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INTRODUCCION 

El desarrollo de esta tesis se ha preparado con el prOpósito de facilitar el entendimiento de lodo lo 

que implica una planta de po1ictilcno de alta densidad y destacar la importancia del control qulmlco, con sus 

técnicas de muestreo y de análisis que indican el comportamiento del proceso. BasándOsc c:n los proyectos y 

especificaciones desarrollados para el dcscmpcflo real del proceso. 

El control qulmico comienza desde que los ingenieros de laboratorio fijan Jos puntos de muestreo .de 

importancia y Ja frecuencia del análisis, basados en las indicaciones de discfto y experiencia sobre control de 

procesos. 

El control qW mico permite S(lcccionar y diagnosticar a lravés de análisis de las materias primas, la 

pureza o calidad de éstas por comparación con las especificaciones requeridas de discfto. Ya que, para el 

caso de un proceso de polimcri:zación se requiere de materias primas de alta pureza. En otras palabras, un 

exceso de impurc1.as intcñcrirán en el buen desarrollo de una reacción de polimeri7.ación con el consecuente 

consumo exagerado de materias primas. 

Es importanle también dentro de la manufactura del polictilcno el Control Quimico de la formación 

de los catali1.adorcs que inician y controlan la reacción con perfil sclccti\'O para la manufactura del producto 

deseado. 

También se lleva a cabo un control qulmico de las corrientes de p~, determinando la 

composición real de los equipos de la reacción, en los equipos, como son gases de reacción, composición del 

licor madre y concenlración de la resina en el licor madre, para un buen control del Indice de Fluidez (MI) 

del pollmcro. 

LLc\'ando a cabo un estricto control químico del proceso en fonna constante y al comunicar las 

\'ariacioncs producidas, es posible manufacturar un producto dentro del rango de alta calidad, cubriendo as(. 

con las especificaciones de venta y las necesidades de uso. 



Este rango de alta calidad, es determinado por análisis del producto, estos análisis pueden ser 

flsicos, los que e\'aluan las características iniciales del producto en la pos-producción inmediata, tales como: 

Indice de Fluidez (MI), tamai\o de partícula, color, pcllelizado, cte. 

Los análisis quhnicos. determinan las concentraciones de los residuos indeseables en el producto 

debido a componentes órgano.metálicos de los catalli.adorcs que degradarfan al polfmero. 

Los an!lisis flsicos son los que dctenninan las caractcrfsücas principales como son: resistencia 

mecánica, resistencia a la tensión. estabilidad ti!rmica. estabilidad solar, estructura del potfmero, etc. 

El método utilizado es el procedimiento de muestreo y análisis del laboratorio. Este procedimiento 

consta dccuatropuos importanlCS: 

1.- MllOlliero 

2.·AUlisis 

3.- Verificación 

4.-Ajuste 

Muestreo 

Es la acción que tiene por objeto tomar muestras que sean w.rdadcramcnte representativas de las 

corrientes o productos que se pretenden utilizar. 

Análisis 

Es el procedimiento por d cual se aplican los métodos cualitativos y cuantitati\'05 adecuados a ca.da 

caso. 

Verificación 

Consiste en comparar los resultados de los análisis con las nonnas adaptadas. Al realizarse la 

verificación puede n:chuarsc o accplarSC un producto terminado o en su caso, proceder con el siguiente 

paso. 

Ajuste 

Es el paso que tiene por objeto corregir o eliminar, las causas que producen la desviación de las 

cspccilicacioncs de los producms. Com:spondicndo este paso al opcrndor de las plantas de proceso. 

El Complejo Pctroqufmico Marcios es la respuesta al mejor apro\·echamiento de un recurso 

no renovable, como son los hkhocarburos dcri\"ados del petróleo. Los productos pcrroqulmicos básicos que 

en este complejo se producen cubren por una pane la demanda nacional r por ta otra se cxponnn los 



C.1'ecdcntcs de producción. Este centro pctroquimico tiene una capacidad de transfonnación de 2.8 millones 

de: toneladas anun1cs y cuenta con un área de servicios aux.i1lares en \a que se produce et vapor y ta cnergia 

c1Cctricn suficiente y necesaria para su consumo interno. 

El Complejo Pctroquimico Mon:los. se localiza en la parte sur del estado de Vcracruz. al C5lc de 

las ciudad de Cootz.acoa1cos a una distancia aproximada de siete kilómcttos sobre la nwg.cn izquierda de 

la carretera Coatr .. 1C0.1lcos • Villahcrmosa ocupando una supcrfü;ic lQtal de 380 hcctlrcas.. Ver figura l. 
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LOCALIZACIÓN GENERAL DEL COMPLEJO 

De acuerdo con las instalaciones, las áreas que componen al complejo Marcios son: 

a ) Arca de plantas. 

b) Arca de tanques de almaccnamicnlo. 

e) Prctratamicnto de agua. 

d) An:a de quemadores. 

e) Corredor de lineas Marcios .. Pajaritos. 

O Arca de almacenes generales. 

g) Arca de talleres. 

h) Arca de rdificios administrativos. 

i) ~ de seguridad y protección contra incendio. 

j) Arca de tratamiento de efluentes. 

k) Arca de la subdirección de proyccl05 y control de obras. 

l) Arca de servicios auxiliares. 

Ver figura 2. 
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DESCRIPCIÓN GENERAL DEL COMPLEJO 

La carga constituida por una mc1.cla de hidrocarburos, se recibe de los complejos Cactus y Nuc\'O 

Pcmcx, ésta es procesada en la planlil fraccionadora de hidrocarburos. cuya capacidad cs'dc to.t.000 BID. 

Esta plam.1 scp.1ra los dos hidrocarburos que definen las dos áreas de plantas en que se clasifica al 

complejo: etano y propano, quedando como residuos buL1no y gasolinas que son enviadas para su 

procesamiento al Complejo Pctroqufmico la Cangrejera. 

El complejo cslá dividido en dos grupos fundamentales: 

a) Árc:tJ de :icondicionamicnto )' íraccionamicnlo de hidrocarburos licuables y aire para la obtención de 

ctilcno y sus dcri\'ados primarios. 

1. Planta tratadora y íraccionadora de hidrocarburos. 

Capacidad 104 000 BID. 

2. Planta de ctilcno. 

Capacidad .500 000 ton/afta 

3. Planta de óxido de ctilcno y glicolcs. 

Capacidad 200 000 ton/afta 

4. Planta de acetaldehido. 

Capacidad 1 SO 000 ton/ano 

5. Polielileno de alta densidad . 

Capacidad 100 000 ton/atto 

b) Área de obtención del propileno y sus derivados: 

l. Planta de Propileno 

Capacidad 350 000 ton/atlo 

2. Planta de Acrilonilrilo. 

Capacidad SO 000 ton/afto 

3.- Planta de Polipropilcno. 

Capacidad 100 000 ton/allo 
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CAPITULO! 

GENERALIDADES DEL POLIETILENO DE ALTA DENSIDAD. 

1.1 LOS CATALIZADORES ZIEGLER-NATIA. 

El proceso de polictilcno de baja presión que produce polictilcno (lineal) de alta densidad fue 

inventado por Karl Zicglcr en el instituto Max Plank para la investigación del carbón en Mulhcim. 

Alemania en 1933 y es llamado proceso Zicgler. 

El catalizador Zieglcr, que produce el polictilcno (lineal) de alta densidad a baja presión de 

polimcrfaación, esta hecho a partir de un producto de una reacción entre un compuesto de un metal de 

transición y un compuesto organomctAlico, usualmente un compuesto de alquil aluminio. 

Los catalíi.adores Zieglcr-Natta han sido definidos como los productos de reacción, entre dos 

diferentes grupos de compuestos metAlicos: 

l.· Compuestos de elementos de transición de los grupos lVy Vllt de la tabla periódica. 

2.- Compuestos tales como los hidruros, alquilas o arUos de elementos de los grupos 1 a 111. 

Las caractcristicas maS importantes de los catalizadores Zicglcr-Natta son la facultad de producir 

pollmcros estéreo regulares y pollmcros isotácticos a partir de las a.-olefinas tales c:omo el propilcno. Esta 

cstcrcocspccifidad ha dado a los cataliz.adorcs Zicglcr·Natta, una gran importanc:ia en el aspecto c:ientlfico e 

industrial. La cstcrcorcgularidad de los pollmcros producidos por los c:atalizadorcs Zicglcr·Natta está en 

función de la naturale7Jl del catalizador, co-catalizador y de los aditivos. Para el caso de ta polimcrizac:ión de 

las a.-otefinas tales como el propilcno, la cstcrcorcgularidad de los polfmcros producidos por los dífcrcntcs 

mctatCs de transición es variable y los metales de transición que se pueden utiliw son pocos. Otro de los 

íad.orcs que afectan la cstercorcgularidad del polfmcro son del tipo d~ soh-cntc usado en la polimeriz.ación, 

la temperatura y la relación molar AVíi. Los compuestos de titanio son excelentes c:ataliz.adorcs y tienen 

muy atta cstcrcocspocificidad de polimcros. 

Los catalizadores Ziegter·Naua son combinaciones del trictil aluminio Al(C2J-L)1 o cloruro de dictil 

aluminio Al(CilL)2Cl con el tctraclorum de titanio TiCl4 o el tricloruro de titanio TiCU. Estos c:atalizadores 

son sistemas hcterogeneos. teniendo la fase sólida coexistiendo con una fase liquida. 
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La panc sólida insoluble del sistema catalítico es el silio acfüv de la plimerización, (ocurriendo esta 

en 111 superficie del sólido) y la panc soluble es un compuesto de alquil aluminio que trabaja como co-

catnli7..ador. Desde el punto de vista de disci\o de proceso industrial, en los sistemas catalfticos se toma en 

cuenta los siguientes puntos: 

1.- Que sea un catali7.ador altamente activo con productos rcdituablcs. 

2.- Una alta cstcrocspccíficidad del potimcro y mejores propiedades. 

En general los sistemas de catalizadores tipo Zicglcr tienen la siguiente reacción. 

Al{Elh + TiCl4 -. sólido insoluble y panc soluble (TiCb,TiCll) -. Polimerización 

El lmluro del metal de transición es reducido por un alquil de aluminio para dar un precipitado que 

es el catali7..ador acti\'O. 

t. t. t Reacción del trielil aluminio (AIEll) y letradonro de tltudo(TiOe) 

El catalizador Zicgh::r es el sistema de TiClt--Alquil aluminio y el catalizador Naua es el sistema de 

tricloruro de titanio (TiCb) haluro de alquil aluminio. El tetractoruro de titanio (fiOt) es Uquido y el 

tricloruro de titanio (fiCb) es un típico cristal iónico teniendo cuatro modificaciones conocidas como: a.. p, 
y, y 5. Diversos tipos de catalizador lricloruro de lilanio (l'iCb) son pttparados por la n:ducción del 

tetracloruro de titanio (TiCl4) con hidrógeno (lb), Al, Ti ó AlEb. El tricloruro de titanio (fiCb) es soluble 

en solventes polares tales como en alcoholes y tctrahidrofurapo, pero insoluble en hidrocuburos.. 

La heterogeneidad del sistema catalizador - Natta. usando tricloruro de tilaDio (fiCh) es un fxtor 

esencial para la polimerización de a.-otcfinas. paniculanncntc el propiJeoo o pollmcro isolXlico adCllaAs de 

alcanzar una a1l.l5ima velocidad de polimerización. 

En el caso del catalizador Zicglcr, el lclraclonuo de titanio (l'iO•) es reducido a lriclonuo de 

titanio (TiCh) y parcialmente a dicloruro de titanio (TiCb). 

Adicionalmente el trielilaluminio (EllAl) al tctracloruro de titanio (fiCh), et promedio de estado de 

valencia es n:ducido de acuerdo a la relación A1fl1 empleada. A una relación AVfi=l, d titanio csaa en 

estada lrivalenlc y a una relación de Alffi=4, el titanio es divalcntc y ta reducción ele este esta detenida. 

El grado de mlucci6n dcpcndc del alquil usado y la relación AlfTi cmplcod.a. Los gases 

desarrollados consisten en hidrocalburo¡, tales como lns derivados de los grupos alquilos de aluminio. 
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En la reacción primaria el tetracloruro de titanio (TiC14) es atacado por el . grupo alquilo, 

intcrcarnbiindosc el etilo y el cloruro produciéndose el rompimiento del enlace Ti-alquil. El titanio es 

reducido, obteniendo radicales etilo. 

TiCl4 
{ 

EuAl 

+ AIEbCl 

AlEtCb 

EtTiCb --------+ 

EtTiCh 

EtTiCh 

EtTiCh 

Ti Ch 

+ 

+ 

+ 

EuAlCl 

EtAlCh 

Al Ch 

Et 

Los productos s61idos asemejan tricloruro de titanio (TiCh) cristali7.ados. Con relaciones más 

grandes de AIEblfiCh, el titanio es reducido a su más bajo estado de valencia. 

Los compuestos dicloruro de titanio (TiCh), dicloruroctil de titanio (EtTiCb) están probablemente 

incorporados en el producto sólido. 

Ti Ch + Al E u EtTiCb + EbAICh 

Et Ti Ch Ti Ch Et 

Las rc:iccioncs entre el tetracloruro de titanio (TiCI~) y el isobutilaluminio i-BmAl forman 

precipitados café obscuro y se convierten en catali1.adorcs de muy alta actividad para la polimerización del 

elileno. Ziegler separó' los produclos de reacción de la parte soluble y cnconlró que la parte soluble del 

catalizador no tiene actividad y los precipitados obscuros son los que tienen actividad. 

La combinación de las partes insolubles y solubles de los productos de reacción da un sistema 

catalizador para alta rcactividad. 

1.1.2 Mecanismo de polimerización. 

La reacción principal para la formación del sistema de catalizador activo ha sido estudiada 

extensivamente y varios mccai:iismos han sido propuestos: a) polimerización iónica por radicales, b) 

mecanismo bimetálico y el e) mecanismo monomctá1ico. A continuación se tratará de cada uno de estos 

tipos. 
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a) Ion radical. 

Friedlandcr )' Oita estudiaron las relaciones entre el tetracloruro de titanio (TiCI•) y los alquil 

organometálicos Estas reacciones producen precipitaciones complejas y un derrumbamiento de estos 

complejos se manifiestan para producir radicales alquilo, los CUillcs reaccionan produciendo gases y un 

enlace radical de titanio activo hacia la superficie del precipitado. La olcfina puede adicionarse 

directamente a Jos radicales del metal. 

Melal + CHJ = CHl __.. Metal + • CHi'CH2' 

Duck propuso un mecanismo donde el EuAICI es absorbido por la superficie de tricloruro de titanio 

(TiCh) y es confinado por el ion 1ricloruro de titanio (TiCh). Entonces el complejo pierde etano y se forma 

un centro activo: 

~
\ JI - CI X +TICl

3 
·ETH) 

1 CI 

b) Mecanismo bimetálico. 

Un mecanismo de po1imeri7..ación bimetálico, el dlál tiene un centro actiw de este tipo, es como 

sigue: 

Este fue primero propuesto por Nana. El hecho de ta cstcrocspecifidad del sistema cataJimdor 

depende en fonna marcada de la naturaleza del catalizador, previendo fuencs evidencias para un mecanismo 

de este tipo. 

Natta ertudió un complejo bimctálico soluble de CChTiClAIRi que catali7.a la polimerización del 

etilcno y encontró que los polimcros producidos por este tipo de complejo tienen un grupo tcnninal, tales 

como· CHi, ·Et y -C6fü, concluyendo que ta polimerización involucra Jos enlaces Al • R del complejo. L.'1 

abertura de un enlace Al • C formado por coordinación del monómero con el aluminio parece ser dificil y 

17 



por esto Natta sugirió que el monómero es inicialmente coordinado con el átomo de titanio activado y es 

transferido hacia el aluminio de acuerdo al siguiente esquema : 

Al(+ C~ • CH-X --7 TI+ - R 

R 

--7 +TI .• _ 

cf'-cH~X 

~ R-All ::.._ 

1 
p-c..-cH•qr-x 

c11¿ 

c~-x 

C~-X~ 

c!'r ......---
+TI........ 1 

R-All 

Este mecanismo de puente bimetálico es llamado, polimeri7.aci6n aniónica coordinada. 

e) Mecanismo monometálico. 

En la polimerización monomctálica se supone que el Ti .. R activa como un centro de 

polimeriz.ación y que el papel del nlquil aluminio es alquilar al tridoruro de titanio (TiCb). 

Becnnan y Bcsticn detectaron la formación de tricloruro de metil titanio (McTiCh) a dlcloruro de 

metil titanio (MeTiCb) durante la reacción del tetracloruro de titanio (TiCl~) con el AlMeJ ó AlMClCI . Long 

y Brcslow encontraron un complejo CpffiCIEL EtAICb con un enlace Ti .. Et en un mezcla de QnTiCI: y 

AIEUCl y donde fue posible correlacionar la concentración de este complejo con la velocidad inicial de 

polimeri1.ación del etileno por la me7.cla El sistema homogéneo Cp:Ti MeCUAIMeCh han sido 

extensamente estudiados por Shilov y colaboradores, quienes obtuvieron resultados notables. Durante ta 

clcctróllsis del CpzTiCh/AIMeiAI en dicloroctano, se encontró que ta polimerización del etilcno ocurre en el 

cátodo, donde el CpffiMc+ estaba presente, pero no en et ánodo donde el AIMcCh- estaba presente. 
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1.1.J Procesos de pollmcrizaci6n, 

Los procesos ·de polimeri1..aci6n para la obtención del polictileno de alta densidad son la 

polimcri1.aci6n en solución, suspensión (lechada) y en fase gaseosa. Cada uno de estos procesos tienen sus 

\'entajas )' desventajas . 

La viscosidad incrementa rápidamente con el peso molecular de esto depende qué lipo de proceso 

se empicará. La polimerización en suspcnsi6n (lechada) es el método más viejo y más usado por su proceso 

nexible de ingenierla. Esta tccnol.ogfa es capaz de producir diferentes grados de polictileno de alta densidad, 

ceras de bajo peso molecular y polietileno de muy alto peso mol~ctilar. La polimerizaci6n en fase gaseosa es 

una tecnologla nueva , está siendo utilizada cada dla más por su baja inversión requerida y su bajo costo de 

operación. 

a) Pollmeri1.aci6n en solución. 

Esta polimerización se lleva a cabo a 120-IJOºC. El polictileno ·es soluble en hidrocarburos 

{soh·ente). Varios procesos utilium este concepto de polimerización en solución .El proceso Dupont se 

esquematiza en la siguiente figura. 

Fig. 131 Proceso Dupont 

Etileno, ciclohcxano (solvemc), cataliT.ador e hid~gcno son c;:ontinuarncntc alimentados al reactor a 

una presión de 1175 psi. La reacción se lleva a cabo a ISOºC y S-10 min. (tiempo de residencia). el 

parámetro crucial detcnninante para el funcionamiento de la unidad es la viscosidad del polímero en 

solución. Algunos sistemas con viscosidades altas dan dificultad para la agitaCión y homogeneidad. La 

conccnlrnción del polielileno de bajo peso molecular es de 30-35%. La solución caliente. del polimcro es 
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descargada del rcaclor a un tanque flash, donde el solvcnle es vaporizado para su poRcrior reciclado. El 

ciclohcxano gastado y trazas del co-monómero son recicladas al reactor. 

El proceso Dupont se desarrolla con un cataHi.ador de tres componentes; tctracloruro de titanio. 

ox.icloruro de vanadio y el tnl>Utilaluminio. Otros sistemas de catalizaclotcs incluyen a catalizadores 

soportados en cromo y los calalizadorcs Zicglcr-N1ua, 50p0rtados y no "'f'Cll.adoo. El acctilacctalo de cromo 

111 y el tri-isobutil aluminio soponados con sílice es un sistema muy efectivo. Otros catalizadores son los de 

titanio desarrollados a partir del tctracloruro de tilanio y el trisobutil alwninio, modificados con amoniaco. 

Las desventajas de la polimerización en solución, son que utilizan un reactor pcquefto con tiempos 

de rtSidcucia cortos y no se tiene buen control en lu propiedades del pollmcro. 

b) Polimcrizaci6n en i;uspcnsi6o (lo:hada). 

Polimcri7..aci6n en la cual el catalizador y las panículas de pollmcro son suspendidas en un solvente 

inerte, esta es la llamado pollnalzaci6n en suspcnsl6n o lechada. Hist6ricamcntc tslc fue el primer ~odo 

utilizado para la polimcrizaci6n comcr<ial del Clikno con los cataliiadorcs Zicglcr originak:s. Hoy este 

- utlli7.a catallndorcs super activos (soportados en titanio o cromo) d cual elimina la nc<esidad del 

1awdo del pmd¡iclo. 

La comeicializaci6n de la polimerizaci6n del ctilcno en lechada fue hecha por Phillips P<trolcum 

Co. en 1961. Vcrdiagnml. 

Un catalizador soportado con 6xido de cromo presenta una gran llCIMdad. produciendo 3-16 Kg. de 

polidileno sobre g. de calalii:ador, esto correspondiente a 300-1000 Kg. dc policlllcno sobre g. de cromo a 

una temperatura de 8S·l l0°C . El peso molecular es controlado por Ja temperatura y el hidrógeno no se 

roqulcrc nonnalmentc. 

Los hidrocalburos pesados son poco usados en la polimerización del Clilcno en suspcnsi6n, estos 

procesos - usados por -._ Moakdilon, Mitsui y Sulvay. En d proceso Hoc:ch el boxano es usado 

como diluyente . El bcxano, ctilcno, Cllalizador e hidrógeno son continuamente alimentados a un reactor 

agitado para la polimcrizaci6n , La lechada es uansfcrida a un pcqucllo reactor para una post· 

polimerización. El pollmcro es secado y pcllctizado, el solvente es n:cupcrado, purificado y reciclado. Como 

usualmente el peso molecular es controlado, por la adici6n del hldr6gcno 11 tae1or. Muchos dc estos 

proccso1 son usados todavla en d mundo. 
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Vapor 

Fig. 4.- Proceso Phiflips 

e) Polimerización en rase-. 

La polimerización en fim: - OS d - mis n:cicnlc y -- CD la pmducci6n del 
polictileno de alla dcmidad, lile iDlmducido por UNION CARBIDE en 1968 en Seodrll. Texas. 

Postcrio~ Olnll firmu d.:anoUaron Clla -.lagta. la Nolla qalmica, - de RboacPoalcnc. 
British Pdroleumy Amoco. 

La tccnologla de la lim: - es llcxihlc y IC aplica a difaallcs - de calalimlor<s 

capaces de polinaizaralctilcaoa ..--bija. En Clla-..logia lao c:mliz:adon:s
son 161idos para la poliaaizac:i6ndel-o"'~ coa~ gnndcs en r..o 
gaseosa. El liSICma es agi- por dhpooilMJo -. 111 a11111> aa 111rni11o - o por um 

corricnic - de ctilcno. la cual lluidiza la caim de las puticulas del polidilmo de llha di:midod. 

El proc:ao en la íuc - do Li U-r- es......,.. .... la prodoi:d6a del poüctilmo 

de alla denlidad y d lineal do alta demidod. Va d diagr.- __.,en la ligma. El,_ es una

Ouidiza tlplca con pan clWnelJo y nmy largo, una zmm do - luplma. La _,_ - ea 

llevada a cabo por Wl Rujo de dilcno, a lm'l!s do un plalo do dilUibacióa aJlocado en el fondo del.-. 

una circulación rápida aocgura la ranoci6n del c:alo< de polimcrizacicln. 

21 



El ctileno no reaccionado entra a la zona de ruptura, este es separado de las partlculas del polfmcro, 

se filtra, se enfría, se comprime y es retomado. El catalizador es continuamente alimentado al reactor con el 

diluyente y las partlcutas del pollmero son continuamente removidos de la cama a través de un sistema de 
válvulas. ~~i¡1rcu1ac1on 111 

all,.•taclon 

Fig. 5 .- Proceso Un ion CorbicÍe Fase Gaseosa 

1.1.4 Efectos del hidrógeno e lmpurezu sobre el catalizador Zicglcr. 

El hidró~eno es corrientemente el más diciente regulador industrial del peso molecular. En 

presencia del hidrógeno una reacción de transferencia toma Jugar, involucrando la formación de un enlace 

catalizador - hidruro y formación de una cadena de pollmcro saturado. 

Cal + ... -CHJ-CH>-P +H. --> Cat-H + CHJ-CHJ-P 

Cal+ -H + CH>=Cfü ->Cal+ ... -CHJ-CHJ 

El mecanismo anterior es soportado por muchos a~torcs .Hoffman y Gricuescn consideran que el 

hidrógeno actúa como un simple agente de transferencia que debe reducir el peso molecular sin afectar la 

velocidad de polimerización. Sin embargo Schindcr y Natta confirmaron un decremento considerable en la 

velocidad de polimeri?.ación , en Ja presencia de hidrógeno para el ctileno y el propileno, usando tricloruro 

de titanio (TiCIJ) y lrictil aluminio (AIEb), cloruro de dictil alumino (AlEbCI) como catali7.ador. 

Esto significa que un átomo de hidrógeno participa en la etapa determinativa de la velocidad y 

supone un equilibrio preestablecido para la adsorción disociativa del hidrógeno sobre la superficie del 

catalizador tricloruro de titanio. 
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SI la adsorción disociati\'rl del hidrógeno ocurre, resultará en un deslizamiento hacia abajo de la 

velocidad de polimerización via 2 mecanismos: 

1. Reducción de un número de centros activos disponibles para la polimerización. 

2. Desactivación temporal de los centros de polimerización siguientes de las cadenas de transferencia. 

La pureza de las materias primas requeridas para la polimeri1.aci6n Ziegler es muy alta. 

El etileno adecuado para la polirnerii.ación Zieglcr es tlpicamcnte del 99% de pureza ó más alta. Las 

impurezas que interfieren en la polimerización tales como el C01, azufre, oxigeno y el acetileno son 

necesarias bajarlas a partes por millón. 

