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I:NTRODUCCION 

Oentr-o de la mata,.ta de Quimtc:a EKpe,-tmental Aplic:ad• <c:l•ve 

1830>, de la Licenciatur• de Qui mica, ,.••l iz• como p•,.t• del 

pr"ogr-ama el control de calidad de un producto comercial, con la 

-finalidad de que el estudiante logre establecer comparacionee en 

relacidn a la• necesidades de un mer-cado, actu•linente integ,.•do 

• una zona comercial i nterrwcional. Ca.o parte de este control de 

calidad y dentro del Convenio Inte,.tn•titucional PEl"IEX-If'IP-UNA"1, 

realizó una visita al Comple;o Petroquí111ica .. lndependencta .. , 

donde ae conccid las inetalacionea del labor-ator-io de control 

de calidad y las plantas de proceso para obtener metano!. El 

control de calidad que se le realiza al metano! industrial ha 

suTrido algunas modiTfcaciones en los último años, en especial 

ante las nuevas eapectativaa de crecimiento y u•o del produeto en 

el mercado mundial. 

El preaente trabajo tiene co~o objetivo real izar un estudio 

cOG:11parativo de las diTerentes calidades de metanol Que ee tiene 

en el mercado n.actonal, al cumplimiento de las norma& nacionales, 

y revisar los en la nor•atividad tnter-nacional para 

establece,. elementos de juicio evaluiatorio del nivel tecnic:o que 

se tiene en el pais para en.f"rentar las nuevas est,.ategiaa dll 

mercadotecnia. 



CAPITULO 1 

G E N E R A L I O A O E S 
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GENERALIDADES 

El cietanol es el noveno compuesto químico org.1nicc de ••yor 

producción en los Estados Unidos asi como •n toda el mundo. La 

producción anual en les Estaocs Unido• •• aprc:wimadente de 3 

millones de toneladas producción •undial de 13 m.tllone• 

apro:wimadamente. El metano! -Fue obtenido comercialment• por 

primera vez hac• 150 años por la dmati lación deatructtva d9 la 

madera. Actualmente producida principalmente por la 

reTormación de g•• natural via gas de sin'tesis intarm•dio. Sin 

embargo, el metano! puede y es producido con materia• primas 

alternativas como carbón y residuos de contbustibl••· 

!.Propiedades ~ísicas. El metano!, o alcohol metílico, es 

líquido claro, incoloro y altataente pelar con oler Es 

mi•cible con agua, alcohol 1 eter, y mucho• dieolventes org.intc:oa 

c04llunes co1110 eateres, cetcnaa, hi droc:arburoe clorados y eter da 

petróleo. El metanol disuelve a u~ cantidad limitada de 

hidrocarburos aliT.&ticcs y aceite• vegetal••· Las propiedades 

Tísicas generales del metano! son presentado• en la Tabla 1. 

II.ReaccJones del met:anol. El metanol e• el prh1ero en la 

serte de alcoholes ali-F.ttico•, monohidroJo.i.licoa y lleva a cabo 

muchas de las reacciones car"acteristicas de aeta clase de 

compuestos qui mi ces. El metancl es adem.ts un miembr-o atipico de 

esta serie, ya que contiene sólo un .itomo de carbono, pe,.. 
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eJe•plo, ne cueee ,fo,-mar ole;in.as anoálogas for-macas po,.. mu.enes de 

les alCot";~les su::iel""1cres. 

L•s ...-eac::c::ior.es c:e alc:cnoles al 1;.ait1cos incluyendo al inet.anol 

9•,... .... •lonante 1nvoluc:r"an al grupo hid,.o ... ilo, tanto a traves Cel 

>"'OoDPt'"1en~c cel enlace C-0 e C!el enlac:e Q-H, y la sustituc!.On e 

a.spla:ai11ento cel gn.-.cc -H ü -OH.Les enlaces 0-H y C-0 en los 

alcchcles son relati ... aonante •ue..--:.es. aunque polares y lábiles 

c:1nétic:amente. Las energ1as c:e d1scc:iacion noool itic:• eel enlace 

son del oro.en ~ :;o a 100 Kcal/mol. iJeC1do a esta ;::ue..-za de 

enlace, a ~e"'-'do es nec:esarta uno ac:tivacion Ce estos enlac:es 

para ooter.er .. elce1e.ac:es ee ,..eacc::in ace;:itaoles. 

IlI.Usos v aplsc:aciones. En ger-.eral, el a1etanol se utiliza 

p,.-tnctpalmente 

aet.i la:\t.e>. 

l'fetanal 

Oiso! .. ent.e reactivo e agente 

reactivo.- Aoroxieiad.aiiiente el 73~ Oel a:iet.anol 

proaJcidO, es usaéo e~ materia p,.-tina en la p,..oc!ucción de otros 

pro.::Ucto• Quím1cos. Oe e•t.a c::ant.te!aO, ap,..oxi•ad.amente el 54% es 

u••OO •n l• P,.odu.cción de Formaldmhído. Al ~c1do •c9tico 1 

clorooetancs, .net1la.a1n.as, y el dl.IZH!tll tere.P:talato C0."1T> les 

carresoonde 1.2, 9, S y •:; r•spec:tivamente. El tb% restante es 

dist.,.i:UiOc en ot.,.cs prod!..J.ctos va,..iados. Los der1vaCCs c:;ui;::iitcos 

C't••rics e.el ~etanol 7 sus incre,'=ent.os est:~.ados en la eeaanda 

<aun<H•l se eyestran en la Tatila 2. 
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TABLA 1 

PROP l EOAOES 

Peso molecular 
Oensi ~d, 1 íqui do a 2SC" C 
Gravedad específ"1ca. vapor 'aire=l J 
Punto de ebullición 
Punto de c;:qngelamiento 
Solubilidad en agua 
Presión de vapor a 2Sc:o C 
Energia libre de .formación, liquido a 2s- C 
Calor de combustión, liquido a 2S- C HHV 
Calor Ce .formación. líquido a 2s- C LHV 
Calor- de .fu•idn 
Calor de vapo,.ización al punto 
nor"tnal de ebullición 
Viscosidad, liquido a 25"" C 
Viscosidad, vapor a 25"" C 
Calor eapeciTico, 1 íquido a 25C> C 
Calor- e•pecíf"ico, v•por a 25° C 
Conductividad té,.mica, liquido a 2SC> C 
Conductividad térmica, vapor a 2S- C 
Tl!Nlperatura critica 
Presion critica 
Densidad Cr"ítica 
Volumen critico 
Compr"asibilidad critica 
Flamabi 1 idad en aire a 273"" C 

Limite in-ferio,. 
Ltmi te euperior" 

Te•peratura de autotgntción 
Punto de inf"lamación, copa abierta 
Punto de in.flamación, copa cerrada 
Prest ón de vapor 
Tensión super""ficial en air"e a 20- C 
Constante dieléctrica a 2SC" e 
Conductividad el•ctrica a 25° C 
Coef:tciente de elCpansión a 55<:> e 
Indice de refr"accidn 
No. Chemical Abstract 
No. NIOSH 
No. HAZCHEM 
No. UN 
Tr'"anspor'"te via terrestr"e 

Se;tal de riesgo 
HAZCHE11 

Tr-ansporte v1a aérea 
Código ICAO/ JATA 
Cantidad m.iidma en avión de car"'ga 
Cantidad m.iMima en avión de pasaJeros 
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VALOR 

32.042g/gmol 
o. 78óó3g/cin::is 

l. 11 
64.10- e 

-97.óBQ C 
l'1i11cibll! 
127.211lmHg 

-39.B691<c•l/gmol 
5. 416Kca l/g 
4.7óOl<cal/g 

0.024óKcal/g 

0.2ó98Kcal/g 
0.54lcp 

0.00968cp 
0.6054c•l/hC 
0.3274c•l/hC 

1 ó3. Sea l /hnaC 
12. lcal/hmC 

239.43., e 
79.9atm 
272g/L 

0.11Bl./gmol 
0.224 

6.3vo1X 
39.2volX 

47oC> e 
15.ó- e 
12.2C> e 

2.2lb/in' 
22.ódin/cm 

32.ó3mh0• 
1 • SE09mho•/cm3 

0.00124<.fr-accidn 
1.3284~01:> 

67-Só-1 
PC 1400000 

2 PE 
1230 

No.1230 liq. in.f=lamable 
2 PE 

No. 1230 
60 1 
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TASLA 2 

Der-ivados pri•arios de ..etanol 
e incre.ento esti•ado en la detmanda tMJndial 

de J9SO a 1985. 

Forr,,al dehí do 
Acioo acético 
Clorot:1etanos 
Meti lamin;r,s 
OMT 

C0111bu11t.iblas meti lados. Desde 

2.s-3.o:c 
2.3-2.S~ 

2. 7-3.0f. 
2.ox 
2.ox 

los almacenamientos de 

petróleo de 1Cfl73 y 1979, varios paises, incluyendo Estados Unidos 

han puesto gran ill"Port.ancia buscar una medida que les de 

independencia energética. En la busqueda de combu.stibles 

alternativos viables, el metanol reconocí do como 

combustible apto. El metanol ofrece una alternativa económica y 

ecológica para sustituir al petróleo. El metano! tiene muy bajas 

emisiones, comparado con los combustibles convencionales, de NO.,, 

ei.ondxido de carbono y partículas. El metano! ademc1s pu11de ser 

producido por tecnología conocida a partir de una v•ríedad de 

mat.•riales alternativos incluyendo gas natural, carbdn y biom•sa, 

y no requier"e subsidios guber"namentales pa,..a Ser"" competitivo con 

los CerivadOs del petr61eo. 
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El cr-ecin.iento en el cons\,l.QO de metano) c:OC;O un c:onabu.at.ible 

oepenóe de algunos .f"acto,.e& : ne: luyendo: programas pa,.a sus ti tu ir 

el plono de gasolinas. ec:onocia de co•busti bles, las necesid.Ades 

para resolver problemas de BQisiones al •edio a•bienta, y lev•• 

regionales y n.acton.ales. Hay ci neo .a.reas de f-inAl como 

c:oabustible. algunas de las cuales aún ast.an an etapa da 

desarrollo: ll'le::;::las de gasolina, metano! neto, c:onbustible 

metilado para .apl1cactones estacionaria•, MTBE, y el proceso 11TG 

de Mobil. 

Metil Ter-cbutil Eter <MTSE>.- El c:cnSWbO de metanol an MTBE 

ha aueantadO signif.icativalftante en loa años recienta• d9bido a la 

sustitucidn de tetraetilo de plomo en la gasolina. La adic:10n de 

1'11BE" la gasolina es un frledio e.f.'ectivo en costo, y aumenta el 

octan.aJe mientras se aantiene la buenA coaibustiOn de la gasolina 

que se c:onsl,lAe. La disponibilict.d dial ... t•nol t•nto como da la 

tecnologia establee!~ pi1,.a producir el rtTBE aporta un llladio 

eccndaica••nta atractivo para satis-Facer las necesidades da 

octan.aje. 

Ade,..ts ce su uso COl&O disolvente, que ya se había indicado 

con anterioridad, el llll&tanol tiene otros usos r.:itscalaneos. 

Usos oisc:elaneos.- Uno de los primeros ejemplos de 

inganieria genetica signi-Ftcacidn c0&erc1al, Tue al 

desarrollo de un proceso biosintético P•ra la producc:idn de 
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p..-oteina un1celular· SCP. Single-Cell Proteinl a partir de 

cart)Ono. como el metano!. Un nUme..-o de 

c0.1tpañias nan l levdOO a cabo 1nvest1gacicnes en esta área, 

incluyendo: Jmpe.-ial Crietl\ical tnoustries Ltd. <ICI>, Sumitomo 

Cotno dato. la unidad de SCP operando 

comerc1alMente que usd metano! es el proceso "Pruteen" de JCI de 

50.00 ton/a~o. Jccal1zada en Billlngnam Inglaterra (32]. 

ot .. o• usos m1scelaneos .f:'fnales, incluyen el uso de metanol 

co•o a.nt1congelante an regiones polares, y -Fluida 1 tmptador da 

pa .. abr1sas de automov1l. 

JV. To.1c1dad. El metano! es un p,.oducto altamente td>cico e 

1nf"lamable cuyd. 1ngestion o inhalación puede causar cegue,.a o la 

Una c:oncent,.ac 1 On de 200 pprn, conside,.ada la 

concentracton m"xima permisible en un ainbl•nte d• trabajo de 8 

hora• continuas < 1 nhalactOn>. El contacto prolongado o ,.epeti do 

con la piel de~ se,. evitado. Las pe,..scnas que estiifin expuestas 

.-egularment• al metano! y sus vapo.-es, deben se,. axaminad•s al 

O!leno• anualmente o con m•yo,. Y:recuencta. El •xatnen médico debe 

incluir agudeza visual O.bido a que el metano! daña el sistema 

nervioso central, actuando especí4=icamante sobra el ne,.vio 

Octico. La ceguera Que resulta de la i nhalacidn del metano! puede 

ocur,.ir unas cocas r.o,.as después de la SJ111pcsicidn e puede 

ta..-a.a,.se varios días. LO!! cambies degene.-at1vos en los pulmones, 
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hígado, cora:::ón y otr-os órganos tamb1en pueden e~tar presentes. 

Se cree que la to"ic:idad del metanol es debtda al f'or'"maldehi.do y 

ácldo f"ól"mlco producidos el cuel"po. Los si ntomas de 

envenenat11iento por metano! incluyen debi 11 tamiento, mareos, dolol" 

de cabeza, nauseas. dolcl" abdominal, vómito, C1isminuc10n de la 

vtslón e inconsciencia Cll. 

El LDeo por ingestión Ol"al para ratas, es de 6.2 a 13 g/Kg. 

La i ngeatiOn de canti dadas subletales pueden llevar a narcosis, 

acidosis, v pérdida en el enf'oque de l• visión C2l. 

HaneJo y almacenamtentg [3].- Cuando se maneja metano! debe 

existir una venti !ación adecuada paYa prevenir la •c:wnulactdn de 

vapores. En muchos casos la venti lacidn general de laboratorios o 

lugar-es de trabajo ser.! adecuada, pero en algunos casos una 

campana con extracción es necesar-ta. L• protección de la piel es 

necesaria cuando se est.a expuesto. Pequeñas c•ntidade!I pueden •er 

almacenadas en los laboratorios en contenedor-es de vi Cirio, pero 

grandes cantidades deben ser almacenados en recipientes met.tlicos 

en un almacén de liquides tnf"lamables que esta libr""e de .fuentes 

de ignición. 

Tratamiento de desechos C3l.- Suspender"" todas l<3S f'uentes de 

i gni ció n y vestir ropa protectora. Abscrbe,.. pequeños derrames 

con papel y remover a un área segu,..a par""a quema,-se. Enjuagar el 

.1.rea ecntami nada abundante agua. Para derrames grandes, 
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aciso.-oar c:on a.-ena o "er1n1cul ita y remover a un lugar- seguro oal"'a 

c:;ue.:lc&• =i secultar. t.a 1nc1nerac1on es un met:.odo l"'eccmendadc 

des•c:no en CC;"'IJuntc con un líqu::.oo m.as 1n.flamable. Los derrames 

peaue;;os es a JO ml > pueden ser descargados .!. los dl"'enaJes. 

P..-ec.auc l on@s de fuego C3l. - Use e:.. t 1 ngu1 dores oe espuma 

..-es1stente at alcohol. colvo seco, diO,.ldO de carbono o de 

ri1d..-o.::arou.r-os rialogerwoos car·a Tu.egos provocados por metanol. 

Fuelilos lilr-•ndes deben ser atac:aaos ccn espuma r"esistente al 

•lc:ono:.. in1ent,-.;i,s f'uegos ceciueños pueoen se.- extinguidos por 

C11luc10n con cantidades abundantes Ca agua. 

Y.Proceso! d• obtenctdn, A. Per-spectiva histórica.- El 

proceso cotne.-ctal pa.-a la ootencaón de metanol, ~u.e 

med1a.,t.e l.a aestt lac1on oest.-uct1va oe la 1nade,..a, ce aquí el 

·-ic>111t1re comun car• el metanol de alcohol de madera. El metanol 

ae.-1 v•OO oe la madera natur"al f'ue esencialmente, la única 

fuente de aiet•nol desde pr-tnciptos oel a;:;o 1830 hasta la mit.J.d de 

los •;:;os lq20"s, cu.J.ndo una nueva ruta stntéttc:• para el tnetanol 

fue comercial 1z:aoa por" 8ASF en Alemania. Previamente a la 

i ntrodu.cci on ce nietanol s1ntét1co el «1etancl natural fue 

conwadltrado un croC)ucto c;uí1n1co y e,..a utilizada principalmente 

co"'o desn.1tu.-al1~•nte en etanol. La demanda pa,..a el metancl 

lo!I 2o·s -fue solo Cle 15 a 30 mil toneladas/año en Estados Unidas. 

con un p.-ec10 altaa1ent.e -fluctuante de 200 a 400 dolares/ton. Con 

1.• 1ntr"cOucc1on ael metano! sintético disponible de 70 a 100 
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oola,.es/tonelacui.. la aemanaa oe metano! pa,.a usa un 

tnte,.mediario c¡u~mico aumentó por arriba de las 60 •nl 

toneladas/año par-a ~,.1nc101os ce los 40's. La p,.oducc1dn óe 

metano! nat.u,.al continuó con sólo 

por año. 

pocas mi les de tonel•das 

El pr11:1er metano! s1ntét1c:o COC1erc:ial a gran 

escala fue tntrocuc1co po,. BASF en 1923 C33l. El proceso e•taba 

basaCIO en la reacc1on de gas ce sintes1s <una mezcla de hiardgeno 

y O•tOOs de c•rDcno> scb,.e un cat•l1Zador de cr-011Bito de zinc, 

te111pe,.at.uras relat.1va111entas altas C300-400ºC> )" pr-esiones altas 

C2S0-350 atm>. El gas de sintests 

reacción de agua-gas. 

obtenido de hulla por la 

C0 ..,. 28=,: ------> CH.:.OH 

La prbi1era unidad de irtetancl sintético en los Estaoc• Unido• 

estaba localizada en Belle, Virginia del Oeste, un subsidiario de 

Dupont, y la cper"acion eo:apezó 

instalaCa realmente para 

1927. l..a uníd•d, estaba 

del 1 al 2)'; de iepurezaa de 

mond:iddo de carbono en el gas de síntesis 

utilizando la reacción de síntes1s de metancl 

ca amoniaco. 

paso de 

pur1ficac10n, a .;:=ines de la Segur.d.a Guerra Mundial. al metano! 

e,..a Dr"oCuc:ido princ1cah::ente un croduc:to secundario usando 
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gas oe sintes1s oo•· •nedic ae la reacc:ion agua-gas o gas cob..-e. 

Est.os qdses son oct.entdos t.c1.ono1an en r=ermentacion. hornos de 

coque .., ~ue~a"'O• es oe acero. Est.as un1 da ces de metano! 

,..eidt.tYamente oeque~s. 

'..J..-.0 lo,; ·T!a .. ·cr·es ca.T:o1os 'tecr.olOg1cos que se pasaron por 

dlt.O meta~l. fue la conversión de gas Ce 

•9u• • g•s natural. como un.a f'uente de gas de sint.ests par"a 

•l1m.enta.- ics convert.1do.-es ce metanol. El ;as de sint:ests de gas 

n..t.ur"al er• ce 111avor calidad, ccnten1endo mucho menos impurezas y 

ver-eno ce c•tal l:O:ddor v era F.a.ci lment.e disponible en cantidades 

1i1,.,1 ta das. En zq.;c ce.- ca del 77% del CO usado era oertvado del 

9. Co.t1oa.-ac1on ce tecn.:llogias -pr"es1on baja vs. p,.esión 

Por tqb5 C4l, la unidad de l'!ll!t.anol de alta presión tenia 

cr·1nc1paltne;-,te las si;~1ent.es caract.eristicas: 

Caoac1d.td de 70 a 150 mil tonelada& pe,- ar.a. 

Ooe,...ac: ón a 350 atmos<Fe,..as. 

Uso C!d cocrcresores cent.- i !=ugos oor al'"'r"'i ba de 210 atmds<f=er"as y 

ccrcresores reciorocos para p,..estones sucerio.-es 310 

• Ccnsur."IO aoro,.1111ado de 11 a 12 tlUllones c:1e Kcal/t.on oe metano! 

llJ0-140 oi~s"" oe gas cor gatenJ. 
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En 19b6 Impe.-1al Ct1em1cal Inoustr-1es «ICI l en Inglaterr-a 

anuncto el segunao pr1nc1pal aoel•nto la tecnología del 

metanol, el proceso ICI baja presión pa.-a la sintesi• de 

aietanol, utilizando un catalizador de cobre patentado. La alta 

actividad oe1 c:atal1zad0,. de catire, pe.-alitló que la reacción de 

sintesis de metano! p.-oc:edie.-a niveles CD4tercialmente 

aceptables, a tempe.-aturas relativam•nt.e ~Jas <220-280"" C> y, 

por lo tanto, la cpe.-ac1 On lleva a cabo p.-esiones 

signi-Ficattvaa:iente r"e~cidas eso atm>, comparac:idn a la 

necesar-ta pa.-a el p.-oceso a alta presión <350 atmJ. 

El proc:eso ICI a baja presidn es ta4s econdmico que el 

p.-oceso a alta p.-esiOn, tanto en costos <f1 Jos como en costos de 

ope,-ac10n. El c:o"""e.-tidor utilizado por ICI adiab.itico de 

tipo ""quench... Las ventaJas p,..tncipales del proc:eso a baja 

presion c~paradas con al de alta <fueron: 

a Inc:,..emento en la ei=iciencia de la p.-odu.c:c10n de metano!, tanto 

por la reduccidn da consu.-:io de ener-gia como la meJora en la 

selectividad. 

• ReoucciOn de costos y conservacion de los co111p,.esores oe gas, 

llevando a meJo,..ea -Flujos de entrada. 

• Convertido.- s•ncillo simcle. 

• MeJo,.a en la con-F1abil1dad de ope.-ac1on oe la planta. 

• 1'1ayor" ad•Ptabilidad, tanto ca,..a unidades de capacidad pequeña 

CDr.!o para trenes c:on operac1 On mayor- .. 
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P.ar.a 1qao E:.>" Jos Estaocs Unicos tocos las un1c:¡¡oes ce alta 

D""r><&¡cn se conw1r":.1e~on e1 u.n1aaces ee baJa ores1án. 

un Ol..len .-..,,ime.-o ce .qe.Jc.-as nan s.100 rieer:as en estos primeros 

croc:esos o.e .11tetaro1. cr¡nc1c.almente en el area Ce eF1c:1enc:1a 

400 a 700 au l t.on.lat::.o. oper-anoo .a SO-

t..-en sencillo. y consuaio ce 7 a 9 

.atlJo,...s o. 1o..eaJ/tcn. 

La F'~qur~ l ore,;enta un c:1agral!'.la de .=:tuJO s1mpli.ficac:to éel 

proc•so cara u,..• ur:1c:c10 ee metano! tic1ca, generandc el gas de 

lftds detalle 

ccster1Crol!le,..t.e. S:I gas sintes1s p1..ec:e se,.. procuc:ido por 

ref'crA•Cl.3n oe 9.as n.itur.al. coino ar...iestra l~ Ftgura, o por otros 

·"•t.o::os. oc..- &JE•IHllo o.111cai=1en parc1.al -oe co=bust1cle o nulla, o 

r•;cr"N.c1on de n_a.¡::t.•. la sece10n cal .oroc:eso oe gas de síntesis 

e•,..• esos Procesos ser.a dlFerente a la secc:1dn de ra.;oraac1ón del 

qas n..at.ur•l 1lustrao.a. Sin e'r-b.ar90. la sección óe sint.esis oe 

.ti.et.arel > .::e pur1-=1cac1on se oareceran euc:l"lo en~re si. 

'.":.O::er-r..a oe t1-e:.<1""1::: se r'>4...esc.ra en la Taola 3. 
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iA6LA 3 

Requer"imientos para una unidad tipica de metanol 

<cantidades por tonelada de metanol > 

Gas natural Nafta Aceite 
cno CD:or.> Ccmbusttble 

Alimentacton y MMKcal 7.3 7.7 7.8 
combustible HSTU/gal 9ó 91 92 

Potencia KWh 35 35 98 
eléctrica 

Agua de m~ 70 ó4 98 
Enfriam1ento 

Agua de m• 1.15 1.15 0.75 
Al ieent.a.ciOn 

Catalizador t 1.50 1.80 1.80 
1985 

C. Manu.f"actur"• de '"syngas"". El procese de síntesis de 

metanol requiere gas de sintes1s .. syngas" come alimantacidn. El 

.. syngas'" una mezcla principalmente de hidrogeno, mcnd,..ido da 

carbono y di dx ido de car-bono, produce usualmente, por 

r"efonnacidn ca tal ittca, por vapor- de al imentactones de 

hi droc:ar bur-os, por- ox1dac:ión par-cial catalítica de 

hi dr-ocarburos o nu 11 a. 

i> Syngas de hidrocarbu.r-os.- La mayoría da las plantas de 

metano!, hoy día, ut.1l1zan re.formactdn de hidrocarburos 
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catal :.:-aaa por .. apor ca•·a la c..-oouc::c1on de "syngas•·, basada en la 

te::.nolagidi cue .fue aesa,..,.ollada a1..-eaedor cte 1930 y llego 

••Pl 1cu111ente aceotaoa a mea1aoos ce los años 50' s. El pr-oc:eso 

c:on&1S'!e en dos pasos: desul-f°ur"1zac1ón y la reacción de 

..-e.=orm.ac1on por va;:;c,., 

al Oesulfu .. 1.:ac1on. La al lr.\ene3ct~n de hi dl'"OCar"bur-os par"a 

refor1nac1on por vaoor debe tene.- un contenido muy bajo de azuTr"e, 

Que los ca tal 1.:-aoores niauel muy suscept.i bles a 

envenenanuento, aún a niveles mas bajos de 0.5 ppm. En mucho 

removioo por adsorc10n sobre 

c•rbón ac'!1vaoo de !S a so~ c. 

La ca=a de caroon act1vaoo adsorbe compuestos de azufre de 

alt.o ounto oe eoull1c10n, come los mercapt.anos, m.is facilmente 

oua los co~ouestos oe OaJo ounto de eoul l 1ciOn, el sulfüro 

d9 t1:aro9eno. Como ,..esultctdo, puede ser" necesaria la adsorción, 

aob.-e oe .-esguaroo de óx 1 do de z i ne a temperaturas en el 

.-.ango c:e 3.;o a 370n c. El ó•tdo de zinc puede pr"e<ferir"&e 

sobre ca,.tlon act1 vaoo CU3ndo astan presentes cant 1 da des 

s19n1f1 c•t1vamente a 1 tas de hi drocar'"bur"Os condensables, ya que 

••t.os pueden s.at.urar ,..AIP1da111ente al adso,..bente del carbOn. 

La rn:::,..odesulfu,..1zac1on puede ser necesa..-ia para compuestos 

org.&n1:os ce d:uf',.e aue no son ..-emov1oos oo,.. O•tdo de zinc ni pe,. 

ccu1as ce Cdr-bon. Este se r"eal1za mezclanco el f'luJo aue cont1ene 

el azufre con t11a.-ogeno, de tal manera que el contenido de 

n1dr09eno es apr'"o 11 1tl'lada111ente ael 54, la mezcla result.ante es 
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casac:a sob,.e una ca.:na de :::at.ali=:acor ée cocalt.o o r:íquel 

temperatura c:e ~90""' a 370"~C. oaJo est.as c:onc1c1ones. los 

con:ipuestos cr~an1cos ée a;:u;:re son con.,,.erticos sul;:urc de 

hidrógeno,. que pueee en una cama de óxido de zinc. 

bJ Re~orm.ac1ón cor .,,.a por. Una vez que el azu.fre ha sl do removl do 

del ;:lujo de al11nentac1ón de tudrocarb!.lr-cs, el gas me::: el a do 

vapor y es re;:ormado para producir el gas d9 síntesis. Las 

siguientes reacciones ocurren en el reTcr .. ador: 

C..,H:"-2 • 2nH-::t0 ------> nC~ • C2n+l >H~ 

C,..H2~::z + (Cn-lJ/2lH:O ------> ((3n+1J/4JCH..., • ((n-1J/4JC02 

Las t.res reacc 1 ene• endotérmicaa, y en ref"orm•dores a 

escala comercial l•s tr•s proceden poi"' completo. El equilibrio de 

re<fo1"'mac10n primario involucra met.ano y vapor: 

CH ... + H.;rO -----> ca • 3H~ ••••• A 

AH-::t••o.: = 206.08 KJ/;col 

La reacción de ec;u1libr10, de monóiddo Cle car""bono con agua a 

menudo rec:urr-e a la ..-eacción alter-na agua-gas, v es tambien una 

reacción s1gnif"icativa en el pl"'ceeso: 
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CD ~ H~O ------> co~ + H:o ••••• a 

AH'=" .... ""-= -~t.17 KJ/gmol 

Hay que resaltar que la reacción de re-Formación A es 

endoter.n1ca .,.. q1,.1e la reacción alterna. agua-gas 9 es exotérmica. 

En el ,..e..=cr11:1aóor pueoen ocurrir reacctooes inóeseables, 

rasul tando •cumulac1dn oe ca,-.oono sobre las paredes del ,..eactcr Y 

sobre la super-Ficie o Jos poros del catali::ader. 

C..,,H:;:: ... -~ ------> nC + <n-1JH::::: ••••• C 

CH4 ------> C + 2H: • • • • • • O 

:ZCO ------> C • CO., ••••• E 

ca - H,.. ------> e • H~o ••••• F 

~ + 2H::. ------> C + 2H:::::U ••••• G 

Un cr i t s ce de I .a.s reacet enes presentada& arriba, 

pern:ii te conclus1ones orel 1~1nares concernientes la 

operación da re;:ormac1ón. Ya que la reacción de ,.e~ormac:tón 

endoter,..1ca y la reacc1ón alterna agua-gas es exotél'"'m1ca, 

obvio que menas metano y mas monóxldo de ca,.bano e hidrOgeno 

pueden ser obtenidos a altas temperaturas. El principio De Le 



Chatel ie,.. apl icaCo a la A. sugiere cu.e al o.aja,. la 

presión disainut,..ia la cantidad de metano el i=lu;o del 

procucto oel ref"o,..maoor. De si.ni lar 111anera, al 1nc:r•mentar"" la 

presión parcial de v•po,., au.;:i.enta la c:onvar•idn oe in-etanol y 

oisoin..i.ye la c:antid.ao de éste en el produc:to. 

La depositac:icn de carbono 

relación del vapor •íni•O general, aWB•nt• 

c:onf"orme la te111peratur• increaenta. A altas te•peratura• las 

c;onsiderac:1ones c1nat1c:as da ac:UMulac:idn del carbono anul•n loa 

c.tlculos de ec;ui l ibr'"io. Muchos f"abr'"ic:antes de c:atal i ;;:ador'"e& para 

re.;o,..ador, incluyen C041pue&tca 

medio pa,.a prevenir la depos1tac:idn. 

natales alc•ltnos c:oao un 

Los cata! izador'"e& par• ref"o,.•ación u•ual-nte contie,..n de 

12 a 25:4 de n.iQuel • ó•ido de níquel, soport•do sob,.e 

alu.m.inato de calcio. alWftina o titanio alu•inato dll calcio. Los 

coepuestos de i:ietales alcalinos incluyen silicato de aluminio, 

c:a,.bon.ato oe potasio y pclialu•inato d9 potasio. El azu-f,.a, •l 

cloro y los ca.apuestos de ar-sénico envenenan lo• catalizador-••• 

el enva,..nan:1iento de azuir"e as ,.aversible pero los o. clor"o y 

ar-s•nic:o son severos e ir,..eve,-sibles. 

La ref"ora.ac:ión aebe ser llevada a cabo, en un Quemado,. 

cientos de tubos par""alalos que contienen ca tal izado,.. 

Pa,.a una al1mentac1ón de gas natu,.al. el gas da síntesis 

Pf"OOUC:ido contiene oe 73 a 7bX de hidrógeno. 12 a 16X de monóxido 
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oe c:art:cnc. 9 • tO!rO c:e 010 ... 1eo ce c:arbOno y 1.3 a 3X ce 

met.ano. 

El gas :e sint.es1s .;i;anu.facturaoo a part.1r ce gas natural, 

c::Jnt1ene un 

éll metano!. Si 

de hiorOgenc para las reacc:.ones Ce síntesis 

cus:::ione ce t.ln fluJo au.•1l1ar er.r1auec:100 ce 

:arbOr.o, es 111e;!claoo c:on la ali:nentac10n ce gas 

11> Svngas ~ n.afta CSJ. Durante los so•s una sit.uactón oe 

sobre•oa.stec:1.c1ento en Eurooa, n1 zo oe la n.a.fta una materia o rima 

ec:onoo11:a. oa,..a la ref"c,..mac1on oor vapor. 4c:tual111ente el o,..ec:10 

de la n.aft.a es '!'U'!' alto cara su ut1lL~ac:tón. 

El grcc:eso oe -svngas'" oe nafta, eC'loie::a por la e"aporactdn 

da la n.a.:ta al i~en:.ada ·,· ::ezclanoola <Flu;o ce h1arógeno, 

oe tal c;ue el fluJo c:c.::ic1nado c:ont1ene acr-ollli•aoa•ente 5-,; 

da hl Crdgeno. Les c:o.::p,,,.estos or-gá.n1cos de azufr-e ~resentes en la 

n-Af"ta son convert.1dos a sul.fuf"o de h1d,..ógeno, y los alquenos a 

alcanos, a•b:::s aed1ante un catalizador. La oesul~u,.izac:1ón se 

lleva • caco igual Que en el anterior. 

El gas 11 bre d9 a:::ufr"e es al icentado r-e-klrcadcr que 

cont.1ene un. c:atalizaoor escec:i.f1co a1señ.ado para la re-ro,..~ación 

de nafta. 

111) Syngas oo,. ~010 de o•:dac1én oarc:.al [óJ. Es posible 

pr-oo.Jc::ir- -syr-.gas.. oe alur.:en-:.ac1on que tenga hidrocarburos 

D•s•OCs, incluyendo ace1-:.e cl""udo. gases de refinac:ión. na-rta, 
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combustibles 11gero&. pesdOOs y ,.es1duos pesaoos. incluyendo 

asfaltos. 

Estos 

qua hay 

oueden ser usados por ref"orrnac10n con vapor, sino 

oxidación parcidl de los hidrocarbu.rcs usando 

o•igenc. ~1 c..-oceso ccme,..=1al ria sido desarrollado cor Te><aco 'Y 

Shell, Quemando parcialmente los hidrocarburos con oxigeno o 

mezcla ~ gases r1ca en oxigeno.· 

iv> Syngas de hulla C7l. La proctuccidn de combustible 

ga&ecso da hul ld, na sido practicada por cientos de años, pero 

muchos de estcs procesos .fueron reemplazados gr-adualmente en los 

SOºs y óO's, cor pr-ccescs basados en hld,..ocart>uros oe pet,..Oleo de 

baJo cost..::.. L.J esceculac:.on de oet.•·oleo de los 70"s. renovó 

1nteres mund1a~ en la hulla. como una materia pr"1ma química, la 

hui ta mol ida finamente, ,-eacciona Oxigene y vapo..- a 

temperaturas elevadas para formar un gas de síntesis. comouesto 

p,..1nc1palment.e ce monóxido de carbono e hidrógeno, con cantidades 

menol'"es de dtó•ido de carbono, metano, nitrógeno, al'"Sén1co, 

sulfuro de htdrOgeno. alquitr.tn y f"enoles. 

La parte pr1nc1pal de un proceso de 01tidación parcial de 

hulla, el paso de gas1f=icación. Para llevar a cabo la 

ef1c1enc1a má"lima, un gas1f1cado,., debe oper-ar presion 

elevada, tene,- demandas de 0><19eno y vapor" baJas, tener 

convers1ones altas de ca,.bono y tener pérdidas de calo,. bajas. 



deseable, alta. e;:1cienc1a para •ini111izar-

el11111nar- l• .;orQ•C10n ce suoprodu:tos y par-• •cepta.- una al'tlplia 

.... arieoad de hullas. Los gas1T1cadores d bajas te•perdtur-••• 

producen más metano, .fencles, aceites y al qui t.r.an c:;ue los de 

tecperdturas altas. La t~ceratura t.i;:>ica es ent..-e 2400"" y 

2700ºC. 

La selección del llle;or gas1ftcaoor para apl1c•ción 

pa..-ticular, es i1:11co ... tante, ya que el dtaeñador debe con9idttr•r 

variables, incluyenoo el tipo de hulla disponitile, 

capacidad, inversión de cai:utal, ef'ici•ncia. ate. Hay tres 

categorias generales Oe gasif"1cador: de presión ~Ja 

atJ:,csferica, oe pras1on alta y de seij1und.a gene..-acton. 

Se rec;uiere de un gran l"IÚtitero de pasos d9 curi.f1cación cara 

cr-o°'-'ctr gas oe sint:es1s del gas crudo que sale oel 9as1f"icador-. 

ya que les gases cr-uoos contienen un gr-an r~.:u~e..-o de productos 

indeseables. Alguno• pasos 

vapor, lavado con agua, c()C).pre•ión parcial, eliaiinaeión de 

azuf"re, el 1o1:11nac1ón de ató>e:ióo de cal'"bono, etc. 

O. Reacciones involucrada& en la síntesi& de metanoL 

i > E qui 11 brio t.ert:ted1 nám1co. El metano! es produ.ci do po,-

niecio ce hidrcgenac1ón cat.alit1ca con el uso de monóJiddo de 

car-bono y/o dióJ1r.1do de carbono de acuerdo con lae sSgui•nte• 



:..C0...•:::2ti~-------> CH,3.0H 

.::.Atb.-ac:=--~.77 KJ/gmol 

,:~- ... ,::.;:s~- -----> CH.:sOH + H.aO 

::.l:i.~~ --~49.SB KJ/gmol 

:cp2~ ......,:1-b- -----> CO + HaO 

~:.A~•w--'-=.:,41.19 KJ/QtllOl 

;.... L•s:_Qos -ra•cc:-1ones:,Que~ producen •1 •et•nol son ••ot•rftlic•• 

·, y --rresu:l_tan:.de _un.a reducc-idn -3 en •1 volumen. Por lo t•nto, l• 

:: pradUt:C:i·drt:'-.d&· tnet•f"l:Jb.se_ l'f'\Cres'l9nt• •i desciende la te•pertu,..a y 

auaenta -Ja- presi~n. 

_ -J..•·~•c:c1ón sin..tlt6nea- enootermica de dióxido a eondx1do de 

.::.c&r.:bono .::-ganaral-nt• .,.se -i-ncrement• con-Force au.ent• 1• 

·- ,-e.-p.,._tur.•. 

-- H4ty ::.:-ca.nt.rov•rai,a,~,dm ::.cu•l de laa tre& reacciones ocurren 

::; ~-.obra ola .aui>er.i:ici .-:-:.:dltl::-ocat.-l-1-z•dor • 

. _.Loa :r•ndi•ieoto• - m.A•imos ..: de dxidoa de ctilrbcno • ••t•nol 

O'"&stan::.si~r•.:1-intit•dosi·_por-;o_el equilibrio tereodin.tmico. La. 

~.c-.ta.li.Z.ilOQr.:as ::-:de ,~ac:ti.~1dad ~ -NJa, det.n operar a temoeratura• 

;'al-tas:·.oara ·inc:raae.ntar: .. la ~velo~iCS.d de ,..••cc.idn; y por lo tanto 

•. :ta•biel\ ,&et ~r:eq1.oerel) :al tas::: --or:e&iones. Los ca tal iza dores de al ta 

--~acti.-v::idaa .PYsden _.ser:::oPer-aoo• • temperatura• m~11 baj••• • ••t• 
-.~t~r.._tura .la .a-:i nt.&91 s 'ªª .-t~l"'ti e• y económicamente <f'acti ble y • 
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.::.pp;.ftslOñés··tan-·baJas cOino so atmos-Feras.- El 9as·pr-oaucJdo-ctebe se,. 

· ;.ectC:tcido"'al reii.ctor:·de·s1nteS1s ·de-m&tano1 <conVertfdl::ld- seguido 

C•de Una =-aeparactdn ·oe procu.ctcs·para 'asequr•,. - la -U.tiltzación 

"= :Oj,"tlina.:~dat' ga.a. 

ii> Quiintca de Super<f-1cle. Los - c:·atalizado,.es ~:par-a alta 

.-·pr:es1dn- "erdn- de· crom-1to"de- ztnc.· Los· nUevos catal-iz-adores>Cle baja 

;;.·preS-idn son: de· ó)lido · 0e·c:Obre y z"inc mejorado· por Oxt·oa -de crOMo 

~a-a.lU..tnio.-El eStado del ci:Jbre en- e1··c'1it:O.Uzadcr:es -•-•i:tn tnateria 

-'de-·C:"Onjetüra, as.i·:como la· ñatuYaleza 'del ·nosJ a"ltlo<s>~-.·cttVo(s) 

>de¡: c·at•t-i:ador; al91:.frios creen· que- la,, super-Ficie:-de1: c•tali;:•dc:::lr 

·i;{st.4~ c"Ompu"esta ta"nto· de cobre- º"'" i dado ·ce«10· inetal feo ..:~en eatado 

·· di~niiCo C8,9l, 'otf-os· cr-een que: es · pr-lncipalmente ·cobre inat"..al jea 

y- Qi.i.e su actividad depende del- c1r-ea de super-flete ClOJ •. Se~ cree 

·que Ios óxf"clos -de- c11luminio y zinc sirven par-a estabili2ar el 

::- eatal1zador.- Sólo - el cobre - met..i"l feo/cobre' OJ(idado ,; o ~·B4lo el 

pr-iot1ero e'.st.in lfltDl 1cadcs en el- paso· determ.tnanta: d8 la -r"aptdez .de 

Por ·otro· Ja·do ·se ·c,.ee que el . -catal-izador"· eat.t·:cQlllpuesta·,da 

...: C:Obr"eCU y cobre ·l'Det.lllco··disuelto en dddo de :zinc [11.-14J. 

~- OtÍ"'os investigador-es --de.fianden la· .teoría - -de .. •.que es e- el 

:·cob-..e.<I) estatJil 1-zado ~en el -·1.ltice ·del· sopc,.te 7· el - sitio .donde 

- ocu,.re el paso ·deter-nitnanta de ·1a f"'apidez. 'de ~t"'aacción :[15.- :16). 

La·.msact:.1vac·1on··del c.1:talt2ador.-- se ·piensa .. que es•dabido<' a o.la 

p•rdict. de cobreCI) Por- - la .,.aaucción a:. cobre llUilt.il.ico :,ode . .,.la 

-:;~•otuc·ión sol-ida. 
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iii) Necaniscos c:ue involucran al monóxidQ y didJCido de 

car"bono. Investigadores inT=orman, que el •ondJCido de carbono y 

el didxido de carbono es t11dr"ogenado en l• &intesta de metano! 

Ct7,1Sl, el eonOJCidO de carbono adsor"bido <con un enlace 

.matal-carbdn> v entonces se hidrogena auc•s1vamante par"a f'or~r 

eapectes <for.atlo, hidr"oxic.irbeno, e hidroximatilo llegando a 

iaetanol. Oel'uzarche Cl9l, propone la irt9ercidn de -and•ido de 

carbono en un grupo hidroxilo de la •uper.f'icie, para <for"•ar" 

especies super.f'iciales de Tor.miato <con un enlace o>eágeno-•etal), 

seguido por hidr"ogenacton y oeshidr"atac10n para ror•ar un.a 

espacie cet.óxidO super"Ticial llegando al metano!. Un ter"cer 

eecani s•o, i nt.roduce inter•ediario ent,.e la• eapecie• 

H H i' H 
o 1 Vl H CH3l 

1 • 1 • 1 • 
co ---> e ---> e ---> H-C¡O -->o ---> CH:sOH + • 1 1 1 • i • 

En condiciones de reaccionas táoicas, la ter.c:odin.taica de la 

r"eaccidn de dióxido de car"bono a metano! •• muy des-Favorable, ein 

embar"go, una serte de estudios !lavaron a la conclusión de que 

&dlo la hidr"ogenactOn del dióxido de car"bono lleva a la f-"ormación 

de metano!, éste adsorbe cara ser hidroganado y Fo,..ma,. 

especies super.fictales de Tormiat.o hasta llegar" a 111et.anol. 



E. Catal i.zadcres. 

Los catal1zad0res de alta crestón tcro.ntto de =incJ. f'ueron 

desa,..rol lados pe,.. BASF. Los catal izadore& basados en cobre f'ueron 

conocidos cesde los 20"s; stendo mas.activos que los de cromito 

de z 1 ne. cero a.is suscept1 bles a envenanamiento por cloro, 

a:uf"re. et.e:. La baJa calidad del gas de síntesis, y las técnicas 

de pu,-1;:1cac1ón l 11t11tadas czue dispon1a en ese entonces, 

resultaron en una vida de operación cort.a inaceptable e tmpedia 

su uso CC)i;lerc1al. En el proceso de baja presión de ICI, f'ue 

posible ootener- gas de síntesis con sOlo cantidades trazas de 

impurezas, ideal para la sintests de metanol. El catalizador- de 

cobre de&ar-r-ollado por- lCI era también m.is selectivo y de vida 

m~s lar-ga que el catalizadol"' de crom1to de zinc y opel"'aba a una 

temperatura. Consecuentemente produce un nivel 

sign1.ficat1vamente m.as bajo de impurezas que con el cr-omito de 

zinc como ffluestra la Tabla 4. 

TABLA 4 

Niveles de i-.purezas producidas por cataliz•dcr 

Impureza Zn0/Cr2 0:3 

Dimettl eter s,000-10,000 ppm 
Compuestos 80-220 ppm 
carboni licos 
A 1echo1 es pesa dos 3. 000-5000 ppm 
Metano variable 

30 

Cu/ZnO 

20-150 ppm 
10-35 ppm 

100-2000 ppm 
nada 



Otras compañías siguieron con sus procesos alternat1vos de 

metano}, baja presión y catalizadores. Todos lo& 

catalizado,..es comerciales contienen óKidos de cobre y zinc, Junto 

o más promotores adicionales. 

El catalizador, es act.1vado antes de la operación por 

reducción del óKido de cobre<II> a óxido de cobre<Il y/o cobre 

metálico, usualmente con hidrógeno o gas da síntesis. La l"'eacción 

de reducc1 ón es muy BKOtérmica y debe lent•, con cantidades 

diluidas del l"'eductol"' evitando el sobreca 1 entam i en to, 

sintel"'ización y la pérdida pl"'ematura de la actividad. La vida de 

los catalizadores generalmente es de 2 a 3 años. 

En los pasados años, ha sido l"'enovado el intel"'é& 

catalizadot"'es de metanol, de tipo tl"'adicional como meta.les 

nobles de sopor"te, aleaciones de cobre compu•stos 

intermet.ilicos; pero ninguno de ellos ha sido comer"cializado. 

F. Tecnologías de proceso. 

i) Diseño de la sección de sinteeis de metanol. 

El centr"o de cualquier proceso de metano! es la sección de 

síntesis, Figura 1. 

El componente pr1ncipal en esta sección, es el convertidor 

que contiene el cataliZddot• donde el gas de síntesis se convierte 

a metano!. Actualmente, la Pr"lncipal dif'erencia entre los 
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¡:i.-oceso~ yace en los C:Of'tl.ert.1oores y su.s .n.!!t.0005 ae .::ont.-ol Y 

Los .::on ... ert1dores acuao.at.1c:::s ói!! t1cc .. Q'-'enc::-..~ ut.tl1::an 

ca.a.as .Ultt?les cat.al1:•0Cres. El gas de aliment.ac:1on es 

ce ent.rac..a ee las ca;na5 ce catal1::aoor. El c:alcr la rea.:c1 ~n 

inte,...cam::uaoores local 1::aecs en oa..-alelo al 

con ... ert.100,.-. El p..-oceso IC! -:.1p1.;:1ca un ccnver-tioo..- adiab.a.t.lco. 

E:-i co~vert.~QOres 1sot~rt:11ccs. el caler" r"i!h1.CC1ón 

sin':.e51s e:i.otert!ttCo es :::la.-c1al.:!ent.e rec:1.1;::>eraco par"a generación de 

vaco.-. 

El socrecolenta;n1er.to aoe.~as ce cañar el catol i::ador tam:,1en 

cail\.a al con .... er-t1eor. aoem.ts la t.e'2ce,.-atura alta l1m1ta la 

con ... ers1en oe .)•lCOS ce car"~l"O d .:r:etario!. Los convertioc:res 

tio1ccs coer"an oe ~5 a 100 a't..cs. 

Pcr econ::.n1a. e: ;as ~ sintesis 

reciclado. Esto r-os lleva a un ecu.í¡:ic secundario. 

Act.ual~en:.c. dispone ee una variedad de dise;:;cs de 

convert.i®res. La prol 1?erac10n ce astes diseñ.:::ls los so• s 

t.al "'ªz una re.fle:i.iOn ant.ic:ica.::.a ee c:ue el a.etanol puede llega,. a 

u.n c:o-bust.1ole 11:ac.c,.tante para el transporte. 

L::s esc·.-.e::as ~ ces se::ior.es da sint.esis co.ee,.c1ales se 

a:.uest.,.an en la F1;ura 2 y 3. usan conver!.1cores ~c;ueMch'" ee cal!la 

sencilla. -.,- .::atal1::aéores oe co:,re oe ~ja presion. 
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El convertido,. de metano! debe t"ene,. la& siguientes 

características: 

a Debe ser diseñado para hacer el cambio de catalizador r.tpido y 

f'a.ci l. 

a Debe ser de est,..-uctu,-a elevada para pe,-mitlr'" la colección f.tcil 

y remoción del catalizador piYofosfórtco gastado. 

• Debe ser diseñado pa,-a per'"mitir el flujo libr"e del c•talizador 

desde el convertidor. 

• Debe tener catda de pr"e&iOn baja, pariiill mtnimi:zar la enargía de 

compYesldn de Yectclaje. 

Alta conversiOn por" etapa que r•duzca los requ•,.imientoa del 

reciclado, minimice el costo de capital de la sección oe 

s.inteais, y aumente el ap,-ovechamiento del calor <ahorro de 

energía). 

• Reaistenci• a la COr'"r"csidn, evitando la fo,.macidn de carbonilos 

de hierro que pueden envenana_r el catalizador y •si promover la 

formación de hidroca,.bur"os ~ndeaeablea. 

• Debe tener buena economía de escala. 
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G. Pu,-1F1c:ac:1ón. 

j) Desti lac:ión. El metano! c,-udo c:ontiene !BY. o m.:t.s de agua, 

adem.:t.s de ot,.as impu,.ez:as inc:luvendo dimetil ete,-, etanol, gases 

dísueltos como ca~. alcoholes de alto punto de ebullición, 

est.e,.es. ete,.es, cetonas. h1d,.ocarouros, aminas y otros. 

El agua del crudo,depende principalmente de la cantidad de 

ca~ presente en el gas de síntesis al imantado. 

Algunas va,.iables del proceso tienen ef"ec:to 

signtf"icat1vo sobre el número y canttdad de subp,-oductos 

<Formados. 

El metano! cruao del proceso de baja presión <menos de 100 

atmJ, usualmente contiene alrededor del lY. de 11ubproductos 

totales. Una relación alta de hidrógeno a mondMido de carbono 

tiende a supl"imtr reacciones simult.1.neas indeseables. 

El metanol crudo,es l"ef"tnado a metano! puro por de&tilac:iOn. 

Oc:ilaionalmente el pretratamiento químico del ·flujo de metano! 

usado antes de la destilación. Este cr"'uOO puede 

pret.-atamt ente requerido para asegul"al' un alto tiempo de 

dec:olo,.acidn de permanganato cuando las especiTicac:iones del 

producto lo l"equi ere, o para impurezas que puedan Formar 
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un azeótr-opo con metano! .El pretr-atamiento químico consiste en la 

inyección de agente oxidante Ccomo permanganato de potasio, 

per-clor-ato de potasio, ozono o per-ó>c1do de hidrógeno> el flujo 

crudo; las impur-ezas de aldehídos son oxidadas y ae forma un lodo 

de dió>d do de manganeso, por ejemplo, si el Kl'1n0. es usado. El 

lodo es decantando y el liquido sobrenadante es fi 1 trado antes de 

ser enviado a la sección de pur1-f1cación. 

El primer paso en la purt-ficación, es una reduccidn en la 

presión para eliminar tos gasee disueltos Cdesga•ificaeión). 

Seguido de este paso y/o del paso de pr-etratam1ento, el flujo 

cr"udo es al imantado a o más columnas de deati lacidn. Si los 

requerimientos son de baja espectficactdn fpor dabaJo del Grado 

A, que se e><plicar.t en la siguiente sección, Tabla SJ es pos1ble 

llevar a cabo la purificación en una sola columna. El agua 

removida en la base de la columna, lo• alcoholes pesados 

removidos como un flujo lateral bajo el tr"en de alimentación, el 

metano! pur-o es r"ecuperado como un flujo lateral cer"ca del domo, 

y los pr"oductoa ligeros son removidos po,- el domo. Si se r"'emueve 

el dió><ido de carbono del gas de síntesis, 

de agua pr-oducida en la reaccidn. 

r"educe la cantidad 

Nor-malmente, se necesitan dos columnas para dar metanol de 

especif'icaciones Graoo A. La primera columna f40 a SO platos) 

usada para remover gases disueltos y componentes de bajo punto de 

ebullic.1ón no condensables <como dimetil éter y acetona). El 
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fluJo del fonoo de la pr1me,.a colu,'hna contiene de 30 a 50% plp de 

matanol. es al tmentado a la segunda columna con 60 a 100 elatos. 

El met•nol es remov1do f"luJo late,.al ent,-e el cuarto y el 

se.cto plato abaJo del domo de la segunda columna. Las columnas 

usualmente operan a pres1on atmosfe,..1ca, aunQue pueden ser-

operadas a presiones ligeramente altas. Para satisfacer 

espec1f1cac1ones de cCJnten1do baJo de etanol <menos de 250 ppm}. 

se necesita una tercera columna que puede ser de puriTicacidn o 

recupe..-ac1 on. 

11) E&peeifieactonas. Todo el metanol vendido a través del 

cundo, es distribuido en el mercado en uno o dos grados, A o AA, 

lver Tabla S>. Tambien e¡(isten los grados crudo <alcohol de 

madera>, CP <95%> • USP <974> 1 HPLC y espectrofotomátrlco <99.9">. 

Comerc1almante, se uti 1 iza el producto con un grado de pur"ez.a 

mayor o igual al 99.BSY.. 

Las especif"icac1ones pueden var"1a,- ligar-amente dependiendo 

del pr"oceso de tnanufactur-a y del uso al Que se destinar".!. 
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TABLA 5 
(201 

Especi.f-icac:iones para metanol 

Ca,.acte,.isticas 

Contenido mln1mo de 
metanol, ~~ p/p 

Agua, má• imo l%> 

Ma,dmo de aldehídos 
v acetona <~> 

Acetona, mal'\imo <~~J 

Etanol, maximo <%J 

Acidez, ma.)(1ma como 
ac1 do acético <~> 

Apar-1enc1a e 
hi e1rocarburos 

Color de sustancias 
carbOni zables 

Color 

Range1 de destilación 
a 1 atmósfera 

Gr-a1i1edad Especi..fica. 
max1ma. 

Conten1 do de no vol.1-
t.t les. max1mo 

Gf'"a.do A Grac:io AA Prueba ASTM 

99.85 99.85 

0.15 0.10 

0.003 0.003 

o.oo~ 

0.003 

0.003 0.003 

Libre de opalescencia. 
materia suspendida y 
sedimentos. 

No mi&s oscur"o que el 

01364 

Dlbl2 

Olb13 

esti&ndar de color No. 30 01209 
Escala platino-cooalto. 

No r.iás OSCUr"O que el 
est.ándar de color No. S. 01209 
Escala platino-cob .. lto. 

No m.ás de 1 .. C, i ne luyendo 01078 
64.6 .:t. O. tªc· a 1 atm. 

o. 7928 a 20120 ... e 

0.001 g/100 ml 01353 

Olor Caracter-:istic:c. sin residuo 01296 

Tiempo de permanga- Se decolora en 30 mtn 01363 
nato. mi n. 



Carac:t:er1st.1ca 

Cont.en:co ~lt'l.lr-IO 

oe me~.;;.nol o;. p/p} 

Agua • .:iá.xi'!l~ <~J 

Má.otlao ce 
Ac:et.alC:eh1c:c l~l 

M.1xi>':I>:> de .:ltc:et.oria t~) 

Color CAFHA~ 

M.l>r.lt':':C C::e 
:":io:.Eh·1a. :-• .:;¡ o.:ll.i.".:l~ (~.; 

l"ta•ll':"IO .::e 
Formal c:::en,c:::.:> <~~) 

Alcal 1n1oac ina ... 1~a 
t~ea/gJ 

Solub1 l i d.ld en agua 

Abs. M.a.11., U.V. <Al 
~00-2~(' 

(ni:tl 240 
230 
220 
210 
~os 

TA3:...A 5 
lcont1nu.ac1on (:?lJ> 

G,-adc G·,.dd(, Grado 
HPLC _ Esoec:t.ro-Fot.ométrico Reactivo 

'i9.9+ .·;y9 •. 9 99,9 

---o.os o.os 0.10 

0.001 '-~--~~6~-~- 0.001 

0.001 0.001 0.001 

clara clara clara 

5. 10 i. 10 i. 10 

0.0003 0.0003 0.0010 

0.001 0.001 0.001 

0.0003 0.0003 0.0003 

0.0002 0.0002 0.0002 

pasa 

Pasa pasa casa 

0.01 o.c1 
o.os o.os 
0.15 o.is 
0.30 0.30 
O.óO 0.60 
l.00 1.00 
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Pr-uet:.as ~ esoe-=i.;.1ca.c1or'"!1i!s. 

a> ~ide.z. La ac1ce: de la 

r-ericf"t•lein.a COO.:: !nC:1c:aCCr". 

F.-ocee:.Mtan::..:i. Se a;;.-e~;n -;..-es .;etas .::e soh•=t en et.an:>l tca 

de -Fenof"t.alein.a .il 0.1,,. a 50 .:rl de agua 11::i..-e e.e dtOlllldc:I ce 

0.01 N nas~a cu.a se oese.-ve colo,..ac1on r-csa). En ese mc.?'.lento 

!.a :rues~ra a an .::.ao:r-a::. Se ~1t1.ala ::::on 

n1c.-o,.1do ce s:dic 0.01 N hasta Que se obser-ve el color 

rosa. Calcular la. actce= =e la muestr-a cc:?O .actóc acetico oe l• 

.nar--e..-a s ig<J. t en::.e: 

Ac:cez en c.-::::'1'1 ce a.c. acet..=tA>•lN>•0.0600:SE:ó/t:;:o1s<0.79> 

A= volu,::en oe htdr"~:ir.tdc c::e scdto <o1:1lJ 

N= nor".zi:al1c:ao ce la scluc1on de n1dr-O•tC::O oe sodto .. 

:i> A leal tntdad .. CualQt.uer a leal ini c.ao creseno:e en aioe::.anol es 

t1::.ulad.a utilt::anc:!o ac1co sulTú.,..ico. 

Prcced111uento.. A SO 1:11 agua., le agrega una gota oe 

sulTú.r"tco e ri1c..-ó•tOC1 Ce sodtc c;ue el col cr- sea rosaéa. 

Adiciona,. SO .n¡ ee ~etanol y t.!.tr..:.la CC:"\ .actco sulFú.rtco hasta 
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que se obse,·,,e e! •"'tsmc color rosado. Calcular· la aJcal1n1dad 

como a.,,oni ac::o. 

Alcal1n1daa en ppm ce t~H ... CAJ a CNJ •0.01703Eó/.<SOJ • cÓ.7'i'J 

conde A= volur.ie:; ~e a;::1do sulfurico tml> 

N= normaltdaa de la sclución de ac1do sulFúrico. 

cJ Apariencia. Una obse.-vac1on v1sual de la muestra es hecha 

par-a asegura.-se de 

colores e.traños. 

no se encuentran presentes materiales e 

Procedimiento. Se coloca la muestra en un tubo de ensayo o 

tubo c:e Nessler, agitar y examinar el color de la muestra, 

claridad, materia suspendida y sedimentada. Se repot"ta la 

aoarienc1a de la muestra en te,..m1nos de materia suspendida o 

claricta.d. 

di Sustancias carbon1 o=ables. Este método detecta la 

presencia de tmpu,-ezas, las cuales pueden caroon1 za,-se 

obscurecerse oc,. ef'ecto del .tc1c1a sul'Fúrico concentrado. El valor 

de esta prueba es cons1 deraoo dudoeo ya que 

especifico. Las imourezas car-bonizcJ.bles cueoen ser- medidas 

111eJor forma ccr cromatografia de gases u otros medios. 

Pr-ocedtmiento. Se toman 30 ml de la muestra csentr-o de 

r:iatraz Erlen.'tleyer de 125 1:'11. Se adiciona unt.;:ormemente 25 ml de 

.t.c1do sulf"ur-ico auentras se agita constantemente agitado,.. 

magnetice. El tte.Tt.PO totcJ.1 ce !a ad1c1on del ac1do. debe ser de 5 
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minutos. No en.fr·1ar- l.s muestr.s. pe,..o ce:>e oe;a•·se au.e llegue a la 

te~Oer'"a't.ura a;no1ente. Luego se t.ransf1ere a un tubo oe Nessle,... de 

50 ml y se compar-a el color Ce la muestra c:on el estandar- No. 50 

de APHA. mirando at.raves cal eJe tong1tudinal del tubo v1aneo 

sobre Tondo blanco. La muest...-a no dece ser- ~as oscura c::ue el 

estancar. 

e> Cloruros. Los clor'"uros inorgan1cos en metanol 

reaccionan con nitrato de plata. par'"a pr-cduc1r

opacidad la cual es compal"'ada con un estándar. 

tu•·b1oe:: u 

Procedimiento. Se trans.fieren SO ml de la muest.•·a tubo 

oe Nesslel"' ce 100 ml. ad1c:1cnar 2 ml ac1e10 n1. trice l: l y 2 ml 

de disolución de nitrato de plata al 10% p/v y a1;ntar. Si 

.forma una t.urb1C::ez. se compara con aci:uella prooucida por 

sclucion estéinda,.. Que contiene 1 ppm de clorur-os en metano!. 

<f> Calor APHA. Los cuerpos coloreados presentes deben tener 

car"acteristicas de absorciOn 

de platino/cobalto. 

a 1 os egtéindares de color 

Procedimiento. Se introducen 100 ml de la muestra en un tubo 

de Nessle,.., filtr'"ando si existe una tur"bidez visible. Tapa,.. el 

tubo y comparar con estandaras de plat1no/cobalto. 

gl Rango de Destilacion. El ¡:irocedi:ntent.o ASTM 

desarrol ladc mediante la dest i lacion s imp)e del metano! b•jo 

condiciones eQuivalentes a una destilaciOn diTerenc:ial en lote. 
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El terinomStrc ut1li:a.::k:I al ASTM 39C un intervalo entre 

.;9oa-1oors e ccn subdiv1s1ones ae 0.2"' C. 

hl HidrocarbUros. Este proced1mtent.o bas& en ta 

nisctb1l1C1ad ~e a.;¡ua y metanol. La p,-esenc1a de hioroc:a,.buros 

puede causa..- tur:::nde:. 't'a Que el nivel de detecc10n va,.1a con las 

t.npu,-ezas oar·ttcular·es p,.-esentes. se Otl't.lene un n1vel de 

tmpure:as esce;:if1co. 

P..-oce:l1.iuent.o. Colo:::a•· 50 :nl de la muest.,.a centro de un tubo 

Nessler ., agr·agan 30 tnl agua • .31 se oose..-va t.urb1oe:: u 

opalescencia en alqUn mo•nento :::Jurante los p..-imer-os 20 minutos, la 

muestra no pasa la crueba. 

11 1'1ater1a no volat1l. Cualou1er· mate,.1al no vol.1til 

mea1do cor evacorac10n a oOºC. de una muestra de 100 ol de 

.net.anol v la dete,.mtnac:ion 9rav1met,.1ca del restouo. 

JJ Olor. La presencia de olores tnoeseaoles ext,-.años. es 

detectable median-:.e la respiración cutdaoosa de los 

deso,..endtdos por la muest,.a. 

kl Tte.-:ipo de per.aanganato. Este métoCo m1c!e impure::as 

O•id•bles, por- el t1eatpo requertdo para ,.educir" una cantidad dada 

de :::1e1""111anga~t.o c:e ootas1c. Detuco a oue di~e,.entes sustancias 

present.es en la :nuestra tienen 01-Ferentes t.iem;::ios de ci.;idacion 

dal ;>e,.manqa.natc. esto hace que los resultados de la prueba sean 
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ou.c:oscs. S1n e=Oar"gc, 

h1stóri.cas. 

orueoa se man~i.ene 

Proc:edimi.ent.o. Se disuelven o.=oo g de permanganat.o de 

potasio y se di luye lit.r"O con agua r"ec:ientemente hervida. Se 

alaracena l• solución en frascos c:e color" aMClar" , esta daba ser" 

pr"epar"aóa semanal.nente. Prepar"ar" un estandar" oe colo,., pesanc:b 

0.2SO g c:a clorur"o ee col:::alt.o hexahtcratado, y 0.280 g c:e nitrato 

de uranilo he)t..ahidr"at•dO, disolvienao con 20 •l de agua. Se 

tr-ansf1er"en a un r.aatr"aZ volumét.r"lCO de SO ~l y ajust.a el 

volumen al afor"o. La solución debe mantaner"S• tapada en un tubO 

de Nessler" ée SO r:il. LleNr" un tubO oe Nessle,.. de SO ml con la 

muestra por debajo ce la Mar"ca de aforo y mantener éste y el tubo 

pat,-ón a la rnisQa teaper"atura constante <15""' C>. Cuando la 

muestra haya aoc:;u1r1eo la te1nperatura deseada, se cc.npletan los 

50 a;il. Agregar 2 11nl de la soluc:idn de permanganato. Tapar el 

tubO, se invierte par"a hoi:iogen1za,- contenido, después 

reg,-esa al baño de tempe,-atura y anotar el tllMlpo. PeriOdicamente 

verlfiQue el color de la aiuestra contra el que pr"esenta el tubo 

patrón, viendo amt>os tuoos centra un -f"ondO blanco. Cu~ndo el 

color oe la muestra sea al aiisino que el del e&tandar", se anota el 

:!e.::!;:O cue ha transcurrido. 

l > G,-avedad especi.f1c:a. La gra,,.edao esoeci-f"ica 

dete,..minada mediante la nonaa ASTM O 891 tS7>. 

Proc:edimlent.o. En una proOet.a de 100 ml colocan 70 al de 

la a.uestra y se 1 leva la temper"atur'a de ésta a 1S.,. c. una vez: Que 
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la -.iest.•·a na ac:au.1•·100 la t.e.oce,..atur·a óaseaca. 

g,..a .. ~e·oao esceciftc::a usando un hidr'O!Qet,..o cuyo rango 

ent,..e o.7 y 0.6 g/ial. 

m1c::e le; 

encuentra 

iaJ Agua. El ::of"\t.en1 dO 

oateP'.n1naoo med1ant.e el 

agua en inetanol es .fac:i 1'11ente 

cel ,..eactivc de Karl-F1s:ier. Las 

1.:.pu.P'ezas en .:ietanol Pu.e den :;. nt.er'Ter1r este an.al1s1s 

teóP'lCa•ente se en--uentran en cantidades CeJ1as1aoo baJas cooo 

para Que cresent.en algUn pr·c::ile~a. 

Proced1~1ent.c. Se colocan 25 ril 

h.Asta qu.e cu.ora los electrodos. 

del r-eact.1vo de t.itulac::idn 

agrega solución oe Karl-

F1scnar ti.asta Que 

<~sta Que se t.enga 

obtenga una colol""ac:ión alflar-i l la oscura 

lec::ur-a ce 20 m.Amp>. enseguida, se 

agregan 25 ml oe i::iet.anol y se t1t.ula la muestra con solución oe 

Karl-F1sc:ner :iast.a Que 

Aa1c1onaletent.e a est.o, 

t.enga la c:olorac1ón o lectu,..a in1c1al. 

hace una valor'ac1ón de la solución del 

r-eact.1vo ee Kar'l-Fistier en agua, par-a encontrar los miligr'amos Ce 

a9ua t!tu.laoos cor'" :ulil1~r'os de solución ut.il1:ados. 

nJ HJ.erro. Algu~s protllecsas c:on el color observado en el 

l!loet.anol. cuecen ser'" oc:as1cnados la presencia de t,..azas 

elelll!lent.os ~et.ialiccs pr'incipalinent.e nie,.ro. El contenido C:e 

oue~ cedido P'=',.... ., .... oc:ed111:1ient.os colcr11nétricos 

estancares o alt.ernat.1va¡::¡ent.e por t.ecn1cas de abscr"c1ón atómica. 

Frocedt=iento. P,.eparar· est.a.ndares ce hterro dtsolv1enoo un 

alanib,.e ce n1e,...-o grade ACS tAtneric:an Crie.1\1cal Soc1etyJ en .acido 
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l.a .:uest•·a na aceu1,..1Co la t.e.111oeratura oeseaca, se m1ce la 

gra .... ecao especiF1ca usanoo u::' n10,..01:1etro cuyo ran.;o se encuenc...-a 

ent,..e o.7 y o.e g/<llll. 

~J ~ua. =:1 ::onten1 oo ce agua en aetanol es Fac:i h1ente 

oeteratn.ao::i oecaant.e el del reactivo ce Karl-F1stier-. Las 

ia:pure::as en met.anol aue pueoen 1n-:.erFer1,.. en est.e an.a.l1s1s 

teOr1c:a•ente se eneue:-:tran en .::anti.::aoes ca.:sas1ado oa1as como 

para c..oe cresent.en alcun oro~le·':'la. 

Prcc:eo101ento. Se colcc:an 25 ol 

~sta Que c:uo,..a los electrodos. 

del r"eaict..1vc oe t..itulaición 

agregai soluc10n da Ka,..1-

F1sc:ner hasta que obt.enga unai c:olol"'a::ion a~arilla oscura 

CNsta Que se t..enga una !ec:~ura ee 20 mAmp), enseguida, 

aigregan 25 «"1 ce .:ietanol y se tlt.ula la ¡:u..1.est.r-a con solución 

Karl-F1sc:rier ~as-:.a =:i·..ae 

Adic:ionalr.:1ent.e a est..c. 

tenga la colorac:1ón o lectura inicial. 

hace u.na valorac:iOn de la solución del 

reac:t.1 ~-o c:e Kar" l-r i s~er en agua, para encontrar los mi 11 gr-amos de 

agua titulac.:>s c:or i::iil1l1t.rcs de soluc:.on util1zaQ:)s. 

nJ Hierro. Algunos oroCllemas con el color- obser"'Vadc en el 

&etanol. pueoen ser ocasionados por- la oresenc1a de trazas de 

eleoent.os o:tet..al 1:cs p,-1r:c1~almente nie,-,.o. El contenido Ce 

hier!""c. pueae ser- i:ea1 O::J por- procedimientos c::olorimétr-tcos 

est.tnci.ares e .a.lter:"l.dt1va~ente por t.ecn1cas oe abscr-c1ón atocuca. 

ProcacH=1ento. Fr-eoarar estcl:"\dar-es ce l°'Uer-ro disolviendo un 

ala111bre ce rner,.o c;;,..aoa ACS (Ar.:ertcan Che.:n1cal Soc1etyJ en ácido 



clo,.hidr1c:o concentrado para oar una soluc:1on catrón de 1000 ppm 

de hierro. Se d1luve esta soluc:1dn patron con matanol 11br·e de 

hie,.ro <preparacio mediante oesti lac1 ón) pa,.a p,.o..,eer estandares 

que contengan O. J-1 ppm. de hierro. Ajustar la f'lam• de un 

espectr"dmetr"o de absorción atómica, se ajusta el ce,.o del equipo 

utilizando metanol lib,.e de h1e,.ro como blanco a una longitud de 

onda de 248.3 nm. Se obtiene la absorbancia de los estándares y 

con el las se desa,.,.ol la una curva patrón de hier,.o. Se obtiene la 

absor-banc:ia de la muestra y se interpola el valor obtenido dent,.o 

de la cu,.va est.andar para encontrar al c:ontent do de hiel"'r"O en la 

muest,.a. 

o> Fosf'atos.. L.a contaminación por- -Fosfatos, puede •er 

causada POI" contacto metales que han sido p,.eviamente 

tratados con una solución de fosfatos inhibidor• de la corro•idn. 

Es deseable hacer- esta deter"minacidn ya que puede af'•ctar- en l• 

determinación del tiempo da permanganato. 

Pl"'ocedtmtento. Se agr"egan 10 ml d9 agua y 15 ml de la 

muestr-a de metanol evapora 

l•ntamente sobra una p•rri l la elelctrica, hasta que el .... olumen 

llegue hasta apr-ollCimadamente 5 ml. Transfel"'ir el r-esiduo a un 

embudo de sep•r-ac:idn de 125 ml, usando 40 ml de agua dllati lada.. 

Adicionar 5 ml de .t.cido per-cldrico al 70X y mezclar. Se disuelven 

25 g de molibdato de sodio dihidratado en agua y diluir a 250 ml. 

Filtrar si se observa tur-bidez. Agregar 5 ml de la solución de 

moltbdato al embudo mezcla agita 
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vigorosamente aurante 1 lTUnuto. Se el1m1n.a la ?=ase ac:uosa <Fo1se 

tnf'er1orJ. La.,...ar el alcohol con 25 ml de agua por tres veces. 

des::::arc..aneo la .;ase acuosa cada vez. Se prepara un.a solución de 

;iclOd c:loroestdnoso dtsolvienoo 2.38 g oe cloruro estanoso en 170 

•l ce .a.c:.:100 c:lcrhídr1cc concentrado. Otlu1r a 1 litro con agua 

Oe•t1ldC:a .,. agregar dlgunas lenteJas de estaño met.~lico. Agregar 

25 1t1l ce .ac1do clorcestanoso di ld muestra en el embuOCI de 

separ-ac1 o n y ag1 tar- 'v l gorcsamente. Se óesecha la fase .acuosa 

inferior-. Colocar- la Fase alc:ohOl tcd en un mat..-a:: volu111étr1co. 

