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Alifatico

Anillo aromatico

ANOVA

ASTM

GLOSARIO

Cantidad de intensidad de luz que absorbe un
cuerpo a cierta longitud de onda en un lapso de

tiempo.

Compuestos organicos constituidos por carbono e
hidrogeno, en los cuales los atomos de carbono
forman cadenas abiertas. Se clasifican en alcanos,

alquenos y alquinos.

Polimero ciclico conjugado que cumple la regla de
Huckel, es decir, que tienen un total de 4n+2
electrones pi en el anillo, hace referencia al grupo

benceno.

Andlisis de la varianza (analysis of variance) es una
coleccion de modelos estadisticos y procedimientos
asociados, en el cual la varianza esta particionada
en ciertos componentes debidos a diferentes

variables explicativas

Abreviacion de American Society for Testing and
Materials, y hace referencia a un conjunto de normas
estandarizadas para procedimientos y pruebas

industriales.
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DQO

Electroéfilo

Electrolito

Espectroscopia IR

Factibilidad técnica

Intercambio idnico

Demanda Quimica de Oxigeno (DQO), es un
parametro que mide la cantidad de sustancias
susceptibles de ser oxidadas por medios quimicos
gue hay disueltas o en suspension en una muestra

liquida.

Reactivo quimico atraido hacia zonas ricas en
electrones, que participa en una reaccion quimica
aceptando un par de electrones formando un enlace

con un nucledfilo.

Sustancia que contiene iones libres, los que se

comportan como un medio conductor eléctrico.

Rama de la espectroscopia que trata con la parte
infrarroja del espectro electromagnético, puede
usarse para identificar un compuesto e investigar la

composicién de una muestra.

Indica si se dispone de los conocimientos vy
habilidades en el manejo de métodos,
procedimientos y funciones requeridas para el

desarrollo e implantacién del proyecto.

Intercambio de iones entre 2 electrolitos o entre una

disolucién de electrolitos y un complejo.
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Mondémero

Nucleb6filo

Oleum

Polimero

Salt-splitting

Sulfonacion

Periodo espacial o la distancia que hay entre pulsos
ondulatorios de energia.

Compuestos de bajo peso molecular, que pueden
unirse a otras moléculas pequefas (ya sea iguales o
diferentes) para formar macromoléculas de cadenas

largas comunmente conocidas como polimeros.

Especie que reacciona cediendo un par de
electrones libres a otra especie (el electrdéfilo),
combinandose y enlazdndose covalentemente con

ella.

Acido que contiene varias composiciones de triéxido
de azufre en acido sulfarico, también se hace
referencia mas especificamente al acido sulfarico

fumante.

Macromoléculas (generalmente organicas),
formadas por la union de moléculas mas pequefias

llamadas mondémeros.

Fraccionamiento de la estructura de una sal en sus

iones.
Es todo procedimiento por el cual se introduce el

grupo sulfénico -SO,0OH a un atomo de carbono, o

algunas veces a un atomo de nitrégeno.

XVII
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Varianza

Cantidad de energia que atraviesa un cuerpo en
determinada cantidad de tiempo en una determinada

longitud de onda.
Medida de dispersion definida como la esperanza

del cuadrado de la desviaciéon de dicha variable

respecto a su media.

XVIII



RESUMEN

El presente trabajo de investigacion, consiste en un estudio de
factibilidad del reciclaje, modificacion de la estructura de poliestireno expandido
y su utilizacion como material de intercambio i6nico para la separacion de iones

metalicos en solucion, mediante la sulfonacion de la cadena polimérica.

El objetivo principal de la investigacion, radica en modificar y evaluar a
partir de poliestireno expandido virgen, un material que adquiera las
propiedades de una resina de intercambio iénico. Los objetivos especificos se
enfocan en evaluar las propiedades fisicoquimicas y visuales de la sulfonacion
qgue presenta el poliestireno al elaborar la resina de intercambio catiénico, para
ello se evaltan los distintos tratamientos aplicados en la sulfonacion del
poliestireno con el objetivo de determinar las variables optimas para el proceso
en cuanto a tiempo de reaccién y la proporcion de acido sulfarico
fumante/concentrado. Al identificarse las variables oOptimas del proceso, se
pretende utilizar poliestireno reciclado de los residuos de pruebas del analisis
de DQO, para elaborar una nueva resina de intercambio y comparar sus
propiedades con respecto a la resina hecha con poliestireno virgen.

La metodologia a seguir para esta investigacion, se enfoco en dividir la
misma en 3 procedimientos separados; el primero consiste en el reciclaje y
sulfonacion de la matriz polimérica, el segundo consiste en la elaboracion de la
sal sodica de resina de intercambio catidnico y el dltimo, es la evaluacién de la

resina de intercambio i6nico.
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El resultado de las pruebas reveld la modificacion de la estructura del
poliestireno, resultando en un material con caracter hidrofilico y con la
capacidad de intercambio de iones. Ademas se determin6 que las condiciones
de una hora de reaccion y 10 por ciento en proporcion de acido fumante, son
las variables 6ptimas para los tratamientos planteados, con lo cual fue posible

hacer resina de intercambio catiénico utilizando el material reciclado.

La investigacion demostré que tanto el poliestireno sulfonado elaborado
con material no reciclado como reciclado, cumple con las funciones béasicas
para el intercambio de iones de una resina de intercambio cationico. El
resultado de la investigacion demuestra que es factible reciclar poliestireno

expandido para su uso como una resina de intercambio catiénico funcional.
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OBJETIVOS

General

Evaluar la factibilidad técnica de la modificacién de un polimero mediante
la sulfonacion y entrecruzado de la matriz de dicho polimero, para la
elaboracion de una resina de intercambio cationico hecha a partir de
poliestireno expandido reciclado para su uso en la separacidon de iones

metalicos en solucion.

Especificos

1. Determinar la densidad, retencion méaxima de agua Yy la hidratacion
observada en el cambio de volumen que presenta la resina de

poliestireno sulfonado sintetizado.

2. Evaluar la capacidad de fraccionamiento de una sal neutra y la capacidad
total de intercambio iénico de las resinas, obtenidas de la sulfonacién del
poliestireno expandido.

3. Evaluar caracteristicas visuales en funcion de la proporcién de agente

sulfonante y tiempo de reaccion.

4. Intercomparar las caracteristicas fisicas y quimicas de las resinas
obtenidas al variar la proporcion de agente sulfonante y tiempo de
reaccion durante la elaboracion del poliestireno sulfonado y determinar la

mejor opcion en cuanto las variables de sulfonacion de la resina.
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Evaluar y comparar el poliestireno sulfonado elaborado con los residuos
de las cajas de pruebas de DQO, respecto a la mejor opcion de las
variables de sulfonacion.

Identificar los grupos funcionales resultantes de la sulfonacion del

poliestireno expandido en funcion de la proporcion de agente sulfonante ,

tiempo de reaccion y material utilizable.

HIPOTESIS

La presente investigacion consta de las siguientes hipotesis:

Hipotesis descriptiva:

Es posible la elaboracién de una resina de intercambio idnico a partir de

poliestireno expandido de origen reciclado.

La sulfonacién y entrecruzamiento del poliestireno expandido, se ve

mejorada al aumentar el tiempo de sulfonacién

La sulfonacion y entrecruzamiento del poliestireno expandido se ve

mejorada al aumentar la proporcion de acido sulfurico fumante.
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Hipotesis nula:

No es posible la elaboracion de una resina de intercambio i6nico a partir

de poliestireno expandido de origen reciclado.

La sulfonacion y entrecruzamiento del poliestireno expandido decrece al

aumentar el tiempo de sulfonacién

La sulfonacion y entrecruzamiento del poliestireno expandido decrece al

aumentar la proporcion de acido sulftrico fumante.
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INTRODUCCION

En la actualidad existe un problema con los contaminantes sélidos que
aun pueden ser reutilizados y reciclados, uno de los mayores contaminantes
sélidos son los polimeros del uso de envases de alimentos y de embalaje. Una
gran cantidad de polimeros son reutilizados y reciclados, como por ejemplo el
polietileno y el PET como en el caso de los envases de gaseosas, otro tipo de
polimeros han resultado poco practicos en su reutilizacion como el poliestireno,
y en especial atencion al poliestireno de tipo expandido, ya que este material
tiene la dificultad en su recoleccién y en su rentabilidad econdmica frente al uso

de material virgen.

Ya que el reuso no es una opcién rentable en este caso, se opta por
reciclar el material para un uso diferente al original, en este caso modificando la
estructura quimica del poliestireno. Se ha optado por el uso del poliestireno
modificado como resina de intercambio cationico, el cual puede ser aplicado en
tratamiento de aguas para reducir la concentracion de metales pesados en
cuerpos de agua. La existencia de metales pesados en cuerpos de agua, se
debe principalmente a efluentes de tipo industrial, doméstico y comercial. En
algunos casos existen controles y tratamientos de efluentes, pero siempre
existen fuentes de dichos contaminantes, los cuales deben ser tratados en

algun momento.
Uno de los métodos para tratar efluentes, es la separacién por

intercambio iGnico, que tiene el beneficio de ser un proceso que no conlleva

gran consumo de energia y utilizacion de reactivos para su operacion respecto
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al uso de técnicas convencionales. Pero tiene el problema de ser una

tecnologia de alto costo del equipo, por lo que no se implementa generalmente.

Actualmente existen varias investigaciones sobre el uso de materiales de
bajo costo para la elaboracion de resinas de intercambio i6nico, asi como de
procesos de sustitucion de grupos funcionales en diferentes materiales
poliméricos de uso comun. Dichas investigaciones conjuntas, han hecho la
necesidad de preguntarse si es posible elaborar resinas con materiales que

puedan ser de origen reciclado y como se desempefiarian en un proceso.

Ademas al ser Guatemala un pais que posee una industria de reciclado
de plastico, es viable desarrollar investigaciones con respecto al uso de estos
materiales, debido a que generalmente el material reciclado se exporta como
materia bruta y se pierde el potencial para darle un valor agregado a dicho

material.
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1. ANTECEDENTES

En 1991, la tesis doctoral realizada en la Universidad Complutense de
Madrid, para el Departamento de Quimica-fisica de la Facultad de Ciencias
Quimicas con el tema: Investigacion de nuevos materiales conductores:
polipirrol crecido en polimeros sulfonados presentd fundamentos basicos sobre

la sulfonacién de polimeros.

En 2005, en la Facultad de Quimica e Ingenieria Quimica de la
Universidad Nacional Mayor de San Marcos, Perd, se presentd una
investigacién con el tema: Sintesis de un intercambiador catidnico a partir de
poliestireno comercial/residual. Dicha investigacion se basa en la
descomposicion de las cadenas de poliestireno, para posteriormente
entrecruzar la cadena de poliestireno con divinil benceno y por Uultimo
polimerizar nuevamente para obtener el polimero para el proceso de

sulfonacion.

En 2007, se realiz6 en Universidad Autonoma de Baja California, en la
Facultad de Ciencias Quimicas e Ingenieria un estudio con el tema: Sintesis,
caracterizacion y aplicacion del PS entrecruzado a partir de residuos de PS, el
cual muestra el mecanismo de sulfonacion y entrecruzamiento del PS, asi

como las pruebas hechas al material como resina de intercambio ionico.

Del mismo autor se presenta con el tema: Preparacion, caracterizacion y
aplicacién de polimeros sulfonados entrecruzados, donde se menciona el uso

del poliestireno sulfonado como resina de intercambio ionico.






2. MARCO TEORICO

2.1. Poliestireno

Es un polimero organico termoplastico que se obtiene a partir de
la polimerizacién del estireno. Existen 4 tipos principales: el PS cristal, que es
transparente, rigido y quebradizo; el poliestireno de alto impacto, resistente
y opaco, el poliestireno expandido, muy ligero, y el poliestireno extrusionado,
similar al expandido pero mas denso e impermeable. Las aplicaciones
principales del PS choque y el PS cristal, son la fabricacion de envases
mediante extrusion-termoformado, y de objetos diversos mediante moldeo por
inyeccion. Las formas expandidas y extruidas, se emplean principalmente

como aislantes térmicos en construccion.

Figura 1. Estructura quimica del poliestireno
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Fuente: Wikipedia. Poliestireno, <http://es.wikipedia.org/wiki/Poliestireno>

Consulta en: 10 de agosto 2012.
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2.1.1. Propiedades

Ademas de los enlaces covalentes que mantienen unidas a las moléculas
de los mondémeros, suelen producirse otras interacciones intermoleculares e
intramoleculares que influyen notablemente en las propiedades fisicas del
polimero, que son diferentes de las que presentan las moléculas de partida. El
poliestireno, en general, posee elasticidad, cierta resistencia al atague quimico,

buena resistencia mecanica, térmica y eléctrica y baja densidad.

El poliestireno es un polimero termoplastico. En estos polimeros, las
fuerzas intermoleculares son muy débiles y al calentar las cadenas pueden
moverse unas con relacién a otras y el polimero puede moldearse. Cuando el
polimero se enfria, vuelven a establecerse las fuerzas intermoleculares pero

entre atomos diferentes, con lo que cambia la ordenacién de las cadenas.

2.1.2. Tipos de poliestireno

Existen diferentes tipos de poliestireno que se manufacturan
comercialmente para diferentes usos e industrias, como se muestra a

continuacion.

