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RESUMEN

En Méxlco la unica poliamida que actualmente se produce es el
Nilén-6. El Nilén-6 pertenece al grupe de los polimeros termoplésticos,
en la produccién de este pelimero, asi come, en todos los demas
polimeros que se conocen, se genera una cantidad ceonsiderable de
desechos al procesarlas, estos desechos se ariginan por diversos motivos
{maquinado de plezas stlldas, plezas defectuosas, etc), estos desechos
en algunos casos pueden ser reciclados, este es el caso del Nilén-6 que
puede ser reclclado mecdnicamente. Pero este reclclado es para
aplicaciones menores a los productos a que originalmente esta destinpada
la produccién de este polimero, es decir, sl el Nilén-6 se utiliza para
produclir fibras, filamentos y plezas moldeadas con un grado de calidad
establecido, no se pueden 1incorperar los desechss al proceso de
produccién normal de estos productos fundiéndolos, debido a que estos
desechos contlenen clerta cantidad de adltivos adicionados durante el
procesamiento del polimero para obtener una forma 0tii, si se incorporan
estos desechos al proceso de produccidn normal, esto traeria come
consecuencia una baja en la callidad del preoducto y por ende bajaria su
aceptacién en el mercado.

Este trabajo trata upa alternativa de reciclamiento del
'Nilén~6, Este es el reciclado quimico del Nilén-6 por medie de una
despolimerizacién (operacidn en masa contraria a la polimerizacidén) de
los desperdiclos de Nildén-6. Con este método alternative de
reciclamiento se obtliene directamente el mondmero e-caprolactama con un
alto grado de pureza, este monémero obtenido puede ser incorporado
directamente al proceso de polimerizacién de la e-caprolactama para
obtener Nilén-6. El método propuesto tlene gran ventaja con respecto al
reciclamiento mecénice, debida 2 que en este case ne se condicionan les
‘'usos en los gque puede utllizarse el producto obtenids, ya que se
repolimeriza éste y después se puede usar para fabricar cualquier
producto de los que actualmente se producen con Nilén-6.

Ademds se dlsefio un procese para poder llevar a cabo esta

despolimerizacién de los desperdicios de Nilén~-6 y se desarrollé la
Ingenierfa Basica para una planta que maneje este tipo de proceso.
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INTRODUCCION.

Esta tesis se ha realizado en el Instituto de Investigaclones
en Materiales con el propésito de contribulr a la solucidén de un
prablema que actualmente agqueja a nuestra socledad; este problema es la
contaminacién ambiental producida por desperdiclios poliméricos. En
particular, aqui se propone un proceso para reutilizar los desperdicios
del Nilén-6, consistente en su despolimerizacidén a ew-caprolactama y su
posterior repolimerizacién. Dicho proceso presenta algunas ventajas
comparativas respecto al proceso Industrial en uso. La motivacién que
dio orlgen a este trabajo es el aprovechamiento al maximo de todos los
materjales de desecho, ya que estamos en una época en la que ya no hay
cabida para desplilfarrar los recursos naturales y en la que se busca la
mayor competitividad y eficiencia por parte de las industrias.

El trabajo esta estructurado de la siguiente manera: en el
Capitulo I se fundamenta la eleccién de este tema y se plantea el
problema que dio origen a esta tesls, asi copo, el objetivo general del

trabajo y los objetivos particulares.

El Capitulo 11, llamado de Generalidades, pretende
[.;roporcionar al lector toda la informacién basica acerca del Nilén-6 y
de la e-caprolactama. Esta Iinformacién incluye desarrollos histéricos,
propiedades mas importantes, procesos de producclién, aspectos econdmicos
{produccién, importacién, exportacién, preclos, productores,
consumldores, etc.,) tanto para el mondmero (e-caprolactama) como para el

polimero (Nilén-6).

En el Capitulo III se trata todo lo referente al desarrollo
experimental que se sigue para llevar a cabo la despolimerizacién de
desperdicios sélidos de Nilén-6, provenientes de procesos lndustriales,
asi{ como, fundamentar las técnicas instrumentales wutilizadas para
caracterizar todas las muestras de monémero y polimero usadas en el

laboratorio.
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Los resultados experimentales, el estudio cinético de la
reacclén de despolimerizaclén {determinacién del orden y velocidad de
reaceién), la caracterizaclén de las muestras obtenldas, asi como, el
procedimiento para la re-pollimerizaclén de la e-caprelactama y su
utilidad para el reciclamiento se anallzan en el Capitulo IV.

En el Capitulo V se dlsefia un procesc y se desarrolla la
ingenierfa basica para una planta de recuperacién de Nilén-6. En este
capitulo se elaboran documentos tipicos como son: Bases de dlsefio,
diagrama de flujo de proceso (DFP}, dlagrama de tuberia e
instrumentacién (DTI), dlagrama de tuberfa e instrumentacién de
serviclos auxiliares, plano de localizacién general de equipo (FLGE) y
el plano de integracién.

Por Gltimo, en el Capfitulo VI se presentan las conclusliones y

recomendaciones.
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CAPITULO I
. FUNDAMENTACION Y PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA.



1.1. FUNDAMENTACION DE LA ELECCION DEL TEMA.

En los ultimes aflos se ha despertado un gran interés
econdémico-industrial por el reciclado de los materiales poliméricos y
una crecliente conciencia por proteger el medio ambiente, por una buena
parte de 1la comunidad (cientfficos, investigadores, industriales,
politicos, ciudadanos, etc.). Este interés ha hecho posible buscar el
maximo aprovechamientos de materiales gue se desechan., Algunos de estos
materiales hasta hace poco tlempo, se creia que no eran reciclables, en
otros, su tratamiento para ellminarlos es demaslado costoso. Ademas,
llega a ser tal la cantidad de estos desechos que se presentan problemas
de contaminacién en las comunidades. Este es el caso en particular de

los polimeros (plastices, hules, fibras y recubrimlentes).

Esta tesls pretende contribulr al aprovechamlento de estos
desechos, mediante la implementacién de un proceso para recliclar
quimicamente el “Nylon-6" (poli-e-caprolactama, conocido en la lengua
espafiola como nilén-6). De lograrse resultados positivos se tendra una
herramienta para Iinteresar a los inversionlistas e industriales en la
inversién de un proyecto para escalar este trabajo a nivel planta

plloto.
1.2. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA %182

Existen en la Repiblica Mexicana cinco grandes empresas
dedicadas a la produccién de N116n-6 en diferentes presentaclones
finales, pero solamente 2 producen Nilén-6 en forma de grdnules
("pellets”) principalmente para aplicaclones textlles, estas dos
empresas se dedican a polimerlzar la e-caprolactama. Estas empresas son
responsables de una produccién anual de este material del orden de
57,000 toneladas (dates de 1990: fuente ANIQ) con .una tasa de
crecimiento de aproximadamente 12.5% / afo (1980-1991).

La mayor parte del Nilon-6 que estas dos empresas producen lo
venden en forma de “pellets" a empresas medlanas y pequefias, las cuales,

dependiendo de la aplicacién, agregan a éste: pigmentos, estabilizantes,
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agentes antlestaticos, retardantes de la combusi.6én o ilama,
lubricantes, plastificantes, rellenos, agentes espumantes, refuerzos,
agentes acopladores, etc. Para después procesar o conformar el polimero
por diversas técnlicas. Llas técnlcas utllizadas son: extruslén, moldeo
por inyecclién, meoldec por soplado, conformade al vacio, laminado,
_calandrado, moldeo por compresién y colado. La seleccién de la técnica
depende de la forma final del producto requerida por el fabricante ya
sea: f{llamentos, plezas sbélidas, envases, hojas, tubes, bolsas,
recubrimiento de alambre y cable, formas hueeas, flibras, barras, placas,
etc. En este caso cas!l todo el Nilén-6 se vende a la industria textil
para la fabricaclén de fibras,

Huchas de las formas sblldas obtenidas, como la barra, placa
v plezas moldeadas deben ser rectificadas, por maquinado, de acuerde a
las especificaciones del cliente, de esta manera se obtlene una cantidad
considerable de desechos. Otras como medias para mujer y envases para
alimentos tlenen periodos cortos de vida. Ademds también se generan
desechos al iniclar cualqulier procese de conformado del polimero, debido
a plezas defectuosas, problema que se soluciona hasta que se alcanza una
producclén continua o de régimen permanente. Asi mismo, se obtienen
desechos por la terminaclién de estos procesos y por el mantenimiento o
reparacién de equipos. De esta manera se genera una cantidad apreciable
de desecho "limpio", el cual puede ser reciclade con mayor facilidad que
el desecho que se obtiene de la basura industrial o municipal. '

De las dos grandes empresas que se dedican a polimerizar la
e-caprolactama y obtener Nilén-6, solamente Celanese Mexicana S.A,
cuenta con un método de reciclamiento y eliminacién de sus desechos. Al
parecer, la otra Industrla polimerizadora de Nilén-6 y las que se
dedican a la produccién de diferentes productos terminados de Nilén-6
no cuentan con los suficlentes recursos para instalar una planta de este
tipo, debido a que los procesos que actualmente se conocen para reciclar
el Nilén-6, requieren de una fuerte inversién, en equlpo e instalaclén,
De ahi que surgié la idea de desarrollar un método de reciclamiento que
sea de menor inversidém y que permlta a esas empresas u otras dedlcadas

al reciclamiento reutilizar los desechos. De esa manera se apoya a



empresas medlanas y pequefias ya que, cabe aclarar que estos desechos son
un problema de costos importante para dichas empresas, debido a que no
los pueden tirar, a clelo ablerto y les ocupa un espacio significativo

en sus plantas, ademds del costo social de contaminacién del ambiente.

El products que se quliere obtener en este caso es el monémero
{e-caprolactama), por medio de una despolimerizacién directa (reaceién
quimica en “masa' opuesta a la polimerizacidén), para después
reincorporar dicho monémero a la producclén del polimero. A la fecha los
procesos industriales existentes en el mundo para obtener el monémero
involucran la despolimerizacién en solucién acuosa, con un catalizador
écldo y altas presiones. Después  se destlla y purifica la
e—caprolactama. Este tipo de procesos requieren gran cantidad de equipo
e implica altos costos de mantenimiento y operacién.

Por otra parte es Iimportante mencionar que el recliclado
mecidnico del Nilén-6 es complicado cuando tlene aditlvos, ya que se
modifican algunas propledades durante el reproceso, lo gque trae consigo
una baja en. la calldad del producto y por ende sus usos son en

apllcaciones de menor calldad.
1.3. OBJETIVO GENERAL.

Desarrollar un método experimental que permita escalar el
reciclamiento de Nilén-6 por despolimerizacion directa y
re-polimerlizacién de la e-caprolactama.

1.3.1. Disefiar en base a dicho método un procese industrial para la
obtencién de e-caprolactama a partir de desechos de Nilén-6.

1.3.2. Desarrollar la lngenieria basica de una planta de obtencién de
e-caprolactama de acuerdo al disefio del proceso. )
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2.1. DESARROLLO HISTORICO DE LA E-CAPROLACTAMA.>®

La e-capreolactama es conocida desde hace 95 aflos. En 1899
S.Gabriel y T.A.Mass sintetizaron e-caprolactama por clclizacién de
aclido e-aminocaprolco, Tiempo después O.Wallach sintetizo 1a
e-caprolactama por -transpesicién de Beckmann de-oxima de ciclohexanona.
El interés comercial de la e-caprolactama se incrementé en 1938, cuando
se produce la primera fibra de polimero por policondensacién de
e—-caprolactama. La produccion industrial en gran escala se Incrementd
rapidamente, en 1990, la produccién mundial crecié a razéon de 4.5
millones de toneladas.

2.2. PROPIEDADES FISICAS DE LA E-CAPROLACTAMA.'7r2%

La e-caprolactama (CeH110N) es un solido blanco,
hlgroscdpico, cristalino y con olor caracterfstice. A continuacién se
presenta su férmula desarrollada.

X
H

Las principales propledades . fisicas se enlistan a
continuacidén:

Peso molecular 113. 16
Punto de fusién, °C 69.2
Punto de ebullicién,C

a 101.3 KPa 268.5

a 6.7 KPa 174.0

a 1.3 XPa 134.0

a 0.4 KPa 111.0
Densidad, Kg/L.

a 120 °c 0. 9829

a 100 °C 0. 9983

a 80 °C 1.0135



Viscosidad, mPa. s.

Calor

Calor
Calor
Calor

a 120 °c

a 100 °C

a 80 °C
especi{fico,Ki/Kg K.
a 150 °C

a 80 °C

de fusién,KJIsKg.

de policondensacién,KJ/Kg.

de vaporlzacién, KJ/Kg.

a 268 °C

a 168 °C

a 105 °C
Presion de vapor,KPa.

a 268 °C

a 168 °C

a 105 °C
Temperatura de igniclén, °C
Lirite minimo de explosién
Limite maximo de explosién

2.93
4.87
8.82

2.345

2.135
123.5
138.0

481.0
574.0
628.0

101.3
5.3
0.25
375.0
1.4% volumen a 135 °C.
8.0% volumen a 180.5 °C.

Coeficiente de conductividad térmica.

(KJ/m h K) a 76-183 °C.

0.5

Es soluble en solventes polares y aromaticos y ligeramente

soluble en hidrocarburos

alifiticos de

alto peso’ molecular.:

La

solubilidad de la e-caprolactama en varlos solventes se degcribe en la

tabla 1.



Tabla 1.

Solubilidad de la e-caprolactama (%peso) en varios solventes.

l

Solvente Solubilidad a (° ¢ )

20 30 40 50
Agua 82.0 86.5 90.0 93.5
Tolueno 26.0 36.5 51.0 66.5
Metil etil cetona 3.6 45.7 59.2 72.9
Ciclohexanona 34.6 a2.2 54.5 68.2
Ciclohexanc 2.0 2.5 7.0 18.5

2.3. PROPIEDADES QUIMICAS DE LA E-CAPROLACTAMA.!"'#%:

La polimerizacién de la e-caprolactama es su caracteristica
quimica mas explotada industrialmente. El anlllo se hidroliza a 260-
270°C y forma upa cadena lineal por policondensaclén. La reaccién en
equllibrio entre el monémero y el polimero se establece a una conversidén
de 90 % del polimero. La e-caprolactama tamblén puede ser polimerizada
por polimerizaclén aniénica.

Bajo influencia de todas lag amidas ciclicas la
e-caprolactama sufre reacciones come oxidacién, hidrélisis,
N-alqullacién, fosfogenaciédn y nitraclén.

La e-caprolactama es estable al calor en la ausencia de
oxigeno perco fundida absorbe oxigeno atmosférico. El oxigeno reaccliona a
75 °C con 1la e-caprolactama para producir pequefias cantidades de
peréxido. Arriba de 100 °C se forma la imida de &cido adipico. Esta

reaccléon es catalizada por trazas de metales pesados.



L.a e-caprolactama es convertida cuantitativamente a 4&cido
e-aminocaproico por hidrélisis con acidos acuosos © alcdlls. Reacclona
con fosgeno para dar un ester de acldo cloroformico de e-caprolactama.
La nitracién da nitrocaprolactama, y su subsecuente reduccién da
aminocaprolactama.

2.4. PROCESOS DE PRODUCCION DE LA E-CAPROLAGTAMA,2!26:%7:28:29.

los procesos industriales en gran escala son, sin excepclién,
procesos multietapa en los cuales se forman subproductos como sulfato de
amonio y algunos compuestos erganicos,

Un proceso eficiente y rentable para la produccién de
e-caprolactama depende de la cantidad y tipo de subproductos formados.
Grandes cantidades de sulfato de amonic son indeseables en 1la

manufactura de la e-caprolactama porque reduce el rendimiento de esta.

Una gran cantidad de procesos Industriales emplea
ciclohexanona, clclohexano, o tolueno como materiales iniclales.

Aproximadamente el 904 de la e-caprolactama es producida
usando el proceso convencional de 1la ciclohexanona. La clclohexanona es
obtenlda por oxidacién catalitica de clclohexano con alre, o por
hidrogenaclién de fenol y dehidrogenaclién del subpreducte de ciclohexano.
La conversién de ciclohexanona a oxima de ciclohexanona es segulda por
una transposicién de Beckmann de e-caprolactama. El rendimlento de

e-caprolactama a partir de ciclohexanona es del 98%.

El 10% restante de la producclién de e-caprelactama se hace
por fotonitracién de ciclohexano o por nitraciéon de 4cide
ciclohexanocarboxilico en la presencia de &cido sulfurico, en este

proceso el acldo ciclohexanocarboxilico es producido a partir de
tolueno.



2.4.1. PROCESOS VIA CICLOHEXANONA.

Este proceso es el mis utilizado a nivel industrial para la
produccion de e-caprolactama, de hecho la unica empresa que produce
e-caprolactama en México (UNIVEX S.A.) utlliza este proceso. El proceso
consta de dos partes fundamentales y estas son las sligulentes: primero
se elabora la oxima de ciclohexanona a partir de ciclohexanona e
hidroxllamina para después hacer una transpesicién de la oxima y obtener
la e-caprolactama. A continuacién se describe detalladamente todo el
proceso.

2.4.1.1. OXIMA DE GIGLOHEXANONA,%®

La reaccién de ciclohexanona con hidroxilamina es el mejor
método conocido para la produccién de oxima de ciclohexanona.

La hidroxilamina es usada en forma de sulfato o fosfato.

Algunos productores elaboran hidroxilamina por el procesec
modificado de Rasching usando sales de amonio como materiales iniciales.
La oximaclén se lleva a cabo con una solucién acuosa de sulfato de
hidroxilamina contenlendo sulfato de amonio. El1 &cido sulfiurico liberado
es neutralizado con amonia para formar sulfato de amonio. La cantidad de
sulfato de amonio formado durante la oximacién es de 2.7 toneladas por
tonelada de oxima de ciclohexanona.

El proceso BASF para la producclién de solucién de sulfate de
hidroxilamina genera 0.7 toneladas de sulfato de amonioc por tonelada de
oxima de ciclohexanona durante la etapa de oximacidén. Este proceso
obtiene la solucién de hidroxilamina por hidrogenacién de oxido nitrleo

10



con catalizador de platino en la presencia de 4cido sulfurico diluido.
La solucién de sulfato de hidroxilamina se hace reacclonar con
ciclohexanona y amonia en un reactor. Esta reaccién se lleva a cabo por

mezclado v a una temperatura de 85-90 °C en una solucién acida débil.

La oxlma de ciclohexanona se abtlene fundida. Esta =as
separad-a de la solucién acuosa de sulfato de amonlo en un tanque
separador. La solucién acuosa de sulfato de amonio se purifica para
quitarle sustancias indeseables y utilizarla como fertillzante en forma

de sal en grado técnico.
2.4.1.2. TRANSPOSICION DE BECKMANN A E-CAPROLACTAMA.Z®

Toda la manufactura de e-caprolactama utiliza dcido sulfirico
o aceite como medio de transposicién. La transposicién es mds completa
en 4dcldo sulfirico concentrade. El exceso de triéxide sulfurose
incrementa la velcclidad de la transposlcién.

La transposiclén incluye la apertura del anillo cliclohexil,
es una reaccién muy répida y altamente exotérmica.

Dade gque la transposicién de Beckmann es wuna reaccién
altamente exotérmica, la oxima de ciclohexanona fundida y el aceite
concentrado (27%) son introducidos simaltaneamente dentro de una gran

cantidad de producto ya transpuesto.

El tridéxido sulfuroso se une al agua en la oxilma de
clclchexanona humeda para formar d4cido sulfurico y catalizar la
transpeosicién. E1 enfriamiento reduce el calor generado por la
reaccién. La reacclién da el sulfato de caprolactama en exceso de acido
sulfirico. Este es hidrolizado por neutralizacién con amonia o agua
amconiacal. Esta reacclidén tiene lugar de acuerdo con las sigulentes

ecuacliones:

11
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La mezcla transpuesta es removida del reactor a la razéon en
que es formada. Esta se neutraliza con amonla y agua para prevenir la
precipitacién de sulfato de amonio sdlido. El producte de la reaccldén es
separado de la solucién de sulfato de amonio concentrada, mientras 1la
e-caprolactama cruda se recupera al 70% en solucién acuosa, La
e-caprolactama cruda es removida en un tambor separador y alimentada a
un extractor.

La e-caprclactama es extraida con solventes como benceno,
tolueno o hldrocarburos clorados. La e-caprolactama virtualmente libre
de la solucién acuosa es descargada mientras los desperdiclios se llevan
a una planta de tratamiento o son incinerados.

La solucién de sulfato de amonlo es concentrada evaporando el

agua y cristalizando.

La e-caprolactama es alimentada a una columnaz de destilaclén
para liberarla del solvente a presidén reduclda. La e-caprolactama muy
pura se obtliene fundida y después se solidifica en forma de copos o

escamas.

El rendimiento de la e-caprolactama puede ser mejorado
reduciendo la formacién de subproductos indeseables por medio de
transposicién multietapa y el ajuste de las condiciones de la reaccién
en cada etapa. La concentracién de acido, la concentracién de trioxido
sulfuroso libre, la cantidad de oxima agregada, la temperatura de
reaccién y el grade de mezclado son las variables criticas en cada

etapa.

12
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Algunos procesos difieren del procese BASF (ver figura 2.1)
en que estos purifican la e-caprolactama cruda. Es importante mencionar

que actualmente BASF ya no produce Nilén-6.

En el proceso de Allied Chemical la extraccién 'con solvente
es seguida por la cristalizaclen de la sclucidn acuosa de

e-caprolactama.

En el proceso DSM la e~caprolactama cruda primero es extraida
con un solvente y después reextraida con agua. Antes de ser destilada,
la e-capreolactama extraida es sujeta a un nimero de purificaciones
fisicoquimicas como la hldrogenacion y el tratamiento de intercamblo de
iénes.

Polimex desarrolld un proceso diferente por la combinacién de
cristalizacién de la soluclén acuesa de e-caprolactama y el tratamiento
de oxidaclén. Este proceso de purificacién fisico y quimico es seguido
de destllacién.

2.4.4. PROCESO DE FOTOXIMACION.Z2®+27.28.29.

En los afies 50's Teray Industries desarrollé un procese
fotoquimico para la produccién de e-caprolactama.

La fotenitracién (PNC) convierte el clclohexano a oxima de

ciclohexanona dihidroclorada segulda de transposicién de Beckmann.

El ciclohexano se hace reaccionar con clorure de nitrosile
para dar oxima de ciclohexanona dlhidroclorada de acuerdec a las

sigulentes reacciones:

a)} Preparacién de dcido nitrosilsulfurico partiendo de gases de
nitrégeno obtenidos de la combustién de amonla y dcldo sulfurico.

ZHZSO‘ + NO + NOZ . 2NOHSO‘ + H?_o

14
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b) Preparacién del cloruro de nitresile por la' reaccién con &cide

clorhidrico.

NOHSO‘ + HCl —s NOCL  + HZSO‘,

c) Reaccién fotoquimica.

hv
D + NOCl + HEl ——e, <:>=NOH .2HC1

El proceso industrial de la fotonitracidén se basa en el
desarrollo de un fotoreactor eficlente. Toray disefio una lampara de
inmersién con una alta eficiencla de radlaclén y capacidad la cual tlene
una larga vida. Un ordenador para remover la radiacién de onda corta
abajo de 565 nm, la cual contribuye a eliminar 1a formacién de alquitran

en la lampara. La fuente de luz es rodeada por un filtro de vidrie.

La oxima de cliclohexanona producida por fotonitraclién de
ciclohexano es separada del dihidroclorado en la presencia de un excesc
de HC1l. Este compuesto se asemeja a las gotas de aceite y forma una fase
en la parte inferlor, la cual es sujeta a transposicién de Beckmann con
' exceso de acldo sulfiurico o acelte para dar e-caprolactama. E1l HCl se
libera y es reciclado. La mezcla de la reaccién de transposicién es
neutralizada con agua amonlacal para dar e-caprolactama cruda y sulfato

de amonio (vease figura 2.2.).
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DESCRIPCION DEL PROCESO PNC.

Los gases nltroses son producidos en un quemador de amonio
y enfriados. Estos se hacen reacclionar con acldo sulfidrice para formar
el acido nitrosilsuilfurico. Este se pone en contacto con un exceso de
HC1 para dar cloruro de nitrosilo. El &cldo sulfirico remanente es
dehidratado y reciclado en la etapa de producci6én de clorurc de
nitrosilo. Los gases mezclados de cloruro de nitrosilo y HC1 son
pasados a través de ciclohexane liquldo. La conversién- a oxima
dihidroclorada se lieva a cabo en un fotoreactor con luz actinica de
una lampara de inmersién de mercurioc. Este producto es separado en el
fondo como un aceite pesado. Para prevenir el depésito de sales de
oxima y compuestos resinosos en la lampara, estd es lavada
peridédicamente con &cido sulfurice concentrade. La energia térmica
emitida por la fuente de luz es removida con agua de enfriamliento.
Co»mo el clorure de nitrosilo, HCl y la oxima dihldroclorada son
extremadamente corrosives, el fotoreactor es construido de titanio o
cubierto con esmalte o PVC.

El clorure de nitrosilo formado es removido del fotoreactor
con un exceso de HCl y reciclado en la reacclén fotoquimica. La oxima
dihidroclorada es entonces transpuesta con aceite. El cliclohexano que
no reacciond es purificado durante la regeneracién del ciclohexano y
reusado. El HCl es liberado durante la transposicién de Beckmann y es
transportado bajo las mismas condiciones con la oxima pura, la cual es
absorbida durante la regeneracién del HCl en 4cido dihidroclerhidrico
diluido. La solucién es concentrada en el HC1I de la etapa de
recuperacién y recliclada en la produccién de cloruro de nitrosilo. La
mezcla de la reaccién de transposiclén es neutralizada con agua de
amonia y la e-caprolactama pura acuosa es purificada. Esta incluye un
proceso quimico, secado y destilacién. La solucién de sulfato de
amonio es cristalizada por cvaporaclén, en el proceso PNC de Toray se
producen 1.55 toneladas de sulfato de amonio por tonelada de

e-caprolactama.
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2.4.3. PRODUCCION A PARTIR DE TOLUENO, 2637 28:29-

La compafila Snla Viscosa desarrollé un proceso basado en
toluene en 1960.

La e-caprelactama es obtenida en tres etapas:

a) Oxidacién catalitica de tolueno con aire a acldo benzoico,

CHs COOH

+ 3/2 02 —_— @ + HzO

b) Hidrogenaclén de &cido benzoico a acido clclohexanocarboxilico.

COOH

+ O3, —— D— COOH

c) Nitrosodecarboxllacién de 4cldo ciclohexanocarboxilice a
e-caprolactama en la presencla de acelte, {Vease figura 2.3).

! ACEITE
D—COOH + NOHSO « + HZSQ‘ + CO2
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DESCRIPCION DEL PROCESO SNIA.

La oxidacién de tolueno con aire ocurre en fase 1liquida
usando cobalto como catallzador a 160-170°C y una presion de 8 a 10
bar. El rendimlento en teoria es de alrededor del 90%. Los gases del
reactor de oxlidacién contienen solamente nitrégeno con pequefias
cantidades de oxigenv, monéxldo y biéxido de carbono. Estes son
enfriados a 7-8°C para recoger el tolueno sin reacclonar. El agua
acumulada durante la reaccién es removida a un tanque separador y el
tolueno es reclicladc al reactor. Al adicionar el tclueno y el cobalto
como  catalizador, el producto de reaccién liquido contiene
aproximadamente 30% de &cido benzoice y varlos intermediarios como

subpreductos.

La mayor parte del tolueno es recuperado por destilacién, y
la solucién concentrada remanente se intreoduce en una columna de
rectificaclén. E1 bajo punto de ebullicién de los intermedlarlios y el
tolueno remanente permite que puedan ser removidos y reusados. El
dcido benzoico en forma de vapor es removide de la columna de
rectificacién en una corriente lateral. Los productos pesados de alto
punto de ebullicion quedan come residuc en la columna. Estos incluyen
sales de cobalto las cuales pueden ser reprocesadas. El aclido benzoico
obtenido es adecuado para hidrogenacion con una purificacién
adicional,

La hidrogenacién de dcido benzelico - a acido
ciclohexanocarboxilico ocurre en fase liquida en la presencia de
paladio o grafito como catallizador. Una serle de reactores aglitados
son usados a una temperatura de 170°C y presién de 10 a 17 bar. La
conversién es del 99.9%. El catalizador es separado por centrifugacién
del producto liquldo de la reaccién, mezcladoe con acldo benzoico, y
rehusado en la hidrogenacién., El dacido ciclohexanocarboxilico es
destilado a presién reduclda. Un 73% de la solucién de &acide
nitrosilsulfirico en &cido sulfurico es usado en la nitracién de &cido

ciclohexanocarboxflico y es obtenide por absorcién de gases de

20



nitrégeno (de la combustién de amonio) en aclido sulfurico concentrado
o aceite. El Acido clclohexanocarboxilico es premezclade con aceite a
temperatura amblente y alimentade a un reactor de nitracién
multietapa. Definiendo exactamente las cantidades de &cido
ciclohexanocarboxilico y acido nitrosilsulfurico que van a reaccicnar
en cada etapa, aseguramos la reaccidén completa del agente de
nitracién. La razén de conversion del dcido ciclohexanocarboxilico es
mantenida alrededor del 50%. Una mol de CO2 por mol de e-caprolactama
se obtiene con pequeflas cantidades de otros gases como oxido nitrico,
CO, S0z y nitrogeno. Dependiendo de la formacién de dcldes organlcos,
se plerde menos del 10% del rendimlento.

Durante la reaccién 3.3 moles de acido sulfidrico por mol de
e-caprolactama son consumides, la nitracién con subsecuente
transposiciédn es la parte mas importante de este proceso.

Los productos de la etapa de nitracién-transposicién son
hidrolizados con agua a baja temperatura. El residuo final es un
extracto de la solucién de &scido sulfarico, el cual es diluido con
agua, después extraido a contracorriente usando ciclohexano como
solvente. El acido ciclohexanocarboxilico recogido es liberado del
solvente y reciclado a el proceso. La soluclén de e-caprelactama
acidificada contlene un exceso de 4cido sulfurico y es alimentada a
una etapa de neutralizacién con amonia. La neutralizacién se lleva a
cabo directamente en un cristalizador a presién reducida. Se forman
dos capas de liquido, la primera es una soluclién de sulfato de amonio
saturada y la otra una soluclén acuosa de e-caprolactama concentrada.
La solucidn de e-caprolactama es purificada en varlas etapas. Primero
se separa la e-caprolactama de los subproductos y el agua por
extraccion con tolueno, Después se obtlene nuevamente una solucién
acuosa de e-caprolactama por extraceclén a contracorriente de 1la
solucién de tolueno, Los subproductos remanentes solubles en el
tolueno se quedan en la capa organica. El agua es removida de la
solucién acuosa de e-caprolactama por destllacién para obtener
e-caprolactama pura.

21



(44

VAR -
SOERECALLRTANR

e N L .
l;n c
a}lNIENSAD[]
AGIN DE TESECHD R SONOMERL
POLINFED /
B o * Treciemnm

FURIFICMOR
DL MANDMLRD

SNERECAL.

