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l:lTRO;JUCClON 

Bn eatC" "':rnbr~o ang,li.!".·~remoe el control "'UÍ-úco del uro­

ceeo de ;Jroducni6n de ncri~:..:>ru.tril.o a ntt.rtir ·le 'lro..,ilenn, i::i.­

_nonl.aco y R.l. re 1 usando como catalizador trióxido dP. "T!01~ 'b1eno· 

y triñxi:lo de bismuto. 

El ~roceeo cetR dividiño en tres uartes, las cua\P.s ~on: 

a).- Sccci6n de reacci6n. En esta sección se 1levnn a CP-oo t2 

das las reacciones, de productos y sub~roductos, tenien­

ño como reacci6n 9rincipal la siguiente: 
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b) .- Sección de recuperación. En esta se·cción se separa ..-1 -­

acriloni trilo y otros productos solubles en agua, tales como­

acetona, acetonitrilo y ácido cianhídrico, do los gases oue -

no reaccionaron, as! como del monóxido de carbono y bi6~ido -

de carbono que se forman en el reactor. 

e).- Sección de purificación. En esta etapa se obtiene el 

acrilonitrilo de alta pureza, tnmbién se obtiene écido cienhi 

drico de alta calidad, el cual es un subproducto importante. 

Ya que tanto las materias primas como el producto y loe 

eubproductoe son sustancias con punto de ebullición relativa­

mente bajo usaremos la cromatografía de gases para cuantifi-­

car las diferentes suotancias en cada WlB de laa corrientes -

del proceso para cuidar el buen funcionamiento de cada una de 

las torree que forman dicho proceso y así obtener el producto 

con la calidad deseada para su posterior transformación. 

INTRODUCCIO!I A LA CllOMATOGRAFIA 

Laa ~ronindades físicas y nuimicas en las que ac basan -

los medios analíticos rara vez son completamente específicos. 

Por el contrario, estaa propiedades suelen ser compnrtidas -­

por numerosas eepeciee químicas. 

En consecuencia, ln eliminaci6n de interferencias en el 

análisis cuantitativi es más a menudo una regla que una exceE 

ci6n. 

Entro los métodos bien conocidos para llevar a cnbo estas 

sepaniciones se incluyen la destilaci6n, la cristalizaci6n, -

la extracción con disolventes, la precipitación química o 

electrolítica y la cromatografía. !lo cabe duda que el método 

más utilizado para eliminar interferencias es la CROM~TOGRA .-



FIA, un procedimiento de separación que ha encontrado eplica­

c16n en todas las ramas de la ciencia. 

Las aplicaciones de la cromatognifia han crecido en fo_r 

ma explosiva en loa ultimas años, debido no solo al dcsarro -

llo de varios tipos diferentes de técnicas cromatogrnficas,-­

aino también a la necesidad creciente de los cientificos de -

disponer de mejores métodos para aeparnr mezclas comulejas. 

La industria química de transformación hn tenido auc col.! 

fiar siempre en el control de sus matcrino primas, materias -

de proceso y producto terminado a las técnicas de análisis. 

Los procesos de trannforrnac16n estan sujetos a cambios -

a mediia que la ciencia avanzn, por lo cual el hombre se ve -

obligado a crear nuevas técnicne de AnáliaiR que austituyp,n n 

las ya tradicionales, para estar P-cordc con el avance técnico 

-científico. 

De todos loa métodos de análioio que dan mayores venta -

jao, para nuoatro caso, el mejor de ellos es la cromatogrnfia 

de gasea. 

Por medio de este trabajo se tratan\ de explicar el uao 

de la cromatografía de gasea, como método para el análisis y 

el control de corrientes de proceso que son do primordial im­

portancia en la elaboración de acrilonitrilo. 
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GBNERA1dDADES 

J,a cromntograf!a es la separaci6n física de dos ó más 

compuoetos, basada en la diferente· d.istribuci6n de dos fases, 

una de las cuales es estacionaria y ln otra m6vil. En el caso 

de la cro:r.atograf!a de gasee e1 flw.do es un gas. 

Un cromatografo de gaoes ea un aparato que sirve para la 

separaci6n de los elementos constitutivos de una mezcla prob12 

ma. La separación es aprovechada para identificar y conocer la 

concentraci6n de cada uno de los componentes constituyentes -

de ella. 

El análieie ee realiza ntravée de u.n sistema de inyec 

ci6n en el cual se vaporiza la muestra para que esta pueda 

ser inmediirtnmente transportada por un flujo de gas portador­

hacia la columna cromntográfica que He encnrgn de realizar la 

separa.ci6n ya mencionada. Una vez que cada compuesto ha sido­

aepara.do, es alimentado a un e1etema. de detecci6n, que ee en­

carga de identificar y de elllltir una oeñal eléctrica (por re­

gla gener,.l) proporcional a ln cantidad de elemento preaente­

lo cual permitirá conocer la compooici6n de la muestra probl2 

mn. El rceultado obtenido puede sor observado medinnte una -­

gráfica, cromatograma, en lu cuul se ha dibujado la se!tn1 que 

emite cadn componente que integra la muestra. 

El uso de los cromat6grafos de gases es muy amplio y en­

el presente trabajo se hará menci6n como un instrumento que -

se utiliza en el control del proceso de fnbricaci6n de ncril2 

ni tri lo. 

Aunque los diferentes tinos de cromat6grafos se distin-­

guen b?.sicnmentc en el tipo de detector usndo, todon tienen -

loa miemos elementos fundA.mentales que son: 

!.- Fuente de gas de arrastre. 



II.- RegulRdorea de presi6n. 

III.- Sistema ñe inyecci6n ñe mue"tra. 

IV.- Column~~ cro:natocrÁ.fices. 

V.- Siste11Y1 ele reeulnc1ón de tempernturn tent::> pP.m el-­

sistema de inyección de mUP.!\tr,, com.:i piire 1.A cP'.'!lf!.rt>. 

de colurmaR y ei detector. 

VI.- Detector. 

VII.- Registrador. 

I.- Fuonte de gns de Prrastre. 

El eas de arrastre (f•ne m6vil) llamado tnmbien gas por -

tador, es Rquel que ae utilizn como trasportador de la muestra 

atrnvés de la columna cro:natográfica. 

Ln elección del gas de arrastre depende bóeicamcntP. del -

tipo de detector que ae vayn n utilizar. 

A continuación se mencionan algunos VRlores de conductiv! 

dad térmica de loA gper.s oortArlor~e uendoe máo comunmente, 

Gas de arrnetre Temge ra tura ConductividRd Peso 
e T~rmica molcculnr 

l!idr6geno 100 49.94 2.00 

Helio 100 39.85 4.00 

Ne6n o 10.87 40.00 

Metáno o 7.20 16.00 

Oxígeno 100 7.18 32.00 

Nitrógeno 100 7.43 28.00 

Aire 100 1.20 29.00 

De la tabla anterior puede notarse que ln máxima cliferen-

cin rle conductividRd tórmicp ee obtiene cuando se use llidróge-

no como.g~e de arrRRtre. 

Entonces el hidrógeno en el gan que dn: el ~x1mo aP ~en-­

sib1lidad cUPndo se uan co~o ·detnctor l?.~ celd~n <le contluctiv! 

dad térmica, sin embargo el helio es preferido p,encralmente --
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nor la diferenciR de senuibilided con ln temperatum ~el fi-

lA.mento equiv11lente, no es muy p;rende y no representa pr.ligro 

de exploni6n, co~o es rl c~so del hidróeeno. No obstante ~ue­

de usaroe el hidrógeno fl1!1 te:nor, siempre y cu.nndo ne obser -

ven lns nrecauciones rnzonables, puesto que el flujo atrnvéa -

del instrumento eri 1elat1vnmentc poqueño. 

En el C!-rno 1le ln!'t letoctorea de ionización de flRIDR, el 

gaA ~e t!ligc de manera que n~ oe ionice ba.io circunBtancins de 

flnTia, el ru. trógeno es ln elocc1ón flk'ÍB común debido n la gran 

sorn:üb1l1dflri del detector dP. .ioni?A.Cl.Ón de flnma ea necesario 

aoegumr que el gns <le nrrastre este lJ bre de mnteria ioni7.A.­

ble, por lo tnnto deberá 8er de la mPs nlta pureza. 

El gris portador 1lebe Aer; 

l.- Inerte y de fñcil mn.nejo. 

2.- Capnz de minimiznr lA difusión gasnoea. 

),- Puro y fácil de obtener. 

4.- Barato, 

5.- Conveniente pRra el uso del detector. 

II .- ·Regulndore• de presión. 

El controlndor de presi6n tiene WlR funcidn báeicn que e~ 

ta relacionada con ln. pr1>porc16n de flujo del gas de nrmritre. 

Se usn un r<!gulndor de presión para noegurar unn prcei6n uni-­

forme e ln entradn de lr. colwnnn, de cota mnnera AC tiene unn 

cantidnd constnnte Ue flujo de grio uc nrreatre. 

~i co:1 un flujo dC> eno de prrriotre dcterininndo se tienen 

reeul tndoa renetidoA eAtnbles, Pn por flUD oc mantuvo constan-· 

te 1:-· m1.6n de flujo durnnte el !)['ISO dr lr. muestra, a une tem­

pcrn.turn dadA.. Esta tosa tle flujo constante eluirá loa compo­

ne~tee en un tiempo carocteríetico <le cnrla uno de elloo, lla­

onndo tiempo d~ eluo16n. 

Siendo que~ lA tasa de flujo ea constante, loe compuestos 
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7 
tienen tamb1en un volUmen camcteríat1co de gas !)Ortndor y de 

las cond1cionee fijadas, lle.m.,qdo volúmen de retcnci6n. Un cRm­

bio en el volúmen demuestra o en lns condiciones de O?ernción, 

podría requerir un flujo diferente de g~s de arrastre, uor ca~ 

siguiente es posible operar con el regul~dor de !)resión sobre­

un amolio ámbito ( de O a 4 Kg/cm2) para obtener un flujo hns­

ta de 200 ml/min. de gRs de e.rmstre, pn.ra mn.ntener ef'tA rela­

ci6n, la I"Rz6n· de vol6men de flujo medido puene ser corre;iida 

por la presi6n de la colwnn~ y puede oxnresarse co~o una CRn-­

tidad, la cual es equivalente o proporcional al promedio de la 

velocidad lineal. 

A continuación se do una tabla de valorea recomendados p~ 

ra flujo de gas de arrastre, de acue-rdo aon el diámetro de la 

columna. 

Diámetro de la columna 

mm 

3.175 

4.750 

6.350 

III.- Sistema de inyección de muestrR. 

!!'lujo de gas 

ml/min. 

20 - 30 

30 - 60 

40 - 60 

Cuando ae trata do lÍqUidoa, la inyección se hace por me­

dio de jeringas hipodérmicas, 

Una vez que la muestre. succionada por l~ jeringa y el vo­

ldmen, de hasta un microlitro, ea ajustado en ln misma, esta -

se introduce atravée del septum, que no son mñs que pcquefioe -

eelloa de un material eepec~al de tipo neopreno que tiene la -

propiednd de permitir l~ entrada del lÍqUido, pero qua impide 

el retorno del mismo hacia el exterior. Una vez que lP. jeringa 

ha expulsado lA. muestra lÍtJuid?. t!f:intro del sir.tema esta r.1C va­

poriza inmedinntamente, ya que el s1atemn de inyección se on­

cu:"ntrp_ montrdo aobre un bloque que eotF: o Wla temperatura -



por encima del punto de vaoorizaci6n de la mueetra. La tempe­

retura es fijada de acuerdo a las características de la mues­

tra por analizar. Una regla tradicional para escojer la tempe­

ratura del puerto de inyecci6n es de 25°c o más, pero menor a 

la temperatura de desoomposici6n de la muestra, esta tempera.t2 

ra se escoje de tal manera que al momento de inyectar la mues­

tra esta ne vaporice inmediatamente. 

La temperatura de la columna debe ser igual o mayor que -

la temperatura del puerto de inyecci6n, eAto con el fin de e­

vitar que la muestra se condense, de igual manera se escoge la 

temperatura del detector. 

Loe gases se introducen generalmente por medio de válvu.-­

las mueetreadoras que permite la entrada de un voldmen de gne 

constante. Ea muy importante hacer notar que ol tnmano de la -

vi{lvula muestrendorn pnrn el caso de gaaen ee definLtivo en el 

análisis por realizar. 

IV.- Sistema de columnna cromato~nlfica. 

LR columna ea el comz6n de un cromnt6gre.fo, Y1l oue ee -­

ln pnrte máo importante del mioma, puce es allí donde oe efec­

tda la eepnm9i6n de los componentes de la muestra. Por lo t~ 

to,. el éxito o .. el frac11ao de cualqUier separaci6n depende en -

gran parte de la selecoi6n de la colw1U1a :rufa adecUP.dn, lR co­

lwnnn conaíste de un tuvo de material específico, que aP. en -

cucntrn empacado con material sdl1do inerte que mantiene una -

capa fina de lÍqUido, cromatoernfía gas - lÍqUido. lll tubo PU,!! 

de oP.r de cobre, acero inoxidA.ble, aluminio o vidrio, en fonna 

rocta, doblada o en espiral, óc tal manerp que la columna pue­

du ser colocnda en el horno del cromp.t6grafo.. 

Ciert~s compuestos ineatablen tnlcs como esteroirleo, pqe­

Jen 3er s~oP..mdor mejor en colU.'TU1n!J de vidrio. 

r~n gf1no~1.1l ~n utiliznn colu'lltlnfl ñ.e ncero inoxidP.ble, auo 
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se empacan cuando todavin se encuentran en forma recta, ~ara­

poder de esta :na.nera obtener un empaque unifor.ae, y luego·aon 

puestas, en la mayoría de los ca~os, en fonna de espi?"'Rl para 

facilitar su introducci6n en el tennostnto urnño. cuando se -

manejan columnas de esta forma, deberá tenerse cuidado de que 

el diámetro de la e•piral sea a lo menos 10 veces el diámetro 

de la colu:nna para evitar efectos de difusi6n destructivos. 

El largo de la columna depende del grado de resoluci6n -

que se necesite, eetao longi tudea varinn desde tmos cuantos 

centímetros hasta más de 20 metros de largo. 

Las colwunas de grandes longitudes son muy difíciles de­

usar debido a que provocan grandes caidns de preai6n, con lo­

que se tienen aumentos en el flujo de gas de arrastre, eleVB.;!! 

do de esta manera los costos de operación, 

Selección de una columna 

Para la selección de una colwnna para un análisis que se 

desea realizar, deberán tomarse en cuenta los siguientes fac­

tores variables, los cuales juegan un papel muy importante. 

a).- Longituñ y diPmetro del~ columna. 

b) .- Temperatura de la columna. 

c) .- Flujo de gan de arrastre, 

d).- Empaque de la columna. 

Una bucnR conjugación de los fnctorea mencionados condu­

cirán al desarrollo rópido y Wl anP.lisis exacto. 

La longitud de la colu:nna seleccionada será una función 

del grado de sepanic16n de3eado, del tiempo disnonible para -

el análisis y del t~malio de ln muestra inyectnda. 