2.1.2.1. Poliestireno cristal

El producto de la polimerizacion del estireno puro, se denomina
poliestireno cristal o poliestireno de uso general (GPPS, siglas en inglés). Es un
sélido transparente, duro y fragil. Es vitreo por debajo de 100 grados
centigrados. Por encima de esta temperatura, es facilmente procesable y

puede darsele multiples formas.



2.1.2.2. Poliestireno de alto impacto

Para mejorar la resistencia mecéanica del material, se puede afiadir en la
polimerizacion hasta un 14 por ciento de caucho (casi siempre polibutadieno).
El producto resultante se llama poliestireno de alto impacto (HIPS, High Impact
Polystyrene, siglas en inglés). Es mas fuerte, no quebradizo y capaz de
soportar impactos mas violentos sin romperse. Su inconveniente principal, es
su opacidad, si bien algunos fabricantes venden grados especiales de

poliestireno choque translacido.

El poliestireno de alto impacto, es un polimero que se caracteriza por:

o Mejor resistencia al impacto que el poliestireno sin modificar.

o Es opaco, debido a la adicién de polibutadieno.

o Muy buena procesabilidad, es decir, se puede procesar por los métodos
de conformado empleados para los termoplasticos, como inyeccion y
extrusion.

o Copia detalles de molde con gran fidelidad.



Figura 2. Identificacion del poliestireno segun cédigo de
identificacion de plasticos
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Fuente: Activa quimica. Identificacion de Plasticos. <http://nelsoncobba.blogspot.com
/2011/12/identificacion-de-plasticos-importante.html>Consulta en:10 de agosto 2012.

El poliestireno de alto impacto, es también reciclable, al igual que otros
termoplasticos, como el polietileno, polipropileno, poliestireno expandido, entre

otros.
2.1.2.3. Poliestireno expandido

Otro miembro de esta familia es el poliestireno expandido (EPS, siglas en
inglés). Consiste en 95 por ciento de poliestireno y 5 por ciento de un gas que
forma burbujas que reducen la densidad del material. Su aplicacién principal,
es como aislante en construccion y para el embalaje de productos fragiles. El

poliestireno expandido es estable frente a muchos productos quimicos.



Tabla I. Estabilidad quimica

solventes

del poliestireno frente a diferentes

SUSTANCIA ACTIVA

ESTABILIDAD

Solucién salina/ agua de mar

Estable: el EPS no se destruye con una accion

prolongada

Jabones y soluciones de

tensioactivos

Estable: el EPS no se destruye con una accion

prolongada

Lejias

Estable: el EPS no se destruye con una accion

prolongada

Acidos diluidos

Estable: el EPS no se destruye con una accion

prolongada

Acido clorhidrico (al 35%) , 4cido

nitrico (al 50%)

Estable: el EPS no se destruye con una accion

prolongada

Acidos concentrados (sin agua) al

100%

No estable: ElI EPS se contrae o se disuelve

Soluciones alcalinas

Estable: el EPS no se destruye con una accion

prolongada

Disolventes orgéanicos (acetona,

esteres)

No estable: ElI EPS se contrae o se disuelve

Hidrocarburos alifaticos saturados

No estable: ElI EPS se contrae o se disuelve

Aceites de parafina, vaselina

Relativamente estable: en una accién prolongada, el EPS

puede contraerse o ser atacada su superficie

Aceite de diesel

No estable: ElI EPS se contrae o se disuelve

Carburantes

No estable: El EPS se contrae o se disuelve

Alcoholes (metanol, etanol)

Estable: el EPS no se destruye con una accion

prolongada

Aceites de silicona

Relativamente estable: en una accion prolongada, el EPS

puede contraerse o ser atacada su superficie

Fuente: Textos cientificos. Poliestireno expandido. <http://www.textoscientificos.com/polimeros/

poliestireno/reciclado> Consulta en: 11 de agosto 2012.




Tabla Il. Resistencia de los diferentes tipos de poliestireno expandido

a los agentes quimicos

EPS Tipo | EPS Dificilmente | EPS Resistente a
Agentes standard inflamable los aceites diesel
Agua + + +
Agua de mar + + +
Acido Clorhidrico al 36% + + -
Acido sulfdrico al 95% + + -
Acido fosférico al 90% + + -
Acido nitrico al 68 % + + -
Acido férmico al 80 % + + -
Acido acético al 70 % + + -
Hidréxido sédico al 40 % + + +
Hidroxido potasico al 50 % + + +
Agua amoniacal al 25 % + + +
Alcohol metilico + + +
Alcohol etilico + + + -
Alcohol propilico + + + -
Bencina para barnices,
aceite Diesel + + + -
Carburante que contiene
benceno - - +
Eter acético - - -
Benceno - - -
Tetracloruro de carbono - - -
Eter y disolventes organicos - - -
+ Estable
+ - Limitadamente estable
- Inestable

Fuente: Textos cientificos. Poliestireno expandido. <http://www.textoscientificos.com/

polimeros/poliestireno/reciclado> Consulta en:11 de agosto 2012.



A diferencia de materiales como el PET, que son mas amigables con el
medio ambiente, el polietireno expandido es uno de los materiales menos

amigables. Esto se debe a que la polimerizacién del estireno no es reversible®.

Esto no quiere decir que el poliestireno expandido no pueda ser utilizado
nuevamente, de hecho una de las posibilidades que existen, es volver a

utilizarlo en la produccién de poliestireno expandido.

La forma expandida (poliestireno expandido), se utiliza como aislante
térmico y acustico y es ampliamente conocido bajo diversas marcas

comerciales (poliexpan o porexpan, telgopor.)

Algunas de las presentaciones comercialmente utilizadas y mas comunes
del poliestireno expandido, se utilizan en embalaje y contenedores, como se

muestran a continuacion.

1Textos cientificos. Poliestireno expandido, Disponible en: <http://www.textoscientificos.com/

polimeros/poliestireno/reciclado> [Consulta en:13 de agosto 2012]



Figura 3.

Forma comercial del poliestireno expandido (perlas)
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Fuente: Epsel. Poliestireno expandido.<http://www.epsel.blogspot.com>

Figura 4.

Consulta en: 5 de octubre 2012.

Forma comercial del poliestireno expandido (embalaje)

Fuente: Wikipedia. Poliestireno expandido. <http://es.wikipedia.org/wiki/Poliestireno_expandido

>Consulta en: 5 de octubre 2012.
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Figura 5. Forma comercial del poliestireno expandido (relleno de
embalaje)
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Fuente: 123RF. Poliestireno expandido. <http://es.123rf.com/photo_5145513 microesferas-de-
poliestireno-expandido-para-el-embalaje-de-utilidad-como-telon-de-fondo.htmi>

Consulta en: 5 de octubre 2012.

Figura 6. Forma comercial del poliestireno expandido (empaque de

alimentos)

Fuente: REDIPLAST. Poliestireno expandido.<http://www.rediplastsac.com>

Consulta en: 6 de octubre 2012.
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2.1.3. Transformacion del poliestireno y aplicaciones

Los procesos mas comunes utilizados en la transformacion de los
termoplasticos mas utilizados en la manufacturacion de objetos de uso comun

son:
. Extrusion
El polimero es calentado y empujado por un tornillo sin fin y pasa a

través de un orificio con forma de tubo. Se producen por extrusion tuberias,
perfiles, vigas y materiales similares.
. Inyeccion

El polimero se funde con calor y friccion, y se introduce en un molde frio
donde el plastico solidifica. Este método se usa para fabricar objetos como
boligrafos, utensilios de cocina, juguetes, entre otros.
o Extrusion con soplado

En primer lugar, se extrusiona un tubo de plastico que se introduce en un
molde que se cierra alrededor del plastico. Entonces se introduce aire dentro

del tubo de plastico, el cual se ve obligado a adquirir la forma del molde. Esta

es la forma en gque se obtienen las botellas de plastico.
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2.1.4. El proceso de fabricacion del poliestireno expandido o
EPS

El proceso de manufactura del poliestireno de tipo expandido, esta
constituido de 4 fases, principalmente en las cuales se inyecta el aire dentro de
la estructura del poliestireno.

Consta de las siguientes fases?:

o Preexpansion
o Reposo intermedio y estabilizacion
o Proceso de transformacién
o Corte / mecanizado
2.1.4.1. Preexpansion

La materia prima es introducida en unas maquinas denominadas pre-
expandidores. El proceso consiste en la expansion de la perla de poliestireno
expandido mediante la aportacion de vapor de agua. De esta forma, el agente
expansivo que lleva la materia prima, permite que ésta se expansione bajando
por tanto su densidad aparente. El control de la densidad se realiza mediante el

control de distintos parametros.

En funcién de diversos parametros; como la temperatura y del tiempo de
exposicion la densidad aparente del material, disminuye de unos 630
kilogramos por metro cubico a densidades que oscilan entre los 10 - 30

kilogramos por metro cubico.

2 Empolime S.A. Fabricacion del poliestireno expandido, Disponible en: <http://www.empolime

.com/fabricacion-poliestireno-expandido.htm> [Consulta en: 15 de agosto 2012]
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En el proceso de preexpansion, las perlas compactas de la materia
prima se convierten en perlas de plastico celular con pequefias celdillas

cerradas que contienen aire en su interior.

2.1.4.2. Reposo intermedio y estabilizacion

Cuando las particulas recién expandidas se enfrian, se crea un vacio
interior que es preciso compensar con la penetracién de aire por difusion. Para
ello, el material se deja reposar en silos ventilados durante un minimo de 12

horas.

De este modo las perlas alcanzan una mayor estabilidad mecénica y
mejoran su capacidad de expansion, lo que resulta ventajoso para la siguiente
etapa de transformacion. Dependiendo de la densidad aparente del poliestireno
expendido a transformar, puede someterse la materia prima pre expandida a
una segunda preexpansién, o bien, directamente pasar al proceso de

transformacion propiamente dicho.

2.1.4.3. Proceso de transformacion

La transformacion que se lleva a cabo, se conforma en los procedimientos
de elaboracién del bloque y corte (recto o en formas), tal como se describe a

continuacion.

2.1.4.3.1. Bloque

La perla pre expandida entra en un bloque en el que se ve sometida a
un proceso de soldadura, que se consigue mediante su sometimiento a una

aportacion de vapor de agua durante un periodo que varia segun el tipo de
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densidad aparente de la pieza a obtener, proceso realizado en una autoclave,
después de un proceso de estabilizacion sale de la méaquina un bloque.

2.1.4.3.2. Moldeado

Es un proceso similar al del bloque, solo que este se realiza en una
maquina en la cual hay un molde con la forma concreta de la pieza que se va a
fabricar. En este proceso, el material se introduce en el molde y es soldado

mediante aporte de calor.

2.1.4.4. Corte / mecanizado

El procedimiento de corte del poliestireno de tipo expandido después del
moldeado, puede llevarse a cabo mediante corte en recto y corte en formas tal

como se describe a continuacion.

2.1.4.4.1. Corte en recto

Los bloques de poliestireno expandido obtenidos, pueden ser cortados
en planchas como ultimo paso del proceso de fabricacion para dejar el material
preparado para servir al consumidor. Dicho proceso se lleva a cabo mediante
la utilizacién de una mesa de corte en 3 dimensiones, en la que hay dispuesto
un sistema de hilos calientes que permiten hacer del bloque tantas planchas
como sea posible, de las medidas requeridas. El tamafio final de cada plancha

puede ser ajustado para satisfacer las necesidades de los clientes.
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2.1.4.4.2. Corte en formas

Cuando es necesario obtener formas mas complicadas, el bloque es
mecanizado en pantografos de control numérico, que permite realizar cortes en

2 dimensiones.

2.2. Sustitucion aromatica electrofilica

La reaccibn méas importante de los compuestos arométicos, es la
sustitucion electrofilica aromatica®. Esto es, un electréfilo (E+) reacciona con un

anillo aromatico y sustituye uno de los hidrégenos.

Mediante este tipo de reaccion, es posible anexar distintos sustituyentes
al anillo aromatico. Se le puede halogenar (sustituir con hal6geno: -F, -Cl, -I, -
Br, -At), Nitrar (sustituir por un grupo nitro: -NOy), sulfonar (sustituir por un
grupo acido sulfonico -SOzH), alquilar (sustituir por un grupo alquilo: -R).
Todas estas reacciones pueden ser llevadas a cabo seleccionando los
reactivos y condiciones apropiadas.

3 Textos Cientificos .Sustitucion electrofilica aromatica, Disponible en: <http://www.textos

cientificos.com/quimica/aromaticos/sustitucion-aromatica>[Consulta en: 16 de agosto 2012]
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Figura 7. Mecanismo de la sustitucion aromatica electréfilica
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Fuente: Wikipedia. Sustitucion electréfilica aromatica. <http://es.wikipedia
.org/wiki/Sustituci%C3%B3n_electr%oC3%B3fila_arom%C3%AL1ti
ca> Consulta en: 2 de octubre 2012.

2.2.1. Sulfonacién aromatica

Los anillos aroméaticos pueden sulfonarse por reaccion con acido sulfarico
fumante (H,SO,4 + SOs). El electréfilo reactivo es HSO3" 0o SOz, dependiendo

de las condiciones de reaccion.

Este proceso ocurre similar a la bromacion y nitracion pero tiene la
caracteristica de que es reversible. Esta reaccion tiene importancia en la

elaboracién de colorantes y productos farmacéuticos.
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http://commons.wikimedia.org/wiki/File:EAS_mechanism.PNG

Figura 8. Mecanismo de la sulfonacion del benceno

S0, H,S0,
— - SO,H

Fuente: Wikipedia. Sulfonacién de estructuras aromaticas. <http://es.wiki
pedia.org/wiki/Sustituci%C3%B3n_electr%eC3%B3fila_arom%C3
%Altica> Consulta en: 10 de octubre 2012.