CALUMIN a
VOHIMLRG

. ) ‘_‘ ' ‘ﬁ
HIIRM 1ZALDR TIE - el f
MESECRIICIOS 5 y o — ' .
fam o FLIG _ y i .
| LUMENTRADIR At §
{

TE MONDMERDT - o - : J

FIG. 4. Proceso de obtencion de e- cuproloctond
o parti oe desperdicios de Milon-¢. con vapor -

" schor ecalent oo

LUNCENTRAILR
T LAVADOS




La ecristalizacién de 1la solucién (separada de ‘suli‘ato de
amonlio saturada da 4.1 toneladas de sulfato de amonlo por tonelada de

e-caprolactama.

Centrando la investigacion en la reduccién de la produceidn
de sulfato de amonlio se hace lo sigulente: el 4cido
clclohexanocarboxilico es tratado con aceite para producir penta

- metilencetona.

ACEITE TNOHSO
D—COOH _T (CHZ):C=C0 ‘_—coz-b ( )
Y
1
H Yo
La pentametilencetona es entonces nitrosodecarboxilada a
e~caprolactama en la presencia de acelte, La produccién de sulfato de
amonio decrece a 2 toneladas por tonelada de e-caprolactama por esta

ruta.

La segunda opeldn no produce sulfato de amonlo como resultado
de una modificacidn en el procedimiento de separacién., La e-caprolactama
disuelta en el acido sulfurico es extraida por dilucién de la solucién
con pequefias cantldades de agua, la cual es entonces reextraida con un
alkifenol. El Acido sulfirico remanente es sujeto a un cracking térmico,
el cual destruye las impurezas, y el diéxido de azufre formado es

reciclado a el proceso.

2.4.4. PROCESO DE OBTENCION DE E-CAPROLACTAMA A PARTIR DE DESPERDICIOS
DE NILON-6 CON VAPOR SOBRECALENTADO.*

Los desperdiclos de Nilén-€& sdlido son despolimerizados por
hidrélisls con vapor scbrecalentade como se muestra en la figura 2.4. en
un reactor. La mezcla resultante es una soluclén acuosa de mondmero de
e~caprolactama, la cual es alimentada a una columna de evaporacién para
concentrar el monémero. El monémero concentrado es purificado por
adicién de un agente oxidante el cual convierte las lmpurezas a un

compuesto facilmente removible.
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La e-caprolactama es bombeada a una ceclumna de destilacién
donde es purificada por destilacién. La e-caprolactama liquida que se
obtiene de la destilacién es incorporada al procesc de produccién de
Nilén=-6.

Las aguas de lavado de las fibras de N{lén-6 contienen
oligémeros de e~caprolactama. Los ollgémeros son separados después de la
preconcentracién en un evaporador de pelicula fina y entonces son
despolimerizados en la misma manera que los desperdicios so6lidos de
Nildén-6. La solucién acuosa resultante es purificada de la misma manera
y contlene princlpalmente e-capreclactama y pequefias trazas de compuestos
de bajo punto de ebulllicién.

Los oligémeros también pueden ser despolimerizados por otros
métodos. Las aguas de lavado de la produccién de fibras de N1lén-6 son
concentradas a una temperatura suflcientemente alta para mantener los
oligémeros en soluciédn.

La solucién de e-caprolactama-oligémeros es alimentada a un
reactor de lecho fluidizado. Los oligémeros son crackeados a 275-350°C.

Se utiliza un catalizador especial de é6xido de aluminio para
obtener un rendimlento de 95 % de e-caprolactama a partir de los
oligémeros alimentados. Después del cracking, la e-caprolactama es

purificada por métodos convenclionales.

2.4.5. PROCESO DE OBTENGION DE E-CAPROLAGTAMA A PARTIR DE DESPERDICIOS
DE NILON-6 EN SOLUCION ACUOSA ACIDA.S?

En este proceso se hace una despolimerizacién térmica de los
desperdicles de Nilén-6 usando vapoer sobrecalentade y come catalizador
dcldo fosférico. Esta despolimerizacién se lleva a cabe en un reactor y
la mezcla resultante es una soluclidn acuosa de e-caprolactama con
variacién en la composicién entre S a 30 % de e-caprolactama. También se
obtienen otros materiales organicos que son formados por la interaccién

‘del producto de la despolimerizacién con los aditivos usados en la
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polimerizaclén de e-caprolactama o adlicionados al Nilén~6 fundido antes
de la formacidn de fibras (por ejemplo antioxidantes, rellenos, etc). El
contenldo de estas sustancias indeseables varia en la solucién de
despelimeriacién de 0.01 a 0.1 % y contlene también .varias sustanclas
fécllmente oxidables con permanganato de potaslo. Estos materiales son
llamados sustanclas oxidables y bases voladtiles. Aparte de las
sustancias ya mencionadas, tamblén se obtienen otros compuestos de la
despolimerizacién, estos materlales no han podido ser definidos

. exactamente y son la causa de olor desagradable.

Como parte de la purificaclién de las solusiones‘ acuosas de
e-caprolactama obtenldas de la despolimerizacién se evapora el agua a
vacio para después destilar la e-caprolactama a vacfo en la presencia de
aditivos quimicos actives y entonces se redestilan para remover los

componéntes ligeros y pesados que contiene la e-caprolactama.

Con el proceso antes descrito no se obtiene una callidad
satisfactorla de la e-caprolactama. Un mejoramiento importante en 1la
calidad es obtenida por incorporacién de una etapa de purificaciéon
preliminar de las soluciones acuosas de e-caprolactama, por medio de una
extraccién con solventes orgénicos; cristalizacién de las soluciones
acuosas; por el uso de intercambic de 1én o por uso de permanganato de
potasio. Para continuar 1la purificacién de 1la e-caprolactama por
destilacién a vacio multletapa con evaporadores de pelicula 'y columnas
de rectificaclén, el sistema trabaja contlinuamente a presiones de 1 a 10

torricelli (absolutos) en la presencia de un alcali.

En aplicaclones industriales el proceso m&s frecuentemente
usado es un proceso comblnado donde la e-caprolactama en solucién
acuosa es prellmlinarmente purificada con un solvente orgéinico
(hidrocarburo clorade, benceno o una mezcla de solventes). El extracto
es removido del sclvente orgdnico por extraccién directa con vapor de
agua. La e-caprolactama es separada del agua por destilacién y
rectiflcacién al vacto de 1 a 10 torricelll en la presencla de alcalis
oen la presencla de 4cido fosférico usado para reacclonar y remover

las sustancias alcalinas voldtiles. Durante la etapa de rectiflcacién
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se separan los compuestes ligeros y pesados del producto principal que
se utlllza para volverlo a polimerizar.

Se ha intentado mejorar el proceso de purificacién de las
e-caprolactamas obtenidas por este método de despolimerizacién, ya que
estas muestran tlenen un olor desagradable y estin coloridas,
ligeramente café, café oscurc o significativamente rosas, ademas de que
estas soluciones presentan turbldez debido a sustancias insolubles como
los oligomeros de la e-caprolactama y a los aditives introducidos en el
proceso de conformado del Nilén-6. El diagrama de flujo del procesoc de
purificacién mejorado se muesira en la figura 2.5. y consta de las
sigulentes etapas: los vapores de la e-caprolactama procedentes del
equipo de despolimerizacién son enfrlados y colectades en el recipiente
de adsorcién 1, este recipiente esta provisto con chaqueta de agua de
enfriamlento, agltador y un termometro. En un lado de este reclpiente
tilene una valvula de salida que esta conectada a la linea de succlén de
la bomba 2. Cuando una cantidad considerable de material se ha colectado
se calcula la cantidad de adsorbente que hay que adicionar a través del
hoyo pasa-hombre. La mezcla es fuertemente agltada y después
gradualmente bombeada para la etapa de filtracién en un tambor filtrador
3. El tambor rota a 39 rev/hr y opera con una camara de succién a 0,54
atm. El vacio es provisto por la bomba de vacio 5. El flltrade producido
se colecta en un tanque de flltrado 4 de aluminio. Este lIiquido no
presenta olor, color y es claro. Después pasa a una etapa de
preconcentracién, cristalizacién y secado para obtener la e-caprolactama
sb6lida en cristales.

2.5. ALMACENAMIENTO Y TRANSPORTACION DE LA E-CAPROLACTAMA.Z®

La e-caprolactama fundida es almacenada y enviada en
contenedores de aluminio o acero inoxidable a una temperatura de
75-80°C en la ausencia de humedad y bajo una cublierta de nitrégeno

conteniendo menos de 10 ppm de oxigeno.
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La e-caprolactama s6lida en forma de copos o escamas es
envasada en bolsas de polletileno para propdsitos generales, pero para
utilizarla para polimerizacién aniénica se tiene que envasar en bolsas
de papel aluminio. La e-caprolactama en copos o escamas se tlene gue
almacenar en lugares secos y protegerse de la luz directa del sol. La
temperatura ambliental del cuarto de almacenamientc se debe mantener
aproximadamente a 25°C y la humedad relativa de éste a menos de 65%. En
areas con altas temperaturas y humedad, se requiere reforzar las bolsas

con otra bolsa adlclional para mayor protecclén.
2.6. ASPECTOS ECONCMICOS NAGIONALES DE LA E-CAPROLACTAMA.'®

En esta parte se muestran datos econémicos que son de gran
importancia para poder hacer una evaluacién de la factibilidad del
proyecto que se desarrolla. Se analizan datos de mercado de 1la
e-caprolactama (capacidad 1instalada, produccién, usos, comerclo
exterior, consumo aparente y preclios), principales productores y
consumidores de este producto en México, y por ultimo las perspectivas
que tlene el producto. A continuacidén se explica con mis detalle lo

anteriormente expuesto.
2.6.1. CARACTERISTICAS GENERALES.

La e-caprolactama es un producto que se ha desarrollado
paralelamente a la produccién de fibras de Nilon-6, tenlendo un
crecimiento muy bueno debido a la diversificacién de las aplicaciones
del filamento industrial que se esta empleando en la industria pesquera
y llantera.

2.6.2. MERCADO.

a) CAPACIDAD INSTALADA.

La Asociacién Nacicnal de 1la Industria Quimica en 1991
reporta una capacidad instalada actual de 75,000 toneladas anuales.
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la capacidad instalada se ha visto ampliada varias veces y en
forma muy notoria de 50,000 ton/afio en 1968 a 58,000 ton/afic en 1987 y
' después a 75,000 ton/afic en 1989, lo que nos da una idea de la gran
demanda que ha tenldo este producto.

b) PRODUCCION.

La produccién pasdé de 47,189 toneladas en 1980 a 71,000
toneladas en 1990, .creciendo al 4.45% promedio anual.

En 1989 y 1990 se produleron 62,488 y 71,100 toneladas
respectivamente, significando un aumento del 16.73 en el primer afio y un
13.78% en el segundo.

c) Us0s.

La e-caprolactama se utlliza como materia prima en las
sigulientes 4reas:

Mercado 1990 %
Polimerizacién: fibras. 90
Polimerizaclén: pléasticos. 9’
Otros: cerdas,peliculas, revestimientos,

plastificantes, etc. 1

Total 100;
d) COMERCIO EXTERIOR.

Las importaciones de e-caprolactama han tenido un
comportamiento muy fluctuante, pero en los Wultimos afios la tendencla es
hacia la baja y en forma drastica, debldo a que la calldad del pfoducto
nacicnal se ha elevado y practicamente no es necesario 1lmportar este
producto, La e-caprolactama que se compra al exterior es . por
requerlhleﬁtos especlales. : :
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En lo que respecta a exportaclones de este producto son nulas
hasta la fecha, como se puede apreciar en la tabla 2 y figura 2.6.

e) CONSUNO APARENTE.,

El consumo naclonal aparente de 1980 a 1990 crecidé a una tasa
promedio anual de 2.9% . En 1989 y 1990 tuvo alzas de 5.9 y 11.5%
respectivamente.

£) PRECIO.

El precio que actualmente tiene la e-caprolactama es de
N§5.50 por kilogramo. Este preclo es internacional y lo fijan las
condiciones de demanda de este producto

2.6.3. PRODUCTORES.

Actualmente la Unica compafila que produce e-caprolactama cn
Méxlco es Univex S.A. con una capacidad instalada de 75,000 toneladas
anuales y construccién de una ampliacién a 150,000 toneladas anuales.

Esta planta esta ublcada en Salamanca, Guanajuato.

Esta empresa pasé a ser propledad de Hoechst-Celanese
recientemente.

2.6.4. CONSUMIDORES,

Los principales consumidores de e-caprolactama para
polimerizacién y obtencién de fibra , filamento y pellets de Nilén-6

son:

Celanese Mexicana S.A.

Fibras Sintéticas S.A.

Grupc AXRA{Nylon de México §.A.y Fibras Quimicas S.A.)
KIMEX S.A.
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2.6.5. PERSPECTIVAS.

Siendo un producto que se utiliza en la obtencién de Nilén-6,
y de acuerdo con la recesién que actualmente sufre éste tanto en Méxice
como a nivel mundial se prevee que la produccidén de e-caprolactama
tiende a tomar un valor constante y de acuerdo a un estudlo de
proyeccién a futuro a cinco afios que nos Indica que este sigue una
tendencia llneal constante {vease memorlas de cadlculo}. Al menos por el
momento no se prevee crecimiento en la produccién de e-caprolactama y
esto principalmente se debe a2l desplazamiento que tienen los productos
de Nilén-6 en aplicaciones textiles por otros tipos de polimeros que
presentan mejores propledades,

De acuerdo a la figura 2.6 y tabla 2 la tendencla de las
Importaciones es a .la baja, debido princlpalmente a la calidad del

praducto que ofrece el productor nacional.
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TABLA2

CONSUMO NACIONAL DE ¢-CAPROLACTAMA

(1980-1990)

1981 ; 48483 3032 51515 11 50000
1982 | 46513 4650 51163 -0.7| 50000
1983 49610 1585 51195 0.1} 50000
1984 | 50851 344 54275 6] 50000
1985 | 52024 8450 60474 11.4] 50000
1986 ( 51334 2920 424 -10.3| 50000
1987 | 57800 7007 64807 19.4| 58000
1988 | 53530 7832 61362 -3.3} 58000
1989 | 62488 2515 65003 5.9 75000
1990 { 71100 1374 72474 11.5( 75000
1991 | 75040 75173

1992 | 72906 75654

1993 | 75793 78304

1994 | 78680 80954

1995 | 81567 83604

ECUACION DE AJUSTE:  P=41151-+2886.86T C.A~46501.5+2650.24T

P=PRODUCCION T=TIEMPO

C.A.= CONSUMO APARENTE
NOTA: TODOS LOS DATOS ESTAN EN TONELADAS
FUENTE: ANIQ
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E-CAPROLACTAMA
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FIGURA 2.6
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2.7. DESARROLLO HISTORICO DEL NILON-6.2%23%

La policaprolactama o Nilén-6 fue obtenida en 1889 por
calentamiento de Acido e-~aminocaproico, sin embargo el interés comerclal
de este polimero crecié con la cobtencién de la primera fibra de Nilén-6
y el descubrimlento de gue la e-caprolactama polimerizaba por
calentamiento con agua o con sales de amina, lo que senté las bases para
la s{ntesls econémica de este polimero, Este descubrimiento fue
anunciado el 27 de Octubre de 1938 por la Dupont de Nemours. La
investigaclén hablia demandado al Doctor Wallace H. Carothers y a su

equipc once afkos de trabajo y una belsa total de unos 27 millones de
délares.

La primera planta para la preduccidn de [ibras de N1lén-6 fue
Instalada en 1939, la primera remesa de fibra de Nilén-6 salid a la
venta en Octubre de 1939.

t.a 1.G.Farbenindustrie produce los primeros monofilamentos de
Nilén-6 bajo la mareca registrada de Perluran en 1939. Las primeras
aplicaciones fueron bajo la forma de flbras, medias y fibras para
cepillos de dientes. En 1939 nacla también la primera apllcacidn

moldeada del Nil6n-6 en forma de engranajes de miquinas para ia
industria textil.

La produccion en pequefia escala de fllamentos continuos de
Nllon-6 fue inlclada en Alemania en 1940. El primer vestido totalmente

realizado en Nilen-6 se presenté en una Feria Internacional en Nueva
York en 1940.

La vida civil del Nilén-6 fue sin embarge de corta duracién:
en 1942, a la edad de 4 afios, partia bajo las banderas, Totalmente
requerido por el ejercito sirvié magnificamente hasta el final de la
guerra coma tela de paracaildas, tlendas, cables, carpas de camién,

y
refuerzo para nheumiéticos de bombarderos pesados y otros avicnes de

combate.
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Después de la Segunda Guerra Mundial, se iniclé la produccién
de Nilén-6 en la Republica Federal de Alemania.

* La produccién comercial del N1lén-€ en los Estados Unidos se
reinicia con la gran escalada de producclén de e-caprolactama, la cual
es producida por primera vez .en Febrero de 1955 por Allied Chemical
Corp. Durante este mismo afio, American Enka e Industrial Rayen,

comienzan la produccién de Nilén-6 en E.U.

La produccién mundial de flbras de Nilén-6 pasé de 1,500
toneladas en 1940, a 55,000 toneladas en 1950 y a 4.5 millones de

toneladas en 1989, con un crecimiento constante.

2.8. PROPIEDADES DEL NILON-6,7'8:19-25.30

El Nilén-6 es un polimero termoplastico y cristallno, p.e.
1.14. Puede ser extruido como monofllamento en un amplio intervalo
dimensional. Presenta una gran resistencia a la tensién y tenacidad,
hasta 8 gr. por dernler. Presenta baja absorcién de agua. Buena
resistencla eléctrica, pero acumula cargas estatlicas. Puede ser tefiido
con colorantes iénlcos y no idénicos. Es atacado por minerales &cidos,
pero resistente a los dlcalls. Arde difficilmente, es auteextinguible, y

funde formando perlas. No es téxlco.

Otras cualidades especiales del Nilén-6 son su resistencia a
grasas ¥y aceltes, presenta muy buenas propledades de barrera a los gases

y tiene un bajo indice a la friccién.
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A continuacién se enlistan y se comparan algunas de las
propiedades mis importantes del Nilén-6 y del Nilén-66, debido 2 que el
Nilén-66 es uno de los fuertes competidores del Nilén-6.

Nilén-6. Nilon-66.
Absorcién (%).
Agua, meldeo 20—90°C.saturac16n 9.5 * 0.5, 8.5 * 0.5
Etanol, moldeo Zonc.saturaclc’m 9.0 - 17.0 9.0 -12.0
Butanol,moldec 20°C,saturac16n 5.0 - 9.0. 4.0 - 8.0
Glicol,moldeo 20°C, saturacién 6.0 - 13.0 2.0 -10.0
Metanol,moldeo 20°C, saturacién 12.0 - 16.0 9,0 -14.0
Propancl, moldeo 20°C, saturacién 9.0 - 13.0 9.0 -12.0
Coeficiente de expansién térmica, (K_x) b ]05.
20° 7.0 - 10.0 7.0 -10.0
100°c 10.0 - 14.0 10.0 -14.0
Resistencia a la compresién, (HPa)=(Nmm-2).
Temperatura 20°C,2.5% H,0 1% esfuerzo 14,0 14.0
2% esfuerzo 28.0 28.0
4% esfuerzo 56.0 56.0
6% esfuerzo 70.0 70.0
Resistencia a la tensi6n(ISO-R 527)(MPa}
seco 23°C 80.0 - 90.0 90.0
seco 100°C 30,0 40.0
himedo 23°C Y 2% agua 50.0 60.0
humedo 23°C y saturado en agua 22.0 35.0
Densidad, (Mgm-a).
fundide a 270°C,1 bar 0.960 0.989
Resistencla dieléctrica, (Vem 1)e10™ %,
seco 100.0 120.0
seco 100°C 40.0 40.0
himedo 1S0-1110 60.0 80.0
Entalpla, (KJKg™).
60°C 60.0 85.0
100°C 135.0 170.0
200°C 380.0 420.0
250°C 585.0 590.0
300°C - 750.0 850.0
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Entropia de fusién, (J/Mol K) “44.0 - 47.5 83.0 - '86.0

Dureza Rockwell (ASTM D-785) M-100 M105
Capacidad calorifica a 20°C, (J/molK) 204.0 374.0
Calor de combustién, (Ki/Kg) -31.4 -31.4
Calor de cristalizaclédn, (KJ/Kg) ~46.5 -54.0
Calor de fusién, (KJ/Kg) a 25°C 190.0 196.0
Temperatura de lgnicién.

(AS™ D 1929-1977), °c 400.0 390.0

Resistencia al impacto.
126d(1S0-180 método 1A}, (Jm~1).

seco 23°C 50.0 - 109.0 40.0 - &0.0
hamedo, 1S0-1110, 23°C 120.0 110.0
Punto de fusién(ISO 3146, métode C),°C 220.0 255.0
Médulo de elasticidad de Young(ISO-R 527).
seco 23°C 3000.0 3300. 0
humedo, 1S0-1110, 23°¢c . 1500.0 1700.0
Seco 100°C 500.0 600.0
Peso molecular de la unidad repetitiva 113.2 226.3
Indice de oxigeno(ASTM-D 2863) seco,% 25.0 - 27.0 28.0 -29.0
Indice de refracclién 1.53 1.53
Conductividad térmica (W/m K) 0.23 0.23
Difusividad térmica, (cnZ/s) 1.801073 -
Volumen especifico, (cmalg)
fundido a 270°C y 1 bar 1.040 1.010
Velumen molar, (cma/mol) a 20°¢ 103.0 207.5

El Nilén-6 es soluble en fencles calientes, &cidos de
m-cresol y férmico; insoluble en la mayoria de los disoclventes
organicos,

2.9. PROCESOS DE PRODUCCION DE NILON-6.
El Nilén-6 puede ser producido por dos rutas basicas. La
polimerizacién por adicién en la cual se unen covalentemente las

sustanclas monoméricas, formando cadenas que pueden tener miles de

unidades repetitivas. Esta ruta requlere la apertura del anillo de la-
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e-caprolactama, con subsecuente poliadicién. El otro método de
polimerizacién es por condensaclén; es decir cuande se unen dos o mas
moléculas difuncicnales mediante una reacclén quimica que libera un

subproducto como €l agua.
2.9.1.POLIMERIZACION HIDROLITICA A GRAMNEL DE E-CAPROLACTAHA.zS

El Nilén-6 es tipicamente producide por la polimerizaclén
hidrotitica a granel del monbmero de e-caprolactama por procesos batch o
continuo.

La e-caprolactama primero es hidrolizada con vapor de agua a
presién para abrir el anillo de lactama y formar el 4Acido aminocaproico
(ACA).

( ) + HO ———— NH_(CH_)_COCH
2 -——— 2z 2°5
§° ACA

La polimerizacién procede por policondensacién del ACA y se
termina por la adicién de los grupos amino finales de la e-caprolactama,
como se muestra a continuacién,

CATALIZADOR o
(l\'l-l)HOOC(CHz)le'lz ————— HOOC—( (CH ) NH—C—)—(CH ) NH
ACIDO
+ n HO
2
(o]
[ .
HOOC—((Ch‘.z)SNH—C—);‘-(CHz)5NHz + < )
N
|
b S
J I CATALIZADOR |
ACIDO -
5
|
HOOC—( (CH,, )} ;NH—C~)~(CH,) [NH,

n+1
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la e-caprolactama polimeriza con un equilibric de
aproximadamente 10% de monémero y oligémeros de bajo peso molecular. lLa
mayor parte de las aplicaciones requieren 1la remocién de estos
materiales de bajo peso molecular por filtracién (para producctén de

pellets) o tratamiento a vacio del polimero fundido (para extrusién
directa).

Para 1la producciétn de pellets (vease figura 2.7), 1la
e-caprolactama es continuamente distribuida dentro del hidrolizador de
vaper presurizado, donde la apertura del anillo y la polimerizacién se
llevan a cabo. La polimerizacién la promueve un catalizador de fosfito.
La mezcla resultante de lactama, ACA y polimero de bajo peso molecular
es pasada a través de uno o méis reactores de polimerizaclén equipados
con agitadores, dependiendo de la capacidad deseada y el peso molecular.
£l peso molecular es controlade por el tlempo de polimerizaclén o por
terminadores como #&cldos mono o© dicarboxilicos, o aminas mono o
dicarboxilicas. Estos reactores son disefiados para eliminar la humedad,
para lograr una polimerizacién satisfactoria y un alto peso molecular.
El producto que es el pelimero fundide se introduce a un reactor final
en donde pasa a través de un dado para produclr unh filamento, el cual es
cortado en pequefios pedacitos y pelletizado. los pellets se ponen en
agua y son bombeados dentro de una. torre de filtrado donde son lavados
con agua éallente (95°C a contracorriente). La lactama que se extrae con
el agua caliente es destilada para recogerla como e-caprolactama. Los
pellets filtrados son secados en una o mis torres de enfriamiento hasta
un contenido de humedad aceptable para su subsecuente procesamiento
(0.2% de humedad ). Finalmente, el Nil6n-6 en pellets a alta temperatura
se procesa por diversas técnicas (extrusién, moldeo por inyecclién, etc.)
para fabricar una gama de productos. Todas las poliamidas estan sujetas
a degradaclén oxldativa a elevadas temperaturas, es por eso que todos
los tipos de procesamiento se deben llevar a cabo en atmdsfera inerte,
normalmente con nitrégeno.
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2.9.2. PROCESO HIDROLITICO VK.2

El procedimiento bisico del procese hldrolitico VK es el
sigulente: una soluclén acuosa al 20% de e-caprolactama es mezclada con
un terminador de cadena (usualmente #&cido acétlco), calentada en un’
reactor cerrade a 260 -~ 270°C durante la cual se forma una fase libre de
aminoacido por hidrélisis, este aminoacide provoca la iniciacién de la
formaclén de la cadena polimérica. A esta temperatura, la presién se
reduce lentamente hasta la atmosférica por escape de vapor, esta
operacién se deja 3 o 4 horas para obtener una condensacién adicional de
polimero. Ademis se adiciona un estabilizador para obtener un equilibrio
de la reacclon. El oxigeno se excluye del recipiente de reaccién para
prevenir la degradacién oxidativa, lo que causa que el polimero tenga

una apariencia amarillusca.

El proceso batch se lleva a cabo en dos etapas, la primera
ocurre a altos contenidos de agua y presion, la segunda a bajJo contenido
de agua y preslién alrededor de la atmosférica. En la ultima fase el
tiempo necesario para alcanzar el equilibrio de ]a reaccién es grande y’
depende solamente del contenido de agua del polimero {(por ejemplo a 260
°C ,10 horas para 1% de agua y 36 horas para 0.25% de agual.

Algunos factores afectan la cinética y el equillbrio de la
reaccién durante la etapa inicial de polimerizaclén: por ejemplo, el
contenido inicial de agua de la mezcla, la temperatura y preslén durante
la polimerizaciéon. Tode esto debe ser rigldamente controlade para

obtener una uniformidad en el producto.

De los datos evaluados de cinética y equillbrio de la
reaccién, Von Krevelen y colaboradores trabajaron para optimizar Ias
condicliones para un procese de polimerizaclén hidrolitico continuo de
Nilén-6. Ellos demostraron que eliminande el agua entre las etapas de

alta y baja presién, el proceso se lleva a cabo mas rdpldamente.

El proceso batch de produccién de Nilén-6 produce un material
poco uniforme. En camblio, en el preceso continuo el preducto es mis
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uniforme, este proceso fue disefiado en Alemania y se deriva de
“Vereinfacht Xontlnulerlich*. Este proceso particular es 1lamado
“proceso VK". Un tubo simple de reaccién arreglado esquematicamente se

muestra en la figura 2.8 y que consta de las sigulentes etapas:

La solucién acucsa del monémero y el terminador de cadena son
introducidos al mismo tiempo en una seccldn de 4 a 6 metros de largo del
tubo de reacclén precalentado, El polimero crudo sale por la parte final
de abajo de el tubo. Para iniciar la polimerlzacién, se adiclonan, 1la
lactama seca, el terminader de cadena y un iniclador (ejemplo sales de
Nylon-66). La temperatura se debe mantener aproximadamente a 265 °c
durante la corrida, pero el contenido de la humedad en equilibrio se
reduce con la temperatura, lo que representa una ventaja ya que hay que
mantener la humedad lo mas baja posible. Generalmente el polimerc sale
del tubo contenlende de 0.2 a 0.4 % de agua. La cantlidad de polimero
obtenida se puede Incrementar usando un tubo ‘de reaccitn de mayor
didmetro, pero esto es a expensas del peso melecular del polimero, el
cual se reduce en el producte final, debldo a que es menor la longitud
recorrida por el material a través del reactor y se incrementa usando
baffles y tubos perforados. Lo anterlor sirve para distribuir la subida

del vapor y prevenir tapaduras.

El Nilén-6 producido por ambos procesos batch y continuo
contlene una proporcién lnaceptable de monémero y oligdmeros, sl este
material se qulere utllizar para aplicaclones plasticas. Esto lleva a
tratar de obtener el equilibrioc durante e! procesamiento, lo cual baje
condiclones favorables reduce aprecliablemente el contenido de matertal
de bajo peso molecular. La remoclén de estos compuestos de bajo peso
molecular se efectia con extraccién repetida con agua, algunas veces
usando una pequefia proporcién de agentes reductores para prevenlr 1la
degradacion de los grdnules de Nilén-6. Si se utiliza la extracelén con
agua es necesarlo agregar ademds una etapa de secado para remover el

agua.

El monémero y los oligébmeras pueden ser removidos

alterpativamente por calentamiente de los granulos en corriente de
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nitrégeno, alrededor de 200° C. El sistema debe ser completamente
establlizado para prevenir la condensacién. El polimero preparado por
esta via contiene un muy bajo contenldo de humedad y puede ser utilizado
para procesarse (ejemplo, moldeo por inyeccién) y debe ser almacenado en
contenedores llbres de alre para mantenerlo totalmente seco. E1 vapor
supercalentado puede ser utllizado para remover los residuos de bajo
pese molecular pero debe tomarse culdado en no incurrir en la
polimerizacién de los mismos.

Es importante apreciar esto, porque puede haber alguna
conversion después del procesamlento del polimero de Nilén-6, esto es
existe una tendencla a reestablecer el equilibrio.

2.9.3. POLIMERIZACION ANIONICA DE E-CAPROLACTAMA,

Las amidas cieclicas, como 1la e-caprolactama, son
polimerizadas con la adicién de catalizadores alcalinos. Con metales
alcalinos o anhidridos de metales, la polimerizacidn se caracteriza por
un periodo de induceclén que decrece con un incremento de la temperatura
cada cinco minutos hasta 265°C . Esto es seguido por una polimerizacién
extremadamente rapida (acompafiada por un correspondiente incremento en
la temperatura), la cual se lleva a cabo en algunos minutes a 265°C. En
este punto 1la concentracidn de mondmerc tlende a alcanzar un equilibrio
normal y la viscosidad del polimero alcanza su maximo. Subsecuentemente,
la viscosidad dismlinuye rapldamente, probablemente como resultado de una
redistribucién del peso molecular. Este efecto resulta de un intercambio
de pgrupos finales reactivos con grupos de la cadena de amida o de la
continua polimerlzacién y depolimerizacién. En general, el peso
molecular del polimero usualmente se incrementa con la concentracién del
iniciador, dependiente esto del contenido de humedad en el monémero.

