Tan pronto como el
aparato alcance la misma presion del muestreador momentaneamente abra
la valvula de alivio. Si el liquido no sale inmediatamente, repita la purga
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(9.2). Si el liquido aparece inmediatamente, cierre las valvulas de entrada y
alivio en ese orden (nota 1). Cierre la valvula del muestreador, y desconecte
la linea de muestreo. Inmediatamente cierre la valvula directa entre las dos
camaras y abra la valvula de entrada, con él equipo en una posicion
vertical. Cierre la valvula de entrada tan pronto como no escape mas
liquido, he inmediatamente abra la valvula directa.

Nota 1: la transferencia de la muestra es facilitada enfriando el aparato con
una porcion del material bajo prueba.

9.21

9.2.2

9.2.3

Cuando se usa el 33 /3 de la camara inferior (A1.1.3) proceda a
9.4.

Cuando se usa el 20% de la camara inferior (Apendice Al.1.4),
cierre la valvula directa y de nuevo abra la de entrada para permitir
la expulsién del contenido de la cdmara inferior. Tan pronto como
deje escapar liquido de la camara inferior, cierre la valvula de
entrada e inmediatamente abra la vélvula directa.

La cdmara superior, antes de su operacion esta llena de liquido a
alguna temperatura que es normalmente baja o temperatura
ambiente. Ya que cualquier calentamiento del equipo causaria la
expansion del contenido liquido de la camara superior ocasionando
un posible ruptura de la camara, es necesario proporcionar un
espacio libre en el equipo para ser completado totalmente.

9.3 Determinacién de la presion de Vapor:

9.3.1

9411

Invierta el equipo y agitelo vigorosamente. Devuelva el equipo a su
posicion normal y sumérjalo en el bafio de agua a temperatura
constante manteniéndola a la temperatura de la prueba (4.1). El
equipo incluyendo el acople de la valvula de alivio pero no el
manometro de presion, debe ser sumergido. Atravez de la
determinacién, la temperatura del bafio de agua debe ser revisada
periddicamente por medio del termémetro del bafio.

A temperaturas de prueba de 50 °C (122°F) o por debajo,
mantener el bafio a mas o menos 0.1°C (0.2°F). A temperaturas
de pruebas por encima de 50°C (122°F), hasta e incluyendo
70°C(158°F) mantener el bafio a mas o menos 0.3°C (0.5°F).
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9.4.1.2 Observe el ensamblaje del equipo a través del periodo de prueba
para asegurar, que esté libre de fugas. Descontinte la prueba y
descarte los resultados en cualquier momento en que una fuga
sea detectada.

9.4.2 Después que han pasado 5 minutos, retirar el equipo del bafio de
agua invertirlo, agitarlo vigorosamente y luego devolverlo al bafo.
Realizar la agitacion rapidamente para evitar enfriamiento excesivo del
equipo y su contenido. Después de eso a intervalos no mayores de 2
minutos retirar el equipo del bafo, invertir, agitarlo vigorosamente y
luego devolverlo al bafio. Antes de cada retirada del equipo del bafio de
agua, golpee ligeramente el manometro y observe la lectura de presion.
Estas operaciones normalmente requeriran de 20 a 30 minutos para
asegurar el equilibrio. Después de este tiempo, si las lecturas
consecutivas del mandmetro observadas son constantes registre la
operacion de presiéon como la presion de vapor del GLP no corregida
de la muestra a la temperatura de prueba.

9.4.3 Si se usa un medidor de presién que no esta calibrado contra una
probador de peso muerto, es necesario determinar si una correccion de
medicidn necesita ser aplicada a la lectura del indicador de presion. Sin
remover el indicador de presion del equipo o el equipo del bafio,
colocar un medidor de prueba, previamente calibrado con un medidor
de peso muerto, a la valvula de alivio de salida y abrir la valvula de
alivio. El final de los 5 minutos, comparar las lecturas de los dos
medidores. Registrar alguna correccion asi determinada como
correccion del indicador.

9.4.3.1 Alternativamente, si un indicador de presién que usado ha sido
calibrado contra un medidor de peso muerto, luego la correccion
del medidor es cero y no es necesario determinar una correccion
del medidor como en 9.4.3, usando una segunda prueba de
medicion que ha sido calibrado contra un medidor de peso
muerto.

10. Calculo

10.1 Corrija la presion de vapor del GLP sin corregir por error de medicion
(ver 9.4.3y9.4.3.1).

10.2 Convierta la presion de vapor corregida= (Lectura del medido en la
prueba)+(correccién de medicién) como es calculado en 9.4.3 a una presion
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barométrica estandar de 760 mm(29.92 in) Hg por medio de la siguiente
ecuacion:
10.2.1 Presion de vapor para GLP
= presion de vapor corregida, kPa-(760-P1)0.1333 (1)
= presion de vapor corregida, psi -(760-P1)0.0193 (2)

Dénde:

P1= Presion barométrica observada, mmHg.

10.2.2 Presion de vapor para GLP

= presion de vapor corregida, kPa-(29.92-P2)3.3864 (3)
= presion de vapor corregida, psi -(29.92-P2)0.4912 (4)

Dénde:

P2= Pres3ion barométrica observada, inHg

10.2.3 Factores de conversion:

1 kPa= 7.50064 mmHg=0.295301 inHg 5)
1 psi= 51.7151 mmHg=2.03603 inHg (6)
11. Reporte
111 Reporte los resultados de la prueba de presion de vapor para GLP en
términos de kilopascales a la mas cercana 5 kPa o psi, medida, a la unidad
media, y la temperatura de prueba.
12. Precision y tendencia

12.1El siguiente debe ser usado como una base para juzgar la
aceptabilidad de resultados (95 % de probabilidad).
12.1.1 Repetibilidad- La diferencia entre dos resultados de prueba,
obtenidos por el mismo operador con el mismo equipo bajo condiciones de
operacion constantes sobre materiales de prueba en la normal y correcta
operacion del método de prueba, excederian el siguiente valor solo en un
caso de veinte:

12 kPa (1.8 psi) (7
12.1.2 Reproductibilidad- La diferencia entre dos resultados simples e
independientes obtenidos por diferentes operadores trabajando en
diferentes laboratorios sobre materiales de pruebas idénticos en largo
plazo, en la operacion normal y correcta del método de prueba, excedan el
siguiente valor solo en un caso de veinte:
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19KPa (2.8 Psi) (8)

12.2 Tendencia — El procedimiento en este método de prueba para medir la
presion de vapor no tiene tendencia porque el valor de la presion de vapor
es definido solo en término de este método de prueba.

13. Palabras Claves

13.1 Liquidos del gas natural, gases licuados del petréleo; Presion del
vapor.

ANEXOS

(Informacién Obligatoria)

Al. EQUIPO PARA LA PRESION DE VAPOR DE GLP

Al.1 Equipo de Presion de Vapor, consiste de dos camaras, designada
como la camara inferior y superior, deben ajustarse a los siguientes
requerimientos. Mantener la correcta relacion de volumen entre la camara
superior e inferior, las unidades no deben ser intercambiadas sin volver
calibrar para determinar que la relacion de volumen esta en los limites
satisfactorios.

Al.1.1 Camara superior - Esta camara, como se muestra en la figura Al.1
(c), debe ser un recipiente cilindrico de 51+/- 3mm (2 +/- 1/8 de in) de
diametro de 254 +/- 3mm (10 +/- 1/8 in) de longitud, dimensiones internas,
con la superficie interna de los extremos ligeramente inclinada para
proporcionar el drenaje completo desde cualquier extremo cuando se
mantenga en una posicion vertical. En un extremo de la cdmara, un acople
de valvula de alivio adecuada (Figura Al.1(e))debe ser proporcionado para
recibir el ensamble de la valvula de alivio y el medidor de presion. En el otro
extremo de la camara un orificio aproximadamente de 13mm (¥ in) de
diametro debe ser proporcionado para acoplar la camara inferior. Se debe
tener cuidado de que las conexiones de los orificios extremos no impidan
que la camara se drene por completo.

A.1.1.2 Ensamblaje de la valvula de alivio — La valvula para purgar el
equipo (Al.1(d)) debera ser una valvula de 6mm normal instalada en el
lado del ensamblaje de la valvula de alivio (Figura Al.1 (e)). El extremo
inferior debera ser roscado para encajar dentro del accesorio del extremo
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de la cAmara superior y el extremo superior debera ser roscado para recibir
el acople del manometro (Figura A1.1(h)).