2.2.2. Sulfonacion de matrices poliméricas

Con el término sulfonacion, se designa la fijacibn quimica del grupo
bisulfito —S0;H a un atomo de carbono de una molécula organica. El uso de
compuestos organicos sulfonados esta ligado a la presencia del grupo —SO3H
por su caracter hidrofilico muy polar. Cuando el grupo sulfénico se combina con
una fraccion organica liposoluble los compuestos resultantes, pueden ser
utilizados como detergentes, emulsificantes y agentes dispersantes . Si se
combina con una cadena organica tipo polisacarido le confiere propiedades

anticoagulantes muy interesantes en el campo de los biomateriales.

La presencia del grupo sulfénico en tintes, compuestos antiparasitos y
agentes curtidores sintéticos, los hace solubles en agua y los fija después a la
fibra o la piel que se quiera tratar. Los grupos sulfénico estan presentes en
algunas resinas intercambiadoras de iones en las que funcionan como acidos
fuertes frente a otras resinas que llevan grupos carboxilo de caracter menos

acido.
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2.2.3. Sulfonacion del poliestireno

Los agentes de sulfonacion, mas enérgicos, son el triéxido de azufre
(505), el acido sulfarico (H,S0,) y el 6leum (S0;) en H,S0,)). Todos ellos se
utilizan para la sulfonacibn de matrices poliméricas. Para sulfonaciones
realizadas en condiciones suaves, se han utilizado complejos de los agentes
mencionados con moléculas organicas (S05-piridina, S0;-dioxano, SO;-

trimetilamina y H,S0,-anhidrido acético).

De entre estos reactivos, para la sulfonacion del PS, el 6leum presenta
una muy buena reactividad y produce reacciones secundarias como el

entrecruzamiento.

Esta matriz polimérica se lleva a cabo con residuos de PS con una
solucién de éleum, que consiste en acido sulfarico con triéxido de azufre (S05)
al 33 por ciento, todo esto a temperatura ambiente, ya que permite llevarse a
cabo el entrecruzamiento entre el anillo aroméatico del PS y el grupo sulfona (-
50,-), pero permite a la vez formar grupos sulfénicos (-SO;H) provenientes de
la no formacién del entrecruzamiento entre las sulfonas y el anillo aromatico del

PS. La reaccion que se lleva a cabo, se muestra en la figura 9.
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Figura 9. Reaccion entre poliestireno y 6leum para la formacion de

poliestireno sulfonado entrecruzado
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Fuente: Revista Iberoamericana de Polimeros. Sulfonacién de poliestireno
<http://www.ehu.es/reviberpol/pdf/MARQ7/leon.pdf> Consulta en:
16 de agosto 2012.

2.3. Intercambio i6nico

Es una operacion de separacion basada en la transferencia de materia
fluido-sdlido. Implica la transferencia de uno o més iones de la fase fluida al
sélido por intercambio o desplazamiento de iones de la misma carga, que se
encuentran unidos por fuerzas electrostaticas a grupos funcionales
superficiales. La eficacia del proceso, depende del equilibrio sélido-fluido y de
la velocidad de transferencia de materia. Los sélidos suelen ser de tipo

polimérico, siendo los méas habituales los basados en resinas sintéticas.
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Las cargas de los grupos ionicos inmdviles, se equilibran con las de
otros iones de signo opuesto, denominados contraiones, que estan libres y
gue son los que se intercambian realmente con los del electrolito disuelto.
Cuando dichos iones son cationes, los cambiadores i6nicos se denominan

catiénicos y cuando son aniones se denominan anionicos.

2.3.1. Resina de intercambio i6nico

Una resina de intercambio i6nico puede considerarse como una
estructura de cadenas hidrocarbonadas a las que se encuentran unidos de
forma rigida grupos i6nicos libres. Estas cadenas se encuentran unidas
transversalmente formando una matriz tridimensional que proporciona rigidez a
la resina y donde el grado de reticulacién o entrecruzamiento, determina la
estructura porosa interna de la misma. Como los iones deben difundirse en el
interior de la resina para que ocurra el intercambio, la seleccion del grado de

reticulacion puede limitar la movilidad de los iones participantes.
2.3.1.1. Tipos de resinas de intercambio i6nico
Las resinas de intercambio i6nico, estan destinadas a varios usos,

descalcificacion, desnitratacion, desionizacion, desnitratacion. Dependiendo de
la aplicacion a la que se destinen, existen diferentes tipos.
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2.3.1.1.1. Resinas catidonicas de acido
fuerte

Son materiales que presentan en su estructura molecular grupos
funcionales &cidos fuertes (sulfonatos, fosfatos, por decir algunos), que son los
encargados del intercambio de iones.

o Intercambian iones positivos (cationes).
o Funcionan a cualquier pH.
o Es la destinada a aplicaciones de suavizado de agua, como primera

columna de desionizacion en los desmineralizadores o para lechos
mixtos. Elimina los cationes del agua y necesitan una gran cantidad de
regenerante, normalmente &cido clorhidrico (HCI).

2.3.1.1.2. Resinas catidnicas de acido
débil

Son materiales que presentan en su estructura molecular, grupos
funcionales acidos débiles (acido acético, el mas comuan de ellos), que son los

encargados del intercambio de iones.

o Tienen menor capacidad de intercambio

o No son funcionales a pH bajos

o Elevado hinchamiento y contraccion lo que hace aumentar las pérdidas
de carga

Se trata de una resina muy eficiente, requiere menos acido para su
regeneracion, aunque trabajan a flujos menores que las de acido fuerte. Es

habitual regenerarlas con el 4cido de residuo procedente de las de &cido fuerte.
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2.3.1.1.3. Resinas anidnicas de base

fuerte

Son materiales que presentan en su estructura molecular grupos
funcionales béasicos fuertes que son los encargados del intercambio de iones.

No son muy utilizadas comercialmente.

o Intercambian iones negativos (aniones)

o Es la destinada a aplicaciones de suavizado de agua, como segunda
columna de desionizaciébn en los desmineralizadores o para lechos
mixtos. Elimina los aniones del agua y necesitan una gran cantidad de

regenerante, normalmente sosa (hidréxidosodico - NaOH)

2.3.1.1.4. Resinas anionicas de base

deébil
Se trata de una resina muy eficiente, requiere menos sosa para su
regeneracién pero conlleva algunos aspectos deficientes con respecto a la

resina base fuerte.

o No se puede utilizar a pH altos

o Pueden sufrir problemas de oxidacion o ensuciamiento
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Figura 10. Muestra de un grupo de resinas de intercambio i6nico en
forma de perla (en la parte superior de la imagen se muestra

resina cationica, en la parte inferior aniénica)

Fuente: Desmineralizadores . Tipos de resinas de intercambio iénico.
<http://www.desmineralizadores.com/tipos.html> Consulta en:
17 de agosto 2012.

2.3.2. Intercambio i6nico en lecho fijo

La operacion de intercambio i6nico se realiza habitualmente en
semicontinuo, en un lecho fijo de resina a través del cual fluye una disolucion.
El régimen de funcionamiento no es estacionario por variar continuamente la

concentracion de los iones en cada punto del sistema.

Al inicio de la operacion de un lecho, la mayor parte de la transferencia
de materia tiene lugar cerca de la entrada del lecho, donde el fluido se pone en
contacto con intercambiador fresco. A medida que transcurre el tiempo, el
sélido proximo a la entrada se encuentra practicamente saturado y la mayor
parte de la transferencia de materia tiene lugar lejos de la entrada. Debido a la
resistencia que opone el sistema a la transferencia de iones desde el seno del
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liguido a los centros de intercambio, se establece un gradiente de

concentracién en el lecho.

A medida que progresa el intercambio ionico, la zona de transferencia de
materia se traslada en el lecho hasta alcanzar su extremo inferior, instante a
partir del cual la disolucion de salida contendra cantidades crecientes de los

iones que se desea intercambiar.

Figura 11. Evolucion de la concentracién en un lecho de intercambio

idnico
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Fuente: Material de apoyo sobre intercambio i6nico (Universidad Autonoma de
Madrid) . Lechos de intercambio iénico. <http://www.uam.es/personal
_pdi/ciencias/mgilarra/experimentacionlQIll/Intercambioionico2006.pdf >

Consulta en: 16 de agosto 2012.

El tiempo transcurrido desde el comienzo de la operacion en el lecho,
hasta que los iones de la disolucién aparecen en la corriente de salida o mas

concretamente, cuando se alcanza la maxima concentracion permisible en el
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efluente, se denomina tiempo de ruptura (tg). En este momento, la corriente se
desviaria a un segundo lecho, iniciando el proceso de regeneracion del
primero. La curva que representa la evolucion de la concentracion del efluente

gue abandona el lecho recibe el nombre de curva de ruptura.

Figura 12. Diagrama concentracion efluente — tiempo

CiC

.

Curva de
ruptura

Tiempo

Fuente: Material de apoyo sobre intercambio iénico (Universidad Autonoma de Madrid)
.Lechos de intercambio iénico. <http://www.uam.es/personal_pdi/ciencias/mgil
arra/experimentacionlQll/Intercambioionico2006.pdf> Consulta en: 16 de
agosto 2012.
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3. DISENO METODOLOGICO

3.1. Variables
Para el desarrollo del presente trabajo de investigacion, es necesario
poder definir las variables de operacion (dependientes e independientes), para

cada una de las etapas que se incluyen en la investigacion.

La investigacion comprende 3 etapas principales, las cuales son:

o Reciclaje y sulfonacion de la matriz polimérica
. Elaboracion de la sal s6dica de la resina de intercambio ibnico
° Evaluacion de la resina de intercambio i6nico

Variables de operacion de la sulfonacion de la matriz polimérica.
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Tabla Ill. Andlisis de variables de la sulfonacion de la matriz polimérica

Factor potencial de
disefio
Nombre Dimensional | Constante |Variable CCaaracterlstl Descripcion
Tiempo necesario
Tiempo h X Controlable para obtener cierto
grado de sustitucion
Masa g X Controlable Cantidad de polimero
a sulfonar
., Proporcion de &cido
Proporcion concentrado respecto
de acido | Adimensional X Controlable ; P
a la cantidad de
concentrado P
polimero
L Proporcién de 6leum
Proporcion utilizado respecto a
de 4cido | Adimensional X Controlable esp
la cantidad de
fumante .
polimero
Velocidad V(_-:-Ioc_|gad de
S rpm X Controlable agitacion de la
de agitacion
mezcla
Ma;a de No Masa del polimero
polimero g X
controlable sulfonado resultante
sulfonado

Fuente: elaboracion propia.

Tabla IV. Andlisis de variables de la evaluacion de retencion de agua

de laresina

Factor potencial de
disefio
Nombre Dimensional |Constante | Variable | Caracteristica Descripcion
Peso inicial de Peso de la resina
la resina g X Controlable
hameda antes de la prueba
Peso de la Peso de la resina
resina. seca g X No controlable después de la
prueba

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla V.

Factor potencial de

Analisis de variables de la evaluacién de la hidratacién de la
resina

disefio
Nombre Dimensional | Constante | Variable | Caracteristica Descripcién
Volumen de la Volumen de la resina
L g X No controlable P
resina acida en forma acida
Volumen de la Volumen de la resina
: o g X No controlable -
resina sodica en forma sodica
pH Adimensional X No controlable pH_de las r,e§|nas
acidas y sédicas
Fuente: elaboracion propia.
Tabla VI. Analisis de variables de la evaluaciéon de densidad de la
resina
Factor potencial de
disefio
Nombre Dimensional Constante |Variable Caracteristica Descripcién
Masa de la
Masa g X Controlable muestra de la
resina
Volumen mL X No controlable Volumen de la
total muestra
Volumen de
Volumen
mL X Controlable agua agregado a
de agua | .
a resina

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla VIl. Andlisis de variables de la evaluacién de retencién de iones

de sodio a partir de una solucién de cloruro de sodio

Factor potencial de
disefo
Nombre Dimensional |Constante |Variable |Caracteristica |Descripcion
Logaritmo en
base diez de la
pH solucién | Adimensional X Controlable concentracion
iones (H") en
solucion
Concentracion Concentracion
de Ia} solucién mmol/mL X Controlable de Ia}solumon
estandar de patrén en la
NaOH valoracion
Masa resina g X Controlable Masa de la
resina a valorar
Cantiaa e
solucién de mL X No controlable
NaOH en la
NaOH -
valoracion.
Fuente: elaboracion propia.
Tabla VIIl. Analisis de variables de la identificacion de grupos

funcionales de las resinas de intercambio i6nico

Factor potencial de
disefo

Nombre Dimensional |Constante | Variable | Caracteristica |Descripcion

Banda de espectro

G“.Jpo Adimensional X | No controlable infrarrojo d'S“”“V‘?‘ para
funcional cada grupo funcional
presente

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla IX.