Una columna más largo de 1-o necesario para separar picos 

de interes sólo true problemn.e. 

Las colurnnao máa cortao tienen laa ventajas siguientes,­

menor tiemno de análisis, t~mperntura. de columna más baja, t11!! 
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yor vida útil de la colllJ!llla, menor ruido Y desviación en el 

cromato13ráma. 

10 

lJe una manero geneml podemos decir que para una tempe:r:!! 

tura constante entre mayor sea el largo de la columna, mayor­

setñ el tiempo de resolución de lo~ compuestos. Sin embargo -

este problema puede evitnree al aurnentar la temperatura de o­

peración de la columna. 

Los diámetros de las columnas comunmente uoRdas varían -

desde J.175 mm. (1/8 de pulg.) hnstn 6.)50 mm. (l/4 de pulg.) 

de diámetro. 

Lao columnas de mayor diámetro pueden llegar A tener e-­

efectos destructivos de difuaión y pueden ser muy caras para­

empaaar. Columaas demasiado angostas presentan problemas de -

empaque y reqUieren preoiones altas, ademño de tnmRños de 

muestra aún más peque11ao, lo que hace dificil ou manejo. 

Exiaten báaicnmente tres tipos de columnaFl que AOnt 

i).- Columnas tubulares, abiertas o capilares. 

ii).- Columnas tubulareo con soporto o SCOT. 

iii).- Columnas eropncadas. 

Las colu."tlllae cnp1lares estan cenetituidas por un tubo de 

cuyas paredes intcrioreo se encuentra una finísima cape ne un 

líquido poco volátil. actuando do esta manera. las paredes 

del tubo, como un soporte sólido. El tubo es generalmente muy 

largo y delgado, llegando a tener longitud hasta de 50 mts. -

por 0.5 mm. de diámetro. 

Las columnas tubulares con soporte o columnas SCOT son -

semejantes, sólo que se encuentran llenas de pequeñas y finí­

simas párticulas sólidas, siendo ~ue de aeta manera la palíe~ 

lti sea un poco más gruesa. 
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En las columnas empacadas, el tubo es generalmente más -

grueso y más corto, llenado con pRrtículas de snuorte aó1ido­

impregnadas con la fase estacionaria y pueñen contener alter­

nativamente partículas de material sólido absorbente. 

Las columnas se puden clasificar según su uso determina-

do. 

Análitico Capilar O .Ol - 0.03 pulg. n. I 

l/8 pulg. D. E. 

l/4 pulg. D. E. 

Preparativo 3/8 pulg. D. E. 

Columnas capilares. 

~eneralmente una columna capilar tiene un entubado de -­

l/16 de pulgada con un diámetro interior de O.Ol a 0.03 pulg~ 

das. 

Estas columnas no son del tipo empacadas, sino que ee h~ 

cen con el depósito de una capa delgada de fase líquida que -

recubre la superficie intenia del tubo. 

Estas columnas tienen una alta eficiencia, o oca que Px:2, 

ducen picos estrechos, son muy Útiles para análizar mezclas -

complejas encontrando su mayor aplicación en la industria del 

petroleo e industrias del aceite. La capacidad de muestra ee­

mucho menor que con columnas empacadas por su eacnaa cantidad 

de fase liquida en el capilar. 

Tipo de columna Fase líqUida tipica 

por pie de columna. 

Empacada l/8, 10% 30 - 50 miligramos. 

SCOT l - 3 miligramos. 

Capilar de 0.02" 150 250 microgrnmos. 

Capilar de 0.0111 75 - 150 microgmmos. 

Las columnas capilares se usan generalmente en condicio­

nes isotermicas. 



Columnas preparativas 

Las columnas preparativas oon de gran tamaño, miden de -

media a cuatro pulgadas de diámetro. Si las columnas estan b! 

en hechas, la resolución puede mantenerse con 3/4 de pUlgada­

sin ninguna. construcci6n especial. La capacidad de la columna 

aumenta con el cuadrado ne diámetro, o sea que la de 3/4 de -

pulgada dnrá :nás resolución comparandola con la columna de 

1/8 con W1a muestra 36 veces mnyor. F.stne columnas F,rnndes :r:!:. 

quieren mantener un flujo uniforme con el diámetro. 

Pa11 estacionaria 

La cromatografía gas-sólido generalmente no requiere PI'!. 

pnraci6n de fase estacionaria antes de empacar la column~. 

Las colwnnao capilares requieren técnicas especiales de 

recubrimiento. 

La mayoria de las colu:nnas tienen una fase líquida en un 

soporte inerte, hay 2 métodos básicos para recubrir de líqui­

do el eoporto y la elección debe baoarac en el porcentaje de­

cargn necesaria. 

menos de 10 - 12 ~ 

más de 10 - 12 % 

método de recubrimiento rle ln 

soluc16n, 

método de pasta aguada. 

F.PICIE:{C!A D!l J,A cor.u·'l¡A 

Hay dos cosRe que pueden detenninarse directRmente del -

cromatogre.mn. La eficiencia, que es una me<lidn de la cnpaci~~ 

dad de la coluw~a para producir picos estrechos; y ln reaolu­

ci6n, que os la habilidad que tiene ln columna para separar 2 

p~cos adynccntee, si so loera tener una buena eficiencia se 

puede encontrar t~mbién una reaoluci6n aceptable en una colu_m 

na ·r.ñs corta, lo cual permite re>duc1r el tiempo de e.náliaia:­

J.n eficicnci'3. oer!r.t ideal si cada pico en el cromatop;rame. fu~ 
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ra un pico agudo. 

Hay doa fuentes princ;.palee pera lu "inplitud ,!el pico, -

le cotumnn :nie11a 1 el inyector y el detector el que esto cone.z 

tedo. 

EPlClE'lOIA E!I LA ftfllDIDA 

La eficiencia se mide generalmente en ~iea, por anelo -­

e!a con te columlla de destileci6n. co~o no hay nada en le co­

lumna que pueda ae!talarse o llamarne plato es preferible ref_! 

riree n elloe como pletoe te6ricoe. En cualquier caso d• e:l'i­

oiencie da platos, ea un" cantidad que ee puede medir :l'eeil-­

mente y que cerarterize a la columna en 01U1nto ~la emplitud­

del pie<>. 

CROll:ATOGRAMA CON DEFINIOIO!I DE TBRMINOS COMUNES 

ta ·I 
1 
1 
1· 
1 
1 
1 
1 
1 
1 .i'ico d• aire 
J 

t 

tcorr 
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t es el tiempo de retención total o absoluto, es el -

tiemno entre la inyección de ln muestra y ln cima -

del pico. 

ta, eo el tiempo que se requiere para que un componente 

no retenido, generalmente aire, pase atrnvés de la 

columna. 

tcorr. es el tiempo adicional resultante de la integra­

ción con la fase lÍquidn. 

w os la amplitud del pico en la línea baso, qua se o~ 

tiene por medio de tangentes a los lados de loe pi-

cae. 

SÍ ee uea.n estas medidas tenemoo que: 
l.- La cantidad do plntoo teóricos ea igual a: 

l6(tcorr) 
2 

N = -----~------
w 

tcorr. y w usan las mismas dimeneiónos. 

2.- Lea platos por pie. 

N 
N = -¡;-

L es el largo de la columna en pies. 

3.- La altura equivalente n un plato teórico ea: 

HEPT = L 
N 

Modo de mejorar la eficiencia 

Se han desarrollado varias teóriae para explicar las ca.:!:! 

sas do las formas de alusión de columnas crcmatogn!ficas. 

Vnn Deemter comprendio que unn elus16n cualitativa y 

cuantitativa es ótil pora llegar a un desarrollo crornntográfi 

ca. 



son: 

Las tres contribuciones parn un enaanchnmiento de_ bPnda-

l.- Una difusi6n en remolino (o reflujo) debido al elll]la­

que. 

2.- Una difusi6n molecular. 

3.- Una resietenciR R la transferencia de masa, (Raeeoea 

o liquida). 

De esto se deriva una ecuac16n básica para HEPT, altura 

equivalente a un plato te6rico, en una columna de gas-líquido 

2 
flEP~' = 2:1.dp + 2fngas + 8 , K df , u 

u ( l + K) 2, Dlio, 

La ecuación e• de ln forma: 

llEPT = A + B/u + Cu 

Donde A, H, a son constantes. 

El valor de flEPT es mínimo en cierto valor de u donde la 

columna está operando más eficientemente. 

CRO~lA TOG RAF lA LINBAL 

Todos los procerlimientoR croJlll'to¡¡ráficos ~strut .-b~~~--d~a_: -
en el grado con el CRUP.l los SOlUtOS sufren pp.rtici6n entre Ja 

fase m6vil y la faae estacionaria. 

K Co/Cm ~")--.;: 

K Coeficiente de pPrtici6n. :~~·:..,: ,.:<·'. 
es = Concentración analítica total de uii '•.Sol~téi _é;:,· 1e.:­

faae estncionRrie. 

Cm Concentraci6n en 1"1 fase m6vil, 

En el C"AO idcJll, K a·n una conata:nte ,··~n- Une. ·ámo.1i·~ .. P.~,:~n 
de concentraciones de salute, ea ll~cir .C~ en ·d~:r-~c~~~e~te p~-º 
porc1onal !". cm. 
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. RESOT.UIJIO'r JlB I;f. <1!'Ll!'UIA 

üa reñül\¡c ... ór. c~e lP. -r~o:u.·an.11 ~:s---~~-·c:=tflB.citl~tl •1ti .. reaolv1;1r -

aolut·n.~, n~ .lM fine oo·no: 

Re = 2t.z = ~:.":.i - (tr)~ 
""'iVX'+"Wy Wx + Wy 
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Wx y ','/y son loa p,1c;10g de l.Jo pic)s (en unidndes de tiempo) 

en sus báses y fl,Z es la diferencia de tiempo a su llegRdP al d.!!_ 

tector. 

Una resolución de l. 5 ,:a un• sepo,.,..ción prácticamente com­

pleta de X y de Y. Una resolución de l.O, la zona X contiene 

aproxil!lndamente 41' de Y y viceversa; a una resolución de 1.5 le. 

superposición eA de aproxime.damente 0.3,i. Para el mismo tipo de 

empaquo la roaoluci6n puede me,iorareo lllare8ndo ln columna y -

por lo tanto aumentando el número tle plPtos to6ricos. 

SF.I.F.r:c10N DE LA l'ASE ESTACIO!IARIA 

Hay aproxim..'lclonee eeneroll's a ln selección de la fa.ea, -

que pueden llamarse 11 iluotrnt1vn y ciontíf.1.cn" respectivamente. 

Adaorbentes ~~~ Polímer~s parones ~~- Fase lÍqllida. 

Loe t1poo de faoe eetnc1onnr1n deben considerarse en el -

orden indicado. Los ndsorbentcs son eopecialee y se uaa.n gene­

ralmonte pRra gescs. Loo polímeros porosos deben investigarae 

por eu combinac16n poco usual de propiedn<les, eotnbi1idnd tér­

mica excelente, buenas ·propiedades mecánicas 'Para facili tBr el 

empaque y habilidnd para hacer separnciones fácilmente que de 

otra mnneI'P aerínn muy difícil•" ele logror. 

SELF.GCION DE LA FASE LIQUIDA 

Requerimientoo de la fase lÍqUida. 

u).- J,a selección de loe solventes para los componentes de la 

muestre. 



b).- Las muestras deben exibir diferentes coeficientes de pa~ 
tición. 

e).- El uso de buenos solventes para loo componentes de la m~ 

eetra. Si la solubilidad baja, los componentes se eluyen 

rápidamente y la oeparación es pobre. 

d).- No volátil, presión de vnnor de O.Ola 0.1 mm. a lR tem­

peratura que se opera ntzonnblemente para la conserva -­

ción de la c0lumna, térmicamente estable. Ln inestabili­

dad puede ser fomentada por le influencia catalítica del 

soporte sólido como tambi~n aumente la temperatura. 

e).- Qu!micnmente inerte a los solutos del análisis a la tem­

peratura de la columna. 

17 

La selección de la fase líquida depende de la composición 

de la 1nuestra. Es de esperarse que l:os tipos de oomponentes -

que se presentarán en la muostni sean conocidos antes que co­

DU.ence el análieis. Lo mejor que se conozca de la muestra, la 

estructura, mejor preparado se esta para seleccionar una co-­

lumna y las condiciónes de su operación. 

Una regla general para una sepnraci6n normal y eficiente 

la fase líquida debe oer similar a los componentes de la mue! 

tra. 

Un aoluto se retendra mejor en la fnae líquida mientras­

más juntas esten las clases a qua pertenecen. 

SOPORTES SOLIDOS 

El propósito de la fase sólida es de afirmar una capa 

uniforme de fase líquida. 

cas: 

Un soporte óptimo debe tener las siguientes camctiriztJ. 

l.- Una área de superficie específicamente grande l - 20 

m2/P.r. 
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2.- Una estructura porosa con un diámetro en sus poros 

medianamente un1 forme en el rango de 10 run. o menos. 

).- Inerte, con un mínimo de efectos químicos y de sor-­

ci6n con la muestra. 

4,- Partículas de forma regular. 

5.- Fuerza mecánica. 

TAMAflO DE LA PARTICULA 

HEPT = A + D/u + cu A = 2).dp 

Al referirse otra vez a la ecuaci6n de Van Deemter, una­

manera obvia de reducir el termino A es reducir dp, diámetrc­

de la partícula, sin embargo al reducir el diámetro de la pa_! 

tícula, la ca.ida de preai6n atravJs de la columna aumenta li­

mi tanda la operación. La eficiencia de la aolumnn tambi~n me­

jora con el uso de cartea angoatos en la malla. Mientras máe­

unifarmos en tamaño aean las partículan, rnáa pequeña el tenui 

no A, más unifonne sera el empaque. MientrnA roña uniforme em­

paque, mayor eficiencia de la columna.. Para columnas.de un -­

di<Ímetro de 1/8'', se prefiere un soporte de malla 100/120 ó -

60/80; ·para 1/4" una mnlla dn 40/60. 

PORCENTAJE DE FASE I.IQUIDA 

Mientras m<Ís al to sea el porcentaje de fase 1:1'.quida, mÁe 

alto ser<{ el tiempo de retenci6n. Compuestos de baja volátil! 

dad se análizan mejor en columnas de carga baja, 3~ o mcnos 1-

para lllaterialea tales como eateroides. Materiales muy voláti­

les, tale o como hidrocarburos livianos, requieren carga~ lí-­

quidas altas, 20 a 30~, debido n que oua solubilidadeo en lae 

fases líquidas aon bajas. 

SOLIDOS J\CTIVOS 

En la cromatoeraf!a eaa-sélido, los componentes de la mues 

tra se sena:r=-.n ~or ndeorciÓn. en un s6lido activo, tales como-
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alumina, carbón vejetal, s!lica gel o ta!:lices moleculares. 

Para separaciones de oxígeno, nitrógeno, hidr&geno, monó­

xido de carbono, metano y gasea raros, debe usnrse una coltunna 

adeorbente. Ho existen fases líquidas para segamr tales mues­

tras. En general las columnas adsorbenteo se emplean nam P,a-­

ses inertes e hidrocarburos hasta de tres carbonos. 