Las etapas esenclales de esta reacclién son las sigulentes: a)
reacclén de la lactama con el metal alealino ¢ un hidrure para formar un
anlén de lactama e hldrégeno. Esta reaccién ocurre a una temperatura
relativamente baja; b} reaccléon de este anién con el mondémero a altas

temperaturas para formar un anién de amida, la cual reacciona con el-
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‘monémerc ‘para formar un grupo neutrc la N-acylactama (amida) con una
amina final ¥y un nuevo anién de lactama; ¢) la polimerizacién procede
por ataque nucleofilico del anién de lactama en el grupo cai‘bonil de la
amida, por lo cual este se Inserta dentro de la cadena nacliente dando
por resultado el anién polimérico e hidrbgeno de otros mondmeros para
continuar el proceso. la N-acylactama sola no tiene actividad para

polimerizar a bajas temperaturas fuera de la adleclén de una base fuerte.

El sigulente esquema muestra como se lleva a cabo la

polimerizacldédn anidénica:

Iniciacidn.
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@ O O
X X X
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2.10. PRINCIPALES ADITIVOS PARA EL NILON-6.%25

Los aditives se incluyen en los sistemas de Nilén-6 antes o
durante la polimerizacién, el orden en que se agregen estos influencia
las propiedades y la naturaleza de el producte.

2.10.1. DELUSTRANTE.

Reduce 1a transparencia, incrementa la blancura, y previene
el lustre o brillo indeseable en la fabricaclén final. Este comprende la
dispersién de las particulas de diéxido de titanio finamente divididas
{tamafio promedio de particulas de 0.1-0.5um) dentro de la flibra. Llas
fibras de Nilén-6 delustradas contienen 0.3% de TlD2 y las lustradas
2. 0%4.

La incorporaclién del didxido de titanio dentro del monémero
fundido o el polimero es una operacidn dellcada. Si esto no se hace
adecuadamente, se obstaculizan las salldas de los filiros y estos tienen
que ser reemplazados frecuentemente, la oclusién con estas particulas
puede resultar en una seccién agrandada de los fllamentos
(protuberancia), los filamenlos se descomponen en gotas mientras se
funden, por causa de las particulas grandes en el fundldo, esto
incrementa una variacién en el dernier; y puede resultar en un hilado
excesivamente abrasive que desgaste la maqulinaria rédpidamente; también
puede reducir las propledades de la flbra.

El TiC)2 también se utlliza para evitar la fotodegradacién del
Nilén-6. Cuando se fabrica Nilén-6 el T102 se le adliciona a la
e-caprolactama.

2.10.2. TINTES O PIGMENTOS.
El proceso de colorear el hilo por incorporacién de un tinte
o plgmento dentro del polimero, se hace antes del hilado. Algunas veces

el pigmentc se adiciona durante la polimerizacién, pero tamblén se puede
adicionar inmediatamente antes del hilado para colorear lo mis parejo

46



posible el material. Este coloreado produce una fibra perfectamente
coloreada y no requlere una cantidad adiclonal de tinte. Sin embarge, la
gran variedad de matlices hace que para igualar un matiz se requlera del
lavado con agua del hilo, lo que traé consigo un alto desperdicio entre
cada corrida.

Los pigmentos inorganicos también se utilizan para colorear
el hilo. Los pigmentos orginlcos son usualmente de colores més intensos
que los -pigmentos lnorgénlcos, pero algu.nbs de estos no sufren
degradacién durante el hilado. La baja temperatura de hilado de Nildn-6
(255 a 270 °C) facilita la seleccién de un pigmento estable. Los
pigmentos cominmente wusados son diéxido de Titanio, carbén negro,
sulfato de cadmio (amarillo) , clanoftalato (verde, azul) y sulfoselenlo
de cadmio (rojJo). El carbén negro tlene gran resistencia a la
fotodegradacién.

También se utilizan un gran numero de abrillantadores 6pticos
por incorporacién en el polimero fundido. Estos funcionan como
absorbedores de energia en la regién dei UV y re-emiten esta energia en
la region visible (usualmente azul).

2.10.3. ANTIESTATICOS.

La mayoria de 1los polimeros, "debido a que son malos
conductores eléctricos, generan electricidad estitica. Los agentes
antlestatlicos atraen mayor humedad del alre haclia la superficle del
polimero, mejorande la ‘conductividad superficlal del polimero y

reduciendo la posibilidad de una chispa o descarga eléctrica.

Los polioxietilenos se adiclonan al N1lén-6 para reducir la
carga antlestaitica en la fabricacién de alfombras.

2.10.4. RETARDANTES DE FLAMA.

La mayoria de los polimeros, por ser materiales organicos,
son inflamables.
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Dentro de los retardantes de flama que se adlclionan al
Nilén~6 se incluyen compuestos orgénicos halogenados y derlvados del

fésforo. Sin embargo, estos pueden reducir la establlidad del fundide y

la resistencia a la luz.

2.10.5. REFUERZ0S.

fa reststencla y la rigidez del Niléon-6 se mejora
introduciendo fllamentos de flbra de vidrie.

2.11. CONFORMADO DEL NILGN~6 PARA USOS FINALES, 2182591

Las técnicas mids utilizadas para conformar o procesar el
Nilén-6 para obtener formas tlles son las sigulentes.

2.11.1. EXTRUSION.

Por extrusién de Nilén-6 se recubren alambres y cables, se
. fabrica monofilamento y tuberia para uso industrial y médico, se obtiene
lamina y pelicula para apllcaciones de envase y empaque. La extruslén
consiste en un mecanismo de tornillo que forza el termopléstico caliente
a pasar a través de un dado ablerto o boquilla. En el hilade los
filamentos y fibras se obtlenen forzando el material a pasar a través de
una boguilla o dado que contiene muchos agulercs pequefios. E! dado
llamado hilador, puede girar y producir as{ una fibra o cordén.

2.11.2, MOLDEC POR INYECCION,

Por Iinyeccién del Nilén-6 se pueden fabricar engranes,
rodamlentos, poleas y conectores, para diversas aplicaclones en sectores
automotriz, eléctrico-electrénico y <doméstice. Se hacen también
ventiladores, carcazas y manges para herramientas. E1 moldeo por
inyecclén consiste en calentar el polimero termopléstico por encima de
la temperatura de fusién y se forza dentro de un molde cerrado para
producir una pleza moldeada. Este proceso es similar al de moldeo en

coguilla para los metales. Un émbolo o mecanlsmo especial de sinfin

aplica la presiénh para forzar el polimero dentro de el molde.
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2.11.3, MOLDEO POR INYECCION-SOPLADD. -

Por su buena resistencla quimica y baja permeabilidad a gases
el Nilén-6 se emplea en la fabricaclidn de envases coextruldos por moldeo
por inyeccilén-soplado para envases allmenticlos. El moldeo por
inyecclén-soplado consiste en obtener un globo calliente de polimero,
llamado preforma, éste es introducido en un molde y, mediante un gas a
presién, expandideo contra las paredes del dado.

2.12. ASPECTOS ECONOMICOS NACIONALES DEL NILON-6,1%'3%:3%

La finalidad de esta secclén es mostrar el comportamiento que
hasta estos momentos ha tenldo la produccién de fibras y filamentos de
Nilén-6, para esto se muestran datos de mercade de las princlpales
industrias productoras de Nilén-6 en México {capacidad instalada,
produccién, usos, comercio exterlor, consumo aparente y precios). Ademas
se enlistan les princlpales productores y consumidores de Nilén-6 en
México y por ultimo se trata de dar una visién general del futuro de la
produccion dé este tipo de fibras y filamentos en México.

2.12.1. CARACTERISTICAS GENERALES.

Se trata de un polimero que 2 mis de S50 afios de existencia
conserva su vitalidad de crecimiento., La equilibrada relacién entre
propiedades mecanicas, eléctricas y térmicas, asi como 1la buena
resistencla a los productos quimicos y la facllidad de transformacién
favorecld desde hace mas de 20 afics, el crecimiento del Nilén-6 con una
tasa superior al 7%.

La participaclén del Nilén-6 en México es del 7.19% del total
del consumo de resinas sintéticas en 1990 (Fuente ANIQ).

En México se produce el monémero e-caprolactama por Unlvex
S.A., que a su vez recibe de PEMEX el ciclohexano para su fabricaclén.
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En este andiisis se consideran:
Nilén-6 filamento textil.
Nilén~6 fibra corta.
Ni1é6n-6 fllamento industrial.

2.12.2. MERCADO, (vease tablas 3, 4, 5, 6 y figs. 2.9, 2b. 10 y 2.11).
a) CAPACIDAD INSTALADA.

Actualmente se cuenta con una capacidad de 71,483 toneladas
afio para producir este tipo de flbras y flilamentos (veasé tablas 3,
4y 5)

Es 1importante destacar el hecho de que la capaclidad instalada
para produccién de Nilén-6 fibra corta disminuyé de 7,000 ton/afio en
1989 a 4,483 ton/afio en 1990 debido al desarrollo de otros tipos de
fibras sintéticas princlpalmente olefinlcas que vinleron a desplazar a
esta flbra de Nilén-6 (veasé tabla 3).

b) PRODUCCION.

La producclén pasé de 46,534 ton/afio en 1980 a §7,011 ton/afio
en 1990, creciendo al 2,37% promedlo anuyal (veasé tabla 6),

En 1989 y 1990 se produjeron 50,674 y 357,011 toneladas,
slgnificando un aumentc de 11.46% en el primer afio y 12.50%4 en el
segundo (veasé tabla 6). Actualmente el mercado de N11én-6 esta
sufriendo una contraccién debido a que los productos finales obtenidos a
partir de este polimero han sido desplazados por productos de‘otros
tipos de polimeros (principalmente N116n-66) que presentan mejores
propiedades que el N11&n-6.

c) Usos.

Las fibras y filamentos que se anallzan Se usan
principalmente para la fabricacién de:
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Niléon-6 fibra corta.

Estambres, alfombras y tapetes.

Nilén-6 filumento textil.

Fabricacion de medlas, lenceria, calecetines y ropa deportiva,

Nilén-6 filamento industrial.

Fabricacién de plolas, lonas, lonetas, maletas, maletines, redes
de pesca, etc.

Es importante resaltar due los productt;s terminados de
Ni16n-66 estan desplazando a los productos terminados de Nilén-6 en
aplicaciones para tapetes, alfombras y estambres, ademds en 1la

fabricaci6on de Lenceria, debido a que presenta mejores propledades que
el Nilén-6.

d} COMERCIO EXTERIOR,

Las importaclones han tenldo un comportamiento muy variable,
de 7,321 toneladas en 1980 que representaban el 13.6% del consumo total
de fibras de Nilén-6 pasaron a 322 toneladas en 1983 para representar el
0.75% del consumo. la tendencia de las importaciones en los Ultimos afios
es a establlizarse (veasé tabla 6). :

La tendencla de las exportaciones es a la alza, se
incrementaron de ser practicamente nulas en 1980 a aproximadamente
10,000 toneladas en 1990 {veasé tabla 6].

e) CONSUMO APARENTE.

El ceonsumo nacional aparente se ha mantenido précticamente
constante de 1980 a 1990 crecld a una tasa promedio anual de 0.21%, en

1987 y 1988 tuvo una baja de 11.43% para el primer afio y un aumento de
20. 10% para el segundo.
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£f) PRECIOS.

El preclo que actualmente tiene el Nilén-6 en pellets es de
aproximadamente N$9.00 por kilogramo (Fuente: revista Tecnologia del
Plistico Junio/Julio de 1988, se aclara que estos precios son de

referencia y para mayor veracidad consultar éste con los proveedores).

2.12.3. PRODUCTORES.

Los productores de estas fibras y filamentos son los
sigulentes:

Grupo AKRA:
Nyleon de México, S.A.
Fibras Quimicas, S.A.
Celanese Mexicana, S.A.
Fibras Sintéticas, S.A.
Kimex, S.A.

Nilén de México S.A. cuenta con una planta en La Leona, Nuevo
Leén, con una capacidad de 13,000 ton/afio.

Celanese Mexicana, S.A. cuenta con tres plantas para producir
Nilén-6, unha en Dcotlan, Jal. con capacidad instalada de 16,860 ton/afio
para la produccién de polifibras en la que solamente se producen 6,000
ton/afio de fibras de Nilén-6, oira en Toluca, Edo. de México con
capacidad de 12,000 ton/afio, y 1la ultima en Querétaro, Querétaro con
capacidad de 7,000 ton/afio.

Fibras Sintéticas, S.A. cuenta con una planta para produecién
de Nildn-6, en México, D.F. con capacidad de 1,800 ton/afio.

Kimex, S.A. cuenta con una planta en Tlalnepantla, Edo. de
México para la produccién de Nilén-6 con una capacidad de 20,000
toneladas anuales.
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2.12.4. CONSUMIDORES.

Los principales consumidores son:
Para fabricacién de {ibras y filamentos por extrusién:
Filamentos,S. A.
Filamentos Mexlcanos,S.A.
Fadeseer,S. A.
Fibra Omni,S. A.
Multifilamentos, S. A.
Productora Naclonal de Redes,S.A.

Para fabrlcacién de productos por moldeo por inyeccién y moldec por
inyeccién soplado:

Plastica Moderna,S.A.

Productos Plasticos de Pescar,S. A.

Tecnopartes Industriales,S.A.

Monarch Marking Systems,S.A.

Kiyohara de México,S.A.

Jossms,S. A, 7

Polimeros y Quimicos,S.A.

Polimeros de Occldente, S, A.

Tamblén es utllizado por un gran nimero de empresas pequeflas.
(Fuente INFOTEC).

2.12,5. PERSPECTIVAS.

Siendo un polimero que se emplea en varias ramas industriales
se prevee un periodo de crecimiento en México pero en pequefia medida
debido a las diversificacliones de productos que se estan elaborando con
Nll_bn—s reforzade con fibra de wvidrio, ya que estos superaron las
pruebas de aceptacién para elementos en la construceién de automéviles
tanto en apllicaclones exterlores como en el recinto del motor y de
viajeros. Por el momento en Méxlico no se cuenta con plantas productoras
de MNilén-66 que es el polimero que actualmente esta desplazando a nivel

mundial a los productos terminados de Nilén-6.
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Una vez flnallizados con éxito los proyectos actualmente en
curso, se prevee un aumento manifiesto de la utilizacién de Nilén-6 en
el sector del automévil en el peso medio de estos automoviles de 10,5%
actual a un 14% para 1995. Es decir, si por ejemplo el peso promedio de
un automévil es de 1.5 toneladas, entonces la cantidad de Nilén-6 que se

utilizaria seria aproximadamente de 150 Kg.

También se prevee que la industria llantera y pesquera sigan
manteniende su dindmlca de crecimiento, lo que traerd consige un
crecimlento en la demanda de Nilén-6.
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TABLA3

CONSUMO NACIONAL DE NiLON-6 FIBRA CORTA

(1980-19%0)

1980 2000 345 0 245 38.71 3500
1981 3901 608 0 4509 48.0{ 4500
1982 2833 1233 0 4066 981 4500
1983 4532 117 1903 2744 -32.5] 5500
1984 4672 302 1929 3045 10.9] 5500
1985 3731 364 678 n17 122] 5300
1986 5171 287 3751 2307 -32.5{ 5500
1987 24 430 2469 2405 431 5500
1988 1471 1132 0 2603 8.2; 7000
1989 794 1157 0 1951 -25.01 7000
1990 1148 317 146 1319 -32.41 4483
1991 785 1699 2 2482 88.2] 1000

ECUACIONDE AJUSTE:  P=2269.37+1135.75T-15.28T2+2.03T3
P=PRODUCCION
T=TIEMPC

NOTA: TODOS LOS DATOS ESTAN EN TONELADAS

LA PRODUCCION DE ESTA FIBRA TIENDE A DESAPARECER.
FUENTE: ANIQ
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NILON-6 FIBRA CORTA

RELACION PRODUCCION-CONSUMO APARENTE

5 PRODUCCION (MILES DE TON)
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FIGURA 2.9
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TABLA 4

CONSUMO NACIONAL DE NILON-6 FILAMENTO TEXTIL

(1980-1990)

1980 | 29800 4136 0 33936 19.9] 36400
1981 | 29122 1785 0 30907 -8.9] 38320
1982 : 29211 944 219 29936 -3.11 41820
1983 | 27975 198 2751 25422 -15{ 41820
1984 | 28157 229 3094 25292 -0.5| 41820
1985 | 28445 464 108 28801 13.9( 42000
1986 | 25615 703 3035 23283 -19.2{ 42000
1987 | 26606 626 3365 23867 2.51 42000
1988 | 20627 685 4283 17029 -28.6] 42000
1986 | 28470 3418 6092 25796 51.5[ 42000
1990 | 33058 1968 3537 31489 22.1| 42000
1991 27631 28496

1992 | 27594 26030

1993 | 27597 26039

1994 | 27600 26047

1995 | 27602 26055

ECUACION DE AJUSTE:  P=27564.14+2.7784T C.A=25941.3+8.13764T

P=PRODUCCION T=TIEMPO
C.A.= CONSUMO APARENTE

NOTA: TODOS LOS DATOS ESTAN EN TONELADAS
FUENTE: ANIQ
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NILON-6 FILAMENTO TEXTIL

RELACION PRODUCCION-CONSUMO APARENTE

s PRODUGCION (MILES DE TON)

10
5 -
——PRODUGCCION —— CONSUMO APARENTE
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FIGURA 2.10
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TABLA S

CONSUMO NACIONAL DE NILON-6 FILAMENTO INDUSTRIAL

(1980-1990)

1080 | 14734 17574 14.9

1981 | 16528 1654 17 18165 3.3] 21700
1982 | 1759 1748 168 19176 53] 21700
1983 | 15639 7 1073 14573 24| 21700
1984 | 20091 36 1453 18674 28.1] 21700
1985 | 21777 1259 1863 21173 13.4] 21700
1986 | 19598 300 4612 15236] _-27.8] 23900
1987 | 21572 253 6048 15777 3.2] 25000
1988 | 23365 252 6009 17608] _ -28.6] 25000
1989 | 21410 291 a2l 16980 11.6] 25000
1990 | 22805 0 5813 16992 3.5] 25000
1991 | 21140 17525 0.1

1992 | 20802 16823

1993 | 21119 16722

1994 | 21435 16621

1995 | 21752 16521

ECUACION DE AJUSTE: P=17319.6+316.632T C.A=17929.8-100.623T

P=PRODUCCION T=TIEMPO

C.A= CONSUMO APARENTE
NOTA: TODOS LOS DATOS ESTAN EN TONELADAS
FUENTE: ANIQ
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NILON-6 FILAMENTO INDUSTRIAL

RELACION PRODUCCION-CONSUMO APARENTE

PRODUCCION (MILES DE TON)
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FIGURA 2.1
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TABLA 6

PRODUCCION TOTAL DE NILON-6

(1980-1990)

1980 46534 7321 0

1981 49551 4047 17 53581
1982 49640 3925 387 63178
1983 48146 322 5729 42739
1984 52020 567 6476 47011
1985 53953 2087 2649 63391
1986 60384 1250 10798 40876
1987 : 62802 1329 11882 42040
1988 45463 2069 10292 37240
1989 50674 4866 10813 44727
19%0 67011 2285 9496 49800

NOTA: TODOS LOS DATOS ESTAN EN TONELADAS
FUENTE: ANIQ
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CAPITULO 1I1.
DESARROLLO EXPERIMENTAL.



3.1. HIPOTESIS DE TRABAJO.

Para que el Nilén-6 o poli-e-caprolactama experimente
despolimerizacién directa se debe fundir, bajo condiclones que desplacen
la reaccién (1) hacia la izquierda. De esta manera se puede obtener el
monémere de e-caprolactama. Se tiene que en la reaccién (1) en
¢ondiclones de equilibrio las concentraciones del monomero y el polimero
son dependientes de la temperatura y la concentracién del catalizador.
Las condiclones gque favorecen a despolimerizar el Nilén-6, o el
desplazamiento de la reaccién (1) hacla la produccién de monémero, deben
ser altas temperaturas, una determinada concentracién de catalizader y
presiones reducidas para extraer uno de los productos. De esta manera la
reaccién (1) siempre tenderd a restablecer el equilibrio formando mas
monémero.

CAT.

n(CHz)S-NH-CO + H20 —_— H-(NH(CHZ]SCO)'\-OH (1)

3.2. PROCEDINIENTO DE DESPOLIMERIZACION.

En un reactor de acero Ilnoxidable de 300 ml equipado con
recipiente de teflén, agltador, chaqueta de calentamlento y control
automdtico de temperatura y presién se intreduce una cantldad- conocida
de polimero de Nilén-6 moélido e hidroxldo de sodio. Esta mez¢la se
calienta en atmdsfera lnerte a la temperatura de reaccién por medlo de
la chaqueta de calentamiento del reactor.

El reactor se une a un matraz kitasato de SO0 ml conectado a
un sistema de vacio que incluye una trampa a ~100 °c, para condensar
vapores y evitar la contamipac¢idén de la bomba de vacio. (vease figura
3.1). '

El monémero formado en el reactor se funde debido a la alta
temperatura existente en este y se desplaza al matraz kltasato por medio
del sistema de vacio. El monémero solidifica en el matraz, que se
mantlene a wuna temperatura de 15°C, Los vaperes de agua Yy olros

volatiles son recogldos por la trampa de vacio.
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CABEZAL DEL REACTOR.

CUERPO DEL REACTOR,

CHAQUETA DE CALENTAHIENTO.

HOTOR PARA AGITACION

SOPORTE DE REACTOR

TERMOPAR

CONTROLADOR NE TEWP. Y PRESION.
HANOGHETRO INDICADOR DE PRESION.
BOTON ENCENDIDO DE CONTROLADOR.
BOTON VELOCIDAD DE CALENTAHIENTO.
BOTON ENCEKDIDO MOTOR DE AGIT.
BOTON DE RESET.

PERILLA REEULACION VEL. DE ACIT.
INDICADORES DE TEMP. Y PRESION.
SET POINT.

VALVULA ENTRADA DE GAS.

YALVULA TOMA MUESTRAS LIQUIDAS.
VALVULA RELEVO DE GASES.

DISCO DE RUPTURA.

LoOP DE ENFRIAKIERTO INTERNO.

CCHUIOIXTTFACTIOTIMOONT»

FIGURA 3.1. REACTOR UTILIZADD PARA LLEVAR A CABD LA REACCION DE

DESPOLIMERIZACION DE NILON-B.
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Después de un Intervalo ([de tlempo establecido, se colecta el
monémero solldificade en el kitasato.

Una vez que se ha enfriado el reactor se intreduce agua para
extraer el mondmero que no fue fremovido por el sistema de vacio y
posteriormente se cristaliza para gepararlo del solvente.

Por ultimo, la masa SOI‘dlficada en el kitasato y la extraida
con agua se purifican para su analisis y célculo del rendimlento de 1la
reaccidén en términos de e-caprolactama obtenida,

3.3. MATERIAL.

Matraces kitasato de 500 wl,

Trampas para vaclo.

Mortero con pistilo.

Parrilla de calentamiento.

Bafios para agua fria.

Soporte universal.

Metros de manguera para vacio, : BRI
Tapones de hule,

Desecador

Vasos de precipltados de 150 ml. .

Vaso de teflén de 300 ml. . Dhuwiooe N eIy
Espatula de acero inoxidable. R

Pliseta,

Enbudo.

Anillo metalico.

T T I N S T N3 N

3.4. EQUIPO.

Bomba de vacio, marca FELISA, modelo 1400.
Balanza analitica, marca PREQISA, modelc 100A-300M..
Estufa, marca RIOS-ROCHA S.A., modelo HS-41.

Espectroscopio de infrarrojo, marca Nicolet, modelo MX-S.

T A

Espectroscoplo de ultra violeta, marca Shimadzu, modelo UV-260.
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1 Reactor Parr de acero inoxidable modelo 4561 de 300 ml con
acceserios para el controel de la temperatura, a3 presién,
aglitacidn, etc. (vease figura 3.1.).

1 Controlador de temperatura y presién Parr modelo 4842,

} Calorimetro diferencial de  barrido, marca TA
modelo 2910.

Instruments,

1 Difractémetro de rayos X, marca SIEMENS, modelo KRISTALLOFLEX £10.
1  Analizador termogravimétrico, marca TA Instruments, modelo 2950.

3.5. REACTIVOS.

Nilén-6 en pellets y desperdicto de Nilén-6 moldeado.
NaOH mé6lido,

KBr para espectrescopia de I.R,

Metanol y tolueno para espectroscopia de U.V.

Carbén actlivado.

3.6. PLAN DE TRABAJO UTILIZADO PARA LOGRAR LA DESPOLIMERIZACION.

Para poder llevar a cabo la despolimerizacién de Nilén-6
partimes de la reaccién de polimerizacién {1) de Nildn~6, que e5 una

reaccién en equlilibric con 90 t 2 % de conversién de monémere a
polimero.

£n 1la reacclién (1) las concentraciones de equilibrio del
monémera y el polimero son dependienies de la temperatura y la cantidad
de catalizador presente. De esta manera se trata de encontrar las
condiclones adecuadas de temperatura y concentracién de catalizadar
necesarias para desplazar la reacclén (1) hacia la produccién de
monépero, Se utiliza una presién reducida para de esta manera estraer
los productos y no dejar que la reaccién alcance el equilibrio.

En el reactor se mezcla NaOH y Nilén~-6 en las sigulentes
concentracliones: 0, 0.5, 1.0, 1.5, 2.0, 4.0, 7.0, 10.0 y 15.G % en peso
por duplicado para obtener valores representativas., Se funde la mezcla
por arriba de 230°C (el Nilép-6 debe estar fundido para poder lograr la

despolimerizacién}, a una presién menor a 10 mm de Hg bajo aglitacién
continua.
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Primero se anallza la concentracién de catallzador necesaria
para lograr un buen rendimiento de mondémero en la reacclién de
despelimerizacién, después se mantiene constante este valor y se procede
a determinar el valor 6ptimo de temperatura de despolimerizaciéon de la
siguiente manera: 230, 240, 245, 250, 255, 260, 265 y 270°C reallzando
también dos determinaciones a cada temperatura. La presién Se mantiene
por abajo de 10 mm de Hg durante la reaccién.

Para llevar a cabo las determinaciones de rendimiento y
velocidad de reaccidn de despolimerizacién, una vez encontrados los
valores oéptimos de concentracién de catallzador y temperatura, se
realiza el mismo procedimiento a diferentes tlempos de reacclén, es
decir, a1, 2, 3, 3.5, 4, 4.5, y 5 heras.

Se analizaron dos tipos de Nilén-6 para establecer
rendimientos de reproceso: Nil6n-6 wvirgen en forma de pellets sin
aditivos y Nilén-6 procesado, con aditivos, obtenide de piezas
moldeadas, Se determind el contenido de humedad de estas muestras de
Nilén-6 encontrandose que varia de 1.73 a2 1.78 % con un valor promedio
de 1.75 %

3.7. DESCRIPCION DEL REACTOR UTILIZADO PARA LA DESPOLIMERIZACION.

El reactor utilizado para llevar a cabo la reaccién de
despolimerizacién de desperdicies de Nilén-6 se puede observar eh la
figura 3.1. Este tlene una capaclidad de 300 ml., cuenta con un vaso de
teflén que se adapta interlormente al reactor que sirve para proteger a
éste cuando se trabaja con sustancias corrosivas o que puedan dafiar al
reactor, esta construido de acero inoxidable, maneja un rango de
temperatura y presién entre 25 a 385°C y 0-2000 psi de presién, es
totalmente hermético debldo a que tiene un anillo con & ternillos que
sujetan y unen perfectamente el cuerpc del reactor con el cabezal del
mismo. Cuenta con una chaqueta de calentamiento eléctrica de 400 Watts y
115 Volts., Esta fijamente soportado en una varilla junto con un motor
eléctrice que sirve para mover el agitador que se encuentra en el
cabezal del reactor.

67



El cabezal del reactor esta equipado con un mandmetro
indicador de presién, una vilvula de relevo de gases, una valvula para
tomar muestra liquida, otra valvula para entrsda de gas (por ejemplo
sirve para cuando se quiere trabajar con atmésfera inerte), un disco de
ruptura calibrade a 1800 psi, dos valvulas para entrada y sallda de
lfiquido de enfriamlento {(cuando se necesite este serviclo, por ejemplo
en reacciones exotérmlcas) y un termopar que permite registrar 1la

temperatura en la muestira dentro del reactor.

Este reactor esta equipado también con un controlador de
temperatura y presién marca Parr modelo 4B42, al cual estan conectados
la chaqueta de calentamiento, el termopar, el manémetro y el motor
eléctrico del agitador. El controlador consta de un indlcador de
temperatura y otro de presién, tiene tres interruptores, uno sirve para
el encendido/apagado del controlador, otro que regula la velocidad de
calentamliente pudiendose escoger dos opclones: velocidad de
calentamiento alta y baja, el tercer Interruptor sirve para
encender/apagar el motor de agltacién, asimismo, también cuenta con una
perilla para ajustar el numero de revoluciones por minuto que se deseen,
ademds se cuenta con un panel de control en donde se puede trabajar en
forma automdtica o manual, en el que se puede fifar un set polnt de
temperatura deseada y en el que se muestra la temperatura que se esta
registrando en la muestra por medio del termopar y tamblén se puede
observar como actua el controlador, ya sea Interrumplendo o dejando
pasar corriente eléctrica a la chaqueta de calentamiento para que
caliente o deje de calentar segin se este por abajo o por arriba del set

peint escogldo.

Por ultimo éste controlader cuentza con un botén de RESET cuya
funcién es interrumpir por completo el calentamlento, ya sea por falla
en el suministro de energia eléctrica durante la operacién, por alcanzar
el limite méximo de temperatura o presién que puede manejar el reactor o

por el apagado del controlador.
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3.8, MANEJO DEL REACTOR UTILIZADO PARA LA DESPOLIMERIZACION.

Lo primero que se ticne que hacer es aflojar los tornillos
del anillo que une el cuerpo del reactor con el cabezal del miswmo para
Introducir el vaso de tefldn con la muestra sbélida. Se cierra el reactor
y se ajustan los tornililos del cabezal para unir perfectamente éste con
el cuerpo del reactor. Se checan que esten perfectamente cerradas las
valvulag para tomar muestras liquidas, la de entrada de gas, las de
entrada y sallda de liquide de enfriamlento (no se neceslita enfriamiento
en nuestro caso) y se abre la vAlvula de relevo de gases, se ajusta el
agitador con el mator eléctrice y se coloca el reactor dentro de la
chaqueta de calentamiento. La valvula de relevo de gases se conecta al

dispositive para reallzar vaclo por medio de una bomba de vacio.