Analisis de variables de la evaluacién de retencién de iones

de sodio a partir de una solucion de cloruro de sodio

Factor potencial
de disefio
Nombre Dimensional |Constante |Variable |Caracteristica |Descripcion
Logaritmo en
base diez de la
pH solucién Adimensional X Controlable concentracion
iones (H") en
solucion
‘s Concentracion
Concentraqon de la solucién
de la solucién mmol/mL X Controlable patron en de
de NaOH /NacCl NaOH en NaCl
Masa resina g X Controlable Masa de la
resina a valorar
Concentracién Concentracion
de la solucién mmol/mL X Controlable de la solucion de
estandar de HCI acido clorhidrico
Gasto de la
Cantidad de solucién de
solucion de HCI mL X No conirolable acido clorhidrico
en la valoracion.

3.2.

Fuente: elaboracion propia.

Delimitacion de campo de estudio

Se contemplan todos los aspectos que conlleva la investigacion, asi como

el alcance en cada aspecto, esto incluye materiales, procesos, recurso humano

disponible entre otros.

o Campo de estudio: residuos sdélidos,

unitarias.
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3.3.

Procesos que conforman la investigacion:

o Reciclaje y sulfonacion de la matriz polimérica
o Elaboracion de la sal sddica de la resina de intercambio idnico
o Evaluacioén de la resina de intercambio idnico

Material de estudio: residuos de poliestireno expandido proveniente de
las cajas de residuo del Kit de la prueba de DQO del Proyecto
FODECYT 47-20009.

Material de control de la investigacion: lones metalicos en solucion.

Recursos humanos disponibles

Dentro del personal participante durante etapas que conforman la

elaboracion de la investigacion, se encuentra el investigador principal, asi como

asesor y co-asesora.

Persona que realiza el estudio: Oscar Giovanni Cérdova Recinos

Asesor: Ingeniero Quimico
César Alfonso Garcia Guerra
Colegiado No. 145

Co-asesor: Licenciada en quimica

Ingrid Lorena Benitez Pacheco
Colegiado No. 1 974
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3.4. Recursos materiales disponibles

La presente investigacion consta de procedimientos separados, los cuales
hacen uso de diferentes recursos, por lo que se elaborara la descripcion de

recursos por cada procedimiento.
3.4.1. Reactivos
El gasto de reactivos se contempla para su uso en el poliestireno

expandido virgen y de origen reciclado proveniente del empaque de las

pruebas analiticas de Demanda Quimica de Oxigeno (DQO).

o Reciclaje y sulfonacion de la matriz polimérica
o) Residuos de poliestireno expandido
o Oleum (&cido que contiene trioxido de azufre en acido sulfirico).
o Acido sulfarico concentrado
o Acetona

A continuacion se presentan imagenes de los residuos de poliestireno

expandido a utilizar en la presente investigacion.
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Figura 13. Cajas del kit de pruebas de DQO

Fuente: Laboratorio de Quimica Industrial del Centro de Investigaciones de Ingenieria. USAC.

Figura 14. Cajas del kit de pruebas de DQO reducidas de tamafo

almacenadas

Fuente: Laboratorio de Quimica Industrial del Centro de Investigaciones de Ingenieria. USAC.
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Figura 15. Cajas del kit de pruebas de DQO reducidas de tamafo y

almacenadas

Fuente: Laboratorio de Quimica Industrial del Centro de Investigaciones de Ingenieria. USAC.

. Elaboracion de la sal s6dica de la resina de intercambio i6nico
o Hidroxido de sodio
o Agua desmineralizada
o Indicador de fenolftaleina
. Evaluacioén de la resina de intercambio iénico
o Hidréxido de sodio.
o Indicador de fenolftaleina
o Cloruro de sodio (grado reactivo)
o Acido clorhidrico
o Indicador de naranja de metilo
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o Indicador de verde de bromocresol
3.4.2. Instrumentos
El uso de instrumentos hace referencia a cristaleria de vidrio para

medicion y sintesis, accesorios de vidrio o plastico, asi instrumentos para el

transporte y manipulacion de material.

. Sulfonacion de la matriz polimérica
o Earlenmayer de boca esmerilado
o Condensador de serpentin
o) Codo conector
o Tapones de goma
o Probeta
o Pastilla de agitacion
o Beacker
o Cronometro
o Pipeta volumétrica
o Perilla de succion
o Elaboracion de la sal sédica de la resina de intercambio i6nico
o Beacker
o Baldn aforado
o Tamiz
o Bariila de vidrio
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. Evaluacion de la resina de intercambio iénico

¢ Cronometro

o Balon aforado

o Beacker

o Bureta

o Matraz Erlenmeyer
o Pipeta serulogica
o Ampolla de extraccion
o Conector

o Probeta

o Vidrio de reloj

o) Columna de vidrio
o Embudo butchner
o Kitasato

3.4.3. Equipo

El equipo a utilizarse, contempla las etapas de sintesis de la resina de
intercambio i6nico por medio de la sulfonacién del poliestireno expandido asi

COMO equipo necesario para evaluar dicha resina.

. Sulfonacion de la matriz polimérica
o) Plancha de agitacion magnética
o Campana de extraccion

37



. Elaboracion de la sal sédica de la resina de intercambio idnico

o Campana de extraccion
o Tamiz
o Potencidometro
o Horno de secado por conveccion
o Evaluacion de la resina de intercambio iGnico
o) Tamizadora de bandejas
o Set de tamices de diferentes diametros
o Horno de secado por conveccién
o Desecadora
o Bomba de vacio
o) Espectrofotometro infrarrojo
. Marca Buck Scientific

] Modelo M500

3.5. Técnica cualitativa o cuantitativa

Previo a iniciar la investigacion, se llevaran a cabo estudios preliminares
en cuanto a proporciones de agente sulfonante (6leum) y tiempos de
sulfonacion, los cuales son las variable a evaluar en la investigacion, tiene
como fin el evitar el uso innecesario de reactivos, evitar el dafio a los cristaleria
y equipos de medicion a utilizar, para ello se llevara a cabo ensayos en los que
se haran las variaciones de los factores antes mencionados y se evaluaran los
resultados obtenidos en cuanto al polimero modificado y con ello se pretende
determinar la mejor metodologia para su manipulacion en el desarrollo de la

investigacion.
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Para la evaluacion del material obtenido de la sulfonacién del
poliestireno se hace uso de técnicas cualitativas ya que es necesario evaluar
propiedades fisicas visibles y comprobar si el material obtenido, es apto para
Su uso como resina de intercambio i6nico en cuanto a la calidad de superficie,
uniformidad en el color del material, consistencia del material y uniformidad de

forma.

En la evaluacion de la resina de intercambio ionico se obtienen valores
cuantificables para determinar las propiedades fisicas de densidad en
retrolavado y retencion de agua. Ademas de evaluar propiedades fisicas de la
resina, se lleva a cabo la evaluacion de propiedades quimicas como la
capacidad de intercambio iénico de sodio a partir de cloruro de sodio y la

capacidad de intercambio idnico total que son propiedades cuantificables.

Por ultimo se lleva a cabo la identificacién de los grupos funcionales de
la resina de intercambio cationico, especialmente los grupos sulfonicos y
sulfonas del proceso de sulfonacion de la matriz del polimero utilizando un
espectro infrarrojo del material, el cual distingue los grupos funcionales
mediante la absorbancia o transmitancia de los grupos funcionales especificos
a un estimulo con longitudes de banda especificos para cada grupo funcional

de la resina.
3.6. Recoleccién y ordenamiento de la informacion
Para la presente investigacion, se obtendran datos a partir de los

procedimientos de sulfonacion de la matriz polimérica y evaluacion de la resina

de intercambio i6nico.
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3.6.1. Sulfonacion de la matriz polimérica

Para definir el procedimiento de sulfonacion de la matriz polimérica, es
necesario clasificar los materiales por el grado de sustitucion que presentan,
pero ya que esto no puede hacerse de manera directa, se hace uso del tiempo
como Vvariable de control. En este caso, al ser una de las variables
experimentales al igual que variaciones en las proporciones de acido sulfarico
fumante respecto a acido concentrado que controlan el grado de sustitucién del
material, por lo que debe registrarse las variables de tiempo y proporciones
para cada corrida.

3.6.2. Evaluacién de laresina de intercambio iénico

En la evaluacion de la resina de intercambio i6nico tiene como objetivo
medir las propiedades fisicas y quimicas. En este caso, se ha utilizado como
referencia la Norma ASTM D 2187 — 94 (2004)*, que hace mencién a métodos
estandar de evaluacion de las propiedades fisicas y quimicas de particulas de
resinas de intercambio iénico, para el caso de las propiedades fisicas se
pretende evaluar la densidad de retrolavado , la retencibn maxima de agua y la

distribucion de tamafio de particula obtenido del material .
3.6.2.1. Densidad de retrolavado
Se presenta el procedimiento referido por la Norma ASTM D 2187 — 94

para la evaluacion de la densidad por retrolavado con agua de la resina de

intercambio i6nico.

4 AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard Test Methods for

Physical and Chemical Properties of Particulate lon- Exchange Resins.
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. Procedimiento

o Pesar una muestra de 5 gramos de resina, al 0,1 gramo mas
cercano.

o Transferir a una columna o probeta que se ha calibrado.

o Retrolavar con agua durante 10 minutos utilizando un ritmo.

o) Drenar hasta que el nivel del agua es de 20 a 30 mililitros por

encima de la parte superior de la resina.
o) Registrar el volumen, en mililitros, de resina de intercambio ionico.
3.6.2.2. Retencién maxima de agua
Se presenta el procedimiento referido por la Norma ASTM D 2187 — 94,
para la evaluacion de la retencidon maxima de agua en la estructura de la resina
de intercambio i6nico.

. Procedimiento

o Pesar aproximadamente 5 gramos de muestras representativas

mas cercano a 1 miligramo en recipientes previamente tarado.

o Secar las muestras por 18 horas a 104 grados centigrados.

o Retirar las muestras del horno. Enfriar 30 minutos en un

desecador y pesar de nuevo.
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3.6.2.3. Hidratacién de la resina de intercambio

cationico en funcién de su forma iénica

Se presenta el procedimiento llevado a cabo, para la evaluacion de la

hidratacion de la resina de intercambio segun la forma i6nica que presenta en

solucién.
o Procedimiento

o) Pesar aproximadamente 5 gramos de muestras representativas
de la resina en forma &cida.

o) Medir el volumen de la muestra segun la metodologia de la
mediciéon de densidad por retrolavado y medir el pH de la
muestra.

o Someter a la muestra al contacto 100 mililitros de una solucién de
NaOH 0.5 molar durante 1 hora.

o Lavar la muestra con agua desmineralizada hasta no observar
cambio en el volumen de la resina.

o Medir el volumen de la muestra segun la metodologia de la

mediciéon de densidad por retrolavado y medir el pH de la

muestra.
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3.6.2.4. Capacidad de fraccionamiento de una sal
neutra a partir de iones de sodio a partir

del contacto de cloruro de sodio

Se presenta el procedimiento referido por la Norma ASTM D 2187 — 94

para la evaluacion de la capacidad de fraccionamiento de una sal neutra de la

resina de intercambio idnico.

. Procedimiento

o

Pesar 10 gramos de muestras representativas de los materiales.

Enjuagar las muestras pesadas con agua cuantitativamente en los
tubos de filtro. Llenar el embudo de separacion con 1 litro de HCI
al 10 por ciento en volumen. Llene el tubo de la muestra con acido

y elimine el aire o burbujas.

Pasar el 4cido a través de la muestra a una velocidad de 20 a 25
mililitros por minuto, manteniendo la muestra cubierta con acido
en todo momento. Escurrir el liquido al nivel de resina. Deseche el

efluente.

Enjuague el embudo de separacion a fondo con agua.

Deje correr el agua a través de las muestras tratadas con acido a
una velocidad de 20 a 25 mililitros por minuto hasta que el
efluente es de color amarillo a naranja de metilo o tiene un pH por
encima de 3,9. Escurrir el nivel de resina y desechar el efluente

agua.
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o Colocar un matraz aforado de 1 litro limpio debajo de la punta del
tubo de filtro. Llenar el embudo de separacion con 1 litro de NaCl
solucion (50 gramos por litro). Pasar la solucion de NaCl a través
de la muestra a una tasa de 20 a 25 mililitros por minuto
manteniendo la muestra cubierta con solucion en todo momento.
El fluido se recoge en el matraz aforado. Interrumpir el flujo del

liquido cuando 1,0 litro ha sido recogido.

o Tapar y mezclar el efluente NaCl a fondo. Pipetear 100 mililitro de
cada muestra de efluente. Afadir 2 gotas de solucion indicadora
de fenolftaleina a cada uno y valorar con una solucion 0,1 normal

de NaOH para el primer color rosa que persista por 15 segundos.

o Registrar el volumen de solucion de NaOH utlizado en cada

titulacion al 0,01 mililitro mas préximo.
3.6.2.5. Capacidad total de intercambio i6nico
Se presenta el procedimiento referido por la Norma ASTM D 2187 — 94

para la evaluacion de la capacidad total de intercambio i6nico de la resina de

elaborada a partir de poliestireno expandido sulfonado.

o Procedimiento
o Pesar 2,00 gramos de material
o Enjuague las muestras pesadas con agua cuantitativamente en

los tubos de filtro del aparato de ensayo. Llene el separador
embudo con 1 litro de HCI al 10 porcentaje en volumen. Llene el
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tubo de ensayo con acido y toque para eliminar las burbujas de
aire. Pase el 4cido a través de la muestra a una velocidad de 20 a
25 mililitros por minuto manteniendo la muestra cubierta con acido
en todo momento. Escurrir el liquido al nivel de la resina y

desechar el efluente.