TEMPERATURA DE LA cor,UMNA 

Generalmente la resoluci6n se puede mejorar al disminuir­

la temperatura. En el caso común, ln temneratura se escoRe uor 

compromiso; no tan alta como para malograr la resolución, y -­

no tan baja coma parn causar tiempos de retención muy largoo. 

Aproximadamente la temperatura se fija en la misma canti­

dad que el promedio del punto de ebu.lli ción de la muestra. ,\1-

seleccionar la temperatura de operación de la columna uno debe 

tener presente las temperaturas máximae y mínimas de la fase -

líquida que se eete usando. 
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DET:;CTORES 

¿Que es un detector?. La mejor definici6n general para 

cromatoeraf:!a de gas: Es un aparato por el cUBl pasa un gas 

acarreador y que genera una señal eléctrica cuando cambia la -

composición de dicho gas. 

A pesar de que la columna es el 11 comz6n 11 del cromatÓgrafo 

de r.asee, las mejores separaciones pnsarían desapercibidas si 

no fuera por los detectores cromatográficoe. El detector indi 

ca la presencia y mide la cnntidad en el efluente cte la col~ 

na. Los detectores se clasifican de ncuerdo nl tipo de cromn­

t6granw. que producen, los cuales pueden ser del tipo integral 

o del tipo diferencial. 

Loe detectores integrales miden el efecto producido por­

los componentes de aumento. 

Loe detectores diferenciales registran algunas propieda­

des momentarias del efluente del gas. 
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TIEMPO 

CROMATOGRAMA TIPICO CORRESPCJ-.JOIENTE 
A UN DETECTOR DIFERENCIAL 



TIEMPO 

CROMATOGRAMA TIPICO CORRESPONDIENTE 
A UN DETECTOR INTEGRAL 



CARACTERIZTICAS DEL D"':TECTOR 

Respuesta.- Ea la señal que produce ln muostra. ~n for:na. 

ideal depender!Í solo de la cantidad de la muestra. 

Sensibilidad.- Ea la r!Ípidez rle respuesta de salida con­

reapecto a un cambio específico de entrada. 

Sensibilidad y ruido.- Todos loa circuitos eléctricos g! 

neran ruidos irregulareo y si el nivel de ruido es auficiontg 

mente alto o la concentración de la mueatra es bastRnte baja­

es im1osible encontrar el pico en el cromatograma, poraue de­

saparece en el ruiño de ln línea base. 

Tasa de señal a ruido. (cantidad mínima rletectable). 

Los valores de sensibilidad son solo generales a. menos -

que se hci.Ba referencia al nJ.vel de ruido. El ruido ee define­

co~o las variacioneo fortUitns obtenidas de una descarga del­

detector. La descarga eléctrica de un detector puede ser am-­

pliada por casi cualquier factor. Sin embargo, además de am-­

?lificnr la señal, también em~lifice el ruido. Pór lo tanto -

ln amplificaci6n del ruido es un criterio importante del co~ 

9ortamiento del detector. 

En general un pico puede ser detectado si el alto es el­

doble del nivel de ruido. Este valor se define como ln canti­

dad mínima detectable (CMD) del detector. 

CMD ...E!!... = 2 
2 

Selectividad.- El detector de conductividad térmica es -

universal, responde a todo. En cambio el de ionizaci6n de fl! 

ma es selectivo, solo detecta las muestras que producen iones 

al qucmarse;ignora muchos compuestos, como el agua, nitró~eno 

dióxido de carbono y otros. 
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TIEMPO 

TASA DE SEÑAL A RUIDO 
<CANTIDAD MINIMA DETECTABLE) 
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TIPOS DE DE'l'EC'l'ORBS 

Detector de conductividad térmica. 

Los detectores de conductividad térmica se basan en el -

hecho de que el calor puede ser transportado lejos de un cue_r 

po caliente en un rango que depende de la composición del gas 

que rodea al cuerpo caliente. 

Caracterizticas del detector. 

Un elemento de conductividad ténnicn se compone de un 

alambro cuya resistencia cambia con la temperatura. En loa 

cambios de composici6n de gas, es cuando loa picos do la mue~ 

tra emergen, cambia la temperatura del alambre, que puede ser 

fácilmente medida por un puente de Wheastone. 

El l!mi te de eensibilidad de un eleinento de conductivi-.-

dad térmica ae determina por: 

1.- Estabilidad de temperatura de loa filamentos. 

2.- Estabilidad de temperatura del elemento. 

J.- Estabilidad de la fuente de podor 

Para estabilidad, la mayoria de los bloqueo del detector 

contienen cuatro elementos, filnmentoo, arreglados en doo ci~ 

cUitos de conductividad térmica. Loo dos filamentos proveen~ 

dos veces la sensibilidad, dos filamentos se usan como refe -

rancia y dos como elementos de detección. 

Factores que afectan la sensibilidad: 

a).- Corriente. El aumento de corriente aumenta la seffal 

directamente. 

b) .- Gas portador. Elegir un gas portador lo m&e difere!!. 

te posible de la muestra. El helio o hidrógeno pro­

veen la mi{s alta seneibilidAd nara los eompue~tos 

orgRnicos. 

e).- Tempere.tura. El aumento de temperatura de]. bloque.: 

aumenta le sensibilidad. 
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Resumen: 

No destructivo, estable, sensibilidad :naderada 1 sencillo 

de operar, 

Requiere buena temperatura y control de flujo, 



muestra 
de gas 

s~ 
REGISTRADOR 

CIRCUITO SIMPLE DE WEATSTONE UTILIZADO EN CELDAS DE 
CONDUCTIVIDAD TERMICA 



CELDA TIPICA DE CONDUCTIVIDAD 
TER MICA 
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DETEC70R DE IONIZACION DE FLAMA 

El detector de ionizaci6n de flama (DIF) es en la actua­

lidad el mi!s popular debido a su alta sensibilidad, amplio in 

tervalo y gran confiabilidad, Consiste de una pequefia flama -

de hidr6geno quemándose en un exceso de aire y rodeada por un 

campo electrostático, 

Los compuestos orgánicos que salen de la colwnna se que­

man, durante la combusti6n se foiillail fragmentoe ionices y -

electrones libres; estos se colectan produciendo una corrien­

te eléctrica proporcional a la velocidad de entreda de la -­

muestra a la flama. La insensibilidad al egua, los gases pel'­

manentes1 al C0 1 co
2

, representa una ventaja en el análisis -

de estrectos acuosos y.en los estudios de la contaminaci6n ~ 

del aire, La detecci6n es do unos 20 pg. de peso de la mues-­

tra o aproximadamente 5 mg/ml. do concentraci6n gaseosa, Este 

detector no reqUiere un control de temperatura preciso, lo 

cual resulta una ventaja obvia en las aplicaciones con tempe­

raturas pro!lramadan. 

A diferencia del detector de concentreci6n, el área del 

pico para un detector de masa del flujo es independiente de -

la velocidP.d del flujo del gae de arrastre. Así una velocidad 

de flujo constante no es tan crítica para un detector de ion! 

zaci6n de flama. 

Reeumen1 

Barato, simple, extremadamente tosco, soporta temperatu­

ras extrerMe, insensible a gasea fijos, insensible al e.gua, -

haciéndolo especialmente Útil para sl análisis de soluciones­

acuoaas dilUidas. 
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PRINCIPIO DEL DETECTOR DE 
IONIZACION DE FLAMA 



ANALISIS CIJA!!TITATIVO 

Une vez que loe componentee de la mueetra han sido iden­

tificados por modio de sus reepectivos tiempoa de alusión, es 

necesario calcular la concentración de cada uno do elloa. 

La prosición cuantitativa con la cual las muestraa pue­

den ser analizadas ea precisamente uno de loe factores que -

han llevado al rápido desarrollo de la cromatografía de gases 

en el campo instrumental. La prosición de loe datos requeri~ 

dos son una función de loe siguientes parámetros¡ inyección -

de la muestra, condiciones de operación constantes, exactitud 

al medir el área de los picos, etc. 

El trabajo cuantitativo en la cromatografía de gases 

puede hacerse básicamente por dos métodos: 

a).- La altura del pico. 

b) .- El área del pico. 

Entre estos dos métodos, el de mayor exactitud es el que 

utiliza las áreas de loo picos, y en los casos donde eo nece­

saria la rapidez, el método de cuantificación besada en la al­

tura de loe picos ce el más recomendado. Sin embargo ambos mé­

todos son muy aencilloe de uear. 

Análisis cuantitativo usando las alturas da loe picos. 

Este método se basa en medir las alturas de los picos ob­

tenidos en el registrador al inyectar un cstandar de compaiñ­

oión conocida bajo condiciones de operación fijadas. Poeterio_! 

mente u11a relación lineal se puedo usar para cálculnr la con­

centración del mismo elemento en una muestra, si es inyetada -

ba~o l~s mismas condiciones y conoc.endo la altura del pico -­

formado. 

Análisis cuantitativo utilizando el área ~e tos p1coA. 
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La,cuanti~lcaci6n de una muestra. problema en más exRcte­

cuando en lugr:i:r de utilizar ln altura. de los picoa se usa el -

área de cada uno de loe componentes. 

An~lisis cuantitativo por el método de normalizoci6n in -

terna. 

Este procedimiento se usn solo cunndo se necesita Wla in­

formación aproximada. Asumiendo que todos loo componentes ee -

han e luido, el porcentaje de co11pos;,,,ción de un componente den­

tro de ln muestra es su Ároa dividida por las sumas de las ñ-
reas. 

fo Composioi6n de N lOO. -~---~------­
fi. + B + C + •• 

An~lisis cuantitativo usando el método ele normali•ación -

externa. 

El método que usualmente viene a la mente cuando so usn­

la palabra calibración es el estandar externo. Requiere prepa­

ración de _l~s muestras patrón, pr.ro difir.re del método nnte -

rior en que solo los picos de interés necesitan ser calibt"r' 

dos. 

El patr6n o estandnr tle calibrn.ción contiene aolnmenti::.- -

loe materiales que serán annlizntlos, poeiblcmonte diluidos 

con un solvente adecuado para alcanzPr los niveles de concen­

tración nproximn.dos espera.don en l~a !DUoatrao. Debe inyectrr­

se una cantidP.d de pRtrón medida exncte.mentc. 

Cada uno rie los fnctores de reapueata e~ completamente 

independiente de los demñs. Si la presencia de picoA PRicionA­

les, aún si son la mayoría, n~ tienen efecto en estos valnree. 

La relac16n pP..m este procedimiento es: 

Cant1d~J de A = área de A X factor. 
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CUANTIFICAClO:I POR INTEGRADORES 

Existe un método que permite la cuentificaci6n de mues-­

trae, sin hacer prácticamente nada. Este método es el QUe ut! 

liza integradores electrónicos digi tale e cuyo mecanismo impti 

me automáticamente integrales acumulativas del área del nico. 

Los áreas obtenidas por este método son les mÁ.s exP.ctae-· 

y nñemá.s es posible por medio de un impresor obtener les con­

centra.ciones de cada elemento ya impresas sobre una tira de -

papel. 

En nuestro caso, la cuantificación de las muestras de -­

las corrientes do proceso se hacen utilizando un integrador -

digital eléctronico, el cual ee encarga de cuantificar el á-­

rea de cada compuesto. 



DESCRIPCIO!( DEL PROCESO 

La aigw.ente es una descripción desarrollada del flujo 

de las corrientes de proceso de la planta de acrilonitrilo. 

I.- SECCIO~I DE l!EACCI011 

La producción de acrilonitrilo a partir de nronileno,­

amoniaco y Rire se logra catalíticamente en un reactor de ~ 

cama flu.idizada. Una compresora. proporciona aire a W1a. pre­

sión de 2.5 kg/cm~ man. 

Loe vapores de propileno y amoniaco se mezclan antes -

entrar al reactor através de un rociador constrUido especi!!± 

mente. El aire entra al fondo del reactor y fluye hacia a-­

rriba atravh de un distribuidor especial. 

El propileno, amoniaco y aire fluyen ascendiendo por -

el reactor fluidiaando la cama de catalizador. El cotalizn-· 

dar ea una mezcla de trióxido dP molibdeno y trióxido de -­

bismuto finamente dividido en unR gamn de tamaños de 10 o -

100 microns, 

El reactor normalmente opera a una presión en el doma­

da 1.063 kg/cm2man. y a una ternperatum de 440°c. 

Debido a que las reacciones que tienen lug!!lr paro for­

mar acrilonitrilo y loa otros productos non exotermicae, es 

necesario el enfriamiento. El calor do la reacción ee tren! 

fiare al agua que circulo. por los serpentines de vapor, Pr.2 

duciendo vapor de 42.2 kg/cm2man. 

Ocas1onalmente reacciones de oxidnci6n, indeeeAblea, -

llamadas de post-combustión, tienen lugar en la camara co-­

lectora de gases del horno y en la línea del efluente del -

reactor. La post-combustión se detiene por la adición de v~. 

por de apR¡;A.do. 

L• corriente de gfls o.ue sale del reactor pasa e.tmvés 
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de seis juegos de ciclones, paralelos, de tres etapas. 

Loe gasee del efluente del reactor pasan ~or el enfrio-­

dor de efluente en donde se enfriRll calentando el agua de re­

puesto enfriadora del reactor. 

U.- SECCION DE RECUPERACION 

La corriente de carga principal a cata sección es el gas 

'efluente del reactor a la torre de apagado, Loe ljOSes fluyen­

aecendiendo atravée de U..'1 empaoue ae acero inoxidftble en rlon­

de se cnfrinn con Rgun de apngado a contracorriente n ~,ºr..-­
Loe gases enfri?.dos van nl post-enfriador de Aoa~ado. 

La mayor parte del agua de apagado se introduce a la to­

rre por la parte de arriba del empaque de acero inoxidable. -

Adicionalmente algo de agua de apage.do se inyecta abajo del -

empaque para permitir una iniciación rápida de enfriamiento 

de loa vapores del efluente. Se ngreea ácido sulfúrico r-i.l a-­

gua de apagado que circula, paro neutralizar el amoniaco quo­

no reacciono. Un controlador registrador de pll regula el pH -

en el fondo de la torre. 

La corriente del fondo de la torre de recupcraci6n y el­

agUR de circulación del decR11tador de la torre aeotadora-sec~ 

dore ea introc'lucen a la torre <le apagado pnra proporcionnr el 

a.gua necesPria para enfriar el efluente del reactor, ogUA de­

deeecho también se puede cargar a la torre de apagado, si es­

neceaario. Una porción de esta corriente se evapora duTA.nte -

el proceso de apagado, la porción restante se saca de las co­

rrientes circulantes de agua de apagado. Bota corriente dn -­

purga se enfria y oe bombea al sistema de agua de desecho. La 

corriente esta compuesta principalmente de agua, más peaueñns 

cantidades de finos de catalizador, sulfato de amonio, ?eaa-­

rfos y cianuros. 

