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Resumen Ejecutivo

El presente informe resume las actividades desarrolladas y los logros del proyecto
"Tecnologias de Obtencidn de Plasticos de Poliestireno en Plantas Batch”, financiado por
el Fondo Nacional de Desarrollo Tecnoldgico y Productivo de CORFO, ejecutado per
INTEC-CHILE y patrocinado y co-ejecutado por la empresa Casas del Valle Barros Hnos.
Ltda.

Ei principal objetive de este trabjo de investigacién fue la produccidn de poliestireno
expandible, a escala piloto, utilizando una sintesis desarrollada en los laboratorios de
INTEC-CHILE. Ademas, como objetivos secundarios, se desarroild una sintesis de poliestireno
de uso general, aplicable también a escala piloto, y la determinacién tedrica de una
sintesis para poliestireno de alto impacto.

Todas las sintesis antes mencionadas fueron planificadas, de manera tal gque es
tecnologicamente factible producir estos tres tipos de pldsticos de peliestireno en una
pianta piloto batch multipropdsito.

Conociendo los requerimientos de este tipo de polimerizacién, método en suspensidn, se
disefid un reactor batch, destinado a generar datos de  disefio para el escalamiento de
reactores de polimerizacidn a escala comercial, obtener datos bdsicos de ingenieria asociados
con la produccion de nplasticos de poliestireno y, fundamentalmente, simular los procesos
de obtencién de poliestireno.

El reactor cuenta con sistemas de calefaccion, enfriamiento, adicidn de gases y agitacién.
Todos estos sistemas y equipos involucrados constituyen una planta multipropdsito de gran
flexibilidad, por la ampiia variedad de reacciones quimicas que se pueden realizar en elia.

Para adquirir mayor informacién de los procesos y lograr un buen conirol de todas las
varibles involucradas, se implementd un sistema de adquisicion de datos y control automatico,
Este sistema cuenta con de sensores de flujo, sensores de temperatura y vaivulas
solenoides instaladas en el sistema térmico y de enfriamiento,r'lo que se traduce en un
dimensionamiento exacto de los requerimientos de la reaccion en estudio.

Este proyecto es de gran relevancia, tanto por la sustitucion de importaciones, como por
el conocimiento que se adquirid al desarrollar polimerizaciones, caracterizadas peor su alto
grado de complejidad.

Este trabajo no hubiera sido posible de llevar a feliz término, sin la colaboracién de
prolesionales de disciplinas tan diversas como ingenieros civiles quimicos, ingenieros eléctricos,
quimicos, profesores universitarios, técnicos mecdanicos, electricistas y por supuesto sin
contar con el apoyo empresarial, que al trabajar en equipo para el logro de un objetivo
de interés comidn, pusieron todas sus capacidades al servicio del proyecto.



2. Exposicion del Problema
2.1 Justificacion del Proyecto

Desarrollos recientes llevados a cabo por compafias lideres en Europa y Japdén han
demostrado que operaciones a pequefia escala en un perfil de produccién multiproducto
batch, es una de las mas eficientes y competitivas operaciones en la industria quimica.

La flexibilidad asociada a esta esirategia de produccién de sustancias permite, a las
empresas del sector quimico hacer decrecer significativamente su grado de vulnerabilidad
ante los cambios del mercado, gracias a que permite una mayor elasticidad en el perfil
de produccién, tanto en Jo referente al volumen como al tipo de producto obtenido.

El poliestireno por ser uno de los productos iermopldsticos de mayor uso, debido a su
precio y propiedades fisicas, es normalmente producido en grandes cantidades mediante
polimerizaciones en masa, en operaciones continuas. Adn cuando se obtienen por este
método economias de escala, se pierde flexibilidad debido a que se utiliza un equipamiento
especialmente disefado para un producto en particular, pero que es indti para otro tipo
de procesos. '

Tomando en cuenta el tamafo del mercado nacionai y fundamentalmente los requerimientos
crecientes en cuanto a propiedades especilicaé exigidas a los plasticos de poliestireno,
se hace necesario conocer y dominar tecnologias para la obtencién de dichos productos,
mediante polimerizacidn en suspensién en una planta batch multiproducto.

Conscientes de lo anterior e inserto en la linea de desarrollo de productos, que en la
actualidad incluye la fabricacién de resinatos de estireno y poliester, la empresa Casas
det Valle Barros Hnos. Ltda. emprende la ampliacién de su linea de produccidon, mediante
la fabricacion de pldsticos de poliestireno, utilizando para ello procesos batch, que le
permitan competir en el mercado nacional con los productos de mayor uso actualmente
comercializados y con la flexibilidad suficiente para mejorar la calidad de éstos, asi como
también para la produccién de plasticos de propiedades especilicas cuando estos sean
requeridos.

Asi, la empresa Casas del Valle Barros Hnos. Ltda., con la realizacién de este proyecto
emprende un plan de desarroilo que le permitird, en un plazo de tres afos, satisfacer
aproximadamente un 10% de los requerimientos actuales de plasticos de poliestireno
imponados entre los cuales, por su demanda creciente destaca e! poliestireno expandible.



2.1.1 Antecedentes Técnicos

El poliestireno es un termopldstico que puede tener un amplic rango de propiedades
dependiendo de la “receta” de polimerizacion, mezcla y fabricacién.

Se produce por una polimerizacidén de estireno que puede ser iniciada por calor, energia
fotoquimica, irradiacion o una catdlisis. )

La velocidad y el grado de polimerizacién son dependientes de la temperatura, el tlipo
y cantidad de catalizador, concentracién de monémero y la presencia de aditivos.

A escala comercial el proceso estd basado en una iniciacién via radicales libres en
presencia de un catalizador.

El producto no tiene olor, es suave al tacto y no es téxico cuando estd libre de aditivos
y residuos. Es un termopldstico rigido de baja gravedad especifica, buena estabilidad
dimensional y una buena resistencia a las sustancias quimicas ordinarias. Posee una baja
absorcion de agua, adecuadas propiedades mecdnicas y una excelente moldeabilidad.
Cuando esta apropiadamente formulado y contiene los adilivos necesarios, es bastante
estable a la luz y resistente al fuego y presenta una minima cantidad de carga
electroestatica.

Las propiedades fisicas del poliestireno, pueden ser afectadas por su peso moiecular,
distribucion del peso molecular, estructura de la cadena molecular y cristalinidad dei
polimero. Usualmente pesos moleculares altes, incrementan las propiedades fisicas, pero
reducen el flujo y moldeabilidad del producte. El tipo y cantidad de residuos y aditives
presentes en el polimero, su método de fabricacién y el tratamiento de post-moldeo
pueden cambiar significativamente sus propiedades fisicas [1, 2].

Por esto, la obtencién de un producto final de una calidad y especificaciones técnicas
muy precisas no es larea facil, y requiere de una investigacidon dirigida a la obtencion
de la "receta" de polimerizacion, mas apropiada en cada caso.

Los distintos tipos de plasticos de poliestireno se obtienen segun sean los aditivos
utilizados, condiciones de polimerizacidn o la utilizacién de alguna sustancia que copolimerice
con el estireno.

De acuerdo a sus propiedades fisicas, los plasticos de poliestireno se pueden clasificar
en : poliestireno de uso general, poliestireno de alto impacte y poliestireno expandible
{Tabla 2.1).



Tabla 2.1
Plasticos de Poliestireno

Uso General Alto Impacto Expandido
Resistencia a 1a Traccién (psi) 5.000-9.000 2.000-6.000 25-95
Resistencia a la Compresién (psi)  11,500-16.000 8.000-16.000 12-56
Gravedad Especifica 1,05-1,06 1,04-1,06 0,015-0,045

Ref : [3, 4]

A su vez, en cada uno de estos tipos de plasticos de poliestireno, se encuentran
subdivisiones con productos con rangos de propiedades mas especificas, utilizados en
determinadas aplicaciones.

Actualmente la fabricacidon de poliestireno expandible, es Havada a cabo por las filiales
BASF Chile S.A. y Shell Chile S.AC.l, utilizando equipamiento y tecnologia traida desde
sus casas matrices.

2.1.2 Antecedentes Econémicos

El uso de polimeros de estireno y copolimeros para el moldeo, extirusién, recubrimiento,
espuma y otras aplicaciones miscelaneas ha crecido a velocidad impresionante desde que
el poliestireno fue introducido comerciaimente en Estados Unidos en 1938 [1].

En la actualidad su importancia se puede graficar sefialando que se ubica como uno de
los tres pldsticos de mayor consumo en el mundo, junto con las poliolefinas y el cloruro
de polivinilo.

Esto ha ocurrido gracias a que los poliestirenos presentan una excelente combinacidn de
propiedades fisicas y facilidades para su procesamiento por inyeccién, moldeo y extrusion.

Aun cuando en nuestro pais se fabrica pldstico de poliestireno, su demanda es muy
superior a la produccidén nacional, por lo que se deben importar cantidades apreciables
de poliestireno de uso general, poliestireno expandible y poliestireno de alte impacto (Tabla
2.2).



Tabla 2.2
importaciones de Plasticos de Pollestireno

Productos Cantidad Precios Medios Montos
(T™M) (US$ CIFTM) (Mill. USS$)
1990 1991 1990 1991 1990 1991
(Enero-Nov.) (Enero-Nov.) {Enero-Nov.)

Poliestireno de 3.977 3.522 1.063 1.030 42 3.6

Uso General

Poliestireno 1.819 1.853 1472 1.478 2.7 2,7

Expandible '

Poliestireno de 6.482 5.964 1.162 1.126 7.5 6,7

Alto Impacio

Fuente : {5]

Por su demanda, el ptastico de poliestireno de mayor produccién en Chile es el poliestireno
expandible, en una cantidad que supera las 3.000 TM al afio y que sdlo cubre airededor
de un 60% de las necesidades del pais.

Si se realiza un analisis de prefactibilidad para una planta de poliestireno, considerando
la inversién realizada en el desarrollo de esta investigacién, se tiene

a) Capacidad de Planta : 1.000 TM poliestirenc al afio
b} Inversiones (en miles de §)
Depreciable : 140.000
No Depreciable : 35.000
Investigacién : 39.000
Capital de Trabajo : 17.500
c) Estrategia de Produccidon valida para un horizonte de 5 afios
Afio 0 . Investigacion
Afio 1 : Inversién en equipos y puesta en marcha.

Inversién en Capital de Trabajo
Afio 2 : Capacidad utilizada de la Planta : 60%



d)

El

)

Produccién de Poliestireno expandible : 600 TM
5% de las importaciones de polimeros, equivalente a 33% de las
importaciones de poliestirene expandible.

Afio 3 : Capacidad utilizada de la Planta : 75%
Produccién Poliestireno Expandible : 750 T™
6% de las importaciones de polimeros, equivalente a 11% de las
importaciones de poliestireno expandible.

Afio 45 : Capacidad utilizada de la Planta : 100%
Produccién de Poliestireno Expandible : 1.228 TM
10% de las impodaciches de polimeros, equivalente a 68% de las
importaciones de poliestireno expandible.

Precios de Venta
Poliestireno expandible : 517.300 $TM

EqQresos:
Costo Fijo de Produccidn : 15% Costo Equpos sin instalar
Costo de Produccion por TM(™) ;4025 M$

Gasto de Administracion, Ventas y Comercializacion )
1% Costo Total de Produccién
Depreciacion ¢ Lineal a 4 afos

Parametros de Evaluacién

Tasa de Impuesto . 15%
Tasa de Actualizacién T 13%
Horizonte de evaluacion . 5 anos

flujo de caja se presenta en la Tabla 2.3.

Incluye costo fijo, costo variable y gastes de administracién {1].



Tabla 2.3

Flujo de Caja (Miles de $/afio)

Item Afios

0 2 3 4 5
Ingresos
Produccién (TM/afio) 600 750 1.228 1.228
Precios de Venta ($/TM) 517.300 517.300 517.300 517.300
INGRESOS TOTALES (M$%/afio) 310380 387.975 635.244 635.224
Egresos
Costos Fijos de Produccidn (MS/aiio) 21.735 21,735  21.735  21.735
Costos Variables de Produccidn (MS/afio 217.350 277.121 467.592 467.592
Gastos de Adm., Ventas, Comercializacién 2415 3.019 4943 4943
Depreciacitn 35000 35000 35000 35000
EGRESOS TOTALES 276.500 336.875 529270 529.270
Utilidad antes Impuesto 33.880 51.100 105974 105.974
Impuesto a las  Utilizades (15%) 5.082 7665 158% 15896
Utilidad después de Impuesio 28798 43435 90.078 90.078
Mi4s Deprectacién 63.798 78435 125078 125.078
Inversiones para :
Proyecto de Innovacion Tecnoldgica (MS/afio) 39.000
Proyecto Productivo (MS/aiio) 175.000
Capital de Trabajo para la Produccidn (M$/afio)
RECUPERACION INVERSION 17.500
FLUJO NETO CAJA (39.000) (192.500y 63.798 78435 125.078 142.578

RESULTADOS
TIR (%)
VAN (MILES $) (13%)

217
49.067




213 Tipo de Innovacién Desarrollada

La innovaciones desamolladas en este proyecto incluyen los siguientes aspectos

— Establecimiento de tecnologias nacionales de obtencidn de plasticos de poliestireno para
ser producidos mediante polimerizaciones en suspensidn en una planta batch multiproducto.

El grado de desarrollo de cada uno de los productos es

a) Poliestireno de uso general : estudio tedrico, obtencidn de! producto mediante un
proceso de polimerizacién en suspensidn a escala de laboratorio y posteriormente
a escala de banco.

b)' Poliestireno expandible : estudio tedrico, sintesis de laboratorio, produccién a escala
de banco e implementacién de la tecnologia a escala piloto.

c) Poliestireno de aito impacto . estudio tedrico de la produccidon de este plastico,
mediante un métode de polimerizacion en suspension.

— Construccion de una instalacién piloto, con un sistema de control de reacciones batch,
aplicable a un amplio rangc de procesos quimicos discontinuos.

La instalacién piloto incluye los siguientes equipos
a) Reactor de Polimerizacion

b) Mezclador

¢} Torre de enfriamiento

d) Caldera

e) Estanque Pulmén para fluido térmico

1) Estangue Almacenamiento de agua de proceso

g) Sistema para manejo de Gases



2.2 Objetivos Técnicos

El proyecto contempla el desarrollo de tecnologias de obtencién de plasticos de poliestireno
por el método de polimerizacidon en suspensién baje un concepto de planta batch
multiproducto, en Ja cual serd posible sintetizar varios productos, en forma secuencial.

Los resultados esperados de este proyecto son

Establecimiento a escala de laboratorio de una tecnologia de obtencién de poliestireno
de uso general en base a una polimerizacién en suspensidn, factible de ser integrada
en una ptanta batch multiproducto para la fabricacién de plasticos de paliestirenc.

Establecimiento a escala piloto de una tecnoiogia de obtencidn de poliestireno expandible
mediante un proceso batch de polimerizacién en suspension.

Establecimientc a nivel tedrico de un proceso de obtencién de poliestireno de alto
impacto en hase a una polimerizacién en suspensién, integrada a una planta batch
que sea capaz de producir los tres tipos de poliestireno de aplicacidon comercial.

Construccion e implementacion de una instalacién piloto que se ajusie a los requerimientos
del proyecto, con la flexibilidad suficienlte para cubrir un amplio rango de reacciones
quimicas discontinuas.

Sistema de control automatico para la operacidén batch de un reactor, utilizado para
levar a cabo reacciones quimicas de polimerizacion.
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3. Metodologia

Describir como se llevd a cabo un proyecto de investigacion no es tarea facil, ya que
las etapas realizadas, generaimente, no son consecutivas y muchas veces el conjunto de
varias de ellas sirven de base para el desarrollo de alguna actividad especifica.

A continuacién se presentan las diferentes actividades realizadas, comentando de modo
general las motivaciones para su desarrolio y los aspectos que abarcaron.
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3.1 Investigaciéon Bibliogréfica

La recopilacién de antecedentes es fundamental en todo proyecto de desarrollo y adaptacion
de tecnologias, en especial, segun se pudo evaluar a través de la ejecuciéon del proyecto,
cuando se trata de reacciones de polimerizacion.

Antes de comenzar con el trabajo experimental fue necesaria una exhaustiva investigacién
bibliogréfica que cubriera los diversos aspectos que estaban considerados para el desarrollo
del proyecto [6 - 16]. Esta investigacion también se debidé realizar en la medida que
los resultados obtenidos en las actividades, especialmente las de indole experimental, lo
hacian necesario.

3.1.1 Poliestireno : Caracteristicas y Propledades

Este proyecto tiene como objetivo principal ia sintesis de poliestireno, por lo tante es
necesario familiarizarse con las caracteristicas de este polimero. Es asi, que se investiga
respecto de sus caracteristicas, propiedades y posibles aplicaciones, de manera de cohocer
los requerimientos finales dei polimero.

El poiiestireno se presenta irecuentemente por una cadena polimérica, de fdrmula

-----CH2—~CH—CHz—CH—CH2—CH-—CHa—CH—CHa—CH—CHo—CH—CHa--—

CsHs CeHs CeHs CgHs CsHsg CeHis

Aunque se representa en forma lineal, se cree que existen varias alteraciones de las
unidades monomeéricas, como distintos tipos de ordenaciones o ramificaciones, que justiticarian
el caracter amorfo del polimero.