Enjuague el embudo de separacion a fondo con agua y a
continuacion, con alcohol isopropilico. Pasar alcohol isopropilico a
través de la muestras tratadas con &cido a una velocidad de 20 a
25 mililitros por minuto hasta un color amarillo de naranja de

metilo un pH por encima de 3,9.

Transferir el tubo de filtro a la parte superior de un matraz de
succién y drenar el alcohol residual de la resina usando una
bomba de vacio. Continuar aspirando hasta que la muestra esté

libre de flujo.

Transferir las muestras cuantitativamente a matraces de 500
mililitros o botellas. Pipetear exactamente de 200 mililitros de la
solucion estandar de NaOH (0,1 N) en NaCl. Tapar

inmediatamente y mezclar bien.

Dejar que las muestras se equilibren durante 16 h.

Agitar y permitir que las muestras se asienten. Pipetear 10
mililitros de la muestra, tomando las precauciones necesarias
para evitar tomar material resinoso para arriba en la pipeta.
Valorar electrométricamente estandar con HCI (0,1 normal) a un

pH de 8,2 o colorimétricamente utilizando fenolftaleina como
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indicador. Anote el volumen de HCI utilizado en cada titulacién

para el 0,01 mililitro més proximo.

3.6.2.6. Identificacidén de grupos funcionales

Otro de los objetivos planteados, es la identificacion de los grupos
funcionales en la resina de intercambio cationico, esto se determina obteniendo
el espectro infrarrojo del material, el cual nos muestra la transmitancia en el

material en funcién de longitudes de onda.
o Procedimiento
o) Secar la muestra de la resina a evaluar, segun las condiciones de
secado de la prueba de retencibn maxima de agua (T=104 grados

centigrados , 16 horas).

o Moler la muestra en mortero hasta obtener particulas muy finas

del material seco.

o Mezclar la muestra con fluorolube y agregar en la celda de cloruro

de sodio para su analisis.
o Llevar a cabo el analisis en el espectrofotometro infrarrojo.
3.7. Tabulacidn, ordenamiento y procesamiento de la informacion
Para el procesamiento de datos, es necesario tabular y ordenar los

datos obtenidos de las pruebas y ademas las variables de los procesos. Dicho
lo anterior, se presentan las tablas de control y de recoleccion de datos.
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3.7.1. Control de los parametros de sulfonacion de la matriz

polimérica
Los valores que se presentan en la siguiente tabla, se enfocan a un
control de los parametros de la sulfonacion de la matriz polimérica proveniente

de residuos de poliestireno.

Tabla X. Parametros de control del proceso de sulfonacién

Proporcion de Masa de poliestireno | Tiempo de sulfonacion
No. Corrida | Acido fumante P P Descripcion
0 ) (h)
(%0)
Fuente: elaboracion propia
3.7.2. Recoleccién de datos del proceso de evaluaciéon de la

resina de intercambio iénico
Se incluyen los datos de control del proceso evaluacion de la resina de

intercambio iénico, en cuanto la densidad de la estructura polimérica propia del

material.
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Tabla XI.

Parametros de control

para determinar la densidad del

material
Peso Volumen de Densidad
Muestra | muestra agua Volumen Densidad romedio
No. himeda | agregado | total (mL) |  (g/mL) ID( /mL)
@) (mL) ’

Tiempo
sulfonacion/p
roporcién de
acido

Fuente: elaboracion propia

Se incluyen los datos de control del proceso evaluacion de la resina de

intercambio idnico en cuanto a su capacidad de retencion de agua.

Tabla XII. Pardmetros de control para determinar la retencion de agua
del material
Peso Peso Porcentaje Porcentaje
Peso . Peso de agua
Muestra | muestra | . - después de agua 4
. vidrio de muestra d retenida
No. hameda . de secado retenida ;
) reloj (g) seca (g) (%) promedio
(%)
Tiempo
sulfonacion
/proporcion
de &cido

Fuente: elaboracion propia
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Tabla XIII. Pardmetros de control para determinar la hidratacién de la

resina de intercambio catiénico en funcion de su forma

ionica
Volumen en Volumen en Cambio de
Cantidad de forma acida | forma sodica volumen
Muestra No. - . .
resina (g) de laresina de laresina porcentual
(mL) (pH=) (mL) (pH=) (%)

Tiempo
sulfonacién/
Porcentaje de
acido

Fuente: elaboracion propia.

Se incluyen los datos de control del proceso y de evaluacién de la resina

de intercambio i6nico en cuanto a la capacidad de intercambio de iones sodico

a partir del contacto con cloruro de sodio

Tabla XIV. Parametros de control para determinar la capacidad de
intercambio de iones soOdico a partir del contacto con

cloruro de sodio por peso de resina humeda

. Gasto de Normalidad de la Capacidad Salt-
Muestra | Peso de resina ! - I .
No hameda (g) valoracion con solucion de NaOH splitting resina
' NaOH (mL) (mol eq/L) hdameda (meqg/g )

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XV. Capacidad de intercambio de iones sodico a partir del

contacto con cloruro de sodio por peso de resina seca

Porcentaje de agua . "
Muestra No. retenida promedio C?epsai‘rﬁfzgcia(lrt'nsepl;tm)]g
(%) ¥
Fuente: elaboracion propia.
Tabla XVI. Capacidad de intercambio de iones sodico a partir del

contacto con cloruro de sodio por mililitro de resina

Muestra No.

Densidad promedio
(9/mL)

Capacidad Salt-splitting por
mililitro de resina (meg/g)

Se incluyen los datos de control del proceso evaluacion de la resina de

Fuente: elaboracion propia.

intercambio i6nico en cuanto a su capacidad de intercambio i6nico.
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Tabla XVII.

Parametros de control para determinar la capacidad total

de intercambio i6nico por peso de resina humeda

: Capacidad
Peso de Normah(_jfa\d de la Vqumer_1'de Normalidad de total de
Muestra ; solucién de valoracion 9 . .
resina L la solucién de | intercambio por
No. . NaOH/NaCl (mol | con solucion ;
hameda (g) HCI (mol eg/L) | gramo himedo
eg/L) de HCI (mL) C /
(Cw) (meq/g)
Fuente: elaboracion propia.
Tabla XVIII. Parametros de control para determinar la capacidad total

de intercambio i6nico por peso de resina seca

Muestra No.

Porcentaje de
agua retenida
promedio (%)

Capacidad total
de intercambio por
gramo seco (Cd)

(mea/q)

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XIX. Pardmetros de control para determinar la capacidad total

de intercambio i6nico por milimetro de resina humeda

Densidad Capacidad total de
Muestra No. promedio intercambio por mililitro
(g/mL) de retrolavado (meqg/g)

Fuente: elaboracion propia.

Se incluyen los datos de control del proceso evaluacion de la resina de
intercambio i6nico en cuanto a la eficiencia de sulfonacion que presenta la
resina.

Tabla XX. Parametros de control para identificar los grupos

funcionales presentes en la resina

Tiempo sulfonacién/
Porcentaje de acido

Longitud de onda del Longitud de onda de

MuestraNo. | 4rupo encontrado (cm™) | grupo teérico (cm™)

Fuente: elaboracion propia.
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3.8. Analisis estadistico

Contempla todo el disefio de la obtencion de los datos experimentales de
las diferentes etapas de la investigacion, asi como el analisis de resultados

segun bases estadisticas para verificar su validez.

3.8.1. Disefio experimental

Para la evaluacion estadistica, se utilizara un disefio completamente
aleatorio con wun arreglo combinatorio, en el cual se aplicard una
experimentacion factorial, evaluando 2 tiempos de sulfonacion y 3 proporciones
de acido sulfurico fumante, con 3 repeticiones cada una, resultando 6

combinaciones experimentales y un total de 18 muestras.

Tabla XXI. Arreglo rectangular para tratamientos con tres réplicas

T=Tiempo de
reaccion

T T,
X1Y1 X2Y1
S £ P, XY, X,Ys
S § X.Ya XoYs
S'o X1 W4 X W4
22 P, X, W, Xo W,
u § X1W3 X W3
S X1Z4 XoZ4
S Ps X1Z, XoZ,
X1Z3 XoZ3

Fuente: elaboracion propia.
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Para el andlisis de los datos, se hara uso del andlisis de varianza
(ANOVA)°. En este caso se tiene un andlisis de varianza con 2 factores a
evaluar (tiempo de reaccion y proporcion de acido sulfurico fumante), para

este caso con un solo valor por grupo.

Donde:
P1= proporcion al 10% con acido sulfarico fumante

P,= proporcién al 20% con acido sulfarico fumante
P3s= proporcién al 40% con &cido sulfarico fumante
T,= tiempo de reaccién de 1 hora

T,= tiempo de reacciéon de 2 horas

Los datos a evaluarse segun las hipétesis propuestas, son las
capacidades de intercambio por salt-splitting y capacidad total de intercambio
ibnico por gramo seco, las cuales revelan la relacion entre tiempo de
sulfonacién y proporcién de &cido sulfurico fumante y son mas significativas

para evaluar el material de resina de intercambio iénico.

El andlisis de varianza a realizar es el siguiente:

® WARPOLE Ronald, MYERS Raymond, MYERS Sharon. Probabilidad y estadistica para

ingenieros. p.630.
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Tabla XXII. Sumatoria TBP¢ para el rendimiento de las capacidades de

intercambio i6nico

P=proporcion de &cido sulfurico
fumante
T=Tiempo de
reaccion 10% 20% 40% | Sumatoria (Pei)
1 hora T1P1 T1P2 T1P3 T1Po
2 horas T2P1 T2P2 T2P3 T2P@
Sumatoria (TgJ) TOP1 TOP2 TOP3 TOP¢g
Fuente: elaboracion propia.
o Suma de cuadrados para el factor proporcién de acido sulfurico fumante
(P)
a 2 2
T TOP
cop= TOD°  TOPe
~ bx*n axbxn
1=t
o Suma de cuadrados para el factor tiempo de reaccion (T)
b N2 2
i—+(Poi TOP
SST — l—t( (P) _ (P
ax*n a*bx*n
o Suma de cuadrados total
a b n 2
] TOP@
SSt = yi*xy] —
a*xbxn
A
o Suma de cuadrados para el error

SSE = SSP - SST - SSt
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A fin de comprobar las hipotesis planteadas, se presentan los datos

tabulados en la siguiente tabla para el analisis de varianza®:

Tabla XXIII. Andlisis de varianza para los factores a analizar
Fuente de Suma de Grados de | Cuadrado medio
variaciéon cuadrados libertad (varianzas) Fi
P SSP a-1 Sp’= SSP/a-1 | fp=Sp*/Se?
T SST b-1 St’= SST/b-1 | ft=St*/Se”
Error SSE ab (n-1) | Se’=SSE/ ab(n-1)
Total SSt abn-1

Fuente: elaboracion propia.

Para la aceptacion o rechazo de hipétesis, se utiliza un nivel de significancia
de 10 por ciento, por comparacion de los f; observados y sus valores criticos

f10%.

J Comparacion para f

Comparacion entre fy, fr, ¥ f1o0(a-1, abn-1); €ON (a-1) y ab(n-1) grados de libertad:

o Si fp 0 fr > f100 Se concluye que el efecto del factor P o T si difiere
en el rendimiento.

o Si fp 0 fr < f109 S€ concluye que el efecto del factor P o T no difiere

en el rendimiento

® WARPOLE Ronald, MYERS Raymond, MYERS Sharon. Probabilidad y estadistica para
ingenieros. p. 531
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4. RESULTADOS

A continuacion se presentan los resultados obtenidos en las evaluaciones
de las propiedades fisicas, quimicas, visuales, comparaciones entre resultados,

identificacion de grupos funcionales y analisis estadistico de datos.

o Propiedades fisicas del poliestireno sulfonado de origen no reciclado.

Figura 16. Determinacion de la cantidad de agua retenida en la
estructura del poliestireno sulfonado en funcion de tiempo
de reaccion para diferentes proporciones con &cido
sulfarico fumante, segun Norma ASTM D2187-94 (2004) (T=

20°C)
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Fuente: apéndice B, tabla XXXI.
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Figura 17. Densidad del poliestireno sulfonado mediante retrolavado
con agua en funcidon de tiempo de reaccién para diferentes
proporciones con acido sulfdrico fumante , segun Norma
ASTM D2187-94 (2004) (T= 20°C)
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Fuente: apéndice B, tabla XXXII.
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Figura 18.

Cambio de volumen de la resina de intercambio catiénico
debido a la hidratacion en su forma &cida (pH=3,9) respecto
su forma sodica (pH=12,7) para diferentes proporciones con
acido sulfarico fumante y tiempo de reaccién de dos horas
(T=20°C)
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Fuente: apéndice B, tabla XXXIII.

59



Propiedades quimicas del poliestireno sulfonado de origen no reciclado

Figura 19.

Distribucion del namero de miliequivalentes de hidrogeno
intercambiables por masa saturada de humedad del
poliestireno sulfonado suficientemente acidificado (pH=3.9)
para fraccionar una solucién salina* (NaCl, 50 g/L) en
funcion de tiempo de reaccion para diferentes proporciones
con acido sulfarico fumante, segun Norma ASTM D2187-94
(2004) (T=20°C)
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Fuente: apéndice B, tabla XXXIV.

