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CONTROL DE CAMBIOS

VERSION FECHA DESCRIPCION
1. 05/03/2015 Version inicial
2. 31/01/2021 Adaptacion del procedimiento para el analisis de muestras de GLP al
formato de calidad versién 5.

1. OBJETIVO

Describir el procedimiento para la operacién e interpretacion de resultados del
cromatografo de laboratorio Shimadzu GC2014, el cual interviene en la medicion de
calidad del GLP produccion y despacho de la Planta de Secado de Gas PSG.

2. ALCANCE

Este procedimiento abarca Unica y exclusivamente las condiciones operativas y
procedimentales en el analisis cromatografico realizado en el cromatégrafo de gases
Shimadzu GC-2014, ubicado en el laboratorio de la PSG.

3. DEFINICIONES

Cromatografia de gases: Es una técnica especializada para detectar la composicion de
una mezcla de gases y cuantificar el porcentaje y las partes por millén de cada uno de
los componentes de la misma.
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Gas carrier (Gas portador): El gas portador es un agente puro y noble que se encarga
de transportar la muestra a través de las columnas de separacion.

Presion de vapor: Es la presion que ejerce la fase gaseosa de un liquido en un sistema
cerrado a una temperatura determinada. Las altas presiones de vapor en el GLP
pueden generar afectacién a equipos de proceso como bombas y tuberias por lo cual
también es un parametro de calidad que debe monitorearse.

MSDS: Hoja de datos de Seguridad del Material

PSG: Planta de Secado de Gas

4. CONDICIONES GENERALES

Este documento describe las condiciones operativas involucradas en el procedimiento
de muestreo y analisis de resultados del cromatografo de laboratorio GC-2014, el cual
se encuentra directamente involucrado en el sistema de medicion de calidad de
productos de TYGAS S.A. E.S.P.

4.1. PRE- REQUISITOS:

El personal involucrado en la actividad debe conocer de antemano los equipos de
control de proceso, incluyendo los equipos de deteccidon de fuego y gas y del sistema de
proteccién contra Incendio; los equipos de telecomunicaciones (radios) seran
chequeados para garantizar conformidad, el personal ejecutante debe conocer y cumplir
otros requerimientos, incluyendo sin limitarse a ello a:

» Recomendaciones del MSDS de los productos quimicos manipulados.
= Politicas de seguridad de la compaiiia.

» Matriz Causa y Efecto.

= Plan de atencién de emergencias.

» La revision As-built de planos eléctricos, P&ID’s y toda la informacion técnica
necesaria para cada labor.
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DESARROLLO

Actividad

Descripcion Responsable

Registro/Docu
mento

ARRANQUE Y
1. | ENCENDIDO DEL
EQUIPO.

Generalmente el equipo
permanece encendido pues el
proceso de encendido requiere de
varias horas de calentamiento e
implicaria  hacer corridas de
verificacion con el gas patron.

En caso tal que se encuentre
11 apagado se deben seguir las
indicaciones dadas en el manual
del fabricante para el arranque y
encendido del equipo. Tener en
cuenta que la temperatura minima
para apagar el equipo es de 80°C
en el detector. La presion del gas
carrier debe ser siempre de 120

psig.

Operador de Planta
asignado a
Laboratorio

Reporte de
Cromatografias
del laboratorio

CONDICIONES
OPERATIVAS.

Se debe verificar el estado del
cromatégrafo. En  condiciones
normales, la pantalla del equipo
desplegard una ventana como la
de la figura del Anexo 1. Antes de
iniciar cada corrida, se debe hacer
una purga aproximadamente por 1
minuto, con el mismo producto de
la muestra o con helio, para limpiar
cualquier impureza presente en las

lineas de anélisis. Operador de Planta
2.1 asignado a
Para facilitar la purga, se instal6 Laboratorio
una nueva linea de barrido con
helio la cual arrastra las posibles
trazas en los puntos de inyeccion
de GLP Y GN, o residuos
atrapados en el regulador de
presion. En las figuras de los
anexos 2 y 3 se detalla el diagrama
de la instalaciéon con los elementos
utilizados.

Reporte de
Cromatografias
del laboratorio
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Actividad

Descripcion

Responsable

Registro/Docu
mento

INYECCION DE
MUESTRAS.

3.1

Las muestras de GLP se
inyectaran por la linea de andlisis
de gas, se recomienda tener una
presion constante de 10 psig a la
entrada del puerto derecho (Puerto
Gaseoso) del cromatografo.

El GLP al ser una muestra liquida,
debe ser inyectado desde la parte
inferior del cilindro, ubicandolo en
posicion vertical. Se mantiene flujo
continuo por més de 40 segundos
garantizando 10 psi en el regulador
y se procede a dar inicio a la
corrida de andlisis cromatogréfico.
Una vez iniciada la corrida se
procede a cerrar el paso de gas
muestra hacia el cromatégrafo.

