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P A O L O G O 

Hay ocasiones en la vida de los seres en que se
toma difícil, pero siempre ha y una mano amiga que se ex
tis-1 de para ayudamos y no falta un consejo sabio que nos
conduce a seguir subiendo enamorados de nuestra ciencia, 
esa larga cuesta que nos proyecta a la sabiduría, y a la -
quietud transparente de la serenidad. 

Lo anterior lo digo en base a la gran ayuda y 
orientación que recibí de parte de mis asesores y sinoda
les quienes me ubicaron adecuadamente para el desarrollo -
del presente trabajo. 

Espero que por tratarse de un trabajo elabors.do
en su mayor parte experimentalmente y en el momento y l u
gar mismo del arranque pueda formar aunque sea en parte, -
un criterio que ayude a resolver problemas practicamente. 

Todo ésto con la ayuda de la ¡xiderosa tecnología 
de nuestro tiempo, que todo lo remueve y desmenuza, va de~ 
truyendo conceptos que parecían ciertos y póniendo al des
cubierto fenómenos inquietantes, semillero fec undo de nue
vas ideologías, tras las c uales va el hombre ·tratando inu
tilmente de alcanzar la verdad úl tima, siempre al alcanc e
de la mano y siempre distante. 
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INTRODUCCION . 

El presente estudio tiene como finalidad el dar a 
conocer algunos de los problemas más comunes Que se pres92 
tan durante el arranQue de una planta. 

Para lo cual debo dceir que ra sido elaborado 
en su mayor parte tomando datos experimentales tanto en 
las pruebas del equipo como en el momento mismo del arran
que. 

El producto a tratar conocido comercialmente con 
el nombre de "DIPIRCJ-JA SOOICA", es un producto concernien
te a la rama farmacéutica y el cual es utilizado como anti 
pirético siendo la base en algunos medicamentos. En cie.!: 
ta forma tiene funciones semejantes al ácido-acetil-salis.f 
lico, siendo también un medicamento bastante conocido y es 
base de ciertas pastillas utilizadas contra la influenza -
6 gripa principalmente. 

Con respecto al equipo empleado para la produc~ 
ci6n de OIPIRCJ-JA debo hacer mención de que anteriormente -
era utilizado en otra ~ama de la Industria, debido a lo ~ 
cual fue necesario el hacerle una serie de modificaciones
Y ajustes los cuales se detallan ampliamente en la segunda 
parte de ésta tesis. 

Ahora bien, ¡:ara el desarrollo del pres61te tra-
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bajo y ¡::ara una y rnás facil trayectoria del mismo se hizo -
la subdivisión del tema en 5 capítulos. 

El primero de ellos que trata acerca de las des
cripciones generales sobre el Diseño y Arranque de Plantas, 
así como también trata sobre las especificaciones del equ! 
po y la manera de llevar a cabo una buena selección del 
mismo. Asi mismo se sigue un orden de importancia con 
respecto a las funciones que desempeñan cada uno de los 
apa r a tos como son: reactores, centrifugas, enfriadores, 
subenfriadores, bombas, accesorios, etc. etc. 

Otras de las funciones que se llevan a cabo en -
éste capitulo son las de checar las condiciones de trabajo 
en el equipo, para lo cual antes de efectuar cualquier ti
po de prueba se hacen los cálculos matemáticos necesarios
y posteriormente se lleván a la práctica y que en caso de
haber pequeñas diferencias se hacen los ajustes necesarios 
hasta c hecar que todo quede correctamente. 

En el segundo capitulo se hace mención en lo to
cante a una selección adecuada del Equipo, en el cual se -
hace una descripción de los principales características 
del equipo mencionado, así como del porque f ueron ESCtJQidas 
cada una de las partes que f orman el equipo de la planta -
en general . 

En el siguiente capitulo se describen las prue--
bas de arranque y de proceso simultaneamente. Siendo que 
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ésta parte es la más importante de la tesis, razón por la
cual a éste capítulo se l e ha dado un mayor interés e in-
clusive para una mejor comprensión se subdividió en tres -
¡:artes. 

La primera parte corresponde al chequeo del equi 
po en sí para lo cual se llevar. a cabo pr: . .mbas en blanco -
y sobre l a marsha se van haciendo l as correciones necesa-
rias o bien s e hace la modificación del _equipo en caso ne
cesario. 

La segunda ¡:arte corresponde a efectuar pruebas
en lo concerniente al proceso y para ésto gran parte de 
las pruebas se llevan a cabo en el laboratorio, en donde -
se van tomando datos acerca del: comportamiento que presen
ta la reacción en cada uno de los ¡:asas del proceso, po- -
niendo especial interés en los puntos criticas de la reac~ 
ci6n. 

Con los datos del laboratorio y una vez que ya-
todo el equipo ha sido plenamente probado, se lleva a cabo 
l a adibión de materia prima , siendo en éste preciso momen
to el arranque pl eno y completo de la planta y es entonc es 
c uando simultaneamente se van probando l as fallas que pu-
diera tener el equipo o bien a lgún paso anormal en el pro-

\ 
ceso. 

Con respecto al cuarto capítulo se hace mención
acerca de las pruebas analíticas efectuadas en el labore.to 
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ria, tanto antes del proceso ó sea Análisis de la materia
prima, como tambi en durante el proceso analizando los pa

sos más importantes de la reacción y ¡xir último un Análi
sis general acerca de las características del producto ya
terminado lo cual en sí viene a ser su control de calidad. 

En el últinx:J capítulo se hace un estudio general 
del tema tratado y se dan algunos puntos de vista sobre -
el mismo obteniendo una serie de conclusiones provenientes 
de un análisis gen eral del tema tratado. 

Por úl tinx:J deseo expresar mi más sincero agrade
cimiento por la aceptación que le sea concedida a éste tra 
bajo y a la vez quiero dar las más sinceras gracias a todas 
aquellas personas que en una u otra fonna colaboraron con
migo para hacer ¡xisible la elaboraci6n de ésta tesis. 
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CAPITULO I 

~!~~~-2_ ARRANQUE DE PUNTA 
- ---- - ---

GENERALIDADES 

1. 1 EL ]\J GEN IERO QUIMICO EN LA ]\J DJS TRIA. 

El Ingenieru Químico es aquella persona que debi 
do a su capacidad y habilidad en: diseño,proyecci6n, cons
trucci6n y operaci6n de plantas industriales, viene a ser
uno de los principales colaboradores en lo concerniente al 
campo de la Ingeniería Química. 

Esto es debicb a que tanto en proyecci6n como en 
diseño de máquinas, procesos o plantas industriales en lo
cual la Proyecci6n y el diseño de Ingeniería Química abar
ca practicamente todas las ramas de la Industria. 

Así tenemos por ejemplo que en la actualidad los 
problemas que se presentan en la Industria requieren del ~ 
Ingeniero Químico, quien con sus puntos de vista, con sus
ideas y con su método científico de atacar los problemas -
que se presentan en la pruducción y que éstos pueden ser -
resueltos en principio matematicamente gracias a la ayuda
de las ciencias como: Química, Física y Materná~1cas princi 
palmente. 
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Much:ls son en realidad las actividades así como
funciones creativas las cuales han sido características de 
terminantes del Ingmiero Químico. 

1.2 PROYECCION CE PLPJ\ITAS QUIMICAS. 

Para el diseño de una Planta Química es conveni92 
te el partir de bases completammte establecidas todo con~ 
e:L propósito de ·11egar a una meta siguiendo el caminó más
seguro y con mínimo grado de error en la proyección. 

Así de una manera lacónica es conveniente que el 
diseño de una planta se ba se en los tres aspectos siguien
tes: 

DISEÑO DE PLPJ\l TA 

DISEÑO CE PROCESO 

DISEÑO DEL PRODUCTO 

1.3 BASES PARA EL DISEÑO DE LNA PLPNTA QUIMICA. 

A su vez las plantas químicas en lo referente a
Procesos pueden ser divididas en dos clases que son: 

1) .- Aquellas en las cuales su proyección se lle 
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va a cabo de una forma somera y sin ningún plan de arranque 
previamente ordenado y construido con experimentos y con ~ 
métodos de prueba y error. 

2).- Aquellos en que la proyección ha sido dise
ñada con el propósito de Que su uso en producción se lleve 
a cabo de una manera balanceada y con proporción y econo~ 
mía de: espacio, materiales y energía. 

Así se puede observar que la primera clase pro~ 
viene de una operación no lógica de extensión; mientras 
Que en la segunda clase ya se muestran algunos planes con
respecto al arreglo, los cuales están basados sobre reque
rimientos de espacio y así como también acerca de la Sele_s 
ción y Especificaciones del eQuipo y del Proceso, localiz~ 
ción de la planta y así mismo preveé una expansión futura. 

Sin embargo ambos edificios y equipos deberían -
siempre ser diseñados con el prop'.Ssito de llevar a cabo la 
producción más eficiente utilizando el mínimo de mano de -
obra y materiales en procesos. 

La previsión debería ser hec ha tomando en cuenta 
la expansion con respecto al arreglo original de la planta, 
pero todo ésto sin disturbar el flujo de trabajo y con las 
condiciones rrás favorables económicament e en la producción 
y en la el aboración de cada pie za del equipo con r especto

ª todas las variables. 
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El diseño de la Planta en general es centrado s~ 
bre problemas de : transferencia de nasa y energía y de cam 
bio químico. 

Asi mismo se tonan en cuenta otros factores que
debían de ser considerados en el diseño del edificio y en
en rearreglo del equipo y previendo ¡x¡sibles riesgos de: -
fuego, explosión, c:Bños químicos y daños de saJud, distri
buci6n económica de las energías y expansión de la produc
ci6n. 

Todos los otros factores diseñados cuic:Bdosamen
te tienen mucha ventaja sobre todos aquellos en que no se
hayan tomado las consideraciones de ¡x¡sibles alteraciones. 

Por lo tanto la tarea del Ingeniero Químico es -
la de calcular cantidades y rendimientos considerando la -
mano de obra y el nanejo de nateriales en proceso, así co
mo el de materiales almacenados para así poder explicar la 
técnica respectiva de balances de material y de energía, -
t ransferencia de masa, calor por convexi6n, difusión, con
ducción, flujo de fl.uídos, separe.ci6n de materiales, te~ 
'don.9 mica, equilibrio de sistemas y reactores, comportamiB!:l 
to de catalizadores y cinética de todos los ti¡xis de reac
ciones químicas. 

En suma se tratará de desaITollar detalladamente 
los costos de cada operación unitaria, así como tambiél a~ 
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~:~¡ ·- . : . 

Fig. 1 

Vista genen:tl de la Planta de DIPIRCNA SODICA 
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Fig. 2 

Vista lateral de la Planta de DIPIRCNA SODICA 
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tes de que la planta sP-a construida se conocerá no salame~ 
te el casta por tonelada del material en proceso, sino - -
también el costo por unidad de peso de cada material en la 
operBci6n tales coma: cristalizaci6n, filtración, evapora
ci6n o secado. 

1.4 PLAN DE ATAQUE. 

El método Para poder llevar a ca bo la solución -
de cualquier problema no puede siempre estar limitado a un 
salo ataque sino que puede ser resuelta por varios caminos 
depBldiendo sobre el equipo con que se cuenta ¡:ara resol
ver el problema. Como el plan está basado de una manera
general, entonces puede ser también aplicado para el Dise
ño de una Planta de Ingeniería Química cualquiera que sea
su rama ya que los métodos inicialmente dependen sobre la
experiBlcia, ca¡:acidad y entrenamiento del Ingenieru Quími 

ca• 

Por lo tanto partiendo de ésta base es posible -
el llevar a cabo un plan preconcebicb de ataque siguiBldo
el ordEn c:Bdo a continuación 

1.5 ESPECIFICACIO\IE5 PARA EL DISEÑO DE LNA PUNTA. 

A FLN DAC ION ES 

1) Edificio 
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2 ) Equip:¡ 

B DRENAJE 

1) Edificio 

2) Equipo 

3) Sanitarios 

C AGUA, VAPOR, TUBERIAS Y BOM3EO 

1) Instalaci6n de tuberías 

2) Iluminación 

3) Ventilación 

4) Calentamiento 

5) Poder de Transmisión. 

E PRESENTACION CEL PROYECTO. 

Naturaleza Química y Física del Proceso, con condiciones de 
operación, límites, cal~dad de materiales y productos termi 
nadas, control y mercado. 

F) MATERIALES, EQUIPO Y OPERACION CE DIAGRAMAS CE FLUJO 

1) Proceso cualitativo del diagrama de flujo 
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2) Proceso cuantitativo del diagrama de flujo 

G SELECCION !:E EQUIPO 

1) Diseños estandar y especiales 

2) Especificaciones 

3) Cambio de materiales por construcción química 

4) Selección de tipos de servicio 

5) Tipos y capacidades de operaciones unitarias de equipo 

H PLAN Y EN SAM3L E !:E PLJ'N TAS 

1) Localización de equipo 

2) Arreglos departamentales 

3) Manejo de materiales, expansión y almacenaje. 

I COSTO ESTIMATIVO !:E ~ECONSlRUCCIQ\J 

1) Costo bruto de materiales 

2) Costo de edificio 

3) Costos de equipo 

4) Costos de instalación 

5) Cos to s de labor 

6) Costos de agua 



'f5 

7) Costos de agua 

8) Reparaciones y mantenimiento 

9) Rep:iraciones generales 

10) Costo de producci6n por cantidad unitaria 

J LOCAL.IZACI(J\j CE LA A..JIN TA QUIMICA 

Fig. 3 

Almacén de materias prina.s. 
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1.6 BASES PARA LN BUEN DISEÑO. 

Los buenos diseños siempre requieren fundamentos 
s obre bases precisas o bien simpre se deben de basar ffl 
principios ¡:erfectamente conocidos. 

Así tenemos que para crear un buen diseño en In
geniería Química es necesario el poseer un gran interés B1 

lo referente a la proyección de Plantas Químicas, asi como 
el poseer cierta habilidad en resolver problemas de Inge-
nieria, todo esto unido a una gran facultad de observación 
apreciativa y gran habilidad pare analizar datos y condi-
ciones. El IngB'liero Químico se fflCarga de acumular el 
mayor número de datos posibles y así poder detenninar ffl -
un tiempo razonable los detalles y variables que puecan 
ser guardados bajo control para asegurar economía y conti
nuidad. 

Partiendo de éstos datos él lleva a cabo ciertos 
estudios preliminares para la proyecci6n de la planta y e~ 
cribe especificaciones para el equipo y el material nece~ 
rios para éste fin. El indica los tipos y tamaños nece~ 
rios de equipo comercial, la flexibilidad y condiciones de 
opere.ci6n económica y suple la informaci6n para edificar -
el equipo especial diseñado. 

La destreza en la técnica requerida en diseño 
implica el tener bu91os conocimientos en: mecánica, di bujo 
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de ingeniería, electricidad, termodinámica, materiales de
construcci6n, dinámica de fluidos, manejo de materiales, -
química, física y matemáticas. 

El estudiante en diseño puede experimeitar que -
cada línea que él bosqueje pueda ser interpretada no solo
po r él mismo sino que también por un Ingeiiero o por un 
t écnico. 

Sabiendo de antemano que ei el diseño de equip::i
se basa la rrayor ¡::arte de la proyección de una planta cua!_ 
quiera que sea su rama, razón p::ir la cual el Encargado del 
proyecto debe tener especial cuidado de que cada línea ~ 
de ser tan definida que el misroo operador de turnos ¡:x.ieda
interpretar facilmeite cada una de las partes que comp::me
la máquina o bien cada una de las partes más especificas -
de la misma e inclusive el carpintero pueda facilmeite co
piar o encuadrar así como el contratista ¡:x.iec:B edificar. 

Otro aspecto imp::irtante en el diseño es que el -
estudiante pueda conocer y tener confideicia de que las lf 
neas realizadas en un proyecto determinado puedan estar 
elaboradas de una manera tal que él mismo trabajador pueda 
completar una pieza del trabajo. 

En síntesis tenemos que en el análisis final el
desarrollo a través del cual los detalles deberían de set-
delegados al proyectista. Aunque es biei sabic:b que un -
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buen Ingeniero puede [XJr sí mismo ser autosuficiente en el 
diseño y proyección de una planta y que por otra parte ba
san dose sobre ciertas especificaciones su diseños en cada.
una de sus lineas puedan ser interpretadas muy claram81 te
por otros interpretes de lectura. 

1,7 ESPECIFICACIONES PARA EL DISEÑO DE EQUIPO. 

Los diseños son hechos sobre vistas obtenidas 
por una proyecci6n ortográfica y así como arreglos B1 acor 
de y B1 relaci6n al tercer ángulo. 

El número de vistas dep91de sobre el objeto o s~ 
bre la construcci6n de que es descrito, en donde se toman
como referencia que dos ó tres vistas sean generalmente su 
ficientes, 

En donde cada vista muestra al objeto como se ve 
desde cada una de las posiciones diferentes. 

1) Objeto visto desde arriba 

2) Objeto visto de frente 

3) Objeto visto de lado, 

Las vistas son generalmente arregladas con res-
pecto a la primera posición tomando como referencia la vis 
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t a ;iel :aJo ddr·eci 1u . 

Algunas veces por lo tanto es conveniente el gi
rar el lado del plano sobre sus ejes formados por su inte,r 
secci6n con respecto al plano horizontal. Esta de la se
gunda posición para la vista del lado derecho. 

Otros tipos de diseño: 

Diseño de ensamble 

Diseño de máquinas y ensamble 

Diseño de detalles 

Carácter de lineas 

Titulas y letras 

Usos comunes y tratamientos de secciones 

Dimensiones. 

1. 8 SELECCI[l\J DEL EQUIPO EN PROCESO 

G E N E R A L I D A D E S 

EQUIPO ESTJIN DAR 

El valor de uso del equipo estandar estÁ bien --
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reconocido en el camfXJ de la Ingeniería Química. La eje-
cuci6n y s ervicio son hechos bajo la dEJTianda del equifXJ re 
ferido. 

Las equivocaciones y los fallos son siempre 
arriesgados e inexcusables sobre todo si los datos del se~ 
vicio sobre el gusto en el equifXJ para un proceso similar
º relacionado según sean convenientes. Basado en la eXP,!;!. 
riencia de otras selecciones es totalmente valuable el com 
parar por medio de pruebas las especificaciones del nuevo
equipo para su mayor funcionamiento. De tal fonna que el 
Ingeniero Químico sera el fXJrlador de tocas las manufactu
ras del equifXJ siendo que éstas serían deseables para dar
un buen servicio. 

Mucha infonnación imfXJrtante con respecto a la -
soluci6n de problemas se requiere para 1.11a buena selecci6n 
de equifXJ tal que se elabore una lista de preguntas conve
nientes de manufacturas para ver la posibilidad de reempl~ 
zar ordenes de equifXJ• 

Por lo tanto son igualmente estudiados cada uno
de los casos del proceso para así fXlder determinar las con 
dicion es del equipo necesario y así poder determinar una -
nueva lista acerca del equifXJ que no cumpla con las espec! 
ficaciones requeridas y que por lo tanto no dará un servi
cio satisfactorio. 

EQUIPO ESPECIAL. 
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Aunque ésto viene a ser un verdadero axioma de -
Ingeni ería Química Para seleccionar el equipo estandar - -
cuando quiera que S83. posible. Algunas veces el Ingenie
ro se encuentra con la situación de que su problema requi~ 
re de un diseño especial y así como también el uso de mat~ 
riales especiales. En tal caso el puede diseñar sobre su 
entrenamiento y experiencia para poder así diseñar el equi 
po requerido. 

Para llevar a cabo tal proyecto necesita de la -
ayuda de algún proyectista o un diseñador ya que ellos con 
sus conocimientos conocerán especificaciones y reglas en -
diseños de máquinas. Todo lo que necesita hacer es apli
carse a la tarea de convertir sus especificaciones matemá
ticas en un dibujo o bosquejo en el cual el proyectista 
pueda convertirlo a piezas de equipo tridimensional. Mu
c has partes del equipo como materiales manuales y para pr~ 
cesas unitarios es estandarizado hasta que el equip:i sirva 
para el propósito determinado y siguiendo sobre ésta base
se seguirá de igual manera seleccionando y madi ficando en
diseños especiales. 

Con respecto a costos no solamente será el pri~ 
mer costo substancialmente más bajo sino que la duplica- -
ci6n del equipo y así corro las reparaciones de máquinas y
sobrB equi po serán hechos de una manera rrés fácil. 

Uno debería de asegurarse que se tiene completa
mente investigada la literatura comercial, ya que los re~ 
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querimientos antes del embarque o bien del mismo dis eño de 
equipo especial. 