* Salt-splitting
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Figura 20. Distribucion del namero de miliequivalentes de hidrogeno
intercambiables por masa seca del poliestireno sulfonado
suficientemente acidificado (pH=3,9) para fraccionar una
solucion salina* (NaCl, 50 g/L) en funcién de tiempo de
reaccion para diferentes proporciones con &cido sulfarico
fumante, segun Norma ASTM D2187-94 (2004) (T= 20°C)
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Fuente: apéndice B, tabla XXXV.

* Salt-splitting
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Figura 21.

Distribucion del namero de miliequivalentes de hidrogeno
intercambiables por volumen saturado de humedad del
poliestireno sulfonado suficientemente acidificado (pH=3,9)
para fraccionar una solucion salina* (NaCl, 50 g/L) en
funcion de tiempo de reaccion para diferentes proporciones
con acido sulfarico fumante, segun Norma ASTM D2187-94

(2004) (T= 20°C)
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Fuente: apéndice B, tabla XXXVI.

* Salt-splitting
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Figura 22.

Distribucion del namero de miliequivalentes de hidrogeno
intercambiables totales por masa saturada de humedad del
poliestireno sulfonado en funcion de tiempo de reaccion
para diferentes proporciones con acido sulfarico fumante,
segln Norma ASTM D2187-94 (2004) (T= 20°C)
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Fuente: apéndice B, tabla XXXVII.
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Figura 23.

Distribucion del namero de miliequivalentes de hidrogeno
intercambiables totales por masa seca del poliestireno
sulfonado en funcién de tiempo de reaccion para diferentes
proporciones con acido sulfarico fumante, segun Norma
ASTM D2187-94 (2004) (T=20°C)
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Fuente: apéndice B, tabla XXXVIII.
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Figura 24. Distribucion del namero de miliequivalentes de hidrogeno
intercambiables totales por volumen saturado de humedad
del poliestireno sulfonado en funcion de tiempo de reaccion
para diferentes proporciones con acido sulfarico fumante,
segln Norma ASTM D2187-94 (2004) (T= 20°C)
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Fuente: apéndice B, tabla XXXIX.
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o Evaluacion visual del poliestireno sulfonado de origen no reciclado con

base de las variables de reaccion.

Figura 25. Resina de intercambio i6nico con 1 hora de sulfonacién y

10% en proporcion de acido sulfarico fumante

Fuente: Laboratorio de Quimica Industrial del Centro de Investigaciones de Ingenieria. USAC.

Figura 26. Resina de intercambio i6nico con 1 hora de sulfonacion y
20% en proporcion de acido sulfarico fumante

Fuente: Laboratorio de Quimica Industrial del Centro de Investigaciones de Ingenieria. USAC.
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Figura 27. Resina de intercambio i6nico con 1 hora de sulfonacion y

40% en proporcién de acido sulfurico fumante

Fuente: Laboratorio de Quimica Industrial del Centro de Investigaciones de Ingenieria. USAC.

Figura 28. Resina de intercambio iénico con 2 horas de sulfonacion y

10% en proporcién de acido sulfarico fumante

Fuente: Laboratorio de Quimica Industrial del Centro de Investigaciones de Ingenieria. USAC.

67



Figura 29. Resina de intercambio i6nico con 2 horas de sulfonacion y

20% en proporcion de acido sulfarico fumante

Fuente: Laboratorio de Quimica Industrial del Centro de Investigaciones de Ingenieria. USAC.

Figura 30. Resina de intercambio i6nico con 2 horas de sulfonacion y
40% en proporcién de acido sulfurico fumante

Fuente: Laboratorio de Quimica Industrial del Centro de Investigaciones de Ingenieria. USAC.
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Tabla XXIV. Ponderacion de evaluacion visual del poliestireno

sulfonado de origen no reciclado

Muestra (Tiempo sulfonacién/Porcentaje de acido fumante)
Propiedades a evaluar 1h/10% |1h/20% |1h/40% |2h/10% |2h/20% |2h/40%
Callda}d de superficie del 5 4 3 5 3 2
material
Unlfor.mldad en el color del 4 4 3 4 5 3
material
Uniformidad de forma 3 3 3 4 5 3
Consistencia del material 4 3 4 4 3 3

Punteo total 16 14 13 17 10 11
Fuente: elaboracion propia.

Tabla XXV. Explicacion de los puntajes a utilizar en la ponderacion de

las evaluaciones visuales del poliestireno sulfonado de

origen no reciclado

Escala de

calificacion
5pts 80-100% Excelente desempeiio
4pts 60-80% Buen desempefio
3pts 40-60% Desempefio promedio
2pts 20-40% Mal desempefio
1pt 0-20% Pobre desempefio

Fuente: elaboracion propia.
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Comparativa del poliestireno sulfonado de origen no reciclado respecto

al poliestireno sulfonado elaborado a partir de residuos de cajas de

pruebas espectrofotométricas de DQO.

Figura 31. Determinacion de la cantidad de agua retenida en la
estructura del poliestireno reciclado sulfonado en funcion
de tiempo de reaccion para diferentes proporciones con
acido sulfarico fumante, segun Norma ASTM D2187-94
(2004) (T=20°C)
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Fuente: apéndice B, tabla XL.
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Figura 32.

Densidad del poliestireno reciclado sulfonado mediante
retrolavado con agua en funcion de tiempo de reaccion para
diferentes proporciones con acido sulfarico fumante , segun
Norma ASTM D2187-94 (2004) (T= 20°C)
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Fuente: apéndice B, tabla XLlI.
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Figura 33.

Distribucion del namero de miliequivalentes de hidrogeno
intercambiable por masa saturada de humedad del
poliestireno reciclado sulfonado suficientemente acidificado
(pH=3,9) para fraccionar una solucién salina* (NaCl, 50 g/L)
en funcién de tiempo de reaccion para diferentes
proporciones con acido sulfarico fumante, segin Norma
ASTM D2187-94 (2004) (T= 20°C)
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Fuente: apéndice B, tabla XLII.

* Salt-splitting
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Figura 34. Distribucion del namero de miliequivalentes de hidrogeno
intercambiable por masa seca del poliestireno reciclado
sulfonado suficientemente acidificado (pH=3,9) para
fraccionar una solucién salina* (NaCl, 50 g/L) en funcién de
tiempo de reaccion para diferentes proporciones con acido
sulfurico fumante, segun Norma ASTM D2187-94 (2004) (T=
20°C)
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Fuente: apéndice B, tabla XLIII.

* Salt-splitting
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Figura 35. Distribucion del namero de miliequivalentes de hidrogeno
intercambiable por volumen saturado de humedad del
poliestireno reciclado sulfonado suficientemente acidificado
(pH=3,9) para fraccionar una solucién salina* (NaCl, 50 g/L)
en funcién de tiempo de reaccion para diferentes
proporciones con acido sulfarico fumante, segin Norma
ASTM D2187-94 (2004) (T= 20°C)
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Fuente: apéndice B, tabla XLIV.

* Salt-splitting

74



Figura 36.

Distribucion del namero de miliequivalentes de hidrogeno
intercambiables totales por masa saturada de humedad del
poliestireno reciclado sulfonado en funcion de tiempo de
reaccion para diferentes proporciones con acido sulfurico
fumante, segun Norma ASTM D2187-94 (2004) (T= 20°C)
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Fuente: apéndice B, tabla XLV.
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Figura 37. Distribucion del namero de miliequivalentes de hidrogeno
intercambiables totales por masa seca del poliestireno
sulfonado en funcién de tiempo de reaccion para diferentes
proporciones con acido sulfurico fumante, segun Norma
ASTM D2187-94 (2004) (T=20°C)
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Fuente: apéndice B, tabla XLVI.
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Figura 38.

Distribucion del namero de miliequivalentes de hidrogeno
intercambiables totales por volumen saturado de humedad
del poliestireno reciclado sulfonado en funcién de tiempo
de reaccion para diferentes proporciones con &acido
sulfurico fumante, segin Norma ASTM D2187-94 (2004) (T=
20°C)
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Fuente: apéndice B, tabla XLVII.
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o Identificacion de los grupos funcionales

Tabla XXVI. Grupos funcionales identificados en la estructura del
poliestireno sulfonado mediante espectro infrarrojo para
una hora de reaccion

su-ll;genrgg%n/ Muestra Longitud de onda Longitud de
Porcentaie No del grupo onda de gruPo Grupo funcional
de écid(; : encontrado (cm™) | teérico (cm™)’
2900 2853-2926 CH, , Alcano
Anillo bencénico
1640 1600-1650 sustituido —Para
Anillo bencénico
1h/ 10% 1 1191 1180-1240 sustituido —Para
1100 1100-1170 C=S, Sulfona
996 1200-775 C-H , Alcano
896 900-550 C-H, Anillo
benceno
1411,99 1425-1475 CH, , Alcano
1201,75 | 1180-1240 Anillo bencenico
1h/ 20% 5 sustituido —Para
SO3-Na, sal
1114,09 1175
sulfonato
966,8 1200-775 C-H , Alcano
2972,54 2853-2926 CH, , Alcano
172058 | 1425-2000 C-C, Anillo
benceno
1468,29 1425-1475 CH, , Alcano
1369,94 1300-1350 C=S, Sulfona
Anillo bencénico
1h/ 40% 3 1236,67 i sustituido —Para
1173,71 1175 SOs-Na, sal
sulfonato
1061,35 1055 SOs-Na, sal
sulfonato
987,7 1200-775 C-H, Alcano
749,43 1200-775 C-H , Alcano

Fuente: apendice C, figuras 50 a 52.

" SHRINER, Ralph L. The Systematic Identification of Organic Compounds. p.201-210
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Tabla XXVII. Grupos funcionales identificados en la estructura del
poliestireno sulfonado mediante espectro infrarrojo para
dos horas de reaccion

T|emp9 Longitud de Longitud de
sulfonacion/ onda del grupo .
! Muestra No. onda de grupo Grupo funcional
Porcentaje de encontrado o 1,8
C -1 tedrico (cm™)
acido (cm™)
2968,98 2853-2926 CH, , Alcano
172415 |  1425-2000 €-C, Anillo
benceno
1461,17 1425-1475 CH, , Alcano
oh/ 10% 4 1369,94 1300-1350 — C;S, §ulfona
1233,34 | 1180-1240 0 bencenico
sustituido —Para
1156,13 1175 S03-Na , sal sulfonato
1061,35 1055 S03-Na , sal sulfonato
994,83 1200-775 C-H , Alcano
2965,41 2853-2926 CH, , Alcano
1731,27 | 1425-2000 €-C, Anillo
benceno
1468,29 1425-1475 CH,, Alcano
oh/ 20% 5 1369,94 1300-1350 Ani”OC;eSr;CSéLrJ]Iif((:)cr)la
1240,23 1180-1240 -
sustituido —Para
1163,02 1175 SO3-Na , sal sulfonato
1064,91 1055 SO3-Na , sal sulfonato
991,27 1200-775 C-H , Alcano
2968,98 2853-2926 CH,, Alcano
1727,71 |  1425-2000 €-C, Anillo
benceno
1461,17 1425-1475 CH, , Alcano
2h/ 40% 6 1373,5 1300-1350 C=S, Sulfona
1170,15 1175 S03-Na , sal sulfonato
963,23 1200-775 C-H , Alcano
900,04 |  860-910 Anillo benceénico
sustituido —Para

Fuente: apéndice C, figuras 53 a 55.

® SHRINER, Ralph L. The Systematic Identification of Organic Compounds. p.201-210
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Tabla XXVIII. Grupos funcionales identificados en la estructura del

poliestireno reciclado sulfonado mediante espectro

infrarrojo

T|emp9 Longitud de onda | Longitud de onda
sulfonacion/ | Muestra del d tedrico Grupo funcional
Porcentaje No. € grupo 1 € grupo_l 9 ! upo funcl
de acido encontrado (cm™) (cm™)
2979,43 2853-2926 CH, , Alcano
1731,27 1425-2000 C-C, Anillo benceno
1471,62 1425-1475 CH, , Alcano
1366,62 1300-1350 C=S, Sulfona
2h/ 10% D1 Anillo bencénico
1240,23 1180-1240 sustituido —Para
1159,7 1175 SO3-Na , sal sulfonato
1064,91 1055 SO3-Na , sal sulfonato
991,27 1200-775 C-H, Alcano
2968,98 2853-2926 CH, , Alcano
1727,71 1425-2000 C-C, Anillo benceno
1468,29 1425-1475 CH, , Alcano
1366,62 1300-1350 C=S, Sulfona
Anillo bencénico
2hf 10% D2 1240,23 1180-1240 sustituido —Para
1177,28 1175 SO3-Na , sal sulfonato
1068,47 1055 SO3-Na , sal sulfonato
1001,72 1200-775 C-H, Alcano
879,14 1200-775 C-H, Alcano
3463,35 3000-3500 OH , agua
2968,98 2853-2926 CH, , Alcano
1727,71 1425-2000 C-C, Anillo benceno
1468,29 1425-1475 CH, , Alcano
1366,62 1300-1350 C=S, Sulfona
2h/ 10% D3 Anillo bencénico
1240,23 1180-1240 substituido —Para
1166,59 1175 SO3-Na , sal sulfonato
1068,47 1055 SO3-Na , sal sulfonato
987,7 1200-775 C-H , Alcano
879,14 1200-775 C-H , Alcano

Fuente: apéndice C, figuras 56 a 58.