Loa eases del efluente de la torre de apagado se enfrinn 

todavia :nás en el post-enfr'.!ndor de apegado a una tem?P.rntum 



de 35°c. Una parte del VRpor de agUR junto con algunos orgl!.Jl! 

coa en el eas efluente ae condensan. El condensado se bombea­

ª la carga de la torre de recuperación; el condenoado se re-­

circula al domo del post-enfriador paro luvar la placa de los 

tubos. Unu solución de carbonato de sodio se ngrega en la lí­

nea de recirculación de condensado paro mnntener el pH rlel -­

condensado entre los límites de 6.0 a 6.5 paro reducir al mí­

nimo la corrosión. También ae agrega hid~roquinona a ésta co-­

rriento pnm inhibir ln pol1merizaci6n da acriloni trtlo. 
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El contenirlo de oxigeno del efluente del reactor se viRi 

la continuamente en la corriente de vaporea que ~nle del pos! 

enfriador de apAgado. Los gasea frias del efluente del reac-­

tor que so.len del post-enfrl.Hdor ee lnvnn en contracorriente­

con aeun en la torre absorbr.dorn, 6stn torre de 66 platos se 

uan para recuperar el acr1loni tri lo y otros productos orgáni­

cos solubles de ln rencci6n. El mon6xido de carbono, bióxido­

de carbono, ni tr6eono y oxígeno sin renccionar e hidrocarbu-­

roe no ac abnorbcn y pasan por el abaorbedor a 1n chimenea de 

venteo. Un controlador registrndor de presi6n mantiene le p~ 

oi6n del absorbedor. 

El agua que ae usa para l~ abeorci6n viene del plato 1 -

do la torre de recupcrPción despues de enfriarse on los carg!! 

dores agua rica/ngua pobre y en el enfriador con ARW'l de ln -

torre nbsorbedorR. El ogUR entra al Rbsorbedor en el plato 66 

Y ee enfria por contacto con el gas residual fria del nbRorb~ 

dar n un plato colector, el plato 61, El nellR se saca de la -

torre y se bombea primero al vaporizador de propileno y dea 

pues al de amoniaco, donde se enfria por la vaporización del­

propileno y del amoniaco. Se enfria :nás en los enfnatloroa l!! 

te:rnloo del nbsorbedor y luego 2e recresR al plato 60. ~e '1-­

greBA. n.ntienpu.m.-"1ntf' (ocent'.Jl) al Peuri. circulante entes de que'... 

se rogrese A.l P.bsorbedor. 



El amoniaco vaporizBdo pasa entonces o un sepP.ra.dor de -

arrastre y nl eobrecalentador de amoniaco, se ca.lienta a 56°c 

USJUldo vapor de baja presión. El vapor de amoniaco pasa enton 

ces al reactor por control de flujo. El propileno vaporizndo­

se pnea entonces por W1 separador de arrastre y al sobrecn1o~ 

tador de'propileno, se éalienta a 6ó0c. El vapor de propileno 

va al reactor bajo control de flujo. 

Mantener las presiones de amoniaco y propilcno despucs -

de sus respectivos sobrecalcntadores es importante con el ob­

jeto de asegurar una medición precisa del amoniaco y el propi 

lene que se alimentan al reactor. La cantida.d de car¡¡a es c:r:f. 

ti ca para asegurar la al ta conversión de pro pile no a RCri lo ni 
trile. 

El agun rica que eale del fondo de la torre nbeorbeoora­

se calienta por intercambio con n¡¡un pobre del plato l de lR­

torre ~e recuperación en los cambiadores agun rica/agua oobre 

y luego se carga a la torre de recuperRción. El flujo de agua 

de la torre de recuperación del lado acuoso del calentador de 

la torre de recupenici6n, condensado del post-enfriador de -­

apagado, producto condensado del domo de la torre, se a¡¡reglUl 

al agua rica; así como tambien loa ni tri los o material fuem 

de especificaci6n que pueda requerir volverse a procesar en -

la torre de recuperación. 

}Ja corriente de carga entra a le. torre de recupem.ci6n,-

una torre con 96 platos perforados, en el plato 6~ a cerca de 

66°c. 

')•-:' 

Una extrRcci6n lateral de líquido del ple.to l de la torre 

de recuperación suministra el ~eua necesaria parn el absorbe­

dor y el agua solvente de le. torre de recuperRción. J,e. extm~ 

ción se colecta en un tambor nmortigundor del fondo de lp to­

rre de recuperaci6n y entonces se bombea a los cambiadores de 

agua rice./r.gua. pobre pnrn enfriarla. Lri. corriente de PflUr.1 :'lé.s 



solvente se enfria aú.n rnán en' el enfriador con agua y enton-­

ces se carga al plato 95 controlando la temperatura a 49°r,. 

La corriente de agua pobre se enfria aún mtla en un enfriarlor 

con agua y luego se carga al plato del domo, bajo control de 

flujo. 
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La corriente del domo de la torre de recuperación de 

acrilonitrilo pasa por el condensador de la torre en donde se 

condensa y oub-enfrin a aproxir:iadarnente 40°c. El lÍqUido va -

al decantador de la torre en donde tiene lu~ar una separación 

de faAes. Ln faAe de agua µobre se mandn como reflujo, éste -

flujo so controla con un controlndor indicador de nivel de i~ 

torfo.ses. La fase rica en acrilonitrilo se manda a la torre -

agotadora-secndora. El decontador se ventea al cabezal del -­

quemador elevado por control de presi6n para eliminar peque-­

ñas cantidades de no condenaabl~o. 

El de cantador del domo tiene w1a inyección de nitrógeno­

pnra evitar jalar vaporea contaminantes del cabezal del quclll!!­

dor al decantador. Se agrega inhibiclor de hiclroqUinone. a la -

1.Ínea de ~nporea del doma de la torre rle recupemción purn -­

evitar la fonnación d~ polímeros. La extraccj,Ón del domo ele -

la torre de producto normalmente se recircula a lR carga de -

la columna de ·recuperación. 

La corriente total del fondo de la torre de recuneración 

se manda a la corriente del agua de circulaci6n de RPRgRdo. 

La corriente total d~l fondo de la torre contiene un nivel -­

mñs alto de componentes pesados que la corriente de ngue sol­

vente extraída del plato 1 debido a ln concentraci6n por efe~ 

to de los rehervidores de la torre de recuperación. 

El 3ce-;oni tri lo se agota en la accción inferior de ln tg 

rre de recuperación, del plato 37, (a.lternntivar.ientc ~el pla,­

to 31) como w1r. extrocción lateral <le vnporos. ;:sta extrn 

cción late?"2l ee carga a le. torre frnccionndora. de acetoni tr,! 



lo abajo del plato l y ectua co!llo vapor de calentamiento en -

·la torre de 15 platos perforados, El producto del domo de lo­

fra.ccionadora. de acetonitrilo, que esté e~u.ipR~O con une in-­

yecci6n de gas inerte, se desfoga al cabezal del quel:lEldor de­

campo por control de presión. 

Cerca del 85·~ del material del condens•dor se regresa el 

plato superior como reflujo y el reato de Rcetonitrilo lo RU­

ministra la corriente óe cnrga que entra abajo del plato l de 

la torre de recuperación. Loa fo~dos de la torre de lA fra--­

ccionadora de acetonitrilo se bombean al plato 36, alternati­

vamente al plato 30, de la torre de recuperación da acriloni-· 

trilo, se agrega antiespumante, ocenol, a la línea de reflujo 

de la frnccionadorn de ncetonitrilo y nl plato 4 de la torro­

de recuperación para controlar la fonnnci6n cie espuma. en la -

sección de recupernci6n. Tambien ae puede aBregar nl tambor -

m:iorticuador del fondo da la torre de recuperación, si e~ no­

ccsnrio. Se ngrcgn aolución de cnrbonato de sodio al plato 4-

de la torre de recupe~ción, alternativamente Rl tambor Rmar­

tigua<lor del fondo de la torre pnm ajustar el plf del agua de 

circulaci6n de 6.0 a 6,5 para reducir nl wlximo la corroei6n­

dcl sistema. 

III.- SECC1011 D3 PURlFlCACIO:I 

El acriloni.tnlo cr 1 Jo del de cantador del domo de la to­

rre de recuperación, compuesto principalmente de acrilonitri­

lo, ácido ciunh!drico y agua, se bo!llbea como carga a la torre 

de despW1te-oecadora. En esta torre de 62 platos perforsdos,­

tanto el Ácido cianhídrico y ngun se bombean como carga a la­

torre de despunte-oecadora,en esta torre tanto el ócido cinn­

hídr1co como el neua ne oepo.ran. 

Los vnµores del domo que ee aproximadamente gg.8~ de óci 

JO 



do cianilÍur·..1..co va11 a un c:mdannn.dor ext1?rn:i. Todo el lÍqUiño 

~'):. '.1..i:i J.l. ! ) r:·1ye por gravedad regresnndo al ple.to superior de 

le. torre co:-ao reflujo, 1.?l ve.por no condcnsP.ci.O fluye al incine­

rador. Une. solución de metanol a aproximadamente -4°C se usa -

para mantener a cercR de 32°c el domo de la torre. Se eare~e -

un inibidor de polimerizaci6n de acri lon1 trilo al plato 60 de­

la torre, alternrtivamente al plato 54, 

Una extracci6n de líquido, luteral, to!l!Rda en el nlato 26 

vn al enfriador de la corrien'te lateral de lo torre de despun­

te en donde se enfria a 40°c. Esta corriente entonces se man­

da al decantndor de la torre donde tiene lu~nr una separación 

de fase e. Una fase es predominantemente agun, la otr"' fa~e 

acriloni trile. La fase do agua se bombea del decantador a la -

torro de apagado. La fase de acriloni tr1lo se bombea rep,rcsnn­

do a loo plntoo 25 y 28 de la torre rle despunte. 

El agua so el1rnina dol pcril.Jní trile cuando la corriente­

orgánica del decantndor fluye descendiendo dol plato 25 al fo~ 

do de la torro. La corriente llal fondo de la torre de deeuunte 

se bombea como carr,R a ln torre 1lP producto. La torre de pro -

dueto e8 una torre de 50 plntoo :1erforodos que ae opera a va -

cío, ln C•rga entra nl pleto 12. 

El acrilonitrilo producido se saca dol plato 40 y ee bo~ 

ben al colector de extracci6n de acrilonitr1lo, atrav6s de los 

filtros del enfriador a los tanques de producto. 

Los vapores del domo de la torre del peoducto se canden -

san y fluyen por gravedad al acumulador rle reflujo de la torre 

de producto, nel RCU.'11Ulador de reflujo la IMYOria de la CO 

rricnte se bombea rep,Tesando al plato 50 como reflujo, unn ne­

queña corriente de la bomba de reflujo oe rcp:reaa a la carp,a -

de la torre de rccu~nrnci6n, alternativamente al decantador de 

la torre r1e recuperación, 
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SSC\:IOlf :l3 !CACCIOJI 

A.- Reactor. 

B.- Enfriador del efluente del reactor. 

~-- Torre de apaaado. 

D.- Poat-enfriedor de la torre de epagalio. 

SSCCIO~ DE llECUPRRJICIOH 

B.- Torre absorbedore. 

P.-Bvaporedor de propi1eno. 

r..- Rvepora.dor de omoniÁco. 

H.- Torre de recu?eraci6n de acrilonitrilo. 

I.- 1'cu:r11tl•dor del domo de la torre de recupereci6n de acrilo­

nitrilo. 

J.- Acu:nulndor del fondo de la torre de recupereci6n de aCT.i.l~ 

01 tri lo. 

S!lCCIO!: DE PUIUl'lCACIO:I 

K.- Torre frnccionadora de acetonitrilo. 

L.- Torre de dcspunte-sccPdOrP. 

~.- Torre de producto. 



co:!Tl!OL QUU!I co 

En todos los procesos de fnbricRción donde exista una 

traneformaci6n química es necesario efectunr análisis quími -

coa para controlnr las materias primas, as! como cada paso 

del proceoo y los productos tor.nínados. Todos los análísiR 

tienen objetivos, alguno~ de lon cu~les sont 

- Obtener información para ln recomendación iniciAt d~l­

tratnmiento químico. 

- VerificRr periodicamente los resulte.dos obtenid·oe para 

comprobar que 1:\0 oiguen los límites fijadoa como ~un-­

tos críticos do control. 

- Investigar problemas específicos, 

- Tomar las acciones correctiVAB necesarias. 

- Los métodos de análisis deben ser rápidos y lo sufi --

cientemente precisos. 

Todna las cauone mencionnrtne persiguen unR mismR finnli­

dad que ea la calidad 6ptima de los productos que se elaboran 

y la optirnizac1ón de las condiciones de operación, basadnA en 

los análisis, pnra evitar loa posible~ peligros que surgicrAn 

de un deficiente o nulo control del proceso. 

Todas estas situaciones conver~en en 1n eliminRci6n rle -

gaatoa de operación imprevistos ~ue surgieran de los CAUSRA -

mencionadas anteriormente, pdemáa ayudan a la obtención de 

una mayor calidad a menor costo. 

AllAJ.ISIS DE MATERIAS PIUMAS 

En la elaboraci6n de cualquier producto deberá ser ne imnor -

tancia bÁeica el ílOál1sis de las mater1Rs primas, parR deter­

mirar lP. ca.lided ele lns miA:nas. Pom tP.l efecto, es necesP.rio 

aaegurP.ree de curnp11r con loa reqw.si to A mínimos o la Ptl!':!en-­

ci~. com;Jleta de pqucllo.a im9ure2ns que pueclnn dPi1ar el ei:i.ui.Po 

y ch!"minu1r ln. producci6n ~e P..lgunn :nnnem. 



En nuestro caso ?P~rt!cular nue es la elabo~.ci6n de PC?i 

loni tri lo, lr..s ma.terir.s primas son; 

M·10~~I/1CO: A este !)reducto ni) si? le hece dfltenr.inoci6n de 

pureze., solnmente se obtiene lP. re1Ación amoniJ:"1co/nro1li 1P.no -

e. lR entrad? óe1 reactor. 

Este compuesto se recibe en lR planta attilv&e de ?.Utot?~ 

ques provenientes del complejo petroquímico de CosolencP.aue -

Veracruz. El cual es almacenado en dos esferas para su noste­

r1or tmnRformaci6n. 

Pit0PILE110: El praplleno que oe emplea en la 9lanta t1ro-­

v1ene de dos diferentes luc;ares, WlO efl la refinerin ")1ir,uol­

Hidnlgott atrav~s de un poliducto y el otro ea por medio de R~ 

totauques provenientes de la refineria de Snlamnncr f}unna.jun­

to, el cual tRmb1én es al:nncenP-do en dos esferas pnra auno~­

tcrior trnnefor:noc1ón. 

AIRE: El aire de proceso que ~e utiliza es obtenido del­

medio nmbiente atrav~e rle la succi6n de un compresor, tenien­

do como único trntanu.ento lt' p1.irif1cnción nor meñ10 dP. un fi~ 

tro donde ee der>osi te.n lP~ impurc ... nA f"Uf:' nrrastra P."'te nirc ,­

ae CJ:nprime a una. p.resi6n de 2.5 Kr;/cm~ • el cual ;ioateriorme,D: 

te paen por un cnlcntn.dor para clevr>r su temperatura hnstn 

lt:.oºc, con eot:J. tempcroturn y preo16n entl"fl a.1 ree.ctor. 

VAPOH !)'5 AfiTJA: Ocnniomümente reaccione!"'" de oxic!P.ción i!! 
deaeA.bles llPmaclaa pont-combusticSn, tienen lUBnr en lp cáIMra 

colectora de goses del horno y en ln línea rtel afluente del -

renctor, ln po~t-co~bust16n ar. detecte por une. e1eVP.ci6n nf­

p1da de ter.lperot'.lra. La post-c.:>11bu~t16n ee detiene nor lr Rdi 

c16:1 de v~oar de a!)ac;ado. El t~tP.:ni.ento nece~Prlo '!)ara :;>orler 

h~cfr uno rlel pgw; cruclr-, nr:tt"' ~~JP. ·me(t> ::er 'Jt1:1zrrlo en l~n 

cnlderas y turbinas es :nuy e~tricto, pe uti '!.i;!!" ot:?re tR1 efe_!?: 

t., ca:nn.s de roeinan desminere.li1r~ 1or0 r. que orov .. rnn agwt trP..-
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tac!n con un :r.áxir.w <le C.l ppm. de sílice. 
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SSCCION >": REA CCIO:I 

F!l propileno ente~ rle mezclarse con el P..:roniRco ,,ebnrP. _ 

tener una purezn !!!ÍnilllR de 87~ de propileno, 0.75~ :náximo ñe 

butano, butileno, isobutnno y penteno y 15~ de propnno y eta­

no. Bstoe análisis se hacen por medio de cromatografía. 

Un análisis muy importante es la relación amoniaco/pro­

pi leno que entra al reactor, yn que ex!ete ·1a posibilidad de 

reducci6n de catalize.dor, ln relnc16n ideal es de 1.0 n 1.0~. 

Si la relaci6n ea muy baja, h?b!Ú un exceso de fannnci6n de -

productos secundarios par formación de compuestos de CArboni­

lo. Si ln relación es muy alta habrá un exceso de consumo de 

.tcido sulfúrico para neutraliv.ar el HHJ" El catalizador se ?'! 
duce si la relación amoniaco/propileno es muy alta. 

Otra n?lac16n importnnte e~ la relación aire/pronileno, 

el valor 6pti~o eo de 10.0, pnra mantener el efluente de oxí­

geno n1 reactor en un valor de l a 3< en exceoo. El reactor­

no deberá operaroe con más de 5~ de ox!geno de exceso en el -

efluente. 

Un conteniUo muy alto de oxígeno en el efluente provoca 

la combust16n de loa co~ponentes orgánicos. En general el ñe~ 

cenao de la temperatura del reactor y/o la reducci6n de la -

existenc1n de catalizador RWDcntará el exceso do oxígeno. Tn~ 

bien la conversi6n de p~opileno a bi6xido Ue carbono y mondx! 

do de cArbono generalmente se reduce. 

Una vez que los productos de reacci6n oal·on del reactor 

~RePJl R un intercambiador de calor pant d1sminUir su tem,ern­

turn de A30 a 232°c, e~ton gnnea ~~rciPlmente enfriados Re 

cRr~i:t.n al fondo ele le torre de npP.PRdo en donde SP. eliminP el 

Am,niRco que no rencciono, el cual se hacn reaccionar con una 

soluc16n acuosa de ácido sulfúrico. Los ~PSeR enfriRdo~ con--



tienen virtual:nente todo el e.crilonitrilo y el ácido cianhí­

drico producidos por la reacci6n. Estos gnses aalen por el -

do:no de 19. torre de rq:Hu~ado y el Rgun nar lo partt" inferior. 

A esta np;UiJ de npaenño ~e le determinti el contenido de a­

criloni trilo, el cual deberá contener como mP..ximo un l<, una -

cantidad mayor indica una ,,érdida del proitucto de inte~s pFU'R 

nosotrl)s. 

Si no se neutraliza el a~oniaco puede reaccionar con el -

acrilonitrilo formando varios dep6e1tao ~ue obstruyen las lí­

neas, el amoniaco tarnbien ayudará a la polimer1zac16n del iíoi­

do cinnhÍdrico. 

SECCION DE RECUPr.RACION 

TORRE ABSORBEDORA 
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Eeta torre entR diecñada µRra recuncrnr el 99~ rlel ~cril~ 

nitrilo en el gaa de carga. 

El análisie de ln corriente del desfOGUe del nbaorbedor -

se usará para deter'lllnnr le. rclaci6n de aeua, temporrturn ") -

presi6n qu~ se debe usar, e(lta corriente normalmente deberá -­

contener menos de 2 ppm. de acrilonitrilo, por el desfogue de 

la torre abaorbedora snlen tambien los gP~ea incondenseblee -

e hidrocarburos sin reeccionnr, co, co2 , c3 , e;, N:>' o2 y HC'I. 

La corriente del fondo do eAte. torre O!:! la CP.rga a lo t.2, 

rre de recuperaci6n de acriloni trilo. 

TO!UtE DE RECUPSru\ClON DE ACI<ILONI TRILO 

Torre que separa el Rcrilonitrilo del .aootonitrilo por.me­

dio. de una deotilaci6n extrectiva. 

El rcril1nitrilo sale por el domo preferentemente como un 

aze6tropo ncrilonitrilo-agua. 



Bl ácido cianhídrico en ln cPrffR se divide, lA :nPy~r UP! 

te sr.l<! por rl domo c.:>n el RCrl.loni trilo y a~'Z'O nPle con lfl -

extraccí6n letero.l de acetonítrilo (plP.to 37) a lr froccionR -

dora. de p,cctoni trile. 

Otm corriente sale del p1.ato 1 de la torre lP cuPl se -

nF...ndc. una parte como reflujo y otra parte a ln torre absorbed.2, 

m, para recuperar el ácido cianhídrico y el R.Cri loni trilo. 

La corriente del fondo de la torre se r.inndP. co:no reflujo 

e la torre de apngRüo. 

Los snáliRis de la torre de rccu])erac16n son· los siqui~n-

tea: 

Corriente Producto Eopecificaci6n 

Domo ( fnue org.) l!C:N 151' máx. 
Acroleina 5 ppm max. 

Acetoni trilo 300 ppm. max. 

Acetona 500 ppm. max. 

Propíotrl. tri.lo 500 ppm. mnx. 

Bxtincci6n plato l HCN 

Acrilonitr1lo 

Acetoni tri lo 50 !>Pm• max. 

Fondo llCN 300 ppm. max. 

Acrilontrílo 50 ppm. l!IPX. 

Acetoni tri lo 300 pp:n. max. 

SECCION DE PURlFlCAClOll 

TORRP. FRJ\CCIOflADORA DF. MJ!lTO:UT!ULO 

Diseñada para producir acetonitrilo cQn lltlP concentrPci6n 

de 50~.~. el acetonitrilo rrle por el do:no tle ln. torre y 1P. co-­

rriente del fomdo se maneta co:no reflujo '=' le. torre dr. recupe:r:!! 

ci6n. 



49 
loa a~áliaie para. e~tR ~orre Ron 1oA eigtUP.nteR: 

corriente Producto Eapecií.icPcidn 

Domo Acotoni trilo 50\'( 

,\criloni tri lo 0.025.¡, 

Agua el reato 

Fondo HCN 450 ppm 

Acrüoni tri lo 15 nnm. 

Acetoni trilo l~ 

TORRE DE DESPmlTE-SECftDO!lA 

El propósito de e•ta torre es eliminar et 6cido cianhídrj. 

co y el agua dol ncrilonitrilo, 

La corriente rlel domo de la torre ee ~rncricarnente puro -

6cillo oinnhÍdrico con roo non d~ 1-~ de aoriloni tri lo y ntgo de 

agua. 

Pnra elimlw r el agua se toma uno extmccióri tote.l .del· lf; 

qui do dol plR to ?6, quo se mrui<!a a un doc.,ntador donde tiene -

lugar ~a aopl'\raci6n de fasoe. 

Loo nnñliois para esta torre son loe niguientess 

Corriente 

Domo 

l'a!.'e acuosa dol 

de cantador 

Fase org6ni oí<, del 

deca:ntiulÓ~: 1 
· 

comnonente 

HCll 

Aeriloni trilo 

·Agua 

Aeriloriitrilo y HCN_ 

: HC!I 

·Aariloni trilo 

Agua + pes~.dos 

Eepeci ficr,cióri 
--96ihnin; -------

- 1% :ne:>c; 
> _; ~· ~· -.··: '-~· • 

90¿ 

_el: restó 

:o.:~:-'2;0·<1 
90)l 

el rento 



mwm DE PllODUC!'O 

Esta torre separa loe co~ponentes pesados y los lieeros 

del acrilonitrilo. 
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Los R.-u\'lisi" de lns corriimtes del producto y del fondo -

so~ necesP-ri~s pern de~er.m..ner ln eficiencia de la torre. 

El produeto del fondo f'luye a la torre de npngado pam ~ 

cupern.r el ecriloni trilo. 

Los en&lisis para esta torro son loo siguientes1 

Corri1t:ite Componente Bopecificnci6n 

Domo Jlm'I 100 ppm !DRX. 

Pondo HCll (000 ppm mnx. 

Producto H!:N 10 up!ll 1111UC. 

.Aguo 0.5~ lD!l"· 
Acroleina 10 ppm mP.X, 

.Acetoru. trilo 500 ppm max • 

.Acetorut 300 ppm mnx. 

Propioni trilo 100 ppm max. 

Acrilonitrilo 98~ min. 



'P.VAT.UAGIO!l mr~rlTITATIVA 

Por lo senet'l:!l, et crorn~toe.r~\11e. ee obtiene t?n un regin-

tmdor do pnpel enrolle.do conactRdo a la Mijnl ae eRlida o• -

la unidad detector-emplificodor. Deben prevRlocer tres oondi­

oionea1 

1,- La BRli•la del s1ote1M detector-re¡¡iet?'!ldor debe ner 

lineal coi'l reopccto 0- lo concP.nt~ci6n. Bate intervAll) ee ex­

preefl crJn valores l:lini to úti leo del cletector riuc, ncop1n11oa n 

la eensibi li<lad, proporc.ionan los lími teR de º'"icentmci6n. 

2.- El flujo dP !!BB portador ñebo ser conetnnte, de t•l 

for;f\9. que las RbcieRa de tiempo puedfu\ conv,:.rti ret! n volume­

nee de gaa portador. 

3.- La reepueota 1le la plwnilla ool rr.gietrndor 1lebe er.r 

ienal u ln vetocidnri de re11pnP~tr:1 a,.1. d~ti?~tor. 

Pe.ra lu detPnuinAci6n de li1 ~OH\pos1ción de lila diferen­

teo mll.ef!tn\s se usel'Á. ol método .Je eEit(>nñA.r extP.mo, yn í!Ue -

CRdn fRr.tor ele reapu~etR r.s inclepenUi.ente 1le tos otr•le CQ".'npo­

nenteo, e11o!l uon necesarios aolfl.ffif!nte para componenteo de i,!2 

ter~a. ta preaencin do otros compuoatJo no nfocta loe reeu1t,n 

dos ouanti tativos. Por lo que no es n~cesnl'i? C)UP. todoa 1os -

componentee uean eluidoe o detectndoe. 

P~ro todas 1Ae 1nuentraa ~ ·~xr.P.pcián dA ln !nUeRt:m gAneo­

sn t!el efluente Oet rer:tctor Re ue6 et i.ntcgrPdor me.rea !few­

llett PackPr<l mrJdelo 3390A .PRrn la 1lcter1:únnci6n do ln ~once_!! 

tI".'.cHn lle cerl~ componente de intPrh M los dif,,rPntes poeos 

clel 11roccoo. 

J.r. relación r"rr. el prccedimi•nto 1le •~t~.ndn r ~xhrno -
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Fact->r pe.rn (i) = --~onc.(i) "" •l .,~t~n1n_; _____ _ 
.AP-e <~ it- i rldui:e en ~1 intee;:1-e.1lrJr 

~omp. ~e (i) en~ muestra = ?act..>r lJ~TP (i) ~ .1trep f'?UP 9ro­

~uee e~ el integrP~or. 



ALil(Sr1TJICION DR PROPU.lr.'IO AL R'lACTOR 

PArR t''3te e.né:tisio no se nAceeitn correr un eetf'niil"tr, -

tRrnpoc<> influye el hncor on:nbio ilo un registrador, ntenUl\"1<11\ 

eto. Yn riue si hay altPrnni!in en loe r·icos, todos ae a1temn­

on la mienJR. proporción, sin Alto:rRr el reaulta<lo final, 

Bl :' de áren i!el cromatogmma es igual a la ooncentI'l-­

oión de ca.da coi>ponente en la JDezcla. La oonoentraoión de p~ 

pileno en el crofMto1;ra1J1R e~ de 93.33 " • 

OONDIOIONJlS DE OPERAOION DRJ', OROMATOGRAPO 

aroma tóern fo 

Dotoctor 

Inter,l"!'ilor 

Temp. Horno 

Temp. Detector 

Tomp. InyActor 

tl'.\B cla a.M"!l1=1tre 

Plujo de eas de 

urraatre 

Columna 

Hewllett Pnokard modelo 5710A 

conductiviilnd térmica 

l!ewllott Pncka:rd "'"':elo 3390Jl 

Ambiente 

tooº e 
nmbiente 

l!i•lróeeno 

30 ml/min. 

10! X l/ 4" de cobre empacada con di-nbuti 1 

Malea to al 301' en cromosorb P. de ll!Alla -

60/Bo, 
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.. 
l'!·"· {~;1,,)1"; 

m\1 " 1~ .. -~.1 
ATI l!t - ~ 
CltT SI'. ~.i; 
Pk vu ~ !t.i..+4 
llft<..11 - ., 
Ak i>;:.I • I~ 

STO!' 

l!llN # 200 

Art:F..AI. 
i<r 

1.02 
3.38 
l.89 
•.09 

.\ROA np,; 
•01 l!ll 

212970 ~ 
3069200 VB 

51150 BB 

roro.\L l\r<~A- ~2RA400 

:.UL Fi\Cl'UR- 1..0000E+OO 

All/lrr 
0.126 
0.215 
0.203 
o.na 

Alf.ALISIS (JJrtl)'P TO!lltAFl 1:0 

DE AJ.lME•ITAClO·: AL REACTOR 

,\it:.:At, 
0.012 
6 • .,76 

91.134 
0.110 
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E?LUE!lrg DEJ, ltWrtOR : MUESTRA GASEOSA 

Paru el análiein de osta mueatra ao ooupan 2 columnee, -

una e•upe.c1ul~ con malla rr.olecular 13X y otra con Difenil ieo-­

cianato, en la primera se ~naliza oxígeno y mon6xido ~e onrb2 

no y en le otra bióxido de carbono, propano y propileno, 

co1m1r,1ot1ES DE OPERACIOll DEL CROMATO!:RA"'PO 

CrQIDBtÓgrefQ llewllott Peckard modelo 5710A 

Detector Cond11ctividad t6nuica 

Registrador Varian mod~lo 9176 

Temp. Horno Aobi 0 nte 

Temp, Detector 150°c 
Temp, Inyector AmOiente 

Gee de arrastre Hidrógeno 

l'lujo de gas de 

arrastre 

Colwma l 

Columa 2 

30 ml/ndn. 

10' X !/4" de cobre empaceaa con malla mol! 

cular l3X 80/100 

5' X 1/4" de alwnin1.o orapncads con Difenil­

.isocianatn e\ 30~ en cromonorb P 60/80, 

Vel. de carta l cm/ndn, 

Para este an~lisie oe uoan las nltume de loe ¡>icoe pPre 

dete:nninnr la concentre.oi6n dA ende. componente, eo corre en­

tender para doterminor un factor. 

Factor de (i) = ~~-i:!l_!~..!!..!~~!r 
Altura del pico 

Cono, de (i) en la muootre = Factor de (i) X Altura 

del pico. 
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CO,'.FO:IE':T& r:o:1c. r:~r El• PAC'l'QR r:o~r:. i:•r T1A 

">STA'lllAR (.<) ~rut:~'l'1U (~) 

002 4.00 ?.'J7 "·~~ 
ll3 1.01 1.6'! ri,71 

e= 
3 o.os 1,00 O.JO 

º2 3.00 1.07 3.115 

co 3.02 :?.51 ?,1)0 
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MBTODO o:: MUESTREO Y AlfAT.ISIS DRL R'PLUENTB 

DRL R".A':TOR. 

Esta muestra (ganecoa a las condiciones ambientales), se 

•traps en un aiste1V1 de tres matraoee conectados en aerie 1 

los cuales se encuentren en un bado de h1elo 1 lll!lnteniendo el 

aiete1Dll aproxi11ada11ente a 2°c. P..ra poder condensar " la ~ce­
tone, aoetonitrilo 'J acrilonitrilo, ea hacen pasar 56 Utroe­

de gas a un nujo de 2 11 tres por minuto. 

Loa matraces oontiemen lo eigQ\e~ter 

Matraz 1, Contiene una aolut!.L6n de HCl O. 5 nor1nnl. En este "'!! 

trez ee atrapa el flctl 'J ae n"utmli2a el rm3 que no 

reacciono. 

Mntl:'Rces 2 y 3, Contienen •gun dentila1J11, En eatoe mat:mcos -

ce atmpe la P.cetona, "cetoni trilo 'J acri loni tri lo, 

El contenido de eetoa troo motrucea a~ mezclan y ae pe-­

san, pam poder hacer el n111H101e del reactor, 

Bl volumen recolectado P.e curriee ror t~1.1pet'Ptum y prq­

oi6n1 paro obtener leo moles de eAe atra¡JL'.u!lu 011 loa matmcea 
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A!fALISIS DEL RBA~'1'03 

Volu11en del ees :nu4?-stremlo: 56 X 0.72= 40. 32 li tr<>9, 

OOMP'úESTO OOrlr.lrnTIIAClOll PESO DEL~ sor.. 
p~ p;1u :. ":/,T·I'3I5. 

r~c·~t{'nr'! 31,7c; :e 150~ i- 10
6

= 0.1'.'41l er. 

.\c'?tonitril·> 15J.7~ X 1500 to 10
6
= º·"30 r,r. 

Acri.loni tri lo 4115.71 X l5Ct' to l06
a 6,173 r.r. 

OOf.".P'!T:ST'l' ooNcrr:TRft r:rc:i ""'(lf,P,') ':'JS !lf1S 'lR. "l>; '1. 

;C 

r::o2 2.98 I 2.98 X 0.12= 1.065 

!JO 2.00 X 2.9!:1 X 0.12= 0.715 
e= 

3 
0.30 X 2.98 X 0.36= 0.322 

" •3 0,71 X 2.98 X 0.36= 0,762 

º2 3,15 



Pure~~. d~l Propileno 

Pr~ui~n <lel <lor.io 

Flujr) de nire 

Flujo de amo•liAco 

Ftajo r1e propilcno 

Exr:eeo 11~ oz:!eeno 

Exceso de a:.1l:'lioco 

Itel. Amoniaco/ :n·opi lano 

Dennifü~d de la cama 

J\l~tl?'9 de lA CRrno. 

Carea del CEttali?.P.dor 

'ls¡inci., Val. (wwh) 

Velocidpd del ene 

Tiempo de contacto 

93,33 ~ 

444,00 ºo 
1,10 Kg/cm2 

4 4640 ,OO :n3 /hr 

4678. 10 m3 /hr 

4?26,90 m3 /hr 

3.íl5 ~ 

0.47 g/m3 

1.15 

766, 59 Kg/ m3 

4,70 ••• 

124.14 Tone, 

0.06 l!r-1 

9,03 n\fgeg, 

4,68 seg, 

ao~!PUT;STO GR/1'.~0S GRAl!OS DE c. CO!IVERSION 

Acri loni tri lo 6,1731(0,68 4,1976 61,'l4 

Acetoni tri lo 0,?30XO ,59 0.1357 t.99 

J.cet,in.'l o.04sxo.62 0.0297 0.44 

l!Cll 0.3250 4,76 

ºº2 l.0650 15,GB 

co 0,7152 10.53 

03 •·_-c::.o.3218--~~-- 4,74 

º3 0;7517 100.00 'C 

GR.~MOS TOTALES DE c. 6, 7900 

TOTAT, llE PRODUCTOS " 100 ~ - 1> 03 EN EL EP'LUEN'l'E 001!0 

CAR!JO!I 

SEL':CTIVIDAD = 
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'IPLU!lft'B DEL llBlC'KlR llUESTllA LIQUIDA 

PIOO OOJll'OWB!ml l'PI{ ~~ >(, PACt'OR PPll! 'RN LA 

'ISOllDAR llU'RSTRA 

1 Acetona 109 9.46B-5 31..76 
2 J:ce~ tri 1., 355 1..:32'1!-' 153.78 
:3 .&cril.olli tri l.o 4631 9.68B-5 41.1.5.71 

001QIICIOllES DB OPBRACIC\1' DEL cmwAt'OGllAPO 

cromtcSgnfo 
Do"tect;or 

.Ia~grador 

'!eap. lf o:mo 

Temp. Dotect;or 

Temp. In:yector 

Vol. de muestra 

Gas de arrastre 

Columna 

Bewl.l.ott Paclalrd aodel.o 571.0A 

Do na- de 1onhacic51l 

U.wll.eU Paeltllrd aodelo 3390A 

150ºc 
1soºc 
i50ºc 
l. micro U tro 

:11tr6geno 

1.5' X 1./4" de acero inoxidRbl.e, empRcAd" -

con porap!lk PS. 
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•. ··p 

~'IOV/12/87 12tUr2:! l'KJV/12/87 11r56t:!8 

"".&\' N.'!' A1\•J, !YPC: 
1.te 4246 PS 
1.ss (,1 ~B o r::i 
1.8) 8206~ <.R' 
2.15 278~'1 VP 
'2.4ii .:7no Pa 

:. .,. __ •• lJ 1151400 r''/ 
"-- .J,.t.0 2f.e2;;.oo '/B 
,__ • ·S.51 <,.6f157&•U7 S;JJ 

•R/Hr 
n.IJ4fi 
0.021 
0,.192 
0.,11 
0.1•J9 
0.137 
o.1s2 
0.100 

:'tt ~:J. .ti. .... ·,. 5. l'.l:n .~ e:;+01 
:.l'L FA:X'1<- 1."0COE+OO 

Altt:\i 
O,.OOE' 
0.120 
o.1ft 
0,055 
0.131 
2.761 
5.267 

91.995 

AMf..A:\ 
f<? AH.E'.A. !"lPE 

1.1s 11015 PB 
1.30 t.728 !lJl 
1.52 59003 D PB 
'!.79 '.\5-19.(,0 'J'I 
2.~1 i:n:.M VP 
2.42 96370 Pn 
t..?6 33576'1 PV 
<!,.57 111550~0 VD 
5.<10 o1,.tfiS7E+07 PB 

rorAL Af!.EI~ ~.?727E+07 

:-.\:t. F:\Cl'OR• 1.onoo~.00 

Íl·?ALI'US CilOf!.~T(l(';lt.~FICO DZL ~pt1ffitl'rt! mrrJ PF.Ao:ron 

NlTES~RA J,I<lllllA 

tJl/HT /ltU:AX. 
o.OJB o.02s 
O,.Oi1B o.n11 
0.01-: o.ns 
0.147 0.912 
0.116 o.oga 
o.1n9 0.2:'!0 
o.136 0,.76R 
0.15'1 2 • .;r,11 
0,.178 95.267 



PICO 

l 

CO!IPC'n:!"TE PP!~ !';!l '% 

llSTll'!DAR 

Acrilonitrilo 4631 

CO:ID!CIO:;ES DE OPlfüAl;IC:I DEL CROM11TOGRAl'O 

Crom tógrafo 

Detector 

Hewll•tt Packn r~ motlelo 5710A 

De fle.'lltl ~e ion1zaoi·5n 

Integrndor Hewllett Packtu•d modelo 3390A 

Teinp. Horno 15oºc 

Temp. Detector l50°c 

Temp. Inyector l50ºc 

Vol. de muestra 1 mioroli tro 

GRs <le n rraetr<> 'li tr6geno 

Pl"" 'NM 

""TE'l'l'RA 

275.52 

Columna 15' X 1/4" de nccrc inoY.idable, empo~e~• -­

con porapak PS, 
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• l. 
: i :il' t.i;.r.. ~,, • !' . .' 

:;;-r.·~t ~ ~~. Ct e 
~HT ·,P • ll ¡: 
s.ot· i.o -= 11 U4 
T~P~ij • L' 
o.L· ~í,J : Ji}0 

·~:· 
qgp 

k'JN 11 173 NOV/12/67 11:45t28 

A·'J:.A'/. 
!IT 

1.1• 
1.,0 
1.s. 
1.s1 
2.111 
2.43 
,.26 
•.57 

1---s.4e 
7.61 

JU(EA ME 

15950 PB 
5212 BB 

1:?3100 PB 
• 243380 EV 

S!-069 •¡p 
158050 PB 
333960 BV 
1oa2~00 va 

~ .BS3Cl&+07 PB 
11635 I 3P 

ro:AL Ai•iA• A.0~6?E+G7 
l.t..'L r,i.:ron. 1.oocoE+-00 

AR/Hll 
0.030 
0.041) 
{1.043 
0.131 
0.111 
0.100 
0.1119 
0.154 
0.116 
o.1CJ'1 

.\1tLA:(. 
o.ow 
0.013 
0.3011 
o.r.oo 
0.110 
a.J90 
o.e2~ 
.?.i;10 

9t..990 
0.034 

mmtt 352 llOV/12/87 

,\.Id·:,\'\ 
R? A.HEA T1Pt 

1.14 1)691 BB 
t.30 -1~77 ªª 1.s · 53234 D PB 
2.13 150~;:: "" :.~2 53782 PB 
.t.2fi 26fl83 3V 

1--5.47 19945 pp 
.:-.4~ 4Q7Q7 33 

:<:TA!. Id~• 235?70 
;;t,,'L r,,.;ro1~ 1.nooor..co 

AH/HT 
n.036 
0.036 
0.022 
O,OQ4 
0.104 
0.199 
o.t99 
o.Jo1 

All.•T,JSIS c;u1:.•ATO~RAl'ICO !lln, El'Ltra'ITE DE LA TORRE D~ APAllADO 
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11117:34 

,\R::A •, 

S.BB? 
t.BV 

:>2.~79 
'5.:u31, 

;n.a11 
1'!.0f.~ 
a • .:.-.ri 

21.oe3 



LIS! LIS1 
PE:Y flll'1lCITV 1159 

:DK> 1e. e.e 
ATI2t= 5 
an !P = t.2 
Fr. 111 = 8.84 
llttSll = 2 
Are l>(J = .186 

SlllP 

J.~ 

!!lltll/ 288 llO'l/11/87 12:57:13 

.\!•~ 
Rl' AREA '!'n'E 

0.39 11081 D '3'1 
o.s:! 2S~7 O 1r/ 
<'.73 11ses n \"P 
n.oJ 10295 PV 
n.93 7134 V!J 
1 • .!2 21196 PV 
1.6l' 21168'!0 w 
1.83 2~20~C V3 
3.~'.l 101'3C}fl('I PB 
3.97 hR",,ºO P'I 
~.36 '"13400 V!l 

:tlr\L A!tLA• ?1"1"':?00 
LL'L .... \C!'CR· 1.ooom:.+'lr 

All/llJ: 
0.091 
o.02s 
l'J.OfiO 
0.('73 
n.oqs 
O.t':?7 
0.210 
t'.33'.: 
0.199 
n.t9G 
n.:':>B 

l. - "7~li'!'F.O D"! JJA TOR!IB .~!lSOR.FJF.l)()Rh. 

ASE.\" 
o.1ss 
O.OJC 
0.11:: 
o.14.., 
0.101 
n.125 
1.'5-5 
~.OP.13 

v.~15 
9.533 

f.7.30~ 

2.- EFLU!!'l'J'l! !lEI, Pf,.1m 1 'J!! l•A TORR!! 'JE 

ttBClJ~R.~.OION D!-! .".CHl!.(.l!!l'!':tlL·O 

~.- 1!FL1.'ENTB 'JEf, !'0'100 ''~ 'LA '!'C'HE 'JE 

:?Bn!JPT!Rll'JIC!·T D'·' riry·~P.0''I'!'RIT1í' 
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METODO DI! MUESTREO Y ANALISIS DSL BFLUl!NTl! 

DSL VENTllO DB LA TORRB llBSORBBJJORA. 

Bl efluente del venteo de esta torre ae encuentra en ea­

tado gaseoso, por lo que loa corDponentea de interea se atra -

pan en un sistema similar al usado para la mue1tra gaseosa del 

del efluente del reactor. 

Pera atr"Rpar el aorilonitrilo, oe hacen paear 112 litres 

del efl•1ente gaaeooo atmvee de 2 matmcee, lon cUAlen º?nti! 

nen lo sip;uientc: 

Matraz l. ~onti1rno 11nR qnluniñn rle 1rn1 0.1 !10ntll\l. ~n eetl\ R,2. 

luci6n ne A.tnrnR el HIJN y oarte de "orilonitrilo. 

Ma.trnz 2. Contiene \J..."'\q 110luci6n '1e NaOH al s~. ~n ootA aotu-­

ción "" ntrop" el ncrilonitrilo. 

Los 2 matrnces se enouentrRn en un b~rto de hielo, narn. -

mantener el sietema n Rproximarlr-unnete n '2°o. 

El contenido de los 2 matrnoes es mezolnn y ne pesan pam 

hacer los nnáli si e. 