EnJuagar el emt:>uoo c::e sepdrac1ón y aFor·ar con 1-outanol. Mezclar 

bien y ft ltra,. di tr"avés óe pdpel Whatman No .31. Se mioe la 

absorbanc:1a de esta soluc1on en una celda de 5 725 nrn, 

usando un Filtro ro;o, detercunar el contenido de Fosfatos a 

partir oe una curvd patrón realt:::dda con antertor1aad. 

pJ Sulfuros. La orueba de sulf'uros, se incluye 

prueb.a especíF1ca para muestras de m•tanol proveniente de todos 

los tlPO& de manv.fac:tura: sin embargo, algunos requieren de la 

prueba para indicar la presencia ce sulFuros y mercaptanos. Un 

.. todo aisponibla para ld determ1nac10n de azu<fre total el 

proced1mtent:o microcoulombimétrico. Este procedimiento permite la 

deterciinac1dn de azuFre a un nivel por Clebajo ele 1 pptn. 

Procediitiiento. Se usa una estu-f=a para pirdl is is Oohrman 

el tubO pa,.a p1t"ólisis. una celda para titulac10n Dohri:aan T/300-

P, un mic,.ocoulocbil':letro Oohrman, un t:ted1c>or de voltaje de l rnV 

con integrador, o equipo equivalente. Con un i=lujo oe oxigeno ce 
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100-150 ml/m.in. se usa riat10 como gas acdrradeor. a un !=luJo de 

15/20 ml/min. la temperatura e.a operación del tubo ae combustión 

está entre 750ª-soo- C, la velocidad de .:nedicidn se ajusta O.S 

pulg/min. el rani;o de chotis a 100 1 asegurar que el equipo 

encuentre traoa;andc sat1sFactoriamente. manteniendo el medidor 

Lentamente, inyectan dentr"O de la es tu.fa 

aproximadamente S m1crol 1tros de soh.1ción eatancar. aue contierMI! 

cerca da 2 mtc,.ogralftQ9 por mililitro de azuTre, preparac:U por 

di lución de tioFenc en metano! l i br"e de azufre. Después de haca,. 

eualquier a.Justa 

reproaucibles 

obtengan resul tact:>s 

el an.tlisis por triplicado, lentamente &e 

introducen S-20 microlitros de la muestra de •etanol, dependiendo 

de la cantidad de azufra presente. Se repite la 1ntroducc1dn de 

la muestra hasta que se obtenga reprocfucibilidad, o cuando menea, 

hallan realiz:ado tl"'e& inyecciones. l"fedil"' el .il"'ea de 

la curva de titulactdn por medio del tntegl"'ador". Calcular la 

concentración de az:ui=re usando el pro1Dedio de las al"'eas medias. 

q> Acet:o,,.. Este método se tn-for1na 

acetona pel"'o la técnica indica que 

determinación d9 

usa do pa,..a detectar 

canttct.de• residuales de comeuasto• carbcnil ices en metano! 

atntético y natural. Estos pueden eatar presente• como 

resultado de la ccntam1n.ción durante al almacenamiento, la 

distribución Los compuestos sarboni 1 i COI 

r-eacciorw.n con el Reactivo de Nesaler y la turb1dez producida es 
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plp oe .ac:et.on.a. 

?rcc:eo11~uent..,. Se prepara una solu:1cr. A. ;:nscl"'1endo 270 

gra-.cs de n1~0-.:1do SOdlO en 1 litl"'O da agua. Se prepara una 

so1uc1on s. a1sol"1enoo 3b grar.ios ~-e voe\ • .11•0 da potasio y 13.ó 

gl"'aoftOS ce cloruro .!ler"c:U.r-1c:o en 500 c:il agua. Se mezclan 3 

vol~er.es la soluc1cn A y S vol~enes c:e la solución 9 para 

preparar el Reac:t.1 ... ·o de Nessler. Se deJa reposar la solución 

a..irante toda la r.o::iche o hasta .::;ue encuentre c:lar"a. Usar el 

sobrenao.an-:e claro p.ara la prueoa. Se colocan b •l oe acetona 

un •atra;: ... ·01u.:-etr1cc e-e l litro y se diluye c:on agua, se toi::ia 1 

el de la soluc:1on resultante y se diluye con agua a 1 litro an un 

e.atra: voluaetl"'ic:o, 5 .lll de est.a solución ccnt1arwn 0.024 cag de 

acato~ Que bajo las condiciones de aste métodO es ec;uivalente a 

muestra óe aetanol que contiene 0.003X p/p de acetona. 

Se ccloca 1 ol de la auestra de o.etanol y 4 cal de agua 

tubo y se mezcla v1gcrosaaante, adicione S ml dom la solución 

e~t•ncar ce acetona en un segunoo t.ubo. Colocar S •l oe ñeactivo 

de Nessler en c:aG.a tubo. agitar- r.lpidaeente el contenido de cada 

tuoo y ctej•rlos repos•r Ol..Jr•nta S catnut.os. Se c:ocnp•ra vi•ual•ante 

y •i la turb10ltZ de l• -.iestra es inenor a la del estándar se 

r•pcrta el contenido de •caten.a c:OGo ""e.enes de 0.003X p/p• (23J. 
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Carac:teristicas de la p.-ueb.a ~e c:on.troI de cal ":.dad Pª'"f: 

oete.-.. 1n.a.- ac:eton.a con el Reo1c:t1vo ee Nessle,.. 

El Reactivo oe Nessler p,.••enta un cOo11pcr·tami•nto Quimic:o 

tu.rb1ce:: blanca unos cocos segun::Os si el O.OOObX ?/P o aás di! 

acetona est.i presente. Con un porcentaje mayor, c:e.-ea del 0.01 lX, 

se ;:arma un crecipitado voluminoso de colo.- blanco a.nar-1llanto. 

Con cantidades aún .wtayo.-es de acetona, cerca del O.SX • al 

p.-ecipitaoc se ,.adiauelve C25l. 

b 
t 

~-f''"--~~~~-<------------~--------~~~~~ 
0.011 o.s 

bJrbidez precipi t.a:> recriaoh.ción 
blM'Ca aiMril lo 
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centro! ce cal ic.aa oe ld Pldnta 

•tn"9Panoer.c1d-. este eetodO es .aca1.;=1cad0 y 

s19u1ente i:iane..-a: se ag.-e;a . ., S inl ce agu.a tut:>o Ce ensa)'C 

>111 de ag....: a y un ,:,.¡Ji 1 i !.re cnet.arol. Aatcion.ar S 1:1;1 cal 

eeoe p.-cductr tu.-t:néez: 

concentra:1on ccnccíd.a Ce O a SO ppa. 5 ml de estas soluciones 

:aez:c I an 

turt:110ez 

5 ml eel Rea.::ti"'o oe Nassler y se Ceter .. ina la 

la i::.azcla 4'&01ante un espectrof"ctomatro a una 

lcnq1t1.,¡o ce onc1a ce 4b0 rw cbten1enocse así la cur ... a pat,.ón. 

l• .-eal1za Ja prueb.a c:e Nesslar a la ftUltst,.a de taatanol y se 

interpola el ccnteniée:I óe acetona. 

rJ Otros "'etodos de control de cal id.ad. Algunos 

invest.1gadQ.-es rusos (2bl encont.-a.-on ·aue la aosc,.ción an el lJV 

en 230 na perette la e ... aluaciOn de la pureza del oat.anol. Ellos 

recortaron que el UV es usadO procese de control en la 

coneiaaradO puro •i con cal da de 5 cm se encuentl"'a una 

ab'florbac1a a.or.yor de O. 700 a 230 l"'IQ y mayor de 0.070 a 290 N:ll. 

La oeter•1nac16n de trazas iepurezas en metano! mediante 

c:rCDatoqrafia de gases ria sioo 1nvest19ad.a 

uso oe colient1Jengl1coles Que tengan 

detalle oed1ante el 

p1""ooed10 de peso 

aolecul•r entre .:oo y 2'000 ccao ~ase estacionaria. Un sistema de 



cuat.ro coluana.s <pol1et1len gl1col sobre TeFlon -6, pent.aer1t.rol 

tat.racaanoett ladc:J sobre Porapak T, Porapak Q y carbOn activado> 

se ut.iliza para el an.ll1s1s [27]. El produc:t.o ano1lizado contania 

alcohOles C,-c ..... aldehidOs ~-c .. , dietil y cimetil cetonas, y 

di.seti 1 y diet1 l éteres. 

FIG s. Smp.wación da 1-x.Jrezas en ~l O"\.U:D 

pcr c:rcaaatografia cm ~ a:wi cclt.nr'liill tutular 
e>irta" .f=asa .atacionaria ~ 400. P1ccmz 
J .aarta.Jd!ltlid:l. 2.~l" 3.prQ:Jitnllla.tlíd:J, 
4.di.-tcwiet:.an>, S.isctut.iraldenic::ti, 6.2,2-di
nietad~iato ~ etilo, 7 • .acat.ato ca 
etl lOt-acstcr"la. a. tetrahic:rafur"aro, 9.n-t:u.t1ral
<EiniOO, 10.~to m atila, 11. «atal, 
12.diaretil190b..«.lral, 13.~1crwt.o da metilo, 
14.is::ib.ttir•to da llletilo, 15.-.tar"DJ. 
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PROCEDIMIENTO EXPERIHENTAL I 

En el C'Ola¡:llaJO cet:,.CQ.1.í•1cc '"'Ino.a.noenci• .. ~erte~1ent.e • 

la ~·l""•asta:.al FEl"tEX:. l.:::c•l 1:a~ e:-i San :'1.a,.tl.n Ta..,IJlel:..c•n• 

Fu.Ola, se ;::rco..i.ca oe:a:"'O"l -~ta!"lte do1l re•ctcres c;u• c;:er.an a 

catal1:•o:r cu.e us.an. !::n el l;aecrat.or10 ce ltSta :la;"!ta se ,.ealizO 

la p.-1 .. ra e~•:.::a ••p•r1.aenta!, ocno. se conoc1e,.on y l !evaron • 

cat:c:i t.ce.s las Cl""\.l.eC. de control oe cal icad O.l aet.anol. L.a• 

act1v1a.ac»s ,...._11zac.as en la planta -Fueron la.s siguientes: 

• Se ccnccia,.cr. las t•c:ncaa cw control 

cet..-ricl, se ceservó el prcc:•di•i•ntc oe cae. un.._ oe ellas y se 

llevaren a ca::x:: eooaolet.• y totalmente ~Jo la au;.,;1r .... 1s1ón oal 

a,,,.l lsta en turr.c. 

& Se r""e.al1:0 \,,!r..a visita c;u1ac. a la plant.a :-tet.aool I y 

l'retaMCJl II para eonccer- la cper-•ctón del dtcn.. Planta. 
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RESULTADOS I 

Las pru.eb.ls ce central ce cal1a.ad se la real 1::•rcn 

~·•tras ce .netanol dl?eranta& a tapas del proceso, 

cbten1•n~se lc'li s1gu.1entes ..-esultados: 

FED'A 

lb-01c-91 

17-01c-91 

18-Dic-91 

19-Dic-91 

TAS:...A b 

Resulta das cent rol de calidad de aet•nol 
real1.:•aos en el coaplejo '"Independenc:i•'" 

HC~" MUESTRA PUREZA COLOR CA.HI. .... NO VQ • 
X .... 

9:00 FA-201 BS.00 Pi>SA PASA 0.00018 
TV-5520 99.'iO Pi>SA FASA 
TV-5521 99.93 PASA PASA 

12:30 rs--io2a 99.97 Pi>SA PASA 
20:00 FS-3048 99.94 PASA PASA 

8:00 FA-201 95.00 PASA PASA 
TV-5520 99.90 Pi>SA PASA 
TV-5521 99.94 PASA PASA 
F"B-4028 9:::;.c;.:. PASA PASA 

8:00 FA-201 Só.00 PASA PASA 0.001 
TV-5!520 99.90 Pi>SA PASA 
TV-5521 99.92 Pi>SA PASA 

12:00 FB-4028 99.94 PASA PASA 
21:00 FS-3048 99.92 PASA PASA 

8:00 FA-201 es.oo PASA PASA 
TV-5520 99.90 PASA PASA 
TV-5521 99.97 PASA PASA 

12:20 FB-4029 99.93 PASA PASA 
20:30 FB-3048 99.92 PASA PASA 



FECHA HO•A MUESTRA KttnO., ACETON.!I FOSFATOS RANGOOESTl • 

ºº" ce~ e 

16-0ic-91 s.oo FA-201 óO' 5.S o 33.2 
TV-5520 óO' 3.2 o 1.1 
TV-5521 70• 3.5 o 0.9 

12:30 FB-4028 70' 4.0 o o.e 
20:00 FS-3049 óO' 4.0 o 0.9 

17-Dic-91 8;00 FA-201 óO' 2.ó o 33.0 
TV-SS20 óO' 1.3 o 1.1 

TV-5521 70" 2.5 o 0.9 
FS-4028 4.5 o o.a 

lB-Dic-91 s,oo FA-201 50• 14.25 o 33.3 
TV-5520 54' 1.:; o 1.1 
TY-5521 70· 9.75 o l. 1 

12:00 FB-4028 70' B.50 o 1.1 
21:00 FB-3048 50• 1.75 o 1.2 

19-Dic-91 9,00 FA-201 53• 11.0 o 32.2 
TV-5520 54• 1.0 o 1.5 
TV-5521 70' 10.5 o º·" 12:20 FB-4028 70' o.7 o 1.1 

20:30 FS-3048 55· o.7s o 1.2 

FECKA HORA r1UESTRA OLOR su.CA. Al'IINAS HIERRO 

ºº" 
t6-0ic-91 8:00 FA-201 PASA PASA POSIT o 

TV-5520 PASA PASA NC:GAT o 
TV-~21 PASA PASA NEGAT o 

12:30 FB-4028 PASA PASA NEGAT o 
20:00 FB-3048 PASA PASA NEGAT o 

t 7-0ic-91 8:00 FA-201 PASA PASA POSIT o 
TV-5520 PASA PASA NEGAT o 
TV-5521 PASA PASA NEGAT o 
FB-4028 PASA PASA NEGAT o 

19-Dic-91 8:00 FA-201 PASA PASA NE~T 0.3 
TV-5520 PASA PASA NEGl=liT o 
TV-5521 PASA PASA NEGAT o 

12:00 FB-4028 PASA PASA NEGAT o 
21:00 FB-3048 PASA PASA NECiAT o 

!9-Dic-91 8:00 FA-201 PASA PASA NEGAT o.1s 
TV-5520 PASA PASA NEGAT o 
TV-5521 PASA PASA NC:GAT o 

12:20 FS-4028 PASA PASA NEGAT e 
20:JO FS-3049 PASA PASA NEGAT o 
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FECHA 

léa-Oic-91 

17-0ic-91 

16-D1c-91 

19-0ic:-91 

CA.Hl. 
M. NOVO. 
SU.CA. 
FB-3048 
TV-5520 
TY-5521 
FA-201 
FB-4028 

HORA MUESTRA ZACIOEZ CLORUROS 

azoo FA-201 0.0300 
TV-5520 0.0013 
TV-5521 0.0011 

12:30 FS-4028 0.0010 
20:00 FB-3048 0.0020 

B:OO FA-201 o. 0330 
TY-5520 0.0012 
TV- 5521 0.0009 
FB-4028 0.0010 

8:00 FA-201 0.0747 
TV-5520 0.0017 
TV-5521 0.0015 

12100 FB-4028 0.0014 
:Zl:OO FS-3048 0.0016 
8:00 FA-201 0.0480 

TV-5520 0.0020 
TV-5521 o.oot4 

12120 FB-4028 0.0021 
20:30 FB-3048 0.0020 

Cantidad de nidr"oc:arbul""OS 
Matel"'ta no volátll 
Su.stanci as carb0n1 za bles 

.... 
o 
o 
o 
o 
o 
o 
o 
o 
o 
o 
o 
o 
o 
o 
o 
o 
o 
o 
o 

SULFUROS 

PASA 
PASA 
PASA 
PASA 
PASA 
PASA 
PASA 
PASA 
PASA 
PASA 
PASA 
PASA 
PASA 
PASA 
PASA 
PASA 
PASA 
PASA 
PASA 

T•nque p,.avio • ventas de planta I. 

OENSlOAO 
g/ml 

0.638 
c. 795 

0.657 
0.795 

0.834 
o. 795 

0.794 
o.795 
0.832 
0.795 

Ta.nque de ala:i•cena.mianto da ventas de la pli11nta l. 
Tanqu• de almac•na11:1ianto da ventae da l• planta II. 
Separado..-
Tanc:;ua previo a venta& de planta I I. 

El nietancl cuople con todas la& especificaciones, p•ro como 

pu•<M observar, 1• cantidad de acetona en la .. ayoria de lo& 

casos •s menor a 5 ppm, que estii por debajo de lo detectable por 

••t• .. todo que es de b ppm C25J, y en otroe la. cantidad 

••t.A por arr1N de 10 ppm. También se observó qua el tiempo que 

repoaa la .. uestra un factor importante para la 

deter•inacidn de acetona •n metano!, por lo menos en 15 minutos. 
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Ac:e.nas coaic "'ª Tue J1'1enc1onaco el cc.11~crta11uant.o cuim1co del 

React.i"'o oe Nessler. cecenee ce la c:ant.1dad de ace~cn.a. 

St an.al1-=.aaos el proceso ee sintes1s de metanol ooservamos 

que puede hat>e..- la cos1t>1!1dad o.e h1c..-ogen.ac1on pa..-c:ial 

condensac:1on ce moleculas o-e monó>o:lCO e diox1c:o de 

con h1d..-ogenac1cries poste.-10..-es, cor lo c;ue ;>uede haber 

.¡:-oreac10n de otros compuestos c:a,.b0nil1cos, hU>Otes1s 

acoya(ja por los estudios crc~at:.ográficos ya señalados 

anterior 1 dad y Que muestran 1 a 

-Formiato de ,,,at1 lo, .forcaldehíeo. acetaldehíOO. met11 etil 

c:etona, et:.c: .. 

Oeb1do a los resultaOos anteriores. uno de los cuntos que se 

estu10 necesarios ,.evisar es la proble111attca en la detert11il'\ac1dn 

de acetona, lo que llevo a realizar las siguientes acti.,.·1dades: 

a> El estudio de la prueba de Nessler- con respecto • la 

concentrac10n de acetona v el t1emoo. repr"Oduc:1enco la c•·ueba 

varias .euestYas de metano!, así como soluc:1ones de acetona de 

concent.rac:iOn conocida.. 

ti> El estudio del COQpcrt.am.iento químico del React1vo Oe 

Nessler con cetcn.as • .aldehioos y ester-es. 

e> Otros estudios .. 
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PROCEDrHIENTO EXPERIMENTAL rr 

A. Prepar-ac1ón del Reac:ti"'o de Nessle..-. Se preparó el Reactl"o de 

Nessler segün se lfluestra en la técnica oara la determ1nacidn de 

aceto'1<a en metat'lOl r23J. 

e. Pur1.;1cacign de ll'letanol. Al e<fec':.uar un estua10 co.'Tlpar-a~i"o 

ae calidades vs costos de los productos accesibles en el m•rc:ado, 

pudó est.ablec:e.- que el prec10 del produc:t.c corr.ercial es baJo y 

los grados para uso del laboratorio tienen un costo muy elevado, 

lo cue ria. es congruente con Jos niveles de contaminación del 

producto comercial y los requerimientos del labcr-atorio. Basado 

en ésto, se e-Fectuó estudio oe di-Ferente& tratamientos al 

metancil comercial que se muestran a cont11"'NJ.ac1ón: 

Se pone en matraz bola 500 ml de metano] come,.cial 

<D1strtbu1dor- A> con 10 gramos da hidróJCido de sodio sólido, 

coloca raf"rigerante sobre el matraz en pos ación ver""tical; 

deja el reflujo riasta que desaparezca la 

transcurr1d0 b horas. Se destila el metano! en 

o hayan 

columna da 

f"rac:c:ionamiento y se colecta la parte que se de•tt la a bSºC. Este 

destí lado se coloca en un matraz con sodio metál tco y se pone a 

.-e-Flujo aproximadamente por media hor""a. Se destila el metano! 

columna de fracc1on.sm1ento y se colecta el metaool pur-o. 

Al metano! tratado y sod10 se le agrega 2,4 

dinitrofenilhidrac1na y se pone a re<flujo por tres horas, el 

ir:etanol se des ti la. 



En 01:.rO ll!;att·-i: se cene metanol con NaOH a reflujo oor 

!"IO..-a. se oest1la. PostoH·to•·~erite e! cest1lado se coloca ccn 

.eaqnes10 inet.al ico <pr-e ... ·1ainente lavaeo con .acico c:lorhidr1co 

dl lu1c:~> a ref:!u;o por ces hcr·as y se dest.1 la. 

c. F'ruee.as =f" Nessl e..- Cua 11 tat.1" .ts a Metano!. A 4'1Uestras 

meta!\01 industrial sin purtf:tcar y curtTtc:ado, asi CO•'DO de gr-ado 

escectrot:ot.o~et.r1c:o. se les real i:a la prueba oe Nessler en forma 

Los result.aoos cct.en1aos en las d1f"erentes técnica& de 

our1f"1cac1cn v en las cruebas de Nessler son los siguientes: 

Se ;luDó el aiet.anol con NaOH y el refluJO se Cejó b horas y 

c::esttló (o. eb...lll1c1on S~"'CJ. Se p1.1r1f"1c:o al metano! con sodio 

#:letal ice. oeJandolc a reflu;o por ó no.-as, se destiló el ai1rtan::>l 

c .. 1sno p. erK.J.ll1c1-'nJ. 10 ml de esta úli:.imo 111etanol PUSO con 

;:o:,.; :l1n1trof:en1lruo.-az1na pe.- 1 hora, Oespues se destiló CSSªC>. 

Ta~t.11en el .:e'tanol se Puso con rila9nes10 come lo indica la técnica 

v se destiló a S7c.C. 

Se real izo la Prueba de Nessle.- a las dlstintas muestras de 

mat•nol que se ou.-1t=1caron 

el ::.-ocec:1e11ent;:i: 

ocasiones cocio se muestr-a 



MUESTRA 

Metanol sin our1Ficar 
Distribuidor A 

Metanol lra. cur1f1c:a
c1on cc:on NaOHJ 

Tj!.8L'"' 7 

OBSERVACIONES 

La muestra 
turbia 

puso total1nente 

La 1nuestra se puso ocac:a 
color amar1 l lo. No tan tur"b1a -
c:o;no la :irtmer"a. 

Metanol 2áa. pur1f1c:a- La muestra se puso menes ocac:a 
c10n <con Na-J que la anterior, el color es el 

Metano) :Sra. pur1f1c:a- La turbidez en esta muestra es -
c1on <con 2,4 dnf"zina> menor que en las tres anteriores 

l'tetanol grado espectro- No presenta 1:.urbi dez y sd lo se -
f'ctométr1co observa el color del R. Nessler 

l'tatanol purif'1cado No presenta turbidez y sdlo se -
111agnesio metill ice observa el color del R.Nessler. 
Di&tribuidOr A 

En todos los casos la prueoa no se ve af'ec:tada por el tiempo 

<por lo manos en ó horas ce observación> 1 sólo se obs•rvó que a 

las 24 her-as el precipitado <f"crmado ya se había sedimentada. 

De dcuerdc a les resultddos obtenidos. se observa que las 

purificaciones sucesivas nos lleva a obtener en cada 

un .. etanol mayor pureza, otra observación también muy 

importante es Que el tratatntento con magnesio metill ice es el ·~s 

ef'ectivo para obtener metano! con alto grado da pureza. ademils de 

que resulta el p..-oceso mils costeable de todos los ef'ec:tuaóos ya 

que el costo del magnesio metalice es in.ferio..- al de sodio 

ioetdlico. 

65 



Par"a aet.en~1na,.. los c:omcuestos carbon, l 1cos presentas en metanol 

se escoge una n10'.-13.C:1na .,,a Que tanto aldehídos, c:etonas como 

esteres .-eac:::1c;"'lan con esta ca..- n1dra=onas los 

el t.er-ce.-o, la 

c:11soon1cle la 2.~ dlnttro.fent lh1orac:1na. Primeramente 

o..-eoa•·an estan~a··es ce: • .; dtn1trofen1ln1orac:1na; c:cn la acetona 

sa form~ la n1c1·a;:ona corrasoond1ente con 1,),4 gr"atnos ce z • ..; 
d1n1trofen1lri1crac:1na y 0.5 gramos de acetona s19u1enoo la 

tecnica va est.ableci oa C2BJ; con el form.1 ato de metilo se forma 

la ht c..-ac1oa cof"'resoono1ente, 1gualmente con la técnica reportada 

en la l 1terat.ura [29J, también se .fo1·maron las htdrao:onas del 

acetaldeh1"":.'I ... formalden,do s1guendo el mismo proced1m1ento que 

se llavó a ::aoo con la ac:etcr.a [2BJ. La obt.enc1on y pureza ce 

estos oer1vaocs se c:oop.-ueba oecnante cromatografía en caca fina. 

Para oeter.11ir"ar les ccmcuestos carbonil1c:os en metano!, se 

colocan ~.S 11t.,.os de est& con 2,4 dinitr'ofenilhidrazina, de este 

ult.1r.;o se cclocarcn 550 ai.1l1gr-amos. con esta cantidad se espera 

c:atectar l veces mas ae 0.003::0 Ce acetona, aue es la cantidad 

penn1t.1da en i::letancl ino...i.str-ial. La mezcla de reacción se 

eeJa a re.fluJo por 6 horas; POSt&r"lOrmente colocan 4 mi de 

.ac100 sulTt.ir-icc ccncentrado y se calienta por 30 llltnutos mas, 

oescues se destila el aietanoJ. El resiou.o de la destilación se 



coloca en el rota..,apor par·a el1m1nar todo el liQúiOO presente y 

obtener asi el solido. a este sólido se le ª"'traen los croductos 

deseadas con he,.ano y a cont1nuac1ón se le realiza cromatograf'ía 

en capa f'1na prepar-ati"ª• se e,.traen las manchils ident1f'1cada& y 

les dete,.mina espectroscopia IR los est~ndar-es par-a 

determinar" cuales de estos der"1vac:os se f'or"man en el metanol. 

Al metanol destilado, se le realiza la Prueba de Nesaler 

para hacer" comparaciones cual itat1vas y obser"var" la eTiciencia 

del uso de la 2,4 dinitr"ofenilh1draci.na. 

Se pr"epar-ar-on los &1guientes der"i'Vados con 

2.4 dinit,.oTenilhidr"aztna: 

TABLA 8 

Derivados de la 2,4-dinitrott!oni lhidracina 

Derivado Pr"Oduc:t.o P.Fu&ión P. Fusión 
de Teórico EJ1:per-imental 

Acetona Sólido anaranjado 126c::oC 123'""'C 
apar'iencia de pelus.a 

Fo,.maldehido Sol ido de color lóó.,.C lbSºC 
amarillo canario 

Acetaldehido Sol ido de color 147.,..C 143""'C 
anar-anjado zanaho,.ia 168.,..C 

Formiato de Cristales amarillos N.O. 150°C 
metilo. 
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Es de g.-an imcort.ancta nace,. nota,. un Que fue 

Cet.er-.n1 nante el p,-oced1cn1ento e"'per-1;nent.al que se sigu10 

costaYlOrlllent.e; 

• L.a obt.enc1on i:ie los est.andares de i:ier1vados de acetona. 

for.:ialdehido y ac:et.alcehídO es sumamente fac:1l y rap1da. 

c:amOiO para Otltel'\Sr" !a n1c.-.:t:1da del formaato de metilo, 

,·ec:u1e.-e oe calente•'l&entc a reflujo po.- mucho tiecipo 

co111pa1-.ac1on a los et.ros taino1 en se rec;u 1 ere que 1 a 2. 4 

d1n1t.ro.f"erulh1d.-ac1na t.enga alto nivel de pu.-eza. 

E. Real1:ac1~n del Espectro de Absorbancta del Reactivo de 

NessJe.- cA vs A>. Se coloca el Reactivo de Nessler en la celda. 

oel espact.ro.f"otometro y se l"eal iza la medición de absorbancia 

desde una lcng1 tud de onda de 340 hasta 840 nm con un i ncremanto 

ce 20 """'• se aeter'm1na la longitud de onda apropiada para hacer 

mee11c1ones de turbtde:: que influya el color'" del l"eact1vc. 

Se ootuvo el escectro de abscrbanc:1a del Reactivo de Nessler-

baJo las siguiente variables de operación: 
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:>. 
A 

" 
" 
:>. 
A 

Aparat.o; Esoect.rof"ot.Ometro ese U.V.'-visible Scectron1 20. 

Escesor de celda: 1,-cm.· 

Fech.a; S de- Junio-~ i1992" 

- --- -

L.os !"ª_sult.~dO~ Óot~nidos sor:i les s1gu1entes: 

TABLA 9 

Espectro de Absorb.anc1a del Reactivo de Nessler 

340 360 390 400 420 440 460 

1.soo i.soo 1.500 1.000 0.230 0.048 0.010 

480 500 520 540 SbO sao bOO 

0.005 0.005 o o o o o 

b20 b.;o bbO b90 700 720 740 

o 0.045 0.010 0.130 0.280 0.490 o.750 

760 760 900 920 940 

0.940 1.100 1.100 0.720 o.:so 

Los resulta des ant:eriof'"es se encuentran repr"esent.aoos en 

Gr"á.P:ica l. 
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Gh:~FIC;:,, NO. l 

Espectro de absorbancla del reactivo 
de Nessler (Hgl2) 

•tt.orbancla 

................ 