° SHRINER, Ralph L. The Systematic Identification of Organic Compounds. p.201-210

80




. Analisis estadistico

Tabla XXIX. Analisis de varianza entre tiempo de reaccion vy
proporcion con &cido sulfurico fumante en la capacidad

Salt-splitting por gramo de resina seca

RESUMEN Cuenta Suma Promedio Varianza
Acido al 10% 285,30 42,65 | 717,17
Acido al 20% 2147,19 23,60 32,35
Acido al 40% 2110,45 50,72 | 148,44
1 hora de reaccion 3]11,.67 36,89 (381,74
2 horas de reaccién 3]123,27 41,09 | 442,07

ANALISIS DE VARIANZA

Valor

Origen de las Suma de Grados de | Promedio de Probabilida | critico
variaciones cuadrados | libertad los cuadrados | F d para F
Porcentaje acido 776,13 2 388,06 | 0,891 0,53 9
Tiempo de reaccion | 26,46 1 26,46 |0,061 0,83 8,53
Error 871,50 2 435,75

Total 1674,08 5

Fuente: apéndice B, tabla XLVIII.
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Tabla XXX. Analisis de varianza entre tiempo de sulfonacién y
proporcion de &cido sulfarico fumante en la capacidad

total de intercambio cationico por gramo seco

RESUMEN Cuenta Suma Promedio Varianza
Acido al 10% 21726,56 363,28 | 2242,92
Acido al 20% 2(712,85 356,42 | 6978,99
Acido al 40% 21646,73 323,36 | 776,42
1 hora de reaccion 311088,35 362,78 | 2127,88
2 horas de reaccién 31997,78 332,59 |3098,61
ANALISIS DE
VARIANZA
Valor
Origen de las|Suma de|Grados de|Promedio de critico
variaciones cuadrados | libertad los cuadrados F | Probabilidad |paraF
Porcentaje acido 1821,92 21910,96 0,21 0,83 9
8
Tiempo de reaccion | 1367,26 1]1367,26 0,32 0,63 ,53
Error 8631,07 2 14315,54
Total 11820,25 5

Fuente: apéndice B, tabla XLIX.
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

La presente investigacion tiene como objetivo general, el evaluar el
potencial de aprovechar el residuo de poliestireno expandido como materia
prima en la elaboracion de una resina de intercambio i6nico. El proceso de
sulfonacién de la matriz del polimero, utiliz6 una mezcla de &cido sulfarico
concentrado y acido sulfarico fumante. Dicho proceso conlleva ademas la
sintesis de resinas sustituidas cuya materia prima, es poliestireno expandido no
reciclado con una distribucién de tamafio de particula equivalente al tamafio de
poro de un tamiz mesh 12. Se tiene como objetivo evaluar las mejores
variables del proceso de sulfonacion, se orienta en evaluar en funcion del
tiempo de reaccion de sulfonacion y en base a la variacion en la proporcion

acido fumante en la mezcla de reaccion.

La sulfonacién del poliestireno, se lleva a cabo por sustitucion aromatica
electrofilica, en la cual es necesaria la formacion del electréfilo de trioxido de
azufre (SO3). La razon por la cual en el proceso de sulfonacion del poliestireno
se utiliza &cido sulfarico fumante, es debido a la presencia en exceso de
trioxido de azufre gaseoso en el reactivo, lo cual facilita la sulfonacion en 2
fases, ademas disminuye el requerimiento de calor requerido en la reaccién a

comparacion de la reaccion utilizando Unicamente acido sulfarico concentrado.
El proceso de sulfonacion de la cadena polimérica del poliestireno, se ve

favorecida por la activacién de cada anillo aromético componente de la unidad

monomerica que esta presente en la cadena del grupo etileno de la unidad
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bésica del estireno. La activacion del anillo es débil con orientacion orto-para,®
y a su vez la sustitucion aromatica electrofilica da lugar a que el anillo
bencénico posea un grupo sulfonico desactivador fuerte y orientador meta, el

cual impide la bisulfonacion del mismo anillo.

Otra reaccion que se presenta en el proceso de sulfonacion de la resina,
es la disulfonacion la cual da lugar a un entrecruzamiento de un grupo
bencensulfonato con un nuevo anillo aromético de otra cadena polimérica. El
entrecruzamiento se identifica como un grupo sulfona (Ar-SO,-Ar), el cual liga
las diferentes cadenas de polimero mejorando las propiedades mecénicas del
material al aumentar la ramificacién del polimero pero reduce la capacidad de

intercambio de iones.

Para evaluar las propiedades de la resina sulfonada se aplicé la
metodologia recomendada de la Norma ASTM D2187-94 (2004) Seccién 11-
50; esta incluye pruebas de propiedades fisicas y quimicas estandar para

evaluar resinas de intercambio catiénico.

Dentro de las propiedades fisicas a evaluar en las resinas de
intercambio iGnico esta la retencibn maxima de agua dentro de su estructura
ASTM D2187-94 (2004) seccion 11-17. Para ello se seca el material hasta
eliminar toda la humedad del material y segun la diferencia de masa entre las
muestras antes y después del secado se obtiene el porcentaje de agua

absorbido por la estructura del polimero (PS-SO3H).

Observando la figura 16, se aprecia la disminucién del porcentaje de
retencibn maxima de agua al incrementarse la proporcion de acido sulfarico

fumante en la mezcla reaccionante del poliestireno. La retencién de agua en el

' WINGROVE, Alan. Quimica organica. [trad.] pag.650.
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poliestireno sulfonado se debe a la presencia de los grupos sulfonicos
hidratables, como se observa en las figuras 20 y 23, los cuales muestran como

aumenta el caracter hidrofilico del material.

En el proceso de sulfonacién del poliestireno se produce la sulfonacion
simple del material, pero también se da la disulfonacion y la formacion de
grupos  sulfonas. Estas sustituciones secundarias aumentan el
entrecruzamiento de la cadena polimérica y disminuyen la solubilidad de la
matriz polimérica de la resina de intercambio idnico. La di-sulfonacion, se ve
favorecida al incrementar la proporcion de agente sulfonante, el cual se

observa en la figura 16 para el tiempo de reaccién de una hora.

En la misma figura 16, se observa un aumento en el porcentaje de
retencion de agua en la estructura de la muestra con 10 por ciento de acido
fumante para el tiempo de reaccién de 2 horas. El aumento en la hidratacion,
es debido a la formacién de nuevos grupos sulfonicos en la matriz del polimero,

el cual se evidencia al observar las figuras 20 y 23.

En los tratamientos de 20 y 40 por ciento de acido sulfarico fumante, se
observa una disminucién en el porcentaje de retencion de agua en el tiempo de
reaccion de 2 horas. Haciendo referencia a la Norma ASTM D2187-94 (Afio
2004), menciona para los nuevos materiales de la misma funcionalidad y el
tipo de polimero, los valores mas altos indican baja reticulacién de la cadena™®.
De manera que el aumento en el porcentaje de retencién de agua, se debe a la
posible degradacion de las cadenas poliméricas de la resina, ya que disminuye

la longitud de las cadenas poliméricas y incrementa el caracter hidrofilico.

"' AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard Test Methods for

Physical and Chemical Properties of Particulate lon- Exchange Resins. p.4, Seccion 13.
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La degradacion del material, se apoya en el hecho observado de menor
rendimiento en la recuperacion del poliestireno sulfonado para el caso de los
tratamientos de 20 y 40 por ciento de acido sulfarico fumante para el tiempo de

reaccion de 2 horas.

Otra de las propiedades fisicas evaluadas segun la Norma ASTM
D2187-94 (2004) seccion 18-24, es la densidad del material por retrolavado
con agua. Este procedimiento determina la densidad del material en su maxima
retencion de agua, mediante el paso de un flujo de agua constante , entre 20 a
25 mililitros de agua por minuto, para una cantidad de resina cubierta
completamente por el agua y posteriormente muestrear la resina midiendo su

peso y volumen.

En la figura 17, se observa un aumento en la densidad del poliestireno
sulfonado al incrementar la proporcion de acido sulfarico fumante para el
tiempo de reaccion de una hora. Este incremento se debe al entrecruzamiento
de la cadena polimérica por la formacion del grupo sulfona el cual disminuye la
cantidad de agua en la estructura de la resina con el consecuente incremento

en la densidad del material.

En la figura 17, se puede observar la misma tendencia en cuanto al
incremento de densidad al aumentar la proporcién de acido en la sulfonacién
para el tiempo de reaccion de 2 horas. Aqui se ve que sus magnitudes
decrecen respecto al valor para una hora de tiempo de sulfonacién y es mas

abrupta la disminucion a medida que aumenta la proporcion de acido.

La disminucion de densidad para el tratamiento de 2 horas de reaccion,

evidencia la degradacion de la cadena polimérica debido a las condiciones mas
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fuertes de la sulfonacion que inducen la ruptura de la cadena de poliestireno,

reduce el entrecruzamiento y disminuye la densidad del material.

En el disefio de unidades de intercambio i6nico por lechos fijos, se debe
tomar en cuenta el cambio de volumen que sufre la resina de intercambio
catidnico con respecto a la forma idnica acida. La forma &cida de la resina, es
la que presenta la mayor hidratacion respecto a las demas formas ionicas,
debido a que el ion H* es infinitamente soluble en agua, por lo que presenta la
mayor retenciéon de agua en la estructura de la resina a comparacion de la

forma sddica.

En la figura 18, se observa el aumento de volumen de la resina en forma
acida respecto a su forma sédica como se esperaba tedricamente y se denota
una disminucion en el cambio de volumen al aumentar la proporcion de acido,
debido a la presencia de los grupos sulfonas en los tratamientos con una hora
de reaccion. Ademas se observa un aumento en la variacion del volumen al
incrementar el tiempo de reaccion para las muestras de 20 y 40 por ciento, en
porcentaje de &cido, esto debido a la degradacion de la cadena polimérica.

Dentro de las propiedades quimicas a evaluar segun la Norma ASTM
D2187-94 (2004) seccion 33-41, se encuentra la capacidad de fraccionamiento
de una sal neutra o capacidad salt-splitting. Esta evaluacion mide el grado de
intercambio i6nico de iones de sodio de una sal neutra (cloruro de sodio) a
partir del contacto de la resina acida. Segun la Norma ASTM D2187-94 (2004),
esta prueba es especifica para grupos sulfonicos de resinas cationicas aunque
también hace mencién en la deteccién grupos fosféricos y carboxilicos®. La

capacidad de salting-splitting se identifica con las figuras 19 a la 21.

> AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard Test Methods for

Physical and Chemical Properties of Particulate lon- Exchange Resins. p.6 , Seccién 35.
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La humedad de las muestras utilizadas en la prueba de fraccionamiento
de una sal neutra, es la misma que se reporto en los resultados de la prueba

de retencion maxima de agua.

En la figura 19, se observa un aumento en la cantidad de
miliequivalentes por gramo humedo de poliestireno sulfonado al incrementar la
proporcion de acido fumante para la sintesis de la resina a un tiempo de
sulfonacion de una hora. Se evidencia una mayor cantidad de grupos

sulfonicos en la estructura del poliestireno sulfonado.

En la misma figura, se observa un aumento en la cantidad de
miliequivalentes por gramo hamedo de resina en el tiempo de reaccion de 2
horas. El mayor tiempo de sulfonacién promueve el avance de reaccion de
sulfonacién simple en la estructura del poliestireno para el tratamiento de 10

por ciento de acido fumante y en menor grado para el de 20 por ciento.

Para el tratamiento de 40 por ciento de acido y 2 horas de reaccion, se
observa una disminucién en la cantidad de miliequivalentes de los grupos
sulfonicos debido a la posible disulfonacion en la formacion de grupos sulfonas
en la estructura del material. Otra razon de la disminucion de miliequivalentes
puede ser ocasionado por la degradacion de la estructura polimérica que
presenta el tratamiento para el tiempo de sulfonacién de 2 horas.

Se observa en la figura 19, las cantidades mas elevadas de
miliequivalentes de intercambio catiénico por gramo de resina humeda en los
tratamientos de 40 por ciento de acido con tiempo de reaccién de una hora y

10 por ciento de acido con tiempo de reacciéon de 2 horas.
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En la figura 20, se observa la distribucion de miliequivalentes por gramo
seco de poliestireno sulfonado, la cual depende del porcentaje de agua
retenida de la resina segun la figura 16. Se observa un comportamiento similar
a la distribuciéon de miliequivalentes por gramo himedo con excepcion del

tratamiento de 20 por ciento de &cido y 2 horas de sulfonacion.

El tratamiento de 20 por ciento de acido sulfarico fumante y 2 horas de
sulfonacién, presenta una menor cantidad de miliequivalentes por gramo seco
de resina a comparacion del tratamiento a una hora de reaccion. Se puede
relacionar el descenso en la capacidad de intercambio debido a la posible
degradacion de la estructura del polimero que es efecto del tiempo prolongado

en la reacciéon de sulfonacion.

La distribucion de miliequivalentes por mililitro de poliestireno sulfonado
hamedo, observado en la figura 21 presenta un comportamiento similar a la
distribucion de miliequivalentes por gramo humedo. Se destacan los
tratamientos de 40 por ciento de acido y una hora de tiempo de reaccion y 10
por ciento de &cido y tiempo de reaccion de 2 horas en cuanto a la cantidad

mas alta de miliequivalentes por mililitro de resina himeda.

Otra propiedad de intercambio para resinas cationicas, es la capacidad
total de intercambio ibnico ASTM D2187-94 (2004) seccién 42-50, se describe
la aplicacibn de la prueba: generalmente utilizado para materiales de
intercambio i6nico que contengan grupos funcionales que sean o contengan

grupos sulfonicos'®. Esta prueba mide la cantidad de miliequivalentes por

* AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard Test Methods for

Physical and Chemical Properties of Particulate lon- Exchange Resins. p.8 Seccién 44.