Al1.1.3 Camara inferior de 33 y 1/3 % (Figura Al.1(b)) — Esta camara
debera ser un recipiente cilindrico de un volumen tal que la relacién de
volumen que la camara superior y el volumen de la camara inferior este
entre los limites de 1.97 a 2.03 (Nota Al.2).

Al.1.4 Camara inferior de 20 % (Figura Al.1(b)) — Esta camara debera ser
un recipiente cilindrico de un volumen tal que la relacion de volumen de la
camara superior y la camara inferior este entre los limites de 3.95 a 4.05
(Nota Al.2). En un extremo de la camara inferior un orificio de
aproximadamente 19mm(%4 in)de diametro debera ser previsto para recibir
una adecuada valvula directa ( Figura Al.1(c)) teniendo un minimo canal
interno de 13 mm(1/2 in) de diametro. El otro extremo de la cAmara debera
ser equipado con una valvula de entrada nominal de 6mm(1/4 in).

3

Nota Al.1 — En la determinacion de las capacidades volumétricas de las
camaras, el volumen de la camara inferior es considerado como el que esta
por debajo del cierre de la valvula directa. EIl volumen por encima del cierre
de la valvula directa, incluyendo la porcion del acople unido a la camara
superior, es considerado como una parte del volumen de la camara
superior. La relaciones de volumen de las cAmaras son determinadas de
acuerdo al procedimiento sefialado en el apéndice del método de prueba
D323.

Nota Al.2 — Los requerimientos del equipo para este método, excluyendo el
ensamblaje de la valvula de alivio, son idénticos con los del método de
prueba D323, con la excepcion de la camara inferior de 33 1/3 %. Aunque
los detalles del procedimiento de prueba son diferentes, las camaras de aire
y liquido del método de prueba D323 podrian ser usadas en el presente
método previendo de que ellas sean los suficiente fuerza para resistir la
mas altas presiones de prueba (A.1.1.6).

Al.1.5 Método de acople de las cadmaras superior e inferior — Cualquier
método de acople de las camaras puede ser empleado previendo que los
requerimientos volumétricos sean conocidos y que el ensamblaje este libre
de fugas bajo las condiciones de la prueba.

Al1.1.6 Prueba Hidrostatica - Las camaras ensambladas deberan ser
certificadas por el fabricante para soportar aproximadamente 6920KPa
(1000Psi) de presion hidrostatica en el mandmetro sin deformacion
permanente.

Al1l.1.7 Pruebas de fugas - Antes de colocar el nuevo equipo en servicio, y
cuantas veces sea necesario a partir de entonces, el equipo de presion de
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vapor ensamblado debera ser verificado para que no hallan fugas dejandolo
con aire, gas natural, nitrégeno, u otros gases similares, a una medicion de
presion de 3460KPa(500Psi), y luego sumergiéndolo completamente en un
bafio de agua. Solo el equipo resistira la prueba de fugas debera ser usado.

Al.2 Medidor de Presion — ElI medidor de presion, mostrado en la figura
Al.1(a) debera ser un medidor de resorte tipo Bourbon, de calidad de
medidor de prueba 114 a 140mm(4 1/2in a 5 %2 in) de didmetro previsto con
una conexion nominal de rosca macho de 6mm(1/4 in) con un pasaje no
menor de 5mm(3/16 in) de diametro desde el tubo Bourbon a la atmosfera.
El rango y graduaciones del medidor de presion usado debera ser
gobernado por la presion de vapor de la muestra siendo probada, como
sigue.

Solo medidores precisos deberan continuar en uso. Cuando la conexién del
medidor exceda el 2% de la escala, el medidor debera ser considerado
inexacto.

Al.3 Bafio de presién de vapor — El bafio de presion de vapor (agua)
debera ser de las dimensiones tales que el equipo de presion de vapor
pueda ser sumergido con el fin de cubrir completamente la valvula de alivio
cuando el ensamblaje este en posicion vertical. El medio para mantener el
bafio a la temperatura de prueba (2.1) dentro del rango como sigue: (1)
Temperatura de prueba 50°C (122°F) y por debajo, +/- 0.1°C (0.2°F); (2)
temperatura de prueba por encima de 50°C (122°F), +/- 0.3°C (0.5°F). Con
el fin de verificar las temperaturas del bafio, el apropiado termémetro del
bafio debera ser sumergido a la marca de la temperatura de prueba sobre
la escala del termémetro atravesé de la determinacion de la presion de
vapor.

Al.4 Termdmetros — solo termometro conformados por las especificaciones
en la especificacion E1 o en las especificaciones de termometros estandar
IP deberan ser usados. El rango debera ser gobernado por la temperatura
de prueba siendo usada como sigue.

Al.4.1 A otras temperatura de pruebas una inmersion total del termémetro
debera ser usada teniendo un rango que soporte la temperatura de prueba
y una escala de error mayor de 0.1°C (0.2°F).

Al1l.5 Probador de peso muerto — Un probador de peso muerto de rango

adecuado deberéa ser previsto como un medio para verificar la exactitud de
los medidores de presién de vapor.
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A2. CONSEJOS DE PRECAUCION

A2.1 Propano/ Butano o mezcla de ambos

A2.1.1 Los vapores pueden causar incendios.

A2.1.2 Mantener alejado del calor, chispas y llamas

A2.1.3 Mantenga el recipiente cerrado.

A2.1.4 Use con adecuada ventilacion.

A2.1.5 Evite la acumulacion de vapores y elimine todas las fuentes
de incendio, especialmente equipo eléctrico que no estén a prueba de
explosion y calentadores.

A2.1.6 Evite la inhalacion prolongada de vapor.

A2.1.7 Evite el contacto prolongado o repetido con la piel.
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ANEXO C: Norma ASTM D 1265 - 97: Standard Practice for Sampling
Liquefied Petroleum (LP) Gases (Manual Method).
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&P M> Designation: D 1265 — 97
Syl

Standard Practice for

An American National Standard

Sampling Liquefied Petroleum (LP) Gases (Manual Method)'

This standard 1s 1ssued under the fixed designation D 1265; the number immediately following the designation mdicates the year of
onginal adoption or, in the case of revision. the year of last revision. A number m parentheses indicates the year of last reapproval. A
superscript epsilon (€) indicates an editorial change since the last revision or reapproval.

1. Scope

1.1 This practice covers the procedures for obtaining repre-
sentative samples of liquefied petroleum gases such as pro-
pane, butane, or mixtures thereof. in containers other than
those used in laboratory testing apparatus. These procedures
are considered adequate for obtaining representative samples
for all routine tests for LP gases required by Specification
D 1835 except analysis by Test Method D 2163. They are not
mntended for obtaining samples to be used for compositional
analysis. A sample procedure that avoids changes in composi-
tion must be used for compositional analysis.

Note 1—Practice D 3700 describes a recommended method for obtain-
ing a representative sample of a hydrocarbon flwid and the subsequent
preparation of that sample for laboratory analysis.

1.2 This standard does not purport to address all of the
safety concerns, if any, associated with its use. It is the
responsibility of the user of this standard to establish appro-
priate safety and health practices and determine the applica-
bility of regulatory limitations prior fo use.

2. Referenced Documents

2.1 ASTM Standards:

D 1835 Specification for Liquefied Petroleum (LP) Gases”

D 2163 Test Method for Analysis of Liquefied Petroleum
(LP) Gases and Propene Concentrates by Gas Chromatog-
raphy”

D 3700 Practice for Containing Hydrocarbon Fluid Samples
Using a Floating Piston Cylinder®

3. Summary of Practice

3.1 A liquid sample is transterred from the source into a
sample container by purging the container and filling it with
liquid, then providing 20 % outage so that 80 % of the liquid
volume remains.

! This practice is under the joint jurisdiction of ASTM Committee D-2 on
Petrolenm and Petroleum Productsand is the direct responsibility of Subcommirtes
D02.H on Liquefied Petroleum Gas.

Current edition approved Nov. 10, 1997. Published Tune 1998.. Originally
published as D1265 — 53 T. Last previous edition D1265 - 92..

2 dnmmual Book of ASTM Standards, Vol 05.01.

3 dmmual Book of ASTM Standards, Vols 05.02.

4. Significance and Use

4.1 Samples of liquefied petroleum gases are examined by
various test methods to determine physical and chemical
characteristics. The test results are often used for custody
transfer and pricing determination. It is therefore essential that
the samples be representative of the product to be tested.

5. General Information

5.1 Considerable effort is required to obtain a representative
sample, especially if the material being sampled is a mixture of
liquefied petroleum gases. The following factors must be
considered:

5.1.1 Obtain samples of the liquid phase only.

5.1.2 When it is definitely known that the material being
sampled is composed predominantly of only one liquefied
petroleum gas, a liquid sample may be taken from any part of
the vessel.