El equipo estandar ha sido probado para ciertos -
límites rigurosos para la prueba de servicio. Esto es de 
bido a que los resultados que se han obtenicb fueron llev~ 
dos a cabo a través de grandes períodos y pruebas de expe- . 
rimentaci6n. 

Generalmente el diseño original requiere poste-
riormente muchas modificaciones aunque usualmente es un ~ 
sultado de muchas modificaciones hasta quedar en condicio
nes de servicio. La estandarización significa no salame!:! 
t e un mínimo gasto en la manufactura sino que también la -
construcción de una máquina concuerde con el método estan
dar y al tamaño usual que ha sido dado dancb el mejor de -
los rendimientos en el diseño. Bajo tales cinJunstancias 
la manufactura puede entregar el equipo bajo una satisfac
ci6n de garantía. 

Un nuevo diseño es como si se tratara de hacer -
que el diseñador tenga que documentarse más para tal caso. 

Esto puede perrranecer bajo el uso de adquirir -
cierto reconocimiento para el servicio dado por el equipo. 

Pero tenemos el caso de que cuando el Ingeniero-
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se 91Cuentra en una situaci6n de la demanda de un nuevo di 
seña de equipo y que por consecuencia debería tener la ma
nera de ejecutar la nueva comisi6n sin titubeos. 

1.11 Es p E e I F I e A e I o NE s 

Antes que nada se busca 91 el catálogo de Inge-
niería Química una lista de literaturas relacionadas al 
mismo negocio o bi81 el correspondiente equipo de manufac
tura debería de formar correcta y cuidadosamente con espe
ci ficacion es escritas en las cuales el rango de ejecuci6n
Y así como otros requerimientos han sido cuidadosamente ~ 
trabajados al respecto. 

La escritura de especificaciones no puede ser 
considerada como un arte especial, sino más bien como un 
requisito de cada ingeniero Químico. Las especificacio~ 
nes deberían de contener toda la informaci6n por demás - -
esencial, incluyendo composición, características físicas
y químicas de manejo de materiales, clase y calidad de un
servicio conveniente, requerimientos de servicios sobre el 
equipo, empaquetado, marcas de contenidos, requerimientos
de entrega y cotizaciones. Otras especificaciones que se 
deben tomar en cuenta son: Manufacturas de equipo para el
uso de Ingeniería Química, habilidad para el uso de tablas 
y diagramas en los cuales son incluÍdas las preguntas de -
manufactura individual y en caso de tener respuestas su~ 
plirlas con la informaci6n que se necesite para satisfacer 
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la demanda. Por lo tanto para ganancia de ~ste servicio, 
el tiem¡:n que se perdería B1 la correspond61cia puede ser
muy frecu01te, salvo por envíos bien escritos a la manufaE:, 
tura especificada. 
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CAPITULO II 

SELECCIDN DE EQUIPO 

Para la selección del equipo utilizado en la pro-
ducci6n de la DIPIRONA SOOICA se ha tratado de seguir un 
orden de importancia de acuerdo al papel desempeñado por ca 
da uno de los aparatos. 

As1 tenemos como primera instancia los reactores -
cuyas características detallo a continuaci{n: 

El equipo consta de 3 reactores, de los cuales 2 -
co ellos son vidriados y el otro es de acero inoxidable. 
Toco ellos tienen un aforo que va de los 129J a 1300 galo-
nes. 

Así mismo los reactores vidi:'.iados e s tén provistos
en su interior con baffles doble s , los cuales tienen el fin 
primordial de que debido al constante choque de las molécu
las con ellos se lleve a cabo una conversión más rápi da de
los reactivos. 

La colocación de los re actores se ha hecho en se-
ríe, quedando en el centro el reactor de acero inoxidable,
lo cual s e ha programado por conveniencia ya q..¡e el proceso 
se inicia en el reactor de acero inoxidable y posteriormen

te en un paso intermedio la carga se pasa necesariamente a-
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La razón es debida a que la carga inicialmente es
tá en medio alcalino y después de la reacci 6n principal pa
sa a medio ácido y sabiendo de antemano que los ácidos ata
can al fierro y la sosa de igual manera ataca al vidriado,
entonces como medida de precaución y por caiveniencia el -
proceso se lleva a cabo en la forma antes detallada. 

Reductor de Velocidad.-

Este reductor o más bien dicho graduador de velo-
cidad, nos ayuda a controlar el narnero de rpm. (revolucio-
nes por minuto) de la flecha del agitador ,ya que un exceso 
en la velocidad de la flecha nos podría provocar un rompi-
::1iznto exagerado en las moléculas,: haciendo que la veloci_:_ 
dad de reacción var1e ya que debido a ésto el comportamien
to de las moléculas obviamente al tener más superficies en
cGnta cto aceleraría la velocidad de la reacción o viceversa. 

Respecto al sistema de enfriamiento o calentamien
to de los Reactores están provistos de una chaqueta que so
porta una presión máxima de 5 Kg/cm2. aunque la válvula de

seguridad está checada para 4 Kg/cm2. 



.... 

-.~~
.v.. 

' • 

./t. • 

~----........ 
"f., .(' 

. , . 
..;e ~ ~ 

_Fig. 4 

/ - ' 

Vis ta de la parte inferior de los rBactores 
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Vista de la parte superior de uno de los reactores. 
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CAPACTERISTICAS PARA EL ESPESOR 

CAPACIDAD ESPESOR DE LA ESPESOR DEL ESPESOR DEL ESPESOR DE 
(GALONES) PARTE CIUND. aJMO FONDO LA CHAQJETA 

1250 5/16" 5 /16" 3/8" 1 / 8 " 

1500 11 /32" 5/16" 3/8" 1/8" 

CAPACIDAD MODELO PESO NETO PESO NETO 
SIN CARGA MAXIMO 

EXCESO 

1250 D - 11250 3800 4800 300 

1500 D - 11500 4400 5400 325 

CAPACIDAD MODELO PESO NETO PESO NETO 
EXCESO 

(GALONES) SIN CARGA MAXIMO 

1500 AA - 78 12,050 13,250 375 

Inox. 

Tanto . los 2 reactores de vidrio~ así cano también el -
dé inoxi datJle, • e~tén ·.pr.ovi:stós · de u·na· ·columna de destilati6rt de -
vidr:io Pyrex, la cual para condensar los gases lo hace mediante -
el uso de un enfriador y un subenfriador. 

Este último solamente se utiliza en caso de que el en- -
friador no condense completamente los gases, ó bien que el fluido 
condensado salga demasiado caliente. 
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Por último tenemos el sistema de descarga de los -
Reactores para lo cual siendo que la solucitJn al enfriarse
ª tempera t ura menos de 20°C se sublima; entonces es necesa
r i o utilizar válvulas de globo debido a que con ese tipo de 
válvulas es más facil poder desta par la salida, pues al -
abrirla queda paralela a la bri ca de descarga. Mientras -
que con una válvula de canpuerta ó de diafragma la salida 
de l producto es más dificil ya que su conducto forma una 
"S" y es más problemática la descarga. 

CENTRIFUGAS.-

Se consta en el equipo de dos Centrifugas con las
mismas características que son las siguientes: 

Carga.- Con respecto al peso total máximo por car
ga en la Centrifuga se ha considerado de la siguiente mane
ra: 

1o.- Como el producto se recibe en suspensi6n en la Centri
fu ga, as1 que se le considera su densidad por unidad -
de volumen. 

2o.- Se toma en cuenta el volumen total máximo en la Centrf 
fuga. 

3o.- Como el producto requiere de un lavado adicional as! -
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que g: debe de dar un margen en función de los litros
de lavados correspondientes. 

4o.- Se hace la consid=ración de ver q.Je tan poroso es el-
producto durante la filtraci6n, ya que en muchos casos 
se forma una pequeña capa viscosa que impide que se 
lleve a cabo la filtraci6n y lo cual da por consecuei
cia que aumente el ti.empo de filtrado y además podria
haber un sobrecalentamiento en el motor de la Centrifu 
ga. 

Para ve.r la cantidad de carga en una Centrifuga
se hace de la siguiente manera: 

Partiendo de la siguiente fórmula para la capac! 
dad de carga: 

A = 1l"Dh 

Haciendo la aclaraci6n que ésta fórmula necesi
ta una pequeña modificación, ya que se deben de cmsiderar-
2 diÁmetros, O sea el diámetro exterior y el diárretro inte~ 
no máximo de carga, así que la fórmula Q.JBdar.á de la si- -
guiente forma: 

A=1r(D -D)h 
1 2 



Donde: 

A área de carga 

O = diámetro exterio:r 
1 

D = 
2 

11 interior 

h = altura (únicamente de la canasta). 
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U1a vez que se obtiene el valor del Area, se mu!_ 
tiplica por la densidad y se obtiene as1 el peso total de -
la carga en la Centrifuga, donde la fOnnula queda. finalmen
te como: 

~ = den si dad del prodJcto. 

Algunas otras consideraciones que sedeben de to
mar en cuenta durante una filtración: 

Potencia desarrollada del motor de la Centrifuga. 

Control del número de rpm. (revoluciones por mi

nuto. 

Tiempo medio de filtraciÓ1. 
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Las cargas preferentemente se deberán hacer con 
l a Centrífuga en movimiento. Todo ésto con el fin de evi
t a r un sobrecalentamiento debido a la fricci6n a la hora -
del arranque. 

De una manera ·:concisa, éstos son algunas de -
l as más importantes características de la Centrífuga de 40'' 
de diámetro. 

TA\IQLES DE ALMACENAMIENlD. 

Los tanques para los solventes de Metano! y -

Etanol, , fueron hechos ¡:ara una ca¡:acidad de 10,000 y s,~00-
lts. y del material de acero inoxidable respectivamente. 

Ambos tanques est~n provistos de una tapa de -
0. 50 m. de diámetro en_la parte sup:!rior y además de una en 
trada ¡:ara cargar, 6 sea una boca con brida de 311 de diame
tro. 

Están provistos en la ¡:arte inferior, de una -
válvula de descarga de 2" de diámetro. 

Así como también constan en su ¡:arte inferior
de 3 coples ciegos de 2'' equies¡::aciadas ¡:ara patas. 

Fue'necesario hacerles una adaptaci6n a los..._ 
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tanques de colocarles dos mirillas de 5" (diámetro). 

Una de éllas furf colocada en la ;par~; c.6r:i-ic_.;i _,<;W 

perior y del lado opuesto a la boca de carga. 

La otra mirilla fué'colocada a la mitad de la
parte cilíndrica. Todo esto se hizo con el objeto de po-
der determinar físicamente la cantidad de Solvente con que
se cuenta en el momento dado, ya que en si, aunque el tan-
que tambi~n está provisto de un nivel indicador a base de -
una columna de vidrio graduada y colocada al rás de la par
te cilíndrica vertical de los tanques de almacenamiento, 
hay ocasiones en que el nivel está tapado. 

TANQUES FECIBIDDRES DE AGUA.S MADRES. 

Estos tanques están colocados de uno y otro la 
db de las descargas de los Reactores y quedando ademés ~ ca 
da uno de ellos colocado cerca de las Centrífugas. 

Están hechos a base· de un material de l ámina -
negra y -con un espesor para la parte cilindrica horizontal
de 6 mm. y para la parte c6nica de 7 mm. 

Es t án además provistos en l A perte superior ~ 
de una entrada de 0.50 m. de diámetro cubiertA con una bri 
da ci ega y sujeta a base de t ornillos. 
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Tienen además una entrada de 311 diámetro que -
es por. . donde reciben las aguas madres. 

Constan además de un tubo de nivel de 5/ff' di~ 
metro con sus respectivas válvulas inferior y superior · de -
5/ff' diámetro las cuales pueden ser desmontables, para que
cada que sea necesario, se limpien los niveles. 

En la parte superior media, esté colocado un -
t ubo ventilador de 1' diámetro el cual es de aproximadamen
te 1/2 mi. . de altura y termina ~en 11 U'' y ésto es con el fin
de que siempre permane~ca abierto y así estará venteado el
tanque permanentemente. 

Para efectuar la des~arga consta de· una válvu
la de descarga de hierro de 25 mm. y la cual está colocada
en un extremo de la parte inferior al cual inclusive se le
da una inclinaci ón leve al tanque ¡:ara que asi pueda escu-
rrir el liquido más facilmente y que para lo cual en caso -
de asentamiento , que es muy frecuente , se le mete va por por 
la misma válvula de descarga hasta q.ie los sólidos sedimen
tados queden en solución y puedan descargarse facilmente, y 

después con la ayuda de una bomba s'e pasan a un Reactor en
donde las aguas madres pueden ser aprovechadas nue'l.amente. 

FIL/RO PRENSA. 

Aunque normalmente, es bien sabido que los Fil 
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tras-Prensa son utilizados, para formar tortas de producto, 
de tal forma que en ellos se les vaya eliminando lo más· po
s i ble el solvente y ques entre las placas de filtro vaya ~ 
quedando la parte s6lida en forma de torta. 

Ahora que , pa:re. el caso de la elaboraci6n de la 
Di pirona el filtro es utilizado a manera de papel filtro ya 
que el fin específico que se consigue con él es el de· rete
ner partículas de carb6n y s6lidos insolubles ajenos al PI!2 
dueto principal. 

Así que una de las características principales 
que debe poseer el Filtro-Prensa es el que las lonas de las 
placas tengan las mallas lo suficientemente pequeñas, como
para poder retener las partículas de carb6n y los demás só
lidos insolubles. 

Respecto al Nt'.imero de marcos y placas,éste se-
determina de acuerdo al volumen total de filtraci6n, el - -
cual está en función de:· 

a) Peso del material. 

b) Tiempo medio de filtraci6n. 

c) Volumen total de filtración. 

Ade~s debe tomarse muy en cuenta que 41P (ca_! 
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da de presión) sea menor que la resistencia ejercida en el
Area total de las placas y marcos ya que de no ser así po-
drfa suceder que se rompiera una placa 6 un marco debido al 
exceso de Presi6n ejercida sobre ellos, 6 sea que: 

A P S: A rea total de filtración. 

La presi6n ejercida en las placas confonne va
ya en aumento el volumen filtrado, la presión iré tambi~n·M 
aumentando paulatinamente y ·· ~to se debe a que cada vez ha
bre más material adherido a las placas. Lo cual esquematJ; 
camente quedaría como a continLS.ción detallo: 

Po (Pf 

ANTES DE LA FTI.. 1RACION 

PLAD\ 

+ 

Pf>Po 

+-

DE5PUE5 DE LA FIURACION 
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FIL mo SD-lEIBLER 

Este tipo def
1

filtro de manufactura Alemana es
pa recido a los filtros Sparkler conocidos mal5 ampliamente -
en M~xico salvo algunas pequeñas diferencias. 

En si éste filtro consta de una especie de car 
ca za cúbica y hueca, siendo que en la parte superior de la
misma es ligeramente de fonna c6nica. 

En la parte interior de dicha carcaza están 
colocadas en serie y en posici6n vertical 6 raquetas con 
sus respectivas lonas y en la p:irte superior de cada una de 
ellas y pasando interiormente un tubo a manera de conductor 
que es por el cual fluye el producto en solt:Jci6n descargan
do su contenido en cada una de las raquetas. 

Así que la soluci6n filtrada p:isa a trav~s de
las lonas depositandose en la parte inferior del filtro y -
para luego seguir su trayecto por la válvula de descarga C,E 

locada en la parte inferior del filtro. 

Este filtro se utiliza para que par principio
de cuentas se recircule a través de él el producto· en solu
ción, cuantas veces sea necesario, hasta que se vea y se 
compruebe por medio de un papel filtro · de que la solución -
est~ libre de carb6n y otras impurezas. 
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Después es utilizado simultaneamente con el f~ 
t r o Prensa con el fin de eliminar totalmente toda posible -
huella de partículas de carbón o bien de cualquier otro ti
po de material insoluble ajeno a la solución principal. 

2.3 SIS1EMA DE ENERGIA (CALENTAMIENTO A BASE DE VAPOR). 

Con respecto al sistema de calentamiento· para

los Reactores, se lleva a cabo .-por medio de vapor de agua -
para lo cual se lleva a cabo· la Selección del tipo de Calde 
r a mediante las siguientes bases: 

Los factores principales que deben tomarse en
cuenta para la selección del tipo y tamaño de una Caldera -
son los siguientes: 

1o.- Presión producida por Kg de vapor de agua 

2o.- Potencia evaporada y carga. 

3o.- Tipo de corri:Justible utilizado y ·; t~ro. 

4o.- Conservación y funcionamiento. 

La capacidad de una caldera acerca de la pro
ducción de vapar de agua se expresa generalmente·, por el -
número de Kilogramos por hora de agua a 100°C. la cual p..ie-
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de ser convertida a vapor saturado a · 100°G para lo cual se
consume combustible de determinado poder calorífico. 

Debido a que todas las aguas contienen ciertas 
impurezas que son indeseables para las calderas, raz6n par
la cual es muy necesario el tratamiento del agua de alimen
taci6n a una caldera con el principal prop6sito de evitar -
incrustaciones. 

Así tenemos sobre ~a siguiente base: que si 
una caldera que evapora 3400 Kg. de agua por hora y se ali
menta con agua que contein-ga- 215 mg. par lt. · de sales incru~ 
tantes o lodos; entonces acumulan§ en 12 hs. de trabajo: 

3400 x 0.000215 x 12 = s.772 Kgs. 

de impurezas, y por lo cual gran parte de éstas .im¡:urezas ;..; 
pueden ser eliminadas haciendo· purgas periódicas, aunque la 
concentraci6n de s6lidos estará siempre en proporci6n con 
respecto a la cantidad de agua contenida en la caldera. 

Respecto al combustible tenemos: que si una 
caldera, consume combustible que tenga un poder calorífico-
de 7000 Kcal/Kg. y que tiene un rendimiento témico del 6r::f/a 1 

entonces la evaporación de 100 lts. a 100°C (Kg de vapor 
producido por Kg de carbón quemado) será como sigue: 

7000 X 0.65 540 = 8.4 Kg. 
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Para lo cual en caso de que el poder calorífico del conbus
tible se redujere a 640Q _KcalfKg entonces quedaría: 

6400 X 0.65 540 = 7.7 Kg. 

o sea que la evaporaci6n bajaría, mientras que con 7800 .:.; :-'-~ 

Kcal/kg subiría a 9. 4 Kgs. 

Capacidad de praducci6n de vapor en las calde-
ras.-

,,, 
La produ~ci6n de un generE!.dor de vapor se da -

frecuentemente en Kgs. de vapor por hr.; pera como el vapor 
a distintas presiones y temperaturas, paseé diferentes can
tidades de Energía, aquel sistema no mide exactamente la -
Energía producida. 

La capacidad de una caldera de vapor se expr&
sa más concretamente, en forma de calor total transmitido -
por las superficies de caldeo en Kcal/hr. Debido a que é.:! 
te valor num~ricamente es grande, la ASME recomienda como -
unidades la Kilo BllJ = 1000 ffTU = 254 Kcal/or. o bien la "
mega BllJ = 1 x 106 BllJ = 254,000 Kcal/hr. el proceso de : -
transmisi6n de calor que tiene ocasión en un generador de -
va por es un proceso de flujo constante, en el cual el calor 
transmitido es igual a la variación de la Entalpía del fluí 

. -
do, Por consiguiente, la producción de l a caldera medida-



por el calor absorbido por el agua y vapor será en Kcal. 

Q = ms (h-hf) Kcal/hr. 

Donde: 

Q· = Producción de la caldera en Kcal/hr. 

ms =Peso del vapor ·producido p~r la caldera 
(o bien recalentado) Kg/hr. 
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h = Entalpía de 1 Kg. de vapor a la presión y 
titulo o temperaturas observadas en~ :, _ _ _ 

Kcal/kg. 

hf = Eutalpia del liquido de 1 kg. de agua de -
alimentación en las condiciones en que di-
cha agua llega a las calderas (o economiza
dor en Kcal/kg). 

. , 
La potencia en HP de caldera tal como fue est!! 

blecido en 1889 por la ASME estaba basado en una máquina· de 
vapor que empleaba 30 lts _~ ( 13.62 Kg) de vapor por HP/hr. a 
una presión relativa de 4.9 Kg/cm y con el agua de aliment!! 
ción de la caldera a 38. 5 °C lo cual corres pande a la vapo
rizacion de 16.66 Kg de agua por hora a 100 °C · en vapor se
co a 100 "·C a la presión atmosf~rica normal ( 1.033 Kg/cm2); 
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En ~stas condiciones cada Kg. de vapor produc]; 
do requiere de la Entalpía de vaporizaci6n ·a la presi6n at
mosf~rica nol'lllal, lo cual vale 543. 4 Kcal. 

Por consiguiente, la capacidad de una caldere
podrá expresarse de la siguiente fol'l!la: 

HP de caldera 

y ¡:ara lo cual el valor 

F = h - hf 

543.4 

= ms (h - hf) 
543,4 X 15.66 

se le llama factor de vaporización. 