Acto segulde se conecta el controlador de temperatura vy
presién y se turna éste a la poslcidn de encendlde ON, se selecciona un
set point de temperatura por medio del panel de control y se escoge una
velocidad de calentamiento ya sea baja o alta (se recomienda 1la
velocidad de calentamlento baja debldo a que al calentar la chaqueta el
reactor, al lfegar la muestra a la temperatura selecciocnada actia
inmediatamente el controladar dejande de suministrar corriente eléctrica
a la chaqueta, pero como se lleva clerte impulso debldo a la velocidad
de calentamlents cuando el controlador actia se rebasa en
aproximadamente un 10 % la temperatura del set polnt antes de que se
dele de calentar, sin embargo, al utillzar velocidad de calentamiento
alta se rebasa hasta un J0 % el valor de set point de temperatura). Se
enclende el motor eléctrico del agltador y se selecclona por medio de
una peri{lla las revoluclones peor mninuto que se necesiten para el

agitador.

Después se libera el botén de RESET para que el coptirolador
empiece a mandar corriente eléctrica haclia la chaqueta y ésta comience a
calentar. Se registra la temperatura en la muestira por medio del
termopar y éste envia una sefial al controlador en donde se muesira esta
temperatura, También el mandmetro del cabezal del reactor nos indica la
presién dentro del reactar y a su vez envia sefial al controlador en

donde tamblén se puede observar estos valores de presioén.
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Toda esta operaclén se mantiene durante el tlempo que se
requiera, al término del cual se apaga el controlador e inmediatamente
actua el RESET suspendiendo el calentamiento definitivamente.

Se deja enfriar el reactor, se desconecta el controlador, se
retira. la chaqueta de calentamiento, se despresuriza el reactor por
medio de la valvula de relevo de gases, se desatornilla el cabezal, se
limpia el vaso de teflén y el cuerpo del reactor. Después de realizar lo

anterior el reactor queda listo para volverse a usar inmediatamente.

3.9. FUNDAMENTACION Y PROCEDIMIENTOS DE LAS TECNICAS DE ANALISIS
UTILIZADAS PARA CARACTERIZAR LAS NUESTRAS DE MONOMERO Y POLIMERO
OBTENIDAS, & 5:16:7:8,19,35.

En esta seccién se describe el fundamento tebérico y el
procedimiento que se debe segulr para utilizar una técnica determinada
para caracterizar las muestras que se obtuvieron. En su gran mayoria se
utilizaron técnicas instrumentales. Las técnicas utilizadas se enlistan
a contlinuacién: métodos espectroscdpicos (espectroscopia infrarroja,
ultravicleta-visible y difraccién de rayos X), métodos térmicos
(calorimetr{a diferencial de barrido y an&lisis termogravimétrico). A
continuacién se describen con més detalle estas técnicas.

3.9.1. COLOR.

El ceolor es una manifestacién de la absorcidon de energia
electromagnética en el rango de 400 a 700 nm (nanbémetros) y tlene tres
componentes: tono, brillo e intensidad. Por 1lo tanto, si puede
describirse completamente en términos fisicos. La medicién instrumental
del color consiste en determinar sus tres componentes e incluso hoy dia
existen aparatos muy sensibles que nos permiten juzgar si dos colores

son lguales o diferentes, pero también se usan patrones de color,

En lo que respecta a la determinaclén experimental del color
de las muestras en este trabajo, se utlilizé el estandar APHA, las
unidades APHA corresponden a la concentracién de mezclas de
cobalto-platino. Se compara una soluclén acuosa de e-caprolactama al 50%
peso/peso, con una solucién estandar o por determlinaclén fotométrica en
una celda de 5 cm de largo a numeros de onda entre 390 y 465 nm.
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3.9.2. METODOS ESPECTROSCOPICOS.

El espectro electromagnético estd formado por radiaciones de
diferente longitud de onda y frecuencia. De acuerde con la longltud de
onda de las radlacliones se forman las diferentes reglones, es decir,
Rayos Gamma, Rayos X, Ultravioleta, wvisible, Infrarrojo, Mlicroondas y
Radlo.

En funcién al tipo de radlacién que actie sobre la muestra a
analizar, se tendran distintos métodos espectroscépicos, Estos nétodos
aprovechan que los materlales absorben energia del espectro dependiendo
de su estructura quimica. Es decir, los diferentes grupos quimicos que
forman una molécula absorberan diferentes cantidades de energia, y estas

variaclones se registran en diagramas }lamados espectros.

3.9.2.1. ESPECTROSCOPIA INFRARROJA (IR).

La espectroscopia iInfrarroja, es uno de los métodos
Instrumentales de mayor usec por su amplio range de registro de absorcioén
de energia.

la zona con que trabaja este equipo es la franja de
infrarrojo del espectro electromagnético que abarca desde 3,500 hasta
50,000 nanbémetros {nm).

Las fuentes normales de radiacion de 1los espectros
infrarrojos son materiales formados por carburo de siliclo calentados
eléctricamente, o filamentos de éxidos de tierras raras que emiten

radlacién infrarroja de la misma forma que un cuerpo negro.

Tanto las redes de difraccidon como los prismas de sales
inorganicas se utllizan para dispersar la radlaclén en los espectros de
infrarrojo. Los materlales comunes de los prismas son NaCl (utillizado
por debajo de 15 nm), KBr (usado por debajo de 25 nm), y CsBr (usado por
debajo de 35 nm).
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Los receptores de energia infrarroja son usualmente ;:uerpos
negros de masa muy pequefia, unidos a detectores de calor muy sensibles,
tales como termopares de unién miltiple. Su salida puede leerse sobre un
galvanémetro sensible, pero normalmente se hace con reglstradores
automaticos.

El método de infrarrojo puede aplicarse a muestras sélidas,
liquidas y gaseosas.

Uno de los Inconvenlentes experimentales en el trabajo con
sustancias que absorben débllmente en el infrarrojo, es obtener muestras
suficlentemente delgadas. Los métodos corrientes de preparaclén de
muestras incluyen los sigulentes: moldeo por comprecién; disolucién de
un "polimero en un disolvente, tal como disulfuro de carbono o el
tetracloroetileno, cuyos espectros estén relativamente libres de bandas
de absorcién intensas; preparacién de una pelicula fina mediante un
microtome o mollenda; formacién de una pelicula delgada, por colado, a
partir de una disolucién; y, por uUltimo, por compresién de una mezcla

finamente dividida de la muestra con KBr para formar un disco u oblea.

Los resultados del andlisis deben interpretarse a partir de
la lectura del espectro, el cual presentard una serle de plcos en
diferentes rangos de absorclén. la localizacidén de cada uno de ellaes
determina los diferentes enlaces quimicos presentes en la muestra y por
lo tanto, también se podra definir su estructura tentativa.

Posterliormente, con la ayuda de patrones de comparacién se logra
ldentificar el material.

En este trabajo se uso un equipo Nicolet modelo MX-S y las
muestras se soportaron en pastilla de KBr para su andlisis.

3.9,2.2. ESPECTROSCOPIA ULTRAVIOLETA-VISIBLE (UV-¥IS).
Este método se utliliza para determinaciones cuantitativas de

antioxidantes, absorbedores, establlizadores y en general aditivos, ya

que este tipo de sustancias absorbe mayor energia y pueden ser
detectados con esta técnjca.
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La zona empleada del espectro electromagnético es el rango UV
de 200 a 400 nm. Al igual que la espectroscopia iInfrarroja, este método
no separa componentes ya que s} dos sustancias estan presentes en la
muestra absorberdn energia y ambas contribuirdn en el espectro final,
por lo que también requieren previa separacién para que no se tengan
interferencias.

Los espectros UV-VIS son mucho mas simples que los IR ya que
presentan solo muy pocas bandas de absorcién y por lo tanto son mis
sencillas de interpretar,

Aqui se uso un equipo Shimadzu de UV-VIS modelo UV-260.

Se utilizé una celda de quarzo de 5 cm de longitud a la que
se le introdujd una solucién diluida de e-caprolactama (aproximadamente
0.1 % p/p.) en tolueno o metanol, se utilizaron estos solventes debido
a que presentan picos caracterfsticos en el espectro de UV y no
interfieren con la absorcién de la muestra problema.

3.9.2.3. ANALISIS POR DIFRACCION DE RAYCS-X.

El método de difraccién por rayes X, es una herramienta
poderosa para Investigar la disposicién ordenada de los Atomos o
moléculas por medlo de la interaccién de la radlacién electromagnética
para producir efectos de interferencia con estructuras comparables, en
tamafio, a la longlitud de onda de la radiaeclén. St las estructuras se
disponen en un conjunto ordenado o reticule, las interferencias son
nitidas, de tal manera que la radlacién es dlspersada o difractada sélo
bajo condliclones experimentales especificas. El conocimiento de estas
condiclones proporcieona informacién, que se reflere a la geometria de
las estructuras dispersantes. Las longitudes de onda de los rayos X son
comparables a las distapnclias Interatomicas en los ecristales; 1la
informacién obtenida a partir de la dispersién para &ngulos ampllos
describe la disposicién espaclal de los 4tomos. La dispersién de rayos X
a angulos pequefics es Gtil en la determinacién de perlocidades elevadas,
que pueden surgir a partir de cristalitos laminares o a partir de
espacios vaclos.
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Los rayos X se producen corrientemente por bombardeo de un
anticdtodo metalico con un haz de electrones de alto voltaje. Esto se
efectia en el interlor de un tubo de vacio, ¥y los rayos X salen al
exterior a través de una ventana de berillo o mica en forma de un rayo
bien delimitado.

Los rayos X difractados pueden detectarse por su accién sobre
una pelicula o placa fotografica, o por medic de un contador de
radiaclién y un amplificador electrdnico que alimente un reglstrador. El
examen cualitativo de los dlagramas de difracclén y las medidas precisas
de &ngulos y distancias se obtienen de forma mids adecuada medlante un
registro fotogriafico, mientras que para medldas precisas de 1la
intensidad del rayo difractado, se prefiere la técnica del contaje.

Los rayos X de una longitud de onda dada se difractan sélo a
unas determinadas orlentaclones especificas de planos cristalines de la
muestra. S1 la muestra estd formada por un Unico cristal, ésta se puede
colocar durante la experiencia en todas las orientaciones posibles,
normalmente por rotaclén u oscilacién de }la muestra alrededor de uno de
sus ejes para alcanzar las orientaciones deseadas con respecto al haz de
rayos X. Alternativamente, puede utllizarse una muestra formada por
polvo de cristales muy pequefios. S1 las particulas de polvo diminutas se
orientan al azar, no cabe duda que deben darse en el interior de 1la
muestra todas las orientaciones. El método del polvo es mas conveniente,
pero suministra menos informacién que el método del cristal unico, va
que este ultimo permlite Investigar una por una las orlentaclones
alrededor de un eje del cristal.

Se usé un equipe Siemens, Kristalloflex 810 para analizar 1la
e~-caprolactama y el N116n-6.

3.9.3. METODOS DE ANALISIS TERMICOS.
Los métodos de anilisis térmicos basan su operacién en los
cambios de propledades que sufre una muestra al wvarlar 1la

temperatura. Los resultados obtenidos son graflcados para dar espectros -
térmice s llamados termogramas,
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3.9.3.1. CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE BARRIDO (DSC).

Este método se basa en la diferencia de absorcién de calor de
la muestra respecto a una referencla. El material se registra en un
diagrama el cual da diferentes picos, los que indican transiciones;
la vitrea, la de cristalinlzaclén, la de fusién, de oxidacién y
descomposicién del materlal, Permite tamblén estudlar la cinética de una
reaccién quimica, ya sea endotérmica o exotérmica. No sélo se pueden
estudiar los camblos de entalpia asociados con el calentamiento,
enfriamiento, templado, o diferentes tratamlentos térmicos, sino que se
pueden estudiar una amplia gama de respuestas de los sistemas a la
temperatura, que incluyen polimerizacion, degradaclién, u otros cambios
quimicos. En este métode se utilizan muestran muy pequefias de S a 10 mg.
En el DSC, un circuito de temperaturas mide y controla la temperatura en
los reciplentes de muestra y referencia, para ajustarse a un programa
preestablecido de tlempo-temperatura. Esta temperatura se representa
sobre uno de los ejJes de un registrader x-y. Al mismo tlempo, un
circuito de diferenclas de temperatura compara las temperaturas de la
muestra y de la referencia, suministrande energia para calentar 1la
resistencla situada en cada reciplente hasta que las temperaturas se
mantengan iguales. Cuando la muestra experimente una transicién térmica,
la potencia de las dos resistenclas se ajusta para mantener sus
temperaturas, y entonces se registra sobre el segundo eje del
registrador una sefial proporclonal a la diferencia de potencia. El darea
situada baje la curva resultante es una medida directa del calor- de
transicién.

Aqui se usd un DSC marca TA Instruments modelo 2910.
3.9.3.2. ANALISIS TERMOGRAVIMETRICO (TGA).

En el anpalisis termogravimétrico se utiliza una
termo-balanza, que slgue el camblo de peso de la muestra en funcién de
la temperatura. Estos instrumentos son muy sensibles, y se utilizan
principalmente para detectar pequefias pérdidas de peso por humedad u
otros volatiles. Otras aplicaciones caracter{sticas incluyen la
evaluacién de la estabillidad térmica y temperatura de descomposiclén,
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composicién y alguna informaclén sobre la distribucién de secuencias en

los copolimeros y composicién de polimeros con relléno.

Aqui se usé un TGA marca TA Instruments modelo 2950.

3.10. PROCEDIMIENTO SEGUIDO PARA LA POLIMERIZACION DE LAS MUESTRAS DE
E-CAPROLACTAMA. **

La e-caprolactama grado reactivo y las muestras de
e-caprolactama obtenidas en la despolimerizacién de desperdicios de
Nilén-6 fueron polimerizadas bajo el sigulente procedimiento: se ponen
de 8-10 g. de e-caprolactama, 0.5 g. de oxido de polietileno de un peSo
molecular entre 2000-7500 daltons y 2-5 gotas de N-~acetllcaprolactama en
un tubo de ensayo largo y se mezclan perfectamente. Se prepara un
mechero Bunsen con una flama de aproximadamente 1 pulgada, se pone en
contacto el tubo de ensayoc que contlene la mezcla y la flama del mechero
Bunsen para fundir la muestra. Cuando la mezcla este totalmente fundida
se le adiclona una pequefia cantidad de polvo de hidrure de sodie (NaH)
al 80 % en acelte (aproximadamente 0.05 g.). Es importante que todo el
NaH este en contacto con la muestra fundida para tener una Iniclaclén de
la reacclén uniforme. La solucién clara es nuevamente calentada
raplda pero cuidadosamente con el mechero Bunsen y se empezara a notar
ligero burbujeo en 1la muestra, en esta etapa se¢ debe alcanzar una
temperatura de aproximadamente 200-230°C,

Después de la adiclén del NaH y del calentamiento la
polimerizactén de la e-caprolactama solo toma de 2-4 minutos. Se puede
dar cuenta rédpldamente de que la e-caprolactama ha polimerizado por que
la solucién lIncrementa su viscosidad, Si la pollmerizacién no ocurre
durante algunos minutos, enfrie el tubo de ensayo y reinlcie
agregando NaH (Mucho NaH puede dar una flbra quebradiza), callente

nuevamente hasta obtener polimerizacioén.
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CAPITULQ 1V,
RESULTADOS Y DISCUSION.



e

Los resultados obtenidos y presen.ta;os en este capitulo,
implicaron varlios ensayos previos sobre el manejo del reacter, su
operacién eficlente y controlada, acotamiento general de condiclones de
reaccién y reproducibllidad de resultados.

4.1. EFECTO DE LA CONCENTRACION DE CATALIZADGR EN EL RENDIMIENTO DE LA
REACCION DE DESPOLIMERIZACION.

Los resultados obtenidos del estudio sobre el efecto de la
concentracién del catalizador (NaOH) en el rendimiento de e-caprolactama

se muestran a continuacién en la tabla 7 y en la figura 4.1.

TABLA 7
Efecto de concentracidn de catallzador en el rendimlento de
reaccién de despolimerizacién de Nilén-6.

Concentracién de No de ensayos rendimiento promedio
catalizador, %p/p realizados de e-caprolactama, %
0.0 2 1.0
- 0.5 2 ©65.4
1.0 2 89.2
1.5 2 80.6
2.0 2 78.0
4.0 2 75.2
7.0 2 73.4
10.0 2 71.0
15.0 2 70.3

" Temperatura de 250 C, una presidn menor a 10 am de Hg'y un tlempo

de 4.5 horas,

También se Q!levaron a cabo varios expe;'imentos de
despolimerizacién sin adicién de catalizador obteniéndose un rendimiento
casi nulo, lo que muestra su importancia en la reacclén y la estabilidad
quimica del Nilén-6 a altas temperaturas.
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BTA TESIS N9 prgr
SAUR DE LA BiBLIgTECH

TeMPERATURA (T )
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210 220 230, 240 230 26O 20 ZEO 200
™
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RENLIMENTO PROMEDIO DE E-CARFRKOLAGTAMA (% w/WD

ZONCENTRACION DE CATALIZADOR (L w/w)

FIGURA 4.1. DEPOLIMERIZAGION DE NILON-B. EFECTOS DE LA TEMPERATURA Y LA
CONCENTRACION DE CATALIZADOR EN EL.RENDIMIENTO PROMEDIO DE
E-CAPROLACTAMA.
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A una concentracién de catalizador de 1% p/p se observa el
mejor rendimiento (89.2%). Incrementos adiclonales de catalizador,
hasta 15% p/p, muestran una disminucién en el rendimlento de
e-caprolactama hasta un 70.3%. Al aumentar la concentracién de
catallzador disminuye la cantldad total de Nilén-6 a despolimerizar en

el reactor y subsecuentemente el rendimlento de e-caprolactama.

Estos resultados indican que 14 p/p de catallzador es
suficiente para desplazar 1la reacclén hacia la produccién de
e-caprolactama y para obtener buenos rendimlentos. Un excese de NaOH no

genera mayores rendimientos.

4.2, EFECTO DE LA TEMPERATURA EN EL RENDIMIENTO DE LA REACCION DE
DESPOLIMERIZACION.

El efecto de la temperatura en la reaccién de
despolimerizaclén se muestra en la Tabla 8 y en la figura 4.1.

TABLA 8
Efecto de la temperatura en el rendimiento de 1la reaccién de
despolimerizacién de Nilén-6.

Temperatura de No de ensayos rendimlento promedio
despollmerlzaclén,"c reallizados de e-caprolactama, %
230 2 22,6
240 2 30.0
245 2 47.5
250 2 89.8
255 2 50. 1
260 2 90.3
265 2 90.4
270 2 90.6

Concentracidn del catalizador en 1 X p/p, una presiOn menor a 10

mm de Hg y un tlempo de 4.5 horas.

80



RENDIMIENTO PROMEDIO DE E-CAPROLACTAMA
EN FUNCION DEL TIEMPO DE REACCION.

o CONCENTRACION (% P/P).
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—#- FIGURA 4.2.
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Se escoglé un rango entre 230 y 270°C para estudiar el efecto
de la temperatura en el rendimiento de e-caprolactama en la reaccién de
despolimerizacién, Este rango se escogié considerande que el N11én-6
funde a 225°C y a evitar la formacién de productes secundarios por
descomposicién térmica.

Se observa que la temperatura de despolimerizacién entre 230
a 250°C influye exponenclalmente en el rendimiento de e~caprolactama de
22.6 % a 89.5% Por arriba de 250°C el efecto de la temperatura es
insignificante en ¢l rendimiento de e-caprolactama. Un 0.8 % adicicnal

no Justifica un mayor gasto energético en el sistema.

A temperaturas mayores a 270°C se obttenen rendimientos muy
bajos, debide principalmente a que el mecanismo de despolimerizacién es
por via térmica, ademds de que la e-caprolactama formada se degrada; se
carboniza el Nilén-6 y se generan gases.

4.3. DETERMINACION DE LA VELOCIDAD DE REACCION DE DESPOLIMERIZACION.

Una vez que se encontraron los parametros de temperatura y
concentraclén de catalizador necesarios para despolimerizar directamente
el Nilén-6 en forma Optima, se estudié el efecto de los tiempos de
despolimerizaclén y, de esta manera, obtener la velocldad de reaccién.
Los tlempos analizados fueron: 1, 2, 3, 3.5, 4, 4.5 y 5 horas. Los datos
obtenides se ajustaron a una ecuacién que establece el rendimiento en
funcién del tiempo de reaccién.

La ecuaclén ajustada es la siguiente:
2 a
C = -1.29548 + 34.4031 t - 3.7043 t + 0,0944809 t . (2).

Donde:

0
n

Rendimiento de e-caprolactama, ¥% p/p.

t = Tiempo de reaccién, en horas.

Los datos obtenidos con esta curva de ajuste se muestran en
la Tabla 9 y en la figura 4.2. -
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TABLA 9
Efecto del tiempo en el repdimiento de la reaccién der
despolimerizacién de Nilén-6.

Tiempo, horas concentracién de e-caprolactama. % p/p.
Teérica Experimental
0.0 0.0 0.0
0.2 5.43
0.6 18.03
- 1.0 29,49 25.0
1.4 39.86
1.6 44.65
2.0 53.44 58.3
2.2 57.46
2.6 64.77
3.0 71.12 71.2
3.4 76.56
3.5 77.78 76.9
3.6 78.95
4.0 83.09 80.2
. 4.4 86, 41
. 4.5 . 87.11 89.2
4.6 87.77 .
5.0 89.92 89.9

Témperatura de 250 C, concentracidn de catalizador 1 % p/p.

De los datos de la Tabla 9 se obtlene la varlacién de la
concentracién con respecto al tlempo o velocldad de reacclédn instantanea
Vi, usando el método de las diferenclas centrales de acuerdo a la
ecuacién (3): o ’

Vi= (AC/At) ={C_ ~C_)/(t. -t )} _ (3).
Sl B T ) 1+1

141 (S
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DETERMINACION DE VELOCIDAD DE REACCION
PARA LA DESPOLIMERIZACION DE NILON-6

dC/dT

TIEMPO (HRS.)

—©—- FIGURA 4.3.
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Esta evaluacldén se hace para cada uno de los puntos teéricos
Yy experimentales y con estos valores se obtlene una grafica de AC/At vs.
t, sl estos datos caen en una linea recta, su pendlente es el valor de
la velocidad de reacclén global. Si los datos graficados no dan una
linea recta, estos se deben graflcar en escala logaritmica para buscar
el ajuste a una recta. En nuestro caso los datos caen en una linea

recta, como se abserva en la figura 4.3. y su ecuacién es la sliguiente:
Vi = ~5.953289 1 + 33.051564. (4).

. El coeficiente de correlacién de datos a la ecuaclén (4) da
un valor muy aceptable de 0.9981. Entre mas cercano sea el coeficiente
de correlacién a la unidad implica que la ecuaclén se ajusta mejor a los
datos experimentales. ’

De esta manera la velocidad de reacclién global (r), para. la
reaccién de despolimerizacién directa de Nilén-6 catalizada con
hidréxido de sodlo es la sigulente:

r = {de/dt) = - 5.953 (s).

4.4. DETERMINAGION DEL ORDEN DE LA REACCION DE DESPOLIMERIZACION.**

La determinacién del orden de la reaccién de
despolimerizacion de Nilén-6 se realizé por el método de la vida media.
Este método se aplica cuando la ecuacién de velocidades de reaccidn es
de la forma r=k(A)". Para usar el método, se representa la concentracién
de reactiveos (Hilén-6) en funcién del tilempo (figura 4.4.A.). A
continuaclién se escoge arbitrariamente un valor de concentracién de
Nilén-6 y se encuentra el punto donde esta concentracidén se ha reducido
2 la mitad del valor inicial, el intervalec entre estos dos puntos es el
tiempo de vida medio para el valor de concentracién escogido
inicialmente. Entonces se replte este procedimiento partiendo de otra

concentracion de Nilén-6 iniclal y determinando un nuevo valor de tiempo
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VARIACION DE LA CONCENTRACION DE
NILON-6 CON RESPECTO AL TIEMPO-
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de vida media para esta concentracién. Tras repetir este proceso varias
veces se representa log t1/2 frente al logaritmo de las correspondientes
concentraciones de Nilén-6 ipnlcilales y se mide la pendiente de la linea
recta que se obtiene o que se ajusta por medlo de minimes cuadrados. Se
pueden utilizar otros tiempos de vida fraccionales ts, definido como el
tiempo requerido para que la concentracién inicial supuesta se reduzca
en la cantidad s, es decir s(CoN1l6n-6)}. Lla representacién grafica de
log ts contra log. de las concentraciones es una linea recta de
pendiente 1-n, en donde n es el orden de la reaccliédn.

En este caso se utilizaron dos tiempos de vida fracclonales
ti/2 y t374 (vease figuras 4.4.B. y 4.4.C. ), obteniéndose en ambos casos
pen&ientes muy similares. El orden de reaccién encontrado con este
método es de 1,63 con respecto a los reactivos o N11én-6. Entonces la

veloclidad de reacclén se expresa de la sigulente manera:

r = dC/dt = k (€)™,

Donde:

r = Velocidad de reaccién o los camblos de concentracién del Nilén=-6 con
respecto al tlempo.

k = Constante de velocidad de reaccién.

Concentracién de Nilén-6.

ey
[}

n = Orden de la reaccién, en este caso es igual a 1.63 con respecio al
Nilén-6.

Los valores utllizados para reallizar las figuras 4.4.A, By
C. se pueden observar en la tabla 10.
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TABLA 10.
‘Datos utilizados para realizar las graflicas para la determinacién del-
orden de la reacclidn de despolimerizacién de Nildn-6

concentracién Tlempo Concentracién Tiempo Concentracién  Tlempo

de N1lén-6 (hrs) Nilén-6 a 1/2 172 Nilén-6 a 3/4 374
99, 0000 0.0 49. 5000 1.8508 74.2500 0.8321
93.6243 0.2 46.8121 2.0263 70,2182 0.9722
81.1503 0.6 40,5751 2.3201 60. 8627 1.3576
69. 8050 1.0 34.9025 2.6666 52.3537 1.7080
59.5387 1.4 29. 7693 2.9429 44. 6540 2.1065
54.7966 1.6 27,3983 3.1140 41.0974 2.2335
46.0945 2.0 23.0472 3.3947 34,5708 2.6277
42.1147 2.2 21.0573 3.6491 31. 5860 2.8379
34.8778 2.6 17.4389 3.9517 26,1583 3.1839
28.5914 3.0 14.2957 4.2543 21. 4435 3.4992
23.2057 3.4 11.6028 4.7193 17. 4042 3.8978
20. 8407 3.6 10.4203 4,9517 15. 6305 4,0861
16.7411 - 4.0 12. 5558 4.4715
13.4543 4.4 10. 0907 4.9138

4.5. ANALISIS Y CARACTERIZACION DE LAS E-CAPROLACTAMAS OBTENIDAS.

En la tabla 11 se muestran las propiedades de las muestras de
e-caprolactama obtenidas de la despolimerizacién y se comparan con las
de una muestra pura.

El nimero de color APHA de la muestra de e-caprclactama pura
es blanco 5, mismo valor encontrado para la muestra de e-caprolactama
obtenida de la despolimerizacién de granulados de Nilén-6 sin aditivos.
La muestra de e-caprolactama obtenida de la despolimerizacién de
desperdiclos de WNilén-6 con aditivos tiene una 1ligera coloraclién
anaranjada, esta coloracién desaparece al tratar la muestra con carbén
activado, después del tratamiento el nimero de color APHA encontrado
. para esta muestrz es jigualmente blanco 5. La coloracién que presenta
esta muestra se debe a algin aditivo que se le agrega a el Nildén-6 en el
procesamiento.
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" Yalores obtenidos de

TABLA 11.

las propledades utilizadas para caracterizar

" ‘las muestras de e-caprolactama pura y las obtenidas de la reaccién de
SRR despolimerizaclién.

PROPIEDAD E-CAPROLACTAMA E~CAPROLACTAMA DE NILON~-6:
PURA GRADC R. CON ADITIVOS: SIN ADITIVOS
IMPURA | REC.
Punto de fusién, 70.13 70.54 68.7% 69.60
{psc), C.
Colar, APHA. tlanco 5§ roja ~blanco 5 blanco §

Especiro de 1.R.
Sadtler R.Lab.

Dif. de rayos-X.
(ICDD).

Espectro de U. V.

Anallisis de TGA,

100% de perdida
de masa, C.

Idéntico al
espectro 208-B

Idéntico al
spect,

Absorbancia
a 294.4 nm

184.0

15-1100 -

Idéntico al Idéntico al
espectro 208-B espectro 208-B

Idéntico al Idéntico al
spect, 15-1100 spect, 15-11C0

Absorbancia Absorbancia
294.4 293.6 nm a 294.8 nm
184.0 183.0 178.0

91




10

— “ﬁt

E~CAPRULACTAMA
GRADO REACTIVO
SIN ADITIVOS

(211
o EEE
oo > ———-—1————1———'

10 5 con ADITIVGS PEURA

3
b

CON ACITIVOS RECRISTALIZADA

A <]
70.54

o T T
80 100 120 140
TEMFERATURA (G 3

FIGURA 4.5. TERMOGRAMAS DE E-CAPROLACTAMA "OBTENIDOS POR CALORIMETRIA
DIFERENCIAL DE BARRIDO (DSC).

92




v
ik Sasamittointd

E CAFPROLACTAMA GRADO REAC VO

: :-“,\‘d - o
-] MJ‘\ L_.i'-»"‘\l,l" A p ® / [‘

———— e
—

| Pl
-
—
—
5
o :
P
fy
3 e
e

FIGURA 4.6.A. esPECTROS DE IR-FT DE MUESTRAS DE E-CAPROLACTAMA.A, B Y C.
93



‘E-CAPROLAGTAMA GOMN ADITIVOS IMPURA

P et

PRI FLECTY AR

ot
A

b €

[y

.5

-
P
=

LTRANSH] TTANCE

10
o
>
)
-
e
2T
-
o
I
e
==

Tug9n agan im0 20 1892 1492 1903 092 639 40
SAVERCMAERS (Lo 1) e -

FIGURA 4.5.B. ESPECTROS DE IR-FT DE MUESTRAS DE E-CAPROLACTAMA. D Y E.

94



Eil punto de fusién de las muestras de e-caprolactama
obtenidas de la despollmerizacién no presentan diferencia significativa
con la muestra de e-caprolactama pura y las pequeflas variaclones que
existen entre eilas se deben principalmente a pequeflas concentraclones
de contaminantes en las muestras y al contenido de humedad de cada
muestra. Los termogramas obtenidos por psc?%de las diferentes muestras
se muestran en la figura 4.5.

También se llevé a cabo uh andlisis por espectroscopia de
infrarrojo de las muestras de e-caprolactama obtenidas de 1la
despolimerizacién y la muestra pura en KBr, comparandose estos espectros
con el espectro de infrarrojo reportado para la e-caprolacta-ma en los
archivos de Sadtler Research Laboratories®'con el nimero de espectro
208-B, obteniéndose espectros similares tal y como se muestra en la
figura 4.6. En algunos espectros 1los valores de porciento de
transmitancla no son iguales pero esto se debe principalmente a factores
como el espesor de la pastilla fabricada para realizar el espectiro de
infrarrojo. Los plcos caracter{sticos del espectro de ‘IR para la
e-caprolactama se muestran en la tabla 12.

TABLA 12.

Picos caracteristicos del espectro de IR para la e-caprolactama.