Dentro de las caracteristicas mas relevanles se pueden citar
a) Plastico duro, rigido y transparente de considerable brillo
b) No tiene olor, ni sabor
¢) Arde con llama fulginosa

d) Su peso especifico es pequeno
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Actuaimente es ampliamente utilizado, debido a las propiedades que posee, tales como
a) Bajo costo

b) Se moldea facimente por compresidn, inyeccién y moldeo de iransferencia, pudiendo
realizarse en amplios intervalos de temperatura y presion,

c) Presenta excelente estabilidad dimensional, rigidez y baja absorcién de humedad.

d) Tiene buenas propiedades eléctricas, las cuales son pricticamente constantes en un
amplio intervalo de temperatura y frecuencias.

e) Posee buenas propiedades Opticas, presentando un elevado grado de transparencia.
Ademas, se colorea facilmente.

fy Es inede a reactivos quimicos, principalmente frente a los liguidos inorganicos corrosivos.
También presenta excelente resistencia a los agentes atmosféricos.

g) Sus propiedades fisicas se ven muy poco aiteradas por la temperatura, excepto en
las proximidades de la temperatura de lransicién.

En la Tabla 3.1, se muestran las propiedades del poliestireno con los rangos en que
pueden variar cada una de ellas.

El producto de mayor interés en este proyecto es el poliestireno expandible, o espuma
de poliestireno. Las espumas de poliestirenoc tienen un gran campo de aplicaciones y se
presentan en el comercio en forma de laminas o en forma de granulos dilatables, los
cuales pueden ser moldeados en la forma que se desee.

La obtencién de los grénulos dilatables, o perlas expandibles, se realiza con poliestireno
polimerizado en suspensidén e introduciendo a presidn un hidrocarburo voldti. El producto
resultante contiene del 5 al 8% de materia voldtil y al aplicar calor se producen los
granulos de poliestireno aptos para la dilataciéon. Este producto puede ser cargado
directamente en los moldes y fundidos por el calor para darle la forma deseada.

Las espumas en forma de laminas se fabrican de dos maneras. Una de ellas utiliza
poliestireno fundido, en el cual se introduce un liquido volatil, tal como cloruro de metilo.
Esta combinacién se mantiene a presidn hasta que es exiruida por un orificio de unos
061 m de diametro, el cual se corta en laminas. El otro método parte de granulos de
poliestireno ditatables, los cuaies son moldeados en forma de laminas.

Las espumas de poliestirenc presentan excelentes propiedades. Tienen poca densidad, baja
conductividad térmica, buena estabilidad a bajas temperaturas y baja transmisién de la
humedad. Las aplicaciones son muy diversas : aislante de refrigeradores, embalajes de
elevada precisién, recipientes para productos alimenticios, salvavidas y como material aislante
en- la construccion. -
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Tabia 3.1

Propiedades del Poliestireno

Propiedad Unidad Limite Promedio Limite
Inferior Superior
Peso Especifico 1,05 1,07
Indice de Refraccidn 1,59
Absorcidn de Agua (% en 24 h) 0,05
Calor Especifico {cal/g) 03
Coeficiente de Dilatacion Térmica (IO'SI'C) 6 8
Contraccion del Molde (mm/mm) 0,002 0,008
Temperatura de Distorsidn 'O 85 90
Temperatura de Colada 8] 90 110
Temperatura de Moldeo por Compresidn CC) 125 200
Temperatura de Moldeo por Inyeccidn ('C) 160 250
Temperatura de Ablandamiento "C) 88 110
Elongacidn (%) 1 5
Presién de Moldeo por Compresion (Kg/em?) 70 700
Presién de Moldeo por Inyeccion (Kglem®) 700 2.000
Resistencia a la Compresién (Kg/cmz) 800 1.100
Resistencia a la Flexion (Kgfem?) 600 1.000
Resistencia a la Traccion (Kg/cmz) 350 600
Constante Dieléctrica a 60 ¢fs 24 26
Constante Dielécurica a 10° cfs 2.5 2.8
Poder dieléctrico {(Kvoli/mm) 16 26
Resistencia Especifica {ohm/cm) 10713 10°1°
Factor de Potencia a 60 cfs 0,0001 0,0002
Factor de Potencia a 10% ofs 0,001 0,004

Ref [6]



d)

Aqui el estireno es dispersado con un emulsificante y un catalizador en agua bajo
agitacidn, para formar un latex estable. El paso critico en el proceso de emuisién,
es la mamenC|én de una agitacion apropiada para prevenir una prematura ooagulac:én
de las pamculas “Una agitacion muy alta o muy baja, puede- inducir eoagulamdn que
puede llevar a una incontrolable reaccién explosiva.

Al igual que una polimerizacidn en suspension, las etapas. de purificacién del producto
final son imporantes, debido a que cualquier emulsificador residual sobrante, puede
afectar adversamente las propiedades del polimero.

Industrialmente se pueden producir por este métedo el poliestireno de uso general y
el de allo impacto.

Polimerizacidn en solucién

Este proceso es llevade a cabe colocande el mondmero en un solvente inerte o
mezcla, tipicamente hidrocarburos.

Ofrece la ventaja de un sistema de menor viscosidad, facilitdndose las operaciones
de mezclado y fransferencia de temperatura. Sin embargo, el proceso se complica
por la recuperacidn de los solventes y por el mayor tamafio de 105 equipos.

Aun cuando el producto obtenido estd relativamente libre de impurezas, el tipo y
extension de la purilicacidon requerida, depende de los solventes y catalizador usado,
asi como de la pureza exigida al polimero.

Industriaimente se puede producir por este método el poliestireno de uso general

En base a la informacion anteriormente resumida, se escojid el método de polimerizacién
en suspensidn basade en los siguientes aspectos

Es factible de producir poliestireno de uso general, poliestireno expandible y poliestireno
de alto impacto por este método de polimerizacidén a un nivel industrial.

El proceso de polimerizacidn en suspensién, por la metodologia y equipos que requiere,
se agjusta perfectamente a operaciones de tipo batch.

Este tipo de polimerizacion permite el control de las variables de operacidn, a traves
de un control automatico, lo que posibilita manejar tanto la secuencia de operaciones
como las variables de control en el reactor batch. Ademds, posibilita la produccion
en una planta batch multiproducto, de distintos tipos de plasticos de poliestireno, de
diversas calidades y especilicaciones.

i MCLM Ct—n:v&\-uftnd__ da,



-14-

3.1.2 Métodos de Obtencidén del Polliestireno

El

estireno puede polimerizar & través de cualro métodos : polimerizacidn en masa, en

suspension, en emulsién y en solucién. El método a usar depende de las aplicaciones
que ha de tener el polimero, de la tecnologia disponible y de la escala en que se ha
de fabricar.

a)

b)

Polimerizacién en masa

E! estireno es polimerizado directamente sin aditivos de ninglin tipo, normalmente en
equipos especialmente disefiados. Aun cuando el control de la temperatura e€s lo més
diticl por fa exotermicidad de la reaccidn, los productos obtenidos por este método
son de una gran pureza, minimizandose las etapas de purificacion del producto final.

Industrialmente se pueden producir por este método los tres tipos de poliestirenos,
normaimente en procesos continues.

Polimerizacidn en suspension

El monémero es suspendido en agua con los agentes de suspension necesarios. En
este proceso debido a que el estireno polimeriza en pequefas gotas, el calor de
polimerizacién puede disiparse a través de la relativamente fluida fase acuosa de Ia
suspension, lo cual facilita enormermente el control de la temperatura de polimerizacion.

Asi, es posible obtener productos con mejores propiedades, debido a que el contrel
de la velocidad de polimerizacidn, especialmente en su etapa inicial, evita la formacién
de polimeros de bajo peso molecular.

Es necesarioc proveer de una agitacion apropiada, asi como de una correcta férmuia
de suspensién, para prevenir la aglomeracién de las gotas de mondmero durante la
reaccion,

Aqui a diferencia de la polimerizacién en masa, cobra una mayor importancia la
separacion del agua y de los agentes de suspensién, para la obtencion de un
producto de una adecuada pureza.

Industrialmente se pueden producir por este método los tres tipos de poliestireno.

Polimerizacién en emulsion

En este proceso las gotas del estireno monomero son adn mas pequefias que en
la polimerizacidn en suspensidén, sin embargo el mecanismo difiere completamente uno
del otro.

/i
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3.1.3 Polimerizaciéon en Suspensién

Una vez determinado el método de polimerizacién se procedid a una investigacion tedrica
de los principales factores que alectan a una polimerizacion en suspensidon o en perlas.

Se petrende conocer las variables involucradas y sus efectos, para modificar y mejorar
los resuitados experimentales. '

3.1.4 Poliestireno de Alto impacto

Entre los resulitados esperados de este proyeclo estd el establecimiento a nivel tedrico
de un proceso de obtencidn de poiiestireno de alto impacto, en base a una polimerizacién
en suspensién factible de ser integrada en una planta batch multiproducto para la fabricacién
de plasticos de poliestireno. Para llevar a cabo este objetive la busqueda bibliografica
también incluye este aspecto.

La mayor parte de los poliestirenos de impacto que se utilizan en la actualidad son
copolimeros de injerto que se obtienen polimerizando estireno en presencia de un c¢aucho
de estireno-butadieno, sintetizdndose con una amplia gama de propiedades. En funcién de
la resistencia se pueden clasificar en lres grupos

i) Medio impacto
iy Alto impacto

i) Extra alto impacto

Otras propiedades importantes de los grados estdndares de poliestirenc de alto impacto
(HIPS, High-Impact Polystyrene), son la fuerza de flexion, fuerza de tensidn, gravedad
especifica, temperatura de ablandamiento, etc.

Es importante que el fabricante tenga en consideracién que al producir un HIPS debe
sacrificar la apariencia del material por mejorar 1a fuerza de impacto, pues estas dos
variables son inversas una de la otra.

Los poliestirenos de aito impacto se moldean por inyeccidn y extrusién, recomendandose
aplicar un calentamiento previo a fin de evitar la humedad que pudiera quedar retenida
en la fase porosa, vya que de lo contrario puede ocasionar defectos en las piezas
moldeadas.
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Sus aplicaciones incluyen recipientes de embalaje, forros de puertas de interiores de
refrigeradores, cajas de televisores y de aparatos de radio, recipientes para el hogar,
articulos para el deporte, protecciones de maquinas industriales, tacones de zapatos de
sefiora, efc.

En general los HIPS estdn referidos a poliestireno injertados con polimeros de butadieno,
perc también se han producido HIPS con polimeros de estireno-acrilonitriic (ABS) [7]

La blsqueda bibliografica considerd la investigacidn tedrica de los mecanismos a través
de los cuales se lleva a cabo la copolomerizacién de injerto y de las sintesis de HIPS,
en literatura técnica [1, 18] y patentes industriales [19 a 24]

Se consideraron los procesos de obtencidn de HIPS, correspendientes a polimerizaciones
en suspensién de manera que la sintesis se pueda realizar en una planta batch
multiproducto.
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3.2 Desarollo Experimental

3.2.1 Reacclén de Polimerizacion

La determinacién del método de polimerizacién (3.1.2}, permitid dirigir la investigacién
bibliografica hacia la blsqueda de rutas sintéticas, patentes y aspectos tecnoldgicos de
la polimerizacién en suspensién. La investigacidén inciuy6 literatura quimica, literatura técnica,
patentes industriales, catalogos, eic.

Ademads, en base a las patentes industriales se definen los rangos de valores en que
varian las razones de los preductos, la temperatura y tiempos de reaccion.

Debido a la complejidad del sistema y del gran numero de variables a considerar, se
realizan algunas experiencias preiiminares, con el objelivo de observar el comportamiento
de esta reaccién de polimerizacion.

Una vez determinadas las variables de mayor incidencia, y el comportamiento del sistema
se disefia un procedimiento experimental a escaia de laboratoric en el cual se evallan
los siguientes parametros

a) Estabilidad de! sistema
b) Rendimiento

c) Peso molecular

d) Contenido de estireno

e) Didametro de paricula

La estabilidad del sistema se observa en forma visual, y consiste en la obtencidn de
perlas una vez finalizada la reaccion de polimerizacién. En general la etapa critica se
produce cuando la conversion de estireno a poliestireno alcanza aproximadamente un 60%.
Pasada esta etapa y sino existe aglomeracion hasta terminada la reaccién, se puede
atirmar que la "recetad" de polimerizacion empleada da como resultade un sistema estable.

El rendimiento de la reaccién se calcula considerando el peso de las perlas obtenidas
y el peso de mondmero estirenc utilizado, como materia prima.

En un polimero, la variable fundamental que controla sus caracteristicas y propiedades es
el peso molecular. Sin embargo, el resultado de una sintesis es un polimero formado
por cadenas de distinta longitud. Esto implica que no se obtiene un peso moiecular
determinado sino una distribucion de pesos moleculares, por lo que los métodos de
andlisis de este parametro proporcionan en realidad un valor promedio.
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Para analizar este resultado, se utiliza ia determinacidn de peso molecuiar por Viscosidad
de Disoluciones. Este método correlaciona la viscosidad de una disolucién con el peso
molecular de un polimero, técnica que fue demostrada por Staudinger en 1930 [25]. El
metodo se estandariza a través del andlisis de muestras comerciales de poliestireno, de
peso molecuiar conocido.

La determinacién de estireno en las perlas de poliestireno se basa en la adicién cuantitativa
de bromo al estireno, para formar dibromoestireno, segin la reaccién :

Br Br

CH=CH2 " Z CH—CHz2
+ Bra >

siendo valorado indirectamente el exceso de bromo no reaccionante por igdometria,

Aunque el didmetro de particula es otra variable que influye en la calidad del producte,
ésta depende de la velocidad de agitacién, de la geometria del reactor, y del tipo vy
cantidad de agente de suspensidon. Por lo tanto, a escala de laboratorio se tiende a
obtener particulas de un diametro aceptable, pero no es una de las variables determinantes
en la evaluacién de los resultados. En las pruebas a escala de banco si se cuantifica
este parametro, determinando el didmetro promedic en base al tamizade de las perlas
resultantes de cada experiencia.

Los equipos y materiales utilizados en estas experiencias fueron los siguientes
— Reactor de vidrio tipo kettle, con 5 bocas, 1 litro de capacidad

~ Condensador tipo Liebig

— Embudo de adicidn, 250 c¢c de capacidad

- Embudo buchner de porcelana

- Termémetro, -10 a 260 °C, minima divisién 1 °C

- Plato calefactor, con agitacidon mecdnica

— Motor Agitador

— Bafio de aceite

En la Figura 3.1, se muestra el montaje experimental de escala de laboratorio.
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B Condensador

rrere—

Motaor Agitador

Embudo
Dosificador

Agua de
Refrigeracion

U Termometro

| Reactor tipo Kettle

Bano de Aceite

Agitador .
Magnético

Figura 3.1 : Esquema Experimental Escala de Laboratorio

El procedimiento experimental utilizado se describe a continuacidn

Se adiciona al reactor el agua destilada, con el agente de suspension.

El reactor es colocado en un bafo de aceite y se calienta hasta uha temperatura
previamente fijada.

El bafio de aceite se mantiene a una temperatura homogénea, mediante agitacion
magnetica. oo

Se pesa el iniciador y se agrega al estireno.
Si se ulilizan agentes ignifugos estos son agregados al estirenc.

Cuando la fase acuosa ha alcanzado la temperatura deseada, comienza la adicién del
estireno, a través del embudo de adicion.
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- La agitacin se mantiene constante e ininterrumpidamente durante todo el proceso.

— Se utiliza, ademéas, un condensador para evitar el cambio de volumen por evaporacién
del agua.

- Una vez finalizada la reaccidén se enfria el sistema, sin dejar de agitar.
— Se filtra el producto y se lava.

Las experiencias a escala de laboratorio fueron realizadas a presién atmosférica, lo que
impide el uso de temperaturas superiores a 94 °'C, que es la temperatura de ebullicidn
del sistema.

Una vez asegurada la estabilidad del sistema, es decir que se mantenga en forma de
perias y no se aglomere, se optimizan los demas parametros experimentales. La polimerizacién
que entregue mejores resultados pasa a la siguiente etapa que es la experimentacidon a
escala de banco.

Como las experiencias a escala de laboratorio basicamente estan dirigidas a explorar la
naturaleza de la reaccién quimica y determinar la factibilidad de realizarla, es hecesario
realizar experiencias a escala de banco, donde los problemas de aprovechamiento de
insumos, contaminacién, separacion y purificacién de los productos son mas evidentes.

Esta diferencia se logra utllizando mayor cantidad de insumos (500 a 3.000 g), y simulando
con mayor aproximacion el proceso que se implementard posteriormente a escala pilcto.

A partir de los resultados obtenidos a escala de laboratorio, se sintetiza el poliestrireno
de uso general a escala de banco, para, en una primegra etapa, verificar la reproductibilidad
del procesc de sintesis disenado.

Se introducen las modificaciones que sean necesarias para lograr la obtencién del poliestireno
deseado, lo cual se comprobard a través de la repeticion de los andlisis, explicados
anteriormente.

En esta etapa se introducen modificaciones a las técnicas operatorias utifizadas a escala
de laboratorio, y que generalmente no son aplicacbles a mayor escala. Ademas, se estudia
la influencia de algunas variables en el comportamiento de [a reaccion, como por ejempio
el grado de agitacion, gque no puede ser estudiado en forma apropiada en la etapa
anterior, por las técnicas utiizadas.

Las experiencias a escala de banco, se realizan en un reactor c¢on las siguientes
caracteristicas

— Material de construccidn : Vidrio
-~ Capacidad : 3 litros
— Temperatura maxima de operacién 200 °C

~ Presidn maxima : 12 bar
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— Camisa de calefaccion

— Pantalla de policarbonato, proteccion hasta 8 bar.

- Sensores de temperatura, presion, velocidad de agitacidn, torque.
~ Controlador de velocidad de agitacidn

En la Figura 3.2, se muestra un esguema del reactor utilizado.

Sengor de Torque [ j Sensor de Velocidad
ﬁ r il ] de Agitacicn

Sensor de Temperatura

A panel A Red Eietctrica
de L
A panel
Lectura de
Lectura
Sensor de Presion [
Fiuido

Térmico

Figura 3.2 : Esquema de Reactor a Escala de Banco
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Para calentar o enfriar el reactor, se utiliza un bafio termostatado que calienta y enfria
el fluido térmico, proporcionando la temperatura requerida para la reaccién.

Este reactor al operar con presién, permite trabajar con temperaturas superiores que las
que eran posibles a escala de laboratorio, y mejorar los resultados obtenidos anteriormente,
usando "recetas" similares. ‘ :

El procedimiento experimental es semejante al descritc para la escala de laboratorio.

Estas experiencias permitieron obtener poliestireno de uso general, con un procedimiento
aplicable a escala piloto.

3.2.2 Obtencién de Perlas Expandibles

Como se habia mencionado en 3.1.1, las perlas expandibles se obtienen introduciendo a
presidn un hidrocarbure voldtil, agente de expansién, en poliestireno polimerizade en
suspension.

Pero, ademds, es necesario agregar a la reaccidn del agente de expansion, sustancias
que actdan como agentes de suspensidon, agentes piastificantes y agentes modificadores
de superficie.

El objetive de estos aditivos es el de impedir que las perlas se peguen durante el
proceso, ya que suele alcanzar las temperaturas de ablandamiento, dando a las perlas
una vez expandidas un aspecto liso y evitando que disminuyan de veolumen cuando se
enfrian, provocando que estas se deformen,

La "receta” utilizada en esta etapa es fuertemente dependiente de los aditivos ulilizados
en la reaccidén de polimerizacién.

Para realizar la obtencidn de perlas expandibles, se debié determinar la receta de
polimerizacion y luego producir perlas en suficiente cantidad para llevar a cabo las pruebas
de adicién del agente de expansion. Como esta etapa del proceso se realiza a presién,
se utilizé el equipo mostrado en la Figura 3.2, utilizando masas equivalentes a una
escala de banco.

El procedimiento experimental se describe a continuacién

— Pesar el polimero de uso general, en forma de perlas.

- Pesar el agua, el agente de expansion y los aditivos.

— Agregar al reactor el agua y los aditivos, agitar la mezcle_;.

— Agregar ias perlas y cerrar herméticamente el reactor. Continuar agitando durante todo
el proceso.
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— Agregar el agente de expansidn.

- FElevar la temperatura, y dejar en estado estacionario hasta completar el tiempo de
reaccién.

— Enfriar el sistema y descargar.
—~ Filtrar y lavar las perlas.
~ El secado se realiza. a temperatura ambiente.

El comportamiento de las perlas en el proceso de expansién se evalda en forma visual,
y en comparacién a la expansidn de perlas expandibles comerciales.

Con esta etapa adicional, el poliestireno de uso general se transtorma en poliestireno
expandible que puede ser procesado para diversas aplicaciones, en especial planchas
aislantes y envases.
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3.3 Instalacion Piloto

La necesidad de construir y operar una planta piloto estd basada en tres razones
principales.

La primera razdén es que el conocimiento de la ingenieria quimica, no permite predecir
con exactitud el efecto que tiene el aumento de la escala de operaciones en un proceso
quimico. Es casi imposible disefiar una planta grande y compleia con un alto grado de
éxito contando solamente con datos obtenidos a nivel de laboratorio e incluso a escala
de banco, en lo que respecta a reacciones de polimerizacién en suspensién. Una planta
piloto sirve para probar las teorias y los resultados obtenidos. Permite evaluar los efectos
de un gran cambio en !a escala de operaciones y obtener valiosos y utiles datos de
disefio para la unidad de produccidn industrial.

La segunda razén proviene de la necesidad de contar con las cantidades apropiadas de
producto final de tal manera que puedan ser analizados en sus propiedades y usos en
forma critica. Adicionalmente, se pueden entregar a los potenciales clientes usuarios del
producto, cantidades suficientes que les permitan probar a escala comercial sus cualidades.

La tercera razon tiene que ver con la necesidad de controlar el grado de contaminacién
que un proceso pueda producir. Aun cuando, a escala de laboratorio se tenga especial
“cuidado en la implementacién de tecnologias que produzcan un minimo de residuos, puede
- suceder gque a una escala industrial, por el volumen involucrado surjan problemas en el
manejo y control de subproductos contaminantes. Muchas veces el coslo total de una
pianta piloto compieja, puede ser reembolsado, si problemas de este tipo son descubiertos
en el proceso y se encuentran los medios mas apropiados para su control y eliminacidn.

De los posibles conceptos para la construccion de una instalacion piloto, una planta
multipropdsitc es la mds apropiada para este proyecto.

Una planta multipropdsito estd disefada para operar en un amplio rango de razones de
alimentacidn, operacién y almacenamiente, simulando un proceso completo. En ella se
pueden reaiizar una gran diversidad de estudios. Es una excelente herramienta para el
escalamiento de equipos y prueba de materiales de construccion.

Los objetivos que se persiguen en este proyecto al construir una pianta piloto de
polimerizacién son

— Obtener datos bdsicos de ingenieria asociados con la produccién de pldsticos de
poliestireno.

-~ Simular procesos de obtencion de plasticos de poliestireno, fundamentalmente en Ia
etapa de reaccién de polimerizagion,

-~ Obtener una cantidad apropiada de producto para la evaluacién de sus propiedades
fisicas y quimicas, asi como para la elaboracién de productos de uso final.
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— Generar datos de disefio para el escalamiento de reactores de polimerizacidn a escala
comercial.

Debido a que la planta piloto sera utilizada como una herramienta basica para el disefo
y escalamiento de una planta industrial para la fabricacion de plasticos de poliestireno,
es indispensable que sea flexible en su modo de operacidn.

El concepto de flexibilidad aplicado a una plania pilcto de polimerizacién incluye

— Capacidad de llevar a cabo una variada gama de reacciones de polimerizacién de
poliestireno en suspensién, asi como la factibilidad de obtener, con un minime de
acondicionamiento, polimeros y copolimeros de estireno, mediante métodos altemativos
de polimerizacién en emulsién y solucién.

— Lo anterior exige que las distintas etapas, fundamentalmente la etapa de reaccidn
quimica, sean realizadas en equipos capaces de operar en rangos mayores que los
necesarios para unha reaccidn quimica especifica.

— Las prestaciones de la planta piloto asi disefiada, se ven incrementadas ai contar con
un sistema automatico de adquisicidn de datos y un control automatico asistido por
computador.

El ideal, desde el punto de vista operativo, es construir una planta multipropésito que
entregue prestaciones con el grade de flexibilidad anteriormente senalado. Sin embargo,
desde el punto de vista practico, no es recomendable por los allos costos involucrados
y por las dificultades en su disefo, lo cual justificaria un proyecto completamente dedicado
a este fin,

Por lo antes sefialado, se asume en el disefio una decisién de compromisc en el sentido
de tener una mayor exigencia para los equipos utllizados en las etapas mas criticas del
proceso de polimerizacion.

La etapa de reaccidon quimica por su complejidad y la incidencia que tiene en el resultado
final, requiere de un eguipamiento, tanto en lo que respecta al reactor como a sus
equipos auxiliares, disefado bajo un criterio de flexibilidad.

Las operaciones unitarias complementarias tales como filtracién y secado, se disefian de
acuerdo a los requerimientos minimos que el presenté proyecto exige. Esto no se
contrapone al hecho de que en futuras operaciones, cuando los requerimientos lo justifiquen,
puedan ser disefiados bajo un concepto de mayor fexibilidad.
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3.3.1 Lay-out Planta de Plasticos de Poliestireno

Para la planificacién del lay-out de la planta es necesario recopilar antecedentes basicos,
ya que aunque los problemas involucrados en el disefio de una planta de polimeros son
generaimente similares a aquellos que se encuentran en el diseflo de todas las plantas
guimicas y de proceso, las dificultades que se encuentran suelen ser mas molestas que
las comunes, a causa de las condiciones y cambios en la viscosidad, tanto en los
distintos tipes de procesos come en los productos, la usual tendencia de los polimeros
a ser inestables y degradarse bajo calor u oxigeno, la necesidad de almacenar muchos
materiales poliméricos muy secos, libres de poive © en condiciones muy controladas, fa
complejidad de los riesgos tales como inflamabilidad y toxicidad, a menudo asociado con
el manejo de mondmeros y reactivos, hacen que dependiendo del tipo y tamafio de
plarta, sea laboricsa y compleja la solucion de estos y otros muchos problemas especificos

(1].

Deben tenerse en cuenta una serie de aspectos de seguridad en la distribucidn de los
equipos, de manera de minimizar los riesgos en la operacion. Ademas, se deben considerar
la facilidad en el manejo y zonas de acceso despejadas, para la carga de las materias
primas y la descarga de ios productos.

Para la planta de polimerizacidn, se escoge un disefio basado fundamentalmente en un
esquema de construccion de tramo abierto. En este esquema, las areas disponibles son
mayores minimizandose el uso de niveles de altura para la instalacién de los equipos.
Esta forma de construir la planta pilolo es la menos costosa. Una construccién de metal
sirve como estructura basica. Su accesibilidad acrecienta la seguridad debido & que los
operadores raramente se encuentran solos o fuera de vista.

3.3.2 Disefio de Reactor de Polimerizacion

Probablemente no existe en el leéxico quimico una palabra con tan variadas connotaciones
como la paiabra "reactor”. Un reactor, como un equipo en donde se lleva a cabo una
reaccién quimica, toma una amplia variedad de modelos y formas, mas que cualquier
otro equipo de proceso.

Todos los reactores tienen, sin embargo, una c¢osa en comun : debe colocarse un gran
cuidado en la seleccion del tipo y en el disefio, o el resultado sera sino un fracaso,
al menos tendrd un desempefio decepcionante [28].

ta primera etapa en la seleccion de un reactor de planta piloto es un examen critico
de las caracteristicas de la reaccion.
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Las condiciones de reaccion que se deben considerar en la eleccién y el disefio del
reactor son [27] :

iy Presidn

i} Temperatura

iy Balance de Energia

iv) Cinética de la reaccion

v) Requerimientos de agitacion

Dentro de estas variables la de mayor complejidad para manejar es la agitacién, que a
menudo se percibe equivocadamente como una tecnologia madura.

Esto dista mucho de ser cierlo, debido a que la descripcidon de los mecanismos de
mezclade es muy compleja por el cadtico movimiento de los fluidos. Sélo recientemente
se han podido obtener datos experimentales confiables utilizando técnicas de anemometria
laser doppler, lo cual, en conjunto con modelos fluido-dinamicos, estd permitiendo describir
los mecanismos de agitacion (28]

El conocimiento de las variables que determinan la velocidad y grado de agitacidn es
esencial para lograr un adecuado disefic. En algunos casos el agitador sélo se disefa
para mezclar. Pero a veces ocurre, como en este caso, que se desea que efectos
indirectos de la agitacion, tales como, velocidad de reaccion, eficiencia en la transferencia
de calor y masa, forma y distribucion del tamafio de las perlas de poliestireno, alcancen
los resultados deseados.

En este caso, el problema de disefio se complica notablemenie debido a que muchos
de los efectos deseados son contrapuestos. Asi, un aumento en la eficiencia de la
transferencia de calor, mediante el uso de un mayor grado de agitacion va en desmedro
de la obtencidon de perlas de poliestireno de un determinade tamafio y su distribucion.
Por lo tanto, el sistema de agitacion debe ser disefado leniendo como objelivo el
cumplimiento de mas de una tarea.

La suspension de sodiidos también provoca problemas considerablemente mas complejos
que los involucrados en el movimiento de una sola fase liquida, debido a que una
segunda fase estd presente en el reactor [29). Si a esto se agrega que las particulas
sufren un efecto “gel”, en donde tienden a deformarse y a adherirse unas a otras y a
las superficies del reactor, se comprende la complejidad del probiema de disefio del
sistema de agitacion para un proceso de polimerizacién en suspension.

Normalmente las particulas no tienen un tamanc unico, sino que estdn distribuidas dentro
de un rango, teniendo por tanto diferentes velocidades de sedimentacidn, lo cual debe
también ser tomado en cuenta en el diseho.
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Cuando las dilerencias en composicién y temperatura causan problemas, la agitacién es
un buen medio para promover uniformidad. En {as reacciones de polimerizacidn la uniformidad
es un requisito indispensable para que los productos y resultados sean consistenfes entre
batch y batch, en terminos de calidad y rendimiento.

Los requerimientos para el sistema de agitacién son

— Colaborar en la obtencién de una velocidad de reaccion lo suficientemente alta para
completar el proceso en un determinado tiempo.

— Favorecer las condiciones de proceso que hagan posible alcanzar un alto porcentaje
de conversion hacia el producto deseado.

— Aumentar la razén cantidad de producto deseado/cantidad de producto no deseado
— Obtener velocidades adecuadas de transferencia de calor.

— Uniformar la temperatura y la concentacion dentroc de limites especificados.

— Favorecer la distribucidon de tamafos de particulas dentro de los limites deseados.

— FEliminar la adherencia de particulas a las superficies del reactor, en especial en
aquellas encargadas de la transferencia de calor.

— Evitar la acumulacion de tluido estancado en ia supericie liquida o en zonas determinadas
en la masa reaccionante.

— Evitar la sedimentacidn o acumulaciéon de sdlidos en el fondo del reactor.
— Evitar la aglomeracién de las particulas de pelimero.

- Evitar la deformacién de las perlas de polimero.

3.3.3 Sistemas Auxiliares

Para conirolar la temperatura de una reaccidn, es necesario incorporar sistemas de
calefaccion y sistemas de enfriamientd, por lo tanto se debe considerar la construccion
de los siguientes equipos :@ caldera, habilitada para funcionar con fluide térmico, estanque
pulmdn de aceite, y torre de enfriamiento.
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3.4 Automatizacién y Control de Reactor Batch

El reactor batch es la unidad mds iwnportante de una planta de polimerizacién, ya que
en €&l sucedenh una serie de eventos tales como adicién de reactivos, calefaccidn,
refrigeracién, agitacion, etc. Estos eventos dependen de la reaccidén quimica que se requiere
realizar, de las condiciones ambientales y muchas veces del comporlamiento aleatorio de
los reactivos ¢ materias primas utilizados.

El control de reactores batch consiste en secuenciar las operaciones que en €l ocurren,
asi como también regular las variables de proceso. Un sistema de control automatico
capaz de cumplir con los objetivos anieriores debe, a lo menos, satisfacer los siguientes
requisitos

a)

b)

d)

Manejar sehales andlogas vy digitaies

El sistema de controi debe ser capaz de examinar el estado en tiempo real de los
diferentes componentes del proceso : valvulas ON/QFF, valvulas continuas, sensor de
presencia, sensores de temperatura, etc, contrastando con el estado esperado para
cada momento y tomar alguna accidén si encuentra discrepancias.

Disponer de funcicnes de sincronizacion

Debe realizar acciones en forma sincronizada, asi por ejemplo, para la etapa de
enfriamiento es necesario, ademas de introducir agua en el serpentin del reactor,
vaciar el fluido térmico de la camisa.

Ser capaz de ejecutar secuencias légicas

Las funciones de secuencia ldgica especifican como y en que orden deben ser
realizadas las operaciones para obtener un delerminado producto. Estas deben incluir
los pasos a seguir frente a una operacién anormal.

Poseer un sistema de interfaz entre las funciones de control regulador y secuencial:

Muchos sistemas de control requieren control regulador asi como también control
secuencial. En un proceso batch tipico, los reactantes deben ser calentados a una
temperatura especitica y mantenida a esa temperatura por un determinado periodo
hasta que la reaccién finaliza y luego enfriar el producto. Las funciones secuenciales
permiten el controi de la sucesidon de las etapas y las funciones de regulacidn
permiten 12 mantencion de la temperatura.

Poseer un cierto grado de flexibilidad junto con reproductibilidad

El sistema de sontrol debe ser capaz de reproducir una operacién 0 secuencia de

" operaciones. Cuando se ejecutan las funciones secuenciales ldgicas, la reproductibilidad

asegura la consistencia de los productos finales y representa una de las ventajas
principales del control automatico frente al control manual.
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También es fundamental disponer de un sistema que posea un alto grado
flexibilidad, de tal forma de permitir la manufactura de distintas calidades de
mismo producto © bien, fabricar varios productos utilizando las mismas unidades
proceso, pero alterando las etapas de procesamiento.

Proveer una interfaz con el operador y el personal supervisor de la planta
procesos :

El sistema de control debe proveer la posibilidad de monitorear las condiciones

de
un
de

de

de

proceso en tiempo real, asi como también la facilidad de alterar parametros del

proceso.

Entre los requerimientos de este tipo se pueden mencionar

- Estado de una unidad de proceso en reiacién a la etapa de proceso en la que

se encuentra
— Estado de los actuadores

~ Gréficos de los valores de las variables de proceso

— Facilidad para comenzar un baich junto con la asignacion de las etapas necesarias

— Facilidad para poner el proceso en estado de espera, para interrumpirlo y para

recomenzar en alguna etapa intermedia

— Despliegue de las funciones logicas secuenciales y facilidad para cambiarlas

La necesidad por las funciones anteriores y su importancia relativa difiere con la complejidad
y tipo de proceso a ser controlade. La iforma en la cual las funciones son implementadas
esta intimamente relacionda con el tipo de sistema de control usado.
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3.5 Pruebas a Escala Piloto

Una ptanta piloto se puede considerar como una herramienta para investigar un proceso,
0 un problema del proceso, a una escala manejable y de manera realista y oportuna.

La complejidad asociada, tanto a la obtencidn de un polimero de estireno c¢on propiedades
y caracteristicas especiticas, como el escalamiento de los equipos requeridos para su
fabricacién a escala industrial, hacen imprescindible la implementacién del proceso a escala
piloto.

lLa implementacion del proceso a escala piloto, permitira familiarizarse con la rapidez de
respuesta del sistema reactor-reaccidén quimica, a perturbaciones de calentamiento o
enfriamiento, por el uso de aceite térmico y agua de refrigeracién, respectivamente. Ademds,
estas reacciones daran la posibilidad de poner a punto el sistema, corrigiendo vy
pedeccionando los aspectos que sean necesarios para un manejo facil y seguro.

Una de variables a definir en esta etapa es la wvelocidad de agitacidon, que debe ser
dimensionada segin la geometria del reactor y las propiedades de! sistema reaccionante,
para cumplir con los requisitos enumerades en 3.3.2.
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3.6 Sistemas de Descontaminacion de Efluentes

El desarmollo de la industria, el consumo masivo de ciertos productos y el crecimiento
de la poblacién, especialmente en las grandes ciudades, han generade como consecuencia
el problema de los desechos residuales y la contaminacién del medio ambiente.

La disposicién de los residuos liquidos provenientes del uso domeéstico, comercial e industrial
en las masas receptoras : rios, corrientes subterrdneas, lagos y el mar, han ido deteriorando
progresivamente sus condiciones naturaies de apariencia fisica y su capacidad para sustentar
la vida acuatica adecuada, perdiendo con ello, en la mayoria de los casos, las condiciones
minimas que les son exigidas para su racional y adecuada utilizacidn como fuentes de
abastecimiento de agua, como vias de transporte 0 como fuentes de energia.

Estas consecuencias han motivade la necesidad de que dichas aguas residuales, antes
de ser vertidas en l0s cursos receptores, deban ser lratadas adecuadamente para modificar
sus caracteristicas fisicas, guimicas y microbiolégicas, a fin de evitar que su disposicién
genere los conocidos problemas de polucién y de contaminacién, en las aguas y en el
medio ambiente.

Un residuo industrial liguido (RIL) contaminante, es aque! efluente que contiene compuestos
quimicos © especies Dbiolégicas que produzcan en los cursos receptores, caracteristicas o
calidades inadecuadas para usos definides, 0 que contengan materias orgdnicas que al
descomponerse en el curse, consuman el contenido de oxigeno hasta un grado dque
interfiera en el uso del curso, destruya la vida acuatica y sea fuente de condiciones
desagradables para los vecinos residentes.

Los RILES, generalmente consisten en residuos de las materias primas, que se emplean
en los procesos productivos y que no son totalmente aprovechados, de manera que un
tipo de solucidn lo constituye el mejoramiento de los procesos productivos, a fin de
reducir al minimo las pérdidas de materias primas.

Otro tipo de solucidén la constituye la implementacion de sistemas de tratamientos adecuados
para la remocién de los contaminantes.

Para estudiar el problema de contaminaciénh que podria ocasionar la produccién de
poliestireno, es necesaric elaborar un diagndstico que determine cual es el origen de Ia
contaminacion, la magnitud del problema ocasionado por ella y sus consecuencias para
el medic ambiente. Dicho diagndstico debe considerar los limites maximos permitidos para
cada componente, asi como la capacidad de la naturaleza para asimilar y neutralizar las
emisiones de los contaminantes.

La legislacidn chilena, relacionada con el control de la contaminacidn del agua, confiere
obligaciones y atribuciones a diversos ministerios y organismos. Las normas de calidad
ambiental datan de muy antiguo, pero actualmente existe en proyecto la implantacidon de
un norma técnica relativa a la descarga de RILES, que entraria en vigencia en un futuro



no muy lejano, la cual deberd ser cumplida por todo establecimiento que entre en
funcionamiento luego de dictada dicha normativa,

En ia Tabta 3.2, se reproducen los limites maximos de contaminantes permitidos en
vertidos industriales, segun la norma técnica de la Superintendencia de Servicios Sanitarios.

Tabla 3.2
Limites Maximos de Contaminnates permitidos en RILES

Caracteristicas Unidad Expresion Requisito
pH Unidad 55 - 90
Temperatura 'C 35
Sélidos Suspendidos mg/l 5.8, 300
Sdlidos Sedimentables ml/l 1 hr 20
Aceites y Grasa mg/l 150
Hidrocarburos mg/l 20
DBOs mg/1 DBOs 300
Arsénico mg/l " As 0.5
Cadmio mg/] Cd 0.5
Cianuro mg/l CN 1
Cobre mg/l Cu 3
Cromo mg/ Cr 0,5
Fosforo mg/l P 10
Mercurio mg/l Hg 0,02
Niquel mg/l Ni 4
Nitrégeno mg/l N 80
Plomo mg/1 Pb 1
Sulfatos mg/l SO4 600
Sulfuros mg/l S 5
Zinc mg/l Zn 5
Detergentes mg/l 2
Triclorometano mg/l 0.5
Compuestos Fendlicos mg/l Fenoles 0.5

Las conceniraciones se refieren a valores totales, el DBOs es la demanda quimica de
oxigeno a los 5 dias y a 20 "C. Con respecto al color se admite en bajas concentraciones,
de modo que el efluente no introduzca color visibie al curso receptor.
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4. Plan de Trabajo

El plan de trabajo, contempld el desarrollo de las siguientes actividades

A1 Recopilacion de antecedentes bibliograficos referentes a

A2

A3

-~ Obtencidn de plasticos de poliestireno

i) Obtencién de poliestireno de uso general, expandble y de alto impacto
i) Caracteristicas, propiedades y usos del poliestireno expandible

iy Rutas sintéticas

ity Métodos de polimerizacién

iv) Cinéticas de las reaciones de polimerizacién

v) Aspectos tecnoldgicos

vi) Patentes Industriales

Parametros de diseno de reactores batch, para reacciones con suspension de
particulas

Organizacidn de plantas de polimeros
Normas de sequridad
Algoritmos de control de reactores batch

Sistemas de descontaminacion

Duracién : 10 meses

Andlisis tedrico de produccidn de poliestireno de alto impacte en una planta batch
multiproducto.

A panir de los estudios bibliogréficos realizados, se disefia un proceso de produccion
de poliestireno de impacto via polimerizacién en suspensién, capaz de integrarse a
una planta batch multiproductc de produccidn de piasticos de poliestireno.

Duracién : 1 mes

Disefio de un reactor piloto de polimerizacién en suspensién

Curacion : 2 meses



A4

A5

AB

AT

A8

AS

Construccion y adecuacién de instalaciones para la planta pioto

Se contempla la implementacién de un reactor de una capacidad aproximada de 2

m®, en lo referente a sus sistemas de calefaccion, refrigeracién, agitacién, sellos,

adicién y descarga de reactivos y productos, asi como sistemas auxiliares de manejo
de gases y oftros.

Duracion : 8 meses ;

Obtencién a escala de laboratorio de pofiestireno de uso general

Se establece una ruta sisntética para la obtencién de poliestireno de uso general,
mediante una polimerizacidn en suspension, factible de ser implementada en un modo
batch, a escala industrial.

Duracidn : 4 meses

Disefio y especilicacion del sistema de control

En base a los requerimientos del proceso, se disefia y especifican 108 componentes
de hardware del sistema de control

Duracién : 1 mes

Adquisicidn de equipamienio destinado a la implementacidn del control automatico

Se considera la adquisicién de todos los componenetes del sistema (sensores,
actuadores, conversores andlogo/digital, microcomputador, etc.)

Duracion : 3 meses

Obtencién a escala de banco de poliestireno de uso general

Duracién : 4 meses

Obtencién a escala de banco de poliestireno expandible

Se determinan las condiciones dptimas para la obtencidn de poliestireno expandible
utiizando como materia prima el poliestireno de uso general obtenido a escala de .
banco.

Duracidbn : 4 meses

A.10 Diagndstico de la contaminacién producida por los Resiudos Liquidos

Duracidn : 1 mes
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A.11 Descontaminacidn de Efluentes

Se realizan una serie de tratamientos de descontaminacién, para determinar el mas
apropiado para ia reaccidn de polimerizacion que se implementard a nivel piloto.

Duracién 1 mes

A.12 Implementacién de software del sistemma de controi

Duracién : 3 meses

A.13 Montaje del sistema de control automatico

Duracién : 2 meses

A14 Pruebas a Escala Piloto

Se simula el proceso, llevando a cabo sus pasos principales en el mismo orden
en que seran realizados a nivel industrial, para poder establecer criteriocs de control
y escalamiento.

Duracidn : 2 meses

A.15Puesto a punto del control automatico

Se pone en marcha el sistema de control, y se realizan los ajustes necesarios para
una operacién satistactoria.

Duracidn : 1 mes

La duracidn de este proyecto fue de 13 meses, desde Agosto '92 a Septiembre 93,
sin considerar el mes de Febrero "33, por vacaciones del personal. La programacidn de
las actividades se muestra en la siguiente Carta Gantt.
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5. Resultados

5.1 Poliestireno de Alto !mpacto (HIPS)

Estos plasticos son poliestirenos modificados que tienen mayor tenacidad que el polimero
convencional.

Los primeros poliestirenos de impacte se obtenian por mezclade fisico de poliestireno con
un caucho sintético a base de estireno-butadieno (GRS). Estos plasticos tenian poca
estabilidad {érmica, poca elongacion y se alleraban durante los procesos de transtormacién.

La mayor parte de los poliestirenos de impacto que se utilizan en la actualidad son
copolimeros de injerto que se obtienen polimerizando estireno en presencia de un caucho
de estireno-butadieno, sintetizdndose con una amplia variedad de propiedades.

Tienen mejor resistencia al "shock” que los peliestirenos convencionales, en un amplio
intervalo de elongacién. Su resistencia a los agentes quimicos es semejante a la del
poliestireno normal.

Las resinas HIPS son c¢onocidas por su facilidad de brocesamiento, buena estabilidad
dimensional, fuerza de impacto y rigidez. Los factores limitantes normales para HIPS son
fa resistencia al calor, 1a permeabilidad al oxigeno, la estabilidad a la luz UV, la resistencia
a las grasas y aceites quimicos [17, 30].

Los grados de HIPS son generalmente clasificados de acuerdo a su fuerza de impacto
relativa. Ctras propiedades importantes de grados estdndares de HIPS son la fuerza de
flexion, fuerza de tensidn, gravedad especifica, temperatura de ablandamiento, etc.

En general los HIPS estan referidos a poliestireno injertados con copeolimeros de butadieno,
pero también se han producido HIPS con copolimeros de estireno-acrilonitrilo (ABS).

5.1.1 Copolimerizacién de injerto

Un copolimero de injerto tiene estructura de un esqueleto polimérico sobre el cual cadenas
de otros polimeros son fijadas o "injertadas”.

El estireno forma copolimeros con muchos materiaies, pero el producto comercial probablemente
mas importante es el obtenido desde eslireno y un elastdmero natural o sintético.
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La incorporacién de un elastémero dentro del poliestireno incrementa la fuerza de impacto
del polimero, el cual también debe estar acompafado por una masticacién mecdnica, de
una mezcla de goma y poliestireno. La copolimerizacidn de injeto ha llegado a ser el
proceso predominante en manufactura de impacto, pues se requiere mucho menos goma
para obtener un grado deseado de reforzamienio [1].

La incorporacién de la goma, sin embargo, lambién baja la fuerza de tensién, la dureza,
la estabilidad a la luz y el calor, y la temperatura de ablandamiento.

La copolimerizacidn de injerto del poliestireno y una goma se tiende a vincular
predominantemente como un ataque de un iniciador de radicales libres sobre el grupo
vinilico del elastémero, creande un sitio active sobre la cadena elastomérica en la cual
el estireno o la cadena polimérica creciente pueden atacar y polimerizar, es decir, fijarse
y propagarse.

La reaccion puede también asociarse con la abstraccién de un dtomo de hidrégeno desde
el elastémero por e! catalizador, creando un radical libre el cual puede iniciar la
polimerizacién del estireno.

La cantidad de polimero injertado formado es dependiente del tipo de elastdmero y el
tipo y concentracion del catalizador.

La copolimerizacién de injerto usualmente se realiza disolviendo el elastémero en estireno,
seguido por la polimerizacion del estirenc con una inciacién ya sea térmica o catalizada.
La goma es el prepolimero sobre el cual la cadena poliestirénica es injertada.

La fijacién puede ser efectuada por muchas vias

a) El radical iniciador puede atacar el doble enlace del elastdmere, creando un radical
elastomérico activo, el cual inicia luego a un mondmero de estireno.

b) E radical iniciador puede abstraer un &lomo de hidrdgeno desde el grupo alta-metilénico
del elastémero, creando un radical elastomérico activo capaz de iniciar la polimerizacion
del estirene.

¢} Un radical poliestireno en propagacion puede copolimerizar con el dobie enlace del
elastémero

d) Un radical elastomeérico active puede ser foermado por una cadena de transferencia y
el monomero puede ser adicionado a la cadena favoreciendo un centro activo y
propagando la ramiticacion (cadena).

Los estudios que se han realizado permiten encontrar que el largo promedio de la cadena
sobre el tronco del elastémero es el mismo que el de la polimerizacidn libre del estireno,
y ademas, que la cantidad de copolimero de injerto es afectada por el tipo de iniciador
usado, entonces se postula que la copolimerizacién de injerto es acompafiada predominantemente
por el atague de un radical iniciador sobre el elastomero (Figura 5.1)
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Figura 5.1 : Ataque radical iniciador sobre elastémero

La transferencia de cadena puede verificarse, y puede resultar en la terminacion de un
radical poliestirénico en propagacion. Si esto ocurre y si el radical fue fijado al esgueleto
elastomeérico sobre el otro extremo, un copclimero de injerto ramificade es producido.

Pero, si el radical poliestirénico en crecimiento es terminado peor combinacién (el cual ha
sido demosirado ser predominante en la reaccién de terminacidn de radicales poliesteirénicos
libres), entonces un entrecruzamiente de dos cadenas elastoméricas ocurre, teniendo una
cadena larga de poliestireno como puente de vinculacidn (Figura 5.2).

La reaccidn de terminacién, entonces, determina la estructura final del copolimero. Agentaes
de transferencias de cadenas como mercaptanos son en ocasiones agregados para
incrementar ei nuamero de terminaciones por transferencia de cadena y asi modificar las
propiedades del copolimero.
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Figura 5.2 : Entrecruzamiente cadenas elastoméricas

La cantidad de polimero formado también depende del tipo de catalizador usado. Se
encontrd que con peroxido de benzoilo, numerosas cadenas muy corntas son obtenidas vy
la cadena polimérica de estireno libre se propaga a aproximadamente el largo predicho
por datos conocidos.

Por otra parte, se detectd que el perdxido de benzoilo tiene mayor eficiencia de injerto
(proporcién de la cantidad de estireno injertado con elastdmero y la cantidad total de
estireno polimerizado en el sistema de reaccidn) que el azobisisobutironitrilo, y que su
eficiencia aumenta con el incremento de la concentracidon del elastémero y con la
disminucién de la concentracion de mondmero ¢ iniciador.

También se encontré, que el modo de reaccidn de terminacién que ocurre entre dos
radicales es independiente de la presencia de elastémero y de la constante de crecimiento
de la cadena del radical poliestireno.

En el proceso de reaccion mismo, cuando una cierta cantidad de estireno en la solucidn
estireno-efastémero ha sido convertida en polimero (generaimente de 5-10%, dependiendo
dei tipo y canlidad de elastémero, de la temperatura y cantidad de polimero injertado
en la goma) ocurre una separacion de la fase con la solucién estireno-elastomero. Existe
una fase continua y el poliestireno-estireno en forma de gotitas dispersadas, cuando la
polimerizacién estd proxima a completarse, fas fases se invierten y ahora es el polimero
con el elastomero injertado el cual se encuentra en forma de gotitas dispersadas.



5.1.2 Procesos de Obtenclon de Poliestirenc de Alto Impacto

Los procesos descritos a continuacidn corresponden a polimerizacién en suspensién

En general las obtenciones proceden con la disolucién del elastémero en estireno hasta
que un determinado porcentaje (~10-15%) del mondmero ha polimerizado. Luego, esta
solucion es vertida a un reactor que contiene agua, un agente de suspensidn (dispersante)
y la polimerizacién se continia hasta las condiciones de polimerizacidn en suspensién
[18]. r

La proporcién de la cantidad de material monomérico contenido en el compuesto vinil
aromdatico y goma, depende del propésito a destinar el polimero endurecido.

Un aumento en la proporcion del elastdmero, produce un aumento en la flexibilidad y
en la fuerza de impacto.

Una formulacién contiene
a) Ingredientes basicos : estireno, copolimeros de estireno, etc.

b) Iniciadores : generalmente son peréxidos organicos solubles en la mezcla monomérica
como perdxido de benzoilo, peréxide de laurilo, perdxido de diterbutilo, azocompuesto
como aila-alfa-azo-bis-isobutironitrilo © mezcla de estos compuestos.

¢} Agentes de suspensién : tales como Polivinii alcohol, copoiimeros de acido acrilico
con ésteres vinilicos de Aacidos carboxilicos como dcido acrilico, etc.

d) Algunos aditivos como : i) mercaptanos [31] usados frecuentemente para controlar el
peso molecular del polimero, ii) aceites minerales [32, 33], su funcidn es principalmente
como plastiticantes, causande una reduccidén en la viscosidad y facilitando la incorporacién
de los rellenos.

También se menciona la preparacién de perlas transparentes y la disminucidn de la
cantidad de agua adsorbida por estas.

El grado de agitacién requerido para formar la mezcla monomérica y agua dentro de la
suspensién depende de factores como la forma de la vasija de reaccién, el método
usado para la agitacién y la cantidad y eficiencia del agente de suspensidon empleado.

Los productos obtenidos estdn determinados principalmente por su propiedad de fuerza de
impacto, ya que de ella se hace referencia en la bibliografia. Las otras propiedades
generalmente no son mencionadas.

Se determinaron 8 procedimientos para la oblencién de poliestireno de alto impacto,
utilizando polimerizacion en suspension.



5.1.3 Polimeraos. Acrilonitrile-Butadiene-Styrene (ABS)

Los polimeros ABS se consideran generalmente como una clase especial de polimeros
de alto impacto. Ellos representan una combinacién exiraordinariamente deseable de
propiedades mecdnicas, térmicas, quimicas y eléctricas, de facii procesamiento y de un
precio moderado. En el campo de la ingenieria de plasticos, los polimeros ABS pueden
ser clasificados como resinas de nylen, resinas de acetales y policarbonatos [30, 34].

Los plasticos ABS son un grupo de materiales obtenidos a base de acrilonitrilo, butadieno
y estireno, que han adquirido una gran importancia comerical y suelen ser ciasificados
como un tipo especial de poliestireno de alto impacto.

Aunque cada uno de los monémeros aporta a estos plasticos sus propiedades caracteristicas,
sin embargo, es necesario realizar la mezcla de dos tipos de copolimeros para conseguir
un producto adecuado. Esto hace que puedan considerarse dos etapas en su obtencidn:

a) Sintesis de los copolimeros =
. f '
b) Meacla de los copolimeros

A su vez, el desarrollo de estos materiales ha lomado dos direcciones principales, que
han dado lugar a dos tipos basicos de piasticos y a los que se les ha dado los
nombres de tipo B y tipo G.

El tipo B se obtiene mezclando un copeolimero de estireng-acrilonitriic con otro de
butadieno-acrilonitrilo. El tipo G, por mezcla de un copolimero de estireno-acrilonitrilo vy
otro obtenido injertando una mezcla de estireno y acriionitrilio en polibutadieno, pudiendo
en ambos tipos variar la proporcidn de cada mondémero en cada uno de los copolimeros
y en la mezcla total. De esta forma se consiguen materiales termoplasticos con propiedades
sumamente variadas.

La composicidn del copolimere estireno-acrilonitrilo normalmente varia entre el 24 y 30%
de acrilonitrilo, siendo necesaric que posea una elevada homogeneidad quimica, pues de
lo contrario sus propiedades se ven atectadas nocivamente. Este copolimerc puede obtenerse
por las técnicas generales de polimerizacién de adicidon via radical

El copolimero butadieno-acrilonitrilo tiene un contenido en acrilonitriio  alrededor de 30% y
se obtiene por polimerizacién en emulsion, utilizando agua como medio dispersante y
persuifato potdsico como indicador, y se afade un agente modificador o regulador (agente
de transferencia), para el control del peso molecular. Para aumentar ia eficiencia del
iniciador se adiciona un agente reductor, tal como un aldehido, un sulfito a una poliamida
en presencia de un metal polivalente,

El copolimero de injerto de estirenc-acrilonitrilo en polibutadieno se obtiene pelimerizando
una mezcla de estireno y acrilonitrilo en presencia de un latex de polibutadieno, utilizando
como agente iniciador persulfato potdsico. En este copolimero la relacién del peso de
acrilonitrilo mas estireno a polibutadieno varia entre 1 y 2, dependiendo de las propiedades
finales que se han de obtener. La relacidn en que se encuentran las concentraciones



de estireno y acrilonitrilo es la misma que en el copolimero de estos mondémeros con
el que se ha mezclado el copolimero de injerto. La reaccién de copolimerizacion puede
controlarse de manera que los mondmeros queden total o parcialmente injertados en el
polibutadieno.

Los compuestos de butadieno ulilizades en los pldasticos ABS sufren fdcilmente una
oxidacién degradativa. Por esto, es importante la adicidn de un agente antioxidante a fin
de evitar degradaciones en los procesos de transformacion.

La segunda etapa de la obtencién de los plasticos ABS, o mezclado de los copolimeros,
puede realizarse por fusién de los dos copolimeros seguida de una coagulacidén de la
mezcla con un acido o una sal

Estos materiales son generalmente rigidos en condiciones normales y lienen excelente
fuerza de impacto a bhajas temperaturas y ambiente.

Esta combinacion de dureza, fuerza de impacto y resistencia a solventes hacen a los
polimeros ABS particularmente adecuados para aplicaciones con altas exigencias. Otro
importante atributo de wvarios polimeros ABS, es la minima tendencia a orientarse o
desarrollar anisotropia mecdanica durante el moldeo.

En conclusién, este tipo de polimeros de alto impacto, presentan facilidad de fabricacidn
y produccidon por moldeo y extrusidn, con excelente calidad de presentacién, siendo posibie
decorarlos por variadas técnicas.

Los productos comerciales se conocen como . Royalite, Kralastic, Cycolac, Abson, Lustran,
Cycolon, Blender, eic.

Se determinan 2 procedimientos para la obtencién de plasticos ABS.
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5.1.4 Comentarios

En general, los procesos obtenidos por la bisqueda bibliografica, muestran ser compatibies
para su implementacién en una planta multiproducto destinada iniciaimente para la obtencién
de poliestireno para propdsitos generales y/o expansién (Figura 5.3). Sin embargo, existen
cientas consideraciones importantes a tener en cuenta

a)

b)

c)

La produccion de HIPS muestra ser, en la mayoria de las descripciones, de facil y
simple acceso, pero en realidad estas reacciones presentan complicaciones o dependencias
de algunas variables de reaccién en forma aun mas drasticas (sensibles) que en los
procesos de obtencidn de poliestireno de uso general. Variables como la concentracion
y eficiencia del agente de suspensién, forma de la vasija de reaccidén, tipo de
agitacién, efc.,, son absolutamente determinantes para las propiedades del poliestireno
de alto impacte.

Esto queda demostrado en diversos procesns, los cuales se han llevado a cabo
manteniendo invariables 1a concentracién, tipo de materias primas, la forma del recipiente
de reaccidn, y se ha efectuado variacidn sdlo en la velocidad de agitacidon durante
el proceso y los resultados obtenidos muestran una diferencia drastica en las propiedades
del producto, tales como textura superficial, fuerza de tensién, fuerza de impacto,
temperatura de ablandamiento, etc.

Luego, el estudio y determinacidn de las condiciones Jptimas de reaccion es la
primera exigencia en la produccién de HIPS.

Si consideramos que las condiciones experimentales han sido establecidas y ellas no
influirdn en las propiedades del poliestireno (HIPS), es decir la reaccién se independiza
de dichas variables, entonces sus propiedades dependen ahora del tipo y concentracién
det polimero a injertar, del tipo y concentracién del iniciador, y de ciertos aditivos.
Luego la eleccidn del método de obtencidén del HIPS pasa primero por definir las
propiedades requeridas del poliestireno, las cuaies a su vez estan determinadas por
el uso que se le dara.

A diferencia del poliestireno para propdsitos generales, en los cuales las propiedades
quedan generalmente detfinidas por el peso moiecular (el que es faciimente determinado)
y la distribucion de tamano de las perlas, las propiedades de los HIPS deben ser
determinadas por métodos fisicos y mecanicos.

Si se desea producir este lipo de polimeros es necesario, entonces, disponer de la
infraestructura adecuada para la medicién de sus propiedades o, comntar con la prestacion
de dichos servicios otorgados por alguna institucién. De cualquier manera, los métodos
de analisis de dichas propiedades (contenido de volatiles, textura superficial, fuerza de
tensién, punto de ablandamiento, fuerza de impacto, etc.), estan estandarizados vy
descritos en la literatura [18, 35, 36, 37].
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d) Por uitimo, es necesario considerar que una vez definidos a) y b), ello significa
establecer el tipo de elastémero a injetar. Con ello entonces determinar si dicho
elastémero se encuentra disponible comercialmente o se obtendrda como un proceso
previo o paralelo a la produccion de HIPS. Esta ultima alternativa requiere de un
estudio separado de los procesos de obtencion de dichos elastomeres.

r—= Poliestireno Alto Impacto
Materias  Primas

Poliestirenc  Alto

Impacto

> Reaccidn Filtracion Secado Poliestireno Uso General

Materias  Primas . o
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General ) Secado

Y

Poliestireno  Expandible

Figura 5.3 : Planta Multiproductc de Poliestireno
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5.2 Desarrollo Experimental

La polimerizacidon en suspensién, se refiere a una técnica especial de polimerizacién de
mondmeros insolubles en una fase dispersante, comunmente agua. En el caso de mondémeros
vinilicos insolubles en agua, tales como estireno, metacrilatc de metilo, cloruro de vinilo,
acetato de vinilo, etc., el agua es el medio dispersante preferido debido a su disponibilidad,
bajo costo, y muy baja solubilidad de los mondmeros ya mencionados, en este medio.

Generalmente, se suspende un monémero insoluble en agua con una mayor cantidad de
esta Ultima, mediante agitacion vigorosa. EI mondmero se encuentra disperse en forma
de glébuios (gotas) esféricos, cuyos diametros, que varian entre 0,1 y 1,0 mm, dependen
principalmente de la wvelocidad de agitacion empleada.

Los peréxidos organicos son normalmente usados como iniciadores en este tipo de
polimerizacidn, siendo éstos solubles en el mondmero, pero insoiubles en agua.

Estos compuestos generan, debido a la descomposicién térmica, radicales libres, que,
dependiendo de la naturaleza estructural del infciador, de su concentracion y de la
temperatura utilizada, al cabho de un tiempo dan comienzo a la polimerizacién, aumentando
la viscosidad de los glébulos de mondmero. A medida que progresa la polimerizacion,
ocurre una mayor conversién de mondmero a potimero lo que a su vez resuita en un
- aumento sustancial de la viscosidad de cada gidbulo y por ende de Ia adherencia de
su superficie. En consecuencia, cuando el grado de conversidn alcanza entre un 20 a
60%, la aglomeracidn del polimero se conviete en un factor critico.

El uso de un agente de suspensién (coloide protector), con caracter bhidrotilico permite
manejar esta aglomeracién. La concentracidon necesaria de agente de suspension, es
normalmente baja comparada con la concentracion de mondémero y la cantidad de agua
utilizada en la reaccién. Se puede postular que el rol del agente de suspension es la
formacién de una pelicula muy delgada en la interfase, produciende un efecto repelente
entre las perlas del polimero.

En general, existen dos tipos de agentes de suspensién recomendados para la polimerizacién
en suspension

a) Compuestos macromoleculares solubles en agua, tales como gelatina, agar-agar, pectinas,
alginatos, metilcelulosa, alcohol poiivinilico, poliacrilatos fo metacrilatos), polivinilpirrolidona,
polimetacrilamida y polimetilviniléteres.

b) Minerales o sales finamente divididas que son insolubles en el agua, tales como
fosfaio tricalcico, suifato de bario, kieselgur y bentonitas.
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Ademdas de los agentes de suspensién, es necesario adicionar, en algunos casos, un
electrolito no polimérico como son algunas sales inorganicas fuertemente disociadas en
medio acuoso. El rol de este tipo de electrolito es elevar la tensién interfacial y estabilizar
el grado de acidez (pH)} de la reaccion.

Como se menciond anteriormente, la iniciacidn de la polimerizacién se lleva a cabo
mediante la adicién de un iniciador, por ejemplo perdxidos organicos. Estos compuestos
se descomponen térmicamente y producen radicales libres, los que inician la polimerizacién
de oletinas activas. El perdxido de henzoilo se descompone térmicamente y produce
radicales fenilos, segin se esquematiza en la siguiente ecuacion

(CeHsCOO)2  -----{Calor)------ > 2 CgHsCOO» ----- {Calor)------ > 2 (CeHs)» + 2 CO2

La velocidad de descomposicién de los perdxidos organicos, expresada a través de su
tiempo de vida media, depende de la temperatura empleada y de su estructura quimica.
Asi, la vida media del perdxido de benzoilo a 80°C, es de aproximadamente 4 horas,
disminuyendo a sélo 75 minutos a 90°C; por ofra parte la vida media del perbenzoato
de terbutilo (Terbutilperoxibenzoato) a 80°C es cercana a las 300 horas y a 90°C se
reduce a 70 horas. Este (itimo iniciador es mas estable y permite el uso de temperaturas
mds altas.

Cuando se generan radicales libres en presencia de un monémero vinilico, como el
estireno, el radical proveniente del iniciador se adiciona al doble enlace con la produccién
de otro radical proveniente del mondmero. Si el radical formado por la descompasicion
del iniciador se designa por Re la etapa de iniciacion es

. kd, calor
Iniciador  ----------r------ > 2 Re

k.
R- + CH2=CH(CgHs) ------» RCH2C+(H)(CsHs)
La generacion del radical del mondmero es caracteristica de las reacciones en cadena,

puesto que este nuevo radical es capaz de adicionarse a otras moléculas de mondmero,
dando lugar a una nueva etapa de propagacién

R(CH2CH(CeH5))nCH2C(H)(CeHs) + CHa=CH(CH5) > R(CH2CH(CsHs))n+1CH2C+(H)(CeHs)
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La propagacién podria continuar hasta que el suministro de monémero se agote. Sin
embargo, lo que generalmente ocurre, es el acoplamiento de dos radicales para dar tugar
al término de la polimerizacién : etapa de terminacién. En consecuencia, siendo el radical
del iniciador mas activo que el proveniente del monémero, se hace necesario el uso de
una baja concentracién del iniciador para evitar que su radical participe prematuramente
en la etapa de terminacién, originando polimeros de bajo peso molecular. La etapa de
terminacion de polimerizacion, puede tener lugar de dos formas

a) Combinacidn o accplamiento de dos cadenas poliméricas en crecimiento:

~~~~CHzC(H)(CeH5) + *C(H)(CeHs)CHa~~m~  —ormmmeomees > ~~~~CH2CH(CHs)CH(CeHs)CHa~~~~

1

. b) Desproporcién © abstraccion de un 4tomo de hidrégeno

~~~CH2C*(H)(CeHs) + *C(H){CeHg)~mmn  cemcrmsaeceas > ~~~CHaCHa{CeHs) + ~~~CH(CeHs)=CH2

dando como resultado la formacidn de dos macromoléculas, una con un grupo insaturado
terminal, y otra c¢on un grupo saturado terminal. ‘

Los estudios efectuados por Bevigton [38, 39], muestran que a temperaturas de polimerizacién
superiores a 60°C el poliestireno termina predominantemente por combinacién {(a). En cambio
a temperaturas mas bajas la terminacién puede ocurrir por cualquiera de los mecanismos
mencionados.

La cinética de polimerizacién en suspension, es idéntica a la de polimerizacion en masa,
ya que cada gota de mondédmero constituye un sistema de polimerizacidon en masa,
independiente de las otras gotas presentes en la reaccién. Peor lo tanto, en el proceso
de polimerizacién en suspension intervienen las etapas de iniciacién, propagacion y
terminacidn. Consecuentemente las velocidades relativas de cada etapa, la temperatura ¥y
la concentracién del iniciador ({relativa a la concentracién de monémero), determinan la
velocidad total de la polimerizacidn y también el peso molecular del polimero obtenido.
Se ha confirmado experimentalmente que la velocidad de polimerizacidn es proporcional a
la raiz cuadrada de la concentracién del iniciador (Vpa[l]”z). Es decir, un aumento en
la concentracién del iniciador aumentaria la velocidad de polimerizacidén, pero el peso
molecular del polimero disminuye. Igualmente, un aumento en la temperatura de reaccion
aumentaria !a velocidad de polimerizacion y como consecuencia disminuye el peso molecular
del polimero obtenido (VpaT). Este esquema cinético es particularmente valido en el c¢aso
- de la polimerizacidn de estireno iniciada por perdxido de benzoilo, en donde la reaccidn
presenta una cinética de primer orden hasta que se alcanzan conversiones muy elevadas.
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Segun las consideraciones anteriores, es evidente que los principales factores que hay
que considerar al estudiar una polimerizacién en suspensidn, son los siguientes

- naturaleza del agente de suspension
— razén mondmerc/agua

- razon agente de suspensién/mondmero
~ razén iniciador/monémero

~ razén electrolito/monémero

— temperatura

— tiempo de reaccidn

— velocidad de agitacién

Los objetivos que involucra fa obtencién de poliestireno de uso general a escala de
laboratorio son los siguientes

a} Disefiar reacciones de polimerizacion de eslireno en suspensidn para delinir la estabilidad
del sistema (obtencion de poliestireno en forma de perlas).

b) Obtener poliestireno de pesos moleculares, mayores que 170.000, teniendo en
consideracion el tamafio promedio de las perlas y el rendimiento de la reaccién.

¢) Optimizar la reaccidn a través de! aumento del rendimiento (conversién), disminuyendo
el porcentaje de estireno residual contenido en las perlas.

Los estudios experimentales realizados para determinar un proceso de obtencién de
poiiestirenc de uso general, se pueden dividir en

i) Experiencias Preliminares
i) Experiencias a Escala de Laboratorio

iii) Experiencias a Escala de Banco



5.2.1 Pollestireno de Uso General

El desarrollo experimental se realizd a volumen de reaccién constante, de acuerdo a las
capacidades de los reactores utilizados. Como iniciador de 1a polimerizacién se utilizaron
dos catalizadores orgdnicos, por separado o bien una mezcla de ambos en proporciones
definidas. Las reacciones se efectuaron utilizande agua como medio dispersante y diferentes
agentes de suspensién, dos de tipo orgdnico y uno inorgdnico. El procedimiento utilizado
se detalla en 3.2.1.

El agente de suspensidn inorgdnico es insoluble en agua y por lo tanto su grado de
dispersidén en este medio depende del tamafo de sus particulas y la velocidad de
agitacién empleada. La capacidad del compuesio inorgdnico de actuar como agente de
suspensidn (coloide protector), se debe a que forma una dispersion en el medio de
reaccion con lo cual recubre las gotas de mondémero suspendidas en el medio, evitando
que se aglomeren.

Un segundo efecto es la disminucion en la movilidad de !las gotas de mondmero,
impidiendo que las gotas de mongmero entren en contacto.

Las experiencias fueron disefadas de acuerdo a los resultados obtenidos en ensayos
previos. El reactor utilizado es de 1 litro de capacidad y el volumen total de la reaccidon
fue de 0,5 litros. En esta serie de experiencias se utilizaron dos reactores de igual
capacidad, pero de distintas formas geométricas.

Despues de varias pruebas, 12 en lotai, se pudo comprobar que el sistema que proporciona
este agente de suspension inorganico es inestable, ya que se ve fuertemente afectado
por la geometria del reactor, razén mondémero/agua y velocidad de agitacion, debido
fundamentalmente que al tratarse de una sustancia insoluble en el medic acucso su
dispersidn no resulta homogénea y por lo tanto el sistema se aglomera.

Con el objetivo de lograr un sistema suficientemente estable se realizan experiencias con
un alcohol organico, gque actiia como agente de suspensién. Se comienzan las pruebas
experiementales con las razones utilizadas en el caso del agente de suspensidn inorganico.

En las experiencias se estudia el efecto de la relacién alcohol organico/monémero y de
la viscosidad del agente de suspensién sobre la estabilidad del sistema. Se puede observar
que en estos casos el sistema se comporta en forma relativamente estable obteniéndose
en todas las experiencias perlas de poliestireno de diametro promedio entre 0,48 mm
hasta 0,84 mm, pero deformes.

El tamafio de las perlas obtenidas es pequefio ya que el este agente de suspension,
al ser soluble en el agua, tiende a reducir la tensién superficial y al mismo tiempo a
aumentar la viscosidad de la fase acuosa, lo que impide que las gotas pegquefias del
meondémero se junten para formar gldbulos mas grandes impidiendo a su vez la aglomeracion.
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Los pesos moleculares de los polimeros obtenidos, son relativamente bajos (Mv =
41.000-54.000) para las aplicaciones que se proyectan. Los rendimientos oscilaron entre
87% hasta 96%.

La deformacién de las pertas y los bajos pesos moleculares obtenidos con el uso del
alcohol orgdnico, determind el estudio de otro compuesto orgénico como agenie de
suspension.

El comportamiento del compuesto organico 2 como agente de suspension es similar al
del alcohol organico, es decir actia aumentando la viscosidad del agua dispersante lo
cual requiere una ala solubilidad del agente sin disociar en agua. Debe considerarse que
al usar este agenie de suspensidon existe la posibilidad de producir simuitdneamente, una
polimerizacidn en suspensién y una polimerizacién en emulsidon, si se aumenta excesivamente
la cantidad utilizada.

Nuevamente las condiciones de reaccion (relaciones mondémero/agua, agente de
suspensidn/mondmero, iniciador/mondmero), fueron estimadas de acuerdo al conjunto de
experiencias previas.

La estabilidad del sistema asi como también su reproductibilidad es baja en las primeras
experiencias. Debido a esto se agregd al sistema un electrolito no polimérico, ya que
es sabido que los electrolitos actian elevando la tensidn interfacial lo cual influye sobre
la facilidad de formacidn de los glébulos de poiimero por efecto de la agitacidn, durante
su etapa de transicién a peras mas duras. Ademds, coadyuva a la estahilidad del sistema
ya que la tensién interfacial alta hace que los gldbuios al chocar tiendan a rebotar en
lugar de coaslescer. '

Para comprobar los efectos recién mencionados se disefiaron las experiencias para definir
las razones mondmero/agua, electrolito/mondmero, compuesto organice 2/mondmero que
permitieran un sistema estable, y obleniendo un aumento en el rendimiento y un peso
molecular promedio del polimero alrededor de 60.000. Por otra parte, el didmetrc promedio
de las perlas obtenidas oscila entre 1,38 y 1,80 mm.

Los resultados obtenidos en la estabilizacion del sistema permite definir a este compuesto
organico como el agente de suspensidn mas adecuado para la polimerizacidén en perlas,
por lo tanto se utilizd este agente en un estudio sistematico de pesos moieculares vy
de optimizacion de las polimerizaciones.

Conseguida la estabilizacidon del sistema, se disefian experiencias, con el objetive de
aumentar el peso molecular del poiimero para lo cual es necesario modificar tanto ia
relacidon iniciador/mondémero, como seleccionar el tipo de iniciador utilizado. Los iniciadores
usados fueron 2 compuestos del tipo perdxido. Ambos iniciadores difieren en su rango
operativo de temperatura. De este modo uno de ellos, es utilizado a temperaturas sobre
100 *C, para tener una conversidn de mondmero suficientemente alta, a un liempo de
polimerizaciéon razonable.




La idea subyacente al utilizar una mezcla de iniciadores se basa en mantener una
concentracién de radicales libres relativamente constante y baja en el transcurso del tiempo
en el cual se efectia la polimerizacidn. Esto es importante va que el incremento de
peso molecular promedio es inversamente proporcional a la concentracidn de las radicales
del iniciador presentes en el seno de la reaccidn de modo de disminuir ja probabilidad
de encuentro de dos especies radicalicas lo cual conduciria a una reaccién de terminacién.

Todas las experiencias realizadas hasta este momento, se han efectuado a escala de
laboratorio y a presién atmosférica lo cual impide e uso de temperaturas superiores a
94°C, ya que el sistema entra en ebullicion y por lo tanto no se puede alcanzar el
rango operativo de uno de los catalizadores utilizados.

Se realizan un conjunto de experiencias realizadas a escala de banco utilizande un reactor
en el cual se puede trabajar a presiones adecuadas para poder elevar la temperatura
del sistema hasta ~135°C (~3,6 bar).

Las experiencias se realizan con aumentos escalonados de temperatura. La programacion
mas eficiente sera aquella que considere un apropiado escalamiento temperatura-tiempo,
aprovechando los rangos operativos (vidas medias), de cada uno de los iniciadores
empleados.

El conjunto de estos factores permitid disminuir el contenido de estireno residual en las
perlas hasta un 0,6%, obteniendo ademds pesos moleculares de 200.000 y perlas de
didmetro promedio 1,5 mm.

A través de las experiencias ha sido optimizada cada una de las respuestas del sistema
rendimiento, peso molecular, contenide de estireno, didmetro de padicula. La "receta”
definida es esta etapa, se utilizara en las experiencias a escala piloto.
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5.2.2 Poliestireno Expandibie

El procedimiento experimental utilizado se describe en 3.2.2. Como se menciond, el
desarrollo experimental de esta etapa se realiza a escala de banco, ya que es una
reaccion para la cual se necesita un reactor que pueda ser operado a presién (Figura
3.2).

El objetivo de esta etapa es obtener perlas expandibles, es decir perlas de poliestireno
que al ser sometidas a un proceso de expansién, mediante tratamiento con calor, se
expandan cambiando asi su densidad y apariencia, pasando de perlas duras a las
conocidas pelotitas de plumavit. Las condiciones que debe cumplir la peria una vez
expandida son

a) Aumentar de tamano.

b) Conservar el tamafo y la esfericidad una vez terminado el proceso de expansién.
Es decir no deben contraerse.

c) Poseer una estructura homogénea.

En la reaccidn de adicion de agente de expansidn, se deben afadir ademéas agentes
de suspensién, agentes plastificantes y agentes medificador de superficie,

El agente de expansion que se uliliza es un hidrocarburo voldtii de facil disponibilidad
comercial y el agente de suspensién es el mismo utilizado en la etapa de reaccion de
polimerizacién para la obtencidon de poliestireno de uso generat {5.2.1).

Dado estos agentes como base, se inician las experiencias para probar los distintos tipos
de agentes plastificantes y agentes modificadores. Los agentes a utilizar fueron seleccionados
utilizando la informacion recopilada desde patentes y se realizaron ruebas experimentales
con cada uno de ellos para estudiar su efecto.

Lamentablemente, no se conocen [0os mecanismos de accidn de estos compuestos, por
lo que se debid utilizar los resuftades obtenidos en cada experiencia para planificar las
pruehas posteriores. A esto se debe afadir, que los resultados obtenidos en la produccion
de perlas expandibles, es allamente dependiente de la "receta" de polimerizacién utilizada
en la etapa anterior.

Después de varias experiencias, se obtienen perlas expandibles, que cumplen con los
requisitos antes enumerados.

Las condiciones de reaccién de esta etapa, permiten la utilizacién del reactor piloto de
polimerizacion, sin ningun acondicionamiento adicional.
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5.3 Diseno Reactor de Polimerizacién a Escala Piloto

5.3.1 Material de Construccion

En la construccidn de reactores de polimerizacién son ampliamente utilizados el acero
inoxidable y el acero vidriado. En la eleccidn del material en este caso, no se considera
tanto el problema de corrosién, pero si el de contaminacién y facilidad de limpieza.

De acuerdo a los requerimientos del reactor de polimerizacién éste puede estar construido
de acero inoxidable del tipo 304, el cual contiene aproximadamente un 18% de cromo
y un 8% de niquel y es conocido comunmente en Europa como Acero Industrial 18/8.
En la fabricacién e implementacion del reactor se deben tomar precauciones en las
soldaduras, pues en presencia de las elevadas temperaturas que se desarrollan en estas
operaciones, (a calidad original del acero inoxidable puede resentirse y perder sus
propiedades.

Por otra parte, se deben someter todas las superficies en contacto con la mezcla
reaccionante a un pulimiento de acabado del tipo N° 4.

En nuestro pais, este material recibe el nombre de Acero Inoxidables AISI 304 [40] y
tiene un contenido de carbono (< 0,05%), ¢cromo (18,5%) y niquel (10,5%), correspondiendo
a un acero inoxidable del tipo austénico al cromo, niquel, tipo 18/8, de bajo contenido
de carbono y buenas caracteristicas de resistencia a la corrosidn, durabilidad y pulimiento.

Aunque comunmente se cree gue los aceros inoxidables constituyen los mejores materiales
de construccion y dque resisten toda clase de agentes quimicos, esto no es asi, pues
tienen sus limitaciones. Por ejemplo, en presencia de &cidos a temperaturas superiores a
la normal, sufren cierta corrosién. Tampoco son eficaces ante otros productos corrosivos,
tales como el cloro gaseoso y el yodo.

Finalmente, se debe dejar establecido que nc se puede utilizar en el manejo del estireno
practicamente ningdn material piastico, ya sea en forma de tuberias, sellos, etc.

5.3.2 Sistema de Agitacién

En orden a discutir cuantitativamente los requerimientos del reactor piloto de polimerizacion,
es conveniente agrupar los tipes de polimerizacién en tres items de agitacién (Tabla 5.1).

La mdxima viscosidad alcanzada durante la reaccién es un factor que determina en gran
medida el tipo de agitacidn requerido. Como medio de agitacion la turbina es la maéas
utilizada en la industria de poiimeros, pues tiene un rangoe de aplicacion mayor (hasta
100.000 cp). : -
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Tabla 5.1
Claslficacion de la agitacién en Reactores de Polimerizacién

Procesos Cldsicos de Polimerizacién Clasificacién de la Agitacién - Observaciones

— Polimerizacién en Suspensién I) Liquido - Sélido La viscosidad de la fase liquida

— Polimerizacidn en Solucidn (Sensibilidad menor raramente es superior a 100 cp. Se
(Polimero insoluble en el solvente) al esfuerzo cortante) usan exclusivamenie agitadores de

- Polimerizacién en Masa wrbinas. El esfuerzo cortanie in-
(Polimero insoluble en el soivente) fluencia el tamafo de particula de

los polimeross élidos.

— Polimerizacién en Emulsién I} Liquido - Sd&lido La wviscosidad raramente excede los
(Sensibilidad pronun- 3.000 cp. Se emplean agitadores de
ciada al esfuerzo turbina con baja esfuerzo cortante.
cortante)

— Polimerizacion en Masa D) Liqudo - Liquido — Con viscosidad menor igual a

(Polimero soluble en el mondmero) (Sensibilidad menor - 75000 cp.

— Polimerizacién en Solucién al esfuerzo cortante) — Con viscosidad en el rango de

{Polimero scluble en el solvente) 75.000-100.000 cp, es posible

utilizar turbina, asi como agitadores
para alta viscosidad.

— Con viscosidad > 100.000 cp se
usan exclusivamente agitadores para

alta viscosidad (hélice, ancla, etc.)

Ref.: [41]

El proceso de diseno del tipo de equipo a utilizar debe

— Satisfacer los requerimientos de transferencia de calor.

— Combatir la tendencia a aglomerarse de las perlas de polimero.

—~ Conseguir la distribucidn de particulas deseada para las perlas de polimero sdlido.

Muchos reactores de polimerizacion de sistemas sdlido-liquidos, son inapropiados para la instalacion
de aun una minima cantidad de serpentines o paneles para la transferencia de calor, debido
al ensuciamiento de las superficies y la pérdida del control del batch.



Combalir la caracteristica de adherencia que presentan las perlas de poliestireno, tanto entre
si como a las superficies con las cuales entra en contacto, €s una demanda muy importante
que debe cumplir el disefio det sistema de agitacién para una poiimerizacion en suspensién.

En particular se debe prestar atencidn a la superficie del liquido, debido a que es una de
las zonas de mas dificil control en el batch, siendo justamente en esta zona en donde el
polimero tiende a aglomerarse en polimerizaciongs en suspensidn. En estos casos es util utilizar
pequefios desviadores a fin de minimizar la produccién de vértice en la superficie del batch.

Dado un reactor de dimensiones fijas, la intensidad de la agitacién y la velocidad en el
extremo de la hélice son los principales factores responsables de la distribucién del tamafio
de particulas en las perlas de poliestireno producidas. Normalmente las decisiones finales en
esta drea se realizan a escala pioto, y es por ello que se debe contar con la flexibilidad
suficiente que permita ajustar estos valores en esta escala.

5.3.3 Dimensionamiento

Las dimensiones del reactor y las dimensiones y ubicacion del agitador, desviadores y cualquier
otro aditamento interno, son factores que influencian la cantidad de energia requerida para
alcanzar un determinado tipo de agitacién ¢ calidad de mezclado.

El arreglo interno que se adopte depende de los objetivos de la operacion, ya sea para
mantener !a homogeneidad en una mezcla reaccionante, cobtener una suspension de sélidos,
una dispersién de gases o©. para mejorar la transferencia de calor o masa.

En la Figura 5.4, se entrega el esquema basico del reactor gue permite ilusirar sus componentes
y entregar la nomenclatura que sera utilizada en el disefio.

N
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Figura 5.4 : Esguema Basico del Reactor



en donde

D : Diametro intemo del Reactor

d : Didmetro del Agitador

H : Nivel de Liquido en reposo

c Claridad de la Hélice con respecto al fondo del Reactor

b Ancho de las Paletas del Agitador
Bw : Ancho del Desviador
N

Velocidad de Agitacién

Iy Forma del Reactor

De acuerdo a la forma del fondo del reactor se pueden clasificar, para las sistemas sdlido-liquidos,
en tres tipos (Figura 5.5).

N N

(a) (b) (c)

a) Reactor cilidrico de fondo plano
by Reactor cilindrico con fondo cdncavo

¢) Reactor cilindrico con fondo redondeado

Figura 5.5 : Ciasificacién de Reactores segin Tipo -de Fondo
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Se recomienda utilizar un fondo concavo (b), pues se requerird menos potencia para alcanzar
un determinado grado de agitacién, comparade con el caso de un reactor de fondo plano {a)
[42].

i) Suspension de sodlidos

El problema de la suspensidn de sdlidos es considerablemente mas complejo gue para el caso
de agitacién de una fase liquida simple, debido a que una segunda fase se estd moviendo
en el reactor. Este problema, se agrava aun mas si se consideran las pariculares condiciones
de una reaccién de polimerizacién en suspensién, en donde los sélidos pasan por un estado
en que lienden a coagular. En general, la suspensidn de sélidos en una fase liquida dependera
de los requerimientos del proceso y las propiedades de los sdlidos.

De acuerdo al grado de suspensiéon que se obtiene, se puede ciasificar la suspensién de
s6lidos en tres tipos (Figura 5.6) [29, 43].

a) Suspensidn Parcial

Algunos sdlidos permanecen en el fondo del reactor por cortos periodos de tiempo. Aqui
todas las particulas estdn en movimiento independientemente de su tamafio. Las particulas -
mas pequehas o livianas, pueden quedar suspendidas a una mayor altura desde e! fondo,
sin embargo el criterioc que gobierna este tipo de suspensidn es que todas las particulas
alcancen una velocidad, ya sea a lo largo de! reactor o en ¢ fondo.

b) Suspensién Completa

Todas las particulas estan separadas de! fondo, lo que significa que todas ellas se estan
moviendo con una velocidad vertical no necesariamente en forma simultdnea. Las particulas
mayores tienen un movimiento vertical, aun cuando se separen solo a pequefas distancias
desde el fondo.

¢) Suspensidon Uniforme

Todas las particulas estan suspendidas uniformemente a través del reactor. La completa
uniformidad es un término relativo y estd definido como la condicién en la cual a
incrementos mayores en la velocidad de agitacién o potencia, no se verd atectado el pefil
de concentracién de sdlidos a través del reactor.

Para cuantificar el tipp de suspensién se puede utilizar el concepto de velocidad en volumen
us. Segtin resultados obtenidos en la suspensién de sdlidos [42], para un sistema de polimerizacién
en suspensidn, hasta un 98% del nivel del fiquido, el valor de us entre 05 y 0,7, parece
ser el mas apropiado. '
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a) Suspensidn Parcial
b) Suspension Completa

¢) Suspension Uniforme

Figura 5.6 : Clasificacion de Suspension de Sélidos

lii) Seleccién y Dimensionamiento del Agitador

La funcién de cualquier agitador es disipar la energia en la forma de fiujo y energia hidradlica.
Las caracteristicas del agitador deben ser consistentes con las demandas de un determinado
proceso u operacion.

Los factores mas importantes en el disefio del agitador son
a} Razdén d/D
b) Velocidad de Agitacién

¢) Geometria (Numero de agitadores, anche y dangulo de las paletas, forma, efc.)

Las hélices o impulsores se pueden dividir, aiproximadamente en dos clases : de flujo axial
y flujo radial. La clasificacién depende del d4ngulo que forman las aspas con e plang de —
rotacion de ta hélice.
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Existe una gran variedad de tipos de agitadores de ambas clases, como se observa en la
Figura 5.7 [42].

a)

b)

<)

d)

e)

f)

)

h)

i

k)

Hélice de tipo maring de tres paletas; estdan disefladas para obtener alta turbulencia. Se
usan a relativamente altas velocidades (scbre los 1.800 RPM), en fluidos poco viscosos
(<4.000 cp).

Turbina con palelas a 90°; es apropiada para procesos de mezclado de liguidos con
viscosidades bhasta de 100.000 cp, entregando una alta capacidad de bombeo. Por la
simplicidad de su geometria, las turbinas en general han sido investigadas extensamente,
contdndose en la actualidad con una base mas racional para predecir su desempefio, que
cualquier otro tipo de agitador.

Turbinas multiples a 907; su plato horizontal le confiere una mayor estabilidad.

Turbina con paletas inclinadas a 45", normalmente se construyen con 2 a 8 paletas,
siendo las mas comunes de 6. Tienen una exceiente combinacién de flujo axial y radial
y son especialmente efectivas para el intercambio de calor con la camisa o serpentines
dei reactor.

Turbina de paletas curvadas; son muy apropiadas para dispersar materiales fibrosos sin
enredarse El menor consumo relativo de potencia, al-inicio de la agitacién, la hace
apropiada para agitar sdlidos sedimentados.

Turbinas recubiertas; entregan un alte grado de flujg axial y esfuerzo corante, siendo muy
utiizada en emulsién y despersion.

Agitadores de plato con bordes de dientes de sierra; son muy utilizados en emulsiones
y dispersiones. Debido a que el esfuerzo de corte esta localizado no se requieren
desviadores.

Batidor de jaula; entrega una accién de corte y batido. Normalmente se instala en el
mismo eje de un agitador convencional.

Agitador con paletas tipo ancla; se ajustan al conterno del recipiente, previniendo el pegado
de los materiales pastosos. Ademads, promueve una buena fransferencia de calor con la
pared del reactor.

Agitador con paletas con forma de enrejado; son bastante utilizadas en reactores poco
profundos y para materiales de alta viscosidad que requieren bajos esfuerzos de core.
Operan a baja velocidad.

Agitador de eje y brazos huecos; son operados a alta velocidad para recircular gases. El
gas entra por la parte superior del eje y es expelido centrifugamente en los brazos. Se
usa en procesos de hidrogenacion.

Esta disposicién de un agitador de tornillo y un serpentin interno para el intercambio de
calor, es ulilizado para liquidos viscoscs y es representativo de los muchos disefios que
sirven para aplicaciones especiales en procesos quimicos.
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. Tipo de Agitadores Representativos

Figura 5.7
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En general para liquidos muy viscosos, los cuales ofrecen una alta resistencia al flujo, se
requieren agitadores con razones d/D> 05, los cuales giran a velocidades reducidas, y tienen
como objetivo mezclar completamente el contenido del reactor.

En el otro lado del espectro, se utilizan agitadores de paletas delgadas y d/D < 05, a
velocidades de agitacién "elevadas para producir dispersién, como es el caso de los pigmentos.

Normalmente, la comparacion de agitadores para una operaciéh en particular se realiza en base
a los requerimientos de consumo de potencia. Asi, la mezcla de materiales muy viscosos se
realiza mas eficientemente con agitadores de gran didmetro girando a bajas veiocidades que
con agitadores de pequefio didmetro girando a altas velocidades. En este ultimo caso se
malgasta energia debido a que produce un flujo de alta turbulencia ei cual no es requerido
en el mezclado de materiales viscosos. El caso inverso también es verdadero, debido a que
un agitador grande malgastara una enorme cantidad de energia al tratar de lograr el nivel de
esfuerzo cortante requerido para dispersar un pigmento.

Tanto el esfuerzo cortante come el tlujo son requeridos en todas las operaciones de agitacion.
Se debe realizar un adecuado balance entre ambos factores para obtener un optime disefio
del agitador. Asi, un agitador grande operado a bajas revoluciones, puede producir el flujo
mdsico requerido para la circulacién, mientras mantiene un bajo nivel de turbulencia, el cual
s requerido para el mezclado.

Por los requerimientos a que va a ser somelide el sislema de agitacién en el reactor piloto -
de polimerizacién se recomienda e! usc de un agitador que entregue un impeortante componente
de flujo axial.

Las turbinas son los agitadores mas versatiles y se recomiendan porque son apropiados para
un amplioc espectro de propiedades de fluido y geometrias del reactor.

Para la suspensién de sélidos se requiere que el agitador entregue relativamente més flujo
que esfuerzo corante, y es por ello que se recomienda utilizar un agitador que entregue una
mayor componenete de flujo axial que radial, como es la turbina de paletas inclinadas a 45°
{Figura 5.7 3d).

Este tipo de agitador esta especificamente disefiade para producir una alta capécidad de bombeo
con un minimo nivel de potencia y valores constantes de esfuerzo de corte a lo large del
diametro.

Ademds, segun sea la ubicacidn del agitador con respecto al fondo del recipiente es el tipo
de fluidizacion que se observa. Para el reactor piloto se escoge claridad ¢ = D/8 [44].

Ei ndmero de paletas incide en el consumo de potencia, siendo este mayor cuando el ndmero
de paletas crece [45].

Para el sistema propuesto, se recomienda un numerc de paletas igual a 4 [44].
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También se realizan estimaciones, en base a ecuaciones empiricas de disefio, de los siguientes
items del reactor de polimerizacion
a) Dimensionamiento y localizacién de los deflectores
b) Consumo de potencia del agitador
¢) Sistema de alimentacion de gas

d) Transferencia de calor : dimensionamiento de serpentin de enfriamiento y chaqueta de
calefaccién

Para resumir todas las estimaciones, se entrega un esquema del reactor con todas las
dimensicnes mas relevantes que han sido determinadas en la Figura 5.8, en donde:

Reactor :

Material Acero AISI 304

D . Didametro interno de! reactor = 1,28 m

H . Profundidad de! liquido en reposo : H = D
Agitador

Tipo turbina con paletas inclinadas a 45

d . Didmetro del agitador : d = D2

b : Ancho de la paleta : b = D/10

c . Claridad con respecto al fondo del reactor . ¢ = H/8
np : Ndmero de paletas : 4

Desviadores

Tipo placas de acero inoxidable a 90" distribuidas en forma uniforme

By : Ancho del desviador : Bw = D/12

8c: : Claridad con respecto a la pared del reactor . B = D/25

Bn : Claridad con respecto al fondo del reactor : Bh = H/8

Bs : Claridad con respecto al nivel del liquido en reposo : Bs = H/10
ne : Numero de desviadores @ 4

Distribuidor de Gas

Tipo anillo construido de acero inoxidable de 3/4"

Ds : Diametro externo del anilo : Ds = 04 D

do : Diadmetro de orificio de salida del gas : do = 1 mm

Cs . Claridad del distribuidor con respecto al fondo : ¢ = ¢/2



Serpentin de enfriamiento

Materal : Tuberia de acero inoxidable 304

de : Diametro externo de la tuberia del serpentin

De : Didmetro de la hélice del sempentin : Dec = (113D/150) - 2 de
Claridad de la helice = 1,5 de

Nimero de vueltas = 15

Camisa de Calefaccién

Fluide : Mobiltherm 603

He @ Altura de la camisa con respecto al fondo del reactor : 1,2 m
X : ancho de la camisa = 4 cm

Area de transferencia : 4,5 m°
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5.4 Descripcion de la Planta Piloto

Como sea menciond en la proposicidn de trabajo, la complejidad asociada, tanto a la
obtencién de un polimero, como el escalamiento de los equipos requeridos para su
fabricacién a escala industrial, justifican y hacen imprescindible la implementacién del
proceso a escala piloto. Esto permite evaluar los distintos factores y determinar el grado
de incidencia de éstos, en la reaccidn.

Esta planta piloto, permitird el estudio de los problemas aseciados con la obtencién de
polimeros de estireno y de otros polimeros.

5.4.1 Lay-Out de la Planta Piloto de Polimerizacion

En la Figura 5.9, se muestra un diagrama ilustrativo del Lay-Out de la planta piloto. La
zona de proceso es de aproximadamente 42 m2, sin considerar el terreno ocupado por
la caldera, estanque pulmén y torre de enfriamiento, ya que se comparte con otros
equipos de la empresa.

La planta piloto de polimerizacidn, incluye 10s siguientes equipos
a) Reactor de polimerizacién

b) Mezclador

¢) Caldera

d) Tomre de enfriamiento

¢} Estanque agua de proceso

fy  Estanque puimén de tluido térmico
Ademds, se cuenta con sistema de adicibn de gases al reactor y al mezclador.

El desmineralizador, es un equipo necesario para obtener agua de la calidad que el
proceso lo requiere. Aunque no estd construido, ha sido considerado al coordinar la
distribucion de los equipos.

La planta piloto fue planificada, tratande de incorporar todas las medidas de seguridad
necesarias para garantizar un buen y seguro funcionamiento.
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5.4.2 Reactor de Pollmerizacién

Es un reactor de 21 m? de capacidad, confeccionado en acero inoxidable, con una

presion de disefio de 4,5 atm. Posee una camisa de calefaccién, serpentin de enfriamiento
y deflectores. La agitacion es proporcionada por un motor de 1.440 RPM y un reductor,
mediante el cual se regula la wvelocidad de agitacién.

Este reactor cuenta con

i)  agujero hombre, para facilitar la limpieza

iy valvulas de alivio, para la regulacidn de la presidn interna
iy sistemas para el ingreso de liquidos, gases y sdlidos

iv) vdlvula de muestreo

v) agitador, con sello mecanico

vi) mandmetro, termdmetros andlogos, para operacién manual

vii) sensores de presién, temperatura, flujdmetre de aceite, tujdmetro de agua, para la
operacién con control  automatice.

El reactor fue ubicado de manera que se vea desde la sala de control y exista una
comunicacidn visuat entre el operador y el controlador.

5.4.3 Mezclador

Ei mezclador, es un reactor agitado, que opera a presion atmosférica. Posee, ademas,
un agujero hombre y sistemas de ingreso de gases, liquidos y sélidos. Su capacidad

maxima es de 1.8 m°,

5.4.4 Caldera

Es una caldera horizgntal de tubos y carcaza, con 57 tubos de 1 metro de largo y 1
_1/4" de didmetro nominal, en un arreglo cuadrado de 1 9/16". El sistema es de 1 paso,
sin deflectores.
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El sistema de calentamiento del fluido es por quemadores ubicados en la parte central
de la caldera y alimentados con gas licuado. Para facilitar su encendido se incorporé
un sistema de control de llama, segun se ilustra en la Figura 5.10.

Controlador
de Llama-

e, CALDERA

CHISPERQ

ﬁ

f

: Valwla Solenoids
: Valwla de Bala
: Valvuia de Globo

: Valwvila de Aguia

XXXX)

Figura 5.10 . Sistema de Gas y Control de Llama

Este sistema, tiene incorporado un chispero, que es accionado a través de la caja de
control. Al accionar el encendido del chispero, la vdlvula solenoide, normalmente cerrada,
se abre y permite el paso del gas; si en 5 segundos no enciende la llama, cierra la
valvula y acciona una alarma de luces. Posteriormente se puede repetir la accién.

En caso de que la llama se apague por cualquier motivo, automaticamente funciona la
valvuia cerrando el paso del gas. La sefial de luces se produce en la caja misma y
en el panel de operacion manual. Ademads, estd incorporado un sistema de timbre en
el caso del funcionamiento con el sistema de control automético.

La caldera cuenta con una bomba de 1,5 HP, gue permite hacer circular el fluido térmico
por el sistema caldera-reactor.

La caldera fue separada de la zona de reaccidn, mediante un muro de ladrillos, para
evitar la posibilidad que vapores inflamables lleguen hasta la zona de la caldera, donde
la temperatura es muy elevada. Ademds, se evita el transito por la zona, previniendo
accidentes.
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5.4.5 Toire de Enfrlamlento

Es una estructura de 7,5 melros de alto, con un area basal de 3 m° Posee un
estanque de acero, recubierlo interiormente con resina, c¢on una capacidad Otil de
almacenamiento de agua de 5 mS.

En los 55 metros de altura de la torre, estdn ubicadas 6 bandejas de madera, cuyo
disefic permite la distribucidn y enfriamiento del agua. Por los costados laterales se
instalaron persianas para minimizar la evaporacidn y dirigir los vientos que ingresan por
esas superficies.

La torre estd orientada, de manera de aprovechar al maximo los vientos predominantes
en la zona, y optimizar el enfriamiento del agua.

Ademds, posee una bomba que permile recircular el agua por el serpentin del reactor,
y devolverla a fa parte superior de la torre, para su enfriamiento.

5.4.6 Estanque Agua de Proceso

Es un estanque vertical de fierro, revestido interiormente con resina, para evitar la corrosién.

Posee una capacidad méxima de 1,5 m?.

5.4.7 Estanque Pulmon de Fluido Térmico

Estanque horizontal de acero, con una capacidad maxima de 1,2 m> y capacidad de

operaciéon de 1 m°. Ademds, para asegurar un circuito cerrado del fluido térmico, llega
al estanque pulmon el reflujo y la coneccion a atmostera, del reactor, mediante un .
sistema de cafierias.
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5.48 Sistema Témmico

En la Figura 5.11, se entrega el diagrama del sistema para la circulacién de fluido
térmico. Este sistema estd disefiado para ser manejado en forma manual o semiautomatica.

Se instalaron vélvulas solencides a ta entrada y salida del fluido térmico de la camisa,
para el control de la temperatura en el interior del reactor. Estos sistemas fueron duplicados
para permitir una operacién manual.

Las lineas de coneccidn entre la caldera y el reactor van bajo el nivel del sueio, lo
que permite un mejor aprovechamiento del espacio. Ademds, el tendido ha side aislado,
al igual que ei reactor y la caldera, para optimizar el aprovechamiento del calor.

5.49 Sistema de Enfriamiento

El sistema de enfriamiento es alimentade con agua proveniente de la torre, descrita en
5.45. Este sistema, también posee la facilidad de ser manejado en forma manual o
semiautomatica.

El sello mecdnico del agitador del reactor necesita lubricacidn con agua, mientras esté
operando. Como el requerimiento de este sello es minimo, se incorpord este sistema al
de enfriamiento, de manera de aprovechar la bomba y el tendido de caferias (Figura
5.12).




Reactor

: Valvula de Control

: Valvula de Bola

1 Valvula da Globo Purga

: Valvula de Hetencion
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: Valvula de Alivio
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: Bomba

Estanque
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Figura 5.11 : Sistema del Fuido Térmico
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De Sello de Agitador

§§

A Sistema de Enfriamiento

Purga

De Sistema de Enfriamiento

A Sellc de Agitador

Figura 5.12 : Sistema de Enfriamiento



-76-

5.4.10 Panel Eléctrico

Es un panel de 85 x 100 c¢cm, con un fondo de 20 cms, desde €l se comandan todas
las bombas del sistema, los motores de los agitadores, y las luces del sector {Figura
5.13).

Primero estd la energizacién del tablero mediante el interruptor A, que en su posicién
ON, enciende las tres luces rojas, ubicadas en la zona superior del tablero y dande el
paso de corriente para los restantes equipos.

Cada equipo se energiza en forma independiente. Cuando esto ocurre, se enciende la
luz verde ubicada en la parte inmediatamente abajo de cada conector. Para hacer partir
el motor respectivo, es necesario posteriormente apretar el botén verde (superior), que
corresponda; para detener el equipe se presiona el botén rojo (inferior). En el caso B
e |, el controlador de llama y las luces, respectivamente, estan listos para ser utilizados
después de la energizacion.

En el costado izquerdo del tablero, se instald un enchufe para !as bombas mdviles que
se ulilizen en el proceso. Este enchufe, se energiza desde el interruptor G, y se hace
funcionar con la botonera correspondiente.



o

m

A GENERAL
ENCENDIDO F
GAS
BOMBA G
CALDERA
BOMBA H
SERPENTIN
AGUA i
PROCESO
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Figura 5.13 : Panel Eléctrico
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5.4.11 Panel de Control

Este panel tiene las mismas dimensiones que e! panel eléctrico (85 x 100 x 20 cm)
{Figura 5.14).

Al mirar el panel, es posible obtener una imagen de la evolucién de la reaccidn que
se estd realizando en el reactor

ii)

i)

iv)

v)

vi)

vit)

La iuz verde encendida, correspondiente a las etiquetas A, B, D, indican que el
motor del agitador, la bomba de agua que estd en el sistema de enfriamiento y
la bomba de aceite de la caldera, respectivamente, estan funciohando.

En el caso E, existen dos luces, una verde y otra roja. La verde encendida indica
presencia de llama en los quemadores de la caldera, y la luz roja indica ausencia
de llama y por lo tanto corte en el paso del gas, como se mencioné en 5.4.4,

Los termdmetros F e 1, indican las temperaturas del reactor y de la camisa. La
posicidon en la que estan ubicados, permile tener una visién rdpida del proceso.

El mandmetro G, indica la presién de operacién.

Con el sistema H, K, L, M, es posible regular y medir el fluio de nitrégeno que
ingresa al reactor.

Con los medidores de flujo J y O, es posible cuantificar los requerimientos de fluido
térmico y agua de enfriamiento, para un posterior escalamiento.

Los amperimetros N y P, dan cuanta del consumo de los motores y del sistema
en general. El amperimetro N, tiene especial importancia, ya que estd relacionado
con la potencia consumida por el agitador del reactor de polimerizacién, a través de
la reaccidn. En caso de aglomeracidén del sistema reaccionante, el amperaje subiria
en forma rdpida, lo que indicaria un estado de alto riesgo, permitiendo realizar las
operaciones adecuadas a la situacion.
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MOTOR AGITADOR
BOMBA AGUA
TIEMPO
BOMBA ACEITE
GAS CALDERA
TEMPERATURA

REACTOR
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Figura 5.14
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Panel de Control



5.5 Automatizaciéon y Control de Reactor Batch

5.5.1 Definicién del Sistema

En las reacciones de polimerizacién, como en toda reaccién que se efectie en forma
batch, lo usual es dosificar al reactor, dependiendo del producto a fabricar, una serie de
sustancias quimicas en una secuencia predelerminada siguiendo un perfil de temperatura.

La dosilicacidon de sustancias quimicas se realiza ya sea en forma continua y manteniendo
un flujo constante o hien, de una sola vez en algun momento durante el transcurso del
proceso.

El peril de temperatura, por su parte, debe ajustarse dentro de un cierto rango en
forma mds o menos rigurosa a las especificaciones de cada proceso de fabricacién,
presentando mayor importancia relativa aquella(s) etapa(s) del proceso en que es preciso
mantener la temperatura constante.

El perfil de temperatura en cada proceso de fabricacion representa un factor relevante
en la calidad del productc y por razones de seguridad, debe ser rigurosamente controiado
con el fin de evitar situaciones que podrian terminar en una pérdida det producte en el
mejor caso, 0 bien, en un accidente de proporciones.

Para efectuar el control de temperatura en el reactor, se dispone de fluido térmico y
agua de enfriamiento, los cuales deben ser utilizados en base a las caracteristicas de
la reaccién que se lleva a cabo y al objetivo perseguido en cada etapa del proceso.
Asi por ejemplo, para elevar la temperatura en el reactor se uliliza fluido térmico y para
mantener constante la temperatura durante la reaccidn exotérmica se recurre al agua de
refrigeracion.

Para alcanzar la temperatura apropiada del fluido térmico se cuenta con una caldera
dedicada exclusivamente al reactor de polimerizacidn. Dicha temperatura debe ser también
rigurosamente controlada con el fin de satisfacer en forma eficiente los requerimientos
térmicos de cada proceso en particular.

Ademds, es importante llevar un registro de !a presion en el interior del reactor y detectar
la ausencia o presencia de llama en los quemaderes de gas de la caldera, de tal
torma de a lo menos indicar al operador del sistema cuando se estd frente a una
situacion de riesgo, lo que permitira Que se tomen en forma oportuna las medidas
necesarias.

Junto con el control de temperatura, ya sea del contenido del reactor o det fluide térmico,
es deseable, debido a que el reacter corresponde a un equipo piloto de investigacién,
contar con la mayor cantidad de informacion posible, respecto a la demanda de caior
(fluido térmico) y de enfriamiento (agua de enfriamiento). Por io tanto, se ha considerado
el registro de los flujos de agua de refrigeracion y de fluido térmico involucrados en
cada proceso.
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Por ultimo, como apoye a la operacidn se incluye fa facilidad para efectuar una carga
controlada del fluido térmico a la camisa de! reactor.

Los antecedentes recién mencionados llevaron a definir que el sistema de control debia
contar a los menos con los siguientes dispositivos

a)

b}
c)
d)
e)
f)
g

h)

Tres sensores de la temperatura del contenido del reactor, cubriendo distintas alturas
y radios

Un

Un

un

Un

un

Un

sensor

sensor

sensor

sensor

sensor

sensor

de

de

de

de

de

de

la temperatura del agua de refrigeracidn a la salida del serpentin
temperatura del fluido térmico a la salida de la caldera

presién en el reactor

fluio del agua de refrigeracién

flujo del fluido térmico alimentado a la camisa del reactor

presencia de flujo en el rebaise de la camisa del reactor

Una valvula para manejar la adicidon de agua al serpentin

Una valvula para manejar la adicion de gas de la caldera

Cuatro valvulas para manejar el fluido térmico

Un sensor de presencia de llama en el caldera

5.5.2 Hardware para Adquisicion de Datos y Control

La implementacién de hardware para el sistema de adquisicién de datos y control se
ha realizado de acuerdo al diagrama ldgico que se presenta en la Figura 5.15. En dicho
diagrama, se incluye fa componente de software con el propdsito de establecer su relacion
con el sistema global.
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Figura 5.15

Diagrama Ldégico Implementacidn de Hardware Sistema de Control
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La comunicacidn entre la planta de procesos y el computador, que en la Figura 5.15
se especifica como GABINETE COPTQ 22/GAB-760, se ha realizado en términos de mddulos
de entrada y salida analogos y digitales. Esta componente corresponde a OPTOMUX™,
una familia de dispositivos de entrada/salida andlogos y digitales capaces de comunicarse
con un computador supervisor sobre un enlace serial RS422/485. El computador disponible
para la implementacidn del sistema dispone de una puerta serial del tipo RS232, razén
por la cual fue necesario ademds, instalar un adaptador RS232/RS422 del tipo AC7B
para establecer la comunicacion,

En la Figura 5.16, se presentan un diagrama del reactor con la disposicién de los
sensores y acluadores. Las variables sobre las que se actia son el flujo de aceite
térmico a través de la camisa y el flujp de agua de refrigeracidn a través del serpentin.
La temperatura se mide en tfres puntos en el interior del reactor, en la linea de fiujo
de agua a la salida del serpentin y a la salida de la caldera (fluido térmico). La
disposicion de las valvulas (actuadores} y los sensores de temperatura (Tl), de presién
(Pl), flujo (FI) y llama (FD)}, se presenta en la Figura 5.16. El numero debajo de cada
sensor y actuador en el diagrama, representa el nimero del mddulo al que estd conectado,
a través de OPTOMUX™ hacia el computador desde donde se realiza el monitoreo y
control.

5.5.3 Descripcién del Software de Control

El software para la adquisicién de dates y control se ha realizado en "Lenguaje C.v"
e implementado en la version 3.1 de Borland C.. de Borland International, Inc. (1991,
92) para computadores IBM PC compatibles, con sislema operativo DOS versién 3.31 y
superiores.

El sistema esta estructurado en base a dos modulos ejecutables principales llamados
CONTROL y DCONTROL, cuyas funciones estdn enfocadas hacia diferentes aspectos dentro
del sistema giobal. En términos generales, el primero se encarga de administrar los datos
de fabricacion de cada uno de los productos y de inicializar la ejecucion de DCONTROL
una vez que se ha definido el producto a fabricar, DCONTROL, por su parte, se encarga
de efectuar el control propiamente tal y det despliegue grafico de los datos de proceso
en tiempo real

La informacién relativa a los datos de fabricacién de cada producto para cada elapa del
procesc es martenida en un sistema de archivos al que dencminamos Base de Datos
de procesos, con estructuras de datos del tipo dBase.
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Los modulos antes mencionados, estdn conformados por herramientas de software con
distintas finalidades. A grandes rasgos, estas herramientas corresponden a funciones para
el manejo de Base de Datos, funciones para el despliegue gréfico y funciones de alto
nivel para la comunicacién con las componentes de hardware que forman parte del
sistema.

El sistema de control de reactores batch, desarrollado en base al esquema de control
digital directo, estd capacitado para secuenciar operaciones y realizar el control de
temperatura de procesos de fabricacidén batch que ocurran en el Reactor Piloto. Su rango
de aplicacion esta limitado a procesos que presenten etapas de fabricacion que se
encuentren entre las siguientes

a) Calentamiento, con © sin control de la velocidad de aumento de temperatura
b) Enfdamiento, con o sin control de la velocidad de disminucidn de temperatura
¢) Mantencidn de temperatura de una reaccidn exotérmica
d) Manlenciéon de temperatura de una reaccion endotérmica

e) Mantencion de temperatura en una etapa sin reaccién quimica

En forma alternativa, es posible efectuar solamente el monitoreo de las variables durante
el transcurso de un proceso de fabricacion.

Ya sea en modo manual ¢ automdtico, el sistema provee una interfaz gréfica para el
despliegue del estado del proceso en tiempo real (Figura 5.17). En este despliegue se
incluyen el valor de las temperaturas en el interior del reactor, del fluido térmico y del
agua de refrigeracidn al abandonar el serpentin, los flujos de agua y fluido térmico, el
tiempo transcurrido y, solo en modo automatico, la posicion de las valvulas (ON/OFF) o
el porcentaje de apentura y el tipo de etapa en curso.

Adicionalmente, cuando el usuario asi lo estime conveniente, los datos de proceso que
estd siendo medidos pueden ser almacenados en archivos en disco para culaquier tipo
de procesamiento posterior.

La especificacion del proceso de fabricacién, esto es, la identificacion dei producto, el
numero de etapas y las condiciones de operacidn en cada etapa, se realiza a través
de una interfaz a usuario disefiada especialmente para este propdsito. Por medio de esta
misma interfaz se especifican ademds algunos parametros para afectuar el despliegue
gréfico y el almacenamiento de datos en archivos, y los pardmetros comunes a cada
proceso, lales como la configuracion del despliegue grafico, el intervalo de tiempo para
la adquisicion de datos, los pardmetros necesarios par el control regulador, etc.
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Para producir un batch, el encargado de la operacion del sistema de control especifica
la secuencia de etapas y los pardametros necesarios por medio de la intefaz a usuario
disponible para este fin, o bien, selecciona de la Base de Datos de procesos el producto
a fabricar si ya se han especificado el numero y las caracteristicas de las etapas del

proceso de fabricacion.
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5.6 Pruebas a Escala Piloto

Los objetivos de estas pruebas son

a)

b)

c)

d)

Simular procesos de obtencién de plasticos de poliestireno, en especial la etapa de
reaccién de polimerizacién. -

Verificar la reproductibilidad de los resultados obtenidos a escala de banco

Determinar la agitacidn dptima necesaria, a escala piloto, para obtener perlas de un
diametro promedio de 15 a 2,0 mm.

Asegurar la operatividad de las distintos sistemas auxiliares que prestan apoyo a la
reaccidn que se lleva a cabo en el reactor de polimerizacion : sistema térmico
(caldera, estanque pulmdn, sistema de cafierias y vélvulas), sistema de refrigeracion
(torre de enfriamiento, sistema de cafierias y valvulas), sistema de gases, mezclador,
etc.

Obtener una cantidad apropiada de producto para la evaluacion de sus propiedades
lisicas y quimicas, asi como para la elaboracidn de productos de uso final

Una vez alcanzado estos objetivos, las pruebas que se sigan realizando en el reactor
piloto permitirdn

a)

Obtener datos basicos de ingenieria asociados con la produccién de plasticos de
poliestireno.

Generar datos de disefio para el escalamiento de reactores de polimerizacion a escala
comercial.

Como parte de este proyecto se realizaron cuatro pruebas piloto, con las cuales se -
determiné la agitacion Jptima necesaria para obtener el didmetro de perlas requerido, y
se comprobé la funcionalidad de todos los sistemas auxiliares.

Los resultades, peso motecular y porcentaje de estireno, fueron concordantes con los
obtenidos a escala de banco.

El control automatico implementado, permite obtener batch reproducibles, limitande la
intervencién de operarios a las tareas de carga y descarga del reactor, y a supervisar
el desarrollo de la reaccidn. El programa presenta, ademas, flexiblilidad suficiente para la
programacion de otros tipos de reacciones.
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5.7 Estudio Preliminar para la Depuracion de las Aguas del Proceso
de Obtencién de Poliestireno

El poiiestireno, es obtenido por medio de una reaccidn de polimerizacidn en suspensidn,
en el cual participan como materia primas, que luego conforman los contaminantes : el
mondémero de estireno, el agua como medio de suspensién, dos catalizadores de origen
orgdnico, dos agentes de suspensidn, uno primaric de origen organico y une secundario
de origen inorgdnico, y por Gltimo un agente ignifugo de origen orgdnico.

La polimerizacién procede con la transiormacidn de algunas materias primas como la
descomposicion de los calalizadores y del agente de suspensidn secundario a compuestos
mas simples e inocuos. Por otro lado cantidades de! agente ignhifugo quedan ocluidas en
las perfas de poliestireno que se obtienen con un rendimiento cercano al 100%.

De manera, que el agua residual obtenida en el proceso esta compuesia principalmente
por materia organica. Por lo tanto, los analisis y métodos de tratamiento estan orientados
a determinar y disminuir, dichos contaminantes.

Para elaborar un diagndstico preliminar y determinar el origen de la contaminacion, la
magnitud y las posibles consecuencias para ei medic ambiente, las aguas madres obtenidas
del proceso de produccién del poliestireno, fueron analizadas. El objetive del andlisis es
determinar los parametros de mayor relevancia segun las normativas y establecer los tipos
de contaminantes.

Para efectos de estudiar la variabilidad en la composicion de los contaminantes en el
agua residual, se tomaron muestras de las aguas madres de procesos que incluyen
algunas variaciones cuantitativas en las materias primas utilizadas, que corresponden, al
rango en que ellas pueden utilizarse sin afectar las caracteristicas del producto final.

Las aguas madres recuperadas en los procesos a escala de laboratorio y escala de
banco fueron analizadas sequn los meétodos oficiales establecidos en la Norma Técnica
relativa a descargas de Residuos Industriales Liquidos de la Superintendencia de Servicios
Sanitarios, y en comparacidon a los limites maximos permitidos (Tabla 3.2).

Las aguas madres recuperadas, fueron tratadas por un proceso de filtracidén usando Tierras
de Diatomea como medio filtrante, con e} objetivo de disminuir el contenido de contaminantes,
mejorando con ello la calidad del agua y permitiendo que esta pueda ser vertida al
sisterna de recoleccidén de aguas servidas.

En el caso que el efluente obtenido posea propiedades 4cidas se puede neutralizar con
cal, piedra caliza o con solucién de soda caustica, para obtener los valores requendos
de pH (55 a 9,0). De los neutralizantes mencicnados, el mas utilizade es la cal (dxidos
o hidréxidos de calcio y magnesio) por ser el mas barato y porque los lodos producidos
al neutralizar las aguas, son mas féciles de deshidratar.
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De acuerdo a los resultados obtenidos en el tratamiento (Filtracion a través de Tierras
de Diatomea) para la descontaminacién de las aguas madres recuperadas desde el proceso
de obtencidn del poliestireno, se puede establecer, que dicho método resulta apropiado
para obtener un efluente que cumpla con los pardmetros de calidad, establecidos para
los vertidos industriales que son descargados en el sistema de recoleccidn de aguas
servidas.
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6. Impactos del Proyecto

Actualmente, todo el poliestireno producido en nuestro pais, se obiene con tecnologia y
equipamiento extranjero, desconociéndose en lo fundamental, el porque de los componentes
de una sintesis, convittiendo el proceso en casi una "caja negra”, donde las modificaciones
son evitadas a toda costa, para evitar problemas en la produccion.

Teniendo en consideracidon este aspecto, el proyecto ha permitido

a) Adquirir conocimiento y experiencia en un campe muy poco investigado en nuestro
pals.

b) Desarroilar capacidades para manejar reacciones de polimerizacién, de modo tal de
poder solucionar problemas especificos, como cambio de reactivos, por otros menos
caros 0 menos contaminamtes, o introducir modificaciones en el proceso, como incorporar
color en los plasticos.

¢) Que un empresario adquiera una tecnologia nacional para producir plasticos de
poliestireno.

di El disefic y la construccién de una planta piloto que servira para estudiar los
procesos y obtener informacion para el escalamiento y disefo de los equipos a
escala comercial.

Ademas, con 1a puesta en marcha de una planta comercial de produccidon de poliestireno,
se pretende sustituir a lo menos, un 60% de la actuales importaciones, en un plazo de
5 afos.

Este proyecto ha tratade de minimizar ei impacto ambiental que pudiera tener un proceso
de polimerizacién. Se han escogido sustancias quimicas bicdegradables, menos contaminantes
que las utilizadas en los procesos tradicionales de obtencién de poliestireno, dando
importancia desde un comienzo a los sistemas de tratamientos de efluentes que sera
necesario implementar a escala comercial.
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Anexo A

Estructura de Costos Real del Proyecto
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FORMULARIO
ESTRUCTURA DE COSTOS REAL (*) DEL PROYECTO

(Valores expresados en U.F.)

PARTIDAS DE COSTO TOTAL

FUENTE FINANCIAMIENTO

PROYECTO FONTEC EMPRESA
Personhal de Investigacion 1.348,03 1.146,82 202,21
Personal de Apoyo 373,38 257,00 116,38
Servicios, Mat. y Otros 425,22 316,64 108,58
tUUsos de Bienes de Capital 197,25 197,25 e
Adquisicién de Bienes de Capital 2.116,98 eeeeeeee 2.116,98
TOTAL EN U.F. 4.461,86 . 1817,71 2544 15

Valor de U. F. = § 8.669,22

(') Se entiende por Costo Real del Proyecto a. aquellos que incluyen los gastos no
previstos durante el periodo de ejecucidn del proyecto y que han debido ser financiados
con mayores aportes de la empresa.

Declaro bajo juramento gue 105 datos contenidos en este Resumen
de Estructura de Costes del Proyecto son veridicos.
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