5.1.3 When the material being sampled has been agitated
until uniformity is assured, a liquid sample may be taken from
any part of the vessel.

5.1.4 Because of wide variation in the construction details
of containers for liquefied petroleum gases, it is difficult to
specify a uniform method for obtaining representative samples
of heterogeneous mixtures. If it is not practicable to agitate a
mixture for homogeneity, obtain liquid samples by a procedure
which has been agreed upon by the contracting parties.

5.1.5 Directions for sampling cannot be made explicit
enough to cover all cases. They must be supplemented by
judgment, skill, and sampling experience. Extreme care and
good judgment are necessary to ensure samples which repre-
sent the general character and average condition of the mate-
rial. Because of the hazards mvolved, liquefied petroleum
gases should be sampled by, or under the supervision of,
persons familiar with the necessary safety precautions.

Note 2—Samples to be tested for presence of corrosive compounds or
sulfur compounds should be taken in stainless steel containers equipped
with stamless steel valves: otherwise, determinations of mercaptans and
hydrogen sulfide, for example, can be misleading.

5.1.6 Hydrocarbon vapors vented during sampling must be

controlled to assure compliance with applicable safety and
environmental regulations.

Copyright @ ASTM International, 100 Barr Harbor Drive, PO Box C700, West Conshohocken, PA 19428-2358, United States.
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6. Apparatus

6.1 Sample Container—Use metal sample containers of a
type that ensures maximum safety and are resistant to corrosion
by the product being sampled. A suitable material is stainless
steel. The size of the container depends upon the amount of
sample required for the laboratory tests to be made. The sample
container should be fitted with an internal outage (ullage) tube
to permit release of 20 % of the container capacity. The end of
the container fitted with the outage (ullage) tube shall be
clearly marked. Typical sample containers are shown in Fig. 1
and Fig. 2 . If the container is to be transported, it must often
conform to specifications published in Tariff No. 10, “L.C.C.
Regulations for Transportation of Explosives and Other Dan-
gerous Articles,” its supplements, or reissues, or similar regu-
lations in other jurisdictions.

6.2 Sample Transfer Line made of stainless steel tubing or
other flexible metal hose, impervious to the product being
sampled, is required. The most satisfactory line is one equipped
with two valves on the sample-container end, Fig. 1. a control
valve, 4, and a vent valve, B.

PROCEDURE

7. Purging Sample Transfer Line

7.1 Comnect the ends of the transfer line securely to the
product source and to the inlet valve C of the container. Close
the control valve A4, vent valve B, and inlet valve C, Fig. 1.
Open the valve at the product source and purge the transfer line
by opening the control valve 4 and the vent valve B.

8. Purging the Sample Container

8.1 If the history of the sample container contents is not
known or if traces of the previous product could affect the
analysis to be carried out. or both, use the following purge
procedure:

OQutlet
Valve D

Outage
(Ullage) Tube

8.1.1 Comnect valve D of the sample container to the sample
transter line with the container in an upright position and valve
C at the top (Fig. 2).

8.1.2 Close valves B, C. and D. Open valve A and then
valves C and D. Fill sample container until liquid issues from
valve C. Close valves C and D, then valve A on the sampling
line.

8.1.3 Loosen the connection joining the sample container to
the sample line and turn container through 180° such that valve
D is at the top. Open valves C and D and drain out liquid.

8.1.4 Return the sample container to position valve C at the
top. Tighten connection to sample transfer line and repeat the
purging operation at least three times.

8.2 If the history of the sample container contents is known
and would not affect the analysis, use the following purge
procedure:

8.2.1 With the container in an upright position, Fig. 1, and
its outlet valve D at the top, close vent valve B and inlet valve
C and open control valve A. Open inlet valve C and partly fill
the container with sample by slowly opening the outlet valve
D. Close the control valve A and allow part of the sample to
escape in the vapor phase through outlet valve D. Close outlet
valve D and release the remainder of the sample in the liquid
phase by opening vent valve B. Repeat the purging operation at
least three times.

9. Transfer of Sample

9.1 Position the sample container securely in an upright
position with outlet valve D at the top (Fig. 1) and both valves
C and D closed.

9.1.1 Close vent valve B, open the control valve A, open
inlet valve C. and fill container with the sample. Close inlet
valve C and the valve at the product source. Open vent valve
B. After the pressure is fully reduced, disconnect sample

Control
. valve A

To product
source sampling valve

Inlet
valve C

FIG. 1 Typical Sample Container and Sampling Connections
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Outage
(Ullage) Tube

Valve D

Valve C

ﬂ‘\\ valve B

vent Pipe

FIG. 2 Typical Sample Container and Alternate Purging Connections

container from the transfer line. Discard the sample if a leak
develops or if either valve is opened during subsequent
handling of the sample container before performing the outage
(ullage) operations outlined in 10,

10. Sample Outage (Ullage)

10.1 Immediately after obtaining the sample, place the
container in an upright positioin with the outage (ullage) tube
at the top.

10.1.1 Open outlet valve D slightly. Allow excess liquid to
escape and close the valve at the first sign of vapor. If no liquid
escapes, discard the sample and refill the container.

11. Checking for Leaks

11.1 After eliminating the excess liquid so that only 80 % of
the sample remains, immerse in a water bath and check for

leaks. If a leak is detected at any time during the sampling
operation. discard the sample. Repair or replace the leaky
container before obtaining another sample.

12. Care of Samples

12.1 Place samples in a cool location as soon as possible.
Keep them there until all tests have been completed. Discard
any samples in containers which develop leaks. Protect the
valves on the sample container, either by packing the container
in a crate in an approved manner or by using a protective cap.
so that accidental unseating of the valve or tampering with it is
avoided.

13. Keywords
13.1 liquified petroleum gases: LPG: sampling

The American Society for Testing and Materials takes no position respecting the validity of any patent rights asserted in connection
with any item mentioned in this standard. Users of this standard are expressly advised that determination of the validity of any such
patent rights, and the risk of infringement of such rights, are entirely their own responsibility.

This stanaard is subject to revision at any time by the responsible technical committee and must be reviewed every five years and
if not revised, either reapproved or withdrawn. Your comments are invited either for revision of this standard or for additional standards
and should be addressed to ASTM Headquarters. Your comments will receive careful consideration at a meeting of the responsible
technical committee, which you may attend. If you feel that your comments have not received a fair hearing you should make your
views known to the ASTM Committee on Standards, 100 Barr Harbor Drive, West Conshohocken, PA 19426
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ANEXO D: Traduccién Norma ASTM D 1265 - 97: Standard Practice for
Sampling Liquefied Petroleum (LP) Gases (Manual Method).
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NORMA ASTM D1265 — 97: PRACTICA ESTANDAR PARA EL MUESTRE DE
GASES LICUADOS DEL PETROLEO (GLP) (METODO MANUAL)

1. ALCANCE

1.1. Esta practica se refiere a los procedimientos para la obtencion de muestras
representativas de los gases de petréleo licuados tales como propano,
butano, o sus mezclas, en envases que no sean los utilizados en aparatos
de ensayo de laboratorio. Estos procedimientos son considerados
adecuados para la obtencidbn de muestras representativas de todas las
pruebas de rutina para gases licuados de petréleo (GLP) requeridas por la
especificacion D1835, excepto el analisis por el método de prueba D2163.
Ellos no estan destinados a la obtencion de muestras para ser utilizadas
para el andlisis composicional. Un procedimiento de muestra que evita los
cambios en la composicion debe ser utilizado para el analisis
composicional.

Nota 1 — La practica D3700 describe un método recomendado para obtener
una muestra representativa de u fluido hidrocarburo y la subsecuente
preparacion de esa muestra para analisis de laboratorio

1.2 Esta norma no pretende considerar todos los problemas de seguridad, si
los hay, serdn  asociados con su uso. Es la responsabilidad del usuario

de esta norma establecer la seguridad apropiada y practicas sanas y seguras
apropiadas y determinar la  aplicabilidad de las limitaciones reglamentarias
antes de su uso.

2. Documentos Referenciados
2.1 Norma estandar:
ASTM D1835 — Especificacion para gases licuados del petréleo

ASTM D2163 - Meétodo prueba para analisis de gases licuados del
petréleo y propenos concentrados por cromatografia de gas.

ASTM D3700 - Practica para contener muestras de fluidos de
hidrocarburos usando un cilindro de piston flotante.

3. Resumen de la practica

3.1 Las muestras liquidas se transfieren desde la fuente al recipiente de la
muestra, purgando el recipiente y llenandolo con liquido, con un corte del
20% en gas y el 80% del volumen permanece liquido.
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4. Importanciay el uso

4.1 Las muestras de gases licuados del petréleo son examinados por
diversos meétodos de ensayo para determinar las caracteristicas fisicas

y quimicas. Los resultados de las pruebas a menudo son usados
para la determinacién de los precios por lo tanto es esencial que las
muestras sean representativas del producto a ser probado.

5. Informacion general

5.1 Se requiere un esfuerzo considerable para obtener unas muestras
representativas, especialmente si el material que esta siendo
muestreado es una mezcla de gases licuados del petréleo (GLP) los
siguientes factores deben ser considerados:

5.1.1 Obtener muestras de sélo la fase liquida.

5.1.2 Cuando se conozca con exactitud que el material que se esta
muestreando estda compuesto predominantemente por gases licuados de
petréleo, una muestra liquida podra ser tomada de cualquier parte del
recipiente.

5.1.3 Cuando el material que esta siendo muestreado ha sido agitado
hasta que la uniformidad sea corroborada, una muestra liquida se podria
ser tomada de cualquier parte del recipiente.

5.1.4 Debido a la amplia variacion en la construccién de los detalles de
recipientes para gases licuados del petréleo (GLP), es dificil de
especificar un método uniforme para la obtencibn de muestras
representativas de mezclas heterogéneas, si no es factible agitar una
mezcla para obtener mezclas homogéneas, obtener muestras liquidas
por un procedimiento el cual ha sido acordado por las partes
contratantes.

5.1.5 Las instrucciones para el muestreo no se pueden hacer echas lo

suficientemente explicita para cubrir todos los casos. Ellas deben ser

complementadas por el juicio, la habilidad y la experiencia de muestreo. El
extremo cuidado y el buen juicio son necesarios para garantizar que las
muestras representen las caracteristicas generales y condicion  promedia del
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material. Debido a los riesgos involucrados, los gases licuados del petréleo
deberan ser muestreadas por o bajo la supervision de personas relacionadas
con las necesarias medidas de seguridad.

Nota 2 - Las muestras a ser analizadas para la determinacion de
compuestos corrosivos o compuestos de azufre se deben tomar en
recipientes de acero inoxidable con vélvulas de acero inoxidable, de lo

contrario las determinaciones de mercaptanos y sulfuro de hidrégeno, pueden ser
erroneos.

5.1.6. Los vapores de hidrocarburos emitidos durante el muestreo deben
ser controlados para asegurar el cumplimiento de regulaciones
ambientales y de seguridades aplicables.

6. EQUIPOS

6.1 Contenedor de muestras — Se usan contenedores de muestras

metalicos de un tipo que garantiza la maxima seguridad y son

resistentes a la corrosién por el producto que se muestra. Un material

adecuado es el acero inoxidable. El tamafio del recipiente depende de
la cantidad de muestra  necesaria para la prueba de laboratorio a realizar
para ser hecho. El recipiente de la muestra debe  estar equipado con
un tubo de derrame interno (espacio vacio) para permitir la liberacion del
20% de la capacidad del recipiente. El extremo del recipiente equipado con el
tubo de derrame interno (espacio vacio) debera estar claramente marcado.
El recipiente de muestra tipica se muestra en la figura 1 y la figura 2. Si el
recipiente para ser transportado a menudo debe ser ajustado a especificaciones
publicadas en el (Tariff N° 10 “.C.C Regulaciones para el transporte de
explosivos y otros articulos peligrosos” sus suplementos, su reutilizacion o
similares regulaciones en otras jurisdicciones.

6.2 Linea de transferencia de muestras — Echa de un tubo de acero

inoxidable o de otra manguera de metal flexible, impermeable al producto
gue se muestra. La linea mas satisfactoria es una equipado con dos
valvulas en el extremo del contenedor de muestra, una valvula de control A y
una valvula de descarga B.
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PROCEDIMIENTO.
7. Purgar la linea de transferencia de muestras

7,1 Conectar los extremos de la linea de transferencia de forma segura a
la fuente de producto y a la valvula de entrada C del recipiente. Cierre la
valvula de control A, la valvula de descarga B ya valvula de entrada C
Figura 1. Abra la valvula de la fuente del producto y purgue la linea de

transferencia mediante la apertura de la valvula de control Ay la valvula de
descarga B.

AF. SALLTH (8 B~y lJlC.‘!.‘:LI.J.E A LLnaLy L ELELI

OCutage
(Ullage) Tube

TR M e,

Control
o wvalve A

Inlet
valve C

To product
source sampling valve

Vent

valve B
FIG. 1 Typical Sample Container and Sampling Connections

8. PURGAR EL RECIPIENTE DE LA MUESTRA

8.1 Si la historia de los contenidos del recipiente de muestra no es
conocido o si las trazas del producto anterior podria afectar el analisis a
realizar, o ambos, utilice el siguiente procedimiento de purga.

8.1.1 valvula Connect D del recipiente de la muestra a la linea de

transferencia de la muestra con el recipiente en una posicién vertical y la
valvula C una la parte superior. (figura 2)
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8.1.2 cierre las véalvulas, C y D Abrir la valvula A y valvulas C y D. recipiente de la
muestra de relleno hasta que los asuntos de liquido de la valvula C, Cerrar las
vélvulas C y D, entonces la valvula A en la linea de muestreo.

8.1.3 Afloje la conexién de unirse al recipiente de la muestra de la linea de
muestra y encienda recipiente a través de 180 ° de modo que la valvula D se
encuentra en la parte superior. Abrir las valvulas C y D, entonces la valvula A en la
linea de toma de muestras.

8.1.4 devolver el recipiente de la muestra a la posiciéon de la valvula C en la parte
superior. Apriete la conexién a la linea de transferencia de muestra y repetir
operacion de purga por lo menos tres veces.

8.2.1 si la historia de el contenido del recipiente de muestra se conoce y no
afectaria el andlisis, utilice el siguiente procedimiento de purga:

8.2.1 con el recipiente en una posicion vertical figura 1 y su valvula de salida D en
la parte superior, cerca de la valvula de descarga B y C y la entrada de la valvula
abierta de la valvula de control de entrada de la valvula A. Abierto C y en parte
llenar el recipiente con la muestra abriendo lentamente la salida de la valvula D.
Cierre la valvula de control a y permitir que parte de la muestra para escapar en la
fase de vapor a través de salida de la valvula D. Cerrar salida de la valvula D y
liberar el resto de la muestra en la fase liquida mediante la apertura de ventilacion
de la valvula B. Repetir la purga operacion de al menos tres veces.

9. TRANSFERENCIA DE LA MUESTRA

9.1 Posicion del recipiente de la muestra de forma segura en una posicion vertical
con la salida de la valvula D en la parte superior Figura 1 y los dos valvulas Cy D
cerrado.

9.1.1 Cerrar la valvula de descarga B, abra la valvula de control de una entrada
abierta la valvula C, y llenar el recipiente con la muestra. perder entrada de la
valvula C y la de la fuente de producto. Valvula de ventilacion abierto B. Después
de que la presion se reduce completamente, desconecte recipiente de la muestra
de la linea de transferencia. Deseche la muestra, si se produce una fuga o si se
abre cualquiera de las valvulas durante la posterior entrega del recipiente de la
muestra antes de realizar el corte(espacio vacio) las operaciones se indica en 10.

10. CORTE DE MUESTRA (espacio vacio)

88



10,1 inmediatamente después de la obtencién de la muestra, colocar el recipiente
en una posicion vertical con el (espacio vacio) tubo de corte en la parte superior.

10.1.1 abra la valvula de salida D ligeramente. Permita que el exceso de liquido se
escape y cerrar la valvula en la primera muestra de vapor. Si no se escape el
liquido, desechar la muestra y volver a llenar el recipiente.

11 Comprobacion de fugas

11.1 después de eliminar el exceso de liquido de modo que sdlo el 80% de la
muestra sigue siendo, sumergir en un bafio de agua y comprobar para se detecta
una fuga en cualquier momento durante la operacion de toma de muestras,
descartar la muestra. Reparar o sustituir el contenedor con fugas antes de obtener
otra muestra.

12 Cuidado de muestras

12.1 Colocar las muestras en un lugar fresco y tan pronto como sea posible.
Manténgalos alli hasta que se haya completado al examen. Deseche las muestras
en un recipiente, ya sea por el embalaje del recipiente en crear una forma
legalizada o utilizando una tapa de proteccion, por lo que desbacando accidental
de la valvula o manipulacion se evita.

13. Palabras claves

13.1 Gases licuados del petréleo; GLP; muestreo.
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ANEXO E: Norma Técnica Colombiana NTC-ISO/IEC 17025, Requisitos
generales parala competencia de los laboratorios de ensayo y Calibracion
(5. Métodos de ensayo y Calibracion y Validacion de los Métodos)
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NORMA TECNICA COLOMBIANA  NTC-ISO/EC 17025 (Primera actualizacién)

Esta informacion debe estar faciimente dizponible v debe incluir la fecha en la que se confima la
autorizacion yfo la competencia.

53  INSTALACIONES Y CONDICIONES AMBIENTALES

531 Las instalaciones de ensayos yfo de calibraciones del laboratorio, incluidas, pero no en
forma excluyente, las fuentes de energia, la iluminacién v las condiciones ambientales, deban
facilitar la realizacién comecta de los ensayos yo de las calibraciones.

El laboratorio debe asegurarse de que las condiciones ambientales no invaliden kos resultados ni
comprometan la calidad requerida de las mediciones. Se deben tomar precauciones especiales
cuando el muestres v los ensayos yio las calibraciones =ze mealicen en sitios distintos de la
instalacidn permanente del laboratorio. Los mequisitos técnicos para las instalaciones vy las
condiciones ambientales que puedan afectar a los resultados de los ensayos y de las
calibraciones deben estar documentados.

532 El laboratoric debe realizar el seguimiento, controlar y registrar las condiciones
ambientales seglin lo reguieran las  especdficaciones, mélodos vy procedimientos
correspondientas, o cuando éstas puedan influir en la calidad de los resultados. Se debe prestar
especial atencidn, por ejemplo, a la esterlidad bioldgica, el polvo, la interferencia
electromagnética, la radiacidn, la humedad, el suministro eléctrico, la temperatura, v a los niveles
de ruido y vibracidn, en funcién de las aclividades técnicas en cuestidn. Cuando las condiciones
ambientales comprometan los resultados de los ensayos yo de las calibraciones, éstos se deben
interrumpir.

5.33 Debe haber una separacion eficaz entre dreas vecinas en las gue se realicen actividades
incompatibles. Se deben tomar medidas para prevenir la contaminacién cruzada.

534 5Se deben controlar el acceso v el uso de las areas gue afectan a la calidad de los
ensayos Wo de las calibraciones. El laboratorio debe determinar la extension del control en
funcitn de sus circunstancias particulares.

5.35 Se deben tomar medidas para asegurar el orden vy la limpieza del laboratorio. Cuando
s@an necesanos se deben preparar procedimientos especiales.

54 METODOS DE ENSAYO Y DE CALIERACION Y VALIDACION DE LOS METODOS
541 Generalidades

El laboratorio debe aplicar métodos y procedimientos apropiados para todos los ensayos yio las
calibraciones dentro de su alcance. Estos incluyen &l muestreo, la manipulacian, el transporte, el
almacenamiento v la preparacion de los items a ensayar y/o a calibrar v, cuando comesponda, la
estimacion de la inceridumbre de la medicidn asi como técnicas estadisticas para el andlizis de
los datos de los ensayos yio de las calibraciones.

El laboratorio debe tener instrucciones para el uso y el funcionamiento de todo el equipamiento
pertinente, y para la manipulacidn v la preparacion de los items a ensayar o a calibrar, o ambos,
cuando la ausencia de tales instrucciones pudieran comprometer los resultados de los ensayos
yo de las calibraciones. Todas las instrucciones, mormas, manuales y daios de referencia
correspondientas al trabajo del laboratorio se deben mantener actualizados y deben estar
faciimente disponibles para el personal (véase el numeral 4.3). Las desviaciones respecto de los
métodos de ensayo y de calibracidn deben ocurrir solamente si la desviacidn ha sido
documentada, justificada técnicamente, autorizada v aceptada por el cliente.

o/
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MOTA Mo es mecesaro anesar o volver a escrbir bepy B fooma de procedimienios intemos les nommas
internacionales, reglonales o nacdonales, u oiras especificeciones reconocidas que contienen Informacion suficents v
concesa para realizar los ensayos wo las calibraciones, sl diches normas estén redactadas de forma tal que puedan ser
utilizadas. como fueron publicadas, por el personal operatihvo de un laborstoro. Peede ser necesano provesr
documentackhn adickonal para los pasos opcionales ded método o para los detalles complemeantaros.

54.2 Seleccién de los métodos

El laboratorio debe utilizar los métodos de ensayo yio de calibracidn, incluidos los de muestreao,
gue satizfagan las necesidades del cliente v que sean apropiados para los ensayos yo las
calibraciones que mealiza. Se deben ufilizar preferentemente los métodos publicados como
normas internacionales, regionales o nacionales. El laboratorio debe asegurarse de que utiliza la
ultima wergidn vigente de la norma, a menos que no sea apropiado o posible. Cuando sea
necesano, la noma debe ser complementada con detalles adicionales para asegurar una
aplicacién coherente.

Cuando el cliente no especifiqgue el método a utilizar, el laboratorio debe seleccionar los métodos
apropiados que hayan sido publicados en normas intermacionales, regionales o nacionales, por
organizaciones técnicas reconocidas, o en libros o revistas cientificas especializados, o
especificados por el fabricante del equipo. También se pueden utilizar los métodos desarmollados
por el laboratorio o los métodos adoptados por el laboratorio si son apropiados para el uso
pravizto v si han sido validados. El cliente debe ser informado del método elegido. El laboratorio
debe confirmar que puede aplicar correctamente los métodos normalizados antes de utilizarlos
para los ensayos o las calibraciones. Si el método normalizado cambia, se debe repefir la
confirmacian.

Si al método propuesto por @l cliente se considera inapropiado o desactualizado, el laboratorio
debe informarselo.

54.3 Meétodos desarrollados por el laboratorio

La introduccidn de los métodos de ensayo v de calibracion desarrollados por el laboratorio para
su propic uso debe ser una actividad planificada y debe ser asignada a personal calificado,
provisto de los recursos adecuados.

Los planes deben ser actualizados a medida que avanza el desarrollo v se debe asegurar una
comunicacion eficaz entre todo el personal involucrado.

54.4 Métodos no normalizados

Cuando sea necesaro ufilizar métodos no nomalizados, éstos deben ser acordados con el
cliente v deben incluir una especificacién clara de los requisitos del cliente v del objetivo del
ensayo yio de la calibracidn. El método desamrollado debe haber sido validado adecuadamente
antes del uso.

MOTA  Para los métodos de ensayo wo de callbracién nuevos es convenlente elaborar procaedimientos antes de la
reglizacion de los ensayos o lBs calibracionss, los cuales deberian contener, coma minima, |a iInformackdn siguisnte:

&) una Identificackin aproplads;

o el alcance;

cj la descripoidn del tipo de em & ensayar o a calibrar;,

o log perametnod o Bs magnitudes v los rangos & sef deteminstos;
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=] los aparsios y equipos, incledos los requisitos técnicos de funclonamiendo;

f) los patrones de referencia v loe matedales de referencla requendos;

al lz= condiciones amblentales requendas y cusljuler periodo de establizecion que sea necesanio.
h) I3 descripoidn del procadimianto, incluida la sigulents informackin:

- la colocacdn de las marcas de identificecidn, manipulacidn, renspore, almacenamiento y
preparackin o los ems;

- las verficaciones a realizar anes de comenzar & rabajo;

- la werficacion del comects funcionamiento de los equipos v, cuando comresponda, su
callbrackon y ajusie antes de cada wan;

- el méindo de registro de las observaciones y de koa resultados;
- las medidas de segunded a obsenar.
iy los crtenos ywo reguisiios para la aprobacion o el rechazo;
] los datos & ser registrados y el méiodo de anslisis y de presentacidn;
k) Ia incertidumbre o el procedimients para estimar ks inceidumbre.

5.4.5 Validacién de los métodos

5.4.5.1 La validacidn es la confirmacion, a través del examen v el aporte de evidencias objetivas,
de gue se cumplen los requisitos particulares para un uso especifico previsto.

5.4.5.2 El laboratorio debe wvalidar los métodos no nomializados, los métodos que diseda o
desarrolla, los métodos nomalizados empleados fuera del alcance previsto, asi como las
ampliaciones y modificaciones de los métodos normalizados, para confirmar que los métodos son
aptos para el fin previsto. La validacidn debe ser tan amplia como sea necesario para saftisfacer
laz necesidades del tipo de aplicacidn o del campo de aplicacidn dados. El laboratoric debe
registrar los resultados obtenidos, el procedimiento utilizado para la validacidn y una declaracidn
sobre la aptitud del método para el uso previsto.