Operador de Planta
asignado a
Laboratorio

Reporte de
Cromatografias
del laboratorio

4, METODOS DE
ANALISIS.

4.1

El andlisis de las muestras se debe
realizar con los métodos (rutinas)
creados para tal fin. Cada método
tiene un nombre caracteristico
compuesto por la palabra Método,
seguido por las iniciales del
producto a Analizar (GN=Gas
natural, GLP=Gas licuado del
petréleo), seguido de la fecha de
creacion del método, en el formato
DDMMYYYY. Ejemplo: Método
GLP 22042016 = Método utilizado
para el GLP creado el 22 de Abril
de 2016.

Los métodos se iran actualizando
periddicamente a medida que se
realice la verificacion y calibracion
del equipo.

Operador de Planta
asignado a
Laboratorio

Reporte de
Cromatografias
del laboratorio

INTERPRETACION
5. Y FILTRADO DE
RESULTADOS.

51

Los resultados obtenidos en el
cromatégrafo  son resultados
directos, que se deben tomar tal
cual aparecen en la tabla de
resultados del Programa. Sin
embargo, en ocasiones existen
algunos datos que generan ruido
dentro de la tabla de resultados,
como el ejemplo de la figura del
Anexo 4. Al realizar un
acercamiento a la grafica, como se
observa en la figura del Anexo 5,
se nota que esta variacion se debe
a la sensibilidad del equipo, y a
pequefias variaciones del flujo de la
muestra. Como criterio general, se
deberan eliminar los picos con
alturas menores a 25 uV y areas
menores a 100.

Operador de Planta
asignado a
Laboratorio

Reporte de
Cromatografias
del laboratorio
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Actividad

Descripcion

Responsable

Registro/Docu
mento

CONFIABILIDAD
DE RESULTADOS.

6.1

Para verificar la confiabilidad de los
resultados obtenidos en el andlisis,
se recomienda realizar una
segunda corrida por cada muestra
de despacho para tener un criterio
de repetitividad entre corridas. El
criterio de repetividad es que no se
exceda el 5% o excepcionalmente
para componentes cuya
concentraciéon sea menor al 1%, la
diferencia de este compuesto entre
corridas de la misma muestra debe
ser menor a 0.1%.

La repetitividad se puede calcular
mediante la siguiente férmula:
%Rep = 100 x (Vmax-Vmin) / Vmin.
Para dar claridad se tiene un
ejemplo donde tenemos dos
corridas, ver figura del Anexo 6.

Operador de Planta
asignado a
Laboratorio

Reporte de
Cromatografias
del laboratorio

REGISTRAR
RESULTADOS EN
EL REPORTE DE
CROMATOGRAFIA
S DEL
LABORATORIO.

7.1

En el laboratorio se cuenta con un
formato digital para el registro de
resultados del GLP Anexo 7. Los
cuales se deben diligenciar una vez
se cuente con los resultados de la
corrida.

Operador de Planta
asignado a
Laboratorio

Histérico
resultados
laboratorio GLP
Anexo 7.

5.1. DOCUMENTOS DE REFERENCIA

e GPA-2261: Andlisis de Gas natural y mezclas gaseosas similares mediante
Cromatografia de Gases.

e ASTM D1265: Practica para el muestreo manual de Gases Licuados del petréleo.

e ASTM 5503 - Metodologia estandar para el muestreo y manipulacion de gas
natural y sistemas de acondicionamiento para instrumentacion.

¢ Manual de instrucciones del cromatografo de Gas GC-2014

ANEXOS

Anexo 1. Imagen de la pantalla del equipo.

Anexo 2. Imagen del diagrama de las facilidades para inyeccion de muestras.
Anexo 3. Imagen de las facilidades en laboratorio para inyeccion de muestras.
Anexo 4. Imagen de tabla de resultados del Programa como ejemplo.

Anexo 5. Imagen de tabla de resultados del Programa como ejemplo (zoom).
Anexo 6. Imagen de ejemplo de resultados para repetibilidad de muestra.

Anexo 7. Historico resultados laboratorio GLP.

e 6 o o o o o (U
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Anexo 1. Imagen de la pantalla del equipo
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Anexo 4. Imagen de tabla de resultados del Programa como ejemplo

Aoatysis (Systam Afminisirases) - [Duta Anatywis - GLP Prodacio 1
PElon e yow toad Laspar ook phedies fko -
I o2 Fln med 7
e e - e
st A Mettual Fim W
. T 4 ety S gon mmrrmnu—
ROkt 4o OGP odrtn AP 9ar] Toe v 4] -

00001 e taredrie tiewd
ot Vodhet r wdn (LP 22542116 gom
v TP oot L0 JON0 oo
LA T (9 INONIO | | g ke
P Froducte 13 O 004 | {
< @P Protucto 1947 TAON |5

» Prstns 19 0007 0003 I n" cadbolad
P SAKTO L 2P0 bt
AP Prosvto L9 26008020 00 | Adwm e
= AP Prodctn 1A 2000
) . w0 Frspmed)
Bg P Pradictn Lee o080 ; mm"-‘(...‘ Wopm
=P Predcto LMD 90N
< AP Frosuctn | 46T TR0 o ' E::n'u"
SR Pt e PONTD \ :
P PTo LR SROMT 10003 1 L P = —
== QP Prodecto |94 240420 o3 gl SR | PN l A - oy -
A . n hee|
zyosa) £ ) > [ [ - g
2N0uE0 B Nandis Vs P Tl 5 e
W0 S
Fy0NT0 Posh Tobde | Commpmnant | Grongs | G s Cunyw e 4 »
wiwsr W pe
' : : g 3 o 3 I ane
3 22X . 3. Loe' s SWkTuas o001 aod) adi &
Mo byyeaty 9 1 aa? L X SEDANE Copal 2w I%A oz
AW NGO N W MIDs & POPANE §1 145 o A [
(3] 1 o . o0 0,000 -
G Ry, M7 W e AAUTANE 1773 15910 [LEL) o
TAN TR AW vM My ENBITANE Va0 1704 11904 o,
LS M L oon % 7 OENTAE 00X 00 o)
] 123 L3 . o % BNPENTAN OOu2 00 0 P
oty Lo LU 1 o) oo -
- 1 -
[ = ~ S horcor o/ «on

GLP Py

strun Analysts [System Administrator) - [Dala Analysis
|Sliee o wew Mehod Lupt Dok irdo o a
|28 S o4 Bl Do 7

g n

JE e Domevstogen View
Pider ‘ o Fle bree
. o
AZ01GYAE de 2016FroRets RE - % Tee UNT %, B & m""‘“"'m‘b“"‘
Merhod Fe Neew|
Pl Modlied = todo HLP 22042076 gon
I G Prodate 1750 ;oo
< (5 orgde Mo |
] AP Prachut E
e RIpe TS M 2406 W
AP Pradume 1348 0420
et GLP Prochats 1947 7040 Eﬂ
SAFPodNe 139 TINA0 | 20420161
o P Prschate 1995 oy | aadly)
,—:-aw»mnalm 20040 Vet Adreraniano
LGP AdUte 1H5A  DR0AD ] Py aad
“IAPPodats 19U 204D ! L T msfn‘uamm‘z! Won
AP Pe |34D  ZS04E0 |
LY Peaducs 190 oo ~—4 g:::m
LD Prochahe 13440 I90400 T \ 4
AP Peame 13448 EIHIZE - AW ¥ [Caveert|
P Prockaks 1904 200420
S APPedate 1FIC 2040 D% Volared
WJUPmodsto IMB  Z30A0 ] o " e 15 -~ 1
Py A Peachan LFOM | TR0 B O FlendsVmw - Fae Tatie R
G Peadhate 1943 2040 TGN %
ol AP Prodato 1942 .:wu:'n. Prok Tabte | Congound | Groue | Cele ston Cure e ¥
RS temAes 1940 -nmn;- Paak B | fint Time|  Aran l HoioM | Mack | Conc | Usit| 108 | Nane LCone. T Nowm Cone -~
e 30, T W o0ow ] v 00 000, [T W
255 £ 2M ook 2 METHANE 0001 0 Q00 S
Yo #W| W D@ W ARz IEDWE 200 274 2% -
438 SN0 MEN M BN 4 FROPANE 61149 6428 42 elt
(35 1] 4 W | awg 5000 - -
653 1mEI ST WM My BIEUTANE 17873 15918 15318 Lo
7E0, 162ED  ER0 UM 229% 6 NBUTANE 19 063 17 604 17,0064 %
057 N3 9 M 0o % 7IFENTANE Q29 01 00z
120431 16 3 M om0k BINPENTAN | 2002 0060 0,000 e
AT e S0 i3 @ 100 (0
- . -
Lo JO5 15 B e CINoTe1 o f <y

En el ejemplo, se procederan a eliminar los componentes de los picos #1, #2, #5 y #9
referenciados en la figura.
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Anexo 6. Imagen de ejemplo de resultados para repetibilidad de muestra

| Mame |Areaﬂ Eunc_2| Morm. Eu| | Mame |Areaﬁ EDHC.X| Morm. ED| %Rep. Diff
} ETHAME 1,673 2249 2249 ETHAME 1,692 2,266 2 2EE - -
}PROFPAME |BO041 E3,343 63348 |[PROPAME BOERE £3.933 3933 - -
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II-PENTAMNE 0,091 0.075 0075 [I-PEMTAME| 0,097 0,030 0,020 - -
VIM-PEMTAM | 0,005 0,004 0004 |M-PEMTAM | 0,004 0,004 0,004 - -
100,00 100,00

El componente i-pentano, no pasa por repetitividad, pero al ser un componente con una
muy baja concentracion, pasa la corrida segun el criterio por diferencia (<0.1%).

Se debe reportar los resultados de la Gltima corrida repetible.

En caso de que la segunda corrida no cumpla con la repetibilidad entonces debe hacerse
una tercera corrida y compararla con las dos anteriores. De no ser posible obtener una

estabilidad en los resultados o presentarse cualquier otra anomalia, esta debe reportarse
al area de mantenimiento para su diagndstico y servicio de calibracion.

e Anexo 7. Histérico resultados laboratorio GLP.
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6. CONDICIONES DE SEGURIDAD

Escenario

Magnitud

Descripcion

Acciones a seguir

Responsable

Presencia
de vapores
en el
laboratorio
por fuga en
el equipo

Leve

Corresponde al
aumento de
concentracién de
vapores en al
laboratorio hasta
niveles que puedan
perjudicar la salud o
crear una atmosfera
explosiva

e ElI GLP almacenado
en el equipo debe ser
drenado siempre al
interior de la campana
extractora de vapores
con todos los elementos
de proteccion personal.
Esto mitigard el riesgo
de generar atmosferas
peligrosas y explosivas.
En caso de fuga de GLP
por dafio de algun
isotubo o ruptura de
algin disco de
proteccién al interior del
laboratorio, debera
evacuarse el lugar
mientras la fuga se
disipa a través de la
campana extractora. Al
hacer esto se debe dejar
la puerta abierta y estar
atento a las posibles
consecuencias que esa
fuga pueda generar al
interior del laboratorio
para actuar bajo el
protocolo de emergencia
segun sea el caso.

Operador de
Planta
encargado de
Laboratorio

Explosion
por
atmoésfera
explosiva

Alta

Corresponde a la
combinacion de una
atmosfera explosiva y
una fuente de ignicion

Los elementos
electrénicos ajenos a los
equipos del laboratorio
como celulares, Tablet o
computadores portatiles
no deben emplearse
cerca de los compuestos
volatiles ni deben usarse
mientras se realizan los
andlisis o pruebas del
laboratorio.

Operador de
Planta
encargado de
Laboratorio
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Escenario

Magnitud

Descripcién

Acciones a seguir

Responsable

Incendio

Alta

Corresponde al evento
en el que se presenta
un conato de incendio
0 un incendio
declarado, por
combustién de los
vapores del GLP

Debe tenerse en cuenta
que el laboratorio cuenta
con un extintor de
SOLKAFLAM 123 al
interior, el cual debe
estar identificado y al
alcance para prevenir un
incendio pequefio
generado por una
posible falla eléctrica o
un accidente con alguno
de los distintos
compuestos que alli se
manejan.

Un incendio generado
en el laboratorio de
proporciones no
controlables con extintor,
debe abordarse acorde
a los protocolos de
emergencia de la PSG
debido a la
inflamabilidad de las
sustancias alli
empleadas y el dafio
potencial que pueden
causar a nivel global.

Operador de
Planta
encargado de
Laboratorio

Ingestion o

inhalacién

de vapores
de GLP

Alta

Corresponde al
ingreso de producto o
Sus vapores por via
oral o nasal del
analista

Los operadores deben
tener conocimiento
basico obtenido de la
ficha técnica del
producto que esté
analizando para conocer
las consecuencias de la
mala manipulacion de
éste y las atenciones
basicas en caso de
eventos indeseados
como ingestion 0
inhalacion del glp.

Operador de
Planta
encargado de
Laboratorio

Contacto de
GLP con la
piel u ojos

Media

Corresponde al
contacto quimico con
la piel u ojos

En caso de contacto
quimico sobre la piel,
emplear la estacién
lavaojos y ducha de
emergencia ubicada a la
salida del laboratorio. Es
importante
descontaminarse
completamente antes de
retomar actividades o
salir de la PSG.

Operador de
Planta
encargado de
Laboratorio
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Todas las actividades que se efectian durante la implementacion del presente
procedimiento estan incluidas en la matriz de identificacion de peligros, valoracion de
riesgos y determinacion de controles; siempre que se presenten cambios en el
procedimiento se debe verificar si es necesario

Cuando se presenten emergencias en el area y/o adyacentes se deben seguir las
directrices incluidas en el plan de atencion y prevencion de emergencias vigente.

Todo accidente de trabajo se debe reportar al area de HSEQ y/o Jefe inmediato con el

objetivo de realizar el reporte a la ARL y la investigacion con el objetivo de prevenir su
recurrencia.
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