El volumen recoleotRdo se corrige por temperetura y nre -

sión. 
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7o:ú::en d~ ge.e ~uestreaC~ en ft 3 = 4 X !.43= 5.gG moles de r.ao 

Vo1tl!=.en ;e p,as %Uestreado !12 X Q.72= o0.64 litros. 

co:;c;¡¡¡~~GIO:t P?.50 in 'LA SOí.. GR.~'1.0S 

P~ l'Al!A A.'IAY.ISIS 

.\cri 1.oni tri l.o o.726 X 700 

Gm::ioo de acrilonitrilo/m3 de gns absorbido. 

5.o62'l-4/0.o8o64 = 6.JB-3 er./m3 



EFWEriTE DET• VEllTEO DE LA TORRE A DSORllEDORA 

PICO COMPO!IEll'l'E Pl'!! E'I % 

ESTA!IDAR 

1 Acriloni trilo 105 

F.;CTOR PPM ~I 'LA 

MtlE~TRA 

2.J.8E-5 0,726 

COllDICIOllES DE OPER!i~ION ;¡¡¡y, CROMA TOGRAFO 

Cromntógmfo 

Detector 

Hew1lett Pecko.rd modelo 57'!.0A 

De flama do ionización 

Inteerador Hew11ett Pnck~rll modelo 3390A 

Temp. Honio l50°c 

Temp, Detector l50°c 

Temp. Inyector 150°~ 
Vol. de mueetra 1 microli tro 

Gas ele arra et re Nitrógeno 

ColUllltla 15' X l./4" do acero i11oxidable, empecRda con 

porapak PS. 

68 



,;u ;·t , @ 
LIST • ~'ll(() = te, ~.H 

··~f.~ 
3H°;¡z 

!<CH 11 285 IK>V/07/A7 

AR&\" 
Rl' .\REA 1"!PE 

0.91 JMO PD 
1.39 45244 PV 
1.59 249980 w 
l.16 18139 !P 
3.9'3 31422 . PV 

l-- 4.37 332980 VB 

l'O:'AL A1ÜJ\• 68(l0"10 
; .~'L PAC'!'<H• 1.ooom;+-00 

AR/Hr 
o.0-19 
o.c33 
0.265 
o.2r:1 
0•!91\ 
0.248 

101~6151 

MEA" 
0.450 
6.~5 

16.717 
:?.66•\ 
4.615 

40.908 

ANALISIS Cl!OMATOGRJ\PICO nm. 'EFT.Ur.·1TE 

!JEJ, v:mTEO m; LA TORRS .~MORB5DORA 



EJ.l'foL'E!ITE DEf, DOMO DE LA TORRE DE RECUPERA CTION 

PICO COMPONENTE PP!ll EN EL FACTOR 

ESTA'IDAR 

l Acetona 112 7,67E-4 

2 Aoetoni tri lo 237 8,96B-5 

3 Propioni tri lo 112 5.53E-5 

CONDIIJIOllES DE OPEIUCION D'lTo Cl!O!llATO!lRAPO 

Cromat6gmfo Hewllett PackRrd modelo 5710A 

Detector De flafllB de ioniZRci6n 

Integrador Hewllett Packar<l roodelo 3390A 

Temp. Hoxno l5o
0c 

Temp. Detector 150°0 

Temp. Inyector ·l5oºc 

Vol, de !UUeAtni l mioroli tro 

Gno de !lr?'lletre Ni tr6geno 

PPM RN LA 

1'11raS'l'RA 

1111 

1'9 
1885 

Columna 22' X 1/4" de acero inoxiditb1e, empBonda aon 

pompak PS, 

70 



; "-T lli'l 
1 r. lií t.AhtC'.IT'f i1S'!f 

:·'·m • :~. e 1 
-il. :t ... t' 

tir <",P ~ .t.l 
•• , ;¡(I .. il.84 
:"l°'~"' < .. 
• \f/ tEJ a: Jii8 

:K>V/11/87 1'!t29tíl1 

1ut.1.:.-\1" 
'ir nki.A T':!Pit 

1.64 75<\? a9 
1.1;.1 .;n;i: PV 
".95 1IJl'9"1 '/3 

t-- 5.9~ 1f.7Et+.10 h1/ 
-- 6.27 2Gttljt•O 'IH 

~.i;A 9. 'WSPE:tOS tSHH 
.1--if'.46 ?0?5901) l'.:3P 

11..R6 2325200 l'PS 

.'01'.'.U. A-v'.A• 9.171)1f.;.oq 
.• '..'L f'.;':X.~• 1.0000&..00 

'\R/H: 
o.osg 
0.123 
0.1-;o 
0.222 
o.~24 

1.785 
o •. ;:i1; 
0.502 

.\t~;<. 

8.0490&-04 
~.62~i:l·-04 

0,002 
o.1so 
O.?.B~ 

99,092 
0.216 
0,2MJ 

:-tt.:::1i 344 !XJV/11/87 

AKE~:< .. A~\ .l'YPt; 
1.r.o ·11)2E P3 
1.e1 45661 39 
'.?,29 911R?I') PV 
2,.117 1215440 •JU 
~.IJ7 1,0'143t:+-OB ts;lt 
5.5'.1 91)1}05 :':!\' 
s.01, 144R'500 r~"t 

6.19 29:>?00 l"/D 
15,56 Ft.5192& ... l)I) -tSl.t.~ 

1{',38 3,4099& ... 07 :"~P 

~~.r,5 2R2f·91Jn .,..,.. 

·~"Ctl':,r. .nr~· 9.91;19r..-1e 
!,!JL Pl.Cl'OH- 1.0ílOOE·.1·11 

All/HT 
o.osr. 
0.013 

º·ºªº 0.122 
0.201 
0.1~2 
o.2'.19 
0.200 
1.037 
n.4Gt 
0.,,.qt, 

.1:::.r.1srs CIKWA:'C'llil/.FICO DEL ':Fro1'5'1T:: '.l5J, :xwo 

¡¡;¡ l:. 'X•t:Ul J'.: :l!t:l'l'tllAClO': DE '::RIToONJ1'RIT,(I 

02i"11t~O 

AJU:,\~ 

4.0.,14&.04 

º·"º5 0.09:? 
0.013 

10.463 
0.009 
0,111'\ 
'J,029 

85.517 
~.423 
o.;>A4 



EX'l'RA<lllIOJf DRL PLA'l'O l. DB J,A 'l'ORRB DR RBatJPBRACIO~I 

PICO COllPOw.!NTB PPM R!I RL PA<lTOR 

l!'lTANDAR 

1 Acetonitrilo 133 1.95!-4 

? Acri lonitri lo 105 2.188-5 

OONDl!llONES DE OPERA!llO!I mu. !lROllA70GHAPO 

CroMt6gmfo llewllett PackRrd modelo 57l0A 

Detector De flel!IR de 1oni.~aci6n 

Integmdor llewllott l'Rckard modelo 3390A 

Temp. Ro:rno 150°c 

Tamp. Detector isoºo 
Temp. Inyector l50ºa 

Vol. de mue~tm l microli tro 

11as de Arrostre !11 trógeno 

PPM 'P.1'l LA 

'11!1T6STRA 

1?. 

15 

Columna 15' 11: 1/4" de acero inoxidRble 1 •mpocade oon 

porepek ~. 

7-¿ 



!WESTllA 

-~~ '" ·"~ 
... LI 
-~1 

srno 

RUN # 278 NOV/11/07 

ARE:A% 
R1' ARl:A l"!PE 

0,90 3117 PB 
1.36 52331 PV 
1.s2 2480GO w 
1.77 4237l0 Vil 
~.09 22181 !lP 

1--3.04 63522 PV 
2--4.22 7011<0 VB 

s.92 23295 9P 

ror/IL APEA• 1537400 
:iut. Pt.crott- 1.00001:;,..oo 

AR/l!T 
0,042 
o.oi2 
0.221 
0.293 
0.190 
0.191 
0.24·1 
0.285 

00124:09 

AR!;.l.',(, 
0,203 
3.404 

16.136 
??.562 

1.443 
4,132 

45.'.0S 
1,51s 

A!IAT.ISIS CllOl!A!!OG!lAFICO DE J,A EXT!!At:CICl!I 

DEL l'Lt.TO l DE LA TO!l!IE D'S RT!CTJP3llAC10!! 

D'S ACiiILONI'rRILO 

73 



OORRIB'ITS ~. 'POTIOO 1lB LA 'l'(IRRE llB REClll'SlUOIC\N 

PIOO OOll'FO:qirnTB PI"! "='' l';f, F.~'!Tf'll 

~c:n-mA11 

1 .~"Ptoni tri lo 133 l.95'S-4 

'2 ~r,rilonitrilo ln5 :>.lfll!-5 

COtlDIClC!IES Dll OPSRAClO!I DBL CRO!OlA'l'C'rlHAPO 

Cromat5e .... ~o Heftllett l'Ackard nodelo 57lOJ 

D'?tector De flAma de i•>ni:i:ación 

Integ?'Pdor •le,.11.,tt l'Rckord mod.,1.o 3390A 

Tcnp. '.lomo 150º0 

TPmr. Detector 150°0 

Tem~)· lnyector 150°0 

Vol. de mue~tI"1 1 microlitro 

~"º ~A nrraptre Nitr6r.ono 

PP'f. "="T.~ 

"'11l<:'l'RA 

7.~1 

13.?S 

l:olnm• 15' X 1/4" de Rcero inoxidpbl.e, eMJ'l'CA~A con 

pompqk PS. 

?l 



:'!ll!ESTRA 

RUN # 354 NOV/11/87 

A!U:A% 
RT A!!EA TYPE 

0.20 16430 PV 
1.13 •068 PB 
1.30 86~7 eP 
1.52 sn3:;7 o pn 
2.11 1173~ VP 

1-- 2.41 :17515 PD 
2-- 4.20 609580 PV 

4.55 159110 va 
5.17 1358 ~ EB 
5.46 719~.:!0 es 

·rorAL A/!!:Ao 16202~0 

MUL PA':l"OR• t .OOOOE+OO 

A!V!rr 
o.239 
0.036 
0.166 
O.Ot9 
0.100 
o.1re 
0.141 
0.159 
0.01~ 
0.179 

111~2:27 

.l\!:l:A" 
1.014 
o.ns 
o.535 
.1.~0B 

o.724 
2.315 

37.623 
9.832 
o.084 

4.1. 390 

A!IALISIS IJROJ,IATOGR.IFICO DEL FOl/110 DE r,A 

t'ORR',; D'' R1'~1.TPF.RMIOr: DE ACRILOllI'l'RILO 

75 



com1rn~rTO DllL 001.10 DE T.~ TOR~'3 l'RAr.IJIONAOORA DE 

;\C'lTOt!l ':'JlIT,O. 

Plr.O Got.i POi1EH 'i'B ~ Etl SJ, FACTOR 

BS'rA:IDAR 

l ,qCETOt:A 19,77 l.55E-6 

2 ACE'rO'.IITRILO 25,35 4,39¡¡..S 

3 ACRIT.ONI TRIT·O 18,35 2.13E-6 

.~Lt;(l''(I!, ALILrr,o 52,93 l.52E-6 

5 PROPIOt:ITRILO 12.71 R,16E-7 

COllDICION'llS DE OPERAr.1011 DllL r.RO'\l.~TOflRAl'O 

Cr,,<r,r-~t11erof•) H{\wllc>~t PPck'r:r•l :no11e1o 57lOA 

Dntector De fl.e.mn de 1oni7.ecl~n 

Inter,rorlor flewll~tt Pncknr<1 mnrlelo 3~9011 

Temp, !!orno 150°0 

•remp. Detector 150°:: 

Te1op. lnynctor 150°0 

Vol, do m1ieetrn l microlitro 

Gno ele armotre 111 trógono 

¡I: E'l LA 

~STRA 

3.5~ 

17.80 

12.54 

2.1R 

6,16 

Oolumnn 22' X l/4" do Pcero inoxidab1.e 1 ompe.c11dR con 

porope.k PS, 

76 



' . 
í'" (.,1,1(,J l'i JJ')Ct 

l .. ,,, 

..i•'.:r ,,,, .... 
, ••••• ,, i:: 

\11r~>H :­
W ;r, t. 

:i.1, 1it: 
~ 
lf: .. ~. 
<" 
I~~., 

Í'IUll fl 356 :KJV/11/07 13105::!5 RU:J ~ .'.?4J NOV/11/~7 

,\iU:.A~ 

RT 1.~ r~'P& 
1.s1 912 O PV 
:?.f;! 279:? PP 
'.!.81 41'31-:n P9 
4.S:! 408100 BP 
5.71 119951 PV 

1-- ~.79 t.2699E .. 07 PH 
2--10.06 5."771.~EtN! fSli!! 

-•--'l?.56 f\5':'!31':'0 rnv 
..:--1J.97 '.\.4961&+07 TV9 

'15.61 11652 "':';J'/ 
;--17.!1 t.556:!&..07 :'IV 

19.SS qM ~ VP 

·;oo 1.';L \k.::'J\• 6.497:F.+OU 
J.\."L t'/l':!'OR• t.Ol)OO&tOO 

AR/Hr ,V..:.:A'X. 
0.51') t.l\0'.17E-0'1 
o.ose ~.3049&-0it 

o.~7Z l).OC'1 
o.:?54 ".l,OCJ 
o.;?,t.~ o.oci;¡ 
0.219 1.•ss 
,.110 ea.oze 
0~332 1.3:?t 
fl.008 s.266 
º·º'ª 7.1599!:-04 
0.634 i'.l9S 
0.017 1.:?9!4S-0.4 

.",Jt&/.'$. 
KT _.,,-~c.-. ':YPE 

J.sc ,¡957 BP 
.,.?f'J 'l17.\90 P9 
• .• ~8 1.~ "·O':P.+07 3P 
c:.'lo 3.0'!4'5E+'17 r" 

1-- q.G'1 ~2ea:no VII 
2--10.os 4eC\~49Et-O!l ,.!~!!3 
, __ 12 •• 17 5q901flO rnv 
il--13•:.7 1435400 1"13 

15.33 2'1~1 ;:F'l 
!5.:'f) :?~~:i '':',"I 
'!S.15!' 121,~10 !"'/9 

, __ 17.19 755.1500 3"/ 

ro:At. A1.c-A• 4.Et.47i::+08 
Ml.'L FA=rort .. 1.00'101·>0{"1 

A:1;\L¡s1s aaorii. TCr,RJ1P1co !lE L;, coruui::tTE D'l!. 001~0 

JB f¡A TO!Um r·1u~ T::IO'l1,DORl1 DE ,;cETN;ITHlt.o 

J\l!fHT 
C.1'JE!? 
O.'!,i;? 
t:>.319 
o.~93 

o.:n~ 
o.1qn 
0 ... 131 
o.s2n 
C'.04P 
o.n~9 

n.352 
o.682 

77 

Otst.B:";~ 

:0."~ .. ,:~ 

o.o<>t 
!').O.C:'? 
::! • .,.,o 
t:.!''.'~ 
('1.19! 

"'· i:n3 
1.~U" 
n.iro 

~.271'i9i-1'14 
1.se,:ic:'l:.-01. 

o.m1 
!.Gn 



ooa!UB:-1'·'3 m !'ONOO DE l.~ l'RJ\CCIO!IADOllA lJE 

llt:'.:TO!IIT!UM. 

Pl<Xl ~T'O"/':"l'B ~ ~r ::J, 1'M~'!.Vl1! 