WOTA 1 La validacidn puede Incluir los procedimisnios para el musstreo, la manipulackin y &l franspore.

WOTAZ Es convenlente utlizar una o vanas de las técnicas sigulentes para la determinacidn del dessmgeio de un
método:

- calibrackin utiizando patrones de referencla o materales de referencia;
- comparacitn con resultades obtenidos con obros métodos;

- comparaciones interaborstonos;

- evaluackin sistematica de loa factores que influyen en el resultado;

- eyaluaciin de la incertidumbre de loe resultsdos basada en el conocimiento clentifico de los
principlos tadricos del métado ¥ en la experencia practica.

NOTA 3 Cuesndo s introduzca algln cambio en bos métodos no nomalzados validados, es converlenis que e
documents |a influencia de dichos camblos y, sl correspondiers, se realice una nueva valldachn.
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5.4.5.3 La gama vy la exactitud de los valores que se obtienen empleandos métodos validados (por
ejemnplo, la incertidumbre de los resultados, el limite de deteccion, la selectividad del método, la
linealidad, el limite de repetibilidad ywo de reproducibilidad, la robustez ante influencias externas o
la sensibilidad cruzada frente a las interferencias provenientes de la matriz de la muestra yio del
objeto de ensayo) tal como fueron fijadas para & uso previsto, deben mesponder a las
necesidades de los clientes.

MOTA1 La welidachdn incluye la especificackdn de los reguisiios, la determinacidn de s caractersticess de los
métodos, wna verficackn de gue los requisitos pueden satisiacerse utiizando el método, v una declarsckin sobre b
validez.

MOTA 2 A medida gue sa desarmolia e mélodo, &3 conversents realizar revislonss perddicas para verificar gue s
siguen satisfzciendo las necesidades del clente. Es convenssnte que odo cambso en ibs requisitos que requiera
madificecknes en el plan de desamolk sea sprobado v sulonzedo.

MOTA 3  La valideckn es slempre un equilibio entre ks costos. los resgos v las posibilidades téonicas. Exisien
muchos casos en los que la gama y ks incertidumbre de los valores (por ejemplo, la exactiiud, el limite de deteccidn, la
salectividad, la inealided, s repetibllidad, la reproducibiidad, |a robustez v la sensiblidad cruzada) sdlo pueden ser
dadas en una forma simplificads debido a |a falta de Informacidn.

54.6 Estimacion de la incertidumbre de la medicién

54.6.1 Un laboratorio de calibracidn, o un laboratoric de ensayo que realiza sus propias
calibraciones, debe tener v debe aplicar un procedimiento para estimar la inceridumbre de |a
medicién para todas las calibraciones y todos oz tipos de calibraciones.

5.4.6.2 Los laboratorios de ensayo deben tener y deben aplicar procedimienios para estimar la
inceridumbre de la medicidn. En algunos casos la naturaleza del método de ensayo puede
excluir un calculo riguraso, metroldgicamente v estadisticamente valido, de la incertidumbre de
medicidn. En estos casos el laboratorio debe, por lo menos, tratar de idenfificar todos los
componentes de la incefidumbre v hacer una estimacién razonable, v debe asegurarse de que la
forma de informar el resultado no dé una impresibn equivocada de la inceridumbre. Una
estimaciin razonable se debe basar en un conocimiento del desempefio del método v en el
alcance de la medicién v debe hacer uso, por ejemplo, de la experiencia adquirida y de los datos
de validacidn antericras.

HOTA 1 El grado de rigor requerido en una estimacidn de la inceridumbre de la medicidn depende de faciores tales
GO

- los requisiios del método de ensayo;
- los requisiios del cliente;

- la existencla de limies estrechos en los que =& besan les decisiones sobre la conformidad con wuna
especificaciin.

MOTA 2 En aguelios casos en bos gue un método de enssyo reconocdo especifique limites para los valores de las
principales fusnies de inceridumbre de ks medicion v establezca la forma de presentacitn de los resuliades calculados,
82 corsldera gue el laboratono ha satisfecho este requisio sl sigue el mélodo de ensayo vy lBs instrucciones para
informar de bos resultados (véase & numeral 5.10).

5.4.6.3 Cuando se estima la incertidumbre de la medicidn, se deben tener en cuenta todos los
componentes de la inceridumbre que sean de importancia en la situacidon dada, utilizando
métodos apropiados de andlisis.

MOTA 1 Las fuentes gue contribuyen a la incaridurmbre incluyen, pers no s2 imitan necesataments, a los parones
de referencia v los materiales de referencla utilizados. los métodos v equipos wiilzados, las condicones amblentales,
las propledades y la condicion del Rem sometdo al ensayo o |a calibraciin, v el opsrador.



ANEXO F: Cromatografias de las muestras de GLP proporcionadas por la
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Formato Reporte Analisis de
Cromatografia de GLP

Fecha de Actualizacion:
12/07/2012

C5+C6

Metano
Etano
Propano
i-Butano
n-Butano
i-Pentano
n-Pentano
Hexano
Dioxido de Carbono
Nitrogeno
Oxygeno

Total:

0,0000
1,1460
54,2140
13,1770
31,4630
0,0000
0,0000
0,0000
0,0000
0,0000
0,0000

Peso Molecular 50,197
Poder Calorifico Bruto 2915,185
Poder Calorifico Neto 2686,172
Factor de compresion, Z 0,976
Presion de vapor 132,604
Analizado Revisado
SERGIO LOPEZ JOSE VILLARREAL
Ingeniero de
Auxiliar de Operacion Procesos y
Laboratorio

0,0000
1,1650
54,5660
13,0950
31,1740
0,0000
0,0000
0,0000
0,0000
0,0000
0,0000

0 BTU.ft-3 @ 14.7 psia, 60°F
0 BTU*ft-3 @ 14.7 psia, 60°F
@ 14.7 psia & 60°F
psia @ 14.7 psia & 100°F

Recibido



Natural Gas Analysis

31-0(4

Sample Injected on: 10:57:21 AM

AR DD
Daca file: C:\CHEM32\1\DATA\1-03-2013\S1G12109.D
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ASTM/GPA Calculation: Temperature 60°F Tdeal values Base Pressure 14.733 psia.
Compound RT Area Vols Mole & Sp.Gr. Groes BTU/CF Net BTU/CF
CARBCN DIOXIDE  0.000 Q.0 0.000 0.000 0.000D 0.000 0.000
METHANE 0.000 0.0 0.000 0,000 0.000 0.000 0.000
ETHANE 4.225 1251.6 3.966 3.505 0.041 69.285 63.385
PROPANE 4.322 25773.1 55.005 54.6%1 0.833 13792.534 1269.275
I-BUTANE 4.452 7860.4 12.400 12.4488 0.251 407,183 375.531
N-BUTANE 4.608 17519.5 28.518 28.803 0.578 941,954 969.447
I-PENTANE 5.070 84.3 0.111 0.115 0.003 4,601 4.254
N-FENTANE 0.000 0.0 0.000 0.000 0.000 0.000 0,000
DXYGEN 0.000 0.0 0.000 0.000 0.000 0,000 0,000
NITRCGEN 0.000 0.0 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000
N-HEXARNE 0.000 0.0 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000
Total 1.705 2802.537 2581.892
Real Gas Values Dry Saturated
Gross Heat Value per CF 29867,795 BTU 2820.016 BTU
Net Heat Value per CF 2642.012 BTU 2597.165 BTU
_ Net Heat Value per Gallen 88075.307 BTU 87771.868 BTU
Gallons per 1000 Cr of' gas 29.214 Gallons 28.902 Gallons
Mean Molecular Weight 49.373 18.826
Compressibilty Factor 0.877 0.977
Specific Gravity 1.744 1.7286




masa Formato Reporte Analisis de Fecha de Actualizacién:

SR Cromatografia de GLP 12/07/2012
Fecha muestra 07-11-2013 11:00
Lugar de toma de muestra T - 1540 REFLUJO ESTABILIZADORA
Sustancia GLP
Temperatura (°F) 305
Presion( psi): 175
Reflux (gpm) 30
Nivel ( %) 50
Componente %Molar %Volumen
(o Metano 0.0000 0.0000
C, Etano 2.2680 2.3040
C, Propano 54.0510 54,3890
iCy i-Butano 12.8030 12.7210
nCy n-Butano 30.7760 30.4870
iCs i-Pentano 0.1020 0.0990
nCs n-Pentano 0.0000 0.0000
Ce Hexano 0.0000 0.0000
CO2 Dioxido de Carbono 0.0000 . 0.0000
N2 Nitrogeno 0.0000 0.0000
02 Oxygeno 0.0000 0.0000
C5+C6 Total: 0.0990
Propiedades del Gas Calculadas
Peso Molecular 49,920 g mol”
Poder Calorifico Bruto 2899.256 BTU.ft-3 @ 14.7 psia, 60°F
Poder Calorifico Neto 2671.332 BTU*ft-3 @ 14.7 psia, 60°F
Factor de compresién, Z 0.977 @ 14.7 psia & 60°F
Presion de vapor 138.592 psia @ 14.7 psia & 100°F
Analizado Revisado
MAURICIO CUELLAR JOSE VILLARREAL
Auxiliar de Operacion Ingeniero de Procesos y Recibido

Laboratorio
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La.= FAile:

Natwural Gas Analysis

CoACHEMZZ IA\DATAY 1 -03-20130 31612045 D

Sample Injected on:

L:12:35 PM
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ASTM/GPA Calculation: Temperature &0°F Ideal walues

C ompronaad

CAPRON LIC-IDE
METHINE
ETHANE
PROPANE
I-EUTANE
HN-EUTANE
I-PENTANE
H-PENTANE
OHTGEN
MNITROEN
N-HEXANE

Total

Beal GFas Walues

Gross Heat Walue per CF
Net Heat Walue per CF

Net Heat Walue per Gallon
Gallons per 1000 CF of gas
Mean Moleoular Wedight
Comprressibilty Factor
Specific Grawity

95

Base Pressure l4_ 733 psia.

Net EBTU/CF

0. 000
0. 000
e dzz
lze9. 313

3TE.
547,

2570,

o o o O oan

4Z6
LED
171

i}
i}
i}
i}

254

BT Areas ol Mole % Sp.Gr. Gross BTUSCF
o._ooo o.o o._ooo o_ooo 0._00o0 o._ooo
o._ooo o.o o._ooo o_ooo 0._00o0 o._ooo
4 _Frd 1517.0 4 _7EL 4_703 0.043 B3 ._E326
4 37l zEo08.7 Ed 995 Ed_ g3z 0.833 1379 576
4.43] 79359 lz.z2325 lz.383 02432 403,797
4 503 171eeg.0 27.793 z8.077 0553 913,199
E.0g2 103.0 0,135 0.132 0.003 L. 523
o._ooo o.o o._ooo o_ooo 0._ooo0 o._ooo
o._ooo o.o o._ooo o_ooo 0._ooo0 o._ooo
o._ooo o.o o._ooo o_ooo 0._ooo0 o._ooo
o._ooo o.o o._ooo o_ooo 0._ooo0 o._ooo

1.6397 2780700
D Saturated
Z8EE. 043 BT 807431 EBTUO
263200133 BTO ZEBE_4%F BTU
27814. E2E BTU 27511.345 EBTO
EQ_Z7E Gallons £8. 864 Gallons
49 1E51 48 607
o.377 o377
1. 736 1.71%
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CoWCHEMZZY1WDATAN1-02-2012,\2TE1z102 0

Bample Injected on: 10:57:21 AM
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ASTM/GDA Calculation: Temperature S0°F Ideal waluss PBase Dressure 14733 psia.

C ompronaad BT Ares ol Mole % Sp.Gr. Gross ETUSCF MNet. EBTUSCF
CAPEON LICHIDE o_ooo a.o a_aoa a.ooa a_aono o.0a0 a. aoa
METHAZMNE o_ooa a.o a_aoa o.ooa o_ooo o.oan a.aoa
ETHAMNE 4 _FZE 1zE1.& F_9EE 2.905 o_041 &9 _Z85 533885
PEOPANE 4 _3IZE zE77E.1 EL&._00& b4 531 0.833 1373 534 153 E7E
I-BEUTANE 4 _49z FRc0_ 4 1E_ 400 1E._ 488 o_zE51 407183 37E.ERL
N-BUTANE 4 _&08 17518 & 22_L1= za.8032 o_E57g 941 . 954 g9, 447
I-PENTAMNE E._070 843 o.111 .11kt .00z 4 501 4. ZE4
N-PENTANE o_ooa a.o a_aoa o.ooa o_ooo o.oan a.aoa
OFTZEN o_ooo a.o a_aoa a.ooa a_aono o.0a0 a. aoa
NITROGEN o_ooo oo a_ooo o.ooo o_ooo o.ooo a.ooo
N-HE:ANE o_ooa a.o a_aoa o.ooa o_ooo o.oan a.aoa

Total 1.705 Z80Z 537 2LBl._39F
Beal Gas Walues Dy SBatursated
Gross Heat Walus per CF 857795 BTO E@E0.01& ETU
MNet Heat Walue per CF ZedZ_ 012 BTO 2597165  ETUT
MNet Hear Walue per Gallon 88075307 BTO 87771._.868 EBTU
GFallons per 1000 CF of gas 23,314 Galloms 289202 Gallons
Mean Moleoular Weight 49 373 48 BX6
Compressibilty Factor 0. 5977 o.977
Bpecific Grawvity 1. 744 1.726
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Natural Gas Analysis

CoACHEMZEW IMDATAN 1 -03-Z01 511110

Sample Injected on: 5:09:38 PM
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ASTM/GPA Calculation: Temperature S0°F Ideal walues

Base Pressure 14733 psia.

Compoiaad nT Aves Wol% Mole % Sp.Gr. Gross BTUSCF Net ETU/CF
CAFECON DICHIDE o._ooo o.o o._ooo o_ooo o._ooo 0.000 o_ooo
METHANE o._ooo o.o o._ooo o_ooo o._ooo 0.000 o_ooo
ETHANE 4 _zzh 1vo00. 3 L odrr L_ozdl 0o_0L5kb o4 Te kb B 596
PEOPANE 4 2EF zE779.1 EE_271 EE_0O77 o_gz29 1289 288 1z78. 249
I-EUTANE 4 497 TElY. G 1z _zE5b 1z 346 0_zds 40z . 530 271313
N-EUTANE 4_&510 153903 Z6_8BEE 2713z 0_L545 ga7.318 812 017
I-PENTANE L_ovo 750 o_100 o103 o_ooz 4 1F1 3811
N-PENTANE o._ooo o.o o._ooo o_ooo o._ooo 0.000 o_ooo
O GEN o._ooo o.o o._ooo o_ooo o._ooo 0.000 o_ooo
NITROGEN o._ooo o.o o._ooo o_ooo o._ooo 0.000 o_ooo
N-HEXALNE o._ooo o.o o._ooo o_ooo o._ooo 0.000 o_ooo

Total 1.5689 Z77E.083 55D 085
Deal Gas Walues Dir Satarat ed
Gross Heat Walus per CF z841_ 453 BTUO £794_ 120 ETU
Net Heat Walue per CF Z517_ 459 ETO z573.038 ETUO
Net Heat Value per Gallon 87555 9257 EBTUO 87z53.41a ETU
Gallons per 1000 CF of gas 29_Z2E7 Gallons 228817 Gallons
Mean Moleoular Weight 43 914 43 375
Compressibilty Factor 0. 97 o.977
Specific Grawity 1,727 1,709
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La.a file: CoAVCHEMZE IMWDATAN1-03-201 305112160 I

SBample Injected on:  10:10:58 AM
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ABTM/GPA Calculation: Temperature S0°F Ideal walues Base Pressure 14733 psia.

Compronaad BT Area Tols: Mole % Sp.Gr. Gross BTUSCF Net. BETU/CF
CAPERON DLICHIDE o.oo0o o.o 0. ooo 0_0o0o 0.oao 0.oano 0. oo
METHANE o.oo0o o.o 0. ooo 0_0o0o 0.oao 0.oano 0. oo
E THAME 4 ZE4 L Z.401 Z.36l1 0.0E5 41,894 28. 326
PROPANE 4_3EZ F39ZE.4 Eo.z37 43 282 0.7&3 1zE8. 238 1187 672
I-BEUTANE 4_44390 BEZ4 3 1z &0z 12 674 0.254 413 286 281.178
N-BUTANE 4 _&04 FO3E59 3 23565 23,855 0.&79 1107_210 10Z1_ 983
I-PENTANE L.0eg 203.1 1.044 1.074 0.0E7 43 083 29,811
HN-PEMTANE L.E8k 108,32 0.l42 0,152 0,004 . 142 E.g79
OXZEN 0.0aa a.o 0.00a 0._00a 0.0aa 0.oaa 0. aaa
NITROGEN 0.0aa a.o 0.00a 0._00a 0.0aa 0.oaa 0. aaa
N-HEXAMNE o.oo0o o.o 0. ooo 0_0o0o 0.oao 0.oano 0. oo

Total 1.742 jat=] 25 v ZEdd g9
Beal Gas Values Dy Batvrated
Gross Hear Walus per CF £940. 6458 BTU zg5l_e05 EBTIU
Net Heat Walus per CF Z705.917 BTU &e3_ 891 EBTIU
Net Heat Walue per Gallon 29229 791 BTU 28925 724 BTU
Gallons per 1000 CF of gas E9.638 Gallons 29 221 Gallons
Mean Moleoular Weight B0, &38 EO. 087
Compressibilty Factor 0. 975 0.97k%

Specific Grawrity 1.7391 1.77E
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Matural Gas Analysis

Daca rile: C:\CHEM32\1\DATA\1-03-2013\SIG12169.D

gample Injected on: 10:41:14 a4 = 2 de MW("—M.‘}(

S~

v T T T T T

N_
<
o
2

BSTM/GPA Calculation: Temperature 60°F Ideal wvalues Base Pressure 14.733 psia.