89



diferentes medidas de resina. La capacidad total de intercambio i6nico se
observa en las figuras 22 a la 24.

En la figura 24, se observa el aumento en la cantidad de
miliequivalentes por gramo humedo de resina al incrementar la proporcion de
acido sulfurico fumante para un tiempo de reaccidon de una hora. El aumento en
la capacidad de intercambio, es el resultado esperado debido a la mayor

sulfonacion de la cadena polimérica del poliestireno.

En la figura 24, se observa las capacidades de intercambio de todos los
tratamientos para el tiempo de reaccion de 2 horas, las cuales se sitian en un
area cercana, lo cual puede indicar un limite en la formacion de grupos
sulfonicos para las condiciones de la reaccion de sulfonacion. Ademas se
observa una disminucién en la capacidad total de intercambio para el
tratamiento de 40 por ciento de acido debido a la posible formacion de grupo
sulfona o degradacion del material resultado de las condiciones mas fuertes de

la reaccion de sulfonacion.

En la figura 23, se observa que los tratamientos de 40 por ciento de
acido sulfarico fumante con una hora de reaccién y 10 por ciento de acido
sulfarico fumante con 2 horas de reaccion, obtuvierén los rendimientos mas
altos en la cantidad de miliequivalentes por gramo seco de resina en la prueba

de capacidad total de intercambio idnico por gramo seco.

En la figura 24 se observa que la capacidad total de intercambio idnico
por mililitro de resina himeda, presenta un comportamiento similar a la que se
observa para la capacidad total de intercambio i6nico por gramo humedo. Se

puede observar el aumento de la capacidad total con relacién al incremento en
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la proporcion de &cido sulfurico fumante para el tiempo de sulfonacion de una

hora.

Uno de los factores que afecta el desempefio del poliestireno sulfonado
en la evaluacion de las propiedades fisicas y quimicas, es una limitante del
proceso de sulfonacion, en este caso la eficiencia de contacto de las fases
sélido-liquido y sélido-gas. Durante la sulfonacion, el poliestireno solido
presentd un contacto parcial con el acido(liquido) y ademas con el vapor del
acido sulfarico dentro del reactor. La falta de contacto entre fases, provocé una
sulfonacion heterogénea del poliestireno.

Para aumentar el contacto del material se optd por el uso de agitaciéon
por medio de una pastilla magnética que proporciona un mejor contacto entre
fases. Ademéas se observé una disminucién en la cantidad de poliestireno
sulfonado obtenido, debido a que la agitacion necesaria para mantener el
contacto promovia la degradacion del material, por lo que se agitoé levemente a
intervalos de tiempo constantes para mantener el poliestireno humedecido y
evitar perdida del material.

Tras evaluar propiedades fisicas y quimicas, se prosiguié a evaluar
visualmente los tratamientos propuestos para la elaboracién de poliestireno
sulfonado. Los parametros a evaluar constan de la calidad de superficie del
material, uniformidad en el color del material, uniformidad de forma vy

consistencia del material. Las resinas se muestran en las figuras 25 a la 30.

Segun criterio propio, se evalué cada resina segun los parametros
escogidos con una escala de puntaje que se observa en la tabla XXV. Los
resultados de la evaluacidbn se muestran en la tabla XXIV, denotando los

mejores tratamientos en cuanto a los parametros evaluados. Los tratamientos
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con mejor evaluacion son los de 10 por ciento de &cido sulfarico fumante a

ambos tiempos de reaccion.

Tras obtener los resultados en las pruebas fisicas, quimicas y visuales
del poliestireno sulfonado de los diferentes tratamientos de sulfonacion, se
determind que las condiciones de 10 por ciento de &cido sulfarico fumante y 2

horas de reaccion rindio los mejores resultados en las evaluaciones.

Tras identificar el mejor tratamiento del proceso de sulfonacién, se
procedio a la elaboracién de poliestireno sulfonado utilizando como materia
prima el poliestireno de residuo de cajas de empaque de las pruebas
espectrofotométricas de DQO del Proyecto FODECYT 47-2009 del Centro de
Investigaciones de la Facultad de Ingenieria de la Universidad de San Carlos
de Guatemala.

Los residuos de poliestireno reciclado, se redujeron de tamafio
manualmente para mejorar su manipulacion durante la sulfonacion, como se
puede observar en apéndice D, figura 59, hasta un tamafio de particula que le
permite ser retenido en un tamiz mesh 4. Durante la sulfonacién, se observo la
disgregacién de los fragmentos de los residuos de poliestireno en las unidades
esféricas que lo conforman como se puede observar nuevamente en el
apéndice D, figura 59, con lo cual se logré obtener poliestireno sulfonado en

forma esférica.

El poliestireno sulfonado reciclado, se evalud segun las pruebas fisicas y
quimicas antes mencionadas de la Norma ASTM D2187-94 (2004) y se
comparé el resultado obtenido con los resultados previos de poliestireno

sulfonado elaborado con material no reciclado.
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El porcentaje de retencion méaxima de agua del poliestireno sulfonado
elaborado con material reciclado, se presenta en la figura 31, observdndose un
menor porcentaje de retencibn de agua a comparacion del poliestireno
sulfonado elaborado con material no reciclado. Haciendo referencia a los
valores de las capacidades de intercambio de salt-splitting e intercambio total
de las figuras 33 a la 38 se puede denotar una baja cantidad de grupos
sulfonicos hidratables que disminuyen el porcentaje maximo de agua absorbida
en la estructura del poliestireno sulfonado elaborado con el material de

reciclaje.

En la determinacion de la densidad del material por retrolavado con
agua, figura 32, se observa un aumento en la densidad respecto al poliestireno
sulfonado elaborado con las mismas condiciones de sulfonacién pero con
material no reciclado. La disminucion en la cantidad de agua retenida en la
estructura del poliestireno observado en la figura 31, conlleva a una estructura

polimérica mas densa de poliestireno sulfonado.

La distribucion de miliesquivalentes de la capacidad de fraccionamiento
de una sal neutra (salt-splitting) del poliestireno reciclado sulfonado se presenta
en las figuras 33 a la 35. Se puede observar una disminucion en cantidad de
miliequivalentes por masa de material respecto los miliequivalentes obtenidos
con el poliestireno no reciclado sulfonado a las mismas condiciones, debido a

las posibles dificultades del proceso de sulfonacion del poliestireno reciclado.

El proceso de sulfonacion del poliestireno reciclado inicié con unidades
aglomeradas de las unidades esféricas de poliestireno y que posteriormente se
logran disgregar por accion del acido en un lapso de tiempo. Al inicio se tuvo
un contacto ineficiente entre el acido y el poliestireno hasta que logré

disgregarse a mejorando el contacto, por lo que el tiempo y la dificultad del
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contacto de fases, pueden disminuir la cantidad de grupos sulfonicos en la

cadena polimérica.

En la capacidad total de intercambio ionico del poliestireno sulfonado
reciclado, figuras 36 a la 38, se observa un conteo de miliequivalentes por
cantidad de masa muy similar respecto al poliestireno sulfonado, elaborado con
material no reciclado. La similitud aplica en los resultados de la capacidad total
de intercambio por gramo humedo de material y mililitro de material himedo,
figuras 36 y 38, pero difiere en la capacidad total de intercambio por gramo

SeCoO.

La similitud en los resultados en la capacidad total de intercambio por
masa humeda de poliestireno sulfonado se debe al menor porcentaje de
retencion de agua que presento la muestra hecha con material reciclado el cual

afectd el calculo de conversidon de materia seca a humeda .

La baja cantidad de miliequivalentes por gramo seco como se hizo
mencién antes, puede atribuirse a la dificultad del contacto de fases y el lapso

de tiempo de disgregacion en la sulfonacion del material reciclado.

Por ultimo, se procedié a la identificacion de los grupos funcionales del
poliestireno sulfonado, tanto para el material reciclado como al no reciclado. La
prueba de identificacion fue llevada a cabo mediante espectrofotometria
infrarroja utilizando el espectrofotometro de marca Buck Scientific modelo
M500, proporcionado por el Laboratorio de Instrumentacion Quimica Avanzada
de la Universidad del Valle de Guatemala.

El andlisis de espectro infrarrojo, fue realizado por primera vez utilizando

muestras humedas de poliestireno sulfonado, pero se determind interferencia
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debido a la cantidad de agua en la estructura de la resina, la cual opaca la
lectura del espectro de los grupos funcionales, tal como se observa en el
apeéndice C, figuras 41 a 49. Para obtener la lectura de los grupos funcionales,
fue necesario secar las muestras segun las condiciones de secado de la
prueba de retencién maxima de agua ASTM D2187-94 (2004) seccion 14. Para
llevar a cabo el analisis, fue necesario hacer un blanco para el espectro del
solvente Fluorolube, el cual fue adicionado a las muestras secas para Su
lectura en el equipo. Los espectros obtenidos, se observan en el apéndice C,

figuras 50 a 58.

En las tablas XXVI a la XXVIII, se pueden observar grupos identificados
en los espectros obtenidos de las muestras secas. Los espectros muestran un
grafico con una serie de picos en funcion a longitudes de onda especificas,
para los grupos funcionales presentes en el poliestireno sulfonado. En las
tablas, ademas se presentan los posibles grupos funcionales teodricos
equivalentes a los valores experimentales obtenidos en los espectros

infrarrojos.

En la tabla XXVI, se puede observar que los grupos teoricos
presentados concuerdan con la estructura del material esperado para todas las
muestras de una hora de sulfonacion. Los grupos esperados en la estructura,
son grupos metileno, provenientes de grupos alcanos que estan presentes en
la cadena alifatica del poliestireno, enlaces carbono-hidrégeno unidos al anillo
aromatico, los cuales se encuentran en las regiones de longitud de onda de
grupos funcionales (4 000-1 600 cm™) y aromatica (900-675 cm™) del espectro

respectivamente.
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En la zona de longitud de onda de (1 600-1 000 cm™) o también llamada
zona de huellas dactilares del espectro®®, se identifican los enlaces carbono-
carbono del anillo aromatico y los enlaces carbono-sustituyente del anillo con
la sustitucion en orientacion Para, que son resultado de la reaccion de

sustitucion de los grupos sulfonicos y sulfonas.

En la tabla XXVI, se observa la identificacion del grupo sulfona, el cual
no ha sido posible identificar con otras pruebas, y el grupo de sal de sulfonato,
el cual se debe a la forma sodica del poliestireno sulfonado, con el cual se
llevaron a cabo los analisis de espectrofotometria infrarroja. La falta en la
identificacion del grupo sulfonato en la muestra nimero uno se compensa con

los resultados previos de capacidad de intercambio i6nico.

En la tabla XXVII, se puede observar que los grupos identificados
concuerdan nuevamente con la estructura del material esperado para todas las
muestras con tiempo de sulfonacibn de 2 horas. Ademas se observan
espectros mas homogéneos que las muestras con una hora de sulfonacion.
Dicha similitud puede deberse al mayor progreso de la reaccion de sulfonacién

a la dos horas de reaccion.

Los espectros infrarrojos obtenidos de las muestras de poliestireno
sulfonado elaborado con material reciclado, se muestran en la tabla XXVIIIl. Se
puede observar la presencia de los grupos funcionales esperados, por lo que
es acertado concluir que no hay influencia en el origen de la materia prima para
la sintesis de resinas de intercambio cationico. Dicha conclusion se basa en la
formacion de los grupos sulfonas que no son posibles de identificar con
pruebas previas y la formacién de grupos sulfonatos que si son identificables

mediante las pruebas de capacidades de intercambio iénico.

14 SHRINER, Ralph L. The Systematic Identification of Organic Compounds. p.198.
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Como parte final de la investigacion, se llevd a cabo el andlisis
estadistico por andlisis de varianza de 2 factores para verificar las hipotesis
respecto al aumento en la cantidad de grupos sulfonicos y del
entrecruzamiento de las cadenas del polimero del poliestireno, esto con
respecto al aumento en el tiempo de reaccion y al aumento en la proporcion
con &cido fumante en la reaccion de sulfonacion. El analisis de varianza mide
el grado de dispersion de los datos para determinar si existe diferencia
significativa entre los datos™, por lo que se espera una diferencia significativa
entre datos al variar el tiempo de reaccion y la proporcion de &cido sulftrico

fumante.

Para evaluar ambas hipétesis, se utilizd6 los datos obtenidos de las
pruebas de las capacidades de intercambio por salt-splitting y capacidad total
de intercambio i6nico, ambas por gramo seco, las cuales son mas significativas
en relacion al tiempo de sulfonacién y a la proporcion de &cido sulfarico

fumante.

El andlisis de varianza que se muestra en las tablas XXIX y XXX,
demuestra que no existe una diferencia significativa sobre la dispersion de los
datos, tanto para el aumento de tiempo de reaccion como en el incremento en

el porcentaje de acido sulftrico fumante en el proceso de sulfonacion.

Este resultado sugiere que la sulfonacion de la resina de intercambio
cationico es independiente de las variables de reaccion, lo cual contradice los
resultados obtenidos de las pruebas fisicoquimicas estudiadas. El analisis de
varianza no toma en cuenta aspectos en el desempeiio del material debido por

degradacion, entrecruzamiento u otros aