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RESUMEN.

En el presente trabajo se recopilan las actividades realizadas en la
investigacion de la glicdlisis del poli-(tereftalato de etileno) (PET) e
hidrélisis del tereftalato de 2-bis-hidroxietilo (BHET) para obtener acido
tereftalico (TPA).

Para lo cual primero se realiz6 una depolimerizacion del PET mediante
glicdlisis a baja presion para producir BHET y se establecieron las
condiciones optimas de reaccion para obtener un producto de alta pureza
con un rendimiento aceptable. Posteriormente, el producto obtenido de la
glicdlisis se purific6 por medio de un lavado con agua y se caracteriz6 a
través de cromatografia de gases, espectroscopia de infrarrojo (FTIR) y

punto de fusion.

Una vez que se obtuvo el producto de la glicdlisis, se llevdé a cabo la
hidrdlisis basica a presion atmosférica para obtener TPA. Se estudiaron
los parametros de temperatura, tiempo de reaccion y cantidad de
catalizador para determinar las condiciones adecuadas de reaccion. Se
obtuvieron resultados aceptables pero no resultaron viables ya que el
costo para este proceso es muy elevado y tiene un gran impacto

ambiental.

Por esa razon se estudiaron las condiciones de reaccion de la hidrdlisis
neutra y una vez establecidas estas condiciones se realiz6 una
metodologia para producir el TPA. Se determiné6 una técnica de
purificaciobn para obtener un producto de mayor pureza, la cual fue
analizada por medio del niumero de &cido y por ultimo se caracterizo6 el

TPA mediante cromatografia de gases y FTIR.
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CAPITULO I INTRODUCCION

Los residuos solidos son aquellos materiales desechados debido a que ya
no presentan una vida util y principalmente son originados por cualquiera

de las siguientes actividades: fabricacion, transformacién o consumo.

Un factor importante que afecta al entorno ambiental y que dificulta la
calidad de vida de la sociedad, tiene que ver con los grandes volumenes
de residuos solidos que se generan diariamente en el pais y por el escaso
o nulo tratamiento que reciben. Actualmente, en México la mayoria de los
residuos solidos se concentra en los rellenos sanitarios. Los rellenos
sanitarios se definen como sitios adecuados para la disposiciéon final de
los residuos; son instalaciones en las que se aplican una serie de medidas
para disminuir los efectos contaminantes de la concentracion de
desperdicios: seleccion de terrenos con suelo de baja filtracion, proteccion
del suelo con material impermeabilizante, recubrimiento cotidiano con
tierra sobre cada capa de desperdicios, instalacion de tubos para salida
de gases y control de animales nocivos. Pero la realidad es que existe un
gran namero de tiraderos no controlados, siendo el principal origen de la
degradacion ambiental sobre todo en la periferia de las ciudades y a
través de las aguas subterraneas que pueden recorrer miles de
kilbmetros. Esto significa que lo que sucede en un pais no respeta las

fronteras trazadas por el hombre.

En las dltimas cuatro décadas, la generacion de residuos soélidos por
habitante se incrementé en 200% Yy su composicion pas6é de ser
mayoritariamente organica a incluir una alta proporcion de plasticos [1].
Con lo anterior hemos notado que los modelos de produccion y los
patrones de consumo actuales han provocado la crisis ambiental que el

planeta sufre hoy.
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Tan solo en nuestro pais generamos anualmente 41 millones de toneladas

de residuos sélidos, de las cuales, 800 mil toneladas son de PET [2].

Cabe senalar que cada botella de PET demora hasta 500 afios en
degradarse, por lo que reducir, reutilizar y reciclar este material

contribuird a reducir el deterioro del medio ambiente en el que vivimos.

El reciclaje consiste en obtener una nueva materia prima o producto,
mediante un proceso fisicoquimico o mecanico, a partir de productos y
materiales ya en desuso o utilizados. De esta forma, conseguimos alargar
el ciclo de vida de un producto, ahorrando materiales y beneficiando al
medio ambiente al generar menos residuos. El reciclaje surge no solo para
eliminar residuos, sino también para hacer frente al agotamiento de los
recursos naturales no renovables del planeta ya que estos se agotan cada
vez mas rapido. Por lo que el hombre debe de pensar que siendo éstos
recursos la base de muchos servicios, también debe de buscar la manera
de administrarlos mas adecuadamente considerando que son no
renovables y que dificlmente o esperando mucho tiempo se podrian

volver a obtener.

En México va en aumento la préactica del reciclaje quimico de algun
material plastico y actualmente existe interés en hacerlo a gran escala

para la producciéon de materia prima y productos finales utiles [2].

Una forma de reciclar es mediante vias quimicas. Las técnicas utilizadas
por via quimica producen un material diferente dependiendo del plastico
a depolimerizar y del solvente utilizado, obteniendo materias primas que

pueden ser otra vez utilizadas para producir plastificantes o resinas.
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1.1 Objetivo general.

A partir de la reaccion de glicdlisis del poli-(tereftalato de etileno) y de la

hidrolisis del tereftalato de 2-bis-hidroxietilo se lograra obtener acido

tereftélico.
[.2 Objetivos particulares.

» Determinar las condiciones adecuadas para la reaccion de glicélisis
del PET.

» Purificar y caracterizar el producto de la glicdlisis.

» Llevar a cabo las reacciones de hidrélisis alcalina y neutra del
tereftalato de 2-bis-hidroxietilo (BHET) y especificar las condiciones
adecuadas para llevar a cabo dichas reacciones.

» Purificar y caracterizar el acido tereftalico obtenido en la reaccion

de hidrdlisis.

1.3 Hipdtesis.

Si se realizan distintas reacciones de glicdlisis e hidrdlisis en las cuales se
modifiquen los diferentes parametros de la reaccion, se podran establecer

las condiciones de reaccion idoneas para obtener el mayor rendimiento.
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CAPITULO Il MARCO TEORICO

I1.1 Historia del PET.

El PET es un polimero caracterizado por su gran ligereza y resistencia
mecanica a la compresion y a las caidas. Presenta un alto grado de
transparencia y brillo, conserva el sabor y aroma de los alimentos, es una
barrera contra el O>y el vapor de agua, es reciclable, lo cual ha llevado a

desplazar a otros materiales como por ejemplo, el PVC o el vidrio.

Fue patentado como un polimero para fibra por J. R. Whinfield y J. T.

Dickinson en 1941.

Para llevar a cabo la recuperacion de los envases de plastico como el PET
se requirio del sistema de codificacion de la SPI (Sociedad de Industrias
de Plastico) el cual, es un medio para identificar los residuos de plastico
de botellas y contenedores que usamos cotidianamente, tanto en casa
como en la industria y es aceptado mundialmente. Esta codificacion
aparece en la base de los envases rodeado de tres flechas. En su interior
aparece el numero uno y en la parte inferior del mismo las siglas PET,
como se puede observar en la figura 1. Tanto el niUmero como las siglas
hacen referencia a la composiciéon quimica del plastico. En la tabla 1 se

muestran algunos ejemplos del sistema de codificacion de la SPI.

Figura 1. Codificacion de la SPI para el PET.
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Tabla 1. Ejemplos del sistema de codificacién de la SPI.

Caddigo Siglas Nombre

01 PET Poli-(tereftalato de etileno)

02 HPDE Poli-(etileno) de alta densidad
03 PVC Poli-(cloruro de vinilo)

04 LDPE Poli-(etileno) de baja densidad
05 PP Poli-(propileno)

06 PS Poli-(estireno)

11.2 Usos del PET.

En 1951 comenzd6 la produccion comercial de fibra de poliéster. Los
primeros envases de PET aparecieron en el mercado alrededor del afo
1977 y desde su inicio hasta nuestros dias el envase ha supuesto una
revolucién en el mercado y se ha convertido en el envase ideal para la

distribucién moderna.

Por esta razon, el PET se ha convertido hoy en el envase mas utilizado en
el mercado de las bebidas carbonatadas, aceites, aguas minerales,
zumos, tés, bebidas isotdnicas, vinos, bebidas alcohdlicas, salsas,
detergentes y productos de limpieza, productos cosmeéticos, productos
quimicos, lubricantes y productos para tratamientos agricolas. En forma
de pelicula, se emplea en contenedores alimentarios, laminas, audio /
video y fotografia, peliculas "High-Tech"”, embalajes especiales,
aplicaciones eléctricas y electronicas. Ademas, existe un amplio sector
donde este material se emplea en la construccion de diversos elementos
tales como: fibra textil, alfombras, tuberias, perfiles, piezas inyectadas,
construcciéon, automocion y otras aplicaciones de caracter técnico. Debido

a esto presenta una demanda creciente en todo el mundo.
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El PET tiene una gran versatilidad tecnolégica que depende del producto
a envasar, de las condiciones del mercado (climatologia, temperatura,
humedad, nivel de automatizacion y de la calidad del envasado,
condiciones de almacenamiento...) y su diseflo permite optimizar la masa
del envase y adecuarlo a las necesidades requeridas. Por todas estas
razones es necesario reciclar el PET y darle el tratamiento adecuado para

reutilizarlo nuevamente.

1.3 Polimeros.

Los polimeros son grandes moléculas constituidas por unidades simples
repetitivas. El nombre es derivado del griego poly que significa “muchos”,
y mer que significa “parte”. Estan constituidos por mas de 500 moléculas
repetitivas unidas entre si, las cuales reciben el nombre de monémeros

“parte simple” y forman enormes cadenas de diversas estructuras [4].

El poli(tereftalato de etileno) es un polimero termoplastico perteneciente
a la familia de los poliésteres. EI PET puede ser depolimerizado
quimicamente para obtener monomeros que pueden ser utilizados para
sintetizar nuevos polimeros con buenas propiedades para diversas

aplicaciones [21].

En general, los polimeros estan caracterizados por dos tipos de
temperaturas de transicién, la temperatura de fusion cristalina y la
temperatura de transicion vitrea. La temperatura de fusiéon cristalina es
la temperatura de fusion del campo cristalino de una muestra de polimero.
La temperatura de transicion vitrea es la temperatura a la cual el campo
amorfo de un polimero toma las propiedades caracteristicas del estado

cristalino.
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1.4 Termoplasticos.

Son polimeros que se ablandan y fluyen por accion del calor, una vez frios
se endurecen. A partir de cierta temperatura, inferior a la temperatura de
descomposicion, el material empieza a tener una mayor fluidez. Para que
un polimero sea considerado como termoplastico es necesario que tenga
una temperatura de fusion cristalina o una temperatura de transicion

vitrea superior a la del ambiente.

Los materiales termoplasticos presentan alta resistencia mecéanica,
resistencia al calor, resistencia al impacto y son de bajo costo. Los mas

utilizados se muestran en la tabla 2.

Tabla 2. Termoplasticos mas usados.

Poli-(tereftalato de etileno)
Poli-(etileno) de alta densidad
Poli-(etileno) de baja densidad
Poli-(propileno)

Poli-(cloruro de vinilo)

Poli-(estireno)

1.5 Reciclaje.

Debido a la necesidad de preservar nuestro planeta, ya desgastado y
afectado por la contaminacién, se buscaron alternativas de reutilizacion
para algunos materiales. Reciclar significa reintegrar todos los desechos
y desperdicios que generamos en nuestras vidas, a un ciclo natural,
industrial o comercial mediante un proceso que permita llevarlo a cabo de
una manera adecuada y limpia, con el fin de conseguir algun beneficio o

producto final.
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Existen tres tipos de reciclaje de plasticos: primario, secundario y
terciario. El conocer cual de estos tipos se debe usar depende de factores
tales como la limpieza y homogeneidad del material, valor del material de

desecho y la aplicacion final que se le espera dar a este.

[1.5.1 Reciclaje primario.

El reciclaje primario consiste en el aprovechamiento del desecho plastico
de los diferentes termoplésticos con propiedades fisicas y quimicas muy
similares a las del material original, estos residuos son generados en la
propia industria generadora o por otras empresas transformadoras.
Consiste en la transformacion de los materiales termoplasticos
provenientes de residuos industriales limpios y de facil identificacion, no
contaminados por particulas extraflas, mediante tecnologias
convencionales de procesamiento, en productos con caracteristicas
equivalentes a las de productos fabricados a partir de resinas virgenes.
Esos residuos estan constituidos por articulos defectuosos, descartes
provenientes de moldes o de sectores de corte y procesamiento. Se puede
afirmar que en la practica, el 100% de estos residuos se recupera, y la
calidad de los articulos producidos con este material es en esencia la

misma que la obtenida utilizando resinas virgenes.

[1.5.2 Reciclaje secundario.

El reciclaje secundario también considerado como reciclaje mecanico,
consiste en la recuperacion de plastico residual con propiedades que son
inferiores a las del polimero original. Primero se requiere someterlos a
una etapa previa de separacion, clasificacion, lavado y secado que
permita mejorar la calidad de dichos materiales, para después ser
reprocesados mediante uno o la combinacion de dos o mas procesos de
transformacion convencionales (extrusion, inyeccion, termoformado,

etc.)
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Los materiales que entran en este tipo de reciclaje provienen de plantas
de clasificacion, sistemas de recoleccion selectiva, clasificacion informal.
Estan constituidos por los diferentes tipos de material y de resinas, lo cual

exige una buena separacién para que puedan ser reaprovechados.

Se designa como reciclaje secundario a la transformacién de residuos
plasticos de productos descartados en los residuos sodlidos, donde los
materiales no solo se componen de un material, sino que son una mezcla

de ellos.

El principal problema de este proceso es la reduccion en la masa molecular
o la pérdida en la viscosidad de la materia por la presencia de
contaminantes o bien como una consecuencia del reciclado mualtiple o
historia térmica del material, teniendo como resultado una reduccion de
propiedades mecanicas. Las mezclas de plasticos tendran una viscosidad
aparente menor (menor resistencia al flujo y menor caida de presion) y
mayor energia elastica recuperable (mayor elasticidad aparente) que los

polimeros puros [3].

Las principales causas de dicha reducciéon en la masa molecular, se
pueden tratar de contrarrestar mediante la separacion eficiente de
materiales diferentes, el secado adecuado del material o bien el uso de

diversos aditivos estabilizadores o antioxidantes.

El producto obtenido presenta propiedades inferiores al PET virgen y la
imposibilidad de ser utilizado nuevamente en envases que estén en

contacto con alimentos por el grado de contaminacion que presenta [4].
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I1.5.3 Reciclaje terciario.

El reciclaje terciario puede tomar una ruta quimica o una ruta térmica
dependiendo del polimero a tratar, ya que con esta forma de reciclar
plasticos se pretende recuperar lo que se puso dentro de ellos:

monémeros [5].

Para lograr que se rompan los polimeros producidos por adicibn como
son los acrilicos, vinilos, fluoroplasticos y poliolefinas se requiere de un
proceso térmico. Por otro lado, para los polimeros producidos por
policondensacion, como poliésteres, nylons y poliuretanos se necesita de

un proceso quimico para lograr depolimerizarlos.

En los epigrafes siguientes se muestran las diferentes alternativas que se
contemplan para el tratamiento terciario de residuos plasticos y que se

resumen en la figura 2.

&

Figura 2. Esquema del reciclaje terciario.
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I1.6 Procesos térmicos.

Los polimeros producidos por poliadicion requieren de técnicas mas
agresivas como lo es la pirdlisis o también conocido como craqueo
térmico. Esta técnica se basa en la ruptura de las cadenas poliméricas en
atmosfera inerte a temperaturas comprendidas entre 400-800°C. El
rendimiento del proceso de pirdlisis depende fundamentalmente del
tiempo de residencia, la temperatura, el tamafo de particula alimentado

al pirolizador y la atmosfera utilizada.

El proceso de gasificacion consiste en el tratamiento térmico de los
materiales a gasificar en presencia de una cantidad controlada de oxigeno
y/0 vapor de agua, inferior a la estequiométrica, de manera que se
produzca una oxidacién parcial de los mismos. Es una tecnologia madura
y ampliamente implementada industrialmente en el caso del carbén y
algunas fracciones petroliferas. Las principales aplicaciones de la
gasificacion se basan en la utilizacion del gas producido y la energia
térmica que genera el propio proceso, ademas el calor puede
transformarse en vapor y producir electricidad mediante un generador

eléctrico conectado a la turbina.

Originalmente el craqueo se realizaba térmicamente (es decir, sin la
utilizacion de catalizadores), pero los procesos cataliticos han desplazado
casi completamente al térmico, debido a que se trabaja a presiones
menores (en el craqgueo térmico la presion de trabajo era alrededor de 20

bar, mientras que en el catalitico es entre 1 y 1.5 bar)

La técnica de craqueo catalitico consiste en promover la degradacién de
los plasticos por medio de un catalizador que casi siempre es un sélido y
posee propiedades &cidas (zeolitas, silice-aluminas, etc.). Las ventajas
del uso de un catalizador para el reciclaje de los residuos plasticos pueden

resumirse en que reduce significativamente las temperaturas y tiempos
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de reaccion, determinandose conversiones mayores con temperaturas y

tiempos menores en comparacion con el craqueo térmico [6].

El hidrocraqueo es un proceso de hidrogenacion catalitica en el que
materias primas de alta masa molecular son hidrogenadas y convertidas
a productos con baja masa molecular. Este proceso consiste en la
degradacion de los polimeros mediante calentamiento en atmoésfera de
hidrbgeno a elevadas presiones y en presencia de catalizadores
bifuncionales capaces de promover también la hidrogenacion de los
productos. A nivel industrial, el principal proceso de hidrocragueo de
residuos plasticos era el Veba Combi Cracking Process, operado por la
compaiiia alemana Veba Oel AG entre 1993 y 1999 [7].

1.7 Procesos quimicos.

Los procesos quimicos son una opcion viable para el reciclado de
polimeros formados por policondensaciéon, ya que generalmente, es la via
quimica mas adecuada para reciclarlos y obtener los mondmeros
deseados. Hay varios procesos de este tipo, por ejemplo, la metandlisis,
glicdlisis, hidrdlisis, amindlisis y la oxidacioén, entre otros. Ya que las
cantidades producidas de PET mundialmente se estan elevando cada afio

aproximadamente 12.5% por afno.

11.7.1 Metandlisis.

La metandlisis es la degradacion de PET a Tereftalato de dimetilo y
etilenglicol, utilizando metanol a altas presiones y altas temperaturas.
Generalmente, esta reaccion utiliza catalizadores de acetato de zinc,

magnesio o cobalto.

A lo largo del tiempo han existido diversas técnicas de metandlisis, por
ejemplo, en el procedimiento de Gruscheke [8]. El PET fue completamente

(mas del 99%) depolimerizado a tereftalato de dimetilo y etilenglicol
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haciendo reaccionar PET fundido con metanol a 210 °C en ausencia de un

catalizador.

También, se ha propuesto un nuevo proceso de metandlisis mediante el
tratamiento de PET con metanol supercritico. En este proceso, el PET
puede ser completamente depolimerizado a tereftalato de dimetilo,
etilenglicol y oligbmeros por encima de 300 ° C a 11 MPa durante 30

minutos sin catalizador [9].

El proceso de metandlisis es utilizado por grandes fabricantes de PET,
tales como Hoechst y Du Pont, asi como fabricantes menores. La principal
ventaja de este método es que una instalacion de metandlisis puede estar
situada en la linea de produccidon de polimeros, ya que el tereftalato de
dimetilo producido tiene una calidad de producto idéntica a la Tereftalato
de dimetilo virgen. Ademas, el etilenglicol y el metanol se pueden
recuperar y reciclar facilmente. De este modo, se utiliza PET residual que
se origina en el ciclo de produccion y los mondmeros recuperados pueden
reutilizarse en la fabricacion de un polimero. Las desventajas del método
incluyen el alto costo asociado con la separacion y refinado de la mezcla
de los productos de reacciéon (glicoles, alcoholes). Si el agua perturba el
proceso, envenena el catalizador y forma diversos azeoOtropos. Sin
embargo, la principal desventaja esta asociada con la tendencia de todos
los nuevos procesos de produccion de PET a utilizar TPA en lugar de
Tereftalato de dimetilo como materia prima. La reaccion de metandlisis

se muestra en la figura 3.
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Figura 3. Reaccion de metandlisis del PET.

11.7.2 Hidrodlisis del PET.

La hidrdlisis implica la despolimerizacion de PET a acido tereftalico (TPA)
y etilenglicol mediante la adicion de agua en ambientes acidos, alcalinos
o neutros. La hidrdlisis puede utilizarse para producir PET virgen o puede
convertirse en productos de mayor valor econémico como el acido oxalico

[10].

Se han desarrollado diversos estudios sobre la hidrolisis del PET, como el
que se realizd6 en un reactor con reflujo y agitacion mecanica a una
atmosfera de presion en un intervalo de temperatura de entre 88-140°C.
La reaccion se realiz6 en medio &cido utilizando &cido sulfarico (10 N) y
acido fosférico (2.5 N), permitiendo determinar que el tamafio de la
hojuela de PET es importante en el rendimiento asi como la temperatura

de reaccion [11].

Otro tratamiento que se le ha dado al PET reciclado es utilizando
soluciones basicas que por lo general son hidréxido de sodio, hidroxido de

potasio o hidroxido de amonio. Estas soluciones tienen una concentracion
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de entre 4-20%. Se han realizado investigaciones sobre este proceso,
determinando que la temperatura es un factor muy importante y que debe
de ser mayor a 200°C para que ocurra una depolimerizacion completa del

PET, también se concluyd que la reaccién es muy lenta [12].

Se ha demostrado que el hidroxido de amonio remueve las impurezas que
tiene el PET, sin embargo, es de mayor costo comparado con el hidréxido
de sodio (NaOH). El hidréxido de potasio ha presentado mayor actividad
en la depolimerizacion del PET que el NaOH. La reaccion es acelerada por
medio de aminas, las cuales abaten la temperatura de saponificacion y

reducen el tiempo de tratamiento [13].

Otro camino para la obtencion de TPA a partir de PET es la hidrolisis neutra
en la cual la temperatura es un factor muy importante y generalmente
esta reaccion se realiza en un intervalo de temperatura de 150-250°C.
Existen investigaciones que se han dedicado a analizar el efecto del
catalizador en dichas reacciones para observar como influyen estos en el
tiempo y rendimiento del producto. Por otro lado, existen investigaciones

que reportan presiones de hasta 4 MPa y temperaturas de 300°C [14].

La hidrdlisis no se utiliza ampliamente para producir TPA proveniente de
PET reciclado, debido a que el costo asociado con la purificacion del TPA

reciclado es muy alto.

La reaccion que se lleva a cabo para el PET mediante este proceso es la

que se observa en la figura 4.
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Figura 4. Reaccion de hidrdlisis del PET.

11.7.3 Glicdlisis.

La reaccion de glicélisis se lleva acabo con etilenglicol y PET, obteniendo
como producto principal BHET. Numerosos trabajos han sido publicados
sobre la glicélisis de PET. Los estudios sobre la cinética de la glicélisis de
PET han demostrado que la glicdlisis sin un catalizador es muy lenta y la
despolimerizacion completa de PET a BHET no puede alcanzarse.
También, se determindé que se produce un producto final que contiene
otros oligdbmeros ademas del monémero BHET. Esto causa dificultades en

la purificacion del monémero BHET, cuando es el producto deseado [15].

Los primeros catalizadores reportados para la glicolisis de PET son
acetatos metalicos. Los investigadores Vaidya y Nadkarni fueron los
primeros en utilizar el acetato de zinc en su trabajo relacionado con la

sintesis de polioles de poliéster a partir de residuos de PET [16].

En 1989, Baliga y Wong investigaron mas a fondo el uso de acetatos

metalicos (zinc, manganeso, cobalto y plomo) como catalizadores.
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Informaron que con el acetato de zinc (AcOZn) se obtuvieron los mejores

resultados en las reacciones de despolimerizacion del PET.

Adicionalmente, observaron que el equilibrio entre el monémero BHET y
el dimero se alcanza después de 8 horas de reaccion con la temperatura

a 190 °C.

Ghaemy y Mossaddegh verificaron los resultados obtenidos por Baliga y
Wong, y asignaron un orden de actividad de los catalizadores (Zn 2*>
Mn2*> Co 2*> Pb 2%) [17].

J. Chen y L. Chen estudiaron la cinética de la glicdlisis de PET con
catalizador de AcOZn a la misma temperatura, y descubrieron que el
equilibrio entre el BHET mondmero y el dimero se alcanz6 después de dos

horas, en contraposicion a 8 horas de Baliga y Wong [18].

Mientras tanto, C. Chen estudio la glicdlisis del PET utilizando AcOMn y
descubridé que las mejores condiciones de reaccion de la glicdlisis para la
misma temperatura era un tiempo de 1.5 horas con 0.025 mol / kg de
PET [19]. G., Lu., M., Su. y Xi.; investigaron las condiciones optimas de
reaccion a 196 °C, concluyendo que una reaccion de 3 horas con una
relacion de 5 a 1 en masa etilenglicol / PET y una relaciobn en masa de
0.01 de catalizador / PET pueden proporcionar un rendimiento de BHET

del 85.6% [20].

Aungue las sales metdlicas son eficaces para aumentar el rendimiento de
glicdlisis de PET, debe considerarse que sales de zinc y presumiblemente
otras sales metalicas, tienen un efecto catalitico sobre la glicdlisis de PET
solamente por debajo de 245 °C. Las sales metalicas se ionizan formando
un complejo con el grupo carbonilo del éster en PET. Este complejo facilita
el ataque de etilenglicol en PET, que a su vez conduce a la formacion de

BHET como se muestra en la figura 5.
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Cuando se encuentra en exceso el etilenglicol, hay una alta conversion de
oligbmeros con grupos terminales de éster metilico que en su mayoria
son dimeros pero la concentracion de BHET es la misma que la de Baliga

y Wong [18].
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Figura 5. Mecanismo de reaccion de glicdlisis del PET [21].
1.8 Hidrdlisis del BHET.

Esta reaccién es muy similar a la hidrélisis del PET, debido a que se puede
realizar en medio neutro, acido y basico. Esta similitud se debe a que el
BHET es un mondémero que proviene del PET. Sin embargo, una las
principales diferencias de esta hidrolisis es que no requieren temperaturas
tan altas de reaccion, ni tampoco condiciones dréasticas de presion, lo cual
permite que esta reaccion sea mas viable a nivel industrial debido al bajo

costo del equipo y nivel de riesgo disminuiria considerablemente.
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El agua que participa en esta reaccion ataca al grupo éster del monémero,
para producir TPA y dos moléculas de etilenglicol. Esta reportado que la
temperatura de reaccion de la hidrolisis del PET se encuentra entre los 80

y 90 °C y su tiempo de reaccion oscila entre los 40 minutos y 1 hora [21].

1.9 Aplicaciones del TPA.

El &cido tereftalico es un acido dicarboxilico aromatico que generalmente
es un polvo blanco, cristalino y se produce de la oxidacion del p-xileno o

como ya se menciond anteriormente de la hidrélisis del BHET.
Entre sus principales aplicaciones se encuentra.

- Las peliculas de poliéster basadas en TPA que se utilizan en cintas de
grabacion de audio y video, cintas de almacenamiento de datos, peliculas

fotograficas, etiquetas y otros materiales en hojas.
- Industria farmacéutica: materia prima para medicamentos.

-Materia prima para la produccién de poliésteres utilizados en la

fabricacion de recubrimientos en polvo e hidrosolubles.

- Para la saturacion de poliésteres, pero también para la produccion de

poliamidas usadas para fibras extra resistentes.

- Es la materia prima principal para la fabricaciéon de los plastificantes

como el DOTP.

- Materia prima para la produccién de PET, que es el principal derivado de
la TPA. Este proceso consiste en la esterificacion directa del TPA con el

EG, que tiene agua como subproducto de eliminacion.
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CAPITULO 111 METODOLOGIA Y RESULTADOS

En este capitulo se mostraran los trabajos experimentales que se llevaron
a cabo para esta tesis. Ya que uno de los temas principales de esta
investigacion es el estudio de la reaccidén de glicdlisis del PET reciclado
para la produccion de BHET. El estudio de ésta reaccion se baso
principalmente en observar como influye la variaciobn de presion,
temperatura, el tiempo de reaccion y el tipo de PET en la reaccién de
glicdlisis. Para ello se partié del estudio realizado de la glicélisis del PET
[22]. Y una vez determinadas las condiciones de reaccion, se establecio
una metodologia para tratar el poli-(tereftalato de etileno) reciclado, con
las técnicas quimicas de depolimerizacion mencionadas anteriormente.
Con esta reaccion se obtuvo tereftalato de 2-bis-hidroxietilo. Una vez
purificado este material, se utiliz6 para producir &acido tereftalico por
medio de la reaccién de hidrélisis y se establecié un procedimiento para
purificar este producto. Se realizé hidrdlisis basica, neutra y acida para
poder determinar cual de ellas era la mas viable y eficiente para la
obtencion de TPA de acuerdo a los objetivos. Como se puede ver, la
metodologia de la depolimerizacion puede tener varias direcciones

dependiendo del fin que se pretenda alcanzar.

I11.1 Reaccidon de glicdlisis del PET.

La reaccion de glicdlisis es una técnica de depolimerizaciéon en la cual se
utiliza monoetilenglicol en exceso a altas temperaturas para transformar
un material o sustancia. Esta técnica es muy importante para esta
investigacion ya que a partir de este método se obtuvo la materia prima
para producir el acido tereftalico. La reacciéon de glicdlisis que se llevara a

cabo es la que se muestra en la figura 6.
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Figura 6. Reaccion de glicdlisis del PET.
[11.1.1 Tratamiento de las botellas de PET.

En un inicio de la investigacion se trabajo con PET proveniente de botellas
de refrescos, excluyendo las botellas de color, que después se lavaron con
agua y jabén para remover sustancias contaminantes, asi como también
las tapas y etiquetas. Posteriormente, fueron secadas a temperatura
ambiente durante 24 horas. Una vez secas se cortaron en hojuelas de
aproximadamente 1 x 1 cm (los trozos no deben de ser necesariamente

del mismo tamario).

Ya establecida la técnica se trabajé con PET que ya estaba lavado y
cortado, por lo tanto, incluia PET de diversos colores como se muestra en

la figura 7.
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Figura 7. PET reciclado y lavado.

I11.1.2 Determinacion de las condiciones 6ptimas de reaccion.

Para determinar las mejores condiciones de reaccion primero se plante6
la posibilidad de realizar la glicdlisis a partir de PET transparente, a
temperatura de reaccion de 198 °C y presion atmosférica para producir
su mondmero y después hidrolizarlo para producir el TPA. Esta propuesta
experimental se plante6 después de hacer una investigacion en la
literatura, donde se ha reportado que la glicélisis del BHET puede ser
realizada a una temperatura entre los 190 °C y 198 °C a presion

atmosférica [3].
111.1.2.1 Desarrollo de la glicdlisis del PET.

Para esta primera reacciéon se colocaron 47.7 g de PET previamente
cortado, en un reactor Parr de 250 mililitros. Posteriormente, se le agreg6
99.8 mililitros de etilenglicol, adiciondndole 0.1 % de catalizador con

respecto al PET, el cual es acetato de zinc. En cuanto a la concentracion
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inicial de reactivos, se considerd que el etilenglicol fuera 70 % en masa y
el PET 30 % de la mezcla final. Esta relacion se establecioé por cuestiones
mecanicas, ya que es mas facil bombear el producto. La reaccion se lleva

a cabo a una temperatura de 198 °C por un tiempo de tres horas y media.

El sistema de reaccion utilizado en este proceso, que se encuentra a

presion atmosférica como se muestra en la figura 8.

Figura 8. Sistema de reaccion de la glicdlisis.

Terminada la reaccion se enfrié el reactor y se descargd el producto.
Debido a que los resultados fueros satisfactorios, se realiz6 nuevamente
la reaccion aumentando el tamafo de la carga. También, se realiz6é una
reaccion cambiando el AcOZn por Tegokat debido a que este catalizador

es utilizado en la industria para este proceso, esperando que los

33



resultados fueron mas favorables al cambiar el catalizador. Los resultados

obtenidos se muestran en la tabla 3.

Tabla 3. Reaccién de glicélisis a 198°C y 0.77 bar

Glicolisis | PET (g) MEG AcOZn | Tegokat | Rendimiento
(mL) C)) ()] %
1 47.7 100 0.0477 96.06
2 200 420 0.2 95.99
3 47.7 100 - 0.0477 79.69
4 47.7 100 0.0477 - 96.44

Como se puede observar en la tabla 2, al cambiar el catalizador Tegokat
el rendimiento es muy bajo comparado con las reacciones en donde se

utilizé AcOZn, por lo tanto, no es conveniente utilizar dicho catalizador.

Después de establecer la técnica se realizaron una serie de experimentos
para hacer mas eficiente este proceso, modificando las siguientes
variables: temperatura de reaccion, tiempo de reaccion y presion del

sistema.
111.1.2.2 Determinaciéon de la temperatura de reaccion.

En esta parte de la experimentacion se cambio el sistema de reaccidn por
un reactor Parr de acero inoxidable, el cual resiste altas temperaturas y

altas presiones. Este reactor se puede observar en la figura 9.
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Datos de Placa de Reactor
Marca: PARR
Pressure Reactor Apparatus
No. 4562
Presion Max: 1800 psig
Temperatura maxi. 300 °C

115 volts
Mantilla 50 /60 Hz
590 W
Datos de Controlador

Marca: Parr

Tipo: Temperature Control Digital
No. 4842

115 volts 50 /60 Hz

16 Amps [

Figura 9. Reactor Parr de 450 mililitros.

Para determinar la temperatura adecuada de reaccion, se fijaron las
condiciones de carga de 47.7 g y la cantidad de catalizador de 0.0477 g
quedando Unicamente la temperatura por manipular. En la gréfica 1 se
puede observar el comportamiento de la reaccion y en la tabla 4 se
muestra el porcentaje de BHET obtenido en cada una de las reacciones
de glicdlisis, primero se muestran los datos a una temperatura de 3.5 h
en un sistema de reaccion abierto y en las glicélisis 7 y 8 el tiempo de

reaccion es de 2 h en un sistema cerrado.

Tabla 4. Produccion de BHET al variar la temperatura.

Glicdlisis | T reaccion (°C) | T reacciéon (h) | P (bar) | BHET producido %
5 190 3.5 0.77 90.8
6 198 3.5 0.77 96.06
7 220 2 0.97 94.65
8 240 2 1.96 95.18
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Grafica 1. Produccion de BHET al variar la temperatura.

Como podemos observar, la temperatura adecuada para llevarse a cabo
la reaccion es a 240 °C, ya que tenemos una alta produccion de BHET. A
temperaturas menores se obtienen producciones altas también pero el
tiempo de reaccion es de 3.5 horas y es conveniente tener una conversion
alta a un tiempo menor, como en la reaccion donde la temperatura fue
de 240 °C y un tiempo de 2 horas, es importante mencionar que la presion
también aumenta debido a que la temperatura de reaccion también

aumenta.
11l 1.3 Purificacion del BHET.

Una vez terminada la reaccion de glicdlisis es necesario retirar el glicol
producido durante la reaccion para que el producto tenga una mayor
pureza. Para lograr esto se requiere tres lavados con agua destilada a
90°C (ver figura 10). Posteriormente, se realiza un filtrado para separar
el producto deseado y finalmente se lleva a una cAmara de vacio para que

el BHET se seque.
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Figura 10. Lavado del BHET.

I11.2 Reaccidon de hidrolisis del BHET.

Como ya se menciond anteriormente, cuando en una reaccion se utiliza
agua en exceso a altas temperaturas para transformar un material o
sustancia se le denomina hidrdlisis. Uno de los objetivos centrales de esta
investigacion es la obtencién de TPA a partir de la reaccion de hidrélisis
del BHET que se obtuvo previamente en la reaccion de glicélisis. Para ello
se realizaron tres tipos diferentes de hidrdlisis, las cuales son basica, acida

y neutra.

A continuacién, se muestra el desarrollo experimental empleado para las

diferentes reacciones.
111.2.1 Hidrodlisis basica del BHET.

Para la hidrolisis basica se necesité determinar el tiempo de reaccion
adecuado y la cantidad de catalizador que se requeria para obtener la
mayor cantidad posible de TPA, por lo que se realizaron varias reacciones

a diferentes tiempos, fijando las condiciones de carga y la temperatura
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de reaccioén. La reaccién que se lleva a cabo mediante este proceso es la

siguiente:
HD—CHQ—CHE—U—CO—C—D—CHQ—CHQ—DH + H,0
I I
0 )
TEREFTALATO DE 2-BISHIDROXIETILENO AGUA

lNaDH

HO C <{ﬁ>c CH + HO-CH,—CH,—OH
I s
o ~ ©0

ACIDO TEREFTALICO ETILENGLICOL

Figura 11. Reaccion de hidrélisis béasica del BHET.
111.2.1.1 Determinacion del tiempo de reaccion de hidrdlisis basica.

Se colocan 30g de tereftalato de 2-bis-hidroxietilo en un reactor de tres
bocas de 250 mL. Después, se le afadid el agua; la cantidad adicionada
de agua se calcul6 considerando que la carga de BHET fuera del 30% en
masa de la mezcla BHET-Agua, es decir, que se adicionan 70 g de agua a
una carga de 30 g de BHET. Por ultimo, se agregaron 9 g de hidréxido de

sodio como catalizador.

El comportamiento de la reaccion al variar el tiempo se puede observar

en la tabla 5.
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Tabla 5. TPA obtenido a diferentes tiempos de reaccién a 94°C y 9 g de
NaOH.

No TIEMPO TPA (9) RENDIMIENTO %
REACCION (min)

1 120 20.5 69.3

2 150 21.5 70.6

3 210 23.41 71.5

El tiempo de reaccidon se determiné de la siguiente manera: se llevo a
cabo la reaccion dando un tiempo de 2 horas una vez que se alcanzé la
temperatura de reaccion. Como resultado de esta reaccion se obtuvo un
rendimiento del 69.3 %; después se llevd a cabo la reaccion durante 2.5
horas y se obtuvo un rendimiento de 70.6 %. Posteriormente, se dejo
durante 3.5 horas, pero no se obtuvo un valor muy diferente a los
anteriores. Se puede observar, esta manera de obtener el tiempo fue
cuantitativa y basados en el rendimiento de la reaccidén. La mayor parte
de la investigacion se trabajo con un tiempo de dos horas de reaccion ya
que la variacion en el rendimiento es muy significativa al aumentar el

tiempo de reaccion.

Para determinar la cantidad adecuada de catalizador, se realizaron
experimentos similares a los que se hicieron para determinar el tiempo

de reaccion.
111.2.1.2 Determinacion de la cantidad de catalizador para la reaccion de
la hidrdlisis basica.

Con el tiempo de reaccion fijo, la temperatura y la carga de 30 % agua y
70 % BHET, se procedi6 a observar el comportamiento de la reaccién con
el catalizador que, en este caso, es hidroxido de sodio obteniéndose los
resultados que se observan en la tabla 6 y en la grafica 2.
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Tabla 6. TPA obtenido al variar la cantidad de catalizador a 94 °C

No CANTIDAD DE TPA (g) PUREZA RENDIMIENTO
REACCION | CATALIZADOR (9) J DEL TPA (%) %
1 9 20.5 70 69.3
4 12 18.47 92.2 86.8
5 14.1 19.02 98.2 95.1
6 19.8 20.8 95.8 95.6
100
90
80
X 70
o
£ 60
Q
£ 50
T 40
£ 30
20
10
0
9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19

Cantidad de catalizador (g)

Gréfica 2. TPA obtenido al variar la cantidad de catalizador.

Como podemos observar en la grafica 2, la cantidad de catalizador

adecuada es la de 14.1 g para obtener la mayor rendimiento posible de

TPA.

111.2.1.3 Purificacion del acido tereftalico.

Una vez que se obtuvo el producto, que es una mezcla de TPA, agua,

NaOH y glicoles; se tuvo que buscar una técnica para purificarlo y obtener

TPA adecuado para que posteriormente se pueda caracterizar, para lo cual

se realiz6 lo siguiente:

Se llevé a cabo un lavado de agua con HCI en frio con la idea de que el

agua disolviera las impurezas y el HCI neutralizara al NaOH y por lo tanto
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dejara al TPA puro; pero las pérdidas del producto eran demasiadas al
filtrar la mezcla, por lo que se optd por realizar una cristalizacion. Para
realizar la cristalizacion, se coloco el TPA en un vaso de precipitado en
bafio de hielo y se adicionaron 200 mL més de agua y 31 mL de HCI, este

valor se calcul6 de acuerdo a la estequiometria de la reaccion.

A los 120 minutos de estar en el bafio de hielo se inicié la filtracion del
producto, la cual se realiz6 en un embudo Buchner sobre un matraz
Kitazato conectado a la linea de vacio. Previamente, antes de cada
filtracion, se agitdé el matraz Erlenmeyer para tener un mejor lavado del
TPA.

Por ultimo, se secoO el exceso de solvente y se obtuvo un TPA mas limpio.
De esta manera y con estos tres pasos, fue suficiente para obtener un

producto puro.
111.2.2 Hidrolisis acida del BHET.

Se realiz6 la hidrélisis acida para buscar rutas alternas en la producciéon
de TPA. Esta parte de la investigacion se inicié a partir de la informacion
reportada por los investigadores T. Yoshioka, T. Sato y A. Okuwaki sobre
sus estudios de la hidrélisis acida del PET, en la cual utiliza H2SO4 a una

concentracion de 6M [13].

La reaccidon que corresponde a este proceso es la que se observa en la

figura 12.
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HO—CHy,—CH;—0 ~ﬁ@ﬁ—o—CH2—CH2—0H + H20
0 0

TEREFTALATO DE 2-BISHIDROXIETILENO AGUA
i H2504
HO C ﬁﬁ>c OH + HO-CH,—CH,~OH
I i I
o ~— O
ACIDO TEREFTALICO ETILENGLICOL

Figura 12. Reaccién de hidroélisis acida del BHET.
111.2.2.1 Metodologia.

La reaccion se llevé a cabo en un reactor Parr de 450 mL, el cual se
muestra en la figura 13. Se cargaron 30 g de BHET al reactor,
adicionalmente se agregaron 70 mL de una solucién de H>SO4 a una
concentracion 2M. Las condiciones de reaccion a las cuales se realiz6 la
hidrdlisis fueron: 2.5 horas y temperatura de 132 °C, lo cual gener6 una

presion de 20 bar.

Datos de Placa de Reactor
Marca: PARR
Pressure Reactor Apparatus
No. 4562
Presion Max: 1800 psig
Temperatura maxi. 300 °C

115 volts
Mantilla 50/ 60 Hz
590 W
Datos de Controlador

Marca: Parr

Tipo: Temperature Control Digital
No. 4842

115 volts 50 /60 Hz

16 Amps |

Figura 13. Sistema de reaccion para la hidrolisis acida.
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111.2.2.2 Purificacion del acido tereftalico.

Al finalizar la reaccion se obtuvo un soélido de color amarillo y en la fase
liquida habia agua, H2SO4 y glicoles; la fase liquida tenia un color morado,
estos productos se pueden observar en la figura 14. Para purificar el TPA

se realizo lo siguiente:

Primero se filtré la mezcla que se obtuvo del reactor para separar la fase
solida, la cual, se lavé con 300 mL de agua y 19.5 g de NaOH formando
la sal de tereftalato de sodio. A la fase liquida se le afiadié acido clorhidrico
para que el TPA precipitara. Después, se filtr6 a vacio y se sec6 el exceso

de solvente y se obtuvo un TPA mas puro.

Figura 14. Productos de la hidrdlisis acida.
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111.2.3 Hidrdlisis neutra del BHET.

Esta reaccion se llevo a cabo en dos sistemas de reaccion diferente debido
a que primero se realizé en un sistema abierto a presion atmosférica como
se muestra en la figura 8. Despues, se realizé la misma reaccion solo que
ahora se llevé a cabo en un reactor Parr de 450 mL, el cual es un sistema
cerrado donde se utiliz6 una mayor presion. El sistema de reaccion es el

mismo que se utilizé en la hidrdlisis acida (figura 13).

La reaccion que corresponde a estos experimentos es la misma para
ambos, debido a que lo Unico que cambia son las condiciones de reaccion.

La reaccidon se muestra en la figura 15.

HD—CHQ—CHE—D—C@—D—CHE—CHQ—DH + H,0
[ [
0 0

TEREFTALATO DE 2-BISHIDROXIETILENO AGUA

ACIDO TEREFTALICO ETILENGLICOL

Figura 15. Reaccidon de hidrélisis neutra del BHET.
111.2.3.1 Determinacion del tiempo de reaccion de la hidrdlisis basica.

Para determinar el tiempo de reaccidon adecuado, se realizaron una serie
de experimentos a diferentes tiempos, fijando las condiciones de carga y

la temperatura de reaccion.
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Se colocaron 35g de tereftalato de 2-bis-hidroxietilo (BHET) previamente
obtenido de la glicdlisis del PET, en un reactor de tres bocas de 250 mL
(figura 8). Posteriormente, se le afiade el agua; la cantidad adicionada de
agua se calcula considerando como ya se habia dicho que la carga de
BHET es del 30% en masa de la mezcla BHET- Agua, es decir, el agua que

se adiciona a una carga de 35 g es de 81 g.

Ya cargado el reactor se coloca en una mantilla de calentamiento por lo
que se comenzo a incrementar la temperatura hasta llegar a la
temperatura de 94 °C. Una vez terminada la reaccion se enfria el reactor
y se descarga el producto. En la tabla 7 se muestran los resultados

obtenidos de tres reacciones realizadas a diferentes tiempos de reaccion.

Tabla 7. TPA obtenido a diferentes tiempos de reaccién a 94°C

No REACCION | TIEMPO (min) | RENDIMIENTO %

1 120 7.15
2 150 13.75
3 180 13.96

Debido a que el rendimiento obtenido fue muy bajo se realizé la misma
reaccion solo que ahora se le agregé AcOZn como catalizador y se realizd
en un reactor Parr (ver figura 13) cambiando la temperatura de reaccion
a 200°C.
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Tabla 8. TPA obtenido a diferentes tiempos de reaccion a 200°C y con

catalizador.

No REACCION | TIEMPO (min) | RENDIMIENTO %

4 150 77.68
5 210 82.69
6 270 86.55

Variacion del tiempo de reaccidon

100
90
80
70
60
50
40
30
20
10

Rendimiento %

120 140 160 180 200 220 240 260

Tiempo de reaccién (min)

Gréfica 3. Variacion del tiempo de reaccion.

Como se puede observar en la grafica 3 y en la tabla 8, el tiempo de
reaccion adecuado se encuentra entre 260 y 270 minutos a una

temperatura de 200 °C.

111.2.3.2 Determinacion de la cantidad de catalizador para la reaccion de

la hidrolisis neutra.

Con el tiempo de reaccion fijo, la temperatura y la carga, se procedié a

observar el comportamiento de la reaccion con el catalizador que en este
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caso es acetato de zinc obteniendo los resultados que se observan en la

tabla 9 y en la gréfica 4.

Tabla 9. TPA obtenido al variar la cantidad de catalizador a 200 °C y un

tiempo de reaccion de 3.5 h.

No REACCION | CANTIDAD DE RENDIMIENTO %
CATALIZADOR (%)
7 0 78.47
8 0.5 81.65
9 1 98.92

TPA producido al variar el catalizador
100

95
90
85

80

Rendimiento (%)

75

70
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1

Catalizador utilizado (%)

Grafica 4. TPA producido al variar el catalizador.

Como se puede observar en la grafica 4, la cantidad adecuada de
catalizador es el 1% con respecto al BHET. También, se observa en la
grafica que sin catalizador se lleva a cabo la reacciéon, esto es debido a
que la temperatura activa la reaccion; sin embargo, el catalizador ayuda
para la formacion del carbocation que es producido por la accion de un

metal que se encuentra dentro del monémero.
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El efecto catalitico de la sal de zinc se atribuye a la desestabilizacion en

la interfase polimero-agua en el proceso de hidrdlisis.
111.2.3.3 Purificacion del acido tereftalico.

Durante la hidrdlisis del PET, se forma EG y TPA como productos. A estas
temperaturas el TPA es practicamente insoluble. Debido a esto, la
separacion de TPA de la mezcla post-reaccién no crea ningun problema;

para lo cual se realizé lo siguiente:

1. Primero se realiz6é un lavado con agua en caliente con la idea de que el
agua disolviera las impurezas; pero las pérdidas del producto eran
demasiadas al filtrar la mezcla, por lo que se opté por realizar una
cristalizacion. Por lo tanto, se colocé el TPA en un vaso de precipitado y

se adicionaron 100 mL de agua en un bafno de hielo.

2. A los 120 minutos de estar en el bafo de hielo se inicio la filtracion del
producto, la cual se realiz6 en un embudo Buchner sobre un matraz

Kitazato conectado a la linea de vacio.

3. Se sech el exceso de solvente y se obtuvo un TPA mas limpio. De esta
manera y con estos tres pasos, se penso que era suficiente para obtener
un producto puro, pero tenia un poco de coloracién, es decir no era

completamente blanco.

4. Se realizé un ultimo lavado con acetona, ya que este solvente extrae

el color y con ello se obtuvo un TPA méas blanco y puro.
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CAPITULO IV ANALISIS DE RESULTADOS

En este capitulo se analizan los resultados obtenidos de las diferentes
reacciones por medio de la caracterizacion de los productos obtenidos.
Esta caracterizacion se realizd6 por medio de punto de fusion,

espectroscopia infrarrojo, cromatografia de gases y niumero de acidos.
IV.1 Andlisis de la glicdlisis.

El producto obtenido de esta reaccion es el tereftalato de 2-bis-
hidroxietilo, que es un sdlido color blanco en forma de polvo como se ve

en la figura 16.

Figura 16. BHET obtenido por glicdlisis.

El rendimiento de la reaccion fue en promedio de 95 % en relacion al
esperado tedricamente, debido a pérdidas del producto en la etapa de

purificacion.
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Los valores mas altos que se obtuvieron en las diferentes reacciones
respecto al rendimiento, fueron a una temperatura de reaccion de 240 °C
y una presion de 1.96 bar. Es importante mencionar que la etapa de
estabilizacién del sistema se realiza en 1 hora aproximadamente y una
vez transcurrido este tiempo se inicia la etapa de reaccion, la cual tiene

un tiempo de 2 horas, esto se puede observar en las graficas 5y 6.

270
240

C

N
[
o

180
150
120
90
60
30
0

Temperatura (°C)

0 30 60 90 120 150 180 210
Tiempo (min)

Grafica 5. Comportamiento de la temperatura como funcién del tiempo.

2.10
1.80
1.50
1.20
0.90

Presién (bar)
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0.30
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0 30 60 90 120 150 180 210
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Grafica 6. Comportamiento de la presion como funcion del tiempo.

Como se puede observar en las graficas de temperatura y presion se

reportan los valores promedio de todas las medidas. EI comportamiento
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que tienen las dos variables es muy parecido, se observa en las dos las

etapas de estabilizacion y de reaccion.
IV.1.2 Caracterizacion del BHET.

Una vez terminada la reaccion, se realiza la caracterizacion del producto
a través de las técnicas de cromatografia de gases, FTIR y punto de
fusion. Con estas pruebas se determind la pureza de nuestro producto y
se identific6 si efectivamente se obtuvo el producto deseado. A
continuacion, se muestra el andlisis obtenido de cada una de las técnicas

mencionadas anteriormente.
1VV.1.2.1 Punto de fusién del BHET.

Para poder identificar el producto obtenido se realizé el punto de fusion
de cuatro muestras de BHET, las dos primeras pertenecen a las reacciones
en las que las condiciones de reaccion fueron de 198°C y 0.77 bar; las
otras dos muestras de BHET se obtuvieron cuando la temperatura fue de
240 °C y 1.96 bar. El intervalo de punto de fusidn reportado en la
literatura para el BHET es de 106-109 °C [20]. Los resultados obtenidos

se muestran en la tabla 10.

Tabla 10. Puntos de fusién del BHET.

No. de muestra | Punto de Fusion (°C)
1 109
2 108
3 106
4 108

De acuerdo a la tabla 10 el producto obtenido en las diferentes reacciones
corresponde a BHET. Es importante resaltar que aunque las condiciones

de reaccion son diferentes en la muestra 3y 4 con respectoalaly 2, el
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producto obtenido es el mismo ya que se encuentra dentro del intervalo

establecido en la literatura.
1V.1.2.2 FTIR del BHET.

Se realiz6 la prueba espectroscopica de infrarrojo con el producto
obtenido y se tomé como referencia un espectro de FTIR que se realiz6 a
un BHET comercial de marca Aldrich. En la figura 17 y 18 se muestran los
espectros para BHET respectivamente. En el anexo B se presentan los

demas espectros.
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Figura 17. FTIR de BHET producido.
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Figura 18. FTIR de BHET comercial.

En todos los espectros se observa una banda entre 3400-3500 cm?
correspondiente a la vibracion de estiramiento de los grupos O-H. En los
productos obtenidos también se encuentran presentes las bandas
correspondientes al estiramiento simétrico (vsCH2) y antisimétrico (Vas
CHy) del grupo metileno en 2870 y 2969 cm™! respectivamente. Ademas
para el metileno se evidencia la presencia de los modos de vibracion de
deformacioén correspondiente a la presencia de mas de un grupo metileno

-(CH2)2 - en aproximadamente 700 cm™ [22].

También puede observarse la presencia de una banda alrededor de 1700
cm correspondiente a la vibraciéon de estiramiento C=0. Los ésteres de

acidos aromaticos tienen dos bandas de absorcion fuertes, una entre
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1310-1250 cm™* y otra entre 1150-1100 cmi, correspondientes a las

vibraciones de estiramiento C-O-C simétrico (vsC-O-C) y antisimétrico

(vVasC-0-C) respectivamente.

IV.1.2.3 Cromatografia de gases del BHET.

Ya que se tiene el producto purificado, se tomd una pequefia muestra
para ser analizada en un cromatografo de gases Agilent Technologies

Modelo 7890B. El reporte que se obtuvo del cromatdgrafo se muestra en

la figura 19.
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Hit 1 : 1,4-Benzenedicarboxylic acid, bis(2-hydroxyethyl) ester
C12H1406; MF: 923; RMF: 923; Prob 97.5%; CAS: 959-26-2; Lib: mainlib; ID: 179934,

100- 193

a 149 am

50+ . 0
HO

104 121

65 7§
18 3 4 s3es 132 T are || 223 237 285

20 40 G0 a0 100 120 140 160 1380 200 220 240 260
(mainlitr) 1,4-Benzenadicarboxylic acid, bis{2-hydronyethyl) ester

HO

Mame: 1.4-Benzenedicarboxylic acid, bis{2-hydroxyethyl) ester

Formula: C12H1406

MWW: 254 Exact Mass: 254.079039 CAS#: 959-26-2 MISTZ: 236445 |0 179934 DE: mainlib
Other DEs: TSCA, EINECS

Contributor: Japan AIST/HIMC Database- Spectrum MS-1W-74E81

InChlkey: QPKOBORKPHREEPS-UHFFFAOYSA-N Mon-stereo

Figura 19. Reporte del cromatdgrafo de la muestra de BHET.

En el reporte del cromatégrafo se observan 8 sefnales. La sefial nUmero 8
corresponde al BHET con un tiempo de retencién de 8 minutos, las demas

sefales pertenecen al solvente utilizado, que en este caso es THF.

Ademas, se obtuvo un reporte de masa en el cual esta presente el BHET

con gran abundancia y se puede identificar por medio de su masa, la cual
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es de 254 g/mol. Se logré obtener una comparacion del producto obtenido
con la base de datos incluida en la paqueteria computacional del
cromatografo teniendo como resultados una probabilidad del 97.5 %, lo

cual nos indica que el producto obtenido es BHET.
IV.2 Analisis de la hidrdlisis.

Los productos obtenidos de la hidrdlisis béasica, acida y neutra son muy
similares en apariencia: un polvo de color blanco que recibe el nombre de
acido tereftalico. Estos productos se pueden observar en las figuras 20A,

20B y 20C respectivamente.

Figura 20A. TPA obtenido por hidrdlisis basica.

56



Figura 20C. TPA obtenido por hidrdlisis neutra.

Haciendo una comparacion de los tres tipos de hidrélisis con respecto al
rendimiento de estas reacciones, se observa en la tabla 11 que la hidrélisis

neutra es la que presenta un mayor rendimiento. Esta reaccion se realizd
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a una presion de 13.8 bar y una temperatura de reaccion de 200°C por

un tiempo de 4.5 horas.

Tabla 11. Rendimientos de las diferentes hidrdlisis.

Tipo de hidrélisis | Rendimiento %

Basica 95.6
Acida 88.8
Neutra 98.92

Es importante mencionar que no es recomendable llevar a cabo la
hidrdlisis acida debido a que se trabaja con H>SOa concentrado y al
finalizar la reaccioén el reactor queda un poco dafiado, ademas que es muy
riesgoso operar reactores a alta presion cargados con acido. También,
aumentaria el costo de produccion a nivel industrial ya que las primas de

los seguros son muy costosas al utilizar estos reactivos.
IV.2.2 Caracterizacion del TPA.

Se realizo la caracterizacion del TPA obtenido de las diferentes hidrolisis
a través de las técnicas de numero de acido, FTIR y cromatografia de
gases, para poder determinar la pureza del producto, asi como también
para corroborar que el producto obtenido de las distintas hidrdlisis es el

producto deseado.
1IV.2.2.1 NUmero de acido.

La técnica numero de &cido se utilizé para determinar la pureza del TPA,
la cual consiste en una titulacion que se describe de manera detallada en

el anexo D.

En la tabla 12 se muestra la pureza que se obtuvo en la hidrélisis basica,

acida y neutra. En esta tabla se puede observar que en las tres hidrolisis
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se obtiene un producto de buena pureza, pero el mejor resultado se

obtiene con la hidrélisis neutra.

Tabla 12. Pureza del TPA.

Tipo de hidrélisis | Pureza del TPA (%)
Béasica 95.27
Acida 94.95
Neutra 98.78

1IV.2.2.2 FTIR del TPA.

Se tomdé una pequefia muestra de TPA y se realizd la prueba
espectroscopica de infrarrojo. Se utiliz6 como referencia un espectro de
FTIR de TPA reportado en la literatura; para ser comparado con el que se

obtuvo en cada una de las hidroélisis.

En las figuras 21A, 21B y 21C se muestra el indice de correlacion del IR
de TPA de referencia con el obtenido en la hidrdlisis basica, acida y neutra
respectivamente.

QCheck results for: Hid bas 7
Date: Mon Apr 24 12:14:07 2017 (GMT-06:00)

0.9]Hid bas 7
ITPA RESYMAT
0.8

0.71
0.6
0.51
0.41

Absorbance

0.31

0.2
0.14 \"’////AJ\/\\/
M’.

4000 3500 3000 2500 2000
Wavenumbers (cm-1)

QCheck result details
Correlation: 0.9172

QCheck regions: 4000.0-400.0
Spectrum 1 title: Hid bas 7
Spectrum 2 title: TPA RESYMAT

Figura 21A. Espectro del TPA producido por hidrélisis basica.
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QCheck results for: Hid ac
Date: Mon Apr 24 12:18:09 2017 (GMT-06:00)

Hid ac

[TPA RESYMAT
0.51

0.4

0.3

Absorbance

0.2

o1 M

4000 3500 3000 2500 2000 500

Wavenumbers (cm-1)

QCheck result details

Correlation: 0.9137

QCheck regions: 4000.0-400.0
Spectrum 1 title: Hid ac
Spectrum 2 title: TPA RESYMAT

Figura 21B. Espectro del TPA producido por hidrélisis &cida.

QCheck results for: hid neu 10
Date: Mon Apr 24 11:54:50 2017 (GMT-06:00)

hid neu 10

06 1rpA RESYMAT

(=2}

0.51

0.41

0.31

Absorbance

0.21

0.11

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumbers (cm-1)

QCheck result details

Correlation: 0.9616

QCheck regions: 4000.0-400.0
Spectrum 1 title: hid neu 10
Spectrum 2 titte: TPA RESYMAT

Figura 21C. Espectro del TPA producido por hidrdlisis neutra.

En los tres espectros se puede observar la presencia del grupo carbonilo

en 1690 cm?ty 790-840 cm™. En 1574 y 1510 cm™ se observan las

bandas de estiramiento del anillo aromatico, corroboradas con las bandas

de desdoblamiento de C=C alrededor de 731 cm™. También, se pueden

ver las bandas tipicas de extensién OH por encima de los 3000 cm™.
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Al comparar los espectros obtenidos del producto de la hidrdlisis con el
del acido tereftalico comercial proporcionado por la empresa RESYMAT,
se puede ver claramente la similitud. Esto nos indica que la sustancia
obtenida coincide con el &acido tereftalico. También, se puede observar
que el TPA obtenido por la hidrélisis neutra es el mas semejante al TPA
comercial, en comparaciéon con los productos obtenidos por hidrdlisis
basica o acida. Ya que se obtuvo un indice de correlacion del 0.96 con
base al TPA comercial, mientras que en la hidrélisis basica y acida el indice

de correlacion fue del 092 y 0.91 respectivamente.
1V.2.2.3 Cromatografia de gases del TPA.

Una vez purificado el producto, se tomé una pequefia muestra que se
disolvié con piridina, ya que es uno de los pocos solventes en el que es
soluble el TPA, debido que se necesita que la muestra sea completamente
soluble para poder ser analizada en el cromatografo de gases. Ya
preparada la muestra se realizé la cromatografia de gases a cada uno de
los TPA obtenidos de las hidrélisis basica, acida y neutra, los cuales se

muestran en las figuras 22A, 22B y 22C respectivamente.
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User Chromatograms

Fragmentor Voltage Collision Enargy 1] Ionization Mode Unspecdfied
x10 2 |+ TIC Scan TPAG.D

1

0.8

16.749

0.6
0.4

0.2

4]

5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 _18 19 20 21 22 23 24 25 26
Counts (%) vs. Acquisition Time {min)

Integration Peak List

Peak [Start KT End Height Area Area %o
1 4.593 4.617 4.9 259358.5 1650322.12 7.73
2 14.637 16.749 17.129] 351692.09 21861647.05 100
Compounds

x10 2 |Cpd 2: Terephthalic acid: + TIC Scan TPAB.D
1

16,749
Terephifialic acid

0.8

0.6

0.4 |

I
0

5 6 7 B8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26
Counts (%) vs. Acquisition Time {min)

wi0 4 |Ced 2: Terephthalic acid: + Scan (ri: 14.950-16.927 min, 334 scans) TPAE.D

148.0
5 166.0
|
4 10
2 65.0 121.0 |
104.0 138.0 | | 261.1
_u.‘ Lol i L -

40 B0 B0 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280
Counts vs, Mass-to-Charge (m/z)
— End Of Report —

Figura 22A. Reporte del cromatografo de la muestra de TPA producido por

hidroélisis basica.
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Qualitative Analysis Report

= TIC Scan HIDW1.D

11199

EE-L_-—._-—-PA

0

5 B 7 B 55 10 1 12 13 14 165 168 17 18 18 0 N 22 2@ 24 26 26
Counts (%) vs. Acquistion Time (min)

xin 2 Cpd 1: Terephthalic acid: + TIC Scan HIDAT D

M.
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04 11,198
Terepinthair scd

0.2

N U

5 & T B 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 2 2 23 M 2B 26
Counts (%) vs. Acquisition Time (min)

win 3 [Cpd 1: Terephthalic acid: + Scan (rt 9.5982-11.680 min, 287 scans) HIDA1.0
i 14p.0po00

/N

5 05000 120.88000 o

B = R L e A B el
g ol i T LI Ty

104, 57000 L 20B.SH000
pu . bl e

0 60 B0 100 120 140 180 180 200 200 240 260 280
Counts ws. Mass=io="hange (miz)
Figura 22B. Reporte del cromatografo de la muestra de TPA producido por

hidroélisis acida.
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Qualitative Analysis Report

z |+ TIC Scan HID WUE 11 .D
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1.2 145001000
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Figura 22C. Reporte del cromatografo de la muestra de TPA producido por

hidrélisis neutra.
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En los tres reportes se obtuvo un cromatograma y el espectro de cada
seflal, donde aparece principalmente TPA con un tiempo de retencion de

16 minutos aproximadamente.

También, se obtuvo un reporte de masa en el cual esta presente el TPA
con gran abundancia y se puede identificar por medio de su masa la cual
es de 166 g/mol. Los reportes correspondientes a los demas experimentos

se pueden consultar en el anexo C.
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CAPITULO VI CONCLUSIONES

A La reaccion de glicdlisis del PET puede ser llevada a cabo a presion
atmosférica a 198°C en presencia de un catalizador de zinc para
obtener el BHET; sin embargo, el tiempo de reaccion es de 3.5
horas.

A La glicdlisis del PET también se puede realizar a presion de 1.96 bar
y 240°C, utilizando como catalizador el 0.1% de AcOZn con
respecto al PET y reduciendo el tiempo de reaccion a 1.5 horas.

A Se obtuvo acido tereftalico mediante una hidrdlisis basica a presion
atmosférica y a 198 °C por un tiempo de tres horas y media. Es
importante mencionar, que aunque el rendimiento en esta reaccion
es muy satisfactorio, el proceso no es viable debido a que se utiliza
una gran cantidad de NaOH provocando que el costo del proceso
sea muy elevado comparado con la hidrélisis neutra.

A Se realizo la reaccion de hidrolisis 4cida del BHET, obteniendo como
producto principal TPA. Sin embargo, este proceso no es
recomendable a nivel industrial debido a que se trabaja con acidos
muy corrosivos, los cuales dafiaria en poco tiempo al equipo.

A La hidrdlisis neutra es el proceso mas viable para los objetivos de
esta investigacion, ya que solo se utiliza el 1 % de catalizador con
respecto al BHET, obteniendo rendimientos de hasta el 96.44 %.
Ademas, esta reaccion es de bajo impacto ambiental, debido a que
no se utilizan sustancias corrosivas.

A Se purificé y caracterizé el acido antes mencionado, logrando los
mejores resultados durante la hidrdlisis neutra obteniendo una

pureza del 98.78 %.
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Anexo A. hojas de seguridad.

En el siguiente anexo se muestran los vinculos electronicos de las hojas

de seguridad mas utilizadas en esta investigacion.
TPA

e http://www.sigmaaldrich.com/Graphics/COfAlnfo/SigmaSAPQM/SP
EC/18/185361/185361-BULK ALDRICH  .pdf

e http://www.sigmaaldrich.com/catalog/substance/terephthalicacidl
661310021011?lang=es&reqgion=MX

BHET

e http://www.sigmaaldrich.com/Graphics/COfAInfo/SigmaSAPQM/SP
EC/46/465151/465151-BULK ALDRICH  .pdf

e http://www.sigmaaldrich.com/catalog/product/aldrich/465151?lan

g=es&region=MX

MEG

e http://www.sigmaaldrich.com/Graphics/COfAlnfo/SigmaSAPQM/SP
EC/25/259527/259527-BULK SIAL .pdf

e http://www.sigmaaldrich.com/catalog/substance/12dimethoxyeth
ane901211071411?lang=esé&region=MX&attrlist=Special%20Grad

e

PIRIDINA

e http://www.sigmaaldrich.com/Graphics/COfAInfo/SigmaSAPOQM/SP
EC/27/270970/270970-BULK SIAL .pdf
e https://pubchem.ncbi.nlm.nih.gov/substance/57648214
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http://www.sigmaaldrich.com/Graphics/COfAInfo/SigmaSAPQM/SPEC/46/465151/465151-BULK_______ALDRICH__.pdf
http://www.sigmaaldrich.com/Graphics/COfAInfo/SigmaSAPQM/SPEC/46/465151/465151-BULK_______ALDRICH__.pdf
http://www.sigmaaldrich.com/Graphics/COfAInfo/SigmaSAPQM/SPEC/25/259527/259527-BULK_______SIAL_____.pdf
http://www.sigmaaldrich.com/Graphics/COfAInfo/SigmaSAPQM/SPEC/25/259527/259527-BULK_______SIAL_____.pdf
http://www.sigmaaldrich.com/catalog/substance/12dimethoxyethane901211071411?lang=es&region=MX&attrlist=Special%20Grade
http://www.sigmaaldrich.com/catalog/substance/12dimethoxyethane901211071411?lang=es&region=MX&attrlist=Special%20Grade
http://www.sigmaaldrich.com/catalog/substance/12dimethoxyethane901211071411?lang=es&region=MX&attrlist=Special%20Grade
http://www.sigmaaldrich.com/Graphics/COfAInfo/SigmaSAPQM/SPEC/27/270970/270970-BULK_______SIAL_____.pdf
http://www.sigmaaldrich.com/Graphics/COfAInfo/SigmaSAPQM/SPEC/27/270970/270970-BULK_______SIAL_____.pdf
https://pubchem.ncbi.nlm.nih.gov/substance/57648214

NaOH

e http://www.sigmaaldrich.com/catalog/substance/sodiumhydroxide
4000131073211?lang=es&region=MX

e http://www.sigmaaldrich.com/Graphics/COfAInfo/SigmaSAPQM/SP
EC/79/795429/795429-BULK SIGALD .pdf

THF

e http://www.sigmaaldrich.com/catalog/substance/tetrahydrofuran7
21110999911%?lang=es&region=MX

e http://www.sigmaaldrich.com/Graphics/COfAInfo/SigmaSAPQM/SP
EC/40/401757/401757-BULK SIAL .pdf

HCI

e http://www.sigmaaldrich.com/content/dam/sigma-
aldrich/docs/Sigma/Product_ Information_Sheet/2/h1758pis. pdf

e http://www.sigmaaldrich.com/Graphics/COfAInfo/SigmaSAPQM/SP
EC/H1/H1758/H1758-500ML-PW SIGMA .pdf

H2S04

e http://www.sigmaaldrich.com/Graphics/COfAInfo/SigmaSAPOM/SP
EC/33/339741/339741-BULK ALDRICH .pdf
e https://pubchem.ncbi.nlm.nih.gov/substance/24860672
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http://www.sigmaaldrich.com/catalog/substance/sodiumhydroxide4000131073211?lang=es&region=MX
http://www.sigmaaldrich.com/catalog/substance/sodiumhydroxide4000131073211?lang=es&region=MX
http://www.sigmaaldrich.com/Graphics/COfAInfo/SigmaSAPQM/SPEC/79/795429/795429-BULK_______SIGALD_____.pdf
http://www.sigmaaldrich.com/Graphics/COfAInfo/SigmaSAPQM/SPEC/79/795429/795429-BULK_______SIGALD_____.pdf
http://www.sigmaaldrich.com/catalog/substance/tetrahydrofuran721110999911?lang=es&region=MX
http://www.sigmaaldrich.com/catalog/substance/tetrahydrofuran721110999911?lang=es&region=MX
http://www.sigmaaldrich.com/Graphics/COfAInfo/SigmaSAPQM/SPEC/40/401757/401757-BULK_______SIAL_____.pdf
http://www.sigmaaldrich.com/Graphics/COfAInfo/SigmaSAPQM/SPEC/40/401757/401757-BULK_______SIAL_____.pdf
http://www.sigmaaldrich.com/content/dam/sigma-aldrich/docs/Sigma/Product_Information_Sheet/2/h1758pis.pdf
http://www.sigmaaldrich.com/content/dam/sigma-aldrich/docs/Sigma/Product_Information_Sheet/2/h1758pis.pdf
http://www.sigmaaldrich.com/Graphics/COfAInfo/SigmaSAPQM/SPEC/H1/H1758/H1758-500ML-PW____SIGMA____.pdf
http://www.sigmaaldrich.com/Graphics/COfAInfo/SigmaSAPQM/SPEC/H1/H1758/H1758-500ML-PW____SIGMA____.pdf
http://www.sigmaaldrich.com/Graphics/COfAInfo/SigmaSAPQM/SPEC/33/339741/339741-BULK_______ALDRICH__.pdf
http://www.sigmaaldrich.com/Graphics/COfAInfo/SigmaSAPQM/SPEC/33/339741/339741-BULK_______ALDRICH__.pdf
https://pubchem.ncbi.nlm.nih.gov/substance/24860672

Anexo B. espectros de FTIR.

Los siguientes espectros de BHET se obtuvieron de las glicolisis que se

desarrollaron durante la investigacion.
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Figura B1. FTIR de BHET producido por glicdlisis a 198 °C.
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Figura B2. FTIR de BHET producido por glicdlisis a 240 °C.

Se realizaron varias reacciones de hidroélisis de distintas maneras, en las

siguientes figuras solo se mostraran algunos de los FTIR obtenidos.
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Figura B3. FTIR del TPA producido por hidrélisis basica.
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Figura B4. FTIR del TPA producido por hidrélisis acida.
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Absarbance
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Figura B5. FTIR del TPA producido por hidrélisis neutra.
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Anexo C. reportes del cromatografo.

En este anexo se muestran algunos de los reportes del cromatégrafo de
BHET y TPA, los cuales se obtuvieron a partir de las reacciones de glicélisis

e hidrdlisis respectivamente.
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Figura C1. Reporte del cromatégrafo del BHET.
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Qualitative Analysis Report
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Figura C2. Reporte del cromatégrafo de la muestra de TPA producido por
hidrolisis basica.
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Qualitative Analysis Report
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Figura C3. Reporte del cromatégrafo de la muestra de TPA producido por
hidrdlisis neutra.
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Qualitative Analysis Report
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Anexo D. NUmero de acido.

En este anexo se menciona cOmo se determind el nimero de acido del
TPA. Posteriormente se muestra el procedimiento que se utilizdé para
calcular el porcentaje de pureza, el cual se realiz6 tal y como se describe

en la norma ASTMA D4662-0315030.
Primero se prepara la solucion para realizar la titulacion:

e Se necesita una disolucién de hidroxido de sodio 0.1 N. En un matraz
de bola se deben pesar 40 g de NaOH y se agregan 100 mL de agua
destilada, hervida y fria, para después agitar y lograr una perfecta

disolucién, aforando a 1 L.

e Para la solucién se requiere de fenolftaleina al 1% en solucién de

piridina, se disuelve 1 g de fenolftaleina en 100 mL de piridina.

La solucion previamente preparada se debe estandarizar de la siguiente

forma:

e Pesar en un matraz Erlenmeyer 4 g de biftalato de potasio (previamente
se dejo secar por un tiempo 2 horas a 130 °C), agregar 50 mL de agua
destilada, el agua debe de estar hervida y fria, agitar hasta una perfecta
disolucion, agregar de 5 a 8 gotas de indicador de fenolftaleina y titular

con la solucién de NaOH 0.1 N previamente preparada.

Una vez que se conoce la concentracion real del NaOH, se realiza la

titulacion de la siguiente manera:

e En un matraz Erlenmeyer de 250 mL pesar alrededor de 0.4 g de acido
tereftdlico y disolver en una solucion de piridina-agua (50 mL de piridina

mas 50 mL de agua).
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e Colocar el matraz en el equipo de ultrasonido hasta que la muestra se
disuelva completamente y adicionar 8 gotas de indicador de fenolftaleina

al 1% en piridina.

e Titular con la solucion de NaOH 0.1 N hasta que vire de incoloro a rosa
y que esta coloracién permanezca por 20 segundos.

Utilizando la siguiente ecuacion se determina el numero acido del TPA:

, , . V X N X 56.1
NUumero acido del TPA = —mM8M888
AcTereftalico

Donde:

V = mL de solucion de NaOH 0.1 N requeridos para la muestra.
N = Normalidad de la solucion de NaOH 0.1 N.

W = g de Ac. Tereftalico.

56.1 = Masa molecular del KOH

Para calcular el porcentaje de pureza del TPA se utilizando la siguiente
ecuacion, la cual se describe en la norma ASTMA D4662-0315030.

__ VXN Xx0.083 X100

%pureza TPA =

W ac Tereftalico
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