Las reacciones de las impurcz.as y el catalizador Zicglcr, son las siguientes: 

/OH 

AlEtJ + H>O -> Al-Et -> Al(OH)> 

'Et 

/O Et 

AlEtJ + 02 -> Al-Et -> Al(OEt)> 

'Et 

/OCH> 

AIEIJ + CH>-OH -> Al-Et -> Al(OCli>)> 

\Et 

El complejo activo del catalizador es destruido por estas impurci.as. 

t.t.5 La segunda generación de polimerización Ziegler. 

El proceso Zieglcr convencional necesita ~e un proceso de dcspolvamicnto y es aparente que la 

reacción actual de polimerización representa solamente una pcquefta parte del proceso total de fabricación. 

Las áreas más costosas de operación de polietileno resultan de las etapas de purificación, remoción 

del catalizador, recuperación del alcohol y diluyente, purificación del agua de desecho y acabado del 

polimcro. Es claro que la tccnologla del catalizador es et factor clave del proceso Ziegler, muchas de las 
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carncteristicas del catalizador dependen de la naturaleza del catalizador y su productividad. Para simplificar 

el proceso en la obtención de polictileno un número de compaftlas industriales han rca1iz.ado investigaciones 

tendientes a mejorar el sistema catalltico. En principio el número de sitios activos de un catalizador 

convencional eran muy pocos en comparación con los sitios activos que originan los compuestos de metales 

de transición usados en fonna sólida actúan como sistemas heterogéneos. 

La meta ha sido desarrollar un sistema catalilJldor capu. de producir polictileno en las siguientes 

condiciones: 

l.- No necesite Clapa de remover el catalizador. 

La eficiencia de un catalizador debe ser alta, de tal manera que las pequci\as cantidades de los 

residuos del cataJi7.ador, no causen coloración en el pollmcro y no corroan los equipos de procesamiento. 

2.· No se necesiten etapas de proccwniento adicionales para reunir propiedades del poli mero. 

Los panlmctros fllicos básicos del pollmcro ; pcoo molecular, distribución del peso molcallar y la 

proporción de las cadenas laterales largas y cortas ddJcn ser controladas por modio del catalizador, la 

concentración del modificador del pcoo molc:cular y del co-monómcro. De esta mantta, las propiedades del 

poUmero pueden ser cambiadas simultáneamente para reunir los mAs altos.requerimientos tecnológicos. 

La primera compatUa en comercializar un catalizador que puodc eliminar el proceso de 

desempolvado fue la Salvay and Cic. Este catali7.3dor es obtenido por reacción del tctracloruro de tilanio con 

el cloruro hidióxido de Magnesio Mg(OH)CI. 

1.1.6 El catalizador de 1Upcr alta octlvldad dd llcenclador. 

El catalimdor de &UJICl' alla actividad desarrollado por el licenclador es único y coosistc de los 

siguientes elementos: 

A) Mg I compucsloS complejos orgjnlcos de mclalcs del grupo 11 ó m. 
B) Compuestos de titanio. 

CJ Compuestos de alquil aluminio. 
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El sistema ca~nlizador nombrado cat.11i1.ador •u" es una mczcla de la reacción de una combinación 

deA).B)yC). 

El catalii.ador 11U• es uno de los cata!i7.adorcs soponados, basados en los productos de reacción de 

compuestos de magnesio y de metal de transici6n. 

La actil'idad de polimeriuci6n del catalizador •u11 es muy alta. por el rango de 100,000 a 1000,000 

de gramos de poUmcro por gramo de titanio. Por lo tanto el cata.lizador "U" nos permite eliminar 

completamente los procesos de digestión y desempolvado. 

Los productos producidos por el catalizador •u• con el nuevo proceso tienen caracteristicas y 

calidades equivalentes, ademas de mejorar propiedades en algunos puntos comparados con los productos 

producidos por el sistema de cataliz.adorcs convencionales. 

1.2 PROPIEDADES FISICAS Y QUIMICAS DEL POLIETILENO DE ALTA DENSIDAD. 

1.2. I Propiedades Qalmleu. 

Las propiedades del polfmcro del polictileno son caract.erizadas generalmente por la densidad y el 

punto de fusión. 

Ln densidad rcDcja su estructura molecular y las propiedades mccénicas. tales como la rcsi.stcncia a 

la tensión, "suavidad" y du=a, los cuales determinan las aplicaciones de esta n:sina. 21 punto de fusión es 

una Jndicación de cómo el material fluirá en su procesamiento. El punto de fusión es una función del peso 

molecular y estruclura del pollmero y tambito es uoa indicación de las propi- del Dujo del pollmcro 

fundido el cual determina la prooesabilidad de la n:sina. 

a) Punto de fusión. 

El punto de fusión es ampliamente usado como una indicación del peso molcadar del pollmcro. El 

indice de fusión es definido como el peso del poUnr=ro ~en gramos que es cxtnúdo en 10 min. a 

l 90ºC a travál de un orificio estándar, cuando una c:aq:a estándar es aplicada al pollmcro fundido. 

El Indice de fusión, abn:viado MI, es también una indicación de cómo un material lluirá en el 

proccsarniento, si dos pollmeros tienen casi idéntico el punto de fusión no nccesariamcntc Ouinin 

idénticamente. El polfmcro de más bajo MI. tiene una. muy alta viscosidad y un muy alto peso molecular. En 
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muchos métodos de procesamiento es conveniente tener una resina que fluya con mucha facilidad. Esto se 

refiere a una resina con Indice de fusión alto, el uso de estos materiales implica cienas penalidades en otras 

propiedades flsicas. 

La propiedad más notable dependiente del Indice de fusión es la resistencia al rompimiento por la 

tensión ambiental(E.S.C.R) que cae dnisticamenic cuando en el índice de fusión es incrementado. El 

E.S.C.R. puede ser interpretado generalmente en términos de vida de servicio y resistencia general al 

deterioro por influencias externas. 

b) Peso molecular y distribución del peso molecular. 

El polfmero de po]ictileno consiste de moléculas de diferentes pesos moleculares. Dos tipos de 

promedios de peso molecular son comWuncote usados y estos son: d número promedio Mn y el peso 

promedio Mw. El número promedio es determinado , contando el número molecular y dividiendo el peso 

total por el número total de mol&:ulas. 

f,NtW/ 
Mn=~ 

¿Ni 
l•I 

Donde Ni = el número del peso molecular Wi 

Muchos de los efectos del peso molocular dependen despropon:ionalmentc de las moléculas más 

grandes de Ja mezcla, tanto que el peso promedio es usado para enfatiz.ar la importancia de las moléculas 

grandes. Este promedio. consiste en el peso de las moléculas de cada tamatlo, multiplicado por su peso 

molecular, y Ja swna de éstos productos , por todos los tamai'los rcprescntad05i es dividido por el peso total 

de las moléculas. 

f,NtWí' 
Mw=..el.-

f,N1w; 
l•I 

Donde Ni =el número del peso molecular Wi 

Estos dos promedios son idénticos si todo el material es de un solo tamaAo. La relación Mw/Mn da 

un indice conveniente en la amplitud de la distribución del peso molecular y es llamada relación de 

disperslvidad. 

Un ejemplo de la cul'\'a de distribución del peso molecular entero se muestra en la siguiente figura: 
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Fig. 7. Cun·a dpica de distribución del peso molecular del p:>lietilcno. 

En el caso de un policlilcno con una distribución de peso molecuiar ancha, tiene diversas ventajas 

sobre el que la tiene estrecha. En el procesamiento tendrá más grande la sensibilidad de corte del flujo 

fundido . A baja tensión del corte de flujo fluirá poco, pero cuando la lcnsión del corte es incrementada, la 

velocidad del corte se incrementará en una cantidad desproporcionada. 

El material de un indice de fusión similar de una distribución de pc.w molecular muy estrecha tiene 

usualmcnrc mejores propiedades fisicas que otro de una distriburjón muy ancha. 

e) Cristalización . 

Es de mucha dificultad determinar la estructura exacta del cristal de polictilcno en el sólido 

producido de la fusión en et procesamiento dcl plástico. Es generalmente asumido que cJ sólido normal tiene 

cristales de Ja misma naturaleza general, pero pequcftos y fragmentados. 

La molécula del polictileno es una vara recta. Resientes estudios indican que la vara de poJictilcno 

se dobla hacia alnis sobre ella misma , muy pa=ida a Ja regla plcgadi<a ~ por Jos carpinteros, 

constituyéndose un "cristaNiso plano" con el eje de Ja cadena principal en ángulo a la longitud del cristal. 

La estructura cristalina visible del polietileno, enfriado desde su fusión toma la forma de una 

esfera, que es una estructura pcquetla conio un ~n acojinado completamente lleno de alfileres muy 

largos. 

De la misma manera que se incrcmcnla la densidad del polictilcno, muchas de las propiedades del 

pollmcro cambian. La razón del por qué la densidad juega papel tan importante en las propiedades del 
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polictilcno. es que la densidad es la medida de la cristalinidad. Los cristales del polictileno son más densos 

que los del polietileno amoño. 

El tiempo y las temperaturas elevadas, causan un incremento en el tamatl.o de los agregados 

cristalinos asl como un incremento gradual en el tamafto de la cristalinidad total. Una de las razones del por 

qué et polictileno de alto peso molecular muestra características de envejecimiento superior, es la tendencia 

para las cadenas muy largas a limitar la cristalinidad y el tamafto del cristal. 

La cristalinidad es responsable para muchos de la resistencia a la tensión del polictileno. Los 

enlaces entre las moléculas son muy débiles. Cuando la resina cristalii.a, las moléculas se van acercando 

mucho más unas a las otras , tanto que las fucnas intramolccularcs débiles tienen una grandlsima 

oportunidad de convertirse en efectivas y esto es lo que da al plástico su resistencia. 

1.2.2 Prnpkdadcs F!1icu. 

Las propiedades flsicas del polietileno son de muchos tipos tales como: propiedades mecánicas, 

propiedades de sólido, propiedades térmicas, propiedades eléctricas, propiedades ópticas, etc. 

Las propiedades flsicas dependen de las características básicas del polietilcno, que son peso 

molecular. distribución del peso molecular y ramificación de cadenas. 

Además, las propiedades flsicas del producto moldeado dependen fundamentalmente de varias 

historias durante o después del proceso de moldeo. 

Historias durante la extrusión. Temperatura de fusión, encrgla cspcclfica, tipo y dimensiones del 

extrusor y tamafto del troquel. 

Historias después de la extrusión. Condiciones de enfriamiento, condiciones de estiramiento, forma 

y dimensiones del molde y condiciones de recocido. 

En algunos casos, las historias son factores más importanles para las propiedades del producto final. 

que las caracterfsticas propias del poUmero, porque estas historias ejercen influencias sobre la estructura del 

· cristal del pollmero sólido. tal como la cristalinidad, forma, tanmfto y distribución de los cristales y 

orientación de éstos, los cuales afectan las propiedades fisicas dominantes. 
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a) Resistencia a la tracción . 

La resistencia a la ruptura teórica de enlace C-C de la cadena de polictileno es tan alta como de 

l.lx IO' Kg/cm1, pero el rendimiento de la resistencia a la tracción de una muestra real de polietileno de 

baja densidad es de 50·1-10 Kg/cm1 y de 220-350 Kg/cm1, en el caso de uru1 muestra real moldeada de 

po1ictileno de alta densidad. 

La resistencia de la tracción depende de la densidad que también tiene una buena relación con la 

rigide1 .. 

b) Resistencia al impacto. 

La resistencia al impacto del polictilcno de alta densidad es influenciada considerablemente por la 

distribución del peso molecular asf como también por el indice de fusión y la densidad. 

Usualmente los métodos de •resistencia al impacto 1zod• ó "resistencia al impacto Dort" están 

especificadas en el AS™ y son los usados para su medición , pero los resultados varlan con las condiciones 

de moldeo y temple los cuales afectan el tama11.o y distribución del glóbulo. 

e) Dureza. 

Mientras más alla sea la cristalinidad 6 la densidad, et polimero más duro será: 

POLIETILENO DENSIDAD CRIST ALINIDAD DUREZA(shorc D) 

Polictilcno de baja densidad 0.920 65% so 
Polictilcno de mediana densidad 0.9~0 75% 60 

Polietilcno de alta densidad 0.950 800/a 65 

Polictileno de alta densidad 0.960 90% 70 

d) Contracción del moldeo 

Esto significa el grado de encogimiento ~.1 producto moldeado de las dimensiones originales del 

molde usado. Et Polictilcno de baja densidad tiene una contracción de 1.5 a 2.5% y et Polictileno de alta 

densidad es de 2.S n 3.S%. 
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e) Temperatura de fragilidad. 

La temperatura de fragilidad del polietileno es de aproximadamente -12SºC y es mucho más baja 

que otros polfmeros. 

f) Punto de füsión. 

Los cristales pcñcctos del polictileno tienen un punto de fusión de 141.4°C. Sin embargo los 

polieUleno de alta densidad vendidos comercialmente muestran un punto de fusión de 132-135°C. 

g) Conductividad ténnica. 

El polictileno tiene más altas conductividad que otros pollmcros y que otras olefinas. La muy alta 

conductividad térmica es importante en el procesamiento, porque muchos de los métodos de procesamiento 

involucran poner calor al interior del plástico y posteriormente sacar el calor del mismo. 

Esto da al polietilcno una considerable ventaja sobre el polipropileno en procesos tales como 

tcrmoformado. moldeo por soplado y moldeo por inyección. 

h) Propiedades eléctricas. 

La resistividad de volumen del polietileno está en el orden de lxlO"Ocm, pero es afectada 

marcadamente por las impurezas iónicas y el agua en el poUmcro. 

La constante diC?léctrica del polictilcno es aproximadamente 2.3xl01 Hz. 

1) Pcnncabilidad a los gases. 

El polietilcno, el cual es no polar, es permeable a los gases no polares considerablemente, pero es 

muy buena barrera a compuestos polares. 

1.3 USOS Y APLICACIONES DEL POLIETILENO DE ALTA DENSIDAD. 

El polietileno de alta densidad (0.94..0.97 g/cm1) es un material de muy alta cristalinidad ( 85-95%) 

y temperatura de fusión (13SºC). De las tres propiedades mencionadas, la crislalinidad es fundamental, y las 

restantes son consecuencia de ella. A su \'ez, la alta cristalinidad de este tipo de polietileno se debe a que sus 

cadenas tienen muy pocas ramificaciones, por Jo que pueden acomodarse bien en Ja red cristalina. 
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La gran aceptación que este material ha tenido, se debe a sus buenas propiedades ílsicas, qulmicas y 

eléctricas. combinadas con su bajo costo, en comparación con el de otras resinas. 

El polictilcno de alta densidad se procesa por todas las técnicas usuales para tennoptásticos: moldeo 

por inyección, extrusión, termoformado y soplado. 

Una de las dcs\'entajas del polietilcno de alta densidad es que las variedades de bajo peso 

molecular tienden a ser frágiles. 

Algunas aplicaciones especiales del polietilcno de alta densidad son: 

- La fabricación de recipientes de gran capacidad, como tambores de 200 lts. , en este caso 

se utifü.an resinas de muy alto peso molecular , que tienen excelentes propicdldcs de 

impacto, alla resistencia al agrietamiento y alta resistencia química. 

- La fabricación de pcllculas para empaque con muy baja permeabilidad y menor absorción 

de grasas, asl como la fabricación de pcllculas para bolsas con alta resistencia al desgaste. 

Las principales aplicaciones del polielilcno para el moldeo por inyección son la mercancía general, 

\'ajillas domésticas, partes industriales y n:cipientes • Los grados para mcrcancia general están discilados 

para tener una mejor proccsabilidad sacrificando las propiedades mecánicas, mientras que los grados para 

los usos industriales y domésticos están disctlados para obtener unas mejores propiedades mecánicas y 

resistencia a romperse por la lcnsión ambiental (ESCR) para extender razonablemente la proccsabllidad y 

mantenerla para grandes moldeados. 

Aunque es necesario usar un Indice de fusi6n b:titanlc alto para hacer prnctico el proceso; el uso de 

materiales de indice de fusión allo implica ciertas pcnalidacb: en otras propiedades füicas. 

La propiedad más notable dc:pcndientc del indice de fusión es la resistencia al rompimiento por ta 

tensión ambiental (E.S.C.R.) puede ser generalmente interpretado en términos de vida de servicio y 

resistencia general al deterioro por influencias externas. 

Un Oujo muy grande de materiales también muestra pérdida en las propiedades fisicas tales como la 

resistencia al impacto y a la elongación. 
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t.4 ANÁLISIS DE MERCADO. 

De acuerdo a las normas establecidas y a la clasificación de los productos qulmicos de la Secretarla 

do Energla Minas e Industria ""-tal publicada en el Diario Oficial el 15 de agosto de 19119 y el 1 de 

Junio de 1991. Esto clasifica al polictllcno de alta densidad como un producto pc:troqulrnlco ICCUDdario, 

donde es requisito Indispensable para su elaboración solicitar permiso de la Sc:crctarla de Eocrgfa Minas e 

Industria Pancstatal. 

A continuación se contempla un pcquefto estudio de mercado mcioual del pollctilcno, '° dan 

gráficos de producción, Importación, cxponación, ventas internas y el consumo nacional aparartc, para dar 

un panorama del CS<alllrio donde so desmueve el mercado de este producto. 

Actualmente en México, el policlilcno de alta densidad es producido únicamente por Petróleos 

Mexicanos contando con dos plantas productoras que a continuación se cnlistan: 

CENTRO 

Complejo Bscolin 

Complejo Mon:los 

UBICACIÓN 

Poza Rica. Ver. 

Coatzacoalcos, Ver. 

CAPACIDAD 

100,000 IOll/lllo 

100,000 ton/afio 

En el afio de 1989 entró en operación la planta del Complejo Petroquimlco Mon:loo, a partir de 

entonces se registra un aumento en la producción de este pctroqulmico secundario. Ver grAfica No. l. 

t.U lmportad611 y e'POrtld6a dd prudllclo. 

Durante el periodo de 1982 a 1985 la importación del polictllcno mostró un componarnlento 

variable, re~ en 1983 49.2 miles de toneladas, !u cuales descienden a 18.8 miles de toneladas en 

1984. 
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A partir de 1987 la importación de este producto mostró un comportamiento estable, tendiente a 

disminuir y desde 1989 por el inicio de operación de la planta las imponacioncs disminuyen notablemente y 

en 1991 no se registra volumen de importación. 

De la exportación del polictilcno cabe mencionar que en el periodo de 1982 a 1989 se regi!ilrall 

volUmencs de exportaciones del producto, siendo en 1987 afto de mayor exportación, alcamando 9.6 miles 

de loncladas. 

En 1990 aumenta considerablcmcnlc el volumen de exportación a consccucncla del inicio de 

operación de la planta del C.P.Q. Morclos. (Ver gnificas 2 y 3) 

1.4.J Volumen de VHIU lntcrnu 

En el periodo de 1982 a 1987 se registran ventas internas mayores a la producción, d mercado 

nacional se abastece de la producción con la planta de potictilcno en Pom Rica, Ver. Siendo el volumen de 

importación mayor de este periodo y a partir de 1989 se registró un aumento por el manque de la otra 

planta , logrando abastecer el consumo nacional del producto y el excedente de producción se designó a la 

exportación de éste producto, el mayor volumen a partir de 1990. 

1.4.4 Conmmo naclonal aparente. 

Como podemos ver en la gráfica No. 6 el consumo ¡iacional aparente (C.N.A) descendió durante el 

afto de 1986 a 1987 de 150.5 miles de toneladas a 67.3 miles de toneladas, como consccucncia de la baja 

imponación en 1987. 

En el periodo de J 988 a 1991 el consumo nacional aparente se incrementa por eJ aumento en la 

producción , exportación y disminución de las importaciones del producto. 
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CuadroNo.I 

Elaboraclón del Pollctlleno de Alta Densidad 

ANO 1982 1983 1984 1985 1986 1987 1988 1989 1990 1991 

miles 78 82 76 68 ·69 76 82 97 75 213 

de Ton. 

Fuente: Anuario estadlstlro 1992 PEMEX. 

CUdroNo.2 

Voloi- de lu vontu lntemu del Pollctlleno de Alta Densidad. 

ANO 1982 1983 1984 1985 1986 1987 1988 1989 1990 1991 

miles 120 120 136 134 119 78 82 83 94 125 

de Ton. 

Fuente: Anuario c:stadlstlco 1992 PEMEX. 

Cuadro No. 3 

Volumm de csportaclones del Polidlleno de A.Ita Densidad. 

ANO 1982 1983 1984 1985 1986 1987 . 1988 1989 1990 1991 

miles - - - 1.4 - 9.6 0,5 - 56.4 75.1 

do Too. 

Fuente: Anuario cstadlstico 1992 PEMEX. 
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Cuadro No. 4 

Valor de lu wntu internas 

AilO 1982 1983 1984 1985 1986 1987 

miles de 3.2 7.6 16.4 20.4 35.2 57.7 

núlloncs 

de pesos 

AilO 

miles 

de Ton. 

Aflo 

miles 

de Ton. 

Fuente: Anuario estadlstico 1992 PEMEX. 

1982 1983 1984 

17.2 49.2 18.8 

Cuadro No. S 

voi...... de lmpol'UcioG<s 

1985 1986 1987 

42.8 81.S 0.9 

Fuente: Anuario estadístico 1992 PEMEX. 

1982 1983 1984 

95.2 131.2 94.8 

CuadroNo.6 

Comumo Nadoa.al Aparute 

1985 1986 1987 

109.4 150.S 67.3 

1 
Fuente: Anuario cstadistico 1992 PEMEX. · 

40 

1988 1989 1990 1991 

132.0 192.5 187.0 259.4 

1988 1989 1990 1991 

2.1 2.2 0.9 -

1988 1989 1990 1991 

83.6 99.2 120.5 137.9 



CAPITULOII 

DESCRIPCIÓN GENERAL DEL PROCESO. 

2.1 CONTORNO DEL PROCESO. 

El disci1o de la planta de polictilcno de alta densidad con capacidad anual de 100,000 toneladas 

consiste en las siguientes secciones y trenes. 

Preparación del catafü:ador 

Polimerización 

Secado del pollmcro 

Recuperación del solvente 

Polímero tcnninado y empacado 

1 tren 

2 trenes 

2 trenes 

1 tren 

2 trenes 

Dos clases de producto pueden ser simultánCD.mcntc producidos con los dos trenes en paralelo .. Sin 

embargo, algunos tipos de polimcros para la elaboración de la película y pollmcro para ser soplado son 

producidos por los dos ucncs de polimerización integrados entre si. 

El solvente es descargado de un cano tanque y es almao:nado. Tres tipos de catalizador son 

preparados para cubrir todas las clases de resinas SUNTEC. Los catalizadores son sintcti7.ados a partir de 

ocho tipos de materias primas para catalizador y almacenado en una atmósfera inerte. Todas las operaciones 

de la sección de preparación de catali1..ador son en forma intermitente ó lotes. 

~ componentes del catalizador. etileno y hcxano son alimentados continuamente al reactor. La 

polimerización se llcvn a cabo continuamente a una presión de 10 Kglcm1 y a una temperatura de SJºC. La 

lechada de polfmero en suspensión consiste de polfmero hexano y el etileno sin reaccionar. es conducida a 

un recipiente agotador donde el gas es recirculado al reactor. Una pcqucfta cantidad de gas es desechado 

para prevenir un acumulación de gas inene en el reactor. 

La pasta húmeda de poUmero que tiene una pcquefta cantidad de hexano es transferida a un secador . 

en el cual es secada en aUnósíera inerte. Del secador de polvo del poUmem es conducido ncum4licamentc a 

la sección de terminado, bajo un atmósfera inerte. El hcxano usado que es recuperado de las centrifugas y el 

secador es llevado donde al hexano es destilado y recuperado. 
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El hcxano usado contiene pcquen.1s cantidades de pollmcro de bajo peso molecular e impure1.as. El 

hcxano es alimentado a ta torre de destilación, de donde, el polimero de bajo peso molecular es eliminado. 

En la sección de terminado del pollmcro y almacenado del producto, el polfmero en polvo es 

mezclado con cstabili1.adorcs, parafina y es continuamente alimentado al pcllcti1.ador. Los pcllcts son 

secados y conducidos ncumáticamcnte a unas tolvas, donde son mezclados para obtener un producto 

uniíorme. La combinación aire pcllcls son conducidas a las tolvas de empaque y los peltets son empacados 

en sacos, apilados y almacenados. 

Algunos de los pcllcts son enviados a una tolva de embarque a granel para cargarse en camiones . 

Cadn sección se describe con detalle a continuación. 

2 •• 2 PREPARACIÓN DEL CATALIZADOR. 

Los catalizadores consisten de tres tipos para cubrir todos los grados de resinas. Cada tipo esta 

hecho de dos componentes individuales, donde unos de estos componentes es un componente sólido y el otro 

un componente liquido. Los tres tipos de catall1.ndorcs son los siguientes: 

a) El lipa MUA para inyección, monofitamcnto y grado cinta 

Componente sólido MUA 

Componente liquido MC-1 6 MC;4 

b) El tipo MUC para grado inyección 

Componente sólido MC 

Componente liquido MC-4 

e) El tipo para grados pellcula y soplado: 

Componente sólido MUF 

Componente liquido MCF 6 MC-4 

En el proceso de preparación del catalizador, las operaciones son llevadas a cabo por lotes o baches 

y es necesario que esta operación sea llevada a cabO en una atmósfera de nitrógeno puro, para evitar tmms 

de aire y humedad que hacen decrecer la actividad del catalizador. Los materiales son transportados por 

diferencia de presión de un tanque a otro y la cantidad de material es medido en forma de liquido 6 en 

solución por un medidor de Dujo volumétrico fS ó por nivel en un tanque de retención .La sección de 

prepa~ción de catalizador consiste de cuatro partes de proceso las cuales son: 
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- almacenamiento de materias primas para el catalizador 

- síntesis del catalizador 

- tratamiento del catali1.ador de desecho 

- alimentación del catalil.ador al reactor 

Los catalizadores son sintetizados de las siete materias primas que son: MK-4, MC-3, MC-t, MB-

1, MB-2, MB-3, MC-1, MC-3 y MC-4 son compuestos de alquil aluminio que son qubnicamentc muy 

activos y reaccionan con el aire y la humedad en las superficies de la solución, generando calor, y humos 

densos que contienen gases de hidrocarburos. Por lo tanto , esta solución deberá ser cubierta con un gas 

inerte tal como el nitrógeno seco y se manejarán cuidadosamente en el proceso. 

Cada una de estas es alimentada al tanque de dilución de catalii.ador crudo, D-201 del cilindro de 

transporte y diluida con hexano a temperatura ambiente. La solución de alquil aluminio diluida es cn\'iada a 

su respectivo recipiente y se almacena como sigue: 

El MC-1 en el F-201 a una concentración de 15% peso 

El MC-3 en el F-203 a una conc:cntración de 30% peso 

El MC-4 en d F-204 a una concentración de 20o/o peso 

A esta concentración. la solución es baja para ser pirofórica en el aire. Después de haber sido 

recibida In solución en el tanque de almacenamiento, el nitrógeno puro es burbujeado a la solución para 

hacer la concentración unifonue en el tanque. 

Por otro lado el MB-2, MB4 y MK-4 no son tan activos como los compuestos de alquil alwninio. 

Estas materias primas son transferidas directamente a cada tanque de almacenamiento de los cilindros para 

transporte y el MB-2 es almacenado en el F-202, MB-3 en el F-205 y MK-4 en el F-206. 

Por último el MB·I que es un polvo; es alimentado al F·207 del tambor de transporte a la síntesis. 

Los cuatro recipientes de preparación el D-202, D-203, D-204 y D-205 son usados para la 

preparación, asi como también el almacenamiento de los materiales intermedios para el componente sólido 

del catalizador MS. 

- En el 0 .. 202 el MK.-4 es diluido con el hcxano 

- En el D-203 el MH-10 es sinlelizado del MB-1, MB-2 y MC-1 

- En el D-204 el MH-10 es concentrado por evaporación del hcxano 

- En el D-205 el MH-81 es sintetizado a partir del MH-10 y el MB-3 
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Los recipientes de preparación D-211 y D-212, son usados para la preparación asi como para el 

alnmcenamiento de componentes llquidos del catali7A1dor MC. 

- En el D·21 l la solución MC-1 es diluida y almacenada 

- En et D-212 la solución MC4 es diluida)' almacenada 

La temperatura del 0·203 y D-204 es controlada por un TIC que alimenta vapor a control de 

temperatura )'una bomba que extrae el condensador de la camisa. La temperatura del D-205 es controlada 

por un TIC utilizando un medio de enfriamiento a -28ºC. Los materiales intermedios son alimentados al 

reactor de catalizador D-221, el cual tiene una camisa y un agitador, el componente sólido del cata1i7.ador es 

sintcti1.ado en forma de suspensión. El catalizador sólido es sintetizado como sigue: 

El MUA es sintctil.ado a partir del w-1-81 y el MK-4 , el MUC es modificado por et MC-3 del 

MUA. Ver diagrama síntesis de cata1i1.ador. 

La reacción sintética del catalizador sólido es llevada a cabo como sigue: 

Primeramente et hcxano es alimentado al reactor de catalizador, inmediatamente los materiales 

intermedios tales como el MH-10, MH..Sl ó MK-4 son alimentados en fonna continua y simulláncamentc 

por el FIC controlando una cantidad especifica. Cuando ta cantidad total de materiales intermedios alcan7.a 

un valor definido, la válvula de control FSC se cierra automáticamente. 

La temperatura del reactor es controlada por un TIC para un valor especifico. Después de que la 

reacción se completó, el catalizador sólido es separado por medio de un solvente por dcc:antacioncs repetidas. 

En et caso del MUC, el MC-3 es mc:z<lado en el 0-221. Después el catalizador sólido es lavado con 

hexano, este es diluido nuevamente con hcxano y alimentado a un tanque de almaccnamicnto de 

cat111iz.1dor, en el cual estará en forma de suspensión. Hay tres tanques de almaccnamicn1o para cataliDdor 

sólido: et F-231, F-232 y F-233. 

Después de la decantación, el solvente de desecho es almacenado en el F-261 y alimentado al 

F-262 para eliminar el componente catalitico rcsKhlf con agua. Después el hcxano y el agua son mezclados 

y scdímentados para separarse en el F-262 el solvente de la capa superior se regresa al F.;;ot en la socción 

de recuperación del solvente. Por otro lado, el agua que contiene hidróxidos metálicos de la capa infcñor , es 

enviada al W-262 y los componentes metálicos prccipíian 6 flotan en grumos 6 coigulOI, después de la 

reacción de coagulación con un coagulador. Estos grumos que prccipitm o Ootan son suministrados al 

secador de lodos M-216 y secado con vapor. El hidróxido metálico seco, queda dispomDlc. 
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En la sección de preparación del catalizador, la máquina de refrigeración R-281 es instalada. La 

solución de agua con etilenglicol es enfriada a -28ºC y es usado como medio de refrigeración para el 

reactor del cataliz.ador D-221, para un tipo especifico de cataliz.ador. Esta solución también es usada para el 

enfriamiento del D-205. 

El MC-1 en el D-211 ó el MC-4 en el D-212, es enviado al tanque de alimentación del cataliz.ador 

al reactor D-301 es descrito en la sección de polimerización. 

2.3 POLIMERIZACIÓN. 

2.3.l Sistema de alimentación dtl catalizador. 

El componente del cataliz.ador sólido MS, es almacenado en tanques de almacenamiento de MS, 

F-242-1 y F-242-2. El F-242-1 tiene un agitador para prevenir la sedimentación de las partfcuJns sólidas en 

el fondo. El F-242-2 se mantiene a 3 Kglcm2 con nitrógeno puro para estar completamente libre de venenos 

de cataliz.adar como son: agua. 00, etc. 

La lechada de catalizador sólida es enviada al reactor por la bomba de alimcntaci.:.!1 de MS, G-242 

que es del tipo de doble diafragma de calibración constante. 

El catalizador liquido MC, es almacenado en el tanque de alimentación F-241-1 en una atmósfera 

inerte. El sistema de alimcnlación de MC es como sigue: el F-241-1 y F-242-2 son mantenidos a 14 Kgfcm2 

y 13.S Kglan2 respectivamente con nitrógeno puro y el catali7.8dor liquido es enviada al reactor por 

dlfcrcncia de ¡ncsión y a control de Dujo, El F-242-2 esta controlado entro dos niveles. nivel alto y nivel 

bajo. Cuando d nivel del F-241-2 tiende a bajo nivel, la vlllvula accionada por solenoide es abierta 

llllomMicamcntc y d catalizador MC es enviado al F-241-2 desde el F-241-1 por presión y control de Dujo 

huta que al F-241-2 tiende a alto nivel. 

Aproximadamente cada ocho horas, el catalizador liquido es cargado al F-241-2. El catalizador 

liquido es alimentado continuamente del F-242-2 al reactor por FIC. 

El Indice de producción del reactor co oproxilllldamentc proporcional al Indice de alimentación del 

catalizador sólido, por tanto, la alimentación constante de MS es muy imponantc para la operación estable 

del reactor . la cantidad de Dujo de catalizador MC es determinada por la concentración de MC en el 

reactor, esta es mantenida constante de acuerdo al valor especifico de cada grado de poUmero, 
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2.3.2 Polimcrfzaclón. 

El ctilcno, co·monomero (en este caso tipo co-pollmcro), el modific:ndor del peso molecular 

(hidrógeno), hexano y el catali1.ador son alimentados continuamente al reactor D-301. La polimeri1.ación se 

lleva a cobo a una temperatura de 83ºC y 10 Kg/cm1 de presión, en ausencia cstrktn de venenos para e1 

catali1.ador tales como el agua, oxigeno, monóxido de carbono y bióxido de carbono. 

El pol\·o dC'l polielileno producto de la polimcri?.ación, forma una lechada suspendida por agitación. 

La potencia de agitación es muy importante y deberá ser suficiente para mantener la lechada en suspensión 

para que el polvo del pollmero no se sedimente. 

Et calor de reacción es removido por el enfriamiento de la chaqueta y la vapori1.ación del hcxano 

del reactor. La temperatura del reactor es controlada en forma exacta y precisa por el sistema de 

enfriamiento exterior basado en la vnporii.ación y condensación del hcxano. 

El ctileno es alimentado al reactor por el PIC, que mantiene la presi6n constante del reactor a 

10 Kg/cm2• El modificador de peso molecular en el reactor. El co-monómero, que es propilcno liquido es 

alimentado al reactor por una bomba dosificadora de diafragma ta Q..303. 

Los catalizadores s61ido y liquido son diluidos por el hexnno y son alimentados al reactor. La 

cantidad de flujo de hcxano, es conuolado por un FlC. La concentración de pollmcro en la lechada es 

man1cnida constante por el control de la reacción ctilenolhcxano, mientras que la velocidad de producción es 

controlada por la cantidad de catalizador alimentado. Las propiedades del polimcro 9UD se produce en el 

reactor son controlados por el tipo de catalizador, las concentraciones de los componentes de cada 

catalizador en el reactor. la composición de la fase gascasa del ctileno, hidrógeno y las cantidades espcclñcas 

de co--monomcro. La composición de la fase gaseosa en el reactor es anafü..ada en forma continua por 

cromatogrnlla de gases y esta es controlada por la cantidad de allmcnlal:ión de materias primas. 

El sistema de enfriamiento exterior, es el único~ para remover el calor de la rcaccj6n. El gas 

rico en ctitcno es introducido en el fondo del reactor y el ctilcno es disuelto en et hcxano mientras que el 

hcxano es vaporizado con burbujas de gas. El calor de reaccl6n es removido por el calor latente de 

vaporización. El gas que sale del rcacc:or es ·neo en1 vapores de hcxano y entra al lavador F·301, donde el 

polvo de polictileno anasuado, es depurado del gas por roclo de hcxano condensado. 

Entonces, el gas es enfriado en dos condensadores en el E-301 (con agua de cnfriamiClllD) y el E-

302 (con agua refrigerada a SºC). 
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En el acumulador del reactor, el F·302, el gas y el hcxano condensados son separados y una 

pcquefta parte del gas es purgado a la planta para evitar acumulación del gas inerte en el reactor. 

Aproximadamente la mitad del sol\'cnte condensado es enviado a lavador el F-301 y el resto es 

enviado directamente al reactor. El gas efluente del F-302 es comprimido por el soplador C-301 y es 

reciclado al reactor. Una parte del gas compritñido en el C-301 es desviado lateralmente al primer 

condensador el E·30 l. La cantidad de flujo por el directo (n:circulación al soplador) es controlado por el TIC 

del reactor. La Unea del directo ó by.opass, esta equipada con una válvula antisurge para proteger el soplador 

del surge. 

Cuando la temperatura de polimerización se incrcmcnta rápidamente la temperatura puede ser 

bajada por desfogue del gas desde el F·302, cuando el C·30l se para. sin embargo si Ja reacción se desboca. 
la cual no puede ser controlada vcnu:ando el sistema como se explico anteriormente, por el sistema de 

desfogue de emergencia la polimerización puede ser parada por el sistema de asesinato de emergencia del F· 

JOS. 

Una pequen.a cantidad de mctanol es almacenado en el F-305, el metanol puede ser alimentado al 

interior del reactor el 0.301 por el ccntrol remoto desde el tablero de control para parar de inmcdlato o 

matar la reacción de polimcriOOón. 

En el agotador 0·321, la presión es reducida de to Kglcm1 a cerca de 0.7 Kglcm1, el clilcno sin 

reaccionar y el ~monómcro son lavados y el polvo arrastrado es removido del gas recuperado en el lavador 

agolador F-32 l. 

La lechada del pollmero agotada de ctilcno sin rcacc:ionar es normalmente cn\iada al tanque de 

lllmaccoamicnto de lechada, d F-501, por la bomba de descarga del agoiador G-323. 

El nivd de lechada del agol8dor es ~ por absorción de rayos gamma y es controlado por el 

LIC-FIC en cascada. Los tanques de purga F-361 y F-362 tienen la suficiente capacidad para toda la lechada 

delractor ydago«ador. 

Cuando la polimerización es dctcnlda por el paro ordinario del reactor ó paro de emergencia por 

falla mocánica, toda la lechada del ,_y del agolador son drenados al F-361 y F-362, es enviada al 

tanque de almacenamiento de lechada, el F-501 por la - de purga, la G-361. 
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2.4 SECADO DEL POL(MERO. 

La Jcchadn es almacenada en el tanque de almacenamiento de lechada F-501 y es circulada por la 

bomba centrifuga de alimentación la G-501. Una panc de la circulación es continuamente alimentada n la 

centrifuga M-501 por un FIC. 

La sosa cáustica es suministrada al tanque de almacenamiento de sosa cáustica F-S02 a través de 

una tubería. Mientras circula la lechada del polímero, una pcqucrla cantidad de sosa cáustica en la solución 

acuosa en el fondo del F-501 se descarga en la fosa de desecho de catalizador W-261, donde es tratado. 

La presión del F-SO 1 es mantenida aproximadamente a 0.4 Kglcm1 y la presión de circulación de la 

lechada es controlada por un PIC. 

La centrifuga tipo vertical es el dccantador-depurador, donde d hcxano el polvo de polictileno son 

separados. Por la panc superior de la centrifuga, el hcxano separado es descargado y enviado al tanque de 

hcxano usando el F-541. La pasta húmeda del pollmcro conlcniendo una pcqucl\a cantidad de hcxano, es 

descargado del fondo de la centrifuga y transferido al secador del polimcro M-521, a ba\á de un 

transponador de tomillo P-501. 

El secador es de tipo rotatorio (tubo). donde la pasta húmeda es calentada por contacto de tubos con 

circulación interna de agua caliente donde el solvente de la pasta húmeda es vaporizado. La fuente de calor 

del secado es agua caliente • cuya lcmpcratura es mantcnidf, entre 95 y 98ºC por un TIC. El agua caliente es 

almacenada en el 1anque F-521 y es calentada con vapor y circulada a tra\16; del secador por la bomba 

0-521. 

El nitrógeno es cin:ulado a través del secador, el hcxano wporizado es amstrodo con nitrógeno y 

entra por el fondo del vapDl'dehexanoT-521. 

En el T-521 el nitrógonooontenlcndo vapores de hcxano, primeramente escnliiado por el rocfo de 

solvente circulado por la bomba de sol\'cntc G-522, enseguida el vapor además de cnfiiado por un rociado de 

solvente que es circulado por la bomba de bcxano frio 0-523, este solvontc es cnfriodo cerca de IO"C en el 

enfriador de solmitc E·521, oon agua rcl'rif!ICQlda a re. 
El hcxano oondc:nsado es dcscarpdo al tanque de ananquo de hcuno usodo, f-541, por un oontrol 

LIC del T-521 el nitrógeno de anmrequc vlcnc dcl T-521 es c:cmprimidoporel occadorC-521 y c:a1cntado 

en el calentador tic gas de amstrc el E-522, oon vapor para n:ciclanc al secador. 
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La presión del sistema de la centrifuga y el secador se mantiene a 100-500 mm HJO. 

El polvo secado es conducido ncumáticamentc del secador a los recipientes de almacenamiento de 

polvo scc:o F-710 yF-711 donde se almacena bajo atmósfera inerte. El hcxano gastado es enviado del F-541 

a la sección de recuperación de solvente por la bomba G-541 controlada por un LIC. 

2.5 RECUPERACIÓN DEL HEXANO. 

El hexano que retoma del F-541 y F-262, es alimentado al dcsparafinador F-6SS, junto con hcxano 

crudo del F-60 l por un control de FIC. El solvente usado contiene una pcqucfta cantidad de polímero de bajo 

peso molecular , que es parafina , agua y pollmcro. El hcxano crudo es bombeado de un autotanque al F-

601. 

Los tanques de almacenamiento de hcxano F""601 y F-602 cuentan con aspcrsores externos de agua 

para enfriarlos cuando hace calor y para prevenir la elevación de la presión. 

Estos tanques están bajo una almósfcra de nitrógeno y la presión está controlada por un PIC. 

El bcxano gastado en F-611, es circulado a tra~ del rchervidor dcsparafinador E-611, donde el 

hcxano csvaporiz.ado. La conccnt.raci6nde parafina en el F-611 es mantenida alrededor de 3 a 7% de peso y 

alrecledo<clc B7ºC y 1 Kglcm'. 

En el fondo dcl"F-611 el filtro de fondos del dcsparalinador M-612, está equipado para filtrar una 

pcquclla cantidad de pollmcro. 

La solución de parafina es alimentada al evaporador de pcllcula M-613 1, 2 y 3 de la linea de 

circulación del E-611 por un FIC. 

En el M-613 1, 2 y J, el contenido de parafina es elevado aproximadlmcntc a un 90% en el peso 

por el calentamiento de la camisa y la solución de parafina concentrada es almacenada en el F-613 l. 2 y 3. 

La parafina en el F-613 l, 2 y 3 es alimentada al segundo evaporador de pcUcula M""6134 para ser 

concentrada mú densamente. 

La parafina concentrada es enviada y almacenada en el F-614. La parafina es alimentada al 

cscamador de parafina Mo.614 por toles, este equipo cuenta con un sistema de remoción de electricidad 
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estática, una panc de esta parafina en escamas es usada como adili\'O, en la sección de terminado. El vapor 

de hexano evaporado en el F-611 es alimentado al plato inferior del preparador del hcxano, F-612 a través 

del ciclón dcsparafinador, M-61 t donde la neblina de hcxano y parafina es separada del vapor. La fracción 

pesada de hcxano de punto de ebullición más alto es drenado del fondo del T-622. 

El T-621 con rchervidor de vapor E-621, es operado a la temperatura de 82-86ºC y a la presión de 

0.7-0.9 Kg/cm1. Los vapores de hcxano del domo del T-621 son enfriados en el E-622 y algunas impurezas 

del hexano condensadas, son cxtraldas por agua. la c:xtracción es llevada a cabo en el tambor de reflujo fa 

620 y la mezcladora es una bomba especial M-620. 

El agua de proceso es alimentada por un lado del F-620 y es separada en el F-620. El agua, 

mc1.clada con solvente y sedimentada se descarga al drenaje por LIC del F-620. 

El hexano del F-620 es parcialmente alimentado al T-611 por d FJC. oomo reflujo y el resto es 

alimentado al separador de residuos ligeros T-631 por la bomba G-620 con un LIC. 

El helCllno del G-620 es calentado en el E-634 y alimentado al plato ¡upcrior de la T-631 donde los 

residuos ligeros son separados. 

El vapor de hcxano es enfriado y condensado en el E-632 y n:circulado al doroo del T-631 y de éste 

al F-630. 

Los residuos ligeros son alimentados al E-630 desde al F-630 a control de pn:sión por un PIC y son 

enfriados por agua refrigerada para rccupcrar lo que se pueda de solYCD!c • los ligeros no condcnsldos se 

mandan al venteo. 

El T-631 es operado a O.S-0.8 Kg/cm'a 78-MºC. El hcxanocsdraiado cad -del T-631 hacia 

la columna de absorción Ja T-632 , donde se desplaza por un tamiz moloc:ular que remucvc las trazas de 

impurezas. 

El hcXllno es analizado por cromatograll.a de gases antes y dcopués de la aboorci6n para examinar ou 

calidad. El hcXllno es almaa:nado en el tanque de almacenamiento de hcuno puro, d F-602. 

El hcxano puro es suministrado a todas las secciones. cxccpto la de tcnnimdo. a tres presiones 

difcrcmcs, que son hcxano puro (se) continuo por la G-602, hcxano de llcllo (hs) por la G-603 y el bcxano de 

lavado o discontinuo por la G-604. 
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2,6 TERMINADO V EMPACADO DEL POLiMERO. 

La sección de acabado incluye el proceso desde la salida del secador hasta el sistema de 

pcllctización y el sistema de empaque. Un sistema de transportación neumática es usada para la 

transportación de polvo de pollmcro y pcllcts asl como los eslabilizadorcs agiegados al producto tcnninado. 

El sistema de conducción neumática , tiene sictC ramales, que son individualmente Uamados • lineas 

neumáticas número 1, 2, 3, 4, S, 6 y 7 . Las lineas 1 y 2 son usadas para la tra11sp0rtaci6n del pol\'o del 

pollmcro y tienen adaptados un sistema de circulación del nitrógeno. Las lineas 3, 4 y S son para transportar 

pctlets y el aire es usado como medio de transporte. 

La linea 6 es USlda para el transpartc del estabilizador, us\ndosc aire para este fin. El 

funcionamiento de cstu lineas ocumilicas es controlado automiticamentc por un sistema de instrumentos 

eléctricos, instalados en el cuano de control. La linea 7 es usada pam el retomo de pcllcts, desde la tolva de 

embarque a granel a tas tolvas de almacenamiento intcnncdio que es operada manualmente cuando se 

nca:sita. 

El polw del pollmcro del &ceador es cargado a la linea neumática pn:suriz.ada No. 1 a través de una 

v'1vula gimlDria y es acam:ado a la tolva de almacenamiento de polvo de polirnero F·710 y/6 F-711 a ua\'és 

del _...ior cicl6nlc:o. El polvo lino es filtrado en el filtro M-712 imlolado en Ja linea 1 y el gas nltnlgcno 

es reciclado al secador. La linea neumática No. t es operada continuamente". 

El peso del pollmcro en las tolvas F-710 y F·71 I es medido por la celda de carga, para ajU5tar y 

balanc:car la difCl'Cncia de flujo de material entre la sección de polimerización y ta SCC(:ión pclletizadora. 

Las lineas de transporte del F-711 y F-710 a la !Diva de alimentaci6n de polvo de pollmero F-721, 

sobre el techo del cuarto de llCllbodo es llamada linea ncum!tiea No. 2. La opcraci6n de la linea es 

contmllda por el nivel de polvo, en el F-711. 

El soplador de nitrógeno C-721 trabajo continuamente, pero el alimentador giratorio No. 2 trabaja 

periódicamente, de acuerdo con el nlvi:I del pol\'o F· 721. Cuando el nlvc1 del polw tiende a bajar, el 

alimentador ro<atOrio No2 comienza a llabajar y conduce al polvo al F-721 hasta que d nivel del poh.·o 

tienda a ser muy alto. 

El polw del pollmero en el F-721 es dc=rgado por el banco alimentador P-721 a través del 

alimcntadorde tomillo P-701 al mt2Clador inlenSivo continuo (C.l.M.), X-710. El banco alimentador P-721 

tiene un sistema de pesada automiUea pam controlar Ja vi:locidad de pclletlzaci6n. 
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Los cstabili1.adorcs y el H-1 , que es parafina son adicionados al polvo de polictilcno en la sección 

de acabado 07. Tres alimentadores son polvo y se alimentan al mC1.clador intensivo y continuo ( C.l.M.) 

X-710 a través del alimentador de tornillo del C.1.M .• P-710 separadamente por cada banco alimentador de 

tomillo del CJM, desde las tolvas de almacenamiento. Desde los sacos, los aditivos son tmnsfcridos a las 

tolns de almacenamiento F-761 rcspcaivamcntc. por un sistema neumático al vaclo llamado Un.ca No. 6 y 

son alimentados al P-701 por los bancos alimentadores P-762-1 y P-162-2 respectivamente. 

El polvo de pollmero conteniendo estabilizadores, es alimentado al CIM X-70l y es fundido por el 

calcntanticnto de la camisa y la f'ucl7.a del tomillo. Entonces, el polimcro fundido y amasado en el X-701 

desciende al extrusor inferior X-702. La temperatura del polimcro fundido varia en el rango de ISO a 220ºC 

dependiendo de la clase del poltmcro. 

En el extrusor inferior X-702 et po1imcro fundido es pcllctizado. con un mecanismo cortador bajo 

agua. 

La velocidad de producción de pcllclizocióo es controlada por la vclocidod de alimaWlción de polvo 

al X-701 del P-701. Es imponanu: ajustar la rolaCi6o del tomillo del X-702 de acuerdo a la cantidad del 

polfmero fundido del X-701. 

El pollmero fundido pasa a través de un clailo y cxtrulclo en agua calitntc que es cin:lllada por la 

bomba de agua de enfriamiento de pcll<:ls (l'CA!) G-701 que succiona del taoqucde PWC d F-701 y cuya 

temperatura es de so•c y es pcllctizado por una <Xlf1adora El burWlo de los pcllcts de pollmcro es regulado 

por el cortador sumergido en agua y que tiene vdocicbd variJlblc. 

El pollmero pcllelizado es transportado al dcshidralador M-700-1 con agua calicotc donde d pcllct 

es separado del agua caliente. Los pcllcts son sccades en d secador centrifugo M-701 y los pcllcts de gnn y 

poco tamafto son separados por la criba oscilatoria M-702. 

Los pcllcts de polictilcno u:miiaados, son alma<xmdos ._imcntc en las tolvas del cxtmsor F-

702 y son llcvado"3 lu tolvas de rdcftci6n F-731 y F-732 por la linea ncumMi<:a No. 3. El F-731 y d F-732 

reciben los pcllcts de pollmero altcmadamcnll: cada hora 

Después el grado de fusión, color y forma de los pcllcts oon impm:ionodos en la tolva de rdtnción 

F-731 óF-732. El produelodebucnacalidadcsalimcnlado auna de lastolws inlenllOdias F-741, F-

742, F-743, F-744yF-74S por la llnea ncumitica No. 4 - qacd pnxluctodelajac:alidad es drenado 

a la tolva F-740. Cuando se acumulan SO Ton de pcllcts en las tolvas intermedias. mn arrastrados en el 
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mezclador de aire M-751 por la linea neumática No. S donde los pcllcts son mezclados para darle 

uniformidad con una gran cantidad de aire del C-752. 

Los pc11cts mc1.clados son 1lcvados a la tolva de empacado F-751 6 F-752 por la llnca neumática 

No. 5 y algunas veces se llcvnn a la tolva de embarque F-753 ó F-754 según sean las necesidades. En caso 

de que se requiera transporte de peltets desde las tolvas intermedias o desde el M-751 al F-751 6 F-752, In 

misma llnca neumática No. 5 es usada. 

Los pcllcts en la tolva de empaque F-751 6 F-752 son pesados con precisión en lotes de 25 Kg. en 

la báscula P-792 y son empacados en bolsas de producto terminado, por empacadores manuales M-791 6 M-

792. 

Por otro lado, los pcUcts en la tolva de embarque a granel son pesados por la celda de carga y son 

cargados en carros. 

Las bolsas de producto son llevadas sucesivamente al pc1lcli1.ador M-795, donde cuarenta sacos 

son apilados en tarimas de madera. 

Entonces, el producto en las tarimas es almacenado para lo. última inspección de control de calidad 

para ser embarcado. 
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CAPITULO lll 

LOCALIZACIÓN DE PUNTOS DE MUESTREO EN DIAGRAMAS, 
PARÁMETROS A CONTROLAR E INTERPRETACIÓN DEL ANÁLISIS. 

La planta de polictilcno de alta densidad del complejo pctroqufmico Marcios produce los 

polictilcnos grado 65050 y 60120 (esta clasificación corresponde a nonnas mexicanas para clasificación de 

polictilcnos de acuerdo a MI y densidad). 

La planta tiene operando los dos trenes en p.iralclo el tren A produce el grado 60120 y el tren Bel 

65050. Estos dos tipos de policlileno difieren en su Indice de fluidez (MI) y densidad. por lo que cada tren 

opera bajo las condiciones especificas para cada grado. 

En este capitulo se locali?.an los puntos de muestreo por secciones en diagramas de proceso. Para 

cada punto de muestreo se cnlistan los análisis requeridos. las especificaciones de control, interpretación y 

resultados, panlmctros a controlar en el proceso y los procedimientos de muestreo para diferentes muestras . 

Un buen análisis comicnz.a desde el muestreo, sin este, los resultados obtenidos no son confiables • 

por lo que se debe de tomar en cuenta los procedimientos de muestreo ya establecidos. 

J,I LOCALIZACIÓN DE PUNTOS DE MUESTREO. 

Los puntos de muestreo se scflalan en los diagramas 3.1 al 3,7 ,los cuales CSlin por secciones, estos 

puntos de muestreo se enumeran en las lineas de proceso donde son tomadas las muestras para su posterior 

análisis. 
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J,2 DESCRIPCIÓN DE LOS PUNTOS DE MUESTREO V ESPECIFICACIONES DE 

CONTROL 

Toma de muestra Tipo de muestra Punto de muestreo Análisis requerido Especificaciones de control 

Prepancl6n del 

Catalludor 

MB-1 Tambor P=zlMg >99.9% 

MB-2 Tambor Pureza n·BuCI >=99.5%wt 

(<.ODOCntrado) 

MB-3 Tambor Pureza n·BuOH >=99.S%wt 

(concentrado) 

MK-4 Tambor Ti;CI Ti=9.1 motn 

MC·l.MC..3,MC-4 Contenedor Al,CI MC-1 AJ-23.lf!l.3% \\1 

MC·3 Alal0.3-21.5% v.1 

Cl•lS.2-S6.l% wt 

MC-4 Al-ll.Sf!l.1% wt 

MB-2 F-202 Concentración SO±S%Vol 

(diluido) 

MB-3 F-20S Concentración SO±S%Vol 

(diluido) 

MC..l,MC..3,MC-4 D-201 AJ,CI MC-1 Ala::0.90±<>.09 mol/l 

MC-3 Al•l.SO±O.IS mol/l 

CVAJ •2.00±0.10 mol/I 

MC-4 Ala(), 70f!l.07 molil 

MK-4 1).202 Ti Ti=0.80±0.08 motil 

(diluido) 

10 MC..l,MC-4 D-212 Al 

11 MC-1,MC-4 1).212 Al 

12 MR12,MH-10 D-20) Mg,AJ Mg+AJ • 1.00±0.10 molil 

MI/Al •6.0 (+l.0)(--0.l) 

13 MH-10 1).203 Mg,AI ldcrn 

14 MH-111 D-20S Mg.AJ-OBu Mg+Al•O.Bo+o.10 mol/I 

-0Bul(Mg+Al)=0.4o+o.Ol 

IS MUA,MUC 1).221 Ccocenttación MUA4l-478'1 

sólido MUCJOe/l 
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Toma de muestra Tipo demuestra Punto de muestreo Análisis requerido Especificaciones de control 

16, 17, 18 MUA,MUC F-2311 Conccntraci6n MUA 

F-232 del sólido cloro 

F-233 cndfiltro 

19 MC-1,MC-4 F-241 Al MC-1, NC-4 Al"'l.24 mol/I 

20,21 MUA,MUC F-242-1 Ti Ti•l.Ogll 

F242~2 

Stcc. 01 de 

pollmeriu.clón. 

22 Mw:la de gases C-301 Cnxnatogafla (1) 

Etilcno, Hidrógeno (dctcaip) 

Propilcno+ 

lüdrocarburos 

23 Lcdwdo ().301 Polvo""° (1) 

(dctcaip) MI, densidad (1) 

24 l.cchada ().321 . Sotvcnle purcD llulaool•2q/I 

n-O;tano. o.s mgll 

PolwlCCO 

Dcosidld de balto 0.3 - 0.4 11111=3 
Coaccntrac:ióndc JO-JS%WI 

lcdlOda 

piatribuci/Jn del 

tamdo de pmtkula 

Stc.do de munln. 

25 Sosa F-502 °""""""'""" J-S%WI 

26 Pollmc:ropolvo M-521 Volitilcs <=0.l%wt 

dcmidad de bulto 0.3 - 0.411=3 

Rttupcraclóa lle 

SolYcate 

27 solventc-1 c;.,;o¡ Cromllogr1llla 

28 ......... 1 c;.<;11 CoQccotlaci6n de · 3-7%WI 

29 ......... 1 T-622 NovoWi.lcs 2-Sgll 

JO 90lwmtc-l i;,;J] '-- Bobml=lllll!ll 

...W-=0.Smgll 

llumodad O.Ol%mú 
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Toma de muestra Tipo de muestra Punto de muestreo Análisis requerido Especificaciones de control 

31 solvcntc-1 T-<;32 

32 solvcnle-1 G.W2 

TermlHdoy 

empacado 

33, 34 Vapores de hcxan1r M-712 

aire 

3S PoUmcro en polvo F-710 

F-711 

36 Polidilcno en pcllcts F-702 

38 Polictilcnocnvaszulo F-751, F-752 

Etitcno UmitcdcbolaiA 
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Humedad 

Impurezas 

Humedad 

ImpurC1.4S 

Contenido de 

hidrocarburos 

Contenido de 

votétilcs 

MI 

Inspección 

Colo< 

Contenido de 

voUtilcs 

S.F.D. 

R., T,%E 

P ... d<lpcllct 

0.03%mlix 

DutAnol = 2 mg/l 

n..()c;tano = O.S mg/1 

0.03% rn6x 

Butano} = 2 mgll 

n.OCtano = O.S mgll 

<:i:0.2%wt 

(1) 

100 puntos mix 

A,B,C, D, E 

<""0.2%wt 

(1) 

(1) 

0.016-0.021 g 

VerCapltuloV 

Contenido de aditivos 0.3 - 0.4 gfanl 

D.B. 

MI (1) 

Inspa:ci6n 100 puntos máx 

Color A,B,C,D,E 

MI (1) 

Inspección 100 puntoso1'x. 

Color A,B,C,D,E 

Demidld (1) 

Metano+ Etano SOOppmmáx. 

co 2 ppmrn6x. 

C02 Sppmmix 

Acetileno 2ppmmh. 

Mclsnol s ppmrn6x 



Toma de muestra Tipo de muestra Punto de muestreo Análisis requerido Especificaciones de control 

Propilcno Limite de batcria Propileno 98%mol 

Etilcno 100ppmmáx. 

Acetileno 10ppm máx. 

E-10 F-121 Metano+ Etano 0.1%mol 

F-121 CO+C02 5ppmmáx. 

Acctil=> 5ppm máx. 

Solventc-1 lV-5005 Dcstihlci6n TJ.E.=62.7"C 

Plo. meco= 66-C 

Índice de iodo O.ISmáx. 

NOTAS: 

( 1) Dependiendo del grado del polictilcno se tiene sus cspccUacioocs de anrol pora los 

difcnmtcs análisis. 

65050 60120 Unidades 

MI s.s +0.9 13.2+1.7 g/10 min. 

Densidad 0.966Si<l.003 0.961Si-0.003 g/r;W 

Hidrógeno 49-52 58-61 %mol 

Propilcno 0.3-0.7 2.i-2.8 %mol 

S.F.D. 59-66 82-90 an 

R.T. >=290 >=2ll0 Kglan' 

o/oE >=50 >=SO % 
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3,J PARÁMETROS A CONTROLAR E INTERPRETACIÓN DE ANÁLISIS V RESULTADOS. 

3.3.l Matcriu PrimlL 

El catali7.ador Ziegler es muy activo y sensitivo por esta razón se requiere una purei.a muy alta de 

las principales materias primas. Tales como materias primas para sintesis del cataliz.ador, etileno, 

hidrógeno, propileno y hexáno. 

Los venenos del catali7.ador son: el oxigeno y los óxidos, tales como el monóxido, dióxido de 

CaJbono, compuestos polares con hidrógeno activo, como el agua. alcoholes, ácidos, acetileno, aminas y 

mercaptanos. 

Los cottq:JU01os de azufre son los venenos para el catalizador más serios que los óxidos. El agua y el 

oxigeno deben de oonsc:rvarsc a menos de 3 ppm. Los hidrocarburos insaturados en las materias primas, 

tienen efectoo en la polimcriuclón. 

Un contenido alto de impure7AS, en las materias primas más que el especificado, afecta 

significativamente el consumo de las materias primas del catali7Jldor. 

Una alta cantidad de n-olcfinas tal como el metano, ctcno y propano en el ctileno, co-monómcro 

causan alto consumo de hidrógeno. 

De acuerdo corr lo anterior, el laboratorio de control químico analiz.a las materias primas utilii.adas 

en la producc::i6o del polieUlcno para determinar de acuerdo a los diferentes análisis de cada muestra ya 

mencionadas, si cumplen ó no. con las especificaciones requeridas dadas por el liccnciador. 

Si se c:amplc con estas cspccificacioncs en las materias primas y se opera la planta bajo las 

condiciones dadas para cada tren,, se asegura la obtención del polictileno producto de primera clase, sin un 

aumento en el costo de producción. 

3.3.2 Slntail cid Catalizador. 

En c:sUI cupa dd>c llcvane a cabo un control estricto en las condiciones de operación para slntcsis 

de los catalizadores. La cstcquiomctrfa de las materias. en el tiempo de envejecimiento del catalizador y la 
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lempcralura de las reacciones son factores criticas para la preparación del catalizador y tienen efectos 

significalh'Os en las propiedades del polictileno. 

Una de las propiedades más imponanlcs para el proceso es el tamailo de partlcula del polfmcro en 

pol\'o obtenido, este esta influenciado por la slntesis del catalil.3dor solido. AJ poUmcro en polvo seco se le 

anali7.a el tamano de particula (\'er el método de Ja distribución de tamafto de partícula) , con este análisis 

se determin.1 el % de gránulos finos ó gruesos, el pol\'o fino es indeseable para el proceso. Afectando las 

condiciones de operación de los equipos como el seca.dar rotatorio, para la eliminación del hcxana que 

contiene. 

Como se vio anteriormente en la secuencia de Ja síntesis del catalizador se ·obtienen catalizadores 

intermedios ( MR-12, MR-10, MR..SI) control químico analizará desde la etapa de inicio de la !ilntcsis de 

estos con los diferentes métodos descritos en el capitulo IV, siguiendo la secuencia de la preparación de 

CSIOS. 

Los resultados oblcnidos en los diferentes anAlisis, se consideran para la etapa siguiente en la 

preparación del catalizador (canlidad de materia prima por adicionar, diluciones, etc.) El control qulmico 

debe ser llevado com:ctamcnte para que los resultados reportados sean reales y confiables, CSlos nos indican 

como se esta llevando a cabo la &lntcsis y sus propiedades del catalizador. 

La calidad de cada grado {Polictileno) obtenido es fijado por el catalizador, proceso y habilidad en 

Ja operación. 

J,J,J Mezcla de gUCL 

La mu.cla de gasc:s la constituyen el ctilc:uo, hidrógeno, propileno e bidlOcarllwos pesados 

presentes. Estos en •I son analizadas por cromalDgqfia de gucs, cc:nificando que el aJlllCllldo de pun:zas es 

el permitido de acuerdo a las especilicacioncs dadas. Ver procalimicntos aolllllDgr.llicos de an!lisis C-2, 

C-4 yC7. 

La velocldad de producción es conlrolada P<M' la cantidad de c::omponcnle sólido de catalizador en el 

reactor, mienlras que la cin:ulac:ión de los compoocntea del catalizado< liquido y la composición de la fils< 

gas en el reactor son mantenidas constantes de acuerdo con los valores especificados de cada grado para 

obtener la calidad ada:uada del pollmcro. 
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Las propiedades del pollmero en el reactor son controladas por el tipo de catali7.ador, concentración 

de cada componente del cata1i7.ador y la composición del gas de fase del etileno. el Hidrogcno y el co

monomero (propi1cno). 

La velocidad de polimerización dependerá de la lincaridad de la concentración del etilcno y ta 

concentración del componente sólido del catalizador en ciertos rangos. 

La mezcla de gases se muestrea a la descarga del soplador C-301 para su análisis cromatográfico en 

la detcnninación de la composición del etileno, hidrógeno y propilcno. Ver proa:dimiento de técnicas C-S y 

C-7. Estn composición dependerá del grado del polietileno producido de acuerdo a las especificaciones 

mencionadas en el inciso 3.2. Si no se encuentran los \'alares dentro del rango dado, se harán los ajustes 

operacionales de alimentación de los gases y en la válvula de desfogue para mantener las concentraciones de 

gases adecuadas. 

Si la concentración del E-10 se incrementa, el peso molcailar disminuye, por lo tanto el Indice de 

fusión se incrementa. Si aumenta la concentración del co-monómero la densidad del pollmero disminuye. 

3.3.4 Sosa AdiclonadL 

La productividad del proceso de la segunda generación es bastante alta y el contenido de cenizas en 

el pollmcro es menos que la del producto del proceso convencional. No es ncccsario remover el residuo del 

cataliz.ador, sin embargo el catalizador vivo, es indeseable para las propiedades del _pollmcro, para esto se 

adiciona una pcquena cantidad de sosa cáustica al 5% acuosa a la lechada del pollmero para hacer el 

cataliz.ador inactivo. 

Periódicamente se prcp.1ra la sosa y se requiere del análisis para conocer su concentración. 

115 Pol!mero en polw. 

Para el control del MI y la densidad se muestrea la lechada del reactor para su análisis. El polvo es 

secado y dependiendo do los rosultados obtenidos se haa:n los ajust<s para la conccnuación del E-10 y co

monómcro en el reactor D·301 en la fase gaseosa, de acuerdo a cada tipo de grado. Ver procedimic~to de 

'"'1icas F-9 y F-10. 

Es necesario mantener una conccntraci6n de la lechada adecuada en el reactor por el tipo de reactor. 

Esto es un recipiente de tipo vertical con agitador y reflectores y el material de revestimiento es de acero 
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inoxidable, In concentración debe ser mantenida a 30-35% en peso. El nivel de lechada del agitador es 

detectado por absorción de rayos gamma y es controlado por el LlC-FlC en cascada. El procedimiento de 

análisis F-3 se da la 1écnica para el análisis de la concentración de Ja lechada. 

Para checar las condiciones en la slntesis del catalizador y las condiciones de operación se anali7.n 

la densidad de bulto y la distribución de tamafto de la particula en el pollmero en polvo en el 1anque 

agotador 0-321. Las técnicas ulili7.adas se pueden ver en F..fi y F-12. 

Se requiere también checar las condiciones de operación del secador rotatorio M-521 para esto se 

determina al pollmero en polvo, el contenido de \'olátiles que representa la cantidad de hcxano contenido en 

el pol\'O que no se elimina por la vapori1.ación del hcxano en el secador . En este punto puede incluir el 

tiempo de residencia del polvo hU.mcdo, la iniciación del secador para facilitar et transporte del polvo a 

tra\'Cs de el y la temperatura del agua caliente. El contenido máximo pcmútido se da en la sección 3.2 y la 

técnica para este análisis se da en F-4. 

J,3.6 llenno. 

El hcxano incluyendo el de repuesto, es purificado por remoción de ligeros, residuos pesados, agua 

en las torres de destilación y las trazas de impul'C1.as son eliminadas por medio de la malla molecular. 

Para checar las condiciones de operación de los diferentes equipos en la sección de recuperación del 

hcxano y la calidad de este se efectú.an los diferentes análisis enlistados en e1 inciso 3.2 asf como tos rangos 

de especificaciones para su control. 

En la determinación de las impurezas del hcxano contenidas se analizan por cromatografla de gases 

estas técnicas de análisis son C-1 y C-3 del capitulo 4. 

Los componentes pesados de hidrocarburos, los cuales pueden ser .Producidos durante la 

polimcrizaci6n del cUlcno, son cxtnúdos del condensador de residuos pesados y cuantllicados por el 

contenido de ceras en el F-611 lo técnico del análisis se puede ver en et capitulo 5, lknicn F-11. En este 

punto se cuantifica la producción de ceras para cada tren. 

Las trazas de impurC1JlS en el hexano; las cuales tienen un efecto en la actividad del catalizador. son 

removidas en la columna de absorción, para checar la operación de los equipos se analizan muestras de la E-

633 y T-632, donde por c:romatografta &e determina la eliminación de estas impurezas como butanol. n

oct.ano y contenido de humedad. 
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El contenido de humedad, como ya se vio debe ser menor al O.Jo/o \\1 porque afecta la actividad de 

Jos catalii.adorcs y también para dctenninar la cfccti\idad de la malla molecular (que no este saturada ó 

necesita cambio). La técnica parn el contenido de humedad ,·cr en A-6. 

Se anali7.a el contenido de no • volátiles en el hexano para checar las condiciones de operación del 

separador del hc.xano T-621 donde se determina si h.1y una buena separación del solvente y las parafinas. La 

técnica de análisis se puede ver en el capitulo V, F-13. 

El hcxano se rccupcrn y es almacenado en el F...602, tanque de almacenamiento puro del hcxano. El 

hcxano es usado en todas las secciones, este hcxano se muestrea pcri6dicamentc para análisis de purci.a, 

humedad e Indice de iodo. 

El anMisis del Indice de iodo rcp~ la cantidad de hidrocmburos insaturados que contiene el 

hcxano este es muy importante en la etapa de polimcriwción. debiendo obtener como máximo O.IS, se 

analfaa para tá ck:i'cnni nación del contenido. si presenta un valor arriba de lo especificado el hcxano no 

puede ser utilii.ado y se rcproccsa para bajar esta impureza, este análisis se efectúa también a los tanques 

1V-SOOS y 1V·5007 donde se almacena hcxano fresco. 

3.3. 7 Polfmero en pcltctL 

Después del &eeador rotatorio el polictilcno en polvo pasa a las tolvas de a1mnccnamicnto F-710 y 

F-711, en este punto se analiza et contenido de hcxano en los sistemas neumáticos 1 y 2. Este control se 

lleva acabó para eliminar la acumulación de vapores de hexano en las tolvas y se produzca una mezcla 

explosiva. esto se apoya en el análisis de contenido de volátiles en el poHmero en polvo. Al haber un 

contenido alto de vapores de bocano las lineas son venteadas, adicionándoles niUÓgcno fresco. 

El análisis del contenido de vapores de hcxano se hace por cromatografia de gases, ver técnica C-7 

y d contenido de gases como ya se menciono se puede ver el procedimiento f.7. 

El polictilcno producido se muestrea cada hora para su caractcrii..ación, Ja muestra se recolecta en 

dos tolvas de retención para su análisis operando a flujo continuo, se recogen cada hora aproximadamente 

6 Kg. lo cual es la muestta representativa de las 6 Ton que son cxtraldas cada hora. 

Los análisis correspondientes son MI. impccción y densidad. Donde el hldicc de fusión (MI) y ta 

densidad son los métodos más conocidos en la caracterización de poUmcros, estos son buenos indices del 

peso molecular y la cristatinidad 
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La calidad del producto es controlada cada 50 toneladas para minimizar la variación de la calidad 

de un lote a otro , cinco tolvas de 50 toneladas están instaladas para cada uen y cada lote es lo suficiente 

mezclado para obten~r un producto unifonne. 

Con los resultados obtenidos del muestreo de cada hora se van formando Jotes con valores de M1 e 

inspección semejantes. Teniendo las 50 Ton, se toma como lote fonnando este se pasa al mCT.Clador donde se 

muesucan 25 Kg para análisis de MI e inspección, esos valores son tlpicos del lote ya formado. 

Terminado el mezclado el producto se pasa por las tolvas de ensacado ó '\'Cnta a granel, donde se 

muestrea para el caso del ensacado en primero y último saco de cada lote envasado; a cada uno de estos se le 

analiza MI, color, densidad, contaminaciones y S.F.O. con esos datos propios de cada lote se da ta 

clasificación del producto. Posterionnente se verá la clasificación. 

La resistencia ni impacto y la estabilidad dimensional de los produdos moldcaclos son propiedades 

prácticas muy importantes y están influenciadas, por cl peso molccufar, el grndo de crtstalinidad, 

distribución del peso molecular y su balance. Esas propiedades están determinadas por las pruebas de 

resistencia a la tensión y elongación e impacto it.od. Con estos aru\lisis se determinan las propiedades del 

polietilcno que son indicación de la polimerización efectuada en todas sus variantes como ya se vio. Los 

procedimientos para estos análisis se dan en cl capitulo V, lécnic:as F-14 y F-15. 

La distancia de flujo en espiral ( S.F.D) es el único método no sólo para obtener la información de 

la distribución del peso molecular, sino también para cstlmar la proa:sabilidad de los grados del prodocto. El 

S.F.D. es la distancia de flujo del polietilcno cxtrufdo de un periodo especifico de tiempo bajo cierta relación 

cortante alta. Seguir procedimiento técnica F-16. 

Es muy imponante para la determinación de las propiedades mcdnicas que la placa moldeada para 

la obtención de los cspcclmcnes de prueba se elabore bajo las condiciones que se mencionan en el 

procedimiento F-17 de las técnicas. Asegurando que los resultados obtenidos sean reales y c:onfiablcs. 
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Los parámetros que determinan la clasificación del producto terminado, como un producto de 

primera clase se dan a continuación: 

PROPIEDAD GRADO PROCEDIMIENTO DE 

ANÁLISIS 

60120 60SO 

MI 10-IS 3.7-6.IS F-9 

Densidad o. 962 ± 0.004 0.9GS ± 0.004 F-10 

Conlaminación máx. 100 puntos máx. 100 puntos F-1 

S.F.D. 82 a90 S0 ·66 F-16 

Color A,B A,B F-8 

Estos valores son dados por la Norma Mexicana si una de ellas no se cumple el producto (lote) pasa 

hacer producto de segunda clase. Para esta clasificación se toman los resultados obtenidos de las muestras 

del mC1.clador, primero y ultimo saco de cada lote. 

3.4 PROCEDIMIENTO DE TÉCNICAS DE MUESTREO. 

J.U Procedimiento de mU<Strco de catalizador liquido. 

(C-puato1 orpno- mctillco1 de lltanlo) 

Propósito del muestreo. · 

Los catalizadores liquidas son muestreados para sujetarse a varias pruebas. 

Puntos de muestn:o. 

Los catalizadomi debieran diluirse con metaloide - l. Las muestras son MC-l(diluido), MC-3, 

MC-1, MH-10 MHBI y MB-12. 

Procedimiento de mucstn:o . 

.. Condiciones del punto de muestreo. Las condiciones del punto de muestreo son generalmente las 

mismas para todos los tanques individuales aunque varían en detalles. 
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Aparatos que se usan. 

·Dos botellas de vidrio hennélicamen1e selladas (200 mió 500 ml) cada una provista de un 

empaque de nitrilo, una corcholata con tres orificios y dcspla7.adas con anterioridad con nitrógeno 

seco. 

Proccdimien10. 

a) Checar que las válvulas A y C estén cerradas, entonces abrir la válvulas By D para soplctcar Ja linea con 

nitrógeno. 

b) Cerrar Ja válvula D y abrir la váh1ila A (2 ó 3 segundos después cerrar la válvu.18 A e inmediatamente 

abrir esta.). Repetir esta acción 4 ó 5 \l:CCS (lambién para el efecto de burbujeo del nitrógeno en el interior). 

e) Cerrar la válvula B tratando de mantener la válvula A abierta. 

d) Tener para el muestreo la aguja debajo de la válvula D e insertar dentro de la botella de purga, la cuál 

lleva una aguja de venlco. Purgar unos 200 mi. 

e) fnscrtar la botella de muestreo, operando gradualmente la válvula D. Después de vaciar el Uquido en 111 

botella llenar hasta la mitad (2SO mi) Cerrar la válvula D y reemplazar. 

f) Quitar la botella de muestra de la agaja 

g) Abrir la válvula B para retornar el cataliz.ador de la linea al tanque. 

h) Cerrar la válvulas A y B y lavar la linea insertando la botella~ purga ( la usada en el paso S) 

i) Abrir la válvula C y D y lavar Ja linea del catalizador con hcxano en ta borclla de purga. (150 a 200 mi.) 

j) Cerrar las válvulas C y D y quitar la botella de purga. • 

k) Abrir las válvulas By D, purgar el solvente N2 (2 ó 3 minulos) y cerrar las válvulas By D. 

1) Finalmente checar y confinnar que todas las válvula5 A, B, C y D estén cerradas. 

Precauciones. 

a) Marcar las botellas de vidrio para facilitar Ja distinción entre las botellas de purga y muestra. 

b) Los compuestos organo - metálioos regulares en estado liquido, tienen facilidad para cnccndcrcc (caprar 

el fuego) por lo mismo el muestreo se reali?.am con mucho cuidado. 

c) Nunca dejar de llevar el equipo de seguridad durante el muestreo (casco, gogglcs y guantes de cuero). 

d) Repasar para si mismo cada paso de la operación de las válvulas para preven.ir un posible mal manejo. 

Deberá estar presente un operador de la planta en el muestreo. 

e) Checar que la aguja y el orificio de venteo estén destapados. 

O Ver si las dos agqjas están insertadas y que las juntas sesgadas confronten una con la otra como se 

ilustra, el liquido puede ser cxtraldo como rocío para destapar el orificio de la aguja sirviendo como venteo 

del gas. 

66 



Análisis a cícctunr . 

• Concentración del liquido. 

• Composición del catali7..ador liquido. 

• Contenido de titanio. 

• Contenido de cloro, magnesio. 

·Relación molar cloro y titanio. 

J,4,2 Procedimiento del muestreo para polvo seco. 

(Polímero). 

Propósito del análisis. 

El polvo seco es muestreado para evaluar las propiedades fisicas y caractcrfsticas del polvo. 

Puntos de muestreo. 

M·S21 AyB 

F-711 AyB 

F-721 AyB 

Procedimiento. 

a) Colocar una bolsa de polictilcno debajo del punto de muestreo y purgar un rato el polvo 

b) En seguida colocnr la otra bolsa y recibir Ja cantidad requerida de polvo para el análisis 

Precauciones. 

a) Poner atención en el muestreo. el polvo seco puede derramarse o esparcirse. 

b) Hacer el muestreo lo más rápido posible 
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Análisis a cfcc1uar. 

- Volátiles 

- Dislribución del lamallo de panlcula 

- Densidad de bulto 

.. Contenido de cenizas 

- Análisis de metales 

• MI, HMI y densidad 

3.4.J Procedimiento de murstreo para la ltthada. 

Propósito del muestreo. 

La lechada es muestreada para determinación del MI y otras propiedades fisicas del poUmcro. En 

D-321. 

Aparatos. 

- Bala de muestreo hecha de acero inoxidable (28 con capacidad de 900 mi ) 

- Embudo de acero inoxidable con pafto de filtro 

- Bomba de \•acto 

Procedimiento 

a) Colocar la bala en Ja toma, esta deberá estar limpia y se purgara antes con nitrógeno 

b) Abrir las válvulas Ay B, asegurar que la válvula C este cerrada y mUC$U'Car la Jeéhada.. 
e) Cerrar las válndas A y B después de cargada la bala desconectar la bala. 

d) Enfriar el cilindro, colocando en agua fria 

e) Filtrar la lechada en el embudo para quitarle •<XI? el hcxano 

() Colocar Ja cantidad necesaria de pollmcro en 1a· caja de aluminio y poner en Ja estufa de vapor a secar 

durante 1 hora, esta deberá estar a 80C. 
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Observación. 

La Jcchada puede muestrearse en otro punto siempre y cuando se haga en las condiciones arriba 

mencionadas. 

Nota. 

No tomar la muestra de la techada en bolsas de polictilcno 6 una cubeta directamente, pues la 

lechada genera una pcqucftn cantidad de electricidad estática por fricciótt 

Análisis a efectuar. 

-MI 

-HMI 

-Densidad 

- Análisis de metales 

• Propiedades del polvo 

3.4.4 Muestreo de Pellet (Muestreo continuo para determinación del MI). 

Propósito del muestreo 

Las tolvas (dos) de retención se llenan con el pc11et cxtnddo muestreando para dctenninación del 

MI, cte. 

Punto de muestreo. 

F-702 Ay B 

Condiciones del punto de muestreo. 

Aparatos. 

- Bolsas de polietileno 
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Procedimiento 

a) Ajuslar el ángulo de la boquilla de muestreo insertada oblicuamente dentro del tuba largo el cual las 

pcllets caen a la tolva de retención. Se deberá ajustar la cantidad necesaria para el análisis. 

b) Después del intervalo especificada, recoger la porción colocando ta bolsa de polietilena en la posición By 

jalando la \'Brilla A. 

Precauciones 

El ángulo de la boquilla de muestreo deberá ajustarse oportunamente para que el volumen de flujo 

de pcllet dentro del contenedor no sea excesivamente incrementado y acuna dcrramaniiento. 

Análisis a efectuar 

- MI y densidad 

- Inspección 

- Contenido de aditivos 

3.4.S Muestreo del catalizador sólido. 

(Diluido) 

Propósito del análisis. 

La lechada del catali7.ador sólido diluido es muestreada y analizada para determinar la 

concentración del catalizador sólido (Método de análisis Ti). 

Punto de muestreo. 

Lechada del catalizador sólido sintetizada 

Aparatos. 

- Botella de vidrio de 200 mi (dcsp13zado ~n nitrógeno y sellado con un empaque de nitrila) 

- Un recipiente para purga 

- Una llave inglesa 

~ Gogglcs, casco y guantes de cuero 
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Procedimiento. 

a) Checar las válvulas B y D • abrir las válvulas A y C, dejando pasar el flujo de nitrógeno para purgar y 

secar la linea . (aproximadamente 2 minutos) 

b) Retornar la tcclmda salida remanente en et interior de ta linea del tanque, cerrando la \'áh'llla C y 

abriendo la válvula D ( 2 ó 3 segundos) 

e) Cerrar la válvula A y abrir las válvulas C y D. Purgar todo el sistema. Purgar aproximadamente 500 ml 

de muestra. 

d) Colocar la botella de muestreo y recibir en ella aproximadamente too mi de catalizador sólido. 

e) Después del muestreo tapar la botella rápidamente, cerrar la válvula C, abrir la válvula A, dejando pasar 

el nitrógeno y retornar el resto del catalizador sólido de la linea al tanque. 

() Cerrar la válvula D y abrir la válvula C para purgar el remanente del catalizador sólido en la linea en el 

recipiente receptor. 

g) Cerrar la vdlwla A y abrir la válvula B para limpiar la linea con hc.xnno (aproximadamente 500 mi) 

h) Cerrar la válvula By abrir la válvula A para desechar el remanente del hcxano de la linea y purgarlo en 

el recipiente receptor. 

i) Checar que todas las vMvulas estén cerradas. 

Precauciones 

a) Llevar a cabo todas las etapas del muestreo lo más rápido posible. 

b) Llevar en mente que si se dejan residuos de catalizador sólido en la linea esta se solidifica y tapona la 

linea. 

e) Nunca olvidar el equipo de seguridad ( gogglcs y guantes de cuero) durante el muestreo. 

8 

c. 

CoNDICIONES DEL PUNTO DE MUESTREO 
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3.4.6 Muestreo de gases para cromatografiL 

Propósito del muestreo. 

Los gases en el proceso son muestreados y anafüados para su composición o impurezas por 

cromatogrnna de gases. 

Aparatos para el muestreo. 

- Dala de muestreo de acero inoxidable 

Puntos de muestreo. 

- Lineas de gas del mon6mero, hidrógeno y propileno 

- Hidrógeno purificado T-12 l ( torre purificadora) y F-121 (tanque de almaccnrunicnto) 

Procedimiento de muestreo. 

a) Conectar la bala en la toma de muestra, esta deberá estar acondicionada para conexión macho de 1/4 ". 

b) Abrir la v:\lvula A de paso y 1as válvulas By C de la bala dejando purgar por un minuto y c;crrarvAtwla 

C dejando cargar la bala. Abrir de nuevo la válvula C para purgar. Repetir de dos a tres veces y por último 

cargar complctnmente la bala. Cerrar válvulas A y B. 

Precauciones. 

Poner la debida atención, no pcnnitir entrada de liquido a la bala de gas. 
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CAPITULO IV 

PROCEDIMIENTOS DE TÉCNICAS PARA EL CONTROL DEL PROCESO. 

En este capitulo se describen los procedimientos, de las técnicas anallticas, fisicas y cromatográficas 

que se llevan acabo en el laboratorio para el control del proceso, di:sde la sección de preparación del 

catalizador a la del producto terminado y su clasificación. 

Las técnicas se enlistnn con wm letra y su número consecutivo correspondiente. La letra A para las 

técnicas ana1fticas, la C para las cromntograílas y la F para las fisicas. 

Los procedimientos de las técnicas son hechos en base a los métodos A.S.T.M. ( Thc American 

Socicty ofTcsting and Matcrials), pcro_,;on algunas modificaciones dadas por el ticcnciador ó métodos más 

actuali7.3dos por los equipos utilii.ados con mayor resolución y npidcz en dar resultados confiables. 

A continuación se cnlistan Jos métodos A.S.T.M. basados para las diferentes técnicas utifüadas. En 

las cuales se basa el liccnciador. 
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4,1 PROCEDIMIENTOS DE TÉCNICAS ANALÍTICAS • 

.a.t.1 Determinación de la concentración de 1\18-J y l\.llJ..2 (Al). 

Alcance. 

La dclcrminación de la cori.ccnlración del MB-2 Y MB-3 en soluciones diluidas en solvcntc--2, se 

llcm a cabo por medición de Ja gravedad cspcdfica de las soluciones. 

Fundamento. 

El MB-2 y MB-3 son materias primas que se utiliUut en las slntcsis de catalizadores intermedios: 

MB-1 + MB-2 --) MR-12 

MH-10 + Mll-3 --) MH-81 

Estos se reciben concentrados y posteriormente se diluyen con hcxano para mantener las 

especificaciones de reacción. Su pureza afecta directamente la calidad del catalizador ya que licndcn a 

humedecerse y este contenido de agua afecta la rcactividad de la reacción de Grignard. 

Material. Aparatos y Reactivos. 

- Hidrómetros de los siguicnlcs rangos: 

0.6400 - O. 7000 g/cm' 

0.7000 - 0.7600 

0,7600 - 0.8200 

0.8200 - 0.8800 

0,8800 • 0.9400 

- Probeta graduada de 500 mi 

-Termómetro estándar 

- Bai\o de temperatura constante 

Procedimiento. 

a) Ajuste con anticipación el bai'lo, a una temperatura de 15 ± o.Scic. 
b) Lave la probeta varias veces con la muestra y coloque en ella un volumen hasta nivel de 250 mi. 
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e) Coloque la probeta en el bai\o (a una temperatura constante) y agite peñectamentc. 

d) Pcmlita que e1 hidrómetro flote poco a poco. Después que el hidrómetro llegue a estar en reposo, obtenga 

la lectura del hidrómetro, le)·cndo el punto en el cual la superficie del liquido llega 11 hacer contacto con la 

escala para obtener el cuarto decimal. 

e) Calcular la gravedad especifica a ISºC y encontrar la concentración en la curva de calibración 

respectiva. 

Preparación de la CU1''3 de calibración para el MB·2 y MB·3. 

a) Utilizar hcxa.no, MB·2 y MB-3 grado reactivo garantizado. 

b) Tome diez diferentes concentraciones de las soluciones del MB-2 y MB-3 dentro del rango de 

concentración de 30% vol. a 70% vol. con el hcxano 

e) Mida la gravedad especifica de cada solución de acuerdo con el procedimiento mencionado en los pasos 

anteriores. 

d) Prepare la curva de calibración para representar los datos sobre la gráfica de concentración de MB-2 

contra la gravedad cspcc::ifica. 
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-1.1.2 Dctcrminaclón del contenido de aluminio en los catalizadores (Al). 

Alcance. 

Este método describe la determinación de la concentración de aluminio en los catalizadores 

MC-1, MC-1, MH-81 y MH-10. 

Fundamento. 

Ln concentración de aluminio es determinada por una titulación de quelatos, de la solución 

descompuesta de la muestra del catalizador. Se adiciona NruEDTA que es el reactivo (¡uelante en exceso. la 

reacción se Uc,·a acabo con una molécula de NaiEDTA y una de aluminio, formando un quelato metálico 

estable. Se titula el exceso de NalEDTA por medio de una solución de Znso. utilizando ditizona como 

indicador y controlando el pl-I = 5. 

En la descomposición de la muestra, cuando la hidrólisis es cuidadosamente controlada, se lleva 

acabo una conversión cuantitativa de la muestra y el producto puede ser analizado por titulación o 

cromatografia: 

(iso C•H~) (C1H,)AIH + 3"20 ~ iso C•H1n + CH& + fü + Al(OH}i 

Material, Aparatos y Reactivos. 

- Matrw: cónico de 250 mi 

·Pipeta volumétrica de 10 ml 

- Pipeta graduada de 20 mi 

• Burcta de 25 m1 

• Mauaz volumétrico de 500 mi 

.. Parrilla eléctrica 

.. Acetato de sodio 

.. lsopropanol 

.. Acetato de amonio 

• Acido acético glacial 

.. Ditiwna 

·Acetona 
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- Etilendiamino letraacetato disódico 

- Sulfato de Zinc 

Procedimiento. 

1) Descomposición de la muestra. 

a) Adicione 20 mi de hexano dentro de un matraz volumétrico de SOO mi. y adicione 10 mi. de 

muestra que contenga alquil aluminio, usando pipeta volumétrica. Este procedimiento debe hacerse 

rápido para evitar ta descomposición de la muestra por el aire. 

b) Agregar unos dos 6 tres mililitros de agua al matraz y agitar para la pre-descomposición. 

e) Adicione 20 mi de H2so~ 1: 1 

d) El etano desprendido es desalojado aflojando la llave de paso del matraz, agitar 

pcñcctamente hasta que la capa inferior esté transparente. 

e) Adicionar agua pura hast.1 Ja marca y succione la capa de hexano con un aspirador. 

O Agite el matraz bien y haga la descomposición uniforme. 

2) An.iUsis de la muestra. 

a) Tome 10 mi de la solución descompuesta en un matraz cónico de 300 mi. usando una pipeta 

volumétrica. 

b) Adicione 10 mi de solución buffer de acetato de sodio. 

e) Agregue 20 mi de NruEDTA 0.02 M usando pipeta volumétrica. 

d) Caliente una parrilla y deje hervir durante dos minutos. Enfríe a temperatura ambiente. 

e) Adicione 10 mi de solución buffer de acetato de amonia. 

f) Ponga 75 mi de isopropanol usando una probeta graduada. 

g) Adicione 2 ó 3 gotas de dilizana. Titule can ZnSO~ 0,02 M. 

CA1cu1as. 

C.AI. ~ (ZnSO•) { A·C) 500 

mi muestra mi. muestra descamp. 

dandc: 

A: ml gastados en el blanco 

C: mi. gastados en la muestra 
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4.1.3 Determinación del contenido de Titanio (Al). 

Alcance. 

Este método cubre la dc1ermin:1ción de la conceniración de titanio en el catalizador MK-4, 

catali1.ador sólido MUC y MUA antes y después del rccubrimicnlo. 

Fundamento. 

El litanio conrcnido en las muestras es dctenninado en la descomposición de éstas, por el método 

Volhard (colorimetrfa), las reacciones que se llC\·an acabo son: 

T11v + H:SO• ---+ Ti(SQ,)2 

Ti(S0>)1 + H10i --+ [Ti(HiOi)J(SO•)I 

Mnterial, Aparatos y Rcacti\'Os. 

- Espcctronic 21 ·D 

- Pipeta volumétrica de l. 20 y SO mi 

- Malrnz volumétrico de 2SO mi 

- Matraz erlcnmcycr con tapón de SO mi 

- Probeta graduado de SO mi 

- Agitador y barra magnética 

- Solución acuosa de ácido sulfúrico 1: J 

- Acido fosfórico 1: 1 

- Peróxido de hidrógeno al 3% 

Procedimiento. 

1) Descomposición de la muestra. 

a) En un matraz volumétrico de 2SO mi. adicionar hcxano. 

b) Agregar 10 mi con pipeta volumétrica de la muestra a descomponer. 

c) Adicionar 3 mi de HN01 concentrado, agitar hasta disolver et sólido. 

d) Agregar 20 mi de H1SO• y agitar uniformemente hasta que ambas capas estén incoloras. 

e) Succionar el hexano y aforar con agua 
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2) An<'ilisis de la muestra. 

a} En un matraz \'olumétrico de 250 mi adicionar 10 mi de la muestra descompuesta. 

b) Agregue S mi de lúPO• 1:1 

e) Desarrolle el color amarillo de la muestra con 5 ml, de H:OJ al 3% 

d)Afore con agua dcsti1ada y deje reposar durante 15 min. 

e) Ajuste a cero la absorbancia con agua destilada a una longitud de onda de 420 nm. 

O Mida la absorbancla de la solución muestra. 

g) Detcnninc la concentración de Ti con la ecuación de la curva. 

Cálculos. 

donde: 

Ti= e.e • Vol. matraz • Vol.Matraz • 
1~ • :~ 

A B 

e.e = concentración de la curva 

A ,,. cantidad de muestra a descomponer 

B = cantidad de muestra descompuesta 

47.9 =peso molecular del Ti 

z = contenido de Ti en catalizador s6lido 

17.3% ~para MUA, 19 % para MUC 
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4.1.4 Determinación del contenido de cloro en el catalizador (A4). 

Alcance. 

El contenido de cloro en el catalizador, es determinado por lilulación del ion cloruro en la solución 

acuosa descompuesta. 

Fundamento. 

El cloruro es acomplejado, precipitado y por medio de una lilulación es cuantificado. Las reacciones 

que se llevan acabo en la titulación son: 

c1- + 2AgN0> --> AgCI + NO. + AgN01 

AgN01 + KSCN --+ AgSCN + KN01 Rcac. en la titulación 

Fe + JKSCN --> Fc(SCN) + JK 

Material, Aparatos y Reactivos. 

- Solución de Nitrato de plata 0.1 N 

- Solución de Sulfocianuro de potado 0.1 N 

- Acido Nltrico concentrado 

- Nitrobcnccno 

- Alumbre férrico (indicador) 

- Pipetas volumétricas de 5, 10, 20 y 50 mi. 

- Burcta de IO mi. 

- Matraz cónico de 500 mi. 

Procedimiento. 

a) Colocar 10 mi de la muestra por anali7.ar en el matraz cónico. 

b) Agregar 10 mi. de ácido nllrico concentrado 

c) Adicionar Nitrato de plata OIN 

d) Adicionar S mi. de alumbre férrico 

c)Agrcgar S mi. de Nitrobcnccno 

f) Titular la solución con sulfocianuro de potado, al punto final de la valoración, aparecerá un color 

café rojizo. 
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Cilculos. 

donde: 

CLORO (molll) = (B • M)(AgN0,)(1000110)(1/20) 

B • mi. gastados en el blanco 

M ss mi. pUdos en ll muestra 
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4.1.5 Dclcnninadón del contenido de magnesio (A.5), 

Alcance. 

Un calalizador supc:racti\'O ha sido obtenido por n::ac:ctón de compuestos de titanio tctravaJcntc con 

alcóxidos de magnesio. 

Los ca1al1""1orcs están rormador por la reacción del grupo hidróxido de un compuesto de magnesio 

con un haluro de un metal de transición. El sitio activo de estos catalil.adorcs se cree que es d cn1Kc del 

mcial de transición a el oxigeno de la supcrflcie dcl so¡>One Mg-0-M-X. 

Fundamento. 

La concentración de magnesio en la llnt<Sis de los caial-..S intermedios, es ddamlnoda por 

titulación de quclalos en la solución acuooa dcocompucsta de la muestra. 

Material. Aparatos y Reactivos. 

- Solución de tri<lanolamina al 20% 

- Solución bull"u de pH ª 10 

.. Negro de criocromo T 

- Solución de Etilcndiamloo lelnlacdalO disódico Q.02 M 

- Maltaz crlcnmcyu de 300 mi. cónlco. 

- PipcW volUllll!Uü;as 

-mietoburctadelOml. 

- Matraz volumarico de 500 mi. 

Procedimiento. 

a) Coloque 10 mi. de la solución dcscompuosta en el matriz c:rlcamcyer de 300 mi. 

b) Adicionar 8 mi. de triclanolamlna al 20%, agil<: por dos minutos. Diluya COR agua hasta UD 

volumen de 100 mi. 

e) Ajuswcnpffa7 con6cldoooosaacwsa. 

d) Alladir 5 mi. de solución buffer o hllla que ICDga un pH ª 10, adicionar 3 6 4 gotas del 

indicodor. 

e) Calicnle la solución hasta 40C y tillilcla con solución cslándar de NlllEDTA 0.02 M, lcntamcnlC 

hasta que el color cambie de rojo - azul. 
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Cálculos. 

donde: 

C.M =(A ·B) (NruEDTA) ( 250/20) (1/5) 

C.M .... conccntraci6n de magncsiO 

A = mi. gastados en el blnnco 

B "' mi. gastados en la muestra. 
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4.1.6 Determinación del contenido de humedad en el henno (A6), 

Alcance. 

Es de vital importancia que el hexano lcnga un mlnimo de impurezas. entre ellas la humedad, esta 

afecta a la reacción de polimerización, siendo un veneno para el catalil.ador Zicg.lcr-Nalta. 

Fundamento. 

El contenido de humedad del hcxano es determinado por titulación yodométrica, con solución Karl

Fishcr, donde el punto final de la titulación se detecta eléctricamente. En base a esta titulación se desarrolla 

la reacción siguiente: 

12 + sen + 2H20 -·)> Hl + HlSO 

Material, Aparatos y Reacti\'as. 

- Titulador automático 

- Balan7.a 

- Solución Karl-Fishcr 3:1 

-Me1anol 

- Piridina grado reactivo 

Procedimiento. 

a) Colocar 20 mi. ·de metanol en el recipiente de titulación y neutralizar, adicionando la solución 

Karl-Fisher. 

b) Después de neutralizar, adicionar 40 mi. de muestra pesar Jos 40 mi. ( T gr) y titular la solución 

con el Karl-Fishcr 3:1. 

e) Al finalizar la titulación leer los mi. gastados, siendo (A mi.) . Calcular el contenido de 

humedad. 
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Q\lculos. 

C.A.=A • F • 1000 

donde: 
C.A. • contenido de humedad 

F •factor en mg I mi. 

A = mi. gastados en la titulación 

T "" peso de la muestra 
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4.1.7 Delennlnación del pll en el hcuno (A7). 

Sumario. 

El hcxano recuperado es almacenado en et tanque F~S22 A y B, donde se adiciona sosa cáustica al 

So/o de conccntraci6n, neutralizando" los residuos del catalizador. La adición de sosa se controla hasta que el 

hexano tenga un pH de 10 a 12 para evitar Ja corrosión en la tuberias y equipos que manejan hcxano. 

Muestras. 

El hcxano se toma de las bombas G-522 A y B del tanque F-602. Estas bombas cnvian el bcxano a 

la sección 06. 

Descripción del Método. 

a) Tomar aproximadamente 30 mi. de muestra de la bomba G-602. 

b) Purgnr lo suficiente antes de tomar la muestra evitando que d hcxano se derrame. 

e) Introducir dos liras de papel indicador de pH en la csca1a de O a 14. 

d) Espere S minutos ó hasta que el papel indicador se coloree. Comparar el papel indicador de la 

muestra con el comparador estándar. determinando porlccturadircctaclpH.dclamucstrade 

hcxano. 
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4.1.8 Determinación del indice de lodo (AB). 

Alcance. 

El contenido de hidrocarburos insatu.rados contenidos en el hcxano son determinados por medio de 

la abson:i6n del Jodo. Uno de los venenos de la ...a:i6n de polimcrizaci6n son los hidrocalburos insaturndos 

los cuales en gran cantidad inhiben la reacción y producen ceras ('Oliméricas. 

Fundamento. 

Se le agrega a la muestra lctiaClonuo de carbono y una mezcla de Bromo-lod.01 se deja reposar y se 

titulad h liberado con solución de tiosulfato de sodio O. IN. utiliz.ando almidón como indicador. 

Material, Aparatos y Reactivos. 

- Burcta de so mi. 

- Pipeta volwnéttica de 10 mi. 

-PnibcUgraduada 

- Matraz lodométrico de 300 mi. 

- Soluci6n de NruS.O. 0.1 N 

- Solución Kl al IS% 

- Indicador de almid6n 

- Teflacloruro de carl>ono grado reactivo. 

Procedimiento. 

a) Pesar en un matraz lodométrlco 2S mi. de muestra. 

b) Allldir 10 mi de CCI• 

e) Agregar 10 mi de la soluci6n Br-b 

d)Taparel matraz y colocar un sello de agua de aproximadamente 10 mi. de Kl al IS %y 30 mi, 

de agua 

f) Tilular la solución con NmS20s 0.1 N, hasta obsctvar un color amarillo paja. 

g) Adicionar unas gotaS del indicador de almid6n y seguir titulando con NB>S.0. basta observar el 

vire del color negro azuloso a incoloro. 

b) Corra un blanco de prueba siguiendo los pasos del 1 al 7. 
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Cálculos. 

donde: 

(B·S) • F • 1.269 

IV• 

cantidad de muestra 

1 Y •Indice de lodo, cantidad de lodc-(gr.) m 100 gr. de mucsmi. 

B • C&ntidad de N12S.O. (mi) ~m la titDladl>n dcl blanco de pruebe. 

S • mi . .,..._de N12S.O. en la mur:sua. 
F • cooc:entración CXICla del NmS'°1 

l.269•pcso moleculardcllodo/cantidlldde-. 
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4.2 PROCEDIMIENTOS DE TÉCNICAS CROMATOGRAFICAS. 

4.2.1 Determinación de butanol en el hcsano (Cl). 

Alcance. 

La dctcnninnción de n-butanol contenido en el hcxano es rcaliuJo sometiendo el hexano al análisis 

de cromatografia de gases. Los resultados son obtenidos por el método de calibración absoluta. 

Fundamento. 

La concentración del componente es calculado por factor de calíbraci6n basado en la inyección de 

un cstAndar. 

La separación se lleva acabo en una columna mcgaboro de DD-W AX (polictilcnglicol) de JO m por 

0.53 mm. de diámetro y l micra de espesor de pcUcula. utiliz.ando un detector de ionización de flama. 

Material. Aparatos y Reactivos. 

Cromat6grafo de gases HP Mod. 5890 serie 11 

lntegr11dor HP Mod. 3396. 

Jcñnga de 1 microlitro. 

Ga$cs empicados. 

NilIÓgeno grado eromatográfico ( 99.99 % pun:7.a) 

Hidmgcno grado cromatográfico ( 99.99 % pul'C1.a) 

Aire seco ( 99. 99 % pureza) 
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Estándar externo. 

Preparación del Estándar. 

a) Pesar un matraz volumétrico de 100 m1. previamente limpio y seco. 

b) Adicionar 100 m. de hcxano al matraz y pesar. 

e) Adicionar 1.2228 Mg. dcbutanol ( 1.2351 micro1itros) a1 matrnz. 

d) Agitar \'igorosamcntc la solución. El estándar así preparado será de 12.228 ppm de butano!. 

Cálculos. 

Densidad del butano! = 0.8096 gr I mol = 0.8096 Mg /microlilros. 

Purc7.a = 99.00 % 

m 

D= 

V 

despejando V: 

1 mg 

1.2351 microlitros· 

0.8096 mg / microlitros 

(1.2351) (0.99) = 1.2476 microlitros 

l lt= 1 Kg 

1mi=1 gr 

1 microlitro = l mg. 

ppm = 1.2476 12.476 ppm 

0.100115 
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Condiciones de operación 

Temperatura inicial 

Tiempo inicial 

Velocidad de calentamiento 

Temperatura final 

Tiempo finaJ 

Temperatura inyector B 

Procedimiento. 

50ºC 

2min. 

25°C/Min. 

HOºC 

S min. 

IOOºC 

a) Checar las condiciones de operación del crornatógrafo y parámetros del integrador. 

b) Purgar ó enjuagar varias veces la jeringa con la muestra. 

e) Inycctnr 0.2 microlitros de rnuestm y oprimir "start11 

d) AJ término de la corrida et inlegrador dará el resultndo en ppm. 

Calibración. 

Para cuantificar et componente es necesario compararlos en la muestra estándar. Cuando el pico de 

la muestra coincida con el tiempo de retención de estáncL1r se asume que representa el mismo componente. 

Cálculo del factor. 

donde: 

.e 
F -

A 

C = concentración del componente de interés 

A = Aren del componente de interés. 

Cálculo de la muestra. 

ppm Butano! = Factor butano! • área butanol 
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4,2.2 Delermlnaclón de metano· etano en productos de hidrocarburos ligeros (C2). 

Alcance. 

Este método cubre la dt:lcrminación del metano y el etano en panes por millón volumen. La 

impure7.a de los productos se obtiene restando las impnrc1.as dctcnninadas del 100 %. 

Fundamento. 

La determinación del metano y el cL'lltO se Uc\'a acabo en un cromatógrafo con detector de 

ioni1.ación de flama, usando una columna de sllica·gcl 80/100 malla de t M x 1/8 de pulgada de diámetro de 

acero inoxidable. La muestra es introducida por medio de una ,,<ilvula mucstreadom de gases. 

Material. Aparatos y Rcacti\'oS. 

Cromatógrafo de gases V ARJAN Mod. 3400 

Integrador HEWLETI PACKARD Mod. 3396. 

Válvula de 6 puertos con loop de 0.5 rnl mmca V ALCO. 

Gases empicados. 

Nitrógeno grado cromatográfico (99.999 % purc~) 

Hidrógeno grado cromntográfico ( 99. 999 % pureza) 

Aire seco ( 99.99 o/opufC7Jl) 

Estándar externo. 

Para la cuantificación del metano y etano se emplean los siguientes estándares: 

METANO 

ETANO 

SOppm 

490 ppm 

balance nitrógeno 

balance nitrógeno 
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Condiciones de operación. 

Temperatura inicial 

Tiempo Inicial 

Velocidad de calentamiento 

Temperatura final 

Temperatura Inyector 

Temperatura detector 

Procedimiento de análisis. 

50°C 

6min. 

20ºC I min. 

IROºC 

150°C 

JSOºC 

a) Verificar las condiciones de cpcración del cromatógrafo y parámetros del integrador. 

b) ConCCL1r el cilindro de mucstn::o al sistema de inyección. 

c) Verificar que la válvula de inyección este en posición de purga. 

d) Purgar varias veces el sistema manteniendo las válwlas abiCrtas, tanto del cilindro de muestreo como la 

del rodamiento y regular a 150 de lectura en ~e. 

e) Gira ta válvula a la posición de inyección. 

()Oprima la tecla "'start"' del cromatógrafo del integrador para iniciar el análisis. 

g) El integrador está calibrado por el método de calibración externa el cual ciará las PPM de metano y etano. 

Calibración. 

Para cuantificar tos componentes es necesario compararlos con la muestra estándar. Cuando el pico 

de la muestra coincide con el tiempo de retención del estándar, se asume que representa el mismo 

componente. 

Cálculo del factor. 

donde: 

e 
F = 

A 

F = factor del componente de interés, 

C = conccntraci6n del componente de interés 

A = área del componente de interés. 
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Cálculo de la muestra. 

Concentración del metano :e:: factor • área del metano 

Concentración del clano factor • área del etano 
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4.2.l Dctcrrninncl6n de In cumposición del hc:xano (CJ}. 

Alcance. 

Este método cubre el 1'n.ítisis de las impurc1.as del hcxano. Los componentes presentes de 

concentraciones bajas de o.o l % pueden ser detectados 

Fundamento. 

La separación de componentes isómeros y componentes de alto punto de ebu11ición del hexnno en la 

muestra. se lleva acabo por cromatografia gllS - liquido empleando una columna no potar DB·l de 60 m por 

0.25 mm. de diámetro y 0.25 micras de espesor, en eromatógrafo con detector de ioni1.aci6n de flama .. La 

muc.stm se introduce por medio de una jeringa y es llevada por el gas de arrastre hacia la columna en donde 

los componentes serán separados fisicamcntc y cuantificados por el método de áreas. 

Material, Aparatos y Reactivos. 

Cromntógrafo de Gases Pcrkin-Elmcr Mod. 8600 

Impresor Epson LX-800 

Jeringa de microlitros. 

Gases cmple:idos. 

Helio grado cromatográfico (99.99 % pureza) 

Hidrogeno grado cromatográfico (99.99 % pureza) 

Aire seco (99.99%purcza) 

Estándar externo. 

Preparación del estándar. 

Para una concentración aproximada de 100 ppm (O.O l % peso) octano, octcno y deceno. 

- Pesar un matraz volumétrico de 100 ml. previamente limpio y seco. 

- Agregar cierta cantidad de hcxano y pesar. 

- Agregar to microlitros de cada uno de los componentes de interés (octano. octeno y 

deceno} y pesar en cada adición. 

- Por último aforar con hexano y pesar nuevamente. 
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Cálculo del estándar. 

donde: 

% w _ w ... -w, .... 1) • loo 
... - w6-w, 

W1"" peso del mntm7. 

Wz = W1 +peso hcxano 

w,""' W2 +peso del octano 

Wc =iW1 +peso del octeno 

w, = W• +peso del deceno 

w, i::: w, +peso del hexano (aforo) 

w. =Peso del componente de interés. 

Condiciones de operación. 

SECClÓNOl 

Oven Tcmp (ºC) 

Iso Time (min) 

GC 

3.5 

Ramp Ratc (ºC/min.) 5.0 

Procedimiento de an.'llisis. 

CONTROL 

120 

a) Verificar que las condiciones de operación del cromatógrafo sean las adecuadas. 

b) Purgar varias veces la jeringa con la muestra. 

c) lnycttar 0.3 microlitros de muestra. 

d) Oprimir la tecla "RUN" para dar inicio al programa de temperaturas. 

e) Al final del programa el integrador dan\ el% área de cada componente. 

Calibración. 

(Componentes del alto punto de ebullición) 

la cuantificación de octano , octeno y deceno. se lleva a cabo mediante et empleo de una muestra 

estándar de una concentración de 100 ppm de cada uno de ellos. 
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La similitud en los tiempos de retención de cada componente con respecto al estándar nos permite 

llevar acabo su identificación. 

Cálculo del factor. 

CONCENTRACIÓN ~ÁREA • FACTOR 

CONCENTRACIÓN 

FACTOR 

ÁREA 

Cálculo de la muestra. 

ppm octano = área octano • factor octano 

ppmoctcno área octcno • factor octeno 

ppm deceno = área deceno • factor deceno 

Pure7.a hcxano == 100 • (Impurezas hcxano + ppm de octano, octcno, deceno y butanol ) 
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4.2.4 Delennlnaclón de CO )' COs en corriente. Productos de hidrocarburos ligeros (C4), 

Alcance. 

Este método abmca la detcnnin:ición de ppm de CO y COi en corrientes y productos de 

hidrocarburos ligeros. 

Fundamento. 

La determinación de CO y C01 se llcvn acabo en un cromatógrafo con detector de ionización de 

flama (FID), empleando adicionnlmentc un mctanndor et cual convierte el CO y COfen metano. por medio 

del gas hidrogcno y como catalizador de la reacción óxido de nlqucl. La columna es de 4 m por 1/8 de 

pulgada diámetro de acero inoxidable con empaque pornpak "QS" 80 /100 malla. Se calibra el integrador 

con factores de estándar externo. 

Reacciones que se cfcctüan en el metanador. 

CO + 3Hi ---> CH~ + H10 

C02 + 4H1 --> CH' + 2Hl0 

Estáncfar externo. 

Para la cuantificación del CO y C01 se empica un estándar de 5 ppm balance ctileno de cada uno 

de ellos. 

Condiciones de operación. 

Temperatura de la columna 

Temperatura inicial 

Tiempo inicial 

Calentamiento 

Temperatura final 

40'C 

40'C 

3.8min. 

20ºC/ min. 

,IOO'C 
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Procedimiento de an:ilisis. 

a) Verificar que el cromat6gmfo tenga las condiciones de operación. 

b) Acondicionar las teclas "START·PROGRAM-ENTER" 

e) Esperar el tiempo necesario para inyectar la muestra 

d) Automáticamente se accionará. la válvula de inyección 

e) Después de que fluyan el CO y COJ la válvula de inyección regresará automáticamente la posición "OFP' 

para ventear el ctileno y no envenenar el catalizador. 

f} Esperar que termine el programa de temp:rntura y nutomátic;:irncnte dará el integrador los resultados en 

ppm de CO y co,. 

CaJibración. 

Para cuantificar los componentes es necesario eomparnrlos en la muestra estándar. Cuando el pico 

de (a muestra coincide con el tiempo de retención dct estándar, se asume que representa el mismo 

componente. 

Cálculo del factor. 

donde: 

e 

A 

F = factor del componente de interés 

C = Concentración del componente de interés 

A = Área del componente de interés. 

Cálculo de Ja mucst.ra. 

ppm CO = F'co • AREAco 

ppm COi = Fcm • AREAc01 
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4.2.S Determinación de hidrógeno en mezcla de hidrocarburos (CS). 

Alcance. 

Este método abarca ta dctermiMción de hidrógeno en porcicnto. scp:uado a panir de una mC1.cla 

de hidrocarburos. 

Fundamento. 

El hidrógeno es separado de la muestra por un sistema cromatogr.Uico gas - sólido, usando malla 

molecular l3x de l m. por 1/8 de pulgada como fase estacionaria. La concentración del hidrógeno sen\ 

determinada a partir de la respuesta en áreas de estándares de calibración. utiliundo un método de 

calibración absoluta. 

Material, Aparatos y Reactivos. 

Cromatógrafo de gases Hcwlctt Paekard Mod. 5890 con detector de conductividad ténnica. 

Integrador He\\lett Packnrd Mod. 3396 

Válvula de gases 6 puertos con LOOP del mi. marca VALCO. 

Gases empicados. 

Nitrógeno grado cromatográfico (99.999 %) purc1.a. 

Gases Estándar. 

33.00% de hidrógeno balance nitrógeno 

51.00% de hidrógeno balance nitrógeno 

9 l .00% de hidrógeno balance nitrógeno 

Condiciones de operación. 

Temperatura de columna 

Tiempo 

Temperatura del inyector 

Temperatura del detector 

so•c 
Infinito 

120°C 

J70ºC 
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C:ilculo del factor. 

donde: 

e 

A 

C = concentración del estándar 

A = área del estándar 

NOTA: se obtienen tres factores para concentraciones al 33, Sl )' 91% mol: 

Cálculo de la mucstrn. 

Observaciones. 

NOTA 1: Método ASTM-D-2504n7 modificado. 

El método emplc.1 una columna cromatogr:ifica empacada con maUa molecular Sx: y actualmente 

estamos usa.ndo una columna empacada de malla molecular 13x:. 

Procedimiento de Análisis. 

a) Verificar las condiciones de operación del cromatógrafo y par<imetros del integrador. 

b) Conectar el cilindro de muestreo ó la c.ímara de ncoprcno. al sistema de inyección. 

e) Verificar que la válvula de inyección este en posición de purga. 

d) Purgar el sistema manteniendo las válvulas abiertas y regular a 150 con el rotámcuo. 

e) Gire la válvula a la posición de inyección 

f) Oprima la tecla "ST ART" en el cromatógrafo. 

g) El integrador esta calibrado por el método de calibración externa, con ractorcs de respuesta de estándares 

de concentración conocida. Los resultados serán dados en unidades de% mol. 

109 



4.2.6 Determinación del contenido de hutanol en el catalizador sólido (C6). 

Alcance. 

Este mCtodo cubre Ja determinación del contenido de bulanol en el catalizador sol!do OBU, 

mediante cromatografia de gases 

Fundamento. 

La muestra es introducida al sistema cromatográfico por medio de una jeringa y es llevada por el 

gas de arrastre hacia la columna de mcgaboro de DB-WAX polietilenglicol de 30 m de longitud y0.S3 mm 

de diámetro en donde los componentes serán separados fisicamente y cuantificados por medio de un detector 

de ionización de flama empicándose un estándar externo para su calibración. 

M;1terial, Aparatos y Reactivos. 

Cromatógrnfo H.P. modelo 5890 serie 11 

Integrador H.P. modelo 3396 

Jeringa de un microlitro 

Gases empicados. 

Nitrógeno grado crornatográfico (99.99 % pureza) 

Hidrógeno grado cromatográ.fico ( 99.99 % purc7.a) 

Aire seco ( 99. 99 % purc7.a) 

Preparación del estí'indar externo. 

- Colocaren un mntraz volumétrico de IODO mi. S mi. de alcohol butllico 

- Aforar con agua hasta Ja marca 

- Agitar vigorosamente hasta homogeneizar 

• Tomar 1 S mi. de la solución y ponerla en un matraz volumétrico de 2SO mi. 

- Aforar con agua hasta la marca y agitar vigorosamente hasla homogeneizar 

- La concentración del butano! en la solución eslándar será de 3,28 mmol/ ll. 
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Cálculos. 

Densidad del butano! 

P.M. Butnnol 

m 

D = 

0.8097 g/ml 

74.12 glmol 

Despejando m ó DV (0 .. 8097 g/ml) (5 mili) 4.0485 gil 

m 4.0485 gil 

m 4.0485 gil 

C1 = = ---- = 0.05462 mol/l 

PM 74.12 gimo! 

Sustituyendo C1 en la fónnula: 

C1 - 0.003277 moVI 

Ci = 3.28 mmotn 

Condiciones de operación. 

Temperatura inicial 

Temperatura inyector 

Temperatura detector 

Gas de arrastre 

Flujo de gas de arrastre 

Gas makc-up 

Flujo makc-up 

Presión nitrógeno 

(15 mi) ( 0,05462 mol/l) / 250 mi. 

SOºC 

!OOºC 

po•c 
hidro geno 

30mUmin 

nitrógeno 

17.4ml/min 

40 psi 
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Procedimiento. 

Presión hidrógeno 

Presión aire 

I~ psi 

34 psi 

a) Checar las condiciones de operación dc1 cromatógrafo y parámetros del integrador. 

b) Purgar o enjuagar varias veces la jeringa con la muestra. 

e) Inyectar 0.2 microlitros de muestra y oprimir la tecla "START" del cromntógrafo. 

d) Al término de la corrida el integrador dará el res\Jltado en mmoln. 

Calibración. 

Para cuantificar el componente es necesario compararlos con la muestra cstó.ndar. Cuando el pico 

de la muestra coincide con el tiempo de retención del estándar se asume que el representa el mismo 

componente. 

C.ilculo del factor. 

donde: 

e e concentración del componente de interés 

A "' áren del componente de interés 

Cálculo de la muestra. 

nunol/J = íactoreont.1 • árcaiooU'I 

• 
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4,2,7 Dclcrmlnación de hidrocarburot en el gas de reacción de la planl• de polletilcno (C7). 

Alcance. 

Este método cubre la determinación completa del la composición quhnica del gas natural y mezclas 

gaseosas similares, puede ser empleado además para el análisis de apoyo del gas de reacción conteniendo 

cantidades de hcxano e hidrocarburos ligeros. 

Fundamento. 

La muestra se introduce al cromatógrafo por medio de una válwla mucstrcadora de gases, donde 

será llevada por el gas de arrastre hacia la columna empacada com porapak "Q" de 3 mcuos de longitud 

por 1/8 de pulgada de diámetro. 

Los componentes son flsicamente separados y cuantificado empicando un detector de conductividad 

térmica. 

Material, Aparatos y Reactivos. 

DESCRIPCIÓN 

Croma16grafo de gases Hcwlell-Packard Mod. 5890 serie U 

Integradores Hewlett-Packard Modelo 3396 serie 1113392 A 

Válvula mucstrcadora de gases de 6 puertos con LOOP de 0.25 ml. 

Gases empicados. 

Hidrógeno grado cromatográfico (99.99 % pureza) 

Condiciones de operación. 

Temperatura inicial 

Tiempo inicial 

Velocidad de calentamiento 

Tiempo final 

85'C 

5.6 rnin 

20°Clmin 

20min 
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Procedimiento de an:ilisis. 

a) Checnr lns condiciones de operación del cromatógrafo y los par.imetros del integrador sean las adecuadas. 

b) Colocar la bala de muestreo en posición venical sobre el soporte de inyección. 

c) Verificar que la víl.ln1la este en posición de purga 

d) Oprima las !celas "STAT" en el cromatógraío para dar inicio al programa de temperaturas y accionar las 

válvulas de in)·ección. 

e) El integrador esta calibrado para dnr por normali1..ación de áreas la concentración de cada uno de los 

componentes de la muestra. 

El hidrógeno contenido en la muestrn será cuantific.1do por un método adicional. 

En caso de que In calibrnción del integrador se borrase, se procederá a calcular Ja muestra de forma manual. 

Cálculo de la muestra. 

% Ax • factor Ax 

% a.X • IOO 

SUM ( % Ax • factor Ax) 

donde: 

A'< ==componente de interés. 

ractor de corrección "" (lOO • HJ) I 100 

Con este factor de corrección se afecta la concentración de cada uno de los componentes que reporta 

el integrndor, obteniéndose de esta forma la concentración real de cada uno de ellos. 

COMPONENTE 

Nitrógeno 

Metano 

Bióxido de carbono 

Etilcno 

Etano 

Propileno 

Propano 

i·Butano 

n·Pentano 

Hexano 
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FACTOR 

1.54 

1.81 

1.34 

1.34 

1.26 

1.0 

1.0 

0.76 

0.61 

0.52 



Estos factores de respuesta tCnnica son tomados a partir de la reícrcncia que da el autor : Rosic y 

Grob. 

Obscrvncioncs. 

Actualmente se realiza en porapak "Q" 80/100 malla, teniendo como referencia el libro de 

"Cromatografía de gas básica", autor: H.M.Mc Nairy EJ. Bonetli. Quinta edición, marzo de 1969. 
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4,J PROCEDIMIENTOS DE TÉCNICAS FÍSICAS. 

4.J.1 Inspección de pcllct ensacado (Fl). 

Alcance. 

Eslc método cubre la inspección de Ja muestra colectada en una toh·a puesta a la salida del extrusor 

para su inspección. 

Fundamento. 

La muestra de pcllc1c es sujeta a una cxaminación visual, para la determinación de las 

comaminacioncs posibles que traiga cs1a muestra. 

Las difcrcmcs contaminaciones se muestran a continuación: 

Pcllc1 oxidado: Con1icnc partes oxidadas, cafés ó negras con dos ramatlos; "grandes" contienen 

tales contaminaciones casi la mitad del tammlo del pcllct, "pcquct1as• contiene la contaminación menos de Ja 

milad del tamaño del pcllct. 

PcJlct coloreado: Diferente color al blanco/crema. 

Pcllct con bandas negras: Pcllct con bandas negras ó grises 

PclJct mal contados: Corte incorrecto, pellct largos lamaílo 1,5 cm ó más de longitud, medio con 

lammlo de 1.5 a 1.5 cm, pcqueftos con tamarlo de 0.5 cm. 6 menos. 

Material, Aparatos y Reactivos. 

La mesa de inspección usada para determinar las caraclerfsticas del producto. 
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Procedimiento de análisis. 

Cada bolsa (saco) se abre sobre la mesa de inspección, seleccionar las contaminaciones que se 

presentan en la muestra. A cada contaminación se le da su puntuación de acuerdo con la tabla de puntos. 

Rc~.rtc. 

El resultado de ésta inspección es la sumatoria de todas las contaminaciones que se encontraron en 

la muestra. 
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4.3.2 Determinación del HMl )'MIR c:o c:I polictilcno (Fl), 

Alcance. 

Eslc método cubre la dclcrminaci6n del MIR en el polictileno producto, muestreado a la salida del 

extrusor y recuperado en la tolva de muestreo la F-702. 

Fundamento. 

El MI que lleva peso de 21.6 Kg es referido como HMl: El resultado del HMI entre el Ml ordinario 

es referido como MIR. 

La detcmúnaei6n del HMI se lleva acabo midiendo el tiempo automático en la velocidad de flujo. 

Material, Aparatos y Reactivos. 

- Indicador de flujo: operando bajo una carga de 21.6 Kg. 

- Contador automático de velocidad de flujo, condiciones:. 

-Temperatura de cilindro ¡90.:ic+- l.OºC (la fluctuación de la tempcralUra durante la medición 

deberá ser de+- 0.2ºC} 

- La distancia del pistón 25.4 mm 

Procedimiento. 

a) Colocar S gr. de muestra ( polietilcno en el pcllet). 

b) El prccalentamicnto se hará con un peso de 2.16 Kg. por 4.S minutos, enseguida colocar la cana para la 

retención del peso. 

e) Enseguida colocar las demás pesas hasta completar un peso de 21.6 Kg, y dejar por 0.S minutos. 

d) Encender el contador de flujo y colocar la palanca de medición en su posición. Soltar la cai\ucla para que 

empiece la corrida. 

e) Tomar la lectura del cantador de flujo y se procede a limpiar el plastimctro. 
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Cálculos. 

n) Calcular de acuerdo a la siguiente ecuación . 

donde: 

donde: 

822 

HMI ~ ----

contco(seg.) 

conteo= es el valor dado por el contador automático de velocidad de flujo. 

HMI 

MIR Q 

MI 

M I = es el valor del MI de Ja muestra utili7..ada. 
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4.3.3 Determinación de la concentración de la lechada (F 3), 

Alcance. 

Esle método cubre la determinación de Ja concentración de la l«:hada en el reactor de 

polimeri1..ación, tomada del D-321. 

Fundamento. 

Este es un método simplificado para la determinación de la concentración de la lechada vertical. Ln 

muestra es colocada en una probeta grnduada de un litro y dejar asentar para leer ia concentración en la 

cur\'a de calibración. 

Material. Aparatos y Reacti\'os. 

- Probeta graduada de un litro con tapón 

Procedimiento. 

a) Tomar cerca de 600 mi. de la lechada en la probeta graduada de un litro, colocar Ja probeta sobre el nivel 

de piso, para que la muestra este en reposo. 

Si ta lechada esta caliente tap.1r la probeta para evitar la evaporación del hcxano. 

b) Medir los \'alares de H y L, indicada en el sig. diagrama . Leer las lecturas después de 15 minutos de 

reposo. 

Cálculos. 

Calcular la proporción de UH y con el valor de densidad de bulto conocida se lec el valor de Ja 

concentración de la lechada en la gráfica. 
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4.3.4 Determinación de la concentración de la lechada (F5). 

Alcance. 

Este es un método gra\"imétrico pilra la dctcnninación de la concentración de la lechada. Siendo un 

poco mAs tardado este método, no es com·enicntc en términos de rutina en el proceso para el control de la 

planta. 

Material, Aparatos y Reactivos. 

- Probeta graduada de un litro 

- Filtro de \'idrio 

- Secador de vaclo 

- Balall7.ll de 3 Kg. 

- Matraz de filtración. 

Procedimiento. 

a) Pesar la probeta graduada y colocar cerca de 500 mi. de lechada y pesarla (A) 

b) Filtrar la lechada. 

e) Lavar el filtrado con hcxano. 

d) Secar el polvo (pollmcro) en la cstufll de vado a 80ºC y 700 mm Hg por 20 minutos. 

e) Al final del tiempo de secado pesar el polvo (B) 

Cálculos. 

La concentración de la lechada se da en% W de acuerdo a la siguiente fónnula: 

B 

Concentración de la • 100 

muestra A 
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4.3.S Distribución del tamaño de puniculas en el polímero (F6). 

Sumario. 

El propósito de esle an:llisis es determina~ las características del polvo y las condiciones de 

operación en la sección de polimerización. Cuando se obtiene polvo con t<1maflo de panfculas muy finas, 

dificulta el 1ransportc del poh·o a tra\•és de los equipos y tuberías. 

Fundamento. 

Este mC1odo se basa cu el peso de la muestra que se retiene en la malla después de pasar por el 

vibrador, durante treinta minutos. 

Materfo:I, Aparatos y Reactivos. 

- Criba \'ibratoria 

- Tamiz con número de mallas (25,35, 45,80, I00, 145,200,240 y fondo) 

- Balan1.a 

-Brocha 

- Vacfo para limpieza. 

Proccdimicnlo. 

a) Verificar que los tamices no tengan residuos de muestras anteriores y que no estén rotas. 

b) pesar cada uno de los tamices y registrar su peso. Colocar los tamices de mayor a menor número. 

c)Agregar 100 gr. de Ja muestra en Ja malla número 25, colocar en el vibrador por 30 min. 

d) después de este liempo pesar de nuevo cnda tami7-
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CAlculos. 

Obtener la diferencia. 

Z = peso tamiz con muestra. peso tamiz sin muestra. 

z 
o/oW ------ • IOO 

peso muestra inicial 

Observaciones. 

Cuando se limpien las mallas dcspu~ de la brocha, hacerlo con ''acio evitando doblar la malla. 
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-'.J.li Determinación del contenido de \'olátiles (F6). 

Alcance. 

Este método cubre Ja determim1ción de la pérdida de Yolátilcs del polietilcno pcllet, polvo y ceras. 

Los volátiles representan la cantidad de hexnno contenido en la muestra, una de estas muy 

importante es la salida del sacador rotatorio del pollmcro en pol\'O, evitando que el polvo pase húmedo a las 

tolvas de almacenamiento y produzca una mezcla explosiva. 

Fundamento. 

El contenido de volátiles se determina por el método gravimétrico, por pérdida de peso después de 

someter a la muestra bajo presión reducida por una hora. 

Material, Aparatos y Reactivos. 

- Secador de ''aclo 

-Crisol 

-Tennóme1ro de O a 200ºC 

-Balalt7.n. 

- Ocsccndor 

- Parrilla eléctrica. 

Procedimiento. 

a) Secar el crisol a l lOºC y enfriarlo en un desecador (tomar el crisol con pinzas a partir de este momento) 

y pesarlo. 

b) Colocar 30 gr. de muestra y pesar el crisol. Registre el peso. 

e) Para Ja detenninación de volátiles en ceras y vohitiles en polvo se calentará el crisol en una parrilla 

eléctrica durante seis minutos, hasta fundir la muestra. 
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d) Secar el crisol con muestra en un secador de \'aclo, por una hora a la temperatura correspondiente de cada 

muestra: 

Muestra 

pollmero en polvo 

ceras 

aditivos 

Temperatura 

140ºC 

llOºC 

BOºC 

e) Enseguida transferir el crisol al desecador por una hora y después pesar la muestra .. 

Notas. 

• Cuando la muestra contiene muchos conglomerados, deberán molerse para deshacerlos ya que evium secar 

la muestra completamente. 

•• Algunas muestras son propensas a hacer espuma y derramarse al estar en el SCCc'.ldor de vacio, si ocurre 

esto bajar el \'acio y cuando la espuma pare incremente poco a poco el vaclo. 

Cálculos. 

Contenido de 

volátiles% 

(peso de la muestra antes del vacio) e (peso muestra después del vado) • 100 

peso de la rnucstra(gr) 
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4.J.7 Determinación del coloren el polictileno (F8). 

Alcance. 

Aunque el color del pcllet no corresponde directamente a Ja procesabilidad 6 a las propiedades 

mcc:.inicns para producto de moldeo, en la especificación del producto terminado es importante porque sirve 

de información en la contaminación y degradación del polímero, afectando en algunas ocasiones su 

pigmentación. 

Fundamenlo. 

Los miares de L y b definidos por el método Huntcr, son usados como indicadores del color en el 

PEAD. La mayorln del polictilcno coloreado, tiene la tendencia a un incremento en el valor de L y/ó un 

incremento en el \'alor de b. 

Este método es confiable porque arroja datos m.is objetivos y reproducibles. 

Ma1erial, Ap3ralos y Rcaclfros. 

- Colorfmctro ND·IOI con todos sus accesorios. 

Proccdimicn10. 

a) Encienda la fuente de encrgfa y espera 30 min. para que se estabilice el aparato. 

b) Calibrar el equipo y coloque el selector en el sistema a leer. 

e) Coloque el plato estándar y ajustar con los botones, los \'atores de L, a y b. 

d) Después de calibrado el equipo, retire la celda estándar y coloque los pcllets de Ja muestra a medir en la 

celda correspondiente. Leer Jos \'alares L y b. 

Nota: 

Asegúrese de que las celdas estén libres de polvo ó sucias. 
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Reporte. 

Con los valores de L y b, se dctcnnina la clasificaci6n de acuerdo a estos valores y a la tabla 

siguiente. 

CLASIFICACIÓN DEL COLOR 

GRADO DIFERENTE A 65050 GRAD065050 

CLASIFICACIÓN L b L b 

A <=72 -3.0aO >"'72 -3.0 ªº 
B >=72 -1.0 •-3.0 >=72 -1.0 a-3.0 

O a ti.O +7.0 a +IS.O 

c >::s70 -5.0 a-1.0 >=70 -5.0 a -1.0 

+l.Oa+S.0 +10.0 a +IS.O 

D >=65 -6.0 a-5.0 >=65 -6.0 a-5.0 

+S.O a +20.0 +IS.O a +20.0 

E <65 <""6.0 <65 <-6.0 

>+20.0 > +20.0 
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4.3.8 Dclcrmlnaclón del indice de fusión MI (F9). 

Alcance. 

Este método cubre la medición de la cantidad de resina extrufda a través de un orificio con 

dimensiones establecidas, asl como la presión y 1cmpcratura. 

El MI es una definición cmplrica de cienos parámetros críticos influenciados por la estructura 

molecular, las propiedades fisicas del polfmcro y las condiciones de medición. 

Fundamento. 

Este análisis se efectúa confonne al ASTM 0·1238. El aparato de medición utilizado está bajo las 

condiciones prescritas del mé1odo ASTM: 

Material, Ap;uatos y Rcacti\'os. 

• Dado: el exterior del dado será semejante al diámetro del fondo en el agujero venical del cilindro 

9.55 mm., el cual caerá libre hasta el fondo. Tendrá una superficie lisa y un orificio recto de 

2.095 +-0.005 mm de diámetro y 8.00 +- 0,025 mm de largo. 

El diámetro interno del dado scr.i fabricado con alta presión y tendrá Ja superficie libre de defectos. 

El material será de carburo de tungsteno, · zafiro sintético y una aleación de 

coballo • cromo • tungsteno. 

- Pistón : será de acero con un forro aislante en la parte superior, el cual es una barrera para evitar 

Ja transferencia de calor del pistón a la pesa. La calda debe ser de 9.467 a 9.481 mm de diámetro 

con una superficie pulida . 

• Cilindro : construido de acero y de 50.8 mm de diámetro exterior y 162 mm de largo. Peñoración 

recta con 9.55 +-0.0076 mm de diámetro, desplalJldo 4.8 mm del eje del cilindro. 

- Pesa: La pesa y el pistón deberán pesar 2.160 +- 1.0 Kg. 

- Controlador de temperatura en el cilindro de 190 +. l.OºC 

~Termómetro con fonna de L. 

- Cortador de acero cromado. 

- Pinzas con punta 

- Balanza con rango de O. l gr. 

-Pallodealgodón. 
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Procedimiento. 

a) Las muestras estarán en forma de polvo, pcllets, escamas 6 cortes de piez.as de anículos de moldeo. 

b) Seleccione fas condiciones según la muestra de acuerdo a la tabla. 

mi tiempos de cone No. de cortes 

(intervalo en seg.) 

0.1 - o.s 120 

o.s - 1.0 60 

1 - s 30 

s - 10 IS 

10 - 25 10 

c) Introducir la muestra al cilindro, evitando que entre aire en él. 

d) Inscnar el pistón dentro del cilindro y empuje poco a poco hasta que Ja punta del pistón alcance la 

muestra. 

e) Colocar la pesa sobre el pistón. Dejar transcurrir el tiempo de precalenramienro. 

f) Iniciar el corte de Ja porción cxtrulda en cada tiempo segUn la tabla anterior. 

g) Al finalizar Jos cortes, limpiar perfectamente el cilindro. 

h) Pesar las muestras cxtruldas, en Ja balanza, tomado cuatro cifras decimales para mayor precisión. 

Si la muestra extrufd3 tiene burbujas de aire visibles ó el flujo no es constante, descartar Ja carga y \'Dl\'er a 

cargar el pistón para la otra prueba. 
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Cálculos. 

a) Calcular el promedio de todos los cortes hechos a la muestra y calcular el MI de acuerdo a: 

donde: 

w • JO 

MI (g/10 min) ~ --

T 

W = es el promedio de los cortes 

T = tiempo de corte (min) 
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4,J,9 Determinación de la densidad del policlilcno (Fto). 

Sumario. 

La densidad de un material plástico, es una de la propiedades más tfpicns, indicati\'as de las 

propiedades flsicas de un plástico. La densidad de una muestra plástica es el peso de la muestra por unidad 

de volumen a 23ºC. 

Fundamento. 

Para el propósito de esta prueba, la columna liquida posee densidades de un dctcnninado gradiente, 

cubriendo el rango de densidad de Jos cspcclmencs de prueba. 

Se obtiene una correlación gráfica entre la altura de la columna y Ja densidad de los notadorcs 

estándares. 

Material, Aparatos y Reactivos. 

- Arreglo mostrado en el diagrama. 

• Blulo de temperatura constante 

- Ba!1o de aceite de 120 +- O.SºC 

- Tubos de ensaye de 25 a 30 mm de diámetro 

- globo de hule 

Procedimiento. 

a) El churro se saca <ll final de la determinación del Ml. Se cortan porciones de aproximadamente S cm de 

longitud , seleccionando aquellos que no contienen aire en el churro. 

b) Se templan las muestras seleccionadas por una hora a 120 C 

e) Dejar enfriar las muestras a temperatura ambiente. 

d) Introducir los especimencs a la columna de gradientes perfectamente limpios por una hora. 

e) Tomar In altura donde se encuentra la muestra, de acuerdo a la graduación de la columna. 

1) Encontrar el valor de la densidad en la curva de calibración con la altura de cada muestra. 
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-1.3.10 Determinación del contenido de cera.Hu el sohcntc-A (Fil). 

Sumario. 

En la rcc:uper:u:ión del hexano, es necesario la recupcmción de las ceras contenidlls en él, por la 

reacción de polimeri1.aci6n. 

Fundamento. 

El contenido de ceras en el hcx:mo son determinadas como sustancins no volátiles. Se hace 

mediante el método gra\•imétrico. 

Material, Aparatos y Rcacli\'os: 

- Matraz crlenmcycr de 250 m l. 

• Bai\o maria 

- Secador de \'acio 

- Dalan1..a 

- botella de vidrio para la muestra. 

Proccdimfcnto. 

a) Secar un matraz crlenmcycr completamente y enfriarlo en el desecador. 

b) Encontrar el peso del matraz e.'l(actamente hasta unidades de diez miligramos ( W gr) 

e) Transferir la muestra desde la botella de vidrio al interior del matraz, pesar el matraz con muestra. El 

peso de la muestra se tomará en unidades de hasta diez miligramos ( A gr). 

d) Colocar en el b:u1o maria el matraz, estando éste a temperatura a 70 +- SºC dejar que se volatilice el 

hcxnno. 

e) Enseguida colocar el matraz en el secador de vacio para rcmo\'er peñcctamente el solvente. 

O Dejar enfriar el matra1. fuera del desecador a temperatura ambiente y encontrar el peso en unidades de mg 

(Wigr) 
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Cálculos. 

Wi w 
% peso ceras • JOO 
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4.l.11 Determinación de la densidad de bullo (Fil), 

Alcance. 

Este método cubre la medición de Ja densidad de bulto del polictilcno en polvo y pcllet, El tamaito 

de panfcula del po1ietileno en polvo debe ser la especificada para focilitar su transporte y almaccnnmiento. 

Fundamenlo. 

La muestra es venida dentro de un \'aso medidor, pasando a través de un embudo, con ciertas 

dimensiones. La densidad de bullo de la muestra es obtenido del peso de la muestra en· el vaso y su volumen 

Material, Aparatos )' Reactivos. 

·Embudo mclálico. 

·Vaso graduado de vidrio de 100 mi. sin pico. 

• Varilla de vidrio 

·Cronómetro 

• Balanza de lectura directa. 

Procedimiento. 

a) Limpiar el vaso graduado y pesarlo {A) 

b) Insenar la varilla de vidrio y llenar el embudo con las muestras. 

e) Colocar el vaso limpio, debajo del embudo. 

d) Permitir la salida de la muestra, regulando la abcnura para que el Jlenado del vaso se realice en 20 

segundos. La proporción del llenado de la muestra se hará unifonne. 

e) Encontrar el peso total del vaso de la muestra. 

f) Obtener la densidad de bulto. 

Cálculos. 

D.B. (8 - A) F 
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4.3.12 Dctcrminnción de no \'Olátilcs en el hcxano (Fll}. 

Alcance. 

En la scparnción del hexano·polimero-ccras, el hexano deberá contener pcqucnas cantidades de los 

componentes volátiles. Este método cubre csla dctenninación. 

Fundamento. 

El hcxano es vapori1.ado completamente de In muestra y por gravimctrfa se determina los 

componentes no-volátiles. 

Material, Aparatos y Reactivos. 

- Matraz erlcnmeyer de 300 mi. 

- Probeta graduada de 100 mi. 

- Bailo de agua caliente 

- Secador de vacfo 

- Balanw 

Procedimiento. 

n) Pesar el matraz crlenmcyer (en unidades hasta de mg) (W) 

b) Colocar 100 mi de la muestra en el mitraz y ponerlo en un bafto de agua caliente a 70 +· SºC. 

e) Después que el solvente volátil fue remo\'ido, colocar el matraz en una secadora de \'aclo para remo\'er el 

hexano. 

e) Después de un hora, colocar el matraz en el desecador a temperatura ambiente por una hora, enseguida 

pese el matraz ( Wi). 

Cálculos. 

(WI • W) 

No-volátiles e • too gil 

g/I gv. de muestra 
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-tJ.tJ Dclcrminación de ta fucr1.a del lmpaclo lzod (Fl.t), 

Alc;mcc. 

Este método cubre la determinación de la íucrza de impacto izod en muestras de polictileno. Para 

articutos moldeados que \'an a tener uso práctico, la resistencia al impacto constituye una propiedad 

imponante. 

Fundamento. 

L.1 prueba del impacto J1,od reside en determinnr la cantidad de energía necesaria para que un 

manillo oscilante fracture la pie7.a de muestra del material, preparada en la forma cspccificacL1 y con cienas 

medidas, especificas también. 

Ma1crial, Aparatos y Rcacti\·os. 

·Probador de impacto lzod marca TINUS OLSEN 

capacidad 232.4 Kg/cm máx. escala : 2 Kg/cm por cada división 

Procedimienio. 

a) Condiciones de opcrnción del aparato. 

Escala de medición 28.8 c.1pacidad Kg/cm con división de 0.25 Kg/cm e/u. 

b) Preparación del espécimen de prueba: 

-Los especímenes se cortaron de una placa moldeada por compresión siguiendo et método 

dejando reposada 8 horas a una temperatura de 23 +· lºC y 50 + - 5 % de humcdnd. 

-Las dimensiones del espécimen se enlistan a continuación: 

A: 10.1 +·O.OS 

B: 12.7 +0.15 

• 0.00 

C: 5 mm. 

D: 6J.5mm 

Ey F: 31.75 mm 
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·Se requiere preparar por lo menos S cspccimcncs de prueba para cada prueba. 

e) Medición. 

·Ajustar la escala indicada y colocar Ja agujn de medición a la posición de cero {inicio) en Ja 

esenia de lectura. 

• Colocar el espCcimen en la base del probador con la ayuda del sujetador para nivelar el espécimen 

como se muestra en la figura 2. 

• Verificar que esté a la altura, bajando el martillo y checar si golpea ó no con la muestra. Regresar 

el martillo a su posición inicial, siguiendo el mismo camino. 

·Soltar el manilla (péndulo) pam que oscile y golpee el espécimen. Cuando completó una 

oscilación tomarlo y rcgresarlo por el mismo camino que siguió a su posición inicial y sujetarlo. 

• Tomar Ja lectura de la escala , esto se efectúa igualando lns dos ranuras finas de la base con la 

aguja de lectura. 

·Leer sobre la escala las Kg/cm necesarios para fracturar el espécimen. Tomar en cuenta la esca.la 

y cuanto equivale cada división para la lectura. 

-Seguir el mismo procedimiento para los demás cspccfmencs de muestra. 

Cálculos. 

De acuerdo a la siguiente fónnula: 

donde: 

E Kg •cm 

Impacto lzod = - [ =] ---

d cm 

E : energfa necesaria para la fractura ( lectura en escala) 

d: espesor del espécimen. 

Calcular Cl impaelo Jzod para cada espécimen de muestra, descartar aquellos valores que se desvían 

mucho y sacar un promedio de los restantes, este valor promedio es el que se rcponará como valor del 

Impacto Izod de esa muestra. 
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-1.l.1-1 Determinación de las 1n11cbas de resistencia a la lensión y porcienfo de elongación (F15). 

Alcance. 

Es1c método ha sido establecido principalmente para el control de calidad de los productos y la 

ernluación de sus características. 

Las propiedades de tensión varlan de acuerdo n la manera en que son preparados los cspcclmenes 

de prueba ( tal como la temperatura y humedad) prevaleciendo el tiempo de prueba pnra la obtención de 

datos exactos. por lo anterior es importanle la exacta obtención de estos factores que rigen el control 

mediante los cuales se crccttian las pruebas. 

Fundamento. 

Los cspcclmcncs de prueba son conados de la placa de moldeo por compresión, para la 

determinación de las pruebas de tensión sujetas a condiciones prescritas de temperatura, humedad y 

\lelocidad. 

Material, Aparatos y Re.activos. 

·Medidor de fuerza marca CHATILLON GREENSBORA NC 2740 

- Since 1835 micrométrico con rango 0-1 pulgada 

Fig 1. Dimensiones de los espcclmencs de prueba. 

W : 13 mm+- 0,5 T: espesor 3 mm 

Wo: 19mm+-0.6 O: 115mm+-53 

Lo : 165 mm no hay máximo L : 57 mm +-0.5 

- Las condiciones para las muestras de prueba serán: 

Temperatura de 23 + .. 2ºC 

% HR 50+-5% 
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Medición. 

n) Encender Ja máquina y esperar diez minutos para que se estabilice. 

b) Accionar la tecla para trabajar en tensión ( T) y checar que las condiciones estén bien. 

e) Colocar el espécimen entre las mordazas, no debe estar doblado el espécimen. 

d) Iniciar la prueba con Ja tecla de "down". En este instante el conteo de la fuerza al punto de cadencia 

inicia. 

e) Cuando la muestra esta en su punto de ccdencia, empieza el conteo de la elongación que se registrará en 

el contador de la dcflexión. 

f) Se continuará asl hasta que la muestra se rompa, en este punto se prepara el alcance de la mordaza 

inferior. 

g) Tomar los datos del contador de la reflexión y de la fuerza de ccdencia. 

Procedimiento. 

a) Condiciones del equipo: 

Velocidad de prueba : SO mm/mio + .. 10 % 

Celda A de 0-500 Kg rango allo 

Distancia entre las mordazas : 11.5 cm 

b) Preparación de las muestras de prueba: 

- Se reali:zará Ja placa y se cortará de acuerdo al método y dejar reposar las muestras ya cortadas 

durante 8 horas . 

- Las dimensiones de la muestra son de acuerdo ni AS™-638, estas se ilustran en la fig. 1. 

-Las muestras de prueba no deben de contener en las partes lisas, cualquier tipo de defectos tales 

como grietas y raspaduras . Estas fallas pueden influir en las dimensiones. 

- Durante el corte de las muestras de prueba , los hilos finos que se desprenden deben de ser 

removidos usando un limpiador de metales y si resultan rasgwlos se debe de flotar ó lijar con una 

lija suave. Cuando se Je de el acabado a la superficie con la lija, la dirccciOn del lijador será 

paralelo al eje longitudinal de la muestra de prueba. 

- Las marcas requeridas en la muestra de prueba deberán hacerse con crayoncs suaves y C\itar el 

uso de objelos duros que puedan causar ranuras en la superficie lisa de la muestra. 

- Se requiere preparar por lo menos cinco espcclmencs de prueba por cada muestra. 
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-1.J.15 Determinación de la distancia del flujo en espiral S.F.D. (F16). 

Alcance. 

a) Eslc método cubre la determinación de las propiedades de flujo del pollmero fundido, cuando es inyectado 

por la m.iquina de moldeo por Inyección, a una presión mayor que en la determinación de MI. 

b) El S.F.D. es usado para la determinación de ta propiedades fundamentales del poUmero. 

Fund.1mento. 

La distancia de flujo en espiral es determinada ni inyectar la resina en un'a cavidad espiral bajo 

ciertas condiciones prescritas de moldeo. 

M111erial, Aparatos y Rcacth:os. 

- Maquina de moldeo por inyección Mod SU-JSA 

tomillo con 40 mm de diámetro 

capacidad de inyección máxima 148 cm>. 

presión de inyección má.xima 50 Kg/cm1 

temperatura máxima del cilindro 350ºC 

- Sistema de enfriamiento tempero) marca LICENCIADOR 

bomba con 80 wso 

calentador de 200 V 

-Molde. Hecho por el licenciador con medidas especificadas 

Condiciones de' operación. 

Temperatura del cilindro: 

porte delantero 

enel centro 

parte trasera 

Temperatura del molde: 

Presión de inyección: 

2JO'C 

.2JO'C 

l60'C 

SO +-1.0'C 

SO Kg/cm' 1 er. tiempo 

100 Kg/cm1 2 do. tiempo 
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Proccdimien10. 

a)Sistema de enfriamiento: 

·Abrir la váh1.1la permitiendo el paso del agua y regular el Dujo a P = 1.5 Kglcm2 

• Accionar el switch de ta corriente de energla 

• Regular la temperatura a 50°C 

b) Encendido de la máquina: 

- Accionar los interruptores del paso de la corriente eléctrica, 

• Girar el interruptor de calentamiento en la posición ON • Esperar a que se alcancen las 

temperaturas indicadas . 

~ Colocar el interruptor de operación en manual y accionar el motor para arranque de la 

bomba • 

e) Estandarii.ación : 

·La máquina se deberá estandarizar cada vez que ta máquina se encienda, Se utili7.ará una muestra 

de pollmero con S.F.D. conocido. 

• Colocar 2 Kg de la muestra en la tolva 

- Purgar todo el sistema. 

• Girar el interruptor de operación a automático. 

·Dejar que la secuencia de ciclos se lleve acabo. Al terminar se obtendrá el espiral, retirarlo y 

cerrar la compuerta para iniciar otra vez los ciclos. 

• Desechar los diez primeros espirales 

·Tomar la lectura del espiral, si existe diferencia con el valor estándar esperado. se :ijust:irá al \'alor 

esperado, Esto se hace aumentando o disminuyendo el tiempo de ta" ,·clocidad de inyección baja" 

·Cuando se tenga el valor de S.F.O esperado en el espiral, se procederá a la determinación del 

S.F.D. para la muestra. 

d) Determinación de la muestra. 

·Seguir el mismo procedimiento que en L1 estandari7.ación pero ahora con la muestra. 

- Desechar los diez primeros espirales y sacar de 10 a l S más para la lectura del S.F.O. 
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Cólculos. 

El molde presenta marcas en la figura del espiral de to, 20 ,30 ... en fonna de ranuras con inlervalo 

de IO graduaciones ó centlmctros desde el centro del espiral. 

Leer los 111 ó 1 S espirales de la muestra ). sacar el promedio de las lecturas , el \'alor promedio se 

rcdondear:i a una ciíra decimal para el \'alor del S.F.D 
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4.3.16 PJacn moldeada por com1u·c~ión (Fl 7), 

Alcance. 

Esle mélodo cubre el procedimiento del moldeo por compresión de la placa de polictileno, de la cual 

se cortarán los especímenes de prueba para la de1erminación de las pruebas de lmpac10 Jzod r de tensión. 

Fundamcnlo. 

Una cantidad especifica de polimero en polvo ó pcllets de la muestra, es calentada r presionada 

sobre un marco metálico bajo condiciones especificadas, usando la máquina de moldeo. La placa obrenida de 

Ja muestra se cnfrla a condiciones de temperatura y humedad establecidas. 

Las pruebas de tensión e impacto lzod son afccladas grandemenre por el estado cristalino de los 

cspc.dmenes de prueba usados, por lo umto las condiciones del moldeo por compresión deben ser 

rfgidamentc conrroladas. 

Material, Aparatos y Rcacti\'os. 

·Máquina de moldeo por compresión de acuerdo al Jiccnciador 

. El sistema de compresión es por medio de una bomba de pislón eléctrico. usando aceite 

como medio con rango de O. 200 Kg/cmz de presión . 

. El sistema de calcnramienlo se efectúa por medio de un termopar. el cual cslá conectado 

a un TIC, capaz de controlar la temperatura de 23 a Joaec con c.'l:ac1itud de-· 2ec . 
. El sistema de enfriamiento se efectúa por circulación de agua a rran!s de la placa de 

enfriamienlo. 

·El molde es un m:irco cuadrado plilno hecho de ilCero inoxidable: las dimensiones exteriores e 

interiores asf como el espesor del molde son variables de acuerdo al tipo de prueba. 

·Cronómetro. El cronómclro se usa para el tiempo de compresión. 

La muestra puede ser pairo ó pcllcls del polietileno )' no debe tener cont;iminacmncs como aguíl. 

suciedad, ele. 
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Si el pollmero a usarse contiene agua y/6 soh'ente estos producen burbujas en la placa al moldearse, 

siendo no apto para utilil.arsc. 

Condiciones de la máquina. 

Las condiciones bajo las cuales un pollmero es moldeado por compresión para la preparación de 

especímenes de prueba se dan en la siguienle tabla: 

Tipo de prueba dimensiones de molde espesor compresión temperatura 

cx1criorcs inleriorcs (mm) presión (Kglcm2) 

(mm1) (mm2) x ticmpo(min) 

Tensión 250 170 3.0 10 xJ 200+-2ºC 

200x3 

lmpac10 250 170 s.o IOx J 200+-lºC 

ltod 200 xJ 

Para el enfriamiento ISO Kg/cm2 de presión por 5 minutos a una temperatura de 30 +- SºC para 

ambas pruebas. 

Proccdimienlo. 

a) Encender la máquina y pulsar el botón de calcntnmienlo a ON 

b) Regular la presión del aire a 5 Kg/cm1 

e) Permitir la circulación del agua de cnfriamienlo. 

d) Verificar que fa tcmpcralura de las placas sea de :wo +- 2ºC 

e) Preparar el molde con la muestra como se \C en la figura. La cantidad de muestra es de 300 gr. por placa. 

O Colocar entre las placas de calentamiento el arreglo anterior. Subir la placa móvil para iniciar Ja 

compresión. 

g) Aplicar la presión y el tiempo para cada etapa de acuerdo a la tabla y tipo de muestra. 

h) Continuar con el enfriamiento. 

i) Sacar el molde y las placas. 

j) Despegar el molde de la placa e inspeccionarla cuidadosamente, desecharla si se presenta algún deíecto. 

k) Identificarla y dejarla reposar por 8 horas a 23ºC y% humedad de 50. 

1) Accionar el botón de Up para regresar a su posición inicial al plato móvil ( mordaza inferior) 

m) Este mismo procedimiento se rcali7..an1 con los demás espcclmcncs de prueba. 
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Cálculos. 

donde: 

Nota. 

F Ks 

R.T. = 1=1-
A cm1 

A = T • w l=J cm1 

%E = L • 2 

R. T. = resistencia n la tensión 

A = Brea del espCcimen de prueba 

T = espesor del espécimen de muestra 

w = ancho del espécimen de prueba 

% E = % de elongación. 

Se reportará el promedio de tubos los espcelmencs de mu.;stra para cada prueba . Si algún \'alar esta 

muy desviado no se tomará en cuenta pam el promedio. 
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CAPITULO V 

DEGRADACIÓN Y ESTABILIZACIÓN DEL POLIETILENO OE ALTA 

DENSIDAD. 

La degradación es cualquier cnmbio indeseable en lns propiedades de un potlmcro 6 sistema 

polimérico. Podemos ca1cgori1ar la degradación que aíccta al potimcro qulmicamcntc ó al sistema 

polimérico flsica o qulmicamcntc. 

Parn contrarrestar la degradación de los sistemas por diferentes agentes se pueden agregar ciertos 

cst:1bili.,.adorcs que interfieren con reacciones especificas. En este capitulo consideraremos n los agentes que 

producen dcgradnción, las consecuencias fisicas y químicas de la degradación y algunas medidas preventivas 

que pueden tomarse para prc\'cnirla. Se tratam los tipos de adiLi\·as que se usan en la estabilización del 

polictilcno usados por la plan1a y sus proveedores. 

~.1 CLASIFICACIÓN DE LAS REACCIONES DE LA DEGRADACIÓN. 

Las reacciones de degradación, en el polietilcno, lle\'an consigo : 

íl) Disminución del peso molecular, debido a la ruptura de enlaces. 

b) Incremento del peso molecular, debido al entrela1.amiento. 

e) Formación de insaturacioncs, debido a la formación de radicales libres. 

El grado de deterioro de las propiedades del pollmero, dependen, de los procesos quimicos 

in\'Olucrados. A menudo, el curso de las reacciones son complicados pero se han propuesto mecanismos para 

explicarlas. 

Desde el pun10 de vista del mcc;mismo. las reacciones de degradación se clasifican nl azar y en 

., cndcna: 

Las reacciones de degradación ni azar, son aquellas en las cuales, el esqueleto macromolecular se 

rompe al azar conduciendo a fragmentos de peso molecular menor a lo del compucslo molecular. 

Las reacciones de degradación en cadena, son las que corresponden a una liberación de unidades 

monoméricas sucesi\'as. a panir de una extremidad de la cadena. 
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Estas reacciones son sensiblemente im·ers.1s a la reacción de polimeri1 .. ación. 

Los factores que causan la degradación por el medio ambiente, como en Jas condiciones del proceso 

son: el calor, el oxigeno presenre y la radiación ultnl\'iolela de la luz solar, estas son las más imponantes. A 

continuación se c.'wiplicarn de manera genernl cada una de ellas. 

5.2 DEGRADACIÓN TER!ltOOXIDATIVA. 

El polietileno posee grupos, capaces de absorber el oxigeno que se encuentra como componente del 

aire, ronnando radicales libres, en forma particular cuando el polfmcro se encuentra sujeto a. encrgla térmica 

6 fotoqufmica. 

Estos radicales libres generan reacciones "autocataliticas" que producen el rompimiento del enlace 

molecular y que al combinarse con el oxigeno forman radicales peróxido y otros grupos oxifuncionales. El 

resultado de estas reacciones de más degradación , son cambios en las propiedades del material , como: 

agrietamiento, disminución de la resistencia a Ja tensión, a Ja elongación, cambios en Ja dure?.a, en el color, 

brillo, disminución del peso molecular e incremento en el Indice de fluidez. 

También en estas reacciones de degradación se producen rami(icaciones 6 cntrccru1.amicntos que 

traen como resultado: aumento del peso molecular y disminución del indice de Ouidcz; hasta que finalmente 

se presenta la falla mecánica en el polimcro. 

A la dcgradacióh que produce el rompimiento de la cadena molecular. por la acción combinada del 

oxígeno presente y la temperatura , ya sea, en el medio ambiente ó en el proceso, se le denomina 

degradación tennoóxidativa. La degradación tcrmoóxidativa por las condiciones en las que se llc.,.ó ac:i.bo, es 

generalmente "aulocatalllica" y se denomina autooxidación. 

La autoox.idación se define como la oxid.1ción térmica que se lleva a cabo, es generalmente 

"autocatalitica" y se denomina autooxidación. 

La autooxidación se define como Ja oxidación térmica que se lleva :icabo, entre la 

temperatura ambiente y alrededor de lSOºC, procediendo por un tJpico mecanismo de reacción por radicales 

libres y en cadena. 

El que el polictileno sea susceptible a las reacciones de degradación, depende mucho de la 

estabilidad del compuesto. Estas \'ariaciones de estabilidad se deben principalmente a las diíercncias de 
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estructura qufmiea }' fisica ó a impurezas que promueven Ja degradación. como los residuos de 

catali1..adores, productos de policondcnsación, moléculas parcialmente degradadas; que aún, cuando están 

solo como residuos, catalil.an las reacciones de degmdación, iníluycndo en la eslabilidad del pollmero. 

5,2,J Rompimiento de Cadenas. 

De acuerdo con las energlas de disociación, las uniones carbono - hidrógeno son más susceptibles a 

la disociación. que las uniones carbono - carbono en el polietileno en presencia de ramificaciones ó grupos 

ncti\'os, es más fácil extraer un hidrógeno de un carbono terciario que de uno secundario o primario de In 

molécula poliméricn. De aqul se desprende entonces, que el polietilcno ramificado séa más susceptible a la 

oxidación, que el polictileno lineal. 

Otros factores que inOuyen en Ja focilidad de extracción del hidrógeno, es el volumen de Ja 

macromolécula ó impedimento c~térico de lo!: colares adyacentes y también por la presencia de Jos grupos 

carbonilos, carboxilicos, insaluracioncs ó cualquier otro grupo aceptar de clcclrones. El polictilcno comercial 

contiene muy poca cantidad de eslos grupos. 

La degradación de Jos pollmcros depende lambién de su estructura fisica, la cual se relaciona con el 

arreglo molecular ordenado (cristalino) ó el desordenado (amaño) de las diferentes regiones cristalinas, el 

oxigeno no puede penetrar en ella, por estar muy compactado. Por consiguiente, la oxidación del polietileno 

se restringe sólo en su región amaña, excepto cuando Ja reacción se lleva acabo en la superficie de la región 

cristalina ó cuando el políelilcno tiene reacciones semicristalinas. 

Los cfL'Clos de Ja oxidación en los pollmeros, son más notorios en los compuestos de bajo peso 

molecular y están siempre asociados, con el rompimiento del enlace carbono M carbono. 

En los polfmcros de alto peso molecular, se observan cambios en la viscosidad debido al 

rompimiento al az.ar de los enlaces. Esto conduce a la reducción en el peso molecular de las cadenas, durante 

el procesamiento y durante Ja exposición subsecuente a las condiciones ambientales. 
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S.3 FOTODEGRADACION. 

En éste caso, la condición ambicnlill de mayor importancia es la luz solar. De Jos componentes de Ja 

luz solar, la radiación ultr:iriolcL1 {UV) es la responsable del índice de las reacciones de degradación. la 

radiación UV es una radiación ionizanlc, capaz de romper las moJCculas que son dcgradablcs, ó bien, al 

igual que en el caso anterior, forman radicales libres que pueden iniciar una reacción de degradación. La 

radiación UV se cncucnlra a un rango de longitud de onda de 290 y 400 nm. 

Ut radiación UV puede obtenerse de fuentes artificiales como son: 

a) Lámparas de \'apor de mercurio: alta y baja presión. 

b) Láseres. 

e) Arcos de plasma. 

d) Lámparas Ouorcsccnlcs tratadas con fósforo. 

La absorción de Ja radiación en una molécula, se debe a una interacción cspcdfica de Jos difcrcnrcs 

ó a algunos grupos cromóforos, absorbentes de la luz que se encuentra en el pollmcro, con un fotón de 

energla dada. 

La radiación UV es absorbida por la molécula, que se promueve de su estado basal a algún estado de 

excitación y requieren transferir su energla absorbida para poder regresar a su estado bascl, ó bien. cuando la 

radiación UV recibida sea suficicnlemenle grande para romper los enlaces, la molécula se disgrega para 

formar radicales libres, que dan inicio a otras reacciones químicas. 

La fotodegradación se encuentra en fnlima relación con Ja oxidación, por Jo tanto, al 

conjunto complejo de reacciones químicas en las cuales participan principalmente Ja absorción de la luz UV 

y el oxigeno presente en el medio, se Je llama degradación folooxidaliva. 

La fotooxidación es dificil de detectarla. al inicio solo se presenta en la superficie del polímero, al 

prolongarse Ja exposición se observa una ligera decoloración, superficie agrietada, aumento en la fragilidad, 

pérdida de las propiedades mecánicas y eléctricas. 

La radiación UV en el polielileno puede provocar una reacción de degradación, 6 un 

entrecruzamiento, dependiendo de la estructura química del polimcro y de las sustancias presentes en Ja 

resina, ó bien, suceder ambos fenómenos. 
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5.3.1 Formación de Radicales Libres. 

Cuando la rndiac:ión UV es absorbida por una molécula, la energla del fotón absorbida es 

transferida a la mo!Ccula absorbente, si la cantidad de energla absorbida es mayor que la energía de enlace 

de J3s unid3dcs estructurales de la moléculn, los enlaces pueden ser rotos. 

En geneml, Ja fotooxidación se lleva acabó en fonna similar a la termooxidación, ambas 

\lan vla radicales hbrcs y reacción en cadena, pero la longitud de cadenas oxidadas en la fase de propagación 

son mucho más cortas que la tcrmooxidación y el inicio de la reacción es mas compleja. Si el polictilcno 

consiste solo de enlaces C·C 6 C-H, Ja absorción de la radiación UV es despreciable, pero tendrá en su 

estructura dobles enlaces, que se forman por altas temperaturas de radiación existentCs, tal como se muestra 

a continuación: 

H 

A• 2-'VV\r-c"2 - cH2 J\/V'v-..JE:!...+ .J\/V'- é"- cH2-'VV'-+" .-J\N\-i:- ~ J\/V\r 

H H 

"' -'\/'vV\r e - ~ ./\,/\/\/\r~.J\/Vv- e = ¿ J\/VV\r-1 • 1 
H H 

La formación de dobles ligaduras y la captura de radicales libres originan en el plástico, cambios de 

color. 

Cuando se irradia polietiteno y se encuentra presente el oxigeno se fonnan gases cuyo 

desprendimiento es retardado, aparte del hidrógeno, que es el producto más volátil se desprenden otras 

moléculas como el monóxido y bióxido de carbono y otras más como CH•, Cl-b-Cl-b, etc. 

Estas reacciones se notan más en condiciones de a1ta temperatura, mayores que la temperatura 

ambiente. Por consiguiente, si se calienta el polietileno irradiado, arriba de su punto de rcblandccimlento, se 

forman burbujas de gas en la mezcla, originando un rompimiento en la cadena principal, Este efecto origina 

que se degrade el polietileno ó bien que sufra un entrecruzamiento de las cadenas. 
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5,3.2 Entrccro1.amlcnto, 

El cntrccru1.amiento del polietileno lineal se refleja en el pollmero, cuando éste se hace duro y 

brillante, mejorando sus propiedades mecánicas coníonnc aumenta el grado de cnttecru7.amiento, y por 

lógica, aumenta el peso molecular del plástico. A continuación se muestra un esquema de este proceso: 

H H H 

Al ""'v\/\rCH2-? - CH2..J\/\r ~.J\1\1\..- CH2-•f-CH2..J\/V'-- --+.J\/\/'- Cttz-~ - ~..f\/\r+ H• 

H H H 

""'\IV\r' CH2-CH - CH2 .J\/\/'v.. 
• 1 

C) 2 ../\/V\rCH2-C-CH2..l\lv\r----->..J\/V"- CH2-CH-CH2../\/V\r 

El poUctileno cuando se irradia en ausencia de oxigeno sufre de entrecruzamiento, pero en su 

presencia, el efecto principal es la ruptura de enlaces, o sea la degradación. 

5.4 ESTABILIZACIÓN DEL POLIETILENO CONTRA LA TERMOOXIDACIÓN Y LA 

FOTOOXIDACIÓN. 

El polictileno y todos los pottmcros no son capaces de soportar ningún cambio en su cstmctura, 

a exposiciones prolongadas de diferentes condiciones del medio ambiente ó del proceso~ lo que origina que 

las propiedades del plástico no sean las adecuadas para el uso especifico que se requiera dar y sobre todo 

que disminuye el valor económico del material. Esto ha creado la necesidad de combinar la resina plástica 

con sustancias llamadas aditivos, que los protegen de la degradación ya mencionada. En esta parte 

trataremos a los aditivos que actúan inlubicndo la acción del oxigeno , llamados antióxidantcs y la acción 

de la luz UV, llama.dos fotocstabifüadorcs. 
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5.-'.l Antlósidantcs. 

Se usan dos tipos generales de muióxidantcs· los priniarios o de terminación de cadena y los 

secundarios. 

Los antióxidantcs primarios, tienen la función de transmitir iones hidrógeno , a tos radicales libres 

producidos desde ta c1apa de propagación de la autooxidadón. Los compuestos más utili:wdos son las 

aminas secundarias, como la desalicilidcn-etilen diamina o la N-ícnil-Nclohexil-P·fcnílendiamlna y los 

fenoles que entre los más importantes están el fenol simple, mctilcnbisfcnol y los tiobisfcnolcs. 

OH 

© 
fcnol metilbisfenol tiobisfcnot 

Los antióxidantcs secundarios, son los que descomponen ó destruyen los grupos peróxidos, desde la 

etapa en que se originan los radicales libres, transformándolos en compuestos no radicales. Los destructores 

de peróxidos más utilizados y que también inhiben la corrosión son los compuestos de azufre, tales como: 

dialkilditiocarbometalicos 

(nfqucl, cobalto y zinc) 

dialkilditiofosfatos de metal 

(zinc, nlqucl, cobalto) 
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naftil disulfuro 

H~ ~H3 

~O'-.,.t,t/N:C y.., 
lle= N/ "-o ___l......l... 

r 1 R 
H3C OH 

dioximas de la acctofcnona 

de metal. 



esteres de fosfato cíclico. 

5.4.2 Fotocstabillzadorcs. 

Los protectores contra Ja radiación uv, son de tres tipos: 

a) Protectores 

b)Absorbcdorcs. 

c)Extintores de cncrgla. 

a) Protectores contra la luz UV, son las sustancias que se interponen como escudo entre el pollmero y la 

fuente de radiación. Entre las mAs utilizadas se encuentran, el polvo de aluminio, el negro de carbono, óxido 

de magnesio, carbonato de calcio, etc. 

b) Absorbcdorcs de la luz UV, tienen la función de absorber la luz UV y disiparla inofensivamente, de tal 

forma que el material no sea degradado. Los absorbcdorcs de la luz UV son más usados y efectivos son: las 

bcnzofenonas, bcnzotriazoles y los saliciatos, ejemplos de ellos son: 

o- hidrobenzofenona o - hidroxibcnzotriazol 

c&1-o• 
silicilato R=H, metil. 

c) Los extintores de energía. Son las substancias en donde la luz es absorbida por grupos cromóforos, que 

tienen la capacidad de tomar la energía de la molécula excitada. antes de que la reacción quimica se lleve a 

cabo entre el grupo activo y el substrato, disipando en fonna inofensiva la energía que ha adquirido, evitando 

asl la degradación. 

153 



Los extintores de energla más utilizados, son por lo general, quclatos de metales de transición, de 

níquel principalmente. Algunas estructuras de estos compuestos son: 

C>-l-}. 
R=ALQUIL 

M=METAL 

(-O-l-)--M 
. OR 

2 

5.5 ADITIVOS USADOS Y TÉCNICAS PARA EL CONTROL DEL ANÁLISIS. 

Los tipos de aditivos utilizados en la estabilización del polietileno de alta densidad vnrian de 

acuerdo al grado y al uso final que se le dará al polictileno. Se cuenta con varios aditivos en el mercado y 

con cantidades de dosificación rccomemfadas por los productores de estos. Algunas de estas compatllas 

productoras de aditivos por mencionar son: Cynamid, Ciba.Ocigy, General Elcctric CO., Ethyt Corpomlion 

yMallinckodt. 

Como se sabe los dos tipos de polictilcno producidos por la planta son el 65050 y 60120, se da a 

continuación los aditi\•os para cada grado y su especificación (scgUn liccnciador) 

ADITIVO 

Estcarato de Calcio 

Irganox 1076 

Irganox B-921 

Cyasorb UV 3346 

65050 

(ppm) 

500 - 2000 

50 - 400 

300-1000 

ESPECIFICACIÓN 

60120 

(ppm) 

500-2000 

50 - 400 

Et estcarato de calcio es lubricante y regulador del pH en el polietilcno, los Jrganox son los 

antioxidantes y el Cyasorb UV 3346 es el protector a la luz UV. 
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El grado 63050 utiliza los tres lipos de aditivos por los usos finales, se utiliza en la fabricación de 

cajas de refrescos, botes, cubetas y juguetes, estos productos esdn más expuestos a las condiciones 

ambientales que los usos del grado 60120. 

La composición qulmica de estos aditivos se da a continuación: (Los nombres utilizados son de 

aaierdo al productor) 

NOMBRE 

Irsanox 1076 

lrganox B-921 

lrganox 1076 + lrganox 168 1:2 

Cyasoñ> UV 3346 

ESTRUCTURA QUIMICA 

Poli((6 orfilino-s-triazina·2,4-diill(2,2,6,6,8 

9lrctramctil-4·pipcridil)tmlno}·hexamctileno 

((2,2,6,6·tctramctil-4pipcridil)lmino)) 

Es necesario que ta concentración de los aditivos estén dentro del rango y no en valores por debajo 

del minirno 6 arriba del máximo, una concentración a dentro del rango indica que el polietileno cstn 

protegido adecuadamente y no en excesos de aditivos elevando con esto el costo del producto final 

La cuantificación de la concentración de los aditivos para cada grado, se analizará de la muestra 

recolectada a la salida del extrusor X-702, este se muestrea en las tolvas recolectoras del polictileno 

terminado, la F-702 para análisis posterior de los aditivos. 

Los análisis obtenidos en el laboratorio son reportados al cuarto de control de la planta. donde estos 

son analizados para efectuar los ajustes necesarios en el proceso para mantener la concentración adecuada de 

los aditivos en el producto final. Este ajuste se realiza por apertura 6 cierre de los bancos alimentadores, P-

762. 

Los métodos de análisis utilizados para aditivos son: arullisis de UV, FluorC$CCncia de rayos X y 

Cromatograíla de liquidas / extracción. 

A continuación se dan los métodos de an:Uisis utilizados. 
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5.5. t Determinación del Irganox 1076 en el pollctilcno de alta densidad, 

Alcance. 

Este método analitico es usado para la determinación del Irganox 1076 en el PEAD a 

concentraciones de 0.025..0.2%. Este método es desarrollado por adición de una cantidad conocida de 

Irganox 1076 en un poHmero. 

Fundamento. 

El pollmero es disuelto en tolueno en prtscncia de un estándar interno; el poUmero es precipitado y 

el Irganox 1076 es analizado en el filtrado por cromatografia de líquidos usando el método del estándar 

interno. 

Material, Aparatos y Reactivos. 

- Tolucno destilado 

- Ácido acético ctilcstcr destilado 

- Metano! destilado 

- Agua destilada 

- lrganox 1076 

- lrganox 1330 

Procedimiento. 

Preparación de la muestra: 

Pesar X g de poHmero en un matraz de bola de 250 ml. adicionar Y ml. de la solución estándar y 

100 m1 de tolucno. Agitar por 30 minutos bajo reflujo hasta que el polimero es completamente disuelto. 

Enfriar y adicionar 100 ml de metano!, agitar. Colocar el matraz en un bnfto ultrasónico por cinco minutos 

filtrar la solución en un Buchner, Evaporar el filtrado a 40C a sequedad. Disolver el residuo a Z ml en ácido 

acético eti1ester, diluir con Z mi de metanol. Filtrar la solución en caso de tener polimcro precipitado. 
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Concentración de 

lrganox 1076 esperada 

0.05% 

O.to% 

0.20% 

Peso del pollmero en 

gramos X 

4.00 

2.00 

2.00 

Solución estándar 

Yml 

5.00 

5.00 

10.00 

Disolvente 

Zml 

.. Inyectar In solución factor tres \·cccs y dctcnnine los factores. Los factores de las tres inyecciones no 

deben diícrir por más del 2% del valor medio . 

.. Secuencia de inyección.~ Una solución de la solución factor por cada CU;ltro de la solución muestra. 

Cálculos. 

\VJ•HA•KA 

% Jrgnnox 1076 = 

donde: 

WP•HJ•IQ 

WP = Peso del polfmero 

WI""' adición del Irganox 1330 en mg (estándar interno) 

llA = á= dol piw dol lfganO• 1076 

Hl =área del pico del Irganox 1330 

KA = factor de respuesta del lrganox 1076 
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5.5.2 Determinación del lf'l:afox 168 en el polietlleno de alla dcn!iidad. 

Alcance. 

La determinación del lrgafox 168 en el polietileno puede ser llevada simultáneamente con el 

Jrganox 1010. E1 método fue desarrollado usando muestras de polimeros que contcnlan una concentración 

de O. t.0.5% del estabili1"1dor. 

Fundamento. 

Los dos aditi\'os son extraídos con clorofonno en un extractor soxhtet y· son determinados por 

cromatografía de liquidas utili7.ando un estlmdar interno. 

Material, Aparatos y Reactivos. 

-Mctanol 

- Clororormo 

-Acetato de etilo 

- Irganox 565 (standard interno) 

- trgafox 168 

- Irganox 1010 

Procedimiento. 

Preparación de la muestra: 

-Tomar 5.00 gr de polímero en gránulos y extraer con cloroformo por 16 hrs. en un extractor soxhlct. 

Evaporar el extracto a sequedad en un evaporador rotatorio en un bru1o de agua a temperatura de 40ºC y 

disolver el residuo, adicionando un volumen conocido de estándar B. 

-Inyectar la solución factor tres veces y determinar los factores. Con dcs\.'iación del 2% del valor medio para 

los factores calculados. 

-Secuencia de inyección: Una inyección de la solución factor por cada ucs de la solución muestra. 
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Cálculos. 

IV! x HAxKA 

% lrgafox 168 = 100 • -----

donde: 

WPxHl 

\VI =peso del lrgafox 565 adicionado (estándar interno) 

HA= área del pico del Jrgafox 168 

KA= Factor de respuesta del Jrgafox 168 

WP = Peso del poJietilcno, g. 

HI =área del pico del Jrganox 565 
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CONCLUSIONES 

En el prcscmc trabajo se destacó la importancia que tiene el apoyo del control qulmico con sus 

técnicas de muestreo, y de análisis que indican el comportamicnlo del proceso y el mantenimiento de 1as 

\'arinblcs de proceso, con la finalidad de obtener un poroducto dentro de especificación en la planla de 

po1ictilcno de alta dcnsid3d del Complejo Pctroqulmico Marcios. 

Es importante mencionar el cuidado que debe tenerse durante los análisis de control de calidad del 

polictilcno. Para esto se recomienda el establecimiento de programas de capacitación y actualización para los 

trabajadores que laboran en las diferentes plantas de proceso del Complejo Pctroqulmico. 

Llevando a cabo un estricto control químico del proceso en forma constante y comunicando las 

variaciones producidas, es posible manufacturar un producto dentro del rango de alta calidad, cubriendo asl 

con las especificaciones de \'cnla y las necesidades de uso. 

Actualmente el polietileno de alta densidad producida en dicha planta está exportándose el 100% al 

continente europeo, cspccllicamente a Holanda. 
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