Para tener mejor idea acerca de la caldera ut]; 
lizada para el calentamiento de la Oipirona como ffiillO I se 
tomará como base el Cpm. para pader determinar el cambio de 
Entalpía a la temperatura ambiente de:!: 25 °C· o 77 °F uti'.11 
zando· datos de la ¡:ag. 281 y 285 del Himmelblau · pare la ca.
¡:acidad' calorífica a presión constante en base a la fórmula 
condensada de la Oipirona que es: 

e H o N SNa • H o 
13 16 4 3 2 
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Determinación del Cpn. a Temp. 25ºC = 77 ºF 

N = 6.960 cal/mol g oc o BTU/mol lb ºF 

o = 7.002 cal/mol g °C o BTU/mol lb ºF 

H = 6.864 cal/mol g °C o Blll/mol lb ºF 

H O= 8.012 
2 : . 

cal/mol g °C o BTU/mol lb ºF 

Na = 6.200 cal/mol g °C o BTU/mol lb ªF 

e = 1.soo cal/mol g °C o BTU/mol lb ºF 

s = 5.400 cal/mol g °C o BTU/mol lb ºF 

Detenninaci6n del cambio de Entalpía: de ?? a-
158 °F. 

Utilizando la f6nnula: 

rt 
~ H = ~ 2 

Cp dt, hasta T = 158°F 

t1 

-:)

158 
1:::J. H 13( 1.s)+16(6.864)-t4(?.002)+3(b.960)+5.4+6.2+8.012 dt 

77 



AH =5158 
,..a. (23,4+109,824+28.008+20.88G+5.4+6.2+8.012)dt 

77 

H =J

158 
(201,724) dt 

77 

(l H = f (201.724) (158-77) 

4 H 111(201.724) (81) 

/:i H = 16,339.644 BTU/mol lb °F 
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Así p.ies sobre ésta· basff se determina que el -
sistema de calentamiento de la Caldera en Caballos de Vap:Jr 
será de 100 c.v. 

Además siendo el tipo de la Caldera utilizad:!
Marina a base de tubos horizontales. 
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Fig. 7 

Vista lateral de la caldera 
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Fig. 8 

Regulando la fl ama de la caldera 
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Gl\RAC1ERISTIGL\S DE LA Gl\LDERA 

TIPO.- "MARINA" la cual está formada a base de tubos-
horizontales de retorno, que es por los que -
fluye el agua tratada. 

Gl\PACIDAD CALORIFIC'A hasta 100 C.V. 

PRESION MAXIMA AUTORIZADA de 10.5 Kg/cm3 

TIRO FORZADO VERTICAL. 

ALIWE:NTACICJ.IJ DE AGL.Vl..- A base de bombas dobles de impulso-
res de disco el~ctricas, las cuales están en batería para -.. 
el caso de emergencia ·:necesario pueda funcionar cualquiera 
de ellas y no interrumpir la producci6n. 

CALENTADORES DE COMBL.6TIBLE.- Se utilizan dos tipos de ca-
lentadores, eléctricos y de vapor. 

AGLJI\ DE ALIMENTACION~- Con respecto a el agua de alimenta
ción, ésta es trBtada en· ablandador de resina y a su vez ~ 
te es regenerado con sal. 

COMBUSTIBLE UTILIZADO.- El tipo de combustible utilizado -
en la caldera es de los tres tipos siguientes: 
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PE TROLE O CALDO 

DIESEL 

GAS (siendo éste último el menos utilizado). 

2 . 4 SISlEMA DE ENFRIAMIENID. 

Con: ·re~pecto al sistema de enfriamiento y dado 
a que en si la temperatura requerida para la filtraci6n de

la Dipirona en cualquiera de sus tres fases (CRLDA I, ffilDA 
II, y PURA) es del rango de 10 °C a -10 °C mínimo. 

Por otro lado como se requiere también fluído
frío para enfriamiento de los condensadores, entonces es ~ 
cesario que el tipo de salmuera utilizada para ~te fin sea 
lo suficientemente fria como para poder condenzar los vapo
res de la soluci6n destilada y los cuales salen mas o menos 
a la temperatura de 75°C. 

El tipo de salmuera· es a base de una mezcla de 
Dicloro Etileno en Metanol la cual tiene un punto de canga-
laci6n de más o menos -35°C. Se cuenta además a manera de 
almacenamiento de la salmuera de un tanque con aforo de - -
B,OOO litros, estando dicho tanque· recubierto con capas de
celulosa y fibra de vidrio a manera de aislante y csn ,el fin
de que la salmuera se mantenga fria, 
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El tipo de compresora utilizada para el en---
friamiento de la salmuere es una compresora tipo MYCON con
l as siguien"tes características: 

TIPO NWGB 

MOTDR 6 CIL. 

DIAM 130 

CARRERA 100 

Además como complemento tiene 4 condensadores de 0.8 m. de-
- - -

diámetro y 6 m. de longitud. 

El enfriamiento de la salmuere se lleva a cabo 
con enfriamiento a base de Amoniaco en los tubos de los ca.!! 
densadores. 

Cuando en la compresora falla el enfriamientcr 
se llevan a cabo purgas peri6dicas del aceite de la compre
sora todo esto con el fin de que la válvula regul~dora se -
destape y así p..¡eda seguir circulando el amoniaco. -

Respecto a las bobinas de la compresora ~tas
se cierran· cuando está muy fria la salmuera y queda enton-
ces trabajando solamente con aceite. 



52 

Fig. 9 

7 orre de enfriamiento 
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Los cond81sadores tienen una válvula de purgas
para el caso en que aumente la presiOn ~sta pueda purgarse~ 
por dicha válvula, tal como el caso del aceite. 

Los 4 condensadores trabajan de la siguiente-.-
forma: 

El lo. se utiliza en si, como depOsito de Amo--
niaco. 

2o.- Enfriado a base de agua y amoniaco, para 
lo cual el agua sirve para ayudar a enfriar el amoniaco y 
asi mismo el amoniaco al agua segQn sea el caso. 

El 3o. Este condensador tambi~n a base de Amo
niaco y agua para el enfriamiento de la salmuera, sirve co
mo base ya que la Compresora no trabaja en caso de no tener 
la circulaciOn del agua y de la salmuera al mismo tiempo, 
ya que al faltarle cualquiera de las 2 cosas hace vacio y -
para. 

El 4o, Condensador se utiliza como un susti tu
yente en caso de emergencia y de que no funcione cualquiera 
de los anteriores O bien en cas o de que est~n en limpieza -
de los tubos para desincru starlos . 

ce una manera general las descripciones dadas -
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en las páginas anteriores sirven para dar una idea acerca -
de las características del equipo utilizado el a.Jal como ya 
lo dije con anterioridad el que dicho equipo era utilizado
Para otros fines, asi que al cambiar de giro todos los det~ 
lles se fueron corrigiendo conforme se fueron necesitando. 

Ahora bien con respecto a la potencia de las -
bombas para el traslado de los f lu1dos, tanto en el Sistema 
de Enfriamiento como en Calderas las bombas utilizadas son
de impulsor de centrifuga de 5 HP. de potencia. Pero consi 
derando la potencia de las bombas utilizadas ya en la plan
ta de la producciOn de la DIPIR[J.JA, para ver que potencia 
es requerida en el bombeo, los cálculos se hacen mediante -
las siguientes bases: 

2.5. --CALCULO DE LA CABEZA TOTAL DE BOMBEO, PARA CALCULAR LA 

POTENCIA DE LA BCMBA UTILIZADA EN LNA DETERMINADA PARTE 
DEL EQUIPO. 

1.- FOmula HP Q H,P 
24 7, 000 E( bomba) 

2.- Haciendo uso del teorema de Bernoulli 

144 Pl 
+ 

v2 
--- = z2+ 
. 2 g 

144 P"2. 

J'2 
2 

+ ...::!__ +h~ 
2 g 
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Pero como el flufdo tiene la misma densidad en todo el pro
ceso. 

6 sea que: J'1 = j' 2 

Además como la velocidad se mantiene constante as! que será: 

Por lo que la ecuación se simplifica y queda: 

144 ( P1 - . P2) = ( Z2 - Z1) h .f 
r 

3.- Fórmula para la cabeza: 

h ~ = O .1863 f L v
2 

J 
4.- As! mismo tambi~n para el número de Re. 

Fe 123. 9 r!.::!..L 
/'-

d01de: V = 0.408 a 
d2 



Ahora con respecto. a la longitud equivalerite: 

K= f L 
o 

de lo cual L 
o 

por lo tanto L 

K 

f 

L ) O 
o 
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5.- Tipo de tubería utilizada cédula 40 de 1 1/2" de diámetro 

En base a . . lo ·anterior: d = 1.610 y d2 = 2 , 592 

o = 0.1342 

6.- CBtenninaciOn de la velocidad teniendo como base exper~ 
mental que el flujo Q = 50 Gal/min. 

V 0,408 X 50 ------ = o. 79 
2,92 

7.- p = D.98 gr/cm~ Determinado experimentalrrente pero -
tran s formándolo a Jb/ft3 queda como sigue: 



8 .- Utilizando el viscocímetr~= 1.08 cp. 

.4:. Re = 123.9 X 1.610 X 0.79 X 58.4 
1.08 

. 9190 = ....,..,.,--- = 9166 
1.08 
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Re 9166 lo cual corresponde a flujo-turbulento 

9.- Con el Re y ~ 
o 

f 0.04 

10.- Oeterminaci6n total de la longitud equivalente. 

Como K 

de lo que 

11.- L 
o 

cano L = 

L 
o 

L 

o 

L 
o 

L 
-= o 

60 

L 
o 

= 30 X 2 60 ( 2 codos de 90°) 

13 X 3 39 ( 3 válvulas de compuertá ) 

y para éste caso las pérdidas a la salida K 
1.02 

I< 1.02 102 25.5 -= 
f 0.04 4 

+ 39 + 25 = 124 

124 X 0.1342 = 15.18 



L = 2+7+21+12+4 46 ft. + 15.18 61.2 

12 .- Pérdidas en la cabeza 

h' = o.íB63::x o;á4~ .x 61.2 X .6241 
1.610 

hJ = 0.456 X 0.6241 
l.61Q 

h~ = 0.1764 

13.- Cabeza total de banbeo: 

0.285 
1.610 
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z2 - Z1. + h J = 30-D+0.1764 = 30.1764 ft. 

14.- Finalmente ya con todos los datos anteriores se deter
mina la potencia de la bomba, la cual se requiere que tenga 
una eficiencia del 80 °/o. 

HP = 50 X 30.1764 X 58.4 
247, 000 X 0.80 

HP = 388,200 
197,900 

= 1.457 



As! que dando un margen de 0.5 HP a favor la ~ 
bomba utilizada ser~ de: 

HP = 2 
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CAPITULO III 

PRUEBAS DE ARRANQUE Y PROCESO 

I ntroducci óh. 

Es obvio que siempre que se va a arrancar un -
proceso, sea conveniente hacer pruebas en el equipo y as! -
mismo es mu y necesario, el de utilizar plantas piloto, las
cuales normalmente se llevan a cabo en el Laboratorio. 

Estas pruebas nos sirven para darnos una idea
real de lo que puede pasar c:Lrante el proceso lo cual aun
que las cmdici ones no son ig.Jales respecto a vol6menes en
el proceso, sin embargo son semejantes en las cmdiciones 
de operación, ya que se toma una escala determinada en lo -
referente a los reactivos a utilizar. 

As! pues siguiendo cada uno de los pasos y sin 
dejar de observar la reacción un solo momento, sobre todo -
en los pasos criticas O sea a la hora de adicionar reacti
vos que es el punto clav.e de q.Je una reacción química pueda 
cambiar de un momento a otro y más a6n si se trata de una -
reacción de caracter exotérmico. 

Ot ro aspecto importante que se debe considerar 
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en la planta piloto es el de observar los cambios que va ~ 
friendo la reacción con el incremento de la tem¡:::eratura y -
Para lo cual se van anotando los aspectos físicos del pro-
dueto en proceso en cada incremento de temperatura hasta -
que nuestros reactantes pasen al estado de solución que es
en éste punto en el cual todos los reactantes se fifunden -
Para ir formando el nuevo compuesto. Aunque debo decir que 
no es en éste punto donde necesariamente los reactantes se
transforman en productos, pues ésto además está relacionado 
con el tiempo de reacci6n que se les dé iy si es: necesario -
bajar más la temperatura ó viceversa, lo cual también está
íntimarnente relacionado con el tiempo de duración de la - -
reacción. 

CSspués se debe. considerar el aspecto de la -
concentración ya que una vez que se ha efectuado el paso de 
que los reactantes han pasado a formar un determinado pro-·
ducto, éste debe estar a una determinada concentración para 
lo cual se toma una: muestra y mediante un factor determina
do se hacen los cálculos necesarios. Una vez, que la mues
tra fué previamente analizada, se determina; la cantidad de 
solvente que será necesario destilar, para que así nuestro-
producto quede a una concentración requerida y posteriorme'2. 
te pase a Filtración y Secado. 

CSbo decir que es mucha la versatilidad de las 
plantas piloto, pero para éste caso, me he apegado espec!fi 
camente al Análisis previo del comportamiento de la Oipiro
na S6dica durante las pruebas efectuadas en el Laboratorio. 
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3.1 GENERAUDADES SOBRE ARRANQUE DE PLANTAS. 

Haciendo un an_álisis de lo que significa la p~ 
labra arranque industrialmente hablando, debo decir qué __ si2, 
nifica: "El inicio 6 punto de partida de un detemin¡:ido pr~ 
ceso cualquiera que sea su rama". Aunque en si podría ha-
ber la confusión de que si dicho arranque se refiere al - -
arranque de · la planta por si sola 6 sea sin llevar a ca 
bo inicialmente adición de materias primas para el pro~esb
lo cual en cierta forna vendría siendo una prueba del equi
po en general denaninada más canúnmente como prueba ein blan 
ca. 

CB tal forma que éste tipo de prueba no se le
Puede considerar de ninguna manera como un arranque, pues -
simple y sencillarrente ésta seria una prueba general del -
equipo. Se ha llegado a la conclusión de que el arranque -
de una planta viene a ser cuando ya todo el equipo ha sido
plenamente pr~bado en todos sus aspectos y que al momento -
de efectuar la adición de materia prima y comenzar a abrir
las válvulas de los servicios requeridos es entonces cuando 
se está llevando a cabo <el arranque pleno y real de una - -
Planta. 

Así mismo a partir de ese momento el problema
principal que se presenta en las nuevas plantas de proceso
es la incertidumbre que se crea en ~o concerniente de lle-
var a cabo una operación normal en sus dos aspectos, tanto-
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en el ~ proceso como en el funcionamiento adecuado del equipo. 

En la primera etapa correspondiente al arran-
que, e s por demás decir que se presentan un gran número de
problenas y esto se debe principalmente a que se desconoce
el funcionamiento de la nueva planta, pues ~unque todo el -
equipo haya sido plenamente probado en condiciones normales 
no es lo mismo de cuando se está llevando a cabo una reac~ 
ci6n en el seno de los aparatos y más aún si· se trata de -
una reacción de carácter exotérmico, aunado a todo ésto p~ 
demos mencionar un problema más que es el desconocimiento 
de la planta por parte del propio personal de producci6n. 

Por ésta y otras razones más podemos darnos -
cuenta de que no existe en la actualidad un método sistema
tizado para el arranq.Je de una planta cualquiera que sea· su 
tipo pues inclusive en el caso q_Je se trate . de una planta y 
otra que elaboren el mismo producto y a las mismas condici~ 
nes, sin embargo cada una de ellas aunque son . ·semejantes -
los problemas a la hora del arranque no son los mismos y es 
por ésta razón que cada empresa industrial tiene que tener
sus bases especificas a cerca del arranque de su planta y -
además estar sujeta a los problemas que se presenten duran
te el mismo. 

La secuencia de arranque seguida para la plan
ta de Dipirona SOdica a grandes rasgos fué como a ccntinua
ci6n detallo. 



Primeramente y dado que la Oipirona es una pr~ 
dueto con fines curativos, es obvio que para su proceso se
requieran especificaciones sumamente estrictas, razón por -
la cual es necesario llevar un control muy preciso no solo
de sus variables de operación, sino que previamente el con
trol se hace exaustivo desde el análisis de la materia pri

ma, control y análisis durante el proceso y control de cali 
dad riguroso del producto final. 

Una vez que el equipo está ya en la mejor dis
posición técnica y listo para el arranque se sigue la si-
guiente secuencia. 

a).- Se prueba que las lineas de servicios es
t~n libres de basuras y pequeñas limaduras 
de fierro para lo cual se hace pasar co-
rrientes de aire a presión. 

b).- Se checa que los reactores queden canple
tamente limpios. 

e).- Se efectúa la adición de solvente y poste
rionnente se carga el carbón activado y -

tonsil para fonnarle torta al FS (FILTRO -
SCHEIBLER) recirculando. 

d) .- Se adiciona la materia prima con agita
ción constante. 
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e).- Se acondiciona el by-pass para flujo de -
vapor por el enchaquetado del R~ y se -
abre lentanente la válvula del vapor para 
elevar temperatura hasta 70°C que es a la 
cual se lleva la reacción. 

f).- Las variables a controlar durante la ope
ración sm: Tenperatura, Presión y Tiem
po de residencia. 

g) .- Fil tracion 

h) .- Secado. 

b) Pruebas del Proceso en el Laboratorio. 

Reactivos y Solventes: 

Metan61 Puro 

Metanól CBstilado 

Filtro-ayuda 

Metilen Bis 

Meta Bisulfito de Sodio (Na2 s2 05) 

Paraformal dehido 

Filtro ayuda 
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l.ha vez que nuestra materia prima fué previa~ 
mente analizada y aprobada por el laboratorio de Control de 
Calidad, se llevan a cabo las pruebas del proceso en el La
boratorio de la siguiente manera: 

En un matráz redondo de 3 bocas y 5 lts. de - -
aforo se cargan: 

METANOL PURO 

DICALITE (Filtro-ayuda) 

Se mantiene en agi taci6n por un tiex po aproxi
mado de 30 min. a temp. ambiente. 

Después de que ha permanecido los 30 minutos en 
agitación se pasa la soluci 6n por Buckner a un Qui ta-Sato -
con vacio. lha vez que toda la soluci6n ha pasado por Buck
ner, se regresa nuevamente al matráz redondo y se procede a 
la adición de la materia prima. 

Se cargan: (CO\J AGITACION CONTINUA) 

METILEN BIS 

Paraformal dehido 
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FIG. 10 

Checando datos de presiOn, temperatura 
y destilaciOn en una prueba en blanco. 
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Tonando 
FIG. ll 

datos en la 
piloto. 

planta 
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CAA30N ACTIVO 

FILTRO AYUDA (DICAUTE) 

Al terminar la adición de la materia prima, se
coloca un termOmetro en una de las bocas del matráz y ésta
s e deberá de poner en contacto con la TTEzcla para ir checan 
do la temperatura de una manera más exacta. 

Ahora bien, por la boca que queda disponible,
se le coloca un aditamento con una válvula que nos sirva p~ 
ra la graduaciOn de la alimentaciOn del NitrOgeno ya que ~ 
cha Reacción se debe llevar a cabo en presencia de atmOsfe
ra innerte y para lo cual al inyectar el Nitrógeno desplaz~ 
mos el aire del interior del matráz. 

Nota. 1.- CB no ser que exista atmósfera innerte podría su
ceder de que nuestra mezcla se incendiara e inclusive lleg~ 
ría a reventar el matráz ya que el Metanól es un solvente 
muy inflamable. 

Además como 2a. precaución, se debe de conside
rar que siempre que se estén haciendo pruebas con solventes 
orgánicos como son: Metan61, EtanOl, Benceno, Heptano, etc. 
etc., nunca y por ningijn motivo se deberán calentar a ft.ego 
directo, sino que siempre se deberá llevar a cabo el calen
tamiento por medio de parrillas el~ctricas y además tenien-
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do especial cuidado que la resistencia de éstas est~ compl~ 
tamente protegida, para que en caso de que haya algún derr~ 
me de la soluci6n no caiga sobre la resistencia, porque si

no de nada nos serviría el estar utilizando la parrilla en
mal estado. 

Continuando con el desarrollo de la prueba en -
el Laboratorio y una vez que ya se ha cargado toda la mate
ria prima, se va calentando paulatinamente hasta llegar a -
65°C que es la temperatura a la cual, nuestros reactivos -
que primeramente estaban en forma de Suspensión pasan al Es 
tado de Solución y para ésto hay 2 formas de llevar a caba
la reacción: 

la. Con agitaci6n y sin reflujar. 

2a. Sin agitación y con reflujo. 