EST.~'lllAR 

l A<"P.'toni tri lo 3.!11 3.1'71'!-'7 

.'\('ri 1 oni tri lo 4.19 6,59E-7 

CO!:Dl~Iorras DB OPB!IA::IOll DEL CROlWOOllRAl'O 

~ro:lCtS¿;raío 

Detc>ct.,r 

l!e1'1l~tt Pacl<ard morlelo 5710A 

. De flMia de ionhaci ·~n 

1r.t~e1"-'d<>r :1e.,llett PnckPrd :oo~olo 33~A 

Temí'• !-f(\nto 150°~ 
Te111,r, Det~ctor 150°c 

Te.a¡•, Inyector 150°c 

•101. t1e 'f'\1ePtrn 1 mlcroti tro 

'}r-.~! le ?.rrnstre ~titr~eeno 

-": 'I¡!! t.A 

~~'l'R~ 

" .~~ 
o 

Co1.t1.ma 1.5' X 1/4" de pcern 1Mxidah'!.e 1 ompacetla con 

porapak PS. 



lHº 
'rif'f.:Jt'"t !l"..!• 

¡o:.,, ~ 

•. l ;!'• ~ 
ll~ ~ ·. 
t. 1ID 
W$11 -

'.2 PfJ • 

1~· • ?. 
s 
~I 
~ 94 
2 
19" 

~ =;F.:::;==-¡=====---¡' _,ii' 

r<!..'!':tl 23~ :K11/1.l/B1 131'.'14:23 ·«\!:lit ws !lOV/11/A7 

.;.•t.A" 
.~: \!·., ~I~i. 

1.'.::' 72154' PV 
1.t¡t] ~~!~(.r¡ 'N 
1.EP '.!Q~':'OO va 
J.3" ·o&:: so pp 

1-- i.97 1.;"Cll1t:tl')7 PV 
¿ __ .;.11 635~.1()() va 

-:O.SR 21.72 "l'I 

.x>r11L \:t:.A- t.9.:S?&...07 
;.u. P .• ·:roi<• 1.0000&+00 

""'"' A~'<. 
o.oeo o.J7d 
n."270 '1.548 
o.~9::J 1.ss1 
ll.2.i:o ~.100 
0.211 e1.132 
o.2s2 32.&Jf, 
o.o:i4 0.011 

~k:::.\~ 

R": AftF.A T'!P~~ 

º·ª" !737 8V 
0.93 34~f} V• 
1.41 22'110 PV 
1.s2 30.;-:;r.o vv 
1.84 1125fie<l va 

1-- J.9~ 2.3809E+07 Pn 

;'CJ4AL AKEA- 2.5349E+07 
1.t.'L F11i:ron. , .oooci:=.no 

A7'.~T.IS.!S r.:torMTOfHt'tl'I~ ns 1 • ...-. r;c;ia1~·:r:: DET1 l'('~:oo 

IS' f,J, FR:°;"C!O?i."100H.!. D~ .\~ET0~1I~RlJ.C'I 

TESIS 
DE l~ 

AR/llT 
0.002 
o.0'1d 
0.026 
o.t'ie-
0.195 
0.212 

79 

12:16:J1 

Allt::A~ 
0,007 
0.0111 
O.l'.:IRA 
1.525 
4.441 

93.9~5 



")l'\Tl DE. DE:>PUNl'B-SllOADO;{.~ 
~ ''..: '". : e 

PICO .. ;Uh EL F'AIJTOll ;< 'EN LA 

1 

2 

·Acii'Í~ ~ianh!drlco 
Acriloni tri to 0.7 

MUESTRA 

98.24 

En e~te nn~liaie oe 'letenninará e1 :~ de l!Ctl, el cual "" 

hace píJr di rerencia con el •criloni tri to. 

COllDICIO!fES DE OPEllAGIOl'J DEI. !lROMATOIHlAFO 

CJro1111".tóerafo Hewllett PMk•rd rnc,delo 5710A 

Detector De flama '1• ioniE.,cidn 

Integrador Hewllett PackA 1·d modelo 3390A 

Temp. !lomo 150°r, 
o 

Temp. Detector 15Q e 

Temp, Inyector l5o
0

r, 

Vol. de m~etm 1 '1icrolitro 

Ga~ do a1·matre Ni trógono 

Columna 15' X 1/ 4" de acero !noxideble, empacada con 

porapak PS. 

30 



i.l·! 
1 r,Hl-'1i1·11y- 11~9 

, 
.·ti.. 
.~ . 

't 'º . 
• ''11 " 

··f J '- Hl11 

:lSTAllDAR 

";>t;i1~---------:" i,\'¡ 

~· ~· 

¡¡•;•¡ 

Mlr.l9TRA 

RU!I N 261 :ICN/06/07 09Z1f::30 RUU P 263 NOV/~G/P7 

Aiir.A:-i:. 
R'l' Art::A l"'!Pt: 

1.1• 3362 DB 
1.53 67162 P9 
:?.11 41752 BV 
:!.40 96787 vu 
<.25 110320 0v 
4.52 12084 '/P 

1- S,40 7e2325E+07 SPR 
7.51 14706 !'BD 

ro;.\L A~M· 1.2i::.,2e+01 
J.L'L l'AC-!'OA• 1.0000E.OO 

t'\kflrr 
o.01e 
o.oii1 
0.113 
0.104 
o.1so 
0.15~ 
Oe' .. '!?. 
0.22?. 

Attl~A'l. 

o.oos 
0.092 
o.osn 
o.~JJ 
o.1s2 
0.019 

99.52.l 
0.020 

,\REA% 

1--

!'? __ 

'T Mr.A ."?'Pt; 
1.1s 152070 PO 
1.13 ll51oc;r· PD 

• 1.56 241CJO P'J 
1.62 683070 •m 
1.69 2.n3BE+00 fSHH 
2.9t J0522 r9V 
1.2.1 925830 "!"ID 
4.llA 7'2275 ~:iv 
.;.3A ~ll~310 :w 
.... 99 12;.iq7 :Pn 
s.34 1.8209f;+OR tSHU 

oo:'AL A!c.::..\• 4. te:.29::+09 
1-;vr. !=''l::rcn:. 1.ooom;.no 

Ml!J,1311 QR(IJ.tATOGRAFllJO DZ LA CORRIENTE Di:L 001~~ 

,., L/1 ronns DE DllSFU:l'l'::-"ll~t:::io¡¡,\ 

Ao/!11' 
0,034 
0.03.; 
0.032 
o.Ji~ 

o.tM5 
0.110 
0.145 
n.!37 
0.153 
0.111 
o.JSO 

81 

- i ;.~ 

10t22t08 

A•fL.\~ 

O.t"137 
º•~.56 
n.ooc 
o.t'i·1 

i;s.sn1 
O.Of'7 
o.1Qn 
0.011 
0.08~ 
n.003 

43.742 



ANAT.ISIS DET. PR;JDUCTO Pl!IAT, 

'PICO r:OMPO!fS'l'l'E PPf.! 1l": !':11 1'.~r.TOR 

EST~;IDAR 

1 A ce tono. 112.4 !I, 3?.B-5 

Aceto ni trilo 237;3 l,17B-4 

Propionitrilo 112.4 5,)0E-5 

OONDICIOllES DE OPERACION DEL CR(IMATMIUIPO 

Cromat6gmf" 

Detector 

Hewllett Packo.rd modelo 5710A 

De no.me. de ionizaci6a 

Integrndor Hewllett Paokard modelo 3390A 

Temp. del Ho:nio 150ºa 

Temp. ~el ~etec. 15oºc 

Temp. del Inyec. 150°c 

Vol, de muestra 1 microlHro 

Gae de arrnetre Ni tr6geno 

m~ ~: T1.~ 

v.TJ<:qTl!A 

44 

20 

77 

Columna 161 X 1/4" de aoero inoxidable, empacada ooa 

pompalc PS. 

82 



7.'. 
:o. ~' ,. 
·11 :P a. 

' «! • 
't!Ct!' ... ~ 
.~ ~J -. 

-·~$.ti 

1a.-1_1 
5 
9.2 

'·'" l 
li!ll 

:-,_'?fti '"'99 l"U//11/8• 1512!143 Cft'?If.' 2~3 ,J:,V/10/"7 

A•E.\~ :.rli:A~ 
'l'? .\f'ttA l'n'E J\'.•/>f: A:<EA"' Hr A.ltf.J\ l".'Pr; AR/!t: 

1.J;t 12!0 PB 4'.').C:it 0.002 1.~~ 277!' !.'1 0.051 .,..n '493 P'I 1J.,1fo 0.002 l--4.50 5315 :io BV o.17P 
·~.n 110R~ .,,, Oe'!,j(} o.no~ ··--,·.9~ 171\1!7(" ·r.t o.i.10 

1--·'·'q 1~~1'P".' 'l'I 0.114 0.70~ ~.01 ~.so12e+00 1'S:.:: 1.~i:>:? 
-:- __ .:.!>'.> ~r3;:r1on 'Jli o.1'N 1.or;e ~--B.10 14f2Fi>n W'I o.nQ 

'i ..... , 1.RSMCf'B 1SHB n.:t9t; '.)f;.61)1 P.79 1600500 ,...,., n.i.2.i12 
:• --n.1_9 n9íl1on !V Q.156 1.140 

n.A1 '!2e6úo 1 ·m 0.2'.?1 n.·.11 

.:'(1~,U. ,i •. ~r;,;.. t.9:?11L,.OO i'l':AL .-\;,t:,\• ;;.544~1-:..0A 

;.:.L i" . . ;l\.i:u. 1.()0{l(\::.no !'1.'t. F.v~4"R- 1.oooos+on 

'?2127102 

.v1~:"~ 
11.21~::-o,, 

n.0~1 

o.on 
'l9.•l:?3 
o.:?:?4 
o.245 



Je lo dosarrollado en este trabajo y considerandolo ~ea­

de un punto de vista comparativo, con los métodos de ~nálisia 

tradicionales, se concluye lo sigu.iente: 

SECCIO~ D~ l!EACCION 

Alimentaci6n al reactor. 

La determinaci6n de la calidnd del propileno por medio -

de su punto de ebullici6n, -53°c, resulta un tanto complicndn 

ya que un error en la lectura del term6metro nos trae como 

consecuencia unn impresición en la purezn de la muestra. Esto 

no ocurre en la cromatografía de gasee, ya que loa reeul ta do a 

quedan impresos en el cromatograma, pryr lo que el resultado -

en la prueba ea fácil de obaeNa·rae. 

Para este a.nál13is ao usa un crotn!ltógrafo con detector -

de conductividad térmica, que aunque ea un detector de sensi­

bilidad moderada los resultados son confiables. 

Efluente del reactor(muestra gaseosn) 

Una alternativa para la determinaci6n de oxígeno, monóxi 

do de carbono y b1óxrdo de carbono es el método Oreat., ~or -

dicho m~todo se requiere una ~inuoiosa manipu.laci6n y un tie~ 

po para cada análisis de aproximadamente 30 ·:únutos, además -

oi no ee tiene el cUidado y la práctica neccsan.ae puede hA-­

ber problemas de contaminaci6n de lns solucioneo absorbedorRA· 

Existe tambien el 1ncomven1cnte de que deapues de un dete:nni­

nado n~~ero de análisis las soluciones se agotan. 

Por el :nétodo cromatográfico el tiem¡J:3 neces:irio net'P. C!! 

da nnál1eie es de aproximadamente 6 minutos, con la ventajn -

de que en la misma corridn se detenruna también el nrope.no y-
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propileno, sin que ,ara el análiai se necesite mucha exporien 

cin, ya que antes de efectuar la prueba de le muestra gaseosa 

se corre un estandar de concentración conocida pani comparar­

!o con respecto a la muestra. También para ésta mueetITI se 

usa un cromatografo con detector de conductividad ténnica. 

Efluente del reactor (muestra líquida) 

Por lo que respecta 21 análisis de ésta muestre., la can­

tidad de cada uno de los comnonentea presentes en ella se ha­

ce por medio de un cromatógrn.fo con detector de ioni..aci6n de 

flama, que tiene gran senoigitidad, ye que para la determina­

ci6n de los componenteo de dicha muestra se requiero mayor -

pree1ci6n en loe resultados. 

Para enálizar ésta muestra se utiliza le cromatografía -

de gasee, ya quo como es sabida, de antemano conocemos los 

constituyentes preocnteo en ella. Por lo qUP. primeramente co­

rriendo un esta.ndar coñ los co~poncntes que se esperan en la­

mueotra y determinando pera cada uno de ellos su tiempo de 1:!! 

tonci6n, podemos análizar cual1tRtiva y cuantitativamente ca­

da pico qUe se registra en el cromat6gmma. Todo este análi­

sis oc realiza en una sola prueba, lo que no sucedería con -­

otros métodos, tales como el colorimétrico o oor medio de eP­

pectrofotometr!a, que llevaria más tiempo pant RORlizar cpaa­

Compueoto de interca. 

SECCION DE EXTRACCION Y PURIJ!I·~ACION 

El análisis de estas muestras se hacen en crometógrafos­

con detector de flama ue ionización, al igual que la ~ueetro­

lí~uida del efluente del reactor, todos éotoe anétisie se re~ 

lizan con el fin de verificar que cada une de las torres ole -

que consta e1 proceso enten operando bajo las condiciones co~ 

rrectas parn cumplir con el pro9oeito de cnda una de elloFJ. 



Todas éstas :IIllestrns se comparnn con un estnnrlRr para -

~ue.ntiCicaT cadP compuesto presellte en las diferentes mues 

1;ra.s. 

Debido a la re.pidez con la que se obtienen l~s resulta -

dos por e1 mt!todo cromat6grafico es preferible su empleo, 9or 

·que e1 1;i.,mpo para corregir un desequilibrio o tomar una de­

sición a expensas de los resultados es do mucho valor. 

Otra de 1as ventajas de la crome.tografín de gasea es su­

versatilidad. ya que en el miamo aparato es posible analüaI'­

varias corrientes del proceso, diferente al rutinario, si se­

procu.ra unicamente la columna adecuada. 

La e1ección de un sistema croma.tográfico redunda en una­

ma70r confiabilidad en la obtenci6n de datos e interpretarloo 

de manera fácil y acortada. 

En el control del proceso nos apoyamos en otros m~todoo, 

como el colorim~trico para la detenninación de la acroleinn,­

Ja· que 6ste compuesto emerge junto con la acetona de la collJ!!! 

na cromatográfica, por lo que su determinaci6n se tiene que -

hacer por otro método, también utilizamos titulaciones volumf 

tricas para la determinaci6n de ácido cianhídrico, en muestras 

acuosas, ya que aunque dste compuesto ea cromatográfico, ea -

difícil preparar estándares debido a su alta toxicidnn; y pa­

ra la determinaci6n de lR relaci6n amoniaco/pronileno oue Ae­

alimentn al reactor, tPmbién se usa la valoracri6n volumétrica. 

Por lo expuqsto anterionnente, hacen de la cromnto~Rfía­

de gases una técnica que juG~ifica éate trabajo realizado so­

bre 1a materia. 
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