Namero de  Nimero de Intensidad Nimero de HUmero de Intensidad
pico. endafcm ') (%T) pico. ondafem '} (%T)
1 3298. 69 33.886 11 1365.78 27.400
2 3208.00 28,235 12 1332.98 36.023
3 3078.78 31.370 13 1315.62 36.651
4 2968. 83 29.302 14 1198.80 31.111
5 2930.24 20.883 15 1125.50 31,239
6 2856. 93 30. 999 16 982, 80 34. 805
7 1657.50 14.668 17 823.80 31.980
8 1486.90 26.718 18 806.35 32.764
9 1437. 1.5 27.258 is 582.58 35.627
10 1418.0¢ 25,962 20 506,10 25,762
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Otra técnica utilizada para analizar 11as muestras de
e-caprolactama fue la difraccién de rayos-X y los difractogramas
obtenidos se compararon con el reportado para la e-caprolactama por el
International Centre for Diffraction Data,2’ difractograma 15-1100,
encontrandose sumamente similares todos los difractogramas como se
muestra en la figura 4.7. Los picos caracteristicos del difractograma de
rayos X para la e-caprolactama se especifican en la Tabla 13.

TABLA 13.
Picos caracteristicos obtenidos en los difractogramas de rayos X para la
e-caprelactama.

Angulo Intensidad h k 1 Angtilo Intensidad h k 1
9.908 25 2°0 0 29.655 <1 -2 2 2
12.387 8 10 _30.453 4 -4 2 0
14,703 . 3s -1 1 1 30. 928 <1 -1 1 3
17. 104 70 11t 31.566 <1 3 1 2
18.392 100 -3 11 32.509 16 5 1 1
18.705 14 -2 0 2 33.242 1 -5 1 3
19.891 4 4 0 0 33.498 2 4 0 2
20.073 2 00 2 34 605 6 2 2
21.984 20 -1 1 2 35. 165 <1 -7 1 2
22.825 16 0.2 0 36. 435 2 -2 2 3
22,998 2 -3 1 2 37,426 1 -4 2 3
23.862 1 311 .37.884 4 -4.0 4
24.971 8 0201, 38.645 <1. -7 1 3
25 428 20 221 39. 366 <1 =51 4
25.644 < 270 2 39.582 2 1.3 2
25.765 < 51 1 40.592 2 -6 0 4
27.894 10 51 2 40.836 1 -1:1 4
28,328 8. 2121 41.544 <1 13 2
29.102 2 U -s02 41.928 <1 5 31
29,575 10 -4 2 1

LINEAS FUERTES :- 4.92/X; 5.18/7; 6.02/74; 8.92/3; 4,04/2; 3.50/2; 3.8B9/2
fersesrecraneen 2.75/72.
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Todas las muestras se analizaron tamblén por espectroscopia
ultra-violeta obteniéndose en todos los casos absorbancia a 290-295 nm.
valores que coincliden con la absorbancla a 290 nm reportado para una
solucién acuosa al 50% de e-caprolactama, las mediciones se llevaron a
cabo en una celda de 5 cm de largo utilizando metanol y tolueno como
solvente obtenidndose resultados similares para ambos solventes. Los
espectros de ultra-violeta obtenidos se pueden observar en la figura
4.8, Este valor de absorbancia a 290 nm se estandarizé por ISO
(International Organizatfion for Standardization ) con el ndmero 1S0
7059-1982.

Se utilizé también la técnica de TGA”® (Thermal Gravimetry
Analysis ) para analizar las muestras de e-caprolactama tanto pura como
las obtenidas de la despolimerizacién. Los graficos obtenidos por esta
técnica se pueden observar en la figura 4.9. Esta técnica se utilizéd
para comprobar si se obtuvieron oligomeros ciclicos de la e-caprolactama
o algin tipo de impureza sblida proveniente de 1la reacclén de
despolimerizacién. Los princlpales oligomeros ciclicos de la
e-caprolactama son los dimeros, trimeros y tetrameros, ya que por medio
de esta técnica se puede observar la pérdida de materia en la muestra
contra la temperatura y como los ollgomeros tlenen puntos de fusién mas
altos (tan sélo el dimero tiene un punto de fusién de 348 °C) se
esperaria tener clerta cantidad de masa a esta temperatura, pero en
todas las muestras anallzadas se perdia el 100 % de materia alrededor de
180-185°C, 'por lo que las muestras analizadas no contienen este tipo de
impurezas. Al efectuar la despolimerizacién, los ollgomeros subliman
(p.s del dimero 210°C y trimero 260°C) y se separan de la e-caprolactama
(punto de sublimacién a 2 mm de Hg 110°C), ya que estos se quedaban en
las paredes del reactor.
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4.6. CARACTERIZACION - DE: LAS MUESTRAS DE POLIMERO OBTENIDAS DE LA
’ REPOLIMERIZACION LE LAS MUESTRAS DE E~-CAPROLACTAMA RESULTANIES DE
LA DESPOLTMERIZACION DE NILON-6.

Las muestras de polimerc obtenidas de la repolimerizacién de
la e-caprolactama obtenida de la reaccién de despolimerizacién y de la
polimerizacién de la muestra de e-caprolactama pura, fueron
caracterizadas por las mismas técnlcas con que se caracterizaren las
‘anterlores. es decir por medic de Calorimetrf{a Diferencial de Barridoe
(DSC), Anélislis Termogravimetrico (TGA), Difraccion de rayos X,

Espectroscopla Infrarroja y ultravioleta.

Esto se hizd con el fin de poder determinar la utilidad en el
reciclamiento de los desechos de Nildén-6 por el método que aqui se
propone y los resultados obtenidos fueron muy alentadores debido a que
se obtuvieron muestras de polimero muy semejantes en propledades, lo que
determina que la e-caprolactama obtenlda por medio de la ireacclén de
despolimerizacién cumple los requerimientos para poderla reintroducir en

el proceso nérmal de polimerlizacién de Nilén-6.
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CAPITULO V. .
INGENIERIA BASICA PARA UNA PLANTA DE RECUPERACION DE NILON-6.



S.1.- BASES DE DISENO. ‘

NOMBRE DE LA PLANTA: Planta Recuperadora de Nilén-6.

LOCALIZACION: Lerma, Estado de México. {(veasé localizacién de la planta
en las memorias de calculo)

NUMERO DE CONTRATO: 101.

5.1.1. - GENERALIDADES.

5.1.1.1. - Funcién de la Pianta.
Recepci6én de desperdicios de Nilén-6, depolimerizacién de éstos y
retorno del mondémero de e-caprolactama obtenido para repolimerizacién.

5.1.1.2. - Tipo de Proceso.
Depolimerizacién directa de los desperdicios del Nilén-6 fundido en

medio alcalino. Procesc batch o por lotes.
S§.1.2.— CAPACIDAD, RENDIMIENTO Y FLEXIBILIDAD.

5.1.2.1. - Factor de Serviclo.

De los doce meses del afio se considera un mes de paro en la planta por
factores como mantenimiento y limpieza de equipos, fallas de servicios y
suministros, paros laborales y dlas festivos. De esta manera el factor
de servicio se obtiene de la siguiente manera:

11 meses/12 meses = 0.91

5.1.2.2. - Capacidad y Rendimiento.

a)Capacidad Normal.

Comc el tipo de proceso empleado es batch o por lotes y tomando en
cuenta el tlempo hecesarlo para reallzar éste, se podrian llevar a cabo
tljgs cargas por dia de 500 Kg por lo tanto:

500 Kg por 3 cargas = 1500 Kg por dia.

Como un mes’ tiene 30 dias, entonces 1S00 por 30 = 45,000 Kg por mes.
45,000 Kg por 11 meses = 495,000 Kg = 495 toneladas por afio.
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b)Capacidad de Disefio,
Cp = 495 toneladas/0.91 = 543 toneladas/afie.

5.1.2.3. - Flexlibilidad.

Definicidén si la planta opera @ no en caseo de falla en servicios
auxiliares.

-Electricidad Si para. A falta de energia eléctrica la
planta operara con un generador de
emergencla. ‘

-Alre de Instrumentos No para.

~Agua de Enfriamiente Si para.

5.1.3.~ ESPECIFICACION DE LAS ALIMENTACIONES.

Carriente Composicién, .
1 Nilén~6 desperdicios con 1.75% de humedad y aditi\lros.
2 NaOH libre de humedad, grado reactive. )
& Agua de proceso.
9 Agua de proceso.
15 Carbén activado.

5.1.4.~ ESPECIFICACION DE LOS PROBUCTOS.

Corriente Composiclan.
H] Aire extratde de reactor conteniendo CO y COZ.
12 . Impurezas sélidas no caracterizadas,
19 Carbén activado con tmpurezas no caracterizadas.
21 e-caprolactama cristalina con 0.5 % de humedad.
22 Vapor de agua.

5.1.5.~ ALIMENTACIONES.

. 5.1.8:1.~ Condliciones de Alimentaciones en Limites de Baterla.

Presién. Temperatura Forma de
Alim. Estado Max/Nor/Hin Hax/Nor/Min Reclbo
1 Sé1lido. Atmosférica. 15°C Saces 50 Kg.
2 Sélido Atmosférica 15°C Botellas 3.8 L
-6 - Liquido Atmosférica 25 /15 /5 Tuberta,
g Liquido Atmosfeérica 25 /15 /5 Tuberia.
15 Sélide Atmosférica 15 Sacos 50 Kg.
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5.1.5.2.~ Elementos de Seguridad en Alimentaciones.
Alslamiento térmico del reactor de depolimerizacién debldo a que se

trabaja con altas temperaturas (aproximadamente 250°C).

5.1, 6.- CONDICIONES DE PRODUCTOS.

Presion Temperatura Forma de
Salida Estado Méax/Nor/Min Max/Nor/Min Salida
5 Gaseoso Atmosférica 40/25/15 Tuberla
12 Sé6lido Atmosférica 15 -
19 Sélido Atmosférica s e
21 Sél1do Atmosférica 15 Bolsas de Al.
22 Gaseoso Atmosférica 92 0 meee—se-

§.1.7.~ ELIMINACION DE DESECHOS.

5.1,7.1.~ Normas y Requerimientos.

Para el contenido de desechos en agua deberd cumplirse con el reglamento
para la prevencién y control de la contaminaclén de agua.

Para contenido de desechos en el aire debera cumplirse con el reglamento

de control de contaminacién por humos y polvos.

5.1, 8.~ INSTALACIONES REQUERIDAS PARA ALMACENAMIENTO.
Capacidad 11.235 toneladas para una semana.

5.1.9.~ SERVICIOS AUXILIARES.

§.1.9.1. - Vapor.

No se neceslta.

5.1.9.2.~- Agua de Enfrlamiento,
P = 2.63 Kg/em® manémetrica,
T=26.7 C.

Disponibilidad: requerida.

5.1.9.3. - Retorno de Condensado.
No se necesita.
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5.1.9.4.— Analists Quimico del Agua.

- ppm

Sulfatos {S01 ) 50-~100
Oxigeno disuelto 10-8
Silice menos de 150
Cloruros (NaCl) 50-100
Salidos totales 500-1000
Alcalinldad total (CaC03) menos de 300
Dureza total (CaCO3} menos de 240
pH 6.8-7.5

9.1.9.5.- Agua de serviclos.

Fuente de suministro- -pozo.

Caracter{sticas——=--- -—-libre de sélidos suspendidos.

P = 50 psig.

T = 90°F.

5.1.9.6.— Agua Potable.

S5.1.9.7.—- Agua Contra Incendio.
P = 170 psig.
Capacidad de las bombas.

5.1.9.8. - Agua para Caldera.
No se necesita.

5.1.9.9.- Aire de Instrumentos.

Seri generado dentro de la planta con un compresor tipe centrifuge
accionado por motor eléctrico. -
P = 90 psia

5.1.9.10. - Alre de Planta.
similar al aire de instrumentos y se usara como releve del compresor de

alre de instrumentos.

5.1.9.11, - Combustibles.

No se necesitan.
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5.1.9.12.- Inertes.

Se necesita Nitrdgeno gaseoso.

5.1.9.13.1- Alimentaclén de Energia Eléctrica.

Fuente de suministro
Interrupciones
Frecuencia

Tensién

Nimero de fases
Frecuencia

Factor de potencia minimo
Naumero de conductores
Material del conductor
Alislamlento

Acometida

C.F.E.

5-15 minutos.
5-10 veces al afio.
4160 volts.
3

60 cliclos.
0.85

3

Cobre.
Plastico.
Subterranea.

5.1.9.13.2.~ Alimentacién de Energia Eléctrica de Emergencia.

Fuente de sumlnistro: Sistema ininterrumpible para alimentacién e
iluminacién de emergencla,

Tensldn: 115 VCA.

No de Fases: 1

Frecuencia: 60 ciclas.

S$.1.9.14. - Teléfonos.
Se necesita minimo una linea.

5.1.9.15. - Desfogue.

No se necesita.

5.1,9.16, - Sistemas de Segurldad.
Sistema contra incendlo.
El planc de hldrantes y monitores serd realizado de acuerdo a las normas

y criterios para la red contra incendio.
Proteccién de personal.

Regaderas: S!
Serviclos medicos: St
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Tomas de aire: Si.
Equipo: 51 (guantes, botas, lentes, etc).
Otros: Lavadores de ojos.

5.1.10.- CONDICIONES DEL MEDIO AMBIENTE.
5.1.10.1.- Temperatura.

Méxima 15°C.
Minima 1°c.
Promedio 12.6°C.

5.1.10.2. - Precipitacién Pluvial.
Precipitacién promedio anual 785.5 milimetros.

5.1.10.3.- Tormentas Eléctricas.

En el mes de Julio un promedio de 6-10 tormentas eléctricas.

5.1.10.4.- Vientos {direccién).
Dominantes direccién Sur.
Reinantes direcciédn Sur-Qeste.

5.1.10.5. - Humedad.
Clima con poca humedad.

5.1.10.6. - Atmosfera.

Clima templado subhimedo con lluvias en verano,

5.1.11.~ BASES DE DISERO ELECTRICO.
Codigos NEMA e ISA.
Resistividad eléctrica del terreno menor de 2 mmhos/cm.

Caracteristicas de la alimentacién a Motores.

Potencﬁ (HP) Volts Fases Frecuencia,
10 116/220 3 30 Ha.
12 127/220 3 30 Hz.
20 2207440 3 30 Hz
10 116/220 3 60 Hz.
12 1277220 3 60 Hz.
20 2207440 3 60 Hz.
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5.1.12. - DRENAJES.
Drenaje sanitario -——-- Asbesto.

Drenaje quimico —-—~-- Asbesto.
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5.2.- DESCRIPCION DEL PROCESO, 3%

El diagrama de flujo de preceso para la planta de
recuperacion de Nilén-6 se puede observar en la figura 5.1-101.

Este proceso consta de dos etapas esenclales para su
realizaclén, a las cuales se les ha llamado: a)etapa de reaccién y
b)etapa de purificacién.

a) Etapa de Reaccién.

El Nilén-6 y el HNaOH se reducen a un tamafio pequefio
(aproximadamente 100 micras). Estos son introduclidos al reactor de
despolimerizacién DC-001 por medio de las corrientes 1 y 2, una vez en
el reactor se mezclan y se calienta esta mezcla a la temperatura
necesaria para llevar a cabo la reaccidén, bajo agitacién lenta, la
e-caprolactama formada se funde y es extralda por la linea 3 por medlo
del sistema de vacio y se solidifica en un tanque de solidificacién
FA-001, los gases como el CO, coa. etc. productos de la reaccién y el
vapor de agua son extraidos por la bomba de vacio GB-001 en 1la linea
nimero 4, en la cual son condensados por medio de una trampa para vacio,
de esta manera evitames dafiar la bomba de vacio con estos gases. Una vez
que se lleva a cabo satisfactoriamente la reaccién se enfrian el reactor
vy el tangue de solidificacién.

b) Etapa de Purificaclon.

Una pequefia parte de la e-caprolactama formada en el reactoer
de despolimeriz-acibn DC-001 ne fue extraida y enviada al tanque de
solidificacién, una vez terminada la reaccién se Introduce agua al
reactor por medic de la linea 9 para solubilizar la e-caprolactama
remanente y arrastrar las impurezas sélldas producto de la reaccién. La
solucién resultante es bombeada por medio de la bomba GA-001 a través de
un filtro FD-001 para eliminar todas las impurezas sélidas que ésta
arrastre del reactor. La solucidén filtrada es enviada a un tanque de
tratamiento FA-002.
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La e-caprolactama solldificada en el tanque FA-001 es
solubilizada con agua procedente de la corriente 6 y la solucién
resultante es bombeada por 1la bomba GA-002 hacla el tangue de
tratamiento FA-002, en donde es mezclada con la solucién filtrada
proveniente del reactor.

La solucién acuosa de e-caprolactama que se tiene en el
tanque FA-002 es tratada con carbén actlvado, introducido en Jla
corriente 15 y mezclade perfectamente con la solucién por medio de
agitacidén vigorosa durante un tiempo de 30 minutos para dque el carbén

absorba las impurezas coloridas de la solucién de e-caprolactama.

La mezcla gque se tlene en el tanque FA-002 después del
tratamlento es bombeada por la bomba GA-Q03 a través del filtro FD-002
para eliminar de la soluclién el carbén actlvado que ya ha absorbide
las lmpurezas de la e-caprolactama, ¢éste es eliminado por medio de la
corriente 19.

. Una vez filtrada la soluclén acuosa de e-caprolactama ésta es

enviada a un cristalizador FA-003, en el cual se evapora el agua de la
solucfén y se obtlene la e-caprolactama sélida en cristales lista para
enviarse a repolimerizacién por la corriente 21.
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conrartane 1 2 3 1 s B 7 8 9 {10 1" 12 n " 15 )16l fawl ] o2 N n
NILCH-6  kp/c[¢86.3

Na0H xe/c 5.0 | s0 { 50 [ 50

0 *g/c) 866! 866 200.0 |248.6 [2¢0.6 § 50.0 [ s0.0 | s0.0 50.0 298.5 [290,5 J2se.s | 208.5
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lapurezas kg/c 2.8 2.8 15.5 | 15,5 9.3 619 20.0 § 30,0 .0

Caves g/c 24| 24| 20

011g8meros /e 72| n2| 2

Cardén x.0

Actlvado  kg/c| 0.0 { 0.0 | 0.0

Tesperatura®c {20 (20 {100 250 (250 20 s (25 [[20 [z 25 RS 20 (25 [28 [25 f{20 25 )
Preston tovpg® | 132 {112 | 00| o4 o.2¢ 743 {1067 823 27301031 .16 10.58] 8,01 11,15, .2
[Densidad  xg/1t 0.97, 1.00 1,040 1,04 1.00{ 1.02 1.02 1.02 1.0 1.03[ 1,03

Viscosldad cp w87 1.00 | 148 Laslf t.00] 1as | 146 1.46 1,460 1.46] 1.46]
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PLANTA DE RECUPERACION DE NILCN-6

DIAGRAMA DE BALANCES DE HATERIA Y ENERGIA PAA PROCESO DE
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NOTAS GENERALES.

1.-FROCESO BATCH O POR LOTES,

2.-TODAS LAS LINEAS DE PROCESO CONTINUAS,

3.-LA LINEA PUKTEADA TRANSPORTA VAPOR.

4.-EN LAS VALVULAS DE CONTROL SE UTILIZO SEFfat. MEWMATICA,

S.-EM LAS LINEAS 10 y 16 SE UTILIZAN VALVULAS O MARIPOSA
POR TRANSPORTAR SOLIDOS ER SUSPENSION.

6.-LA LINEA 3 ST TIENE QUE AISLAR PARA EVITAR SOLIDIFICACION
DE LA E-CAPROLACTAMA LIQUIDA.

7.~EL CALEWTAIENTO IN EL REACTOR SC HACE POR MEDIC DE
UNA_ CHAQUETA DE CALENTANIENTO.
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CORRIENTE
SLiliod

FLUJO NORMAL LPM 98 98
2

PRESION Kg/camen. | 4.1 | 3.8

TENPERATURA °C 30 s
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DIAGRAMA DE BALANCE DE AGUA DE ENFRIAMIENTO
PARA PLANTA DE HEéUPEmCIUN DE NILON-6. .
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LISTA DE EQUIPO.

CLAVE SERVICIO DIMENSIONES PRINCIPALES.
FA-003  TANQUE DE SOLID. Y SOLUBILIZACION  D=80 cm L=160 cm
EF-001  TORRE DE ENFRIAMIENTO H=100cm, L=1S0 cm, A=200cm
GA-004 BOMBA DE ALIMENTACION AGUA 1/8 HP

GA-004-R BOMBA DE RELEVO DE ALIMENTACION 1/8 HP
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5.11. FILOSOFIAS BASICAS DE OPERACION PARA LA PLANTA DE RECICLAMIENTO
QUIMICO DE NILON-6.
La planta funcicna con tres tipos de serviclos auxiliares,

estos son: electricidad, agua de enfriamiento y aire de instrumentos.

‘A falla de electricidad se tendrd siempre un generador de
emergencia, este slstema sera ininterrumpible y se utilizara para la
alimentacién al equipo que lo requiera y para iluminacién de emergencia
con una tensién de 115 VCA, 1 fase y una frecuencia de 60 ciclos. Es
sumamente importante contar con este equipo generador de electricidad de
emergencia, debido a que el proceso es batch y el calentamiento en el
reactor se hace por medlo de una chaqueta eléctrica para fundir el
Ni16n-6 y mantener una temperatura constante de 250°C. Si por alguna
razbén llegard a fallar la electricidad cuando se este llevando a cabo la
reaccidn de despolimerizacién de Nilén-6, se tendria problemas porque el
Nilén-6 que esta fundido Junto con el NaOH se solldiflicarian y se
formaria una masa en el reactor que seria muy dificll remover y esto se
lograria solamente solubilizando con algun seolvente, pero es lmportante
mencionar qué todos los solventes del Nilén-6 son muy corrosivos y esto
le ocasionaria dafios al reactor, otra forma de eliminar estos soélidos
ser{a veolviendo a calentar la mezcla en el reactor para veolverlia a
fundir y tratarla de sacar fundida, pero esta operaclén es peligroso
debldo a que se puede duemar algun obreroe si no se toman las
j:recauclones necesarias. Es dificil tratar de hacer reacclonar esta
mezcla nuevamente debido a que el catalizador se inhibe. Ademds la
e-caprolactama que ya se habia formado en el reactor de
despolimerizacién se descompone al calentar nuevamente el reactor a la
temperatura de 250°C por lo que slise vuelve a obtener e-caprolactama
esta contendria demasladas impurezas producto de la descomposiclién de la

e-caprolactama. que ya se habia formado.

Por lo que se refiere al calentamlento en el cristalizador es
importante pero no demasiado si falla la electriclidad debido a que
solamente se esta evaporando agua con este calentamiento. Come es un
proceso batch sl se qulere llevar a cabo otra corrida de cristalizacién
se tendria solamente que esperar a que se restableciera el proceso-

normal y llevar a cabo el calentamiento para cristallizacién.



e-caprolactama para quitarle las impurezas que esta pueda contener y
mantener homogénea 1la solucién para que pueda el carbén activade

absorber al maximo este tipo de impurezas.

A falla de alre de tnstrumentos se disefia todo el sistema de
control de tal manera que se pueda manejar manualmente y evitar
complicaciones que pudieran ocurrir por falta en el suministro de aire

para los Instrumentos de control.
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L.as bombas de vaclo utilizadas en el proceso sen acclonadas
mediante un motor eléctrico y es muy importante mantener la alimentaclén
de electricidad a éstas durante la reaccidn de despolimerizacilén, debido
a que la funcidn de estas es sacar el monémero formado en el reactoer y
transportarlo hacia el tanque FA-~001, sl fallara la electricidad se
detendria el proceso descrito anteriormente y entonces la e-caprolactama
que se esta formando en el reactor no podria ser sacada de éste lo que
provocaria que la reaccién de despollmerizacién alcanzara un equilibrie
entre el! Nilon-6 remanente y la e-caprolactama formada, como
consecuencia la producclién de e-caprolactama se detlene y esta es
precisamente el producto que queremos obtener. Ademds con la temperatura
que se tiene en el reactor se descompone la e-~caprolactama sin evacuar y
los productos formados por esta descomposicidén contaminan el producte
deseado, también se plerde rendimiento en 1a reaccién por esta
descomposicién. Se tendrd slempre una bomba de vacio lde relevo porque es
baslca para el procesc que este equipo funcione, de lo contrario el

proceso se tendria que parar.

Para todas las bombas centrifugas se tienen relevos para
evitar que sc detenga el proceso de bombeo de algun fluide al equipo que
se desea y evitar pares lnnecesarios del procesc que consumen tlempo

necesario para contintar con la operacldn normal de la planta.

Si se tlene alguna falla en el suministro del agua de
enfriamiento utilizada en el tanque FA-001 esto provocaria que ho se
podria solidificar la e-caprolactama fundida provenlente del reactor y
la bomba de vacio la arrastrarfa hacia la trampa de vacio y hasta
ella mlsma, lo que dafiarla a la bomba de vacio y disminuye el
rendimiento del proceso, asi como tamblén se contamina el producto

obtenido.

Es necesario mantener la agitacién peor medio de motor
eléctrico tante en el tanque FA-001 y FA-002. En el primero para
mantener una solucion homogénea de e-caprolactama y  evitar
solidificaclones que pudieran dafiar al equipo y que cobstruyan las lineas
por donde debe circular este fluido, en el segundo caso es muy necesarla
la agiltaciébn cuande se agrega el carbéon activado a la solucion de
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e~caprolactama para quitarle las impurezas que esta pueda contener y
mantener homogénea la solucién para que pueda el carbén activado
absorber al méximo este tipo de lmpurezas.

A falla de alre de instrumentos se disefia todo el  sistema de
control de tal manera que se pueda manejar manualmente y evitar
complicaciones que pudieran ocurrir por falta en el suministro de aire
para los lnstrumentos de control.




HOJA DE DATOS DEL REACTOR.

Cliente: :Planta: Rec. Nildn- 6 ;Proyecto: 103
Localizacidn: Lerma,Bdo de Méx. Clave de Equipo:__Dg-00]1
Serviciogeactor de despolime, N de unidades_3 ;Hoja} de_1
Tipo, Batch ;Posicidn: Vert:.calx Horizontal ___
Tipo de Fluido:LiquidoNilén-6_ fundido ;Flujo: kg/hr.

Gas: .Flugo- ‘kg/hr
Temperatura Operac1on 482 F TMAxima: 549 F s Disefio: 527 . F
Prasidn Operacidn:_0.021 kg/cm2; Maxima:Q, 78 kg/cmZ:Dise‘no:g,Za
Longitud tangente-tangente:6.39 ft ~ 195 em
Didmetro del Reactor: 2.13_ft ~ 65 cm
Capacidad Toakl 606763.66 cm”
MATERIAL:Cuerpo:_ S$5-410 sCabezales: §5-410
Tipo de Tapas:__toriesféricas
Corros.].on permisible:Cuerpo:1/16 pulgada

Cabezas:1l/16 pulgada

Alslamlento:SJ. No XXX

2.43 'F‘t‘
2 1

BOQUILLAS:
n° Cant. & Nom. Servicio
1 i 0.375 Alinm. agua. 3
2 1 2.0 Alim.NaOH Nilon-6_ vy ?
venteo :
3 j 2.0 Registrador Temp. jB
4 J 2.0 Control temperatura ™
5 ] 0.75 Salida a Ga-0Q01-A .
6 1 1.0 Drene g
7 I 0.5 Salida a FA-001
B 1 2.0 Registrador de presion :
s [
+

Notas: Los didmetros de boguillas se dan en pulgadas.
Fecha de revision 14/06/34
Elaboro: Ing. Francisco Dlaz Camachoc
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HOTA 1€ DATCS [€ FROCES0

mclPlomes  FA-001
Wit Recicladora de Nilén=~6. OTRATD o, 101
LEAITCIN Lexma, Edo. de México FEQNSICION to.
e FA-001 ¥ PR _Ing. Francisco Diaz C.
%o.0E INIDAXES Una AROBADA FIR
SEWICI Tangue de Solid. y Solub. FOSICIHA: ertical XXX Horizontal
150 o€ ALUILO LIGioo, Rildn-6_Fundidown esiby _ 65.25 1bfLE:
VAR 13 1:) 13, 150] 1683
TOFERATURA (PERACION won 140 mi161.6 °F s 1562 3
PEESION OFERACION Wy - 30wy, 13.2p05 GISR) 11,2 FSIG
32020 TRUERA 18
IMEEIOES: (060 1-15.2 4t DINETR) 2.6 ft GESERVACIOES
NILEL NDRL in AN, in MIM in
;- 3l Elipticas Torisféricas XXX
Cnicas Plans
MIBIA S Laccirdn SA=5 37 Cabesas SA-537
tes 185
toquillis SA- Hes Int. ‘ ,._&EZ_‘L*
N PEstt:Cascactn L1716  inCaberas 4716 i
ESENR Uslign_ 3/ 16 Gtens_3716 6 4
AILAENTD TiFD Espesor
PES:Vacio 1k Uero th
VB0 o b/t q 5 "
FETRSIMD 3 ZE
QOIS0 - #l ASE N
HLEWAD0 UE ESPUERIDS 51 W xxx fidiz
RADIOGRAF | A0 ] W xxx Cedigo ™
CROOUTLLAS ]
-
Ho.  INo.RED __[TAMAND (3 SERVIELD q
1 0,75 | Alim. Agua
2 0.5¢ |Alim, de PC-001
3, .0 Drene L
\ .5 [sdlida a GA-002- —
3, .0 S3lida a GB=00]~-
b___t_ 0.75_! Venteo
7 3 4
RS
{1 Morsaleente sin #lujo
{2+ Didmetro de bocuiMis en pulgidss
i3 feotaciores en pulgadas para los niveles y alaraas
() Alshanjento por inilyencias ¢limateldgicas. REV [] 1 2 3
oM | 14/06/94 .
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FELIPIENES FA-002

fath Recicladora de Nilén-6

WOTRATD Ko, 10]

LOCALTZ6C TN Lerma, Edo. de MExico FEQUISTCIEN Ka.

o HIR MR 1ng _pranci Biae—€amacho

Ho J€ UNTTNGES FPROEADA FCR

una
SOVILH : Tratamiento FOSITITN:Vartical XXX Horizontal
1R I AUO LIPNW So) . Acuosa & DM 66.72 1b/7t3
VAR Erlrh ZENSIND Inf3
TOFERATURA OFERACIGH W 77 KL 86 i3 GIEd B3.75 '’F
FRESTIN OFEVFLION NFNL] .21, 11, 27506 psE)  11.2 516
FALV) sl FHERY P16

PIPEGIDES: LONGITWG F-1 S - 44t UIRETD 2. 7§ DSSROCIOES

NIVEL NP in HIN, in fritdl] in

AT Elipticas Torisféricas XXX

Cénicas Planss
WIRIAER Cascardn SA-5 37 fateygs SN-537
Sogortes fapaes 2.72 1t
Bomillas _ SA~33T  frec int,
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e
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6—- - M -

T 45

TS
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(3) Acoticicnes en pulgadas pars los niveles y alargas
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CAPITULO VI.
CONCLUSIONES Y RECOMENDACICNES.



6.1. CONCLUSIONES.

6.1.1.

Después de SO afios, el Nilén-6 es un producte que no ha podide
ser desplazado por los nuevos materlales poliméricos que se
descubren dia a dia e incluso mantlene wuna dinidmica de
crecimlento constante debido a la diversificaclén de sus usos y a
las buenas propledades que ofrece. En Méxlico es la tunlca
poliamida que se produce y tiene un mercado muy amplio, de ahi
que se deduce que una cantidad conslderable de esta produccién se
desperdicia y por lo tanto con el método de reciclamiento
propuesto se pueden aprovechar estos desperdiciaos. Con el
desarrollo de este trabajo se tiene una alternatlva mis de
reclclamiento de Nilén-6 que cualitatlivamente comparada con la
alternativa tradicional de reciclamiento mecdnico es mnejor.
En el reciclado mecdnlco se obtienen productos de baja calidad y
sus apllicaciones son limitadas, tenlendo una aceptacién muy baja

en el mercado.

Se utilizaron dos tipos de Nilén-6 para llevar a cabo la
experimentaclén, uno en forma de granulos (“"pellets") que no ha
pasade por ningdn proceso de conformado y por ende no contiene
ninguna clase de aditives y el otro tipo de Nilén-6 utilizade sen

desperdicios de este polimero provenientes de procesos de

. extrusién, moldeo por inyecclén y moldeo por Inyecclén-soplado

que se utilizan para darle formas (tiles al polimero y al que se
le ha agregado algun aditive dependiende de la aplicaclén a la
que este destinado. Con ambos se obtuvieron resultados positivos
para reciclado en la elaboraclén del preducto de Nilén-6 que se
desee, porque el proceso disefiado obtiene la e-caprolactama como
un sélldo de alta pureza se que utiliza para repolimerlzarse y
obtener nuevamente Nilén-6.

Se desarrollé a escala de laboratorio un método para la
despolimerizacién directa de Nilén-6 fundido en medio alcalino.El
mundmero de e-caprolactama fué obtenido como un sélido cristalino
de alta pureza. Los resultados obtenidos a nivel laboratorio son-
utilizados para el escalamlento de una planta industrial junto
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6.1.5.

6.1.6.

con los factores que hay que considerar por este escalamiento.
(vease memorias de calculo en la parte de escalamiento),

Se estudlé también el efecto de las condiclones de operacion en
el rendimiento promedio de e-caprolactama y se establecleron
condiciones 6ptimas de maximo rendimiento; 89 %4 en pesc de
rendimiento de e-caprolactama con respecto al peso inicial
de los desperdiclos de Nilép-6 utilizados como materia prima.

Se determiné la cinética de reaccién de despolimerizacién., Estos
datos son de gran importancla para entender el mecanismo de
reaccién y fueron muy uUtiles en los balances de materia y energia
para el proceso que Se disefio.

Las técnicas instrumentales utilizadas para caracterizar y
evaluar la pureza de las muestras de e-caprelactama obtenidas de
la experimentacién y las muestras del polimero obtenido de la
repclimerizacién de estas muestras son muy preclisas y la
posibilidad de error o falibilidad son muy remotas, por lo que
los resultados obtenidos son conflables. Estas técnicas que se
utilizaron son suflcientes para la caracterlzacién de estas
muestras y podemos asegurar que se trata de los materiales que se
esperaba obtener. Por lo tanto no es necesario utilizar otras
técnlcas o pruebas de analisis y caracterizacién. Dicha
caracterizacién sirve como base para plantear el tipo de control
de calidad que se requiere a nivel industrial,

La e=-caprolactama obtenida de la despolimerizacién de Nilén-6
limpio y de desperdiclos, as! como, la e-caprolactama pura se
repolimerizan bajo las mismas condicliones. Los resultados
obtenidos determinan la veracidad y utilidad de este trabajo y
plantean que la etapa de purificacién del monémero puede
simplificarse.

. El1 proceso utilizade es altamente competitivo, la ventaja de este

proceso es su simplicidad, la disponibilidad de 1los materiales

iniciales y los reactivos quimlcos wutllizados (muy comunes,
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6.1.9.

6.1.10.

6.1,11.

6.1.12.

faciles de encontrar en el mercado, bajos costos, poca toxicidad,

facll manejo, ete).

El disefic del proceso y el desarrolld de la ingenierfa basica
permite llevar a cabo trabajos posterlores sobre el desarrollo y
la construccién de una planta piloto y después la instalactén de
una planta industrial de este tipo.

Los usos practlcos de los resultados aqui obtenidos pueden
contribuir a la solucién del problema de la utilizacién econdmica
de los desperdiclos de Nilén-6 y aliviar en clerta medida la
contaminaclén del suelo por este tipo de polimero.

Una ventaja adlcional del proceso propuesto comparado cen los
procesos exlstentes es el manejo de volumenes pequefios en
relacién a aquellos que requieren soluciones acuosas para la
despolimerizacién del Nilén—-6 . Como la temperatura en ambos
procesos es similar en este caso el gasto energético es mucho

menor.

Este proceso también ofrece menor numero de etapas con respecto
a los ya existentes, lo que lo permlite presuponer que es mas
rentable. Al menos con este proceso desarrcllado se disminuyen
3 o 4 etapas en comparacién a los procesos ya exlistentes y esto
se atribuye a que los volimenes manejados en el proceso
propuesto son menores y porque se tienen menos etapas de
purificaciédn, debido a que se obtiene un producte con una pureza
aceptable.

138



© 6.2. RECOMENDACIONES.

6.2.1. Enfocar las trabajos que traten sobre depolimerizacién de Nilon-6.

6.2,2.

6.2.3.

hacla la despolimerizaclén directa en medio alcaline. Hasta la
fecha ha recibide muy poca atenclén aunque presenta ventaljas
comparativas sobre los métodos de despolimerizaclén en solucién
acida. fos estudios que se suguleren son: La despolimerizaclén
directa de Nil6n-6 con otres tipos de catallzadores y
aceleradores alcalinos que reduzcan el tiempo total de reaccién.
En este trabajo se ha utilizado scolamente un cataliiador ¥ no uso
ningin acelerador. Respecto al reactor de despolimerizacién se
recomienda estudiar en detalle su disefio para grandes volumenes,
en particular la fuente de calentamiento y el control de 1la
temperatura, para evitar problemas de sobrecalentamiento durante
la fusién de la mezela reaccionante y por el calor generado por
la reacclion.

También se recomienda prosegulr este trabajo con un estudio de
prefactibilidad econdmica que incluya el monto de la inversién,
costos de operacién, etc. para comparar el proceso de
despolimerizacién de Nilén-6 ep medio alcallino utilizado aqui,
con el procesco de depolimerizacién de Nilén-6 en soluclén acida
antes de liniclar la construccién de un reactor piloto, que
representa el corazén del proceso. Es conveniente comparar 1la
calldad y costo de los productos reciclados obtenidos por
despolimerizacién de Nilén-6 y por repolimerizacion de 1la
e-gaprolactama obtepida de desperdiclos de Niléan-6 para darse
cuenta de las calidades gque presenta, asi como el tipo de
aplicaciones a que se destinen.

Finalmente se recomlenda continuar el desarrollo de la ingenieria
de detalle y 13 construcclén de una planta industrial de este
tipe aprovechando la informacién y resultades aqui obtepidos vy
loe sugeridos arriba.
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CALCULO DE LA VELGCIDAD DE REACCION GLOBAL PARA 1A REACCION DE
DESPOLIMERIZACION DE NILON-6.

Se obtuvd la velocldad de reaccién instantidnea en cada punto por el
método de las diferenclas centrales y se elaboré la sigulente tabla de

datos.
tiempo (hrs) desdt Tiempo (hrs) desdt

0.2 29.675 2.5 17. 650
0.4 31, 866 2.6 16, 760
0.5 30.800 2.8 15.875
0.6 . 29.700 3.0 14.725
0.8 28.650 3.2 13.600
1.0 27.275 3.4 12.760
1.2 25.925 3.5 11.950
1.4 24,930 3,6 11.160
1.5 23.950 3.8 10. 350
1.6 22.930 E 4.0 9.300
t.8 21.975 4.2 8.300
2.0 - 20.725 4.4 7.530
2.2 19.500 4.5 6. 800
2.4 18. 560 4.6 6.100

4.8 $.375

Estos dates se ajustaron a una linea recta para poder obtener su
pendiente y este valor representa la velocidad de reacclén global de la
reaccién de despolimerizacioén.Los datos obtenldos fueron los sliguientes:
n=28, Ix=72.3, Iy=495.021, Ex-=237.21, Ey°=10548.99, Exy=977.4484,
Ex/n=2.582142, Zy/n=17.679321, xon=1.343251, yon=8.011963, xon-1=1.3679,
yon~1=8, 158984, a=33.05156412, b=-5.953289009, r=-0.998102806.

Entonces la ecuacién de una linea recta es:

y=a + bx

En donde el valor que nos interesa obtener es el de la pendiente o el
valor de b que en este caso es de -5.953289009.

Por lo tanto la velocidad de reaccién global para la despolimerizacién
de Nil6n-6 catalizada con hidréxido de sodic es el sigulente:

r = de/dt = -5.$53285009.
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CALCULO DEL ORDEN DE LA REACCION DE DESPOLIMERIZACION -NILON=6.
Para determinar el orden de la reaccién de despolimerlizacign de Nilén-6.
se elabordé la figura 4.4.A. que relaclona los .camblos  en la
concentraclén de Nilén-6 con respecto al tlempo en lg reaccién de
despolimerizacién. Una vez hecho #ésto se elligieron cgncentraciones
arbltrarias de esta gridfica y se determiné la concentricién de vida
media ¥ de vida tres cuartos. Con estas concentraciones se determiné el
tiempo de vida media y el tlempo de vida tres cuartos. n los datos
obtenidos se elaboraron las figuras 4.4,B. y 4.4.C. para determinar el
valor de la pendiente de ambas grdficas y de esta manera obtener el

orden de reacclién, los datos que se graficaron son leos sigulentes:

Log C 172 Nilén-6 Log t 1/2 Log C 374 Nilén-6 Log t 374
1.6946 0. 2673 1.7843 0.1327
1.6703 0.3067 1.7189 - 0.2324
1.6082 0. 3655 1.6498 0.3235
1,5428 0. 4259 1.6138 0.3490
1.4737 0. 4687 1,5387 0.4195
1.4377 0.4933 1.4594 0.4530
1. 3626 0.5308 1.4176 0.5029
1.3234 0.5621 1.3312 : 0.5439
1.24185 0. 5967 1.2406 0.5908
1.1552 0.6288 1.1939 0.6113
1. 0645 0.6738 1.0988 0.6504
1.0178 0. 6947 1.0039 0.6914

Los datos de las graficas 4.4.B. y C se ajustaron por medl de minimos
cuadrados para obtener el valor de la pendiente. Los datos u tenidos por
minimos cuadrados son:

Nerz=12, ZLlogCise=16,5923, Elogtise=6.0143, Z(Long/ -23.5198.
Z(LogC1s2) (Logtir2)=7. 9687, ordenada al orlgen a=1. 3320,
pendiente m=-0.6008, factor de correlacclén de datos r=-0.9851, por lo
tanto el orden de la reaccidn con estos datos es de n=1.60.

Ntaza=12, ZLogCas4=17. 0913, Elogtase=s, 5012, Z(LogCas. )2 =25.0426,
5 (LogC3s4) (Logtase)=7.3672, ordenada al origen a=l,4106, \ pendiente
m=-0.6685, factor de correlaccién de dates r=-0.9735, por lo tanto el
aorden de la reaccién con estos datos es de n=1.66.

El orden de reaccidn se obtuvé por medio del promedio de los valores
antes obtenidos, es decir, n=(1.60 + 1.66)/2 = 1.63
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BALANCES DE MATERIA PARA PROCESO DE PLANTA DE RECUPERACION DE NILON-6.

REACTOR DE DESPOLIMERIZACION DC-001.

5 Kg/C NaoH F® F®

—

H20 50 Kg/C

3 =
, F~ Imp.= 23.8809 Kg/C
wN6=0. 9825 Nilén-6 F CeH110N=415. 3562 Kg/C
—
K20 49s Kg/C Ha20= 8.6623 Kg/C

gases= 7

F'° NaOH= ?
CeH110N= ?
oligomeros= ?
Imp.= ?

H20= 7

Inicialmente se cargan al reactor 486.3375 Kg. de Nilén-6 y se obtienen
en la corriente l~‘:I 415.3562 Kg/C de CeH110ON, 23.8809 Kg/C de impurezas y
aproxlimadamente 2.4316 Kg/C de gases. Al extraer la e-caprolactama
residual en el reactor se obtuvieron 21.8608 Kg/C de ésta y lo demas era
una mezcla de NaOH, oligomeros de e-caprolactama, impurezas y H20.
Entonces suponiendo que tode el Nilén-6 se ha convertido a productos
como CeH110ON, impurezas, gases y olligdmeros.

Sabemos que la conversién de una sustancla se expresa como:

ent. sal. ent.
Xne=((Fus - Fns ))/Fne =1
sal. ent.
Y que Fwe -~ Fus = {ods){Mns)(r), sustitu-endo esta expresién en la

expresién de la conversién de una sustancia obtenemos:

ent.
r = (Fns)(Xns)/one.

Como la velocidad de reaccién r ya la determinamos y la conocemos,
entonces podemos obtener el valor del coeficiente estequiométrice del
Nilén-6 (oNs) con el cual  ©participa en esta reaccion de
despolimertzaclién.
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También' tenemos que el numero de moles de una sustancia és igual a la
masa entre la densidad.

n=MJ/PM

El peso molecular promedio del Nilén-6 utilizado para la
despolimerlzacién es de 16,000 Kg/Kgmol, ‘entonces:

n={486.3375 Kg/C)~/ (16000 Kg/Kgmol }=0.030396 Kgmol/C.

Sustituyendo en la ecuacion para encontrar el coeficlente
estequiométrico, se obtiene:

ent.
one=( (Nns) (Xns) )./r=((0.030396 Kg/mol/C){1))/5,953280 Khmol/C=0.00510S,

También podemos conocer el coeficlente estequiométrico con el que
participa la e-caprolactama en la reacclén de despolimerizacién, de la
siguiente manera:
0.030396 Kgmel/C 3.863706 Kgmol/C.
Ni1én-6
ons=C, 005105 oceH11oN=0, 648908,

Con-los datos obtenlidos se puede plantear el balance de materia para el

e~caprolactama+Imp. +gases+oligomeros.

reactor como ‘sigue:
Balance Global.

FF+F +Fl=p s flo .
5 Kg/C + 50 Kg/C + 495 Kg/C = F> + F'°,
550 Kg/C = F° + F*° Gy,

Balance por componentes,

0= F?Jﬁ + ON6 M6 1

Fletiton + Feuon = occsiiion Mcsiniow r
Fifon = FRlaok

Filzo + Fio = Fheo + Fizo

Fine, + Fife. = cowe. Muwe. r

FEASES = GGASES MGASES I

Foli. = ooL1. Mour. r

De la ecuacion 2.

O=Fi& + one Mns r

0=486, 3375 Kg/C + (-0.005105) (16000} (5.953289)
0=0

Por lo tanto todo el Nilén-6 se convierte a 1los productos antes

mencionados.
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De la ecuaclén 3 como conocemos experimentalmente que F36H110N=415.3562
Kg/C.

Fé8miton = (0.648908)(113.16) (5. 953284)-415.3562 = 21.8608 Kg/C.

De la ecuaclén 4 se puede observar que todo el NaOH que entira al reactor
por la corriente 2 es igual al NaOH que sale por la corriente 10, y ésteo
se debe a que el catalizador se regenera y no se descompone o forma
algun producto secundario.

.De la ecuaclén S el contenide de agua del Nilén-6 que entra en la
corriente 1 es el mismo que se obtlene en 1a corrlente 3, debldo a que
a la temperatura a que se lleva a cabo la reaccién esta agua ya ha sido
evaporada y extraida por el sistema de vacio. Ahora el agua que se
introduce por la corrlente 9 después de que ha acabado la reaccidn y se
ha enfriade el reactor sale por la corriente 10, ya que solamente se
utiliza para solubillizar la e-caprolactama que no ha pedido ser extraida
por la bomba de vacio y también para arrastrar las impurezas sé6lidas.

De la ecuacién 6 se determindé experimentalmente la composicién de las
impurezas en las- corrlentes 3 y 10. A la primera absorbiéndolas con
carbdn activado y determinando el peso ganado por el carbdn activade, en
el caso de las lmpurezas de la corrlente 10 por la suma de sélidos mas
lo que se le quitc a la e-caprolactama remanente en el reactor y
extraida con agua. Esto se hlzd experimentalmente debido a que no se
pudieron caracterizar estas limpurezas y por lo tanto se desconocla su
peso molecular promedic y su coeficiente estequiométrico en la reaceclédn.
Lo mismo ocurrid con las ecuaclones 7 y 8 para gases y ollgdmeros. Los
oligdmeros se cbtuvieron por sublimacién a 2 mm de Hg en las paredes del
recipiente de reaccién y se pesaron. El peso de los gases se determinéd
por diferencla entre lo que entra al reactor y lo que sale de el por
medio del balance global.

De esta manera la composicién para la corriente 10 es la siguiente:
F'%aon =  5.0000 Kg/C.

F*sniton = 21.8608 Kg/C.

F'%u1. = 7.2950 Kg/C.

F%wp. = 15.5130 Ke/C.

F'%0 = 50.0000 Kg/C.
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TANQUE DE SOLIDIFICACION Y SOLUBILIZACION FA-O01.

F~  H20 240 Kg/C.

F'  Gases=?
EEm—

450.3312 Kg/C
w1=0. 0520 Imp.= 23.8809 Kg/C
w2=0.9223 CsH110N=415.3562 Kg/C
w3=0.0192 H20= 8,6625 Kg/C
wa=0. 0055 Gases= 2.4316 Kg/C

F' Imp=7?
CsH110N= 7
by H20= 7
Balance Global.
P+ =Fa+¥ (937 ¢
450.3312 Kg/C + 240 Kg/C = F' + F* S e ad
F7 + F* = 690.3312 Kg/C
Balances por componentes. LoDy
Imp. (0.0530) (450. 3312) = F'w 1k, ST (1),

CsH110N (0.9223) (450.3312) = F'y centton Tlrian)is
Hz0 (0.0192) (450, 3312) + 240 = F'w'nzo : : ceorie (12)0
Gases  (0.0055)(450.3312) = Fluoases s RENEH & F<) RS

De la ecuacién 13 tenemos que F'= 2.4316 Xg/C. S R ¢ TS i
Sustituyendo 14 en 9. : R AR
F'=690.3312 - 2,4316 = 687.8996 Kg/C S ETE  S E
F'= 687.8996 Xg/C : R
Sustituyendo 15 en 10, 11 y 12 obtenemos.
wip. = 0.0347.

w/cshilon= 0. 6037,

wiz0= 0. 3614.

BOHBA DE SOLUCION DE REACTOR GA-001.
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FILTRC DE SOLUCION DE REACTOR FD-001,

F*'=r%=99. 6680 Kg/C.

NaoH w1=0. 0501
F'2 CeH11ON  w2=0.2193
NaGCH= 7?7 Olt. w3=0. 0732
0li= 7 Imp. w4=0. 1556
Tmp= ? H20 +#5=0.5018
i3
CsH110N= 7
H20= 7
Imp= 7

Aqui se tiene una relacidén que se determinéd experimentalmente y es que
aproximadamente el 40 % en peso de las impurezas que trae la corrlente
Fu salen en forma de so6lidos suspendidos en la corrlente Fm. Por lo

‘tanto esto se puede expresar de la siguiente manera.

0.40 F''w't = FPu'Pne. (16).

Balance Global. .

99,6680 Kg/C = F'2+ F*° ©oan.

Balance por componentes. -

NaOH  4.9933=(0.0501)(59. 6680)=F "% %na0n. (18).
(99. 6680-F'> )u! “Na0n=99. 6680w Zwaou~F' *w Zhaok Qs

CeHION 21, 8572=(0.2193) (99, 6680)=F uceur1on (19).

Oli.  7.2957=(0.0732)(99. 6680)=F 2w %oL1=(99. 6680-F )w oLt (20}

Imp.  15.5083=(0.1556)(99.6680)=F'%*?mr + F'2 1 <2,

Hz0 50.0134=(0.5018) (99. 6680)=F %' 20 T ey

De 16. I

Fl:’w'alnp:G. 2033 - .

w*?1np=6. 2033/F*° S @

Sustituyendo 16 en 21. v R

15.5083=F" % ?1wp. + F o  1e.

F 3 % mp=15. 5083-0. a0F 1t

F'2,' 2 1np=15. 5083-(0. 40) (99. 6680) (0. 1556 )=9. 3049

w2 1ep=9, 3049/F"? (23').

Ahora

W iiaon + Wil + witme = 1 T (24).



Sustituyendo 18, 20,2%,23 y 23' en 24.
4.9933/F'2 + 7,2957/F'2 + (15.5083-F W e ) /- %=1
Multiplicando toda la ecuacién 25 por Flz.
4.9933 + 7.2957 + 15.5083 ~ Fow'me = F12,
Pero memmme.zoa:l
F'®=4, 993347, 2057+15. 5083-6. 2033=21. 5940 Kg/C.
Sustituyendo F’zen 17
r'3=99, 6680-F'2=99. 6680-21. 5940=78. 0740 Kg/C.
Las composicliones de cada corriente son:
F'2 w!Zyaon=0. 2312

w%L1=0. 3378

w' 2 1wp=0. 4309
3 w'cen1108=0. 2799

w'?h20=0. 6405

w!'ine=0.0794

BOMBA DE SOLUCION DE TANQUE FA-001.

F’ = F’ = 687.899%.

[}
|
TANQUE DE TRATAMIENTO FA-002. !
L |I F® 687.8996 Kg/C.
w'Pcan110N=0.2799  78.0740 Kg/C | wPinp=0.0347
w'¥z0=0. 6405 Olb wPeen1108=0. 6037
w'3inp=0. 0794 wh20=0. 3614
Carbén activado 30 Kgr/C F'® F'®
CeH110N= ?
Ha0= ?
Imp.= 7
Coh= ?

Balance Total.
FB + FIJ - F!S = FIG
F!® = 765.$736 + 30 = 795.9736 Kg/C.
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Balance por componentes.
CeH110N (0. 6037) (687.8996)+(0. 2799) (78.0740)=F "% *cenrron

u“csmmn=0. 5490
Ha0 (0.3614) (687.8996)+ (0. 6405) (78. 0740)=F %20

w!%20=0. 3751

Imp. (0. 0347) (687, 8996 )+ (0. 0794) (78. 0740)=F**w'*1rep.
w'tup=0.0377
Carbdén Activado (1)(30) =Fo18¢. 5.

wi. a=0. 0376

BOMBA DE SOLUCION TRATADA GA-003,
F'* = F'7 = 795.9736 Kg/C.

FILTRO DE SOLUCION TRATADA FD-002.

w'7cem1oN=0.5490  795.9736 Kg/C

w'y20=0. 3751 F’

w7 1np=0.0377 ——»

w'7c. 4=0. 0376 Fe

CeH11ON= 7?7
i H20= 7

Imp= 7?
C.A=7

Balance total.
795.9736 Kg/C = F

Balance por componentes.

19, 1o (26).

CsH1ION  436. 9895=F %' ®cemion (27).
H20 298. 5696=F ' w' %20 (28).
Imp. 30. 0082=F"*u" "1, (29).
C.A. 29.9286=F " %. 4. (30).

Como wmcsmmn + w0 = 1

(436.9895/F'%) + (298.5696/F'%) = 1

F'® = 735.5591 ) ) (31).
w'eent1on=0, 5940

w*8h20=0. 4059



Sustituyendo 31 en 26
F'%=60. 4145
w'¥1kp=0. 4967

w'®c.a. =0, 4953

CRISTALIZADOR DE E-CAPROLACTAMA FD-003.

722 HeO= ?

w'%cem1o8=0. 5940 735.5891 Kg/C  F'® ———*
w'Bh20=0. 4059

! CoH110N= 7
Balance total. —
735.5891 = F°' + Fo2
Balance por componentes.
CsH110N 436,9399 = F*!
H20 298.5756 = F>°
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FACTORES DE ESCALAMIENTO A CONSIDERAR CUANDO SE DISERA UN EQUIFD
INDUSTRIAL DE PROCESO A PARTIR DE DATOS OBTENIBOS DE UN EXPERIMENTO A
NIVEL LABORATORIO.

A menudo los productos nueves se criginan en los vasos de
precipitados y tubos de ensayo de los laboratorios Industriales, de
universidades o Institutos de investigacién. Rara vez es posible saltar
del vaso de precipitados a la planta terminada. Debe efectuarse una
considerable cantidad de 1lo que podria llamarse investigacién de
desarreollo aplicada. La Informacién obtenida permit.e el diseiio de equipe
de proceso con un razonable grado de seguridad. Existen tantas
Incégnitas e Intangibles que han desafiado al andllisls tedrico, que es
necesario evaluar de manera empfrica estos factores en un equipo de
mayor escala, el 1llamado equipo de planta piloto o de planta
semindustrial, En 1la operacién de planta piloto o de planta
semindustrial, se sigue un proceso la mds parecido posible al que se
empleara en la planta comercial, de manera que los datos obtenidos
puedan ser utillzados con confianza al pasar de la escala de planta

piloto al tamafio comercilal.

Como las plantas plloto son costosas tanto en su construccién
come en su operacidén, es imperativo para reducir la cantldad de trabajo
e inversién requerido de planta pilote y, de ser posible, eliminarlo por
completo, se wutilicen todos los conocimlentos teéricos obtenidos a
partir del senclllo equipo de laboratorio adicionando un factor de
sobredisefio o seguridad, con este factor se puede escalar cualquier
equipo de procesc a la capacidad deseada o requerida por la planta, Este
método de escalamiento tiene sus limitantes y es necesario escoger las

varlables de disefioc muy culdadosamente.

Los factores mas importantes en el disefio a escala de los
diferentes tlpos de equipo, pueden ser caracterizados en base al tamafio
o capacidad del equipe y al maximo escalamiento permitido por las

varliables seleccionadas.

Para el escalamlento de los equipos del procesc disefiado para

el reciclamiento quimico del Nilén-6 se utilizan los siguientes factores



de escal‘amiento: para el reactor batch DC-001 1las variables mas
importantes para el disefio operacional son la velocldad de reaccién y el
estado de equilibrio. Las variables para la caracterizacién de tamafio o
capacidad son el volumen del reactor y el tiempo de reslidencia. El
maximo escalamlento recomendado para este reactor de acuerdo a las
variables de caracterizacién es de 1 a 100 y el factor de sobredisefio a
considerar es de 20% para el volumen y el tiempo de residencia.

Para el cristallizador tlpe batch FA-003 las varlables que
influyen en el escalamiento son 1la razén de flujo y el 4rea de
transferencia de calor, el escalamiento recomendado para este equipo es
de 1 a 100 de 1la escala de laboratoric y un factor de sobredisefio de 20%
sobre las variables antes menclonadas.

Para los tanques FA-001 y FA-00Z 1las varlables mas
importantes para el escalamiento son el volumen ¥ el tlempo de
residencla, el escalamiento recomendado es de 1 a 100 con un 15% de
sobredisefio en estas varlables.

tos filtros FD-001 y FD-002 pueden ser escalados 1 a 100 con
un scbredlsefio del 20% para las varlables de razén de flujo y area de
filtracién.

En la torre de enfriamlento EF-001 las varlables que influyen
el escalamiente son 1la razdén de flujo y el velumen con un escalamlento
maximo de 1 a 100 para la primera y de 1 a 10 para la segunda y un
sobredisefio de 15% sobre estas varlables.

Para tecdas las bombas centrifugas utilizadas en el proceso
se toma un escalamiento de 1 a 100 para la razén de flujo y para 1la
potencia requerida, para el diadmetro del propulsor se puede escalar de 1
a 10. El sobredisefio recomendado para estas bombas es del 10% sobre las
variables menclonadas.

NOTA: Todos los sobredisefios especificados anterliormente se tomaron en
cuenta para el dimensionamiento del equipe y se pueden ver en las
memor las de calculo.
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DIMENSIONAMIENTO DEL REACTOR DE DESPOLIMERIZACION DC-001.

El reactor se dimensiona para 500 Kg de carga para despolimerizacién. De
estos S00 Kg. la concentracién en peso es la siguienter
Nilén-6 495 Kg.
NaOH S Kg.

Total 500 Kg.
Pero el Nil6n-6 tiene un contenido promedio de humedad de 1.75% en peso,
por lo tanto en los 495 Kg de Nildon-6 se tienen 8.6625 Kg de HZO.
Como la mezcla se calienta a temperaturas alrededor de 250°C el agua se
evapora rapldamente quedando el Nilén-6 fundido y el NaOH. La densidad
de esta mezcla resultante es:
pn=(0. 960 g/cm’) (0.9898) + (2,13 g/cm’)(0.0101)=0. 971721 g./cn’
p=0.000971721. Kg/cn®
Con esta densidad se calcula el volumen que ocupa la solucidén que tiene
un peso de 491.3375 Kg.
V=M/p=(491. 3375 Kg)/{0.000971721 Kg/cm®)=505636.3915 cm”
El volumen de disefio es un 20% mis del volumen real debido al factor de
escalamiento, por lo que tenemos:
Vo=(1.20) (VR)=(1.20) (S05636.3915)=606763. 6698 cma
El volumen de un cilindro es V=rr(D/2)2L. tomando una L/D=3 para el
reactor y sustituyendo en el volumen del clilindro obtenemos D =4V/3m.
D=(4) (606763. 6698 cm>)/ (31)=257518. 4995 ¢m’.
D=63.62 cm=65 cm.
L=3D=(3)(65)=195 cn.
En este reactor se wutiliza agitaclén para mantener una temperatura
constante en la mezcla y los criterios utilizados para disefiar el
agitador son los siguientes:
La longitud total del propulsor es de 60 a 80% la longitud del tanque.
L1p=(0.80) (195 cm}=156 cm. :
La anchura de las paletas del propulsor es 1/6 a 1/10 de 1a longitud del
tanque.
Ar=(1/8)(195 cm)=24.375 cm=25 cm.
El diametro de la turbina es 30 a 60% el diametro del tanque.
D1=(0.60) (65 cm)=39 cm.
La anchura de los baffles es:
AB=(1/6) (65 cm)=10.83 cm=11 cm.
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Como este reactor trabaja a bajas presiones el cdlculo del espesor del
cuerpo se hace bajo presiéon externa.

La presion de disefio es la atmosférica, es decir Pp=11.2 LI::/pg2

La temperatura de disefio es To=1.10Top=1.10(250°C)=275°C=527°F

E

—

algoritmo de calculo del espesor es el siguiente:
1. Suponer un espesor, por ejenplo t=3/16 pg=0.47625 cm. y determinar

L/Do=195 cm/65 cm=3; Do/t=65cm/0.47625 cm=136. 4829
2. Entrar a la figura 5~UGO-28.0 con L/Do 5
3. Muevase horizontalmente hacia la linea que coincida con el wvalor de
Do/t calculado anteriormente y en donde se haga interseccién muevase
verticalmente hacla abajo para determinar el valor del factor A.

A=0, 00025

4. Con el valor de A entre en la gréfica S5-UCS-28.2 para acero
inoxidable (se usa acero inoxidable porque se utiliza como catalizador
NaOH, que es muy corrosive). Muevase verticalmente hacla la Interseccién
con la linea de temperatura de operacién.
S. En la intersecclén muevase horlzontalmente a la derecha y lea ¢l
valor de B.

B=37G0
6. Usar el valer de B para calcuiar la maxima presién ejercida sobre el
reclplente.

P=4B/3(Do/t)=((4)(3700})/((3)(136.48)}=36.14 Lb/pg2 :
7. Comparar el valor de la presién obtenido anteriormente con 1la
atmosférica, sl son lguales o es un poco mayor el calculado entonces el
espesor supuesto es el adecuado, s! no es asi entonces suponga otro
espesor t y vuelva a reallzar el mismo procedimiento.
Como la presién calculada resulto mayor que la atmosférlca entonces hay
que suponer otro espesor.

1.A. t=1/8pg=0.3175 cn

L/Do=3; Dost=204.7244
2.A. A=0.00015
3.A. Pea1=2AE/3{Da/t)=((2) (0. 00015) (29x10%))/( (3) (204.72) )=14. 16 Lb/pg>
4.A. Pawm=11.2 Lb/pgzes aproximadamente Iigual a la calculada Pcal=14.16
Lb/pgs.
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Por lo tanto el espesor calculado para este reactor es t=1/8 pg mis 1/16
de pulgada de espesor por corrosién nos da un espesor recomendado de
3/16 pg en acero lnoxidable tipo 410,

El tiempo de residencia de la mezcla de Nilén-6 y NaOH en el reactor es
de 4.5 hr pero el tiempo de disefio Trp=1.20(Tro)=1.20{4.5)=5.4 hrs.

Como el reactor trabaja a presiones menores a la atmosférica, entonces
se recomienda utilizar tapas torlesféricas Vy estas deben tener un
espesor igual al del cuerpo, es decir t=3/16 pg en acero inoxidable tipo
410.
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DIMENSIONAMIENTO DEL TANQGUE DE SOLIDIFICACICN Y SOLUBILIZACION FA-001,

En este tanque los productos que se cbtienen son enfrlados a una
temperatura de 60°C. La solucién que se forma en este tanque es de 62 %

p/p de e-caprolactama. En este tanque se tlenen los siguientes

componentes:
Impurezas = 23.8809 Kg/c. Wi = 0.0345
CeH11ON = 413, 3562 Kg/c. Wz = 0.6016
HeO = 248.6625 Kg/c. Wi = 0.3602
Gases = 2.4316 Kgsc. We = 0.0035

Se puede despreciar la densidad de los gases con respecto a los demas
componentes, ademas de gque estos son extraidos hacla la trampa de vacio.
p mezcla = (0.9618)(1,04258 Kg/L) + (0.0345)(1.2316 Kg/L) = 1.0452 Kg/L.
Entonces el volumen que ocupa la mezcla es:

p=WY; V=Mp; V= (600.3312 Kg)/(1.0452 Kg/L) = 660.4776 L.

Ahora como el volumen de disefic es igual a 1.20 el volumen real por el
factor de escalamiento tenemos,

V4 = 1.20 V+ = (1,20)(660.4776 L) = 792.5731 L.

El volumen de un cilfndro es Vv = T!l‘zh. perec el D = 2r; r = D/2,
sustituyendo este radlo en la ecuacién de volumen obtenemos =1\:(D/2)2L.
para este tipo de tanques se recomienda una L/D=2; L=2D, sustituyendo
esta longitud en la ecuacién de volumen y despejando el didmetro
obtenemos:

p’=4vd/2n; D°=4(792.5731 L) (1000 cn’/ 1 L)=504567.7065 cm.

D=79.6lcm se redondea a 80 cm, por lo tanto D tanque=80 cm. y como L=2D
entonces L={2)(80)=160 cm,

Este tanque necesita agltacion para poder solublilizar completamente la
e-caprolactama obtenida y para mantener una composicién homogénea, por
lo tanto se disefia el agitador medlante los sigulentes criterios:
Longitud del propulsor={0.70}(160 cm)=112 cm,

Anchura de las paletas del propulsor=(1/8)(160 em}=20 cn.

Didmetro de la turbina=(0.60)(80 ¢m)=48 cn.

Anchura de baffles=(1/6)(80 cm}=14 cm.

Este tanque trabaja a bajas presicnes por lo tanto el calculo del
espesor del cuerpo se hace por presidn externa.
Presion de disefio Pp=11.2 Lb/pgz.
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La temperatura de disefic es To=1.15 Top.=1.15(60°C}=69"C=156.2°F.
Algoritmo de calculo del espesor del cuerpo.
1, Suponiendo t=3/16 pg = 0.47625 cm.
L/Do=160cm/80cm=2; Do/t=80cm/0.47625cm=167.97
2. De la figura S-UGD-28.0 se obtiene A=0.0003
3. De la figura 5-UCS-28.4 para acero al carboén tipo SA-537. -
P=(2AE)/(3(Do/t))=((2) (0.0003) (28. 8x10°))/((3) (167.97))=34 Lb/pg2
4. Pa=11.2 Lb/pgzes diferente de Pca1=34 I_b/pgz
Como las presiones son diferentes se supone otro espesor.
1. A. Suponiendo t=1/8 pg=0.3175 cm.
L/Do=2; Do/t=80/0.3175=251.96
2.A, De la figura 5-UGD-28.0 se obtliene A=0.00017
3.A. P=2AE/3(Dost)={(2)(0.00017)(28.8x10%))/((3) (251.96))=12.95
4.A. La presién Pa=11.2 Lb/pgz es aproximadamente igual a la presién
calculada Peai=12.95 Lb/pg®
Por lo tanto el espesor del recipiente es t=1/8 pg mids 1/16 pg de
espesor por corrosién nos da un espesor total t=3/16 pg de acero al
carbon tipe SA-537.
Como este recipiente trabaja a una presién menor de la atmosférica,
entonces se recomienda utilizar tapas toriesféricas con espesor agual al

del cuerpo, es decir ttapa=3/16 pg en acerc al carbén tipo SA-537.
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DIMENSIONAMIENTO DEL TANQUE DE TRATAMIENIO FA-00Z,

La carga total en este tanque es de 795.9736 Kg. La mezcla que se forma
en este tanque tlene la sigulente composiclion:
W CH 0N = . 5490

W Hpo = 0.3751

W iwp.= 0.0377

W CARBOK.A= 0.0376

La densidad de la soluclidn de Cs}!“oN, 1{20 ¥ carbbn actlvado con estas
composiclones se determind experimentalmente obteniéndose un valor de
pm=1.06303 g./ml.

pmr={1.06303 KgrL)}(0.9617) + {1.2316 XgrL}(0.0377)=1.06874 Kg/L.

Como p=M/V, entonces V=M/p y por lo tanto el volumen que ocupa la mezcla
es:

Vr=({795.9736 Kg){1.06874 Kg/L)=744.7775 L.

El volumen de disefie ez igual a: Ve=1.20VR por el criterle de
sobredisefio por escalamlento de equipo, entonces Vo=(1.20)(744.7775 L)
=893.7331 L

Se tlene que' el volumen de un cilindro es V='rxr2h. pero r=D/2, entonces
sustituyendo tenemos - V= {Ds2)% ¥ come para estos tangues se recomienda

una L/D=2, se llega a la slgulente expresién D3=4Vn/2n, y sustltuyendo
valores cbtenemos:

D?=4(893.7331 L){1000 cn’/1 L}/(2n)=568968, 1667 cn°

D=82.86 cm, redondeando a D=83 cm. y como L=2D=(2}(83)=166 cm.

Este tanque de tratamiento necesita agitacién para homogenizar la mezcla
y de esta manera lograr que el carbén activado absorba todas las
impurezas coleridas presentez en la seoluclén. Las dimensiones del
agltador disefiado son las sigulentes:

Longitud total del propulsor=(0Q,80}(166 cm)=133 cm.

Anchura de las paletas del propulsor={1/8)}(166 cm)=21 cm.

Diimetro de la turbina={0.60)(83 cm}=50 cm.

Anchura de los baffles=(1/6)(82 cm}=14 em.

Este tanque trabaja a presién atmosférica por lo tanto el calculo del
espesor del cuerpo se hace por presldn externa.

Presién de disefio Po=11,2 Lb/pg®

Temperatura de disefio To=1.15 Top=1. 15(25°C)=28.75°C=83.75°F



Algoritmo de calculo del espesor.
1. Suponiendo t=1/8 pg=0.3175 cm
L/Do=166cm/83 cm=2; Do/ t=83 cm/0.3175 cm=261.41
2. De la figura 5-UGD-28.0 se obtiene A=0.00015
* 3. De la flgura 5-UCS-28.4 para acero al carbén tipo SA-537.
P=2AE/3(Dost }={(2) (0.00015) (28. 8x10%) )/ ( (3) (261.41))=11.01
4. La presién atmosférica Pa=11.2 Lb/pgz es aproximadamente jgual a la
calculada Pea)=11.01 Lb/pgz
El espesor total es la suma del obtenido por presidén externa mis el
recomendado por corrosién, es decir tr=1/8pg + 1/16pg=3-16pg. Por lo
tanto el espesor recomendado para este reciplente es t=3/16pg de acero
al carbén tipo SA-537.
Por la presién a la que se trabaja en este recipiente se recomienda
utilizar tapas toriesféricas y el espesor debe ser igual al del cuerpo,
es decir t=3/16 pg en acero al carbén tipo SA-537.
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DIMENSTONAKIENTO DEL FILTRO DE SQLUCION DEL REACTOR FD-001.

'El volumen que se va a filtrar de solucién es de 97.41 L. Este volumen
esS bombeado a razén de 19.48 L/min. al flltro con una velocidad
recomendada de 1 ft/s.

Suponiendo que la solucién empleza ha ser filtrada una vez que se han
bombeado los 97.41 L. al filtro, entonces tendriamos que dlsefiar un
filtro que pueda recibir este veolumen mis un porcentaje de sobredlseﬁo,
por escalamiento del equipo, por lo tanto se tiene:
Vp=1.10Vr=(1.10)(97.41 L.)=107. 151 L=107151 cn".

El filltro que se va a disefiar puede ser calculado como un clifndro y
tendriamos:

v=nD’L/4.

Ahora como lo que se quiere es efectuar un filtrado répido, entonces se
supone una L/D=0.25 para tener una mayor area de contacto de la malla de
filtrado con el volumen a flltrar, despejando L tenemos L=0.25D y
sustituyendo en la ecuacién de volumen se llega a:

D°=(4V)/ (0. 25n),

Sustituyendo el valor del volumen de dilsefio se tiene,

DP=(4) (107151 on’}/(0.251)=545715. 5618 cu®

D=81.71 cam.

Sustituyendo en L=0.25D=(0.25)(81.71 cm)=20.43 cnm.

Entonces el 4rea de filtrado correspenderi{a al &4rea de la tapa del
¢llindro que se ha disefiado.

Atapa=uro=m(D/2)2=n(81. 71 cm/2)=5243.73 cm®=0.5243 u°.

Por lo tanto el area de filtrado es de 0.5243 n°.
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DIMENSIONAMIENTO DEL FILTRO DE SOLUCION TRATADA FD-002.

Se va a flitrar un velumen de 770 L. de solucién conteniendo carbén
activado en suspensidén, este velumen es bombeado a razén de 21 gal/min.
al filtro con una velocidad recomendada de 1 ft/s. por una tuberia de 3
pR. de didmetro.

Por el caudal que se maneja y el volumen que se tlene, esta solucidn es
descargada al filtro en aproximadamente 10 minutos, por 1lo tanto
disefiando el filtro para que contenga el volumen que se descarga en tres
minutos por el tiempo de reslidencla que tiene el liguido a su paso por
‘el filtro, entonces el volumen manejado para disefiar el filtro es el
siguiente:

21 gal/min. (3 min. )=63 gal.=238455 cm’.

Entonces el volunen de dlsefio es Vo=1.20Vs={1.20) (238455 cn’)=286146 cam.
El filtro que se va a disefiar puede ser calculado como un cilindro, por
lo tanto:

VarDL/a,

Como se qulere efectuar un filtrade répido para de esta manera no tener
un filtro muy grande, entonces se necesita un &rea de flltrado grande y
para lograr +ésto se escoge una L[/D=0.25, despejanda L=0.25D vy
sustituyendo en la ecuacién de volumen obtenemos:

D’=4v/0, 251

Sustituyendo el valor del volumen de disefio se obtlene:

07=(4) (286146 cn’)/{0. 25n)=1457329.611 cn’.

D=113.37 cm=115 cm.

Sustituyendo el valor de D en L=0.25D={0.25)}{115 cm)=28.75 cm=30 cm.
Entonces el area de filtrado corresponde al drea de la tapa del cllindro
que se ha disefiado.

Atopa=nri=n(0/2)%r(115 cn/2)°=10386.89 cn’=1.0386 n°.

Por lo tanto el area de filtrado es de 1.0386 u°,
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DIMENSIONAMIENTO DEL CRISTALIZADOR FD-003.

De los tipos de cristalizadores existentes se disefia aquel que provoca
la sobresaturacién de la soluclén por evaporacién del disolvente con
enfriamiento, llamados evaporadores cristalizaderes o evaporadores
cristalizantes.

Se introduce al cristalizador una soluclén acuosa de e-cai.;rolactama al
60% p/p. con un peso de 735.59 Kg. y una densidad de 1.0385 Kg./L. Con
estos datos se puede obtener el volumen de la solucidén en litros.
V=M/p=(735.59 Kg)/(1.0385 KgrL.)=708.32 L.

El volumen de disefic es igual a 1.20 veces el volumen real. Este
sobredisefio se debe al escalamiento de este equipo.
Vp=1,20VR=(1,20)(708.32 1.)=849.98 L. Vp=850 L.

Partlendo del volumen de un cilindro.

v=nr°h.

Sustituyendo r=D/2.

v=u(p/2)?L.

Como lo que se qulere es que la mayor parte de la solucién este en

contacto con las paredes del recipiente, para de esta manera tener una

temperatura h génea y tener mayor 4rea de transferencla en la
solucién, se recomlenda para este tipo de equipos una L/D=0.50,
despejandc L=0.50D y sustituyendo en la ecuaclén de volumen tenemos:
v=0.50n0°/4.

Despe jando de esta ecuacién el dismetro obtenemos:

D’=4v/0, Son.

Sustituyendo valores.

p°=(4)(850 L){1000 cm’/1 L)/0.50n=2164507.226 cm’.

D=129.35 cm=130 cm.

Por lo tanto L=0.50D={0.50)(130 cm)=65 cm.

En este cristalizador se utiliza agltacién para mantener uniforme la
temperatura de la selucién y éste se disefia utllizande los sligulentes
criterios:

Longitud total del propulsor=(0.70){65 cm)=45.5cm se redondea a S0 cm.
Anchura de las paletas del propulsor=(1/8)(65 cm)-—-é. 125 cm=8 cm.
Diametro de la turbina=(0.60)(130 cm)=78 cm.

Anchura de los baffles=(1/6){130 cm)=21 em.
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Para todo tipo de cristallzadores se c¢alcula el espesor del cuerpo como
recipiente bajo presién externa, entonces se tiene:

Prestén de disefio Po=11.2 Lb/pg®

Temperatura de disefio To=t.15(Top)=1.15(95°C)=109.25°C=228. 65°F.

Algoritmo de calculo del espesor.

1. Suponlendo t=1/8 pg=0.3175 cm.
L/De=65/130=0. 5; Do/ t=130/0.3175=409.44

2. De .la figura 5-UGD-28.0 se obtlene A=0.00036

3. De la flgura 5-UCS~2B.2 para acero inoxidable tipo 410 se obtiene:
#=5000

4. P=4B/3(De/t)=({4){5000]1)/((3}(409. 44))=16. 28 Lb/pg2
Se puede tomar este valer de la presién como adecuade para este
recipiente, por lo tanto el espesor del cuerpo del reciplente es t=1/8pg

Se adiciona un espesor por corrosidn al ya calculado y el espesor total
queda de la siguiente manera:

tT=1/8 pg + 1/16 pg = 3/16 pg.
Se utiliza acerc inoxidable tipo 410.
Por el tipo de presién a que se trabaja en este recipiente y por ser un
cristalizader se recomienda usar tapas conicas porque la finalldad de
una tapa coHnica es el flujo por gravedad de sé6ildos secos.

El espesor de estas tapas se recomienda sea lgual al del cuerpo, es
decir t=3/16 pg.

172



DIMENSIONAMIENTO DE LA TORRE DE ENFRIAMIENTO EF-001.

Primero se calcula el calor Intercambiade entre el agua y la
e-caprolactama obtenida en el tanque de sclubilizacién, para lo cual el
gasto de la e-caprolactama es de 415.3562 Kg/c.
w e-caprolactama=415. 3562Kg/c{1-/113. 16 KgmolsKg)=3.67052138B6 Kgmol/c.

=3670.5213 gmol/c.
Qe i, o¥ =(3670.5213 gmol/c)(47.90 cal/gmo1°K}(373. 15°K-342.35°K) +

(3830 cal/gmol)(3670.5213 gmol/c)= 19473290.06 cal/c.

Q cedido por c M oN = Q ganado 0.

6 11
ON = W (] .
Q C H 0N HO Cp HD 4ot H.0
W HO = CH ON/Cp H 0.=
2 Q cgy ONsce HO AT by

= {19473290.06 cal/c)/{1 cal/gmol°C}(45°C-30°C)=

= (1298219. 337 gmol/c) (18 g/gmol)=2336794R.07 g/c=23367. 94807 Kg/c
p=M/V, despejando el volumen tenemos V=M/p.
¥=23367. 94807 Kg’c / (1 grem’)(1 Kg/1000 g)(1000 cm71 L)=23367. 94807L/c
Se necesitan 23367.94807 L. de agua para enfrlar toda la e~caprolactama
obtenida de la reaccién de despolimerizaclén y como esta operacién se
lleva a cabo’ en 4 horas, entonces:
23367.94807 Lt/4 hr.=5841.987018 L/hr. (1 hr/60 min. }=97.3664 L/min.
Por lo tanto se necesltan 97.3664 L/min. de agua para enfriar la
e-caprolactama en el tanque de solubllizacidn. . )
Este es el flujo normal de agua que se necesjta, deblido a que las
temperaturas normales del agua de enfriamiento son de 45 a 30°C.
Ahora para calcular el flujo maximo de agua las temperaturas del agua
son de 30 a 18°C.
w wax.1,0=19473290. O6calse /{1 cal/gmol°C)(30°C-18°C)=1622774.172 gmolre.

=1622774.172 gmols/c (18 g/gmol)=29209935.1 g/c.=29209.93 Kg/c.

V=29209.93 Kgsc r/1Kgs/L=29209.93 L/c /4 hr.=7302.48 L/hr=121.709 L/min.
La torre de enfriamiento es un sistema ablerto de recirculacién de agua
de enfriamientoc en Jla que 1la mayor parte del agua usada para
enfriamiento se recicla continuamente a alguna instalacion de
enfriamiento evaporativo para remover el calor absorbido en el procesc,
De los tipos de torre de enfriamlento existentes, aqui se disefia una
torre de tiro inducido que cuenta con un ventilador localizado en la
cipula de la torre, de manera gue se Jala aire por uno o ambos costados

¥ se expulsa por la parte superlor de la torre.
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Aqui se calcula el area que se necesita para remover el calor absorbido
por el agua en el proceso y obtener en ella la temperatura deseada para
el reciclamiento en el enfriamlento. Esta area calculada se usa para
bdiSeﬁar el panal o relleno(estos normalmente son de PVC), en el cual se
lleva a cabo el intercambio de calor entre el agua y el aire, éste es de
tipo pelicula y el agua se asprea a través de estas peiiculas para que
forme una capa sobre esta pelicula.

Normalmente se necesitan 98 L/min. de agua con upa temperatura de sallda
de la torre de 30°C y de entrada de 45°C.

Se disefia esta torre para manejar el flujo de 15 min., es decir,98 L/min
(15 min. )=1470 litros.

El calor absorbido por este volumen de agua en el procesc se puede
calcular como:

(19473290, 06 cal /23367.94807 L)(1470 L.)=1225000 cal.

Utilizando una carta psicom&étrica para aire. Los cambios de condiclién
que sufre una libra de aire cuando se mueve a través de la torre y
contacta con una libra de agua tiene el sigulente fundamento. El aire
entra a la torre a las condiciones del punto A (64.4°F de temperatura de
bulbo seco y S0% de humedad relativa), inmediatamente empieza a ganar
contenido en humedad y entalpia. El alre sale de la torre a las
condiciones del punto B al 100% de humedad(veasé carta psicométrical.
Los camblos que ocurren durante la transiciédn de la libra de aire a
través de la torre sen los sigulentes:

1. La entalpia se incrementa de 22.3 BTU a 31,8 BTU, Esta entalpia se
incrementa en 9.5 BTU ganados del agua, y por definicién un BTU es igual
a el calor ganado o perdido requerido para camblar la temperatura de una
iibra de agua 1°F., esto significa que la temperatura de una libra de
agua se reduce por la cantldad especiflica de 9.5°F.

2. El contenido de humedad de una libra de aire se incrementa de 44 a
100 granos (1 Lb.=7000 granos). El incremento es de 56 granos(0,008 Lb.)
y representa la evaporaclén total del agua. Sin embargoe, el calor
latente de vaporizacién de agua a 113°F es:

9717 cal/gmol (1/18 grgmol) (1 BTU/252 cal)(453.6 g/ 1 Lb)=971.7 BTU/Lb,
Esto significa que (0.008 Lb)(971.7 BTU/Lb)=7,7736 BIU de les 9,5 BTU
removidos del agua (82% del total} son utilizades en la evaporacién.

3. La temperatura del agua fue reducida 9.5°F. La temperatura del aire
se incrementa solamente 3.3°F, de 64°F a 67.3°F.
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Como cada libra de alire gana 9.5 BTU de cada libra de agua, entonces se

"tiene un volumen de agua a enfriar de 1470 litros y de esta forma,

M=pV=(1470 L)(1 Kgs L)=1470 Kg(1000 gr/1 Kg}(1 Lbr453.6 g)=3240.74 Lb y

"redondeando son 3250 libras.

Esto quiere decir que el calor intercambiade entre el alre y el agua es:

3250 Lb{9.5 BTU/Lb)=(30875 BTU)}/(15 min)=(2058.33 BTU/min} (60 min/l hr)

=123500 BTU/hr.

Para calcular el area necesaria para llevar a cabo el intercambio de

calor entre el agua y el aire se recurre a la siguiente expresién:

Q=UAAt, despejando A se llega a A=Q/UAt.

La resistencia a 1la transferencia de calor U recomendada para

Intercambic de calor entre agua-aire es de 2 BTUs/hr £t2°F,

La diferencia media logaritmica de temperatura At para flujo a

contracorriente se puede calcular como sigue:

At=LMTD={ (T1-t2)=(T2-t1))/(Ln((T1~t2)/(T2-t1)}), y este es un promedio

de temperatura a través de la torre.

Sustituyendo los datos de temperatura Ti=45C=113F, T2=30C=86F, ti=64F y

te=67. 3F.

At=LMTD=((113-67.3}-(86-64))/(Ln((113-67. 3)/(86-64)))=32. 42°F.

Sustltuyendo este valor y el de U en la expresién para calcular el &rea

obtenemos:

A=Q/UAt=Q/U LMTD=(123500 BTw/hr)/(2 BTU/hrft?°F)(32. 42°F)=1904. 68 ft 2
=177.01 n°=178 m".

Para armar el panal o relleno se toman peliculas de PVC de 2 metros de

alto por 1.5 metros de ancho, entonces la superficle expuesta de cada

pelicula es A=Bh=(2 m}(i.5 m)= 3 mz. pero comoc se utllizan por ambos

lados el area total expuesta es de 6 metros®. Con estos datos podemos

calcular el plmero de rejillas como 178 m2/6 n2=30 rejlllas. Estas

rejillas tendran una separaclén de 3 cm, entonces ocupan un 4&rea de

(30)(3 cm)=90 cm. se redondea a un metro por el area que ocupan las

rejillas por su espesor. De esta manera el panal de la torre mide 1m de

ancho por 1.5 m. de largo por 2 m. de alto.
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DIMENSIONAMIENTO DE LAS ‘BOMBAS DE PROCESO.

Lo primero que se hizd fue calcular la potencia necesaria para bombeo ‘de
cada-una de las bombas por medlo de las graficas que relacionan potencia
necesaria para bombeo con el caudal que se esta manejande y que se
encuentran en las referencias bibliograficas 41, 42, 43, 49 y 50. Se
utilizaron estas graficas porque las soluciones acuosas de
e-caprolactama que se manejan en este proceso tienen un comportamiento
muy similar al del agua, ya que estas grificas se reportan para flujo de
agua. Las potenclas obtenldas asi sen las sigulentes:

Se suposdé que las soluclones acuosas se van a elevar a una altura de 10

ples.

Bomba GA-0C1 1716 HP.
Bomba GA-002 1/8 HP.

Bomba GA-003 1/8 HP.

Bomba GA-004 1/8 HP.

Con los datos de potencia requerida para bombec se recurrié a la
referencla bibliografica 44 en donde se obtienen datos estandarizados
sobre dimensiones de largo y ancho que ocupan estas bombas. Los datos
obtenidos fueron los sigulentes.

Bomba GA-001 L=45 cm y A=30 cm.
Bomba GA-002 L=65 cm y A=40 cm.
Bomba GA-003 - L=65 cm y A=40 cm.
Bomba GA-004 L=65 cm y A=40 cm.



DIMENSIONAMIENTO DE LINEAS DE PROCESO,

Las lineas 1 y 2 no necesitan dimensionamlento.

LINEA 3.

Por esta 1linea es transportada la e-caprolactama fundida a una
temperatura aproximada de 100°C. La cantidad transportada es de 439.23
Kg., la densidad de la e-caprolactama a 100°C es 0.9983 Kg/L., entonces:
V=M/p=439.23 Kg/0.9983 Kg/L=439.97 L.=440 L.

La viscosidad de la e-caprolactama a 100°C es p=4.87 mPa.s

1. Utilizando una velocidad recomendada de 2 ftss. la transportacién de
la e~-caprolactama a través de esta linea se lleva a cabo en 4 horas, por
lo tanto se puede obtener el gasto de la siguiente manera:
440L/4hr{(1hr/60 min)(0.004403 gal/s /1 1/min)(60s/1 min)}=0.48433 gal/min
Flujo de disefio=(0.48433 gal/min}{1.05)=0.50 gal/min.

Cilculo del diimetro de la tuberia.

d=(0. 408 Q/¥)'/2=((0.408) (0.50/2))*%0. 32 pulgadas.

En este caso se utlliza tuberia de 1/2 pg de dliametro.

D1=15.8 mm=0. 6220 pg.

2. La longitud lineal supuesta es de 10 m{3.281ft/1m)=32.81 ft.

3. lLongltudes equlivalentes de accesorlios.

Accesorio Tipo K
1 valvula de compuerta 1=8Ft=8(0. 027)=0. 216.
2 codos de 90°estandar  K2=30Ft=30(0.027)=1:62
2 codos de 4s’estandar  Ka=16Ft=16(0.027)=0.864

Kr=2.7, L/D1=135 Leqt=7.21
" 4. No hay pérdidas de presién por expansién o contracclén.
5. No hay pérdidas de presién por orificles, valvulas de control,etc.
6. NRe=d V p/p:(O.OSlet)(2ft/s)(62.34Lb/ft3)/(0.0032Lb/f|: s}=1974
(régimen laminar)
7. De la fligura 2.2. de Ludwing (referencia bibliografica 40). El
factor de friccién para régimen laminar es:
f=64/NRe=64/1586. 31=0. 0403.
8. Caida de presién pur cada 100 ft de tuberla.
AP/100ft=0,0216 { Q /d =(0.0216)(0.0403) (0. 9983) (62.3)(0.5) /(0 6220) =
0. 145370 psi/100ft.
9. Caida total de presién.
aPT=(32. 81+7, 482) (0. 145370/100)=0. 0585 psi.



LINEA 4. .

Por esta linea circula aire a 480°F y tlene esta linea una longitud

equivalente de 30m=98.43 f{t.

1584 L de alre=1.584 ..

1.584 n°/5 min=0.3168 m'/min., se recomlenda una tuberia

didmetro, con una calda de preslén de D.012.

De 1a figura 2-30. de la referencia bibliografica 40.

F1=0.0000152

Fa=0.000158

Cp1=100Q0

Coz2=9400

Cr1=1.73

Cr2=1.96

APvacio=(0.8000152) (10000} (1.73)+(0.000158) {9400} (1. 96)=
=0.26296+2.910992=3. 1739 pg de HZDIIOO ft.

APvacio total={(3.1739/100) (98.43)=3.1240 pg de agua.

de 1 pg. de

LINEA 5. Esta linea es agual 2 la linea 4.

LIKEA 6.

Se tienen que cargar al reactor 240 litros o Kg de agua a 20°C. Se tiene
Jprogramado un tlempo de carga de 10 minutes, entonces el caudal de carga
es de 240/10=24 L/nin.=6.34032 gal./min.

Con estc valor y una veloclidad recomendada de 4.43 ft/s., se entra en la
tabla 2.7 de la pidgina 58 de la referencia 40 y obtenemos un dlametro de
tuberia de 3/4 pg con una calda de presidn de 4.30% Lb/pgz.

velocidad recomendada = 3.814192 ft/s.

2. La longitud lineal de tuberia supuesta es 25m(3.281f1/1m)=82.025 ft.
J. Sl tenemos en la linea.
Accesorlo Tipo K
2 Valvulas de compuerta Ki=8Ft=8{0.025){2)=0.400
3 Codos de 90%estandar K2=30Ft=30(0. 025){2}=1.5

Kr=1.9 L/DT=BS Leqr=5.57
4, La calda de presién a la entrada del tanyue se desprecia.
5. No se tlenen orlficles ni vdlvulas de control.
6. Pérdida total de presién en la linea.

APtotal={82.025ft+5, STTTft) (4.3096Lbr/pg?) /1007 1=3. 77 Lb/pg’.
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LINEA 7. .

1. Por esta linea es transportada una solucién acuosa de e-caprolactama
con impurezas, con un peso total de 687.75 Kg y una densidad de mezcla
de 1.0452 Kgs/L., la viscosidad de esta solucién es de 1,.4676 cp.
V=M/p={687.75 Kg)/(1.0452 Kgs/L)=658. 0080 L.=660 L.

660 L/10 min.=66 L/min=17.43 gal/min.

Flujo de disefio=18 gal/min.

Utilizando una velocidad recomendada de 5 ft/s.

Cdlculo del diametro de la tuberia.

d=((0.408) (18/5))"%=1.2119 pg.

Se aproxima a 1 1/2 pg. ya que 1 1/4 pg. no considera un factor de
disefio aceptable.

La tuberia es de acero comerclial de 1 1/2 pg. Cédula 40, De=48.3 mm,
Di=40.9 mm.

2. La longitud lineal supuesta antes de 1a succlédn de la bomba es de
5m=16.405 ft.

3. Longitudes equivalentes de accesorios.

Accesorio Tipo K
2 Valvulas de compuerta Ki1=8Ft=8(0.021)(2)=0.336
3 Codos de 90° estandar Ke2=30Ft=30(0.021)(3)=1.89
2 Codos de 45° estandar Ka=16Ft=16(0.021)(2)=0.672

Kr=2.898 L/DT=150 Leqr=20.01ft.

4. No hay caidas de presidén por expansidén o contraccion,

No hay pérdidas de presién por orificios, valvulas de control, etc.
6. NRe=((0.671)(1.0452)(62.44))/(0.0009869)=44376.55 (Turbulento).
7. De la figura 2.3, de la referencia 40 para un di&metro de 1.5 pg. de
tuberia de acero comerclal se tliene.
E/D=0.0012 de la figura 2.2. con un NRe=44376 se lee £=0.021.
8. Caida de presién para 100 ft de tuberla.
AP/100ft=(0.0216)(0.021)(1. 0452} (62.3](18)2/(1.6104)5=0. 8835 psirslo0ft.
9. Caida total de presién.
APT=(16.405+20.01) (0. 8835/100)=0. 3217 psi.

LINEA 8.

1. Esta linea transporta 687.75 Kg. de solucion acuosa con una p=1.0452
Kg/L y una viscosidad de 1.4676 cp.

Volumen=660 L.
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Flujo de disefio 18 gal/min.

Velocidad recomendada 6 ft/s.

d=((0.408)(18/6))*/*<1. 1063 pg. se aproxima a 1 144 pg de Cé&dula 40.
Di=0. 1151 ft=35.1 mm=1.3819 pg.

2. Longltud lineal supuesta 20 m=65.62 ft.

3. Longitudes equivalentes de accesorios.

Accesorio Tipo . K
1 Valvula de compuerta Ki=8Ft=8(0.022)(1)=0.176
1 Valvula Check K2=100Ft=100(0. 022) (1)=2.2
3 Codos de 90°estandar K3=30Ft=30{(0.022)(3)=1.98
2 Codos de 45%°estandar Ke=16Ft=16(0.022)(2)=0.704

Kr=5.06 L/Dr=240 Leqr=28.87ft
4. No hay caidas de presién por expansién o contraccioén.
5. La caida de presiéon recomendada para el indicador de presién es 0,8
psi.
6. NRe=(0.6906)(1.0452)(62.44)/0.0009869=45673.43 (turbulente),
7. De la figura 2.3. de la referencia 40 para un didmetro de 1 1s4 pg
para una tuberlia de acero comercial.
E/D=0.0013 dé la figura 2.2. y un NRe=45673 se lee f=0.0215
8, Caida de presién para 100 ft de tuberia.
AP/100£t=(0, 0216) (0.0215) (1.0452) (62. 3}{18)%/(1.3819)°=1, 9442 psi/100ft
9. Caida de presién total. .
APr={(65.62+28.8728)(1.9442/100)) + 0.8=2,6371 psi.

LINEA 9.

Entran SO Kg. o L. de HZO a 20°c. Suponiendo un caudal de 10 1,/min. o
2.6418 gal/s, y tomando una velocldad recomendada de 6 ft/s.

1. De la tabla 2.7 de la pagina 58 de la referencia 40, para un di&metro
de 3/8 pg se tlene una caida de presidén de 11.27 Lb/pga.

2. La longitud lineal de tuberia supuesta es de 20m=65.62 ft.

3. Dos vdlvulas de compuerta totalmente abiertas.

B=1, 6=0 Ki1=8Ft=8(0.027)(2)=0.432 L/D=17 Leg=0.21 m.=0,68901 ft.
4. La caida de presién a la entrada del tanque es pequefia.

5. No se tlenen orificios, nl valvulas de control.

6. Pérdida total de presitén en la linea.

APT=(65. 62£t+0. 68901£t) (11.27 Lb/pg?)/100=7.47 Lbspg®.
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LINEA 10,
1. Esta linea transporta particulas sélidas en suspensién y circulan por

esta lfinea aproximadamente 99.66 Xg. formando uwna soluclén acuosa con
una densidad de 1.02302 Kg./L. y una viscosidad de 1.4694 cp.
v=M/p=(99.66 Kg)/(1.02302 Kg/L}=97.41 L. '

97.41 L/S nin.=19.48 L/min.=5.14 gal/min.

Flujo de disefic 6 gals/min,

Yelocidad recomendada S ft/s.

d=((D.408)(6/5))"z-=0.70 pg. se aproxima a 3/4 pg.

Di=21 mn=0.8268 pg.

2. Longitud de tuberia lineal supuesta antes de la succién de la bomba
es de 16.405 ft.

3. ~Longlitudes equivalentes de accesorioes.

Accesorio Tipo K
1 Valvula de mariposa Ki=45Ft=1.125
1 Valvula de compuerta Kz=8Ft=0.2
3 Codos de 90° estandar Ks=3OFt=2.25
2 Codos de 45° estandar K4=16F¢=0.8

K1=4.375 L/DT=180 Leqr=13,12ft
4. No hay caldas de presién por expansién o contraccion.
5. No hay caidas de presién por orificlos, vilvulas de conirol., etc.
6. NRe={0.0689)(5)(1.02302) (62.44)/0. 0009881=22272. 68 (turbulento),
7. de 1a figura 2.3 de la referencia 40 para un diametro de 3/4 pg para
una tuberia de acere comerclal,
E/D=0.0019, de la figura 2.2 y un NRe=22272 se lee {=0.0235
8. Caida de presién para 100 ft de tuberla.
AP/100ft={0. 6216 ) (0. 0235 (1.02302) (62. 2) {632/ (0. 8268)°=3.0143 psisz100ft
9. Caida total de preslon.
APr=(16, 405+13, 124} (3, 0143/100)=0, 89 psi.

LINEA 11,

1. Esta linea contliene los mismos componentes que‘se dan en la linea 10
pero ya ha pasado por la bomba.

p=1.02302 kgrit; p=1.4694 cp.

Volumen = 97.41 1t

Flujo de disefico 6 gal/;nin

Velocidad recomendada 1.0 ft/s debldo a que este liguido es alimentado a
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un separador por gravedad o filtro
d=[(0.408) (6/10)1*"
Cédula 40 Di=0.1722ft =52.4mm =2.06703pg.

2. La longitud supuesta es 15 m 6 49.215 ft

3. Longitudes equivalentes de accesorlos.

=1.56 pg se aproxima a 2.0 pg.

Accesorio Tipo K
1- Valvula de compuerta Ki1=8Ft=8(0.019)(1)=0.152
1 V&lvula de check K2=100Ft=100(0.019)(1)=1.9
3 Codos de 90°estandar K2=30Ft=30(0.019)(3)=1.71
2 Codos de 95°estandar Ka=16Ft=36(0.019) (2)=0.608

Kr=4.37 L/Dr=230 Leqr=39.372ft.
4. No hay caidas de presioén por expansidn o contraccién
5. Caida de presién por Indlcador de presién y filiro temporal 2.S5psi
recomendada.
6. NRe=((0.1722)(1.0)(63.88)}/0.0009881=11133. 11 (turbulento).
7. De la figura 2-3 para un diimetro de 2.0pg para una tuberia de acero
comercial.
E/D=0.0009 de la figura 2-2 y un NRe=11133.1 se lee f= 0.01595
8. Calda de presién para 100ft de tuberia.
AP/lDD=(0.0216)(0.0195)(1.02302)(62.3)(6)z/f2.06703)5=0.0256 psiszlooft
9. Caida total de presién
APT=(49.215+39.372) (0. 0256/100) +2.5=2, 5226 psl

LINEA 12,

No Necesita

LINEA 13.

1. Esta linea transporta 78.05Kg de solucién con una p=1.0259Kg/L y una
viscoslidad de 1.4694cp.

V=M/p=78.05Kg/1.0257kg/L.=76.09L > 80L. 8OL/Smin=16L/min=4,2268 gal/min
Flujo de disefio 5 gal/min

Velocidad recomendada por la ecuacién de continuidad 1 ftrseg
d=l(0.408)(5/1)1"2=1.4282p5 se aproxima a 1i1/2 p

Cédula 40 Di=0.1342ft =40.9mm =1.61pg. :

2. Longitud lineal supuesta es de 15 m=49.215 ft.

183



3. Longltudes equivalentes de accesorilos.

Accesorio Tipo K
2 Codos estandar 90°C  Ki=30Ft=30({2)(0.021)=1.26
1 Codo estandar 45° Ka=16Ft=16(1) (0.021)=0. 336

Kr=1.596 L/Dr=75 Leqr=10.1711ft
No hay caldas de presién por expansién o contracclén.
No hay caidas de presién por orificlos, valvulas de expansién, etc.
NRe={({0.1342)(1)(64.0730))/0.00098812~8699.51 (Zona de transicién).

De la figura 2.3 para un diameiro de 1is2 pg para tuberia de acero
comercial.

N

E/D=0.0011 de la figura 2-2 y un NRe=8699 se lee {=0.0205

8. Calda de presién para 100 ft de tuberia

AP/100={0.0216)(0. 02053 (1. 02575) (62.3)(5)}2/(1.61)°=0, 06554 psi/100ft
9. Caida total de presién
APT=(49.215+10.1711) (0. 06554/100)=0. 038Bps i

.

" LINEA 14.
No necesita

LINEA 15.
No neceslita

LINEA 16.

1. Esta 1linea transporta 795,65kg de soluclién acuosa con una
p=1.0385 Kg/L y una viscosidad de 1.4685 c¢p. }

V=795, 65Kg/1. 0385Kg/L=766. 15L -» 770L 770L/10m1n=77L/m1n=20.SAgal)mln

~ gasto de disefio 21 gal/min

Velocidad 5 ft/seg.

d={(0. 408) (21/5)12%=1.31 pg se aproxima a 11/2 pg

Cédula 40 9 D1=0.2342ft =40.9%mm =1.61pg.

2. Longitud lineal supuesta 10 m=32.81 ft

3. Longitud equivalente en accesorios.

Accescrio Tipo | 4
1 Valvula de mariposa X1=45Ft=45(0, 021}=0, 945
1 Yalvula de compuerta K2=8F t=8(0.021)=0. 168
3 Codos estandar de 90° K3=30Ft=30(0.021)(3)=1.89

K1=3,003 L/Dr=140 Leqr=20 ft
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4. No hay cafdas de preslén por expansidén o contraccién.
5. No hay caidas de presioéon por orificios o vdlvulas de expansién.
6.

(0.1342)(5)(1.0385) (2.205/1}(1/0,03531)

NRe= - = 44065, 46 (Turbulento)
9.8751X10

7. De la figura 2-3 para un diametro de 112 pg para tuberia de acero
comercial
E/D=0.0011 de la figura 2-2 y un NRe=44065.46 se lee f=0.0205
8. Caida de presién para 100 ft de tuberia
AP/100=(0.0216) (0. 0205) (1.0385) (62, 3) (21)%/(1.6)%=1, 1679 psi/100ft
9. Caida de presién total.
APr=(32.81+20)(1.1679/100)=0. 6167ps!
-

LINEA 17.

1. Esta linea transporta lo mismo que la linea 16 por lo tanto sus datos
son: 795. 65 Kg; p=1.0385Kg/L y p=1. 4685 cp.

Vol=766. 15L 3 770 L.

gasto de diséﬁo 21 gals/min

Velocldad recomendada de disefio 1 ft/seg debido a que la solucién se
debe descargar al filtro.

d=((0.408) (21/1)]'?
Cédula 40 - D1=0,2555ft =77.9mm =3, 0670pg.
2. Longitud lineal supuesta 30 m=98,43 f{t.
3. Longitud equivalente en accesorlos.

=2.9271 pg se aproxima a 3 pg acero comercial.

Accesorlo Tipo K
1 Valvula de compuerta Ki=8Ft=8(0.018)(1)=0.144
1 Valvula Check K2=100Ft=100(0.018)(1)=1.8
5 Codos estandar de 90° K3=30Ft=30(0,018)(5}=2.7
1 Codo estandar de 45°  Ki=16Ft=16(0.018) (1)=0.288

Kr=4,932 L/Dr=285 Leqt=78 ft
4. No hay caidas de presién por expanslén o contraccién.
5. Calida de presién por indicador de presién y filtro temporal 2.5 psi.
6.
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(0.2555)(1) (1.0385)(2.205/1)(1/0.03531)
NRe= "’ = 16779.02 (Turbulento)
9, 875X10

7. De la figura 2-3 para un diémetro de 3 pg para tuberia de acero
comerclial

E/D=0.0006 de la flgura 2-2 y un NRe=16779 se lee {=0,0175

8. Calda de presién para 100ft de tuberia

AP/100=(0. 0216) (0. G175) (1. 0385) (62. 3) (21)%/(3.0670)°=0. 0397 psi/100ft,

9. Caida de presién total

APT=(98. 43+78) (0.0397)/100)+2. 5=2.5701 psi

LINEA 18.

1. Esta linea transperta una solucién acuosa de e-caprelactama con un
peso de 735.48 Kg y una densldad de 1.0385 Xg/L; u=1.468S cp.

V=M/p= 735.48Kg/1.0385Kg/L=708.21L » 710L/10min=71L/min=18.75 gal/min
gasto de disefio 19 gal/min.

d={(0.408}(19/1))*/?=2.78 pg se aproxima a 3 pg acero comercial

Cédula 40 - Di=0Q.2555ft =77,9mm =3.0670pg.

2. Longitud .lineal supuesta 10 m=32.81 ft.

3. Longitud equivalente en accesorios,

Accesorlo Tipo K
1 Valvula de compuerta Ki=8Ft=8(0.018)(1)=0.144
2 Codos estandar de 90° X2=30Ft=30(0.018)(2)=1.08

Kr=1,224 L/D1=70 Leqr=18ft
4, No hay caidas de presién por expansién o contracclon. :
5. No hay caidas de preslén por orificlos o vdlvulas de control.
6.
(0.2555)(1)(1.0385) (2.205) (1/0.03531)

NRe= - = 16779.02 (Turbulentoa).
: 9.8751x10"*

7. De la figura 2-3 para un diametro de 3pg para tuberia de acero
ceomerclal

E/D=0,0006 de la flgura 2-2 y un NRe=16811,34 se lee f=0.0175

8. Caida de presién para 100 ft de tuberia

AP/100=(0.02116) (0.0175) (1.0385)(62.3)(19)2/(3.0670)s=0. 0325 psi/100ft.
9. Cajda de presién total



AP1={32.81+18)(0.0325/100)=0.0165psi

LINEA 19.
No necesita.
LINEA 20.

No necesita.

LINEA 21.

No necesita.

LINEA 22.
No necesita.

LIREA AE-1.

Por esta linea fluye agua para enfriar el tanque FA-001. E1 caudal de
agua de enfriamiento es de 98 L/min 6 26 gal/min. El agua tiene una
densidad aproximada a esta temperatura de 1Kg/L y una viscosidad de 1cp.
Tomando una velocidad recomendada de 6 ft/s.

1. De la tabla 2.7 de la referencia bibllogréfica 40, para una tuberia
de 11/4 pg de diadmetro se tiene una velocidad recomendada de 5.37ft/seg
con un caudal de 25 gal/min y la pérdida de presién por cada 100 ft de
tuberia es de 4.22 psl.

2. La longitud lineal de tuberfa supuesta es de 25 m=82.025 ft.

3. Llongitudes equivalentes de accesorios.

Accesorios Tipo K
3 vdlvulas de compuerta Ki= 8 Ft=8{0.022}(3)=0.528
1 Valvula check Ka=100Ft=100(0,022)(1)=2,2
2 Codos estandar de 90°  Ka= 30Ft=30{0.022)(2)=1.32
2 Codos estandar de 45°  Ke= 16Ft=16(0.022)(2)=0. 704

K1=4.752 L/D1=225 Leqr=27.11t
4. La caida de presitn a la entrada del tanque es pequefia.
5. La caida de presién recomendada para .el indicador de presién y
temperatura es de 1,0psi. La caida de presién para la valvula de control
es de S5 psi. .
6. Pérdida total de presién en la linea.
APT=((82.025ft + 27.11ft}(4.22 psi1)/100ft) + 1.0 + 5.0= 10.6055 psi



LINEA AE-2,

Por esta linea fluye la mlsma cantidad de agua que en la linea AE-1 y
con las siguientes caracteristicas:

Caudal 98 L/min = 26 gal/min

p= 1 Kg/L

u=1cp

a2 velocldad recomendada es de 6 ftrs.

1. De la tabla 2.7 de la referencia biblliografica 40, para una tuberia
de 11/4 pg de didmetro se tiene una velocidad recomendada de 5.37ft/seg
y una caida de presidn de 4.22 psi/100ft.

2, La longltud lineal de tuberia supuesta es de 30 m=98.43 ft.

—

3. Longitudes equivalentes de accesorios.

Accesorios Tipo X
2 Codos estandar de 90° Ki1=30Ft=30(0,022)(2)=1.32
2 Codos estandar de 45° Ka=16Ft=16(0.022)(2)=0.704

Xr=2,024 L/Dr=95.83 Leqr=11.54ft
4. La calda de presién a la salida del tanque es pequefia.
5. La calida de presién recomendada para el indlcador de temperatura y
el registrador de temperatura es de 0.8psi, también la caida de presioén
por el paso del agua a través del tanque FA-00l1 es de 0.5 psi.
6. Pérdida total de presién en la linea
AP1={(98.43ft + 11.54rt}{4.22psi/100ft)) + O.8psi + 0.5psi =5,94 psl.
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CRITERIOS UTILIZADOS PARA LA UBICACION DE LA PLANTA.

Para uwbicar una nueva planta industrial el objetivo que se
perslgue es la retribucién de la inversién y el beneficio econémico.
Este beneficlo es la diferenclia entre los ingresos obtenidos por la
venta de blenes o servicios y el costo de producirlos. Por lo tanto se
deben hacer los mayores esfuerzes para aumentar los beneficios y reducir
los costos, es aqui donde la ublcaclidon de la planta juega un papel

esenclal para obtener ventaja de los beneficlos.

La metodologia segulda para ublecar la planta es una
evaluacién por puntos y es la siguiente: se elabora una matriz de
parques industriales seleccionados contra ventajas y desventajas que se
tengan en dichos parques, a cada ventaja y desventaja se le asigna una
puntuacién entre 0 y 100 segun esta influya en nuestra planta, se hace
la sumatoria de los puntos obtenidos por cada parque industrial y el que
obtenga la mayor puntuacién se selecciona como el lugar idéneo (veasé
tabla 14). - )

Los factores a considerar o ventajas y desventajas son las

sigulentes:

1. En cuanto a cantidad de materia prima disponible de cada una de las
empresas que elaboran productos de Nilon-6 tomando en cuenta que un 2 ¥
de la produccién total anual de estas empresas se desperdicia, se
designa la puntuacién mas alta a el parque Industrial en el cual se
obtengan mayorcs desperdlcios de Nilén-6 de la empresa ublcada en dicho
parque. De esta manera se obtiene para el parque lndustrial 1-260
toneladas, 2-120 toneladas, 3~-240 tcneladas, 4-140 toneladas, 5-36
toneladas y 6-400 toneladas. Con estos valores se le da una puntuaclién
de 10 al valor mis alto y para los demds parques se obtlene una

calificacién tomando como base la mas alta.

2. El1 segundo factor a considerar es el costo por Km. derivado del
transporté ‘de la materja prima, aqui hay que tomar en cuenta que las
plantas productoras de Nilén-6 ublcadas en La Leona, Nuevo Leén y la
ubicada en Lerma, Edo. de Méxlce, son las que polimerizan la
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e-caprolactama y las demas se dedican a hacer productos terminados a
partir de los pellets que estas empresas producen, por lo tante estas
" dos empresas deben predominar sobre las demas, porque el proceso
diseflado es para obtener e-caprolactama de los desperdicios de N1lén-6
pai'a después repolimerizar la e-caprolactama obtenida. De aqui tomando
en cuenta que Lerma es el parque lndustrial que esta mds cercano a los
principales centros donde se pueda obtener la materla prima, entonces se
la asigna a éste un valor de 100 y a los demids se les aslgnhan valores

menores dependiendo de la distancla de separacién.

3. En cuanto al costo por Km del movimlento del producto terminado se
toma el mismo criterlo del punto anterior y tomando en cuenta que 1la
planta de Lerma y la de La Leona, Nuevo Ledn son las que polimerizan la
-e-caprolactama y obtienen pellets de Nil6n-6, entonces se le vuelve a
asignar un valor de 10 puntos al parque industrial de Lerma puesto que
es el mas cercano a donde se va a mover el producto de entre todas las

fuentes de suministro de materia prima.

4.-En cuanto a disponibilidad y costo de agua, electricidad,
combustibles, etc., en todos los parques industriales propuestos el
costo es casi el mismo y la disponibilidad es buena en todos estos.

5. BaJo este criterio se toma en cuenta sl en el parque industrial es
necesario poner planta de tratamiento de agua propio, lo que le resta
puntos al parque industrlal en cuestidén porque es necesario desembolsar
mas dinero en la Instalacién del sistema de tratamiento de agua, cosa
que ho ocurre si se tlene drenaje libre y planta de tratamiento de agua
municipal. También se toma en cuenta el grado de contaminacién que se

tenga en los lugares donde se llevan a cabo estos desagues.

6. En cuanto al factor de disponibilidad de manc de obra en todos los
parques industriales seleccionados se tienen centros urbanos cercanos y
por lo tanto hay buena disponibilidad de ésta. En cuanto al costo de la
mano de obra se toma en cuenta la divisién por zonas econdmicas que
existe en Méxlco y ésta tiene una gran influencia en el puntaje obtenido
para cada parque industrial.
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7. En todos los parques industriales seleccionados se tiene buena
disponibilidad de transporte para el personal, aunque en alguncs es
excelente, También se toma en cuenta la cantidad, costo y servicio que
estos presten. Por ejemplo se puede tener gran numero de unidades y
rutas de transporte pero s} es muy caro el costoc de éste, entonces este

factor le resta puntos al parque industrial.

8. Por lo que respecta a la cantidad de desechos producidos por el
proceso, en este punto se asigna la mayor puntuacién a el parque
industrial en el cual ne se tengan limites altos de contaminacién
ambiental y en el que se cuente con un cementerio de productos quimicos
cercano. Se resta puntuacién al parque industrial que presente altos

indices de contaminaclién.

9. Bajo este factor se da la mds alta puntuacién al parque 1industrial
que se ésta desarrollando y en el cual se tenga potenclal de
crecimlento, es declir, al parque industrial que tenga dlsponltﬂlldad de
terreno y ofrezca buenos atractivos a todas las empresas gue hay se

quieran instalar.

10. Con este factor se toma en cuenta la Concentracidn cercana de
poblacién al parque industrial, ya que de esta manera, se tlene mayor
disponibilidad de mano de obra, por lo que la puntuacién mds alta es
para el parque industrial con mayor concentracidén de poblacion cercana.
Un factor que resta puntos es la concentracién excesiva de industrlas en
dicho parque, porgue de esta manera no hay mucha dispeniblilldad de

terreno, ete.

11. En cuante a la actitud da la comunidad hacla la 1nstalacién de
.nuevas industrias, en este punto se designa la mayor puntuacidén al
parque industrial en el que la poblacién cercana sea accesible a la
instalacién de cualquier tipo de 1industria. En algunos parques
industriales la concentraclén excesiva de industrias y los consecuentes
problemas de contaminacién del amblente hacen que las. poblaciones
cercanas no quieran mas industrlas cerca, debido a que estas agravan el

problema de la contamlnaclén amblental.
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12. En algunos parques industriales se cobran excesivos impuestos,
ademds de que el costo del terrenc es muy alto debldo a que tienen gran
demanda de éste. Por lo tanto se restan puntos a los pargues
industriales que cobren Impuestos excesivos y en el que el costo del

terreno es alto comparado con los deméas,

13. En cuanto al clima se trata de evitar zonas donde se tengan climas
extremosos, es decir, cllmas demasiado calurosos o frios, debldo a que
este factor puede afectar las condiclones del proceso.

14. Bajo este rubro se tlene que considerar el mayor puntajle para los
parques Industriales en los cuales haya mucha disponiblilidad de terreno
para preveer futuras ampliacicnes de la fébrica. Si la cantidad de
terreno que se nos ofrece es menor que 5 veces el area en planta de los
edificios, esto le resta puntos al parque industrial.

15. También es necesario hacer un examen de las industrias existentes
dentro del parque lndustrial y ver si contaminan demaslado el amblente o
generan algun tipo de desecho que pueda afectar la produccidn de nuestra
planta, adem&s de que es Importante observar que tipo de problemas
tlenen estas fabricas, ya sea con la administracién del parque o con la
comunidad.

16. En este punto se asigna la mayor puntuacién para el parque
industrial que tenga la disponibilidad para vivienda de la mano de obra
que vamos a utilizar o para las personas que nos sean Utlles y las vamos
a desplazar hasta esas comunldades. También se toma en cuenta el costo
de estas viviendas.

17. Si se requiere de mano de obra calificada es imprescindible que se
tenga un buen sistema educativo local. Por 1lo tante sl el parque
industrial tiene un buen sistema educativo local, entonces se le asigna
la mayor puntuacién.
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18. Por \ltimo es necesarlo tener zonas de ‘cultura, recreacién y
esparéimiento cercanas ‘para la mano de obra, es decir, iglesias,
librerias, auditorios municipales, etc., para fomentar la superacién del

personal empleado.

Sumande todos los puntos aslgnados a cada factor para un
misme parque industrial se obtlene el total de puntos para cada parque
Industrial. El parque industrial que obtenga la mayor puntuacldén es el
que mis nos conviene y por lo tanto es el lugar adecuado para ubicar la
planta. En este estudio se obtuvé$ como mejor opcién el parque industrial

de Lerma, Edo. de Méxlico.

.Y
ER
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| CANTIDAD DF MATERIA PRIMA DISPONIBLE. | 6.5 13.046.0 3.5 (1.0 lo.o
COSTO POR Km. DE TRANSPORTE DE MATERIA i
PRIMA. 1.0 2.5 00.0]6.0 i8.0 | 8.0
COSTO POR Km, DE MOVIMIENTO DEL PROD. T
TERMINADO. 5.0}2.0 {10.0{2.0 ,1.0 |6.0
DISPONIBILIDAD Y COSTO DE SERV. AUX.
PARA LA PLANTA (AGUA,ELECTRICIDAD,ETC)} 8.0)17.018.0(8.0{6.0 |7.0
NECESIDAD DE INSTALAR SISTEMA DE
TRATAMIENTO DE AGUAS O DRENAJE LIBRE
CON TRATAMIENTO DE AGUA_MUNTICIPAL. 7.0)6.016.017.014.0 (5.0
DISPONIBILIDAD DE MANO DE OBRA Y
COSTO_DE ESTA. 7.017.0|8.018.0!9.0 8.5
DISPONIBILIDAD DE TRANSPORTE PARA EL -

AL 8.0l8.0{8.0[8.0 10.0 !8.0
DESECHQOS Y CANTIDAD _DE ESTOS. 8.0]7.0 1701 7.0 4.0 1a.0
AREA CON POTENCIAL INHERENTE DE
CRECIMIENTO 8,019,018.0]9.0!3.0 ;5.0
CONCENTRACION DE LA INDUSTRIA Y LA

i _POBLACION EN EL AREA ESCOGIDA. s8.0!'g.0ls.0l8.014.0 [4.0
ACTITUD DE LA COMUNIDAD HACIA LA i
INSTALACION DE _NUEVAS INDUSTRIAS. 8.0 8.518.0}8.516.0 |6.5
COSTO DEL TERRENO E IMPUESTOS SOBRE i :

| _RENTA_Y_VENTA 7.518.017.0]7.5:5.0 5.0

__CLIMA EN LA ENTIDAD. 6.518.017.518.0:7.5 {7.5_|
CANTIDAD DE_TERRENO A_COMPRAR. 9.019.5 8.0 9.0 6.0 7.0
EXAMEN DE LAS FABRICAS EXISTENTES Y ! |
SUS PROBLEMAS. 9.0] 9.5 9.0, 9.5 6.0 7.0
DISPONIBILIDAD DE VIVIENDA CERCANA i | i 1
PARA_LOS _TRABAJADORES. 9.01 8.0 :9.0  9.5,6.0 |7.0
EXCELENCIA DEL SISTEMA EDUCATIVO ‘ |
LOCAL 9.0 _8.0 18,0 7.0 9.5 19.5
ZONAS CULTURALES, RECREATIVAS Y DE ! \
ESPARCIMIENTO. 8.0 7.5 '8.51 8.0 I9.S 19.0

]
b
1
PUNTOS TOTALES '132 .5 126, Sl

144 1133.5 105.5 124

MATRIZ DE VENTAJAS Y DESVENTAJAS CONTRA PARQUES INDUSTRIALES DE LA
EVALUACION POR PUNTQS PARA LA UBICACION DE LA PLANTA.
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METODOLOGIA DE CALCULO DE LAS ECUACIONES DE AJUSTE DE DATOS BE
PRODUCCION DE NILON-6 Y E-CAPROLACTAMA UTILIZADAS PARA HACER LAS
PROYECCIONES A FUTURO. .

Todas las ecuacliones de ajuste de datos se obtuvieron por el
método de minimos cuadrados multivariable, la ecuacién fundamental de

este métode es la sigulente:
B=x' X)Xy,

Donde:
X = Matriz que contlene todas las variables lndependienies. en nuestro
caso es el tiempo.
'= Matriz transpuesta que contiene todas las variables independientes.
(X' X)7'= Matriz inversa del producto de la matriz transpuesta por la
matriz de las varlables independientes.
Y = Matriz que contiene la variable dependiente, en nuestro caso es la

produccién,

A continuacién se muestra un ejemplo de como funciona este método.

A partir de los datos de produccidn de e-caprolactama de la
Tabla 2, tenemos:

Producceidn Tiempo
47189 1980 ~ 1
48483 1981 - 2
46513 1982 -3
49610 1983 - 4
50851 1984 - 5
52024 1985 - 6
51334 1986 -~ 7
57800 1987 - 8
53530 1988 - 9
62488 1989 -10
71100 1990 -11
75040 1691 -12

En este caso la matriz Y es la produccidn porgue es dependiente
del tiempo y la matriz X es el tiempo es decir.
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Tomando unicamente los primeros 10 datos se forma la matriz X como:

X
1 1
1 2
1 3
1 4
1 5
1 6
1 7
1 e
1 9
1 10

Entonces la-transpuesta de X es:

(xyxy= 10 58
85 385

Sacande la matriz inversa de este producto obtenemos:

(X'X)Ll - 0-466667 ~0.0666667
~0.0666667 0.0121212

Multiplicando la inversa por la transpuesta.

-7 v - '
(X'X)-lx' - 0.4 0.33 0.26 0.2 0.13 0.06 1x10 ~ -0.06 '-Di13

-0.05- 0.04-0.03 -0.01 -0.006 0.006 0.01 0.03- . 0.04

Ahora multiplicando la matriz obtenida por la matriz Y.

(x'x)“lx'y - 41151
2886.86

Es decir la ecuacidén ajustada tiene una forma:

Produccidn = 41151 + 2886.86%# Tiempo.

A partir de esta ecuacién se hacen las proyvecciones a futuro.
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