Aunque en realidad cualquiera de las dos formas 
es, aceptable ya que en si lo que se desea es que la solu~
ción se homogenice lo mejor posible y para ésto se le dan -
dos hs . de reacción a la temp. de 65 ºC. 

Una vez que han terminado las dos hs. de reac-
ción sigue la eliminación del carb6n 6 bien de substancias
ajenas a la reacción, las cuales pueden ser impurezas de la 
materia prima ó bien del mismd equipo que aunque haya sido-
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lavado, podrían habersele quedado ciertas impurezas para lo 
cual se procede a llevar a cabo una filtración y ésta se ha 

~ 

ce las veces que se considere necesario, hasta que el pro--

dueto sal ga perfectamente claro. 

El filtrado ya una vez que sale claro se pasa -
a otro matraz y se hacen los res¡:Ectivos lavados con META-
NOL al equipo, lo cual se hace con el fin de aprovechar to
do el producto que pudiera haberse q.¡edado adherido a las -
Paredes del matra'z y del quita-sato, ya que de no ser as! -
los rendimientos menguarían conforme se fuera trasvasa1do -
de un recipiente a otro y entonces como resultado tendria-
mos que nuestro rendimiento final se vería afectado, obt~ 
niendo un rendimiento menor al esperack:l. 

Al igual que el lavado del matráz y del Q.ri.ta-
sato se drena el Buckner con un poco de Metanól y se rein-
corpora tambi~n a la solución principal. 

Cuando ya se han juntado: La Solución principal, 
los lavados con Metan61 y el drenado se calientan hasta que 
la soluci6n se torne clara, para lo cual una vez que ya te
nemos ésta concti..ción se toma una prueba con una pipeta a la 
vez que se le determina el columen en el matráz. 

2a . Nota. - Este viene a ser un punto crítico de la n:?accit.n 
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ya que la muestra que se tome nos servirá como base para sa
ber a que concentración se requiere dejar la solución. Lo -
cual quiere decir que con dicho factor, sab~ cuanto Meta~
nOl tengo q..¡e destilar de la solución; as1 que para ~sto se 
requiere una serie de cálculos relacionados con los compo-
nentes de nuestro producto intermedio y seg~n el resultado
de la prueba en el Laboratorio se procede a efectuar los 
cálculos para saber que tanto Metan61 se va a l:estilar. 

3. 4. TOMA DE LA MUESTRA.- Para tomar la muestra son necesa
rias 4 pipetas, de lo cual la muestra en cada una de ellas
queda destinada como sigue: 

Se toma aproximadamente un ml. de muestra y se
pasa rapidamente a un matráz-.Erlen-Meyer los cuales previa
mente ya han sido aforados, para que una vez que se les pa
sa la muestra se pesen nuevamente y así conozcamos el peso
de la muestra el cual nos servirá para los cálculos respec
tivos. CEbo hacer notar que para que no haya ninguna confu 
si6n, los 3 metraces quedan identificados como M(l), M(2) ; 
M(3). As1 mismo como uno de los puntos del Análisis requi~ 
re la determinación de % de agua en la solución, as1 que lo 
que vendría siendo (M(4) se pasa directamente de la pipeta
al vaso del titulador de Karl-Fisher que es en el cual se -
determina el ia H. 

Ahora bien el análisis se lleva a cabo como si-
gue: 
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Para la M(l) se le determina contenido de S(Q -
en la soluci6n y ésto se hace adicionando 50 ml.. de agua -
des tilada a la muestra con el fin de disolverla, se le adi
cionan 2 ó 3 gotas de ALMIO(}\J y se titula con Na Cl 0.1 N 
se anotan los ml. utilizados y así tenemos un dato acerca -
del contenido de so2 • en la muestra. 

Para el análisis de la ~(2) se hace exactamente 
lo mismo y ésto es con el fin de aseg.irar más el análisis -
ya que como resultado de éste análisis nos deberá dar los -
mismos ml. gastados de ácido que en la M(l). Esto es cansí 
derando que el peso de la muestra sea el mismo, pues como -
normalmente varia ligeramente en relaci6n al peso, entonces 
por diferencia de pesos, se saca el resultado de los ml. -
gastados el cual finalmente debe de coindidir. 

A éstas muestras ~(l) y M(2), se les determina
en serie un segundo análisis, para saber la cantidad de OXI 
que hay en la muestra. 

La muestra se le adiciona sosa 1 N hasta obte~ 
ner un ph de + 9 y una vez que ya tenemos el ph requerido -
se deja reposar por espacio de 10 min. Lha vez que ha -
transcurrido el tiempo se le adicionan HCl lN hasta que el
Ph sea de + 2 a 4 (color naranja en papel indicador ph). -
Después se-titula con Iodo y se anotan los ml. utilizados. 
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Previarrente a éstos análisis en una probeta gr~ 
duada se tonan 10 ml. de muestra se pasan y se obtiene tan
to. el volumen qi..e son los 10 ml. de muestra, como el ¡Eso 
de éste lo cual nos sirve para que obtengamos su densidad -
simplemente aplicando la fórmula: 

o M 

V 

En donde M = MASA y V = VOLUMEN (ambos conoci~ 
dos) asi pues obtengo la densidad que me sirve como dato 
para los cálculos de los análisis efectuados y quedan cano- · 
sigue: 

mol (SÜ2) = inl I2 x e. Rt 20 X peso de la muestra 

mol (oxr) = ml I2 X f 
~t . 20 peso de la muestra 

El cálculo para el contenido de SD2 viene sien
do una determinación para saber que tanto exceso tenemos de 
éste anhídrido sulfuroso, para lo cual se da un margen en -
un número ceterminado de mol/lt. de SD2 en exceso en nues-
tra solución. Para lo cual en caso de que haya exceso de 

anhfdrido, se volverá a reprocesar durante 2 hs. más a 65°C 
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todo ésto con el fin de que el Na2 S2 05 :r.ea..;cione. lo mejor 

posible. 

Respecto al análisis del OXI, lo cual viene 
siendo también una determinación del exceso de Na2 O debido 
a que la reacción no se ha llevado a cabo plenamente, asi -
que en caso de que tengamos un exceso de éste óxido 1 se re
flujará durante 2 hs. más con el fin de que desaparezca di
cho exceso y nuestro producto salga libre de sQ2 y OXI. 

Nota 3.- CE.do a que en éste paso que se ha determinado cano 
CRUDO I es la base de que nuestro producto final salga bien, 
entonces es necesario llevar a cabo todos los análisis 6 ~ 
pruebas que se consideren convenientes según sea el caso, y 
los problemas que se vayan presentando durante el proceso.
Esto lo menciono porque para ésta etapa las determinaciones 
analiticas que se llevan a cabo son más completas que en -
las etapas consecuentes a ésta primera etapa. 

Asi pues continuando con las pruebas, ahora vi.e 
ne el análisis para la determinación de BASE, el cual se 
lleva a cabo como a cc:ntinuación describo: 

03spués de la prueba OXI se trasvesan las mues
tras (1) y (2) a un vaso de precipitados de 250 ml. tenien
do especial cuidado de no dejar producto en los matraces, -
para lo cual se lavan con una pipeta conteniendo agua desti 
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lada. Cano para éstas alturas las 2 muestras vienen ácidas
y que en caso de estar más abajo su ph. de 2.5 será necesa
rio ajustarlo con Na 0-1 IN y en caso de ser mayor se bajará 
a 2.5 con Hcl IN. 

Esto es porque el aparato denominado titulac:br
gráfico, está calibrado para titular a partir de 2.5 de ph. 
Este análisis consiste en determinar prod.Jctos alcalimos -
ajenos a la reacción. 

Para determinar las mol/lt. de BASE en el Titu
lador y dado que en éste aparato la ti tulaci 6n se va deter
minan do por medio de una gráfica, en la cual según sea el -
caso se va marcando una curva caracter1stica y en la cual -
para los cálculos se consideran 2 pendientes dandonos 2 pu~ 
tos bases cano sigue: 

--..- --- ... 
SKT 

(Tangente) 

La diferencia entre los dos puntos encontrados
en la gráfica se denomina como sigue: ~ SKT. 

donde: SKT = constante de Titulaci6n de la gráfica los 
cálculos se efect~an a partir de la siguiente fórmula: 

SKT x.P 
40 X pm. 

mol 
. lt (BASE) 
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don ce: 

Sl<T = Constante de Titulación 

CEn si dad de la muestra 

pm Peso ce la muestra (en gramos) 

40 =Cte. del aparato Titulador 

CEterminación de form61 en la muestra. 

Como ya había dicho previamente a cerca de las
rnuestras ó sea el medir 1 ml. de solución por medio de una
pipeta y luego pasarlo a un matráz Erlen/Meyer de 250 ml. -
Mas debo hacer .mención que para ~ste caso se toman 2 ml. de 
muestra y luego se pesan sabiendo de antemano que el matráz 
ya fu~ previamente tarado_. Se adicionan 50 ml. de agua 
destilada para disolver y hanogeneizar bien el producto, p~ 
ra lo cual una vez que ya está completamente disuelto se le 
ac:!icionan 0.2 grs. de Na2 .. S03 (Sulfito de Sodio). Se deja -
en reposo durante 15 min. Una vez que ha transcurrido dicho 
tiempo se le agregan 2 ml. de Timolftaleina y se procede a
llevar a cabo la titulación con HCl O.lN hasta VIRE azul -
tenue . 

Los cálculos se l l evan a cabo por medio de la- · 
si guiente fórmula: 



ml. Formol ml. HCl gastacbs x p 
lt. = 10 X pm. 

donde: 

pm = Peso de la muestra en gramos 

censidad de la soluci 6n 

El prcx:::eso puede continuar si el resultado para 
el contenido de formol en la solución es de 0.001 mol/lt. 

CONTENIDO DE H:2Q) • 

Ahora bien respecto al agua que debe llevar la
solución la cual deberá ser de 1.9 mol/agua por l/mol de -
Novalgina y como ya tenemos ciertos datos que se requieren
para el cálculo del contenido de agua en la soluciOn, los -
cálculos pueden obtenerse por medio de la siguiente fOrmula: 

Kgs. de H20 en la sol 

Kgs. de H20 necesarios = 

V x rfo HzO 
100 

v Av. Süz x 1.9 x fll· HzO 

100 

V = volumen total en el reactor 

Av. so2 = peso promedio de las muestras 
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CBbo decir q..¡e para la primera fórmula el io de
agua se obtiene directamente en el Karl-Fisher y para ~sto
el manejo de dicho aparato lo menciona~ posteriormente. 

Como dato adicional sr! de antemano que la den-
sidad H20 = 1 gr/cm3 = 1 gr/ce. por lo cuaLpor medio de 
las dos fórmulas anteriores puedo obtener tanto Kgs. como 
lts. de agua que hay en la solución 6 que deben haber. 

En la primera fórmula me sirve para conocer - -
cuantos lts. de agua hay en total en la Sol. en el Reactor. 

Mientras qt..e la 2a. fórmula me sirve para saber 
la cantidad de agua que será necesario adicionar en caso de 
que mi solución est~ más concentrada y para lo cual será ne 
cesario diluirla un poco más. 

Una vez que se han calculado los kgs. de agua -
que serán necesarios de adicionar a nuestra solución en ca
so de necesitarlos se procede a llevar a cabo la filtración. 

Indudablemente que el punto más importante en ~ 
la elaboración de la Oipirona Sódica respecto."Ja la primera
etapa denominada obtención de CRUDA I es el de la concentra 

4>Ut&UO.t 
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ci6n, la cual está basada sobre la cantidad de Metan61 que
hay que destilar y en éste punto es, en el cual primeramen
te se considera un valor opcional como Factor a cerca del
Meta n61 que será necesario destilar. 

Pues sucede que si destilamos más Metan61 de la 
cuenta nuestro producto final nos queda muy concentrado y -
por ésta causa hay problemas en la filtración. Ahora que -
si en caso contrario, el factor obtenido para la destila~
ci6n, es un nQmero tal, que nos deje nuestro producto final 
lo bastante diluido, sucederá que durante el programa de e~ 
friamiento y al adicionar el agua, nuestro producto se va-
ria afectado en su rendimiento total, ya que durante la fi! 
traci6n habría pérdidas por ser la Oipirona soluble en agua. 

Sin embargo y como clave se ha considerado el -
que el factor para la D3stilación de MetanOl esté dentro ~ 
del rango de 1.5 mol./l. a 2.5 milil/l. Sobre ésta base se -
van haciendo cálculos, pruebas teóricas y prácticas a cerca 
de como nos quedaría nuestro producto final tanando valores 
de destilación dentro de éste rango . 

Ahora bien, la obtención del factor a cerca de
los litros de Metan61 que son necesarios destilar a 1a sol~ 
ciOn con el fin de obtener una concentración adecuada se 
lleva a cabo a partir de la siguiente f6rmula: 



DONDE: 

V1 x 802 

FACTffi 

METANDL A DESTH.AR 

V1 Volumen de la Soluci6n en el Reactor. 
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V2 Volumen final en el Reactor después de la 

destilación. 

S~ = Promedio de mol/lt. de las muestras l y 2 

F Factor dado tentativo para METANOL A DES
TILAR. 

Así pues vemos que en la ecuación anterior tene
mos 2 incognitas, F y V2 , para lo cual como ya dije antes, 
para obtener V2 lo hago dando valores tentativos para F en
tre el rango de 1.5 a 2.5 mol/lt. de Metanól a destilar y
cuando vea que para cada valor calculado de F tenga una co~ 
centración dada para mi solución, entonces viendo el aspec
to físico de cada concentración, tana~ el factor que con5!_ 
dere más conveniente y despu~s éste se tomará como base pa
ra todas las siguientes destilaciones y para lo cual viendo 
que si posteri amente . la concentraciOn . 'final, se llegara a-



a lterar, seria necesario nuevamente calcular otro factor 
par a los litros de MetanOl a destilar. 
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Para concluir la parte experimental en el Labora 
t ori o, después de la destilaciOn de MetanOl y despu~s del -
programa de enfriamiento que por cierto deberá de ser paus~ 
do y llevarse en tiempo demás o menos 6 horas, hasta la te~ 
peratura final de 20 ºC y a continuaciOn seguirán las oper~ 
ciones de filtraciOn y secado para cuyas operaciones en el
laboratorio no hubieron problemas para ~stos dos Oltimos 
pasos, y se llevaron a cabo satisfactorianente. 

Es sin lugar a dudas de que existe una marcada -
diferencia durante el desarrollo de un proceso químico en -
el laboratorio y en la Planta, ya que aunque los procedi~
mientos se lleven a cabo en escala, es más fácil controlar-
una reacciOn en el laboratorio debido a que el equipo es ~· 

más manuable y los reactivos son en pequeñas cantidades. ~ 
Mientras que en la Planta la si tuaci.On se complica un poco
más comenzando los problemas por el ~quipo utilizado y es -
ésta una razOn de la cual me he valido para dar a conocer -
algunos de los prci:Jlemas que se presentarc:xi durante las - -
pruebas, tanto del equipo cano del proceso en si en general. 
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FIG. 12 

Pruebas del equipo en la planta. 
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PRUEBAS DE ARRANQUE Ell..a -l.E'Qt.1.IPD. 

Indudablanente que antes de llevar a cabo el pr~ 
ceso ya en formas, es muy conveniente y necesario el llevar 
a cabo una revisiOn general del equipo, así como probar po
sibles fugas, fallas el~ct:ticas, altas y bajas presiones y
en general cualquier anomalía que se presente. 

El equipo principal utilizado sai los 3 reacto
res los cuales he catalogado cano: R-1, R-2, R-í3 caisidera!:!_ 
do que el principal de ellos ser§ el R-2 ya que éste es el
Reactor clave para el inicio de las operaciones y sieido -
que la colocaciOn es en serie, ésto dará más facilidad y -
fluid~z al proceso para pasar de R-2 R-1 O bien de R-2 R-3. 

R-1 ·R-2 R-3 

i/ 
C-1 

DIAGRAMA DE COLOCACION DE LOS REACTORES Y CENTRIFUGAS 
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FIG. 13 

Pruebas del proceso en el laboratorio 
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Así pues de una manera general debo hacer notar
que con respecto a la colocación del equipo, ha sido _insta
l ado de una forma tal que sea de lo más accesible posible,
ya que cuando un equipo está colocado con respecto a las -
operaciones que se llevan a cabo durante el proceso, lo p~ 
mero que se gana por principio de cuentas es tianpo. 

3.6. PRLEBAS EN EL EQUIPO 

Ahora bien en seguida menciona~ algunos de los
contratiempos que suceden durante las pruebas del Equipo. 

Se prueba el sistema de calentamiento a base de
vapor en la chaqueta del R-1 y se encuentra que hay conti
nuos cambios en el sistema de calentamiento. Se busca la -
causa que los origina y se encuentra con que la falla está
en el by-pass pues precisamente en la trampa de condensados 
n'o funciona correctamente , dejan do pasar en ocasiones gran
parte de los condensadores lo cual viene a dar como result~ 
do el que haya bajas en la temperatura; se ajusta el despe~ 
fecto de la trampa ajustando el check y haciéndole pasar m~ 
yor presión de vapor hasta calibrarlo y su funcionamiento -
se normaliza. 
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Prueba en el R-2 el cual se .llena de agua para-
checar el agitador y que no se caliente el motor al estar -
agi tando, se deja por espacio de 2 horas y pasa la prueba -

-
sati sfact oriamente y sin calentamiento alguno. Aprovechan-
do que el aparato est~ lleno de agua se le descarga una po
ca, se le adiciona jabón y espumante suficiente y posterio~ 
mente se cierra la boca del Reactor, para posteriormente in 
yectarle aire para probar posibles fugas. 

Se notan en seguida fugas por:.'la boca de alimen
tación las cuales se solucionan simplemente apretando un p~ 
co más las tuercas q~e la sujetan. Sin embargo instantes -
más tarde comienza a salir espuma por el estOpero del agit~ 
dor , asi que se procede a ventear el aparato, y después se
empaca mejor el estOpero coi el eje del agitador, se vuelve 
a presionar el Reactor y la fuga desaparece, quedando ()(. -
respecto a fugas. 

Se procede a llevar a cabo una prueba del filtro, 
la cual se lleva a cabo c01 agua, 10 Kgs. de Tierra fuller
y 5 Kgs. de Carbón Activo. El resultado de ésta prueba du
rante la filtración es negativa, ya que el carbón activo 
Pasa a través del filtro, por ser muy fino el Filtro-ayuda. 

Se prueba el filtro únicamente con agua y 10 Kgs. 
de tierra-fuller, para lo cual se circula la soluci.6n duran 
te 15 min. Una vez que comenzó a clarificar se le adicionan 
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los 5 Kgs. de carbón activado y se recircula durante btros-
15 minutos más, sin embargo nuestro resultado vuelve a ser
negativo. 

Estos resultados son debidos a que tanto el car
bón activo como la tierra fuller son muy finos lo cual hace 
que pasen a través del filtro y que la solución no ~larifi
que. 

Se vuelve a hacer nuevamente la prueba de filtr~ 
do sólo que en ésta ocasión se lleva a cabo con agua y con-
10 Kgs. de TDf\SIL, el cual viene siendo un filtro ayuda con 
espesor de mallas ligeramente mayor. As! pues se recircula 
la solución, hasta que ésta cOTiienza a salir clara a través 
del filtro Scheibler y· :una vez que ésto sucede se procede a 
hacer la adición de 5 Kgs. de carbón activo; se recircula -
a través del filtro y se observa que al cabo de una hora de 
filtraci6n nuestra solución continúa saliendo clara y a su
vr!z se hizo la anotación que después de los primeros 15 
min. de filtración, nuestra solución en ningún momento si-

guió pasando obscura, ya que el agua seguía pasando clara. 

El resultado obtenido hasta aquf fué positivo, -
después se continuó la filtración por el Filtro-Prensa y en 
cuanto a filtrado se refiere, no hubo ningún problema. 

La conclusión que se sacó a éste punto fué: que-
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seria necesari~ que durante la filtraciOn se usara un fil
tro ayuda que nos permitiera contenerlo en su totalidad, e~ 
tre los sacos del Fi.ltro-Scheibler, ya q..¡e ~sta formaba bue 
nos canales de filtraci6n, asi que se encontró que si se -
usa el TONSIL durante la filtración el resultado es positi-
va. 

Prueba de D3stilación en R-2. 

En ésta prueba se trató de llevar_a cabo una des 
t ilación, tanto de agua cono de Metanól y Etan61, sin emba~ 
go se oatall6 bastante durante la destilación para probar -
el reflujo, ya que no fué posible hacerlo, debido a que la
instalación estaba mal hecha en la columna c:El reflujo en -
la parte superior. 

Debido a eso el arranque se retrasó una semana 
más aprovechando mientras para continuar haciendo pruebas y 
modificaciones en el equipo. 

Una vez hecha la modificación del reflujo en la
columna del R-2, se comenzó a destilar con agua. 

El mal estaba en el desflemador, pues tenia la -
salida superior muy cerrada, lo cual estaba forzando la de~ 
t ilación y el agua estaba tardando más en destilar, tenien
do tam bién por consecuencia un mal Reflujo. 
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Para evitar nuevas fallas en lo que a reflujo se 
refi ere, se cambiaron los rotámetros del sistema de reflujo 
y se calibraron adecuadanente, para un mejor control de la
ce stilaci ón. 

8npieza así nuestro primer reflujo a razón de 80 
lts./hr. y todo marchaba sdJre ruedas, cuando a 1 hr. esca
sa de que se había iniciado el reflujo, falla la Energía -
el~ctrica, lo cual vino a ser un problema inesperado y aje
no al equipo y aunque solo fué momentáneo, ~ste paro fu~ -
provechoso, pues debido a eso se hicieron instalaciones a~ 
cuadas en los reguladores de voltaje ya que se les adiciono 
un control autanático para que cuando fallara la Energía -
el~ctrica se desconectara el sistema de encendido al apara
to y lu'ego al regresar nuevamente ten drian que arrancarse -
manualmente y con ésto se evitaba que en caso ce un alto -
voltaje al : ·regresar la Corriente el~ctrica pudiera quemar
se el motor el~ctrico. 

Cuando el reflujo fu~ normal se c9mienza a pasar 
el agua destilada a trav~s de un enfriac:br y se continCa la 
linea hasta descargar a tambores. Termina asi la prueba de 
r eflujo y destilación quedando todo OK. para ~ste paso. 

Nota.- Antes de comenzar el proce~o debo decir que un aspe~ 
t o muy importante, respecto al flujo de la Oip"irona , es que 
debido a su poder de cristalización, fué caiveniente y nece 
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sario proveer a las lineas de chaquetas para vapor, ya que
de. no ser as1 se tendr1an problemas constantes al pasar de
un aparato a otro y con ~sta modificación se evitarían re-
trasos. 

ARRANQUE.-

Se pide materia prima para hacer la primera ope
ración de Novalgina (DIPIRONA SODICA). Para ~sto debo seña 
lar que el proceso se lleva a cabo en 3 etapas que son: Cf12. 
DA I, CRUDA II y PURA pero para lo cual la parte principal
del proceso está en la primera etapa ya que es en ~sta ¡Jal"

te en donde se lleva a cabo~_la reacé:iOn principal de la ma
teria prima. 

As! pues el proceso se efect6a como sigue: 

3.10 ARRANQUE DEL PROCESO 

C R U D A I 

Como precauciOn antes de iniciar la primera ope~ 
raciOn se vuelven a probar los filtros con 10 Kgs. de lU~ 
SIL. Se recircula y cuando empieza a salir la soluci.On se
le adiciona el carbón activo, se cootinCa la filtracim por 
el F. Scheibler y por el Filtro-Prensa. 
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La operaciOn prueba se inicia en el R-2 y cuando 
todo marcha correctamente se continQa la prueba pasando lu~ 
go hacia el R-1, se continQa sin pr.oblemas recirculando y -
al terminar la filtración se lava el equipo y se procede a
cargar la materia prima en el R-2 • 

En R-2 Se cargan: . METANOL 

MEITLEN-BIS 

P-FORMALD8-lIOO 

META-BISULFITO DE SODIO 

CARBON ACTIVO 

TONSIL 

AGUA 

El primer paso del proceso, consiste en recircu-
lar el MetanOl con el Filtro ayuda a trav~s del filtro Schei 
bler durante un tiempo aproximado de 15 minutos. 

El segundo paso es la adición de la materia pri
ma7 para lo cual al terminar de cargarla se cierra el apar~ 
t o y se levanta temperatura para comenzar la destilación. 
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CBbido a un error durante el calentamiento, se -
t r ató en vano de suministrar calor ya que la válvula gene
r a l de vapor estaba el émbolo pegado. Se arregla el despe~ 
fecto y para reflujar más rápido se abrB VALV. VACIO y c~ 
mien za a destilar a los 67°C 

Como dato curioso, debo decir que durante éste -
paso, hubo un movimiento telOrico de bastante intensidad, -
pero después se checo el equipo y afortunadamente todo que
dó OK. 

D.Jrante el primer paso todo marcha normalmente 
y asf continúa sin novedad y sin ningl'.ín contratiempo. 

Sin embargo se presenta un prublema más en el ~ 
equipo de reflujo hacia el R-1, hay una fuga en el estópero 
del R-2 y otra más por la válvula de purga y una más por la 
boquilla de la linea hacia el retorno del reflujo el cual -
estaba roto y fu~ necesario cambiarlo. Por lo que respecta 
a la .fuga del estopero sólo se apretO un poco más el empa
que y quedó listo. 

Se procede nuevamente a levantar la temperatura
y poco después se terminan las 2 horas de reacciOn a la 
temp. de 65 ºC que es la requerida_ para el reflujo. 
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D..irante el proceso de la DIPIRONA SO[l[CA en cada uno de 

l os pasos intermecti.os es recesarlo el estar controlanct> 
l~ reacciOn, para tal caso se toman muestras en los pa
S J S crlticos de la reacciOn y se llevan al laborator.io
d¿ control en cbnde se determina si el proceso se está-
1:. avan do a cabo satisfactoriamente y en caso contrario
ss to man las nedidas necesarias para el misroo. 
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D..Jrante las 2 horas de reacción falló ocasional
mente la banba de agua caliente parándose por momentos, lo
cual se debiO a las fugas en la linea de reflujo del R-1 
cuyo vapor se pasó por las líneas de agua caliente hasta -
llegar al impulsor de la bomba, siendo necesario vaporearlo 
ocasionalmente con el ffn de desincrustarlo. 

Al estar checando el equipo se encontró que hubo 
una rotura en el sistema de agua caliente por un codo de la 
línea y así que fué necesario cambiar esa pieza. 

Al checar la Centrifuga I se encontró que los s~ 
portes originales se aflojan facilmente de su base por lo -
cual fu~ necesario hacerle ciertas adaptaciones para que al 
estar en. funcionamiento no se desbalanceara con la carga. 

Fuga por la descarga de la bomba de agua calien
te, cuya válvula estaba rota y fué necesario cambiarla. 

[E.do que el programa de enfriamiento debe ser -
paosado fué necesario el colocar placas de orificio en las
lfneas de a gua de enfriamiento para el R-1 y el R-3 que es
en los que se lleva a cabo el programa de enfriamiento. 

Se contin~a con las pruebas en el equipo de la -
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fo rma més minuciosa posible antes de continuar con el proc~ 
so . Así posteriormente se continúa con las pruebas de rev~ 
si6n del equipo y al poco rato se encuentra que hay una fu
ga de aceite por el sistema hidraúlico de la Centrifuga I -
por lo cual fu~ necesario cambiar empa,qu.es en las entradas
de aceite y aprovechando se le cambió tambi~n el Tope. 

No cabe duda que cuando se está llevando a cabo
una prueba de arranque y chequeo del equipo suceden casos y 
cosas inesperadas y ésto lo digo por que no sólo los contr~ 
tiempos son en el equipo en si, pues sucede que en ocasio-
nes la Seguridad es un factor muy importante pues dado a -
que el equipo está aún muy inseguro, por estar a prueba uno 
cano trabajador no se debe confiar demasiado y se tiene que 
andar con pies de plomo. Esto lo digo porque al estar ha-
ciencia una instalación en la parte alta de los Reactores -
uno de los mecánicos tuberos, se cayó del enfriador por ha
b8r pisado una linea floja se resbaló y quedó inconciente -
sobre la tubería de extracción de aire. Al caer rozó el -
sistema de reflujo del R-2. Pero afortunadamente no hubie
ron desgracias personales ni materiales , todo quedó en un -
susto y se tomó el caso como una experiencia más. 

El sistema de agua caliente de la bomba no ca--
lienta las tuberías por la entrada al n:-,1. Se buscó en don 
de estaba la falla y después de ver por una y otra parte de 
l a s lineas hacia el R-1 se encontró con que uno de los mee~ 
nicos habfa puesto un 118 11 en la linea debido a un arreglo -
c;ue se le había hech o al By-pass solo que se le olvidó re-
portarlo :y por eso se llevó tiempo encontrarlos. 
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CE!bido a que se encontraron muchas anomalfas du
r ante el proceso fu~ necesario suspenderlo, hasta que el -
e quipo es tuviera: .nuevamente en perfectas condiciones y po-
der s e guir adelante con el proceso. 

Algunos de los problemas que se presentaron fue
ron los sig: 

a) Válvula reductora de vapor a presión fallando 
continuamente. 

b) La bomba de recirculaci6n del R-2 no tenia -
un empaque adecuado y para lo cual se lleg6 a 
la conclusión, de que dicho empaque debería -
ser de TeflOn O en su defecto de asbesto y no 
de ningón otro material. 

c) Mal reflujo en el sistema del R-3, lo cual se 
debió a una fuga localizada a la entrada del
enfriador, exactamente en la línea reductora
ya que ésta habfa sido soldada mal, siendo n~ 
cesaría reforzar con más soldadura la linea 
reductora hacia la entrada al enfriador. 

d) Se hicieron modificaciones al sistema de en
friamiento y en la columna y as1 mismo se - -
aprovechó para colocar una bomba en la 11nea
de agua de enfriamiento. 
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FIG. 15 
Operador controlando la temperatura. 
de dest:i. laci On de la DIPIF()NA en su 
fase de CAJDA I. 

Se puede observar claramente en
la figura la manipulaciOn de la v.H 
w la de 1 Rotámetro. 
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e) El R-2 con el vidriado roto por el interior
en la parte del dano, en una de las boqui--
llas debido a un mal recubrimiento quedando
abombado en el interior y en la boquilla vál 
vula de pie. 

f) El alumbrado no funciona en el secador, lo -
cual se debió al haber colocado lps polos in 
vertidos. 

g) Fué necesario colocar un seguro en la válvu
la de pie del R-2. 

h) Se lubricó nuevamente el equ~po y se acordó
que seria necesario lubricarlo al menos una
vez a la Semana y de una manera general. 

i) El manómetro de la bomba de vacio marcaba -
muy poco ya que ésta no hacía buen vacio al
conden sador y al sistema geieral en los apa
ratos. Se buscó la falla y se eicontrO que
una de las válvulas estando aparentemeite c~ 
rrada, se fugaba y fué necesario cambiarla. 

j) Modificación hecha al venteo de la línea del 
R-2 ya que f ué necesario cambiar la válvula-
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de 1-1/2" por una válvula de 3" lo cual fué
hecho con el propósito de que existiera un -
venteo más rápido pues ya que al estar frfa
la línea el producto jalado se cristaliza im 
pidiendo el venteo más libremente. 

Una vez que el equipo está en condiciones de - -
arrancar se procede a cargar nuevamente en el R-2 las canti 
dades necesarias para llevar a cabo la reacción. 

Se carga la materia prima con agitación continua 
y con ligero calentamiento a 35 ºC. lo cual se hace durante 
un·~tiempo aproximado de 1/2 hr. !;!e; preferencia con agua ca
liente y para ello se emplea el sistema de bombeo de agua -
caliente. 

manera: 
Para operar ~ste sistema se ·hace de la siguiente 

a) Abrir el agua de la alimentación a la bomba
y en seguida se pone a funcionar la bomba p~ 
ra agua caliente. 

b) Se abre levemente la válvula de vapor al me~ 
clador agua-vapor y cuando apenas se nota -
que la línea de retorno de agua caliente co-
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mienza a calentarse, cerrar el vapor y el -
agua para que de ~sta forma estar trabajando 
sólo con el agua que está recirculando por -
la chaqueta. 

De vez en cuando se abre el sistema de agua-va-
por para aumentar la temperatura. 

PRECAUCIDN.- Abrir siempre las válvulas antes de 
poner la bomba en recirculación, así como tambi~n el by-pa
ss ponerlo para agua. 

Una vez que hayan terminado los 30 min. a 35 ~c .... 
se saca una muestra para observar si la solución ya pasa -
clara. En caso de que el resultado sea positivo se agrega
la demás materia prima. En caso contrario se seguirá con -
la recirculaciOn a trav~s de los . ·filtros hasta que la solu
ción pase clara y no se cargará la demás materia hasta que
~sto suceda. 

Cuando la solución pasa !l<.. y cuando ya ha sido
cargada la demás materia prima, se sigue manteniendo a 35ºC. 

Se procede a cerrar la boca del Reactor lo cual
debe quedar hermáticamente bien cerrado y se comienza a ele 
var la temperatura hasta 60°C. y 70 ºC. 
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El tiempo de las 2 hrs. de reacción se toma a -
partir de que la solución llega a 60 ºC. 

Al t~rmino de la reacción se hace recircular el
producto por medio de la bomba (a la cµe previarrente se le
puso calentamiento) a trav~s del filtro Scheibler, durante
un tianpo de + 15 min. 

Una vez que la solución se clarifica más por ~s
te filtro se pasa tambi~n por el filtro prensa. Asi se con 
tinQa pasando por ambos filtros durante un tiempo de ± 15 -
mi n. y posteriormente se pasa la solución hacia el R-I. 

Al estar pasando la solución al R-1, se debe de
procurar que la temperatura mínima de la solución sea de --
35 ºC para lo cual se pasa vapor por las chaquetas de las -
lineas para que no se cristalize el producto en las lineas. 

Cuando ya toda la solución está en el R-1 se mi
de el volumen y se toma muestra para análisis. 

Las determinaciones análiticas son principalmen
t e par a saber el contenido de Novalgina, agua, ac. oximet a
no sulforico, BASE~Formol, así como el volumen de metanól 
que se deberá destilar a fin de que el producto quede más -
concentrado. 
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Para medir la cantidad de metanOl destilada, - -
sólo basta recibirlo en tambores tarados y directamente en
~stos nos vamos dando cuenta del columen destilado. As1 ~ 
mismo otra clave cLirante la destilación es el Termoregist~ 
dar, ya que el observar la temperatura de destilaciOn del -
Metanól hay un momento en que comienza a subir la temperat~ 
ra. 

Una clave más es observando el aspecto f1sico ~ 
de la solución para lo cual cuando la destilación va llega!:!_ 
do a su punto final, la espuma que en un principio había s~ 
bre la superficie de la solución va desapareciendo y cuando 
desaparece canpletamente la temperatura del aparato sabita
mente se eleva un poco y luego comienza a descender. 

Se observa que la temperatura ideal de la desti
lación del metanól es de 65°C. 

Respecto al tiempo que durará la destilaciOn ~s
ta será en función del volumen de metanól a destilar. 

Para darle continuidad al proceso el análisis ~ 
de la muestra será determinado detalladamente en la 3a. pa! 
te 6 sea la correspondiente a Control de Calidad. 
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PROGRAMA DE ENFRIAMIENTO. 

a) Para obtener una mejor cristalizaciOn, el e!:!_ 
friamiento se lleva a cabo de una forma pro
gramada y lenta para lo cual primeramente se 
mete agua por la placa de orificio durante -
+ 2 Hs. 

b) Transcurrida la primera parte del enfriamien 
to, despu~s se mete agua total durante los 
sig. 2 hs. O bien hasta que la temperatura 
esté entre 25 a 30 ºC. 

c) Para la tercera etapa de enfriamiento, se s~ 
pla el agua de la chaqueta del R-1 y despu~s 

se le mete Salmuera, con lo cual se continaa 
enfriando hasta que la temperatura sea de 
+ 5 ºC. 

La 4a. etapa del enfriamiento consiste en que -
una vez que la temperatura ha llegado a los 5 ºC. sOlo bas
ta mantener ésta temperatura durante + 30 min. para des--
pu~s filtrar. 
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FILTRACION. 

Se arranca la Centrífuga hasta alcanzar 200 r.p. 
m. que es entonces cuando se procede a cargar. 

Sucede que cuando se arranca cargada se fastidia 
más, debido a que el esfuerzo al arrancar es mayor y le pa
tinan las bandas, por lo cual como precaución se acordO que 
siempre las cargas hay que hacerlas con la Centrifuga en -
funcionamiento. 

Una vez que se ha cargado se acelera hasta 600 
r.p.m. y se deja secando a esa velocidad de 5 a 10 min. O 
bien hasta q.¡e ya no escurra. 

CEspués se lava la carga con un poco de MetanOl
para lo cual dicho lavado se hace disminuyendo la velocidad 
a 400 r.p.m. y luego se vuelve a subir a 600 r.p.m. y se 
deja secando hasta que ya no escurra más MetanOl. Se adicio 
na éste lavado al licor Madre el cual es recibido en un tan 
que especial ya que después será reprocesado. 

Se le adiciona un segundo lavado pero ahora con
MetanOl fria y se deja secar hasta que no salga nada de Me
tanOl. 



f':;'/·7" .. ., . . . , .·· . 

. ......... -· ~. 

. 1 

FIG. 16 

Se ooserva en la figura al operador 
frenando la centrifuga, para poste
riormente descargar el producto y 
pas~rla a la OperaciOn de secado. 
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NOTA.- Se observó un bajo rencti.miento y esto era porque se
est aba pasando producto durante la filtración, se buscó - -
cual era la causa que originaba dicha p~rdida de producto y 
cuando se checO el MetanOl se encontró que ~ste tenia gran
cantidad de agua y como la Novalgina es soluble en agua, s~ 
cedía que durante los lavados el agua del MetanOl se la es
taba llevando. Por esta causa en las siguientes filtracio
nes se tomó la precaución de checar el contenido de agua en 
el MetanOl y el cual debería ser menor de 3% H. 

otro de los problemas que se presentaron durante 
la filtración fu~ a cerca de una coloración ligeramente ro
jiza que tenia el producto. Se investigó para ver cuales -
eranlas causas que originaban esa coloración ajena al prO-:

ducto, se revisaron las lineas de R-1) C-1 pero no se en-
contrO nada, se checo bien la centrifuga pero tampoco se l~ 
calizO nada extraño. Se analizó nuevamente el MetanOl para 
lavados y se encontrO que tenia un poco de oxido producido-
por los mismos tambores en los cuales se transportaba, así -
que de ahi en adelante se tomO la precaución de que los ta~ 
bares estuvieran en perfectas condiciones y que no contuvie 
ran la más mínima partícula de oxido. 

Siguiendo con la filtraciOn y una vez que el p~ 
dueto ya estaba seco, se descargó a cuñetas con 2 bols as de 
polietileno y marcándolos como CRUDO I. 
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SECADO 

Para la fase del secado se lleva a cabo en un Se 
cador rotatorio y enchaquetado y el cual puede s er secado -
metiendo agua caliente 6 vapor por l a chaquet a. 

Despu~s de que el producto C-1 ya ha sido secado 
lo más posible en la Centrifuga, se van juntando varias car
gas hasta completar una carga en el Secador rotatorio al 
cual se le pueden cargar entre 500-800 Kgs. y despu~s se de 
jan secar por un tiempo de + 5 hs. 

Esto se hace metiendo vapor en la chaqueta y ja
lan do la humedad con vacío. La temperatura se debe de man
tener constante y a 50°C. 

El sistema de secado se hace en 2 fases y para -
lo cual hasta aqu! viene siendo la primera parte del Secado. 

Despu~s para la 2a. fase del secado se debe de -
considerar exactamente la carga ya que se hace la conside~ 
ción de que por cada 100 Kgs. de producto, deberán cargarse 
0.148 Kgs. de tartrato de Sodio el cual entonces se deja se 
car durante 4 hs. más pero ahora sin vapor y sin vacío. 
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Cuando termina la operación de secado, se pasa 
directamente a Cribar, obteniéndose 3 aspectos diferentes 
que son: FINOS, MEDIANOS Y GRUESOS. 

Los primeros O sea los que pasan por la malla de 
finos viene siendo ya nuestro producto final conocido como
CRUDO I. 

3.11. 2a. ETAPA C8TENCION DE CRUDO II. 

Para el proceso del C-II se hace a partir del U 

cor Madre (Aguas Madres) del C-1 de 2 operaciones al cual = 
se le adicionan los Medianos y Gruesos de la parte del Seca 
do del C-1. 

En si ésta segunda etapa viene siendo solo una -
recuperación de la Novalgina que queda en el Licor Madre 
del Crudo I. 

El proceso se inicia cuando ya se han cargado -
los licores madres de 2 operaciones de Crudo I y así como -
también los Median.os y Gruesos. 

Se calienta la solución, para tomar muestra y s~ 
ber cuanto MetanOl hay que destilar, para lo cual aquí se -
t iene el dato de que por ·cada 1000 lts. de LM. sedeben des-
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tilar + 750 lts. de Metan61. 

Además se determina el ia de Humedad y así como -
también nuevamente la prueba de SD2. 

En realidad el análisis para ésta segunda etapa
viene siendo más sencillo ya que las determinaciones se dis 
minuyen pues el análisis principal ya fué hecho para el 
caso de CRUDO-I y como éste viene siendo a partir de los Li 
cores Madres del C-1 así que es por ésta razOn que el anál~ 
sis ya no se determina completamente sino sOlo en lo más in 
dispensable. 

Cuando el Laboratorio dá los resultados a cerca
de la cantidad de Metanól que hay que destilar se cierra -
hermáticamente la tapa de la boca del Reactor y se comienza 
a levantar la temperatura hasta llegar a 60 ºc que es cuan
do comienza la destilación pero lo cual preferentemente se
checa que est~ a 65 ºC. que es la temperatura a la cual el
Metanól destila 1 sin embargo se considera el rango de desti 
laci6n entre 60 a 70 ºC. 

Se va midiendo el volumen destilado y cuando és
te se completa, termina la destilación. 

Principia el programa de enfriamiento el cual se 
lleva a cabo en forma análoga al del CRUDO I sólo que aquí-
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con la diferencia de que el enfriamiento es menor ya que é~ 
ta etapa termina cuando la temperatura es de 20 ºC. y para 
l o cual dado que normalmente la temperatura del agua de en
fr iamiento es de 20 ºC, así que sólo basta en que cuando 
esté a 25 ºC. se le sopla el agua y darle unos piquetes con 
Salmuera para que la temperatura llegue a 20 ºC y despúés -
s e le sopletea y se mantiene a esa temp. con agua de enf:ci.:a 
miento. 

La continuación del proceso de aquí en adelante, 
tanto para filtración y Secado son i¡J.Jales que para la ob~ 
tención de C-1 y a su vez como es lógico se verá que el re~ 
dimiento de C-II como producto final ya seco será menor aún 
habiendo considerado que se cargaron los gruesos del C-I. 
El producto final obtenido aqu1 se rotula como CRUDO II. 

3.12 3a. ETAPA Cbtenci6n de P U A A • 

Como ésta viene siendo la etapa final del proce
so para la elaboración de Novalgina, así que se debe tener
mucho cuidado en la materia prima así cono el Metan61 que -
se utilizará. Para lo cual se checa que el Metánol no esté 
contaminado y que no contenga exceso de Humedad. 

Se checa también perfectamente teda el equipo 
que no esté sucio y cuando ya todo está (](. se carga el Me~ 
tan61, cargando Metanól Puro y Metanól l'8cuperado se carga-
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el filtro ayuda. Comienza la circulación a través del fil
tro Scheibler durante + 15 minutos. 

Se agrega la materia prima. 

CRUDA I 

CRUDA II 

FILTR~AYUDA 

CARBON ACTIVADO 

La adición de la materia prima se hace con agi t~ 
ci6n continua y cuando se termina la adiciOn, se cierra la
boca del Reactor y se canienza a calentar lentamente hasta
la temperatura de 70°C. 

Esta temperatura se conserva durante un tiempo -
de 30 min. al cabo del cual se abren válvulas para recircu
lar la solución a través del Filtro Scheibler y posterior'-'
mente también por el Filtro-Prensa. Se contin~a recirculan
do por ambos Filtros hasta que la solución pase clara ya · "-:' 
que no se podré pasar de R-2 a R-1 sino hasta que, está la
soluci6n clara y libre de carbón. Para ésto se hacen cons
tantes pruebas en el Laboratorio por medio de un papel fil
tro y un quita-sato con buckner y se ve que el carbón en un 
principi·o queda impregnado en el ·.papel filtro' ,y sqt..16 ~~esp\.léS 

de:saguír. :-~ec'i~ala:ndo :·rrrás, las manchas de carbón van desa
par eciendo en el papel. 
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Cuando se hace la prueba y el carb6n ya no es n~ 
torio en el papel filtro es cuando la solución está O<, y -
se procede a llevar a cabo el pgso de R-2 R-1. Cuando ter 
mina de pasar la solución, se pasa un lavado adici anal de -
Metanól. 

Se vacían los filtros con Nitrógeno y se guarda
la torta para después agotarla según los resultados que se
tengan del Laboratorio acerca del contenido de Novalgina. 

El producto del R-1 se disuelve perfectamente 
hasta solución y se toma muestra para análisis. 

Las determinaciones que se hacen son para saber
si la solución está bien de agua ó si es necesario adicio-
narle un poco, 

Así mismo se determina la cantidad de Metan61 -
que hay que destilar según la fórmula siguiente: 

Determinación para agua. 

Agua que tenemos H
2

0= Vol. reactor x ia (determina da en KF.) 

Agua que necesitamos 
H20= Vol. reactor x Av. so2 -X 2.5 X M ' 

H
2

0 1000 



Metanól a Destilar 

V2 = Vol. reactor x Av. S02 

l. 7 

Metanól a Destilar 
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Cuando se entregan los resultados de la muestra
Y una vez que se han hecho los cálculos necesarios acerca -
del MetanOl que va a Destilar, se continúa con la Destila-
ci6n, checando constantemente el volumen de Metanól destil~ 
do asi como también se observa el aspecto fisico del proclu~ 
to para que no se vaya a destilar más MetanOl del calculado. 

Una vez que el producto tiene ya la consistencia 
deseada, se inicia el Programa de Enfriamiento al igual que 
en el proceso de la Etapa de CRUDO I primero se hace pasar
agua por la placa de .. orificio durante. 2 hs. después se pasa 
agua total cambiando la válvula respectiva y al llegar la -
temperatura a 30 ºC. y que si fuera necesario, adicionarle
agua según el análisis que se llevó a .cabo 6 en caso de que 
el análisis nos haya indicado que no es necesario adicionar 
agua se continúa con el programa de enfriamiento, hasta 11~ 
gar a la temperatura de 20 ºC. que es entonces cuando terrni 
na el programa de enfriamiento y por último se mantiene a -
é sta temperatura durante 1/2 hr. más. 
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F I L T R A C I O N • 

Se checa que la Centrífuga esté lo más limpia p~ 
sible y se deben tomar las máximas precauciones para que 
nuestro producto no se contamine ya que para el producto fi 
na l no seria nada conveniente que se nos contaminara y des
pués tener que volver a reprocesar. 

Las condiciones de carga en la Centrífuga son a-
400 r.p.m. y para el secado se acelera hasta 600 r.p.m. 

Para ~sta etapa del proceso hay un cambio respe~ 
to al lavado q.ie en lugar de ser con Metan61 se hacen los ;::., 
lavados con EtanOl para que:-.aclare más aan nuestro prod.tcto, 
Además en vez de un lavado se hace con 3 lavados de EtanOl. 

Así mismo se deber§ tener la precaución de que -
el Licor Madre de la Novalgina Pura se deberá de guardar -
por separado de los lavados. 

Pues como la soluciOn principal estaba en Meta-
nól, por consecuencia el licor Madre estar§ en MetanOl y:.-
ahora al llevar a cabo los lavados con EtanOl se obtendrán
mezclas de EtanOl-MetanOl y éstas deberán de guardarse par
separado y marcando adecuadamente e/uno de ellos como x 
EtanOl-MetanOl. 
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El Licor Madre de la Novalgina Pura se recibe d~ 
recatamente en un rBcipiente que está colocado estrategica
mente a un lado de la Centrífuga , luego para ser tratados -
e l LM . nuevamente, entonces sería necesario, extraerlos con 
bomba O bien con vacío hacia alguno de los Reactores. 

Sin embargo sucede que el licor madre tanto de -
l a Novalgina Pura como así tambi~n de Crudo-1 ó Crudo-2 és
tos se van asentando conforme la temperatura va descendien
do ó sea que el producto se va al fondo quedando sedimenta
do y despu~s sobre la superficie puede observarse más clar~ 
mente el solvente. Así que para cuando se desea reprocesar 
el licor madre antes que nada es necesario calcular, hasta
soluci On lo cual se hace agitando y removiendo con varillas 
de inoxidable O bien con palas de madera aunque el método -
parezca rudimentario, ya que la agitación podría hacerse~ 
por medio de un agitador,pero aqu1 sucedería que la agita~ 
ción sería sólo superficialmente y además el agitador se -
tendría que arrancar hasta que ya la solución estuviera en
forma de solución, pues de lo contrario al tratar de arran
car el agitador las aspas no se moverían por estar el p~ 
dueto asentado e inclusive podría suceder que debido al es
fuerzo ejecutado el motor se llegara a quemar. 

As1 pues que auncµe parezca primitivo pero el m~ 
todo de agitación para ~ste caso es normal. 
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La recuperación de los licores madres de la No-
val gina Pura son aprovechados nuevamente en la elaboraciOn
de C-1 e inclusive para los cuales como se trata de recupe
rar lo más posible, es entonces cuando se cargan tambi~n -
los lodos del Filtro Scheibler y todo ésto junto se carga -
con toda la materia prima necesaria para la elaboraciOri del 
CRUDO I. 

S E C A O O 

Para la operación del Secado de la Novalgina Pu
ra se va juntando toda la carga necesaria para cargar en el 
Secador rotatorio . Como aproximadamente se le cargan para
un cupo completo de 800 K. y dad la coincidencia que para -
la Pura el total de las cargas acumuladas es de + 800 Kgs. 
para lo cual en caso de ser aproximadamente dicha cantidad, 
se cargará el Secador completo y se dejará secando por un -
tiempo aproximado de 4 hs . al cabo de las cuales se para el 
secador y para lo cual previarrente se deja enfriar ya que -
la temperatura de secado es de + 70 ° C. 

Una vez que la temperatura ha descendido hasta -
más 6 menos .la temperatura ambiente se abre la boca de ali
mentación del Secador-Rotatorio y según cálculos consider~ 
do los Kgs , cargados O sea tomando como base 800 K. Enton
ces se adicionarán .200 Kgs. de tartrato de sodio anhidro -
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por ca da 100 Kgs. de Pura ~sto es con el fin de obtener un
mejor secado. 

Se cierra nuevamente el aparato y se deja secan
do a . la temp. de + 70 ° c. sin vacío al cabo de los cuales 
termina la operaci~n de Secado y de la Secadora se pasa di
rectamente a Cribar para que nuestro producto final quede 
ya seco y fino ya que los finos despu~s se encuñetan y se -
pesan marcándolos cano DIPIR(]\JA PURA. 

Podría decir de una manera más clara y concisa 
que las 3 etapas del proceso de la Dipirona Sodica conocida 
comunmente con el nombre de Novalgina en el mercado se po-
dría resumir según las hojas de proceso que a continuaciOn
dctallo, pero que debido a los derechos de producción que -
tienen las compañías entonces solo anotará en cada hoja la
materia prima sin anotar la cantidad que deberá cargarse. 

Para el secado del producto de la DIPIRDNA se -
lleva a cabo de dos formas. 

La primera y más com~n de ellas es por medio de
una Secadora rotaria y en donde el solvente es extraído por 
medio de una bomba de vacío. · Esta secadora tiere además -
la ventaja de que el solvente puede ser recuperado y además 
con respecto al volumen puede llegar a cargar hasta 250 Kgs. 
lo cual es una gran ventaja con respecto al otro tipo de se- · 
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cadera, cuyo secado se hace colocando el producto hOmedo en 
charolas y despu~s es colocado en una especie de estufa la
cual se cierra herm~ticamente y el solvente es entonces ex
traído tambi~n por ·medio de vacío. Este tipo de secado qu~ 
da representado en la fig. 18. 
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FIG. 17 
Secadora rotativa de vac!o. 
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FIG. 18 
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otro tipo de secado de la DIPRINDNA SODICA con 
siste en encharolar el producto hamedo y des--
pu~s secarlo en la cual es necesario el esta?'-· 

checando constantemente la temperatura de sec~ 

do con el primordial propOsi to c:E que el produs 
to no se vaya a fundir. 
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Fecha~·--

Op. No.-' ----

En A-2 se cargan: 

Hoja de Proceso tipo para 

CRUDA I 

MetanOl puro -----

MetanOl CEst. 

Licor M Puro 

122 

Lts. 

Lts. 

Lts. 

----- Kgs. Filtro ayuda 

CirculaciOn a trav~s del Filtro Scheibler 

Tiempo aproximado de --------min. 

AdiciOn de materia prima: 

Metilén Bis 

Na2S2D5 

Paraformaldehido 

Car!50n Activo 

Filtro Ayuda 

Lodos del Filtro 

Scheibler Puro 

Tiempo de carga 03 ----

----------- Kgs. 

------------ Kgs. 

---~------- Kgs. 

----~---- Kgs. 

------------ Kgs. 

a----



PROCESO : 

1) En R-2 levantar temp. a 65 ºC 

cerrado O reflujo abierto. 

2) Filtrar el producto con 

recirculaciOn a trav~s del 

Filtro Scheibler. 

3) Termina circulaciOn 

cuando el producto 

sale completamente 

claro. 

4) FiltraciOn a R - 1 O R - 3 

5) TerminaciOn de la 

FiltraciOn. 

6) Lavar con 200 l. de 

MetanOl. 

7) Vaciar Scheibler 

con ~ 

8) Calcular hasta Sol. 

Clara 
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9) Tomar prueba y me-

dir volumen 

10) Principio de D:lst. 

11) Fin de CEstilaciOn 

12) Principio del pr~ 

grama de Enfriamie!:!_ 

to a 30 ° c. 
13) CEspu~s agregar agua 

seg6n análisis. 

14) Fin del programa de 

Enfriamiento 

15) FIL TRACI ON 

Carga centrífuga 

1 Lavado con 10 l. de 

MetanOl 

2 

3 

Descargar 

11 

---"etc. 
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H001a de Proceso tipo para 

CRUDA II 

Fecha----

Op. No. 

Proceso 

Se carga el Licor Madre C-1 
de 2 operaciones 

Op. No. 

Cantidad Hora Temp. 

Prueba Analítica al laboratorio 

Cantidad a destilarse 

Principio de la CEst. 

destilado hasta ••• 

enf:t:i:ado a 50 ºC 

Por cada 1000 lts. de LM. se 

destilan 750 1 t s. ' de Metan 01 

al vacío 

( temp. max. 60 .-t.) 
Agua de enfriamiento 

completo a 20 ºC 

125 

Fecha 
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Fecha: Nanbre Hora Fen di.miento 

1.- Carga Centrifuga 
Lavar 3 veces con 15 lt. EtanOl 
cescargar 

2.- Carga Centrifuga 
Lavar 3 veces con 15 lt. Etanol 
ces cargar 

3.- Carga Centrifuga 
Lavar 3 veces con 14 lt. Etanol 
cescargar 

4.- Carga Centrifuga 
Lavar 3 veces con 15 l:t.1 EtanOl 
cescargar 
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Hoja de proceso tipo para 

PURA 

Fecha: Op. No. 

En R-2 se c alocan: MetanOl Puro ----1. 
MetanOl Dest. ----1. 

Total ----1.· 

Filtro-ayuda ---- Kgs. · 

Circulación a través del Filtro Scheibler Aprox. 15 rnin. 

Novalgina Cruda I Op. No ----- Kgs. 

Se agregan 

Novalgina Cruda II Op. · No. Kgs. 

Total Kgs. · 

Filtro ayuda Kgs. 

CarbOn Activado --- Kgs. 

Proceso Temp. Hora Cbse:rvaciones 

Se calienta la Op. a 70 ~C 

Se conserva 30 min. a 70 ºC 

Se circula a trav~s del 

Filtro Scheibler 

Se circula a trav~s del 

Scheibler y Filtro Prensa, 
ya clarificado por la prensa 



(Se prueba si hay carbOn) 

Laboratorio 

Se filtra a R-1 O R-3 

Fin de la FiltraciOn 

Se lava con 200 l. de 

MetanOl 

Se vacían Filtro Scheibler 

y Filtro Prensa con N-a. 

Disolver producto 

T001ar una prueba para 
an~lisis 

Proceso 

Medir Volumen 

Principio de OestilaciOn 

Fin de CEstilaciOn 

Principio de proceso de 
enfriamiento 

A 30°C agregar ~ l. ' agua 

segón análisis 

Fin del proceso de enfriamiento 

a 20 ºC 
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Tem. Hora !lJservaciones 

l. 

Cantidad a destilar 
l. 

CEstilado 



1.-

2.-

3.-

4.-

5.-

6.-

FILTRACION 

Carga Centrifuga 

Lavar 3 veces con 

Etanol 

Descargar 

Carga Centrifuga 

Lavar 3 veces con 

Etan61 

Descargar 

Carga Centrifuga 

Lavar 3 veces CCl1 

EtanOl 

Descargar 

Se re pi ten. · •• 

11 

11 
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Tiempos Rendimiento 

15 l. 

15 l. 

15 l. ' 
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CAPITULO IV 

"CONTROL OC: CALIQl\D" 

4.1. DEFThlICIONES Y ESPECIFICACIONES DE CONTROL DE CALIDAD. 

Antes de tratar directamente el tema de Control
de Calidad me he permitido el dar algunos conceptos y def! 
ciones sobre el mismo. Todo ésto con el pro p6si to de ..,. -
crear en la mente del alunno l.Xla idea a cerca de las espe
ci ficacion es que se requieren para un determinado produc

to. 

¿Que significa "Calidad en la Industria"? 

El término "Calidad" en la industria no tiene el 
significando popular de "lo mejor" B1 ningún sentido es'- -
tricto. En la Industria significa "lo mejor para ciertas
condiciones del consumic:br' 

Eatre éstas condiciones debemos señalar dos im
portantes: El uso final al que se cre6 el producto y el -
pr ecio de venta. Por esto la frase "Calidad de un Produc 
to" $8 puede ·aefin±r como: 

" LA COMPOSICION DE LAS CARACTERISTICAS DE Thl GE
N IERIA Y DE MAN U FACTURA OCL PRODUCTO QUE DETERMThlEN EL ffi~ 

DO EN EL QUE EL PROOOCTO EN uso·, REUNE LO QUE EL CONSUMI
OOR ESPERA DE EL 11 

• 
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O también usando la definici6n oficial de cierta 
compañia de ai:aratos eléctricos. 

" LA CALIDAD CE LN PROIJJCTO SE REFIERE A LA TI'JHE 
RENTE AQl\PTACION CEL MISMO, PARA SATISFACE LO QUE EL CCN
SUMIOOR AAZCNABLEMENTE ESPERA DE EL, EN RELACION CCN EL -
PRECIO PAGA.DO Y LA NATURALEZA DE LAS OFERTAS OC LA COMPE
TENCIA". 

O ci tando la definición hist6rica que aún se oye 
por ahí, que ésta funciona en los casos en que la comerc~ 
l ización del producto se efectúa directamente entre el ma
nufacturero y el consumidor. 

"CALIDAD ES EL GRAOO EN QUE LN ffiO[)JCTO ESPECIFI -CD SATISFACER LAS NECESIDA!ES DE LN CONSUMIOOR ESPECIFICO" 

Creó necesario sin embargo, adB'ltre.rrne un poqui
to más en el concepto de calidad ¡:ara esclarecer aún más -
la concepción que se tenga de ella. 

4.2. GAAOO Y FICELIDAD 

El grado de Calidad ó Calidad de Diseño describe 
la satisfacción potencial del pruducto. Las caracteristi 
cas de Calidad con las que se crea ó se diseña el producto. 

El Gracb de Calidad se angina en el de¡:artamen
to de Ingeniería del Producto, quien a su vrfz debió haber-
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interpretado bien las necesidades del consumidor que le so 
licit6 el dePartamento de Planeación de Productos. 

La Fidelidad de la Calidad, se origina en las ~ 
otras funciones de la Planta tales como: Producci6n, Mat~ 
riales, Control de Calidad e Ingeniería de Manufactura. 

Esta Fidelidad se refiere al grado en el que el
producto se conforma al diseño durante su rranufactura. 

¿Que significa Control? 

La palabra Control tiene una gran variedad de 
aceptaciónes, más sin embargo solo definiré aquella que se 
usa 6 que es más aplicable a la industria. 

Asi pues Bontrol viene siendo el acto 6 acción -
de dirigir, verificar, influenciar, restringir, corregir,-
6 gobernar sobre algo. Muy ¡Erticularmente aplic.ado a la 
administración actividad administrativa que libera a la G~ 
reocia de detalles innecesarios, mientras que retiene para 
sí los medios de asegurar que los resultados serán satis~ 
factorios. 

4.3. DEFJNICION DE CONTROL OC CALIDAD. 

Control de Calidad es la. función responsable de
planear. desarrollar e implentar el sistema ae calidad : que 
prevenga controle y asegure la calicad aplicado a materia• 
les, procesos y productos, haciendo que éstos se apeguen -
a las Es¡:Bcificaciones de Ingenieríá, para que el producto 
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se embarque dentro de la oportunidad, calidad y costos óp
timos, satisfaciendo las necesidades y deseos del consumi
dor. 

Esta definici6n puede ser aplicada a las 4 áreas 
de control que son: 

C()\JTROL DE NUEVOS DISEÑOS 

CQ\J TROL DE MATERIAL COMPRA 00 

CCN TROL DEL PROOOCTO 

CCN TROL DEL PROCESO. 

Vemos que la relación lógica de actividades del.
grupo de Control de Calidad caé en 4 funcióne;:; genéricas -
que cubren y logran los requisitos de éstas areas de Con~ 
trol. 

INOCNIERIA DE CALIOL\D 

INGENIERIA DE CONTROL DE PROCESOS 

INGENIERIA DE EQUIPO DE MEDICI()\J 

ASEGURAMIENTO DE LA CALIDAD 

En ésta relación el Dr. A. V. Feigenbaum, autot
del concepto moderno Control Total de la Calidad, conside
ra a la función de Ingenieria de Calidad (Ingeniería de ~ 
Control de Calidad) como le eicargada de la planeación, 
emitiendo procedimientos, diseñando el sistema de calidad, 
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pret:arando secuencias y métodos de inspecci6n, prueba, audi 
tor:ia, contru1, , rep:>rtaje etc. 

En cambio 1as Ftnciones de Ingeniería de Control 
de Procesos la de Equi¡:n de Medici.6n y la de Asegurami01to 
de la Calidad trabajan implementando, realizando y mante
niendo el sistema de calidad, usando la misma analogía és
tas ftxlcinnes serían CODD el i:nder ejecutivo en cada una -
de sus areas de.' acti·11i.c:Bdes. 

4.4. lNlDUERIA OC CALID\D. 

l.- Identi.ficacitn de los objetivos y metas de e 
calimd. 

2.- Eliminac::i6n de problemas de seguridad que p~ 
diera tmer el procl.rcto. 

3.- Planeaci6n del sistena de calidad que inclu
ye los métoms p!I'Ocedi.mienins, instrucciones etc., para -
llevar a cabo la funci6n de asegurar la calidad al costo 
óptinn. 

4.- Prevenir las fallas de calidad: Planear las 
necesidades del asegummiento y los recursos necesarios y
así coRD planear los costos ae calidad. 

4.5.- JNCBlERIA f:E CCJ.JTROL CE PROCESOS. 

l.- Operar el sistel'IB de Cal idad con su aspecto
de Control de Procesos. 
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FIG. 19 

Zona de tanques de almacenamiento 
de sol vai tes. 

135 



136 

FIG, 20 

ControlaJido el uso de solvente. 
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2.- Evaluar su efectividad y mantenerlo ó solici 
tar que se cambie. 

3.- Solucionar los problerras de Calidad del piso, 
los de los proveedores y consumidores en lo que se refiere 
a procesos. 

4.- Servicio técnico de calidad a producción en-
el piso. 

4.6. ThJGENIERIA OC EQUIPO OC MEDICION 

1.- Diseñar, implantar, seleccionar, adquirir, -
mantener y calibrar el equipo de medición, según lo esta
blezcan los planes de Ingeniería de Calidad. 

2.- Instalar el Equipo de medición. 

3.- Analizar el sistema de Calidad con Ingeniería 
de Calidad en lo que respecta a equipo de medición. 

4. 7. ASEGURAMIENTO OC LA CALIOA.D. 

1.- Inspección de manufactura ( producto ) 

2.- Inspección de recibo ( material directo com 
prado ) 

3.- Auditorías de Calidad. 

4.- Pruebas de Calidad 

5.- Inspección ambiental y pruebas de campo 



6 .• - Operar el sistema de Calidad en lo que el 
aseguramieito , del producto se refiere. 
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7.- Evaluar los puestos para la administración 
de sueldos. 

s.- Difundir la estructura y los patrones de tra 
bajo de la organización de un departamento. 

Estos lineamientos proveerán un sólido marco dei 
tro sel cual puede ser estructurada la mejor- organización. 

En una empresa muy pequeña, tal :vez un solo ins
pector ó Ingeniero ¡:odría llevar a cabo todas las activid~ 
des relacionadas con Control de CAlidad, sin embargo con--. 
forme las actividades fueran creciendo en número y en ca~ 
plejidad se requerirían rrés y más individuos hasta que se
integrara cada una de las funciones genéricas de Control ~e 
Calidad ¡:or separado. 

4.8. ¿, Que significa Control de Calidad':' 

Algunos pro¡:onentes de los m~tocbs estadisticos
para la inspección de la Industria, usaron el término con~ 
trol de Calidad para designar las funciones de analisis y
recol ecci6n de información de Calidad. 

La definición de J.M. Juran dice: 

"CQ\JTROL CE CALIDAD COMPRENCE 1UDAS LAS ACTIVIDA 
DES QUE SE DEBEN LLEVAR A Cl\BJ PARA LOGRAR LOS OBJETIVOS 
DE CALIOA. O DE LA EMPRESA. " 
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Tl-OMAS HOOVEA 

Ap:irato para detenninar puntos de fUsi6n. 
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Otra definición prupuesta JXJr A. V. Feingenabaum 
dice: 

"CQ\J TROL TOTAL DE CALIDAD ES LN SISTEMA EFECTIVO 
PARA JJ\JTEGRAR LOS ESFUERZOS DE DESARROLLO, MANTEN IMIENlD
y MEJORA DE LA CALI[)l\D DE LOS DIFERENTES GRUPOS DE UNA OR
GANIZACION PARA QUE PERMITA UNA PROOJCCICT\I Y LN SERVICIO -
A LOS NIVELES MAS ECONOMICOS QUE PERMITAN QUE EL CONSUMI -
OOR OBTENGA UNA TOTAL SATISFACCION". 

4.9 . COSTOS DE CALI[)l\D. 

Los costos de la Calic:Bd no son los costos del -
departamento de Eontrol de Calidad, sino que éstos últimos 
son parte de los primeros. Los costos de Calidad inclL!
yen todos los costos general:ios en la prevención y evalua~ 
ci6n de defectos de calidad y los de falla. 

Estos últimos se dividen en dos: 

aJ.- Costos de falla interna. 

b).- Costos de falla externa. 

Entre los costos de falla interna tenemos: Des
perdicios y ~epruceso del producto y entre los de falla ex 
terna están los de reclamaciones y los de Servicio. 

Los de prevencion p:Jdrían camparse con los cos-
tos erugados p:Jr el Poder Legislativo y los de Evaluaci6n
con l os del Poder Ejecutivo. 
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Colocando placas ~1en la Mufla. 
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4 .10. 11 CO'.J TROL DE CALIDAD" 

Para ésta 3a. y última etapa de la Tesis y para 
una mayor facilidad y control respecto al analisis de la.
materia prima, proceso y producto final tenninado, he con
siderado que sería muy conveniente subdividir en etapas el
Analisis de la materia prima y del proceso y quedaría de la 
siguiente manera: 

A.- CCNTROL OC CALIDAD DE LA MATERIA PRIMA. 

B • - CO'.J 1ROL Y .AJ\J ALIS IS ll.JR.AJ\J TE EL PROCESO. 

C.- CCl'.JTROL OC CALIDAD DEL PRODUCTO FJNAL. 

4.11 A.- CONTROL OC CALIDAD OC LA MATERIA PRIMA.-

Respecto a éste analisis se sigue un orden de i~ 
portancia a cerca del chequeo de la materia prima ya que -
hay materia sumamente delicada e im¡xirtante y en cambio hay 
otro ti¡xi de materia que no requiere un analisis muy --compl~ 

to asi que basandome en un orden determinado mencionaré las 
características principales de la materia prima. 

M-8ISULFITO OC SODIO: 

Aspecto.- Cristales incoloros 6- ¡xilvo blanco - ""' 
cristalino; soluble en 2 partes de agua/e. parte de M-BISUb 
FITO y es muy dificil su solublidad en alcoh:Jl del 96°. 
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Aspecto de la solución.- La solución de un gr.
de substancia en 5 ml. de agua no debe ser más turbia que
una solución pre¡:arada como prueba #57. 

Prueba # 57.- A 0.250 ml. de soluci6n de sulfato 
de potasio D./ se le añade 1 ml. de soluci6n de cloruro de -
Bario I y se agita durante un min. y después de la agita- -
ci6n se agrega una mezcla de 0.25 ml. de solución de sulfa
to de potasio TV, 9 ml. de agua y 0.50 ml. de HCI 3 N y se
agita de nuevo: NOTA.- Esta se pre¡:ara al usarse en fres
co Sulfato de ¡:otasio II.- Con 0.1810 g. K2S04/100 rril. H20 
Sulfato Potasio III.- Con io · mi. de la soluci6n anterior en 
100 ml de agua. Sulfato de potasio TV.- A 10 ml. de la s2 
lución II se le agregan 60 ml. de agua y 30 ml. de Etanól -
al 96 °/a. 

La soluci6n no debe colorearse más que el mismo
volumen de una mezcla de O .1 ml. de R-161 y 28 ml. de solul'- ¡ 

ci6n R-419 R-161-4.51 gr. Fe Cl3 6 H~0=3.2 ml. de Hcl 6 
N/100 ml. ~O R-419=4.6 ml. Hcl El'J/100 ml. de agua. 

Iones Tiasulfato.-

La soluci6n de "Aspecto de la soluci6n" se diluye 
a 20 ml. se le añade 1 ml. de solución de Nitrato de plata -
O.IN y 5 ml. de la solución de H\J03 6'.J y se dejan B1 reposo-
3 min. en un recipiente cenrcido al abrigo de la luz. La -
prueba no debe color.earse rrás que una solución comparadora
que contenga O.l mg . de 6203 en 20 ml ~ 
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Solución de Prueba.-

10 gr. de sustancia se disuelven en 100 ml. de -
agua. Cuidadosamente se agregan 15 ml. de per hidrol y des
pués de que se termine el desprendimiento de los vapores, 
se evapora la soluci6n del residuó en 50 ml. de agua y se -
neutraliza con NaOH y se diluye a 100 ml. 

Metales Pesados.-

A 12 ml. de la soluci6n a investigar, se le aña
den 2 ml. de soluci6n buffer de acetato III- Esta mezcla 
se vierte en 1.2. ml. de soluci6n reactivo de tiocetamida 
y la mezcla se agitan inmediatamente, Después de 2 min. 
la prueba no debe obscurecerse nás que la siguiente sol. 
comParadora: 
2 ml. de sol. a investigar+ 8 ml. Hi.O + 2 ml, de sol. de 
Pb (N03)2 II y 2 ml. de sol. buffer de acetato III; Se mane 
jan de igual forma como la substancia (preparar fresco) 

Buffer de acetato III.- 25 gr. de Amonio aceta
to y 45 ml. de HCl EN, se completan a 100 ml. (ph+ 3.5) 

Reactivo de Tioacetamida.- 0.2 ml, de Tioacetá~ 
mida ó (4g/100 ml. y 1 ml. de una mezcla de 15 ml. NaOH IN, 
5 ml. de fi2y 20 m1 de glicerina, se calienta en el vapor 20 
segundos {preparar fresco) 

La soluci6n de Nitrato de Plomo I es igual a O.
lBJ g . de Pb (N03) Se disuel·ven con agua recientemB1te 



hervida y enfriada a 100 ml. 

La soluci6n de Nitrato de Plomo II es igual a 1 
ml. de la solución de Nitrato de Plomo I se diluye con agua 
recientemente hervida y enfriada ~ 100 ml. 1 ml. corres¡:::XJn
de a 10 mg Ph++ (preparar fresco) 

Cloruros.-

A 5 mi. de la soluci6n de prueba se disuelven ó
diluyen a 10 ml, con agua bidestilada y se le agrega 1 ml.
de f-f\103 9'J y 1 ml. de sol. de Ag',j03 ) • IN. Se agita y si 
después de 5 min. la prueba no debe obscurecerse rrás que -
la siguiente solución comparadora: 

1 ml. de la soluci6n de cloru?l'O de Sodio DJ se -
maneja en igual forma, como si se tratara de la sustancia -
a probar . Esta solución comparadora debe prePa.rarse al mo 
mento. 

Sol. de NaCl III 28.20 ml. de sol, de NaCl Q.lN 
se llevan a 100 ml. 

4 ml. de la dilución anterior se llevan a 100 ml 
corres¡:onde a 40 Mg. Cl (preparar fresco) 
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Fierro.-

A 10 ml, de la soluci6n de prueba se acidula li 
geramente con 0,5 ml de 1-Cl In, se agregan 2 ml, de ac. cí
trico ~20g/100 ml,) 1 ml. de ac, tioglicolico 5 ml. d8 Na
OH 6 N hasta reacci6n alcalina y se diluye con agua a 20 ml. 
Después de 5 min. la prueba no debe ser rrás obscura que la
sol. comparadora. 

Solución Comparadora,-

1 ml. de soluci6n II de sulfato ferroso alTÓlico 
soluciones R-46 y R-47 

CONTENIDO: 

R-46 mg. de Sal de Norh, + 1,2 ml, HCl 6\J/100 ml, 
R-47=1 rnl, de R-46/100 ml, (preparar fresco) 

0.2 g, exactamente pesados se disuelven en ma 
tráz de yodo con 9J m1 de sol, de yodo ).lN 

Después de 5 minutos se agregan 2 ml~ de f-Cl y -

se titula con Tiosulfito de Sodio O.lN, usando como indics 
dar (almidán al l~) 

1 rnl, de yodo O.lN = 3,003 mg, S 05 
ó bien se puede llevar a cabo calculando sobre . 

l a sustancia 4. 753 mg, de Na2 52 . 05 
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CARBONATO DE MAGNESIO.-

A 0.5 grs. de substancia se disuelven en 25 ml.
de HCl IN ayudado de leve y corto calentamiento. 

Después de enfriar se añaden 0.15 ml. de indica
dor mixto (a base de Anaranjado de Metilo y Azul de Metile
no) y posteriormente se titula con NaOH lN. 

1 ml. HCl Il'J -~ 20 .16 Mg(J 

Indicador mixto 1:1 de A,M. al O.lio y AZUL .M O.lSC/o 

ioMgÓ:ml X 20.16 X 100 (± 40% ) 
mg ~muestra) 

Nota.- Los ml. de la fórmula anterior equival61-
a los ml. utilizados de HCl ó los ml. utilizados de sosa, -
ó sea 

m1 = ml. HCl - ml NaOH 

Reacción 

Mg C03 + 2HC1 ~ Mg Cl2 + co2+H20 

Mg Cl + NaOH ~ Mg O + NaCl+.HCl 



Composición 

Contenido mínimo de Na S03 
11 

11 

11 

11 

11 

Ma. de otras sales 

Cloro 

Tiosulfato (8203) 

Pb 

As 

TRATADO DE SODIO 

96°/o 
O .Ol°/o 

0.01°/o 

0.02°/o 

0.001°/o 

O'.OOOl'fo 
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Este compuesto se utiliza corTD valorante primario 
en la calibraci6n del Karl-Fisher ya que su contenido de ~ 
agua es mínimo y conocido. 

F6nnulá: 

Contenido 

11 

" 

" 

Contenido 

" 

mínimo 

Cl 

804 

P0
4 

N 

Pb 

de " 

o.002ctu 

oo.ooosift, 

99°/o 

O.OOJl/o 

0.003°/o 

o .001°/o 
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Mg C03 = dif .ml • . X 42.2 X 100 + 

Pm. de Mg. 

CARACTERISTICAS !:EL Mg. C03.-

a).- Poco soluble en agua 

b).- Poco soluble en alcohol 

c).- Solublidad en ac. diluidos: 

En HCl D.lN es poco soluble y con efervecencia 

d).- Pureza.- Se pesa 1 gr, de Mg C03 y se di-
suelve en una mezcla de 3 ml. de H2 S04 y 22 ml. l-120 + 50-
ml. de alcohol; Se deja en reposo durante 15 a 18 hs. 

Si despues de este tiempo la soluci6n se ve cla
r a y transparente, el resultado de pureza es O<. 

SULFITO a:: SODIO: 

Este compuesto se utiliza para la determinación
de formol en los Análisis de Ndvalgina. 
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FIG. 25 

Pesando B'I la balanza analitica 
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FIG. 26 

Oetenninaci6n del ph con el PJtenc16metro 
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Contenido Fe o.ooo~ 

11 Ca o.ooo~ 

4.12 B.- CONTROL Y ANALISIS [)JRANTE EL PROCESO.-

Durante el prdceso se llevan a cabo una serie de 
pruebas con el fin de saber como va el proceso 6 bien hace~ 
l e las modificaciones necesarias durante el mismo. 

Sin embargo un Análisis de control más intensivo 
es en la primera etapa del proceso 6 sea durante la elabo~ 
ción de CRUDA I ya que según ésta se derivan los resultados 
de las o tras 2 eta ¡::as. 

Así tenemos que los análisis que se llevan a ca~ 
bo son los siguientes: 

CRUOO I CAUOO II PURA 

so2 so2 so2 

OXI OXI '}'oH o 2 

BASE 'foH2o Prueba de CARBON 

FORMOL 

'foH20 
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El análisis se lleva a cabo como sigue: 

Se taran . 3 matraces Erlen-Meyer de 2:D ml. 

Se tara el recipiente (vaso) del Karl-Fisher 

Se preparan 4 pipetas completamente secas, 3 de
las cuales son de 1 ml. y la otra de 2 ml. 

Se prepara un feo. ó matráz de bola con tapón 

Se prepara una proveta graduada de 100 ml.(seca) 

Es muy importante la preparación correcta de to~ 
da la lista anterior ya que la toma de la muestra debe ser
lo más rápido posible, pues el producto cristaliza pronto. 

Se toma la muestra directamente del Reactor, (la 
cual debe estar en solución) se pasa al matráz de bola y de 
ésta se va tomando e/u de las mue~tras con las pipetas; 3 -
muestras de ± 1 ml. e/u y otra más de + 2 ml~ 

Se pasan a los matraces y el vaso del K-F marca-
dos y t arados p;rev iamen te como: 

M(l) + 1 ml. de muestra 

M(2) + 1 ml. 11 lt 

M(3) + 1 ml. " .. 
M(4) + 1 ml. 11 " P/Detenninarle °/o H) 
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Se pasan ~sí mismo en la probeta ± 100 ml. de la
solúci6n ae prueba para que conocido el peso y el volum81 -
se determina la densidad. 

M-CONOCIIXJ AL PESARLO 

V- CONOCIIXJ 

r\_.? u= , . 

D= densidad 

O = M 
V 

M= masa V=volumen 

Conocida 6 calculada la densidad de la fórmula 
anterior se utiliza posteriormente como dato. 

a)Determinaci6n de S0
2

(Clave de Novalgina) 

A las muestras 1 y 2 ya pesadas y destaradas se
les adicionan 50 ml. de H O d~stilacta: +: 2 ó ~ 3· gafas de al
midón como indicador. Se

2
titulan con HCl IN y después al -

vire se anotan los ml. utilizados de Hyl y se procede a l
efectuar los cálculos por medio de la f6rmula siguiente: 

don dé: 

mol/l. de S0
2

= ml. HCl xf 

20 X p.m. 

ml. HCl = mililitros utilizados de ac. clorhidritico 

J- = densidad de la muestra 
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20 = factor para C-I 

p.m. = peso de la muestra 

b) Determinación de OXI.- (ac. oximetan sulfonico) 

Esta prueba es continuación del so
2 

para las muestras 1-
Y 2. 

Para lo cual a ámbas muestras se les adicd.ona NaOH lN ~ 
hasta obtener un ph. de ± 9 y logrando ésto se deja reposar 
10 min. 

Luego se le adiciona HCl lN hasta el ph. sea + -
2-4 (color rojo) 

CALCULOS 

don dé: 

Despúes se titula con I
2 

mol/l de OXI = ~· . . I
2 

X J> 

20 X p.m. 

ml. 1
2

= milili.tfos :::dei yodo utilizacbs 

J'= densidad de la muestra 

20=f actor para C-I 

p.m. = peso de la muestra 



FIG. 2? 

~ 1 

1 

' t 
1 

DetenninES'ldo el a:intenicb de humedad por 
medio del KAÍI..- r:ISHER. 
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FIG. 28 

ESPECIBOFOTOME'TM • 
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c) Determinación de BASE,-

También esta prueba es continua de la DXI y para 
ésto las M(l) y (2) se ¡:asan a un vaso de pp, de 250 ml, b~ 
jan do el total de la muestra con agua destilada, .···La solu
ción debe tener un ph de + 2,5 de no ser así se ajusta. - -
Cuando la muestra ha sido ajustada en caso de necesitarlo,
se coloca el vaso en el Titulador gráfico en el cual se ~ 

checan que el plumia tenga tinta y así conD el recipiente -
de NaDH D.l N que es con la que se titula, se checa su ni-
vel exacto. Cuando ya todo ha sido checado y está ll<, Se 
arranca la manipulación del Titulador obtenienc:bse una grá
fica característica de forma análoga a la siguiente: 

--------- --· ' 1 

' , , 
' 1 

Sl<í 
(to. ~ettfe.) 



CALCULOS 

don dé: 

La diferencia entre los dos puntos 
rnol./lt. BASE= SKT xp· 

40 X Pino 

161 

. SKT queda: 

SKT= valor gráfico obtenido de la Titulación 

40 = factor ¡:ara c-r 

p.m.= peso de la muestra 

.,f = densidad de la muestra 

d) DETERMINACION DE FORMOL.-

Ahora en el matráz que contiene los 2 ml. de sol. 
previamente pesadose identificado como M (3) se le adicionan 
::() ml. de H O destilada+ 0.2 grs. de Na SO (SULFITO DE SO-
DIO) 2 2 3 

Se deja en reposo durante 15 min. 

Después se le adicionan a base de indicador 2 ml. de Tinol
ftaleina y se titula con HCI O.lN hasta vire. 

CALCULOS 
mol./lt DE FORMOL= ml. Hal x p 

10 X p.m. 
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donde: 

ml Hcl = milimilitros de Hcl utilizados 

.P = densidad 
10 = Factor para C-I 

p.m. = Peso de la muestra 

e) DETERMINACION CE °/a H
2
o ( C()\J TENIDO) 

Esta prueba es con el fÍn de saber el contenido
de agua en la solücióri •• 

Identificada corro M (4) en el vaso del K-F. 

Se lleva a cabo la titulación directamente en el 
aparato. 

Karl-Fisher y nos da el contenido de agua en la
muestra. Entonces para saber el contenido de agua en la -
sol'ución total en el Reactor será: 

don dé: 

Agua que 

Tenemos H O 
2 

=V °/aHO 
2 

V= volumen en lts. totales 91 el Reactor 

io H20=~ de agua par: cada ml. 
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Ahora para el caso B1 que fuera necesario adicio 
nar agua seria de la siguiente fórmula: 

donde: 

ca que 

PARA 

PARA 

PARA 

Agua que 
necesitamos = V x Av.SOa,x 2.5 x 18 

1000 

V=volumen del contenido de sol. en el Reactor 
Av.S0

2
= Contenido medio de Novalgina 

2. 5= Factor del< agua contenida ¡::or cac:E. 100 lt. Vol 
18= Peso molecular del agua 

1000 = Factor para transformar ~e grs. a Kgs. 

Respecto a los lts. de Metan61 a destilar,lo uni 
difiere son los factores para C-I, C-II y PURA. 

FACTORES 

C-I 1.9 mol/l. 

C-II 2.65 mol/l. 

PURA l.? mol/l. 

Dichos factores están sujetos a cambios según sea 
el aspecto de la solución y el conteóido de agua. 



Cálculos para Metanol a destilar: 

v
1 

x mal. so
2 

= v
2 

FACT. 

Vi ~. 'V2,= lts. de Metanólra ~ destilar 

V
1 

= Volómen total de solución en el Reactor. 

Para los cálculos del Agua en los 3 casos ( C-I, -
C-II y PURA) se utiliza la misma fórmula pero con sus res~ 
pectivos factores según sea el caso. 

4.13 C.- CONTROL II CALIDAD PARA EL ffiODUCTO FINAL. 

Las prescripciones acerca del producto final que 
es la DIPIRO\IA SODICA PURA, así como las condiciones de ca
lid9d que deberá tener son: las siguientes: 

/e#3 
bl~tl - ~lla-503 

//J,Hj::o + 
"3e o NI). .11~0 
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P.M = 351.4 

1.- Fenil - 2,3 - dimetilpirazolona 5,4 metilamino metano -
sulfonato Sódico. 

Contenido.- Mínimo 98.rf~ y máx. 101.2°~ de c
13

H
16 

O N SNa, lo cual está calculado sobre la sustancia seca a~ 
i8o3

- 105°C hasta peso etc. 

Descripci6n.-

Es un polvo blanco, casi cristalino. 

Olor - Inodoro 

Solubilidad.- Fácilmente soluble Bl agua. 

En alcohol es soluble 01 un 9rf/o 

El ph es de 7.0 a 7. í 

La cual se hace con 5 grs. de substancia en 4.5 
ml. de agua destilada y se deja 15 min. 

Solución de prueba. 

2.0 gr. de substancia se disuelven en 20 ml. de-
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agua destilada. 

A) la sustancia humedecida con Hcl EN colorea la llama de -
amarilla intenso. 

B) 2 ml. de solución de prueba se calientan con 4 ml. de Hcl 
3N hasta ebullición. Se desarrolla primeramente olor a
so2 y después a Fonna.ldehic:b. 

Al señalar a 0.5 ml. de la solución calentada a-
1.0 ml. de reactivo de Schiff, se produce una coloración 
violeta. 

C) La soluc~ón de 0.05 g. de la sustancia en 1 ml. de agua
oxigenada al 21Jio 

Se colorea primeramente de azul, palidece pronto y al c~ 
bo de unos minutos aparece una coloración rojo intensa. 

D) 2 ml, de la solución de prueba, con 0.2 ml. de HN03 fN
Y un: . pequeño cristal de NaNo

2
, dan una coloración azul -

que rápidamente desaparece. 

Por adición de 5 gotas de solución al 5'/a de Ag -
N03 a la solución anterior, se obtiene un precipitado blan
co, que al agitar desaparece. La solución se enturbia · 
pronto y se colorea de azul que cambia a verde y amarillo -
mientras que se deposita plata metálicac 
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:-Pruebas'."'de 1 Pureza.-

1.- Aspecto se la soluci6n 

a).- 5r ml. de solución ·de prueba deben ser claros, e inme
diatamente después de la pre¡:aración a lo rrás serán le 
vemente amarillentos. 

b).- La solución en agua (lal) debe ser clara y a la más le 
vemente coloreada de amarillo. 

e).- La solución en H
2
so

4 
(O.le 2), inmediatamente y~ 

los 15 minutos debe ser a lo más levemente amarillenta. 

d).- La soluci6n en agua (5 gr. ad. a 10 rnl.) no debe colo
rearse rrás despu~s de 1 min. que una soluci6n comPara
dora de 3 rnl. de solución M/400 de K

2 
Cr 04 en agua a 

100 ml. 

2.- IMPUREZAS ácidas 6 alcalinas.-

5 mi:;. de la soluci6n de prueba por adición de O .2 ml. -
de sol. de fenoftalina no debBl cambiar su color y al 
añadir O .2 ml de NaCJt-1 O .02N no deben colorearse de

r calor rojo. 

3.- METALES PESA[X)S.-

5.0 ml. de solucién de prueba recién preparada -
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se diluyen a 10 ml. y se les agregan 2 ó más gotas de 
solución de sulfuro de sodio ó 2 ml. de agua saturada 
de HkS recién .. preparadas;. , 1~ 

Después de 1 min. la prueba no debe ser más obs.:. 
cura que la siguiente so+ución comparadora: 

1 ml. de solución diluida de Pb (N03 )~ (ver más
a bajo) se maneja en la misma fonna Que la solucion de la ~ 
sustancia. 

4.- IONES SULFATO.-

En c/u de 6 cilindros de Nessler se ¡::::one 1 ml. -
de Hcl 100/o. 

En los primeros 3 cilindros se pipetean respecti 
vemente: 0.10, - 0.21, - 0.31,- 0.42, y o.52 .ml. de H2.S°f 
0.02N correspondientes a 0.01~, ~ 0.03°Ji, 0.04~. y O.OS}b de
S04 en la sustancia ¡x¡r investigar. 

Se completan ahora con agua a 50 ml. y se mez-
clan bien y uniformemente 1.0 gr. de la sustancia ¡::ar inve~ 
tigarse r::".se . disuelve en un ~ tubo de ensayo en unos 10 ml .
de agua. Se vierte IN.MEDIATAMENTE des pues de su prepara- -
ción en el sexto cilindro se ~ enjuaga el tubo de ensayó con 
agua y se completa la soluci6n a 50.0 ml. y se agita muyr -
bien corro se dijo anterionnente. 
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Ahora se, agrega de inmediato a c(u de los cili.Q 
dros 1 ml. de solución de cloruro de bario al 12 °/a y se ag,;!; . 
ta mediante una varilla de vidrio que se ha fundido en uno
de sus extremos y se le ha formado una bola cuyo diámetro -
es un ¡:oca men.or que el diametro interior de los tubos de Ne 
sseler. 

Oespu~s de 10 min. · de dejar reposar, se hace la
observaciOn desde arriba contra un fondo negro. 

Es i mportante trabajar en serie en la forma des
crita. No es posible hacer varias determinaciones a la 
vez ya que la Neo-Melubrina se descompone después de la 
acidulaciOn. (Máximo 0.05% SO ) 

5.- I mpurezas solubles en Cloroformo. 

A cada gr. de sustancia exactamente pesado, se agregan 
10 ml. de cloroformo y agitando ocasionalmente se deja 
reposar 30 min. Aleaba de los cuales se filtra el re
siduo enel filtro se lava 2 veces con 5 ml. de · cloro-
formo cada ve"z ; los filtrados reunidos se evaporan en
baño María y el residuo se seca a peso constante de --
100 - 105 ºC (máximo: 0. 5 °/a). 

6 ,- Pér didas por el Secado, 
Mí nima de 4 .9 - Máximo 5,3 a 100 - 105 °/a hasta pes o -
etc . 
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7. - Contenido 
Unos ) .20 gr. de sustancia exactamente pesados se di--

suelven en 5 ml. de agua. l:Sspu~s de agregar 5 ml. de
H Cl 0.2 N se titula de inmediato gota a gota con solu
ción de r2 O.In. Antes de cada adición se disuelve el -
precipitado por agitación. 

Hacia el final de la determinaciOn se agrega solu 
ción de almidón al 1 ia y se sigue titulando hasta permanen
cia del color azul cuando menos durante 2 min. 

Se deberá evitar que durante la titulación las~ 
temp. no pasan de 20.C. 

1 ml. de sol. I2 O.lN nos dará: 

Solución diluida de pb ( N03 )2 

1 ml. de sol patrón de pb ( N03 )2 se diluye a 100 ml. con
agua recientemente heI\/ida y enfriada. 

Esta solución hay que prepararla siempre fresca. 

Sol. de Nitrato de Plcrno patrón 
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1.60 g. Pb (ND3)2 se disuelven a 100 ml. con agua reci~n

hervida y enfriada. 

Nota.- Al hablar de a~a se debe entender que se
trata de agua bide~tilada O cuando menos de agua destilada, 
pues hay que recordar que es Control de Calidad. 
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FIG. 29 

CRCJM TOORAFO DE GASES 

Este aparato es considerado cano el ~s importante en el 
Laboratorio, ya ~e su uso va desde el análisis de la m~ 
teria prima, hasta el control del contenido de Novalgina 
en el producto final. 

1 
1 
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CAPITULO V 

ANALISIS DE RESULTADOS 

5.1 Este capitulo ha sido elaborado con el principal propó
sito de hacer una an~lisis a cerca de los resultados obteni 
dos en cada una de las etapas del proceso. Para tal caso se 
dan ciertos puntos de vista obtenidos directamente despu~s
de llevar a cabo una discusiOn O estudio durante las prue-
bas arranque y proceso de la DIPIRONA SDDICA. 

Primeramente siguiendo un orden adecuado trataré
en lo referente a la SelecciOn c:El Equipo. 

Pues bien cada una de las partes que cOTiponen O -
forman el equipo necesario fueron seleccionados tomando co
mo base su utilidad, años de servicio y econania, asi como
también se llegO a la conclusión de que la colocaciOn ade-
cuada de cada parte del equipo con respecto a la colocación 
del equipo en general serla de mucha utilidad ya que en di
cha planificación se ahorraría por principio de cuentas pé~ 
didas de tiempo inecesarias. 

5.2. Al mencionar utilidad e.n el equipo me refiero a que su 
uso sea de lo m~s apropiado posible así como manuable y en
e l caso de tratarse de recipientes, que ~stos sean de vol~-
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menes convenientes ya que no tendría caso el tener por eje~ 
plo un tanque de almace~amiento de aguas madres para un vo
lumen de 5,0000 litros sabiendo de antemano que normalmente 
por lote se almacenarían más 6 menos 600 litros por cada l~ 
te ~ inclusive almacenando las aguas madres de varios lotes 
habría exceso de volumen. Pues tomando como base de que 
solamente se produce un lote diario de tal forma que en 5 -
dias de trabajo se tendrían alrrededor de 3,000 litros de -
aguas madres y que además por ningún motivo sería convenien 
te el· almacenar más aguas madres. 

Pues sucede inclusive que como el proceso es con
tinuo siendo que las aguas madres obtenidas en el primer 
paso son necesarios para el paso siguiente, ya que ~sta se
forma de las aguas madres de dos lotes primarios. 

Por otro lado tampoco es conveniente tener almac~ 
nadas las aguas madres porque en principio de cuentas debi
do a que provienen de solventes entonces se r:erderian poco
ª poco. por evaporaciOn y así como tambi~n el estar en reci
piente tiempos considerables se sedimentan y entonces al sa 
carlas es necesario volver a calentar razón por la cual im~ 
ginemos ahora lo que sucedería con• :un .volumen grande y alma 
cenado por varios días. 

3 Así pues por ~stas razones y otras semejantes con 
respect o á l equipo más adecuado es conveniente el ver la --
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f l ui déz que tiene un determinado proceso pero principalmen
te s i empre se debe de tratar que al hacer la selección del
Equipo ~ste sea de los más ~til posible para así evitar al
máxi mo las p~rdidas así como tratar siempre de ayudar a la
econom1a de la STipresa. 

Con respecto a los años de servicio que debe pre~ 
tar el equipo, definitivamente que para éste caso el Inge-
niero debe ponerse de acuerdo con el encargado de la compra 
del equipo así cano el darle sus puntos de vista y decirle
cuales son las causas principales para la compra de tal --
equipo para que no suceda que el comprador por querer aho-- · 
rrar dinero a la empresa compra el equipo m~s barato y que
aunque sea para un uso determinado tendrá tambi~n caracte~ 
rísticas semejantes pero de menor calidad. 

Como conclusiOn se debería ver que el equipo nece - · 
sario para cierto proceso no se seleccione por su economía-
sino por su durabilidad enla industria ya que al final de -
cuentas el capital puede ser recuperado en· ·un tiempo razon~ 
ble y el buen equipo sigue funcionando y en caso contrario
por querer ahorrar dinero saldría más caro. 

Siguiendo ahora con respecto al arranque de la -
planta se llegó a la conclusión de llevar a cabo el arran-
que con ciertas precauciones tanando como base los siguien
tes puntos. 
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Primeramente la revisiOn y chequeo del equipo an
tes de efectuar cualquier tipo de prueba, con respecto al -
proceso antes de iniciar el arranque en la planta se deben
dar las garantías necesarias proporcionadas por el laborat~ 
ria en donde siempre se deben de llevar a cabo primeramente 
cualquier tipo de prueba ya que de ~sta manera se podrían -
checar más facilmente las anomalías que se presenten duran
te el proceso y con esas bases tener la precauciOn ant~s de 
Procesar en los reactores. Lha vez que ya todo el equipo -
ha sido previamente checado es preferible el hacer -o llevar 
a cabo una prueba en blanco en el equipo antes de efectuar -
la carga del material en proceso. 

En ~ste paso es donde se llevan a cabo muchas dis 
cusiones pues en cierta forma es uno de los pasos denomina
dos como pasos críticos. Por ejemplo hay quienes -prefieren 
cargar directarrente los reactivos para ahorrar tiempo y en
el transcurso del proceso ir solucionando las posibles ano
malías que se presenten durante el mismo, tanto en el proc~ 
so en si como tambi~n en fallas en el equipo. 

5. 3 Por otra parte hay quienes prefieren primero el efec-
tuar las llamadas pruebas en blanco en las ·· cuales checan fu 
gas en el equipo así cano temperatura presiOn en las chaqu~ 
tas de los reactores y presiOn interna, fallas mecánicas en 
la flecha del agitador etc. etc. 
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Yo en lo personal me inclino por· trabajar siempre 
de una manera más segura, pues considero que siempre se de
ben de proteger primeramente al personal humano y posterio~ 
mente al equipo y al material en proceso pues -la experien-
ci a indica que siempre e.s más conveniente el llevar a cabo
todo tipo de pn;ebas aunque ~stas sean consideradas algunas 
veces como exageradas y con p~rdidas de tiempo, pues al fi
nal de cuentas el tiempo se recupera mientras que una des-
gracia personal no. 

Continuando ahora con el arranque del proceso el
cual por ser un paso clave no debe uno aespegar la atención 
en ese momento así como observar fijamente cada uno dE;l los
factores que intervienen durante el mismo. 

Se deberán: hacer todas las anotaciones posibles -
y en una hoja de datos por separado ir anotando cada una de 
las apreciaciones en lapsos de tiempo c:µe vayan de cinco a
diez minutos .' Oespu~s cuando ya se haya checado plenamente 
que el equipo funciona correctamente se pasará ahora la - -
atención más directamente al proceso sobre todo en los pa
sos que son considerados como críticas para que así despu~s 
de tener todas las anotaciones pertinentes puedan ser checa 
das con lqs siguientes dos O tres procesos siguientes por -
lo menos , 

Con los datos obtenidos en uno y otro proceso se-
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hacen comparaciones con respecto al proceso de cada uno de
ellos hasta que por óltimo los datos del proceso en todos -
ellos sean semejantes y chequen tanto en datos observados -
experimentalmente como tambi~n en los datos a seguir segón
el proceso en sí. 

Finalmente debo decir que en cada una de las con
clusiones que fueron obtenidas con respecto a cada tema de
l a presente tésis son el resultado de discusiones obtenidas 
con otros Ingenieros quienes están también de la misrria man~ 
r a l i gados con el presente tema y las cuales son el result~ 
do de un trabajo llevado a cabo conjuntameite con ~ste ser
vidor y cuyo trabajo pongo a su entera disposiciOn, esper~ 
do as! mismo que con el presente les pueda ser 6til en lo ---. 
que a arranqués de planta se refieren. 
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CONCWSIONES 

Debido a los resultados obtenidos en el desarro-
llo del presente trabajo y as! como tambi~n haciendo un re
s ómen de los problemas que se presentaron en cada una de __ 

--·· --- ·-
l a s etapas de la DIPIRONA SODICA 1as conclusiones que se 
han obt enido son las siguientes: 

Primeramente es obvio que el aspecto de seguridad 
viene a ser la base principal en cualquier tipo de arranque 
por pequeño que ~ste sea, ya que antes que nada h~y que cuh 
dar las vi das -humanas y así como tambi~n la economía de una 
8npresa. En caso contrario de no cuidar ~ste as¡::scto tan -- . . . .. 

importante las compañías sufrirían pérdidas cuantiosas en ~ 
todos los aspectos como. san: p~rdidas de vidas causadas por 
accidentes, p~rdidas econOTiicas por desperfectos del equipo 
i nseguramente colocado y p~rdidas de tiempo siendo ~ste un
f actor al igual de importante. 

Nunca hay que precipitarse en un arranque, sino 
más bien hay que tomar las casas con calma, pues sucede que 
en ocasiones por querer ahorrar tianpo se pierde aón más -
despu~s de que se cometi6 el error. Esto lo: digo parque d.!:!_ 
r ante el arranque de la fase de CRUDA II se trato de evitar 
el paso de efectuar la prueba previa en blanco tomando coma 
base de que en la prueba de la fase de CRUDA I dicha prueba 
hab1a sido satisfactoria. Más sucedió que para ~ste caso y 
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debido a problemas que se presentaron poco antes de la des
t i lación fué necesario el bajar completamente la carga per
di~ndose con ello un tiempo consideraóle. 

D3bería tomarse en cuenta y como precauci.On de ........,. 
que por más que se conozca un proceso nunca hay que confia~ 
se , pues sucede que cuando más confiado está uno es cuando
suceden los accidentes. Considero que en lugar de hacer 
hábito durante el desarrollo de un proceso, se debería en -
todo caso de buscar la forma de ir mejorando el proceso t~ 
to en los pasos químicos como en el funcionamiento del equ~ 
po. 

Finalmente considero que siempre que se esté tra
bajando en una fábrica y dado a que en ella abundan los pe
ligros, entonces hay que hacerlo en una forma segura traba
j ando con el equipo adecuado así como el estar checando ~ -
constantemente de que el proceso se lleve siempre a . las ca~ 
diciones adecuadas y nunca faltar a las normas de seguridad 
ya que debido al incumplimient o de cualquiera de ellas pue
de conducirnos a cr ear O provocar un accidente el cual mu-
c has de l as veces puede resultar fatal para una O ambas pa~ 
tes. 
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