O,llí. .. . .. . .. 

O,&r· . ·; .... ··1 º·4 i . . . 1 . ;;º hioy abtlc;;ban-~i~. · 1 . . . .. . 
0·:r ·· r • .L ·· ...... ... 

340 3110 420 460 500 540 580 620 660 700 740 780 1120 

longltud de onda (nm) 

npectrometro de u.v./Ylafbl• 
Eapectronlc 20 L:1 cm 

Se escog10 la long1tuc de onda de 5b0 nm para obt.ener la 

pat.rOn, ya cue a esta longitud de ond.a la solución 

presenta 1nterf"e..-anc1as pcr· absorción debido al color. En algunos 

laooratcrics ce control se ut1l1za errcneamente la lectura a 460 

l"Wll., Que es el lill'lite de la 11:eseta de no inter<ferenc1a, cualquier 

var1ac1on cel equipe causara 
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F. Curva Patron para determinar Cantidad Ce ~cetona en Metanol 

mediante e1 uso del Reactivo de Neasler (A va ppm ae acetona>. 

Par'"a obtener la curva patr""On. necesar""io preparar primera.nante 

las soluciones est.6ndare• de acetona¡ se ct.r.a coaa ejemplo la 

preparacidn de las soluc1ones de 1000 1 100, 10 y 1 ppa y en base 

a éstas 

anhidr""a 

preparan las restantes: se colocan 20 ml de acetona 

matraz aToraClo de 100 inl y se dl luye hasta el 

•~ro. Se toma l ml de asta solucidn y se 1 leva a 1 1 i tro en un 

111atraz a~oraóo; S ml de esta ültima •oluc1dn equi..,alen a 1000 

ppm. Toaar 1 ml de la soluc1dn de 1000 ppm y l le..,arlo con agu.a .a 

10 ml, 5 111 

solución de 100 ppm para obtener la de 10 ppm y con •sta para 

obtener 1 a de 1 ppm. 

Tainbién preparan soluciones de alta concentración de 

acetona: 1, 2, 3, 4, S, ó, 7, 8 y 9X¡ se indica la preparacidn de 

la primera y las restantes se preparan en base a esta: 20 ml de 

aceton.A se dl luyen en 100 •l en un matraz volu111•trlco, 

ml de asta solucidn y se diluye a 100 al. 

toma 1 

Una vez prepar.adas las soluciones a cada una de el las se les 

realiza la Prueba de NesslaY, se deiJ• reposar 5 minutos la mezcla 

y sa mide la abtiiorbancia a la longitud dll enes. dptim.a donde no 

hay inter.f"erencia por el color"" del Reactivo de Nessler- l560 nm>. 

Construir la grdi-f'ic• de AbsoYbanci• ve ppm Acetona. 

Los Yesul ta dos obtenidos cant1 da des meno,..es de acetona 

Cgr-áf1ca 2>, asi 

siguientes: 

las vaYiables de operación son los 
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TABLA 10 

Curva Patrón de Acetona 

C.A. 2 5 
oom 

o.oos 0.005 o.oos 0.015 

C.A. 10 20 40 50 
oom 

A 0.048 0.090 0.070 0.210 

C.A. 100 200 400 500 
oom 

A o.seo 0.950 2.000• 2.000 

C.A. 1000 2000 4000 5000 
oom 

A 2.000 2.000 2.000 2.000 

• A p.&r'"t1r cm asta cantidad la resp,..aegta dal apar-ato 
• m ~ m traan1tancia <~2J, mbict::J a la cantidad 
hC29iv• dll!I turbiCM:: pt'"OC1.c1da. 

Aparat.,: EapectrcTotómatro da U.V.-v1s1bla Spectronic 20. 

Espesor de ce 1 da: 1 cm 

Long1 tua de Onda: SbO rvn 

Facha: 5 de Junio de t9Cj12 
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GRAFICA NO. 2 

Curva ptitron de contenido de acetona 
con el reactivo de Neuler. 

·-· 2,5r-~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~ 

2 -------··········-··· -······-··-·-············-····-..· ~-~---

1,5 -·-·············--· --·--·-···-··--· -···-·-······ 

0,5 

50 -100 150 200 250 300 350 400 450 soo ·--___ .....,cleu.wM

_.....,10201: 1-

...... -----
t:ie•po es un T•ct:or determin.ant.e en l• ~r .. •ciOn de la turbidez, 
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TABLA 11 

Absorbanc1a a al tas concentrac1one~ de acetona 

ABSORBANC I A 

TIEMPO •• s" b'< ,. ª' 9X 

0.1 0.005 0.010 0.009 º·ººª o.oos 
2 2.0 O.OCó o.coa 0.005 o.oos 0 .. 007 
3 o.coa 0.003 o.oos o.oos . 2.0 2.000 0.009 o.oos 0.006 0 .. 004 
s 2.0 2.000 0.008 0.007 o .. oos 
á 2.0 2.000 0.900 0.010 0.007 0.007 
7 o.oss 0.010 
e 2.000 0.'700 o .. oos 
9 2.000 1.800 0.025 

10 2.000 2.000 0-015 
11 0.600 
13 2.000 0.020 
15 2 .. 000 o.oso 

GRAFICA NO. 3 

absorbancia vs. tiempo del reactivo de 
Nessler con acetona en cantidades altas 

2,5~ 12,5 

1.:rl'~·~:~. 
o,~1~:::.:.:.:.:]:.s 
~ .2 4 6 11 10 12 14 16 o 

tiempo (mln} --Oftll .. 4"' + •ceton• •• s"' * ..... _ •• 6" 

... -on• •I 7"' .,.,_•...Con• •I 11"' -+- •ceton• •I 9"' 
, ............. U.YM..We ............. , ... 
......... •6a:51D- 74 



Se puede observar que la crueba no es confiable, ya qua a 

alt.as concent,.ac1ones de acetona el prec1p1tado se r-edisuelve y 

la lectura de absorb.inc1a so puede interpretar errone.;111nente coino 

una concentracton baja lcurva ascenoente, Gr-.&<Fic• No. 11 

G. Estudio del Compor-t.imiento Guimic:o del Rea e ti ve de 

Nessler. 

i J Con éster. 

Primeramente eJ Reactivo de Nesslar se pondr.a en contacto 

ester; se pr-epar"a una solución de <Formiato de metilo de 1000 ppm, 

colocando 16.25 •1 de illlst• 

solución se toma 1 mt y ae di luye • 100 ml Par• pr-epar•r- las 

demás soluciones hacen dilucione• coms•cutiva• 1:1. A •etas 

soluciones se les real tza la prueba de Nessler y •• hacen 

observaciones cualitativas. 

ti> Con aldehidOs. 

Para dtrterminar l• reactividad deJ Ne•sler con aldehído• se 

emplea -rorm•ldehiQo y acetaldehido; el primer-o se encuentr• 

soluciOn •l 37X «f'ormot o Tor-mal1n•), se toma 1 ml de ••ta 

soluciOn y se diluye a JO ml para obtenc1r una soluciOn al 3. 7X, 

realizan soluciones 1:1 O. esta última, a las soJucion9• 

preparadas se les realiza la Pr-ueba dtt Nessler y se observa el 

comportamiento. Para preparar la solución de acetaJdehído con 

concentración de 10,000 ppm <tY.> se c:olocan 2 ml de éste en 

matr-az volumétrico de 1 l. de esta scluetdn se h•c:e una 
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di luctón i.r100 para ootene.- 100 ppm oe acetaloenido. a estas dOS 

soluc:1ones se les real 1:a la Prue::ta de Nessler"". 

1i1 J Con ce tonas. 

Por último le real iza la Pr""ueba de Neesler en .f'orma 

cualitativa a una solución de met1l-et1l-c:etona v observa que 

cc-ai.po,-:ao:n1ento s19ue. 

L.os resultados obtenido& para dete,.m1nar el comportamiento 

Químico del Reactivo de Nessler Fueron los siguientes: 

Cuando el Formtato de metilo se mezcló con el Reactivo de 

N•••ler"" solo calento un poco el tubo pero hubo 

absolutamente n1ngUn cambio en la apariencia de la mezcla de 

reacción, este mismo compcrt.amiento siguieron las soluciones 

restantes del To,-nnato. 

Cuando se mezcló el Reactivo de Nessle,. con la solución al 

3,X de fcrmaldehidc 1 apa,-ecto un precipitado gYis correspondiente 

al mercur"tO metal ice, con la soluc1on al 1.SX. también se obtuvo 

el mismo compoYtainiento. Con }ª •clucidn del O. 7SX, apa,-ecid 

pr1mer""amente un precipita do de color anaranjado .fueYte, y en 15 

minutos ya esta~ totalmente de color gYis, lo que nos indica la 

oresancl• del ion 111aYcur""cso Hg- y postertormante de mer-cur-io 

n:iet.al1co. Con la solución al 0.375~ ootuvo el ion mercur-oso. 

paro ooster1ormente se puso de color verde olivo, se tiene la 

mezcla del 1on rnercu,-oso y el me,.curio met.al ice. 
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Con Ja &0Juc1on ce •c:etaloehaoo 10.000 pcm se -Formó 

p,..ecio1taco •naranjada CHg-J. Juego se puso gr1sd.c:eo y 

i="in.aJ.,ente gris <mercurio met.ilicoJ. Con l• solución oe 100 ppCJ 

.;ormd t•111bien el pr•cipit•do a~r•nJadO. 

La matil et.il catana siguió al contcortamlento que la 

acetona: se -Formo un prec:ioitadO ca color amarillo tenu.e de la 

misma apariencia que el ;ormaoc c:on la acetona. 

Como se observa el Reactivo ce Nessler cresenta una reacc:iOn 

positiva con aldehiCOs, st estos ast•n presentes ppm en el 

111etanoJ darán una turbidez cor ~cr••ción de las especi•• 

que aodria 

corregirse si se nace previamente tiempo de permanganato. 

H. Detero?11nac:10n oe impu,.e:=as meo1ant.e croma~og,.dt=1a 09 q.ases. 

Tres muestras oe metano! Cgrado espectroFot.cmetrico, comercial 

distribuidor a e tndustrtalJ se analizan en un cromatOgraFo Ce 

gases, y los crcinatcgramas cbteni do• de 1 as tres mu•stra& 

comparan con est.inda..-es de las cosible& 1mpu..-ezas contenidas 

eJ i:.etanol y se determina si est•n presentes en las mueatra5. 

El crOCl\atograma <Figura 7J 

Cl'"°incipalm•nte de agua y etanol. Loa otros componentes 

pudie,..cn detac:tarse po..- problemas de colW'llrw, sin e.111ba...-go 

ev-aJuo el ntvel de detecc:ion ce acetona ccri un est;andar y 

observó que este de 10 pc41 <F1gu..-a 8J. 
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';-(.IN 1 IS .'l'l.'07,"'92 L• ;.;. .... 

":i:S .. :- IORkFILE ID' C 
: ''Yf 1 LE HtllllE• 

N ,. i*E"11. TYPE AQ/l{T "'1!•~ 

u~ ~ ~3 J48 PI! 8.821 e ~-
i.es 1641 o py t.819 8.l• 
1.88 891 O VY 8.138 8 .... - 1.59 2. 8563E .. , ts86 8.85> 99.5•H 

-1.J6 9'561iDT• l.tv 1.34:;;' 
2.11 331 Dlml 1.123 • e ' ... 2.17 1112 DTBP 9.t'38 

8 "" 2.23 U5 DTPll 1.824 9.2318E-•\4 
2.37 768 py 8.845 8.883 
2.51 3571 pp t.161 1.812 
3.23 1585 py 8.843 ··-4.84 4363 llP ...... 8.915 
5.15 972 VY 8.148 8.lleJ 
5.34 386 O VY t.934 l ... .;1 
s ... 3 198 D PY 123 6.2J96E .. 
5.52 - VY .. 84'5'. .. 
6.28 1411 VY e ll4:.l b.d,. .. 
6.52 1648 o yp 8.883 ·--~ 6.65 913 py 8.840 1.883 

!)l 6.78 141 O YB 8.828 4.912'E-8~ 
J.15 7.86 829 BY 8.837 8.18.o 

'·" 
7.51 582 py 1.835 1.112 
7.66 1558 Y8 8.832 ·--8.73 864 o .. 8.124 1.113 

n.~ 9.15 JJ6 .. 8.128 1.111 
11::-.1 9.;111 13799 O PS 8.125 l.MS 

11.54 2856 BY 8.185 •. lt& 
11.28 948 Y8 8.856 1.113 

TOTAL Afi'EA= Z.8785E+8:' 
IU. FACT011'= t .88l"'8E+l18 
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'OH 1 24 
.iORKFILE JO: C 
iio~ILE~ .. ,.,, 

~T 
l.&5 
l 15 
! 31 

~1.l5 
l 68 
l 79 
<.s. 
~.2Z 
5 te 
t: ~~ 

,-.;,:[4 TYf[ 
;'.;.""'o rv 

.... :) r. '.'? 

·¿ o r:: 
"·~ .·.'7 ·~rr. 

: -., .. ;:.a~ 

- . ..!1:11~ 
:t-J2 OTBS 
.'58 TSP 
:'C.5 t>g 

[~n TES!S 
S M.tR fliE LA 

" 1.'l-'87~2 . .; . 44 

AR/HT H)ot · 
8.818 e at" 
e.1.He i: .·. 
.:t e.::e " f; ~s-:=.t. -
e.en e.eo.t 
a.m 99.~% 
e.e1s e.es.: 
8.828 8.8~-
8.825 8.8&.1 
,. "IJ5 7 .267SE-8-t 
1.836 e.e·u 

F"JG. a. Crc:matogr"ana ae acet.cna to ppr1 <en netan::lll 1 

Colurna Carb>-a.• 25 r.i •• O.:S m'llo. 0.2 m1cr-cmetrc 

'S'"C/m1n. TR=l.35, acetona. 
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CONCLUSIONES 

1 Se presentan los resultados clel contl""ol de calidad de 22 

mu•stras de mat•nol provenientes tanto de proceao como de 

di fel""antes dlstr l bui dores. 

Todas las muestrils cumplen las especiT1caciones señaladas 

por ASTM el tipo da calidad industrial, con excepción de las 

muas tras de di str i bui dores que presentaron contenido de agua 

supe1·1or iil especificado. 

1 El método cara determinar acetona mediante el Reactivo de 

Nessler tiene 11mitaciones. por lo que se considera no adecuado. 

a Se demostro la presencia de formiato de metilo a trav6s de 

derivados de 2.4 din1trofen1lhidric1na, ésto no est.! informado 

para comprobar la presencia de ésteres an matanol, asl como en 

ninguna de las tecnicas convencionales. 

1 Se presenta un estudio comparativo da diferentes t•cnicaa 

de purificación da matano.l a nivel labol"'atorio, siendo mejor la 

de sosa y postar-tormenta con magnesio metalice. 
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