Compound RT Area Vols Mole % 5p.Gr. Gress ETU/CF  Net BTU/CF
CARBON DIOXIDE 0.000 0.0 0.000 0.000 ¢.000 0.000 0.000
METHANE 0.000 0.0 0.000 0.000 ¢.000 0.000 0.000
ETHANE 4.225 509.8 1.579 1.553 Q.0186 27,557 25.210
PROPAKE 4.322 25917.9 53.032 52.665 g.802 1328,450 1222.273
I~-BUTANE 4.4%1 8117.7 12.361 12.433 0.250 405,419 373.%22
N=BUTANE 4.606 19789.2 31.453 31.770 0.638 1038, %69 956,994
I-PENTANE 5.068 1074.9 1,389 1.428 0.038 57.273 &2‘360
N=~PENTANE 5.286 107.5 0.14a 0.1%1 ¢.004 6.061 5.603
OXYGEN 0.000 g.o0 0.000 0.000 g.000 0.000 D.00Q0
NITROGEN 0.000 a.o0 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000
N-EEXXANE D.000 ag.o 0.000 0.000 a.000 D.0a0 0.000

Total 1.744 2B63.729 2636.963
Real Gas Values Dry Saturated
Gross Heat Value per CF 2933.906 BTV 2BB4.982 BTUL
Net Heat Value per CF 2703.632 BTV 2657.717 BTU
Net Heat Value per Gallon B9210,4%1 BTU 88905,903 BTU
Gallons per 1000 CF of gas 29,581 Gallons 2%.164 Gallons
Mean Molecular Weight ' 50.522 4%.955
Compressibilty Factor 0.976 0.976
Specific Gravity 1.787 1.768
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La.z Ffile:

Sample Injected

MNatural Gas Analysis

ConCHEMZZY1A\DATAY 1 -03-201 3031612120 . D

orc

4: 56:54 PH

FE ]
00
o0
o0

0]

1003

I-PENTANE

o T

A

T
2 i

i~

T
g

ASTM/GPA Calcwulatiom:

Ideal walus=s

Temperatuare &0°F

Basze Pressure 14,733 psia.

Compoimd BT Ares TWol% Mole % Sp. Gr. Gros=s BTU/CF MNet BTUSCFE
CAPEON DIOHIDE o_oao oo o._oao a_aao o_aao o._.oan o_ooo
METHANE o_oao oo o._oao a_aao o_aao o._.oan o_ooo
ETHANE 4 _FEd EZE.0 1.6654 1.53& o_a17 g2.0321 Z&. BEE9
PROPAMNE 4 _FEE 23ls0.7 48 _EE8 48_174 o733 1z1E5. 188 1115045
I-BEUTANE 4488 28511 14 752 1l4._532 o_z9g 483 _ 853 d4& Z77
MN-EUTANE 4 _&0Z E171E.E 34700 3d_939z o_70z 1144 Zdd 105&. 258
I-PENTANE L_o&sg E&2.0 0.z49 o.zE52 o._aos 14 330 13 2306
MN-PENTANE o_oao oo o._oao a_aao o_aao o._.oan o_ooo
0T EEN o_oao oo o._oao a_aao o_aao o._.oan o_ooo
NITROGEN o_ooo oo o._ooo o_ooo o_ooo o._oan o_ooo
MN-HE:LNE o_oao oo o._oao a_aao o_aao o._.oan o_ooo

Total 1.759 ZE85 20z Za60. 445
Beal Gas Walues Dy Saturated
Gros=s Heat Valus per CF £958._ 934 BTO Z909 533 EBTU
Met Heat Walue per CF 2726978 BTO Z680_&EE5 EBTU
Met Heat Walue per Gallon 89L505_E539 BT 89z01_403 ETU
Gallons=s per 1000 CF of gas Z9_723 Galloms= 29304 Gallons
Mearn Moleoular Weight L0_9&57 LO_ 383
Comprres=sibilty Factor 0. 3978 .97k
Specific Grawitsy 1.202 1724
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Daca cile:

Natural Gas Analysls

C:\CHEM32\1\DATA\1-03-2013\81612157.D

Sample Injected on: 11:14:44 AM

pA 2 w
500~ S
400 Ez‘-'
%
2004 £
=
200 | ‘ 'é
100 - ' l‘ =
1 .‘J )
0 r . 1 JL_.L_,\ e - ey
2 4 6 8 mie)
BEW
500 -
400 - h
300 '!' II
|
200 R
) \
100 . R u“r——_—— =
o T T T T
2 4 [} 8 mi
ASTM/GPA Calculation: Temperature 60°F TIdeal walues BRase Pressure 14,733 psia.

Compound RT Ares Volt Mole % Sp.Gr, Gross BTU/CF Net BTU/CP
CARBON DICXIDE ¢.000 0.0 0.000 0.000 0,000 ¢.000 ¢.000
METHANE 9.000 0.0 0.000 ¢.000 0.000 0.000 Q0.000
ETHANE 4.22% 593.7 1.B50 1.820 0.019 32.291 29.541
PROPANE 4.322 25410.4 53.340 52.984 0.807 1336.497 1229.€77
I-BUTANE 4.4%1 8278.9 12.684 12.760 0.256 416.0%6 383,770
N-BUTANE 4,607 19508.8 31.236 31,519 0.633 1030.754 951.412
I-PENTANE 5.089 618.1 D.803 0.826 0.021 33.142 30646
N-PENTANE 5.287 84.0 0.087 0.0%0 0.002 3.632 1.358
OXYGEN ¢.000 0.0 0.000 0.000 0.000 ¢.000 0.000
NITRCGEN ¢.000 0.0 0.000 0.000 0.000 0.000 ¢.000
N-HEXANE 0.000 0.0 ¢.000 ©.000 0.000 0.000 ¢.000

Total 1.737 2852.413 2628.405
Real Gas Values Dry Saturated
Gross Heat Value per CF 2%21.660 BTU 2872.%4% BTD
Net Heat Value per CF 2692.214 BTU 2646.496 BTU
RNet Heat Value per Gallen E9019.089 BTO 88714.591 BTU
Gallons per 1000 CF of gas 29.526 Gallons 29.110 Galilons
Mean Molecular Weight 50,309 49.746
Compressibilty Factor 0.976 0.976
Specific Gravity 1.779 1.760
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ANEXO G: Diagramas P-T para las muestras de GLP, obtenidos a partir del
software Winprop de CMG
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18 de Octubre de 2013

P-T Diagram
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31 de Octubre de 2013

P-T Diagram
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07 de Noviembre de 2013 (Mafiana)
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07 de Noviembre de 2013 (Tarde)
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14 de Noviembre de 2013 (Mafiana)

P-T Diagram
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14 de Noviembre de 2013 (Tarde)
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19 de Noviembre de 2013

P-T Diagram
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21 de Noviembre de 2013 (Mafiana)

P-T Diagram
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21 de Noviembre de 2013 (Tarde)

P-T Diagram
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22 de Noviembre de 2013

P-T Diagram
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ANEXO H: Fotografias procedimiento y equipos parala medicién de la
Presion de Vapor Reid para Gases Licuados del Petréleo (GLP)
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Bafio de Calentamiento
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Cilindro muestreador

Cabina de Aislamiento
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Procedimiento de transferencia de muestra, desde el cilindro muestreador a
las camaras del cilindro.

T

111



Calentamiento de la muestra de GLP en el equipo para proceder a las
posteriores agitaciones y encontrar el valor de PVR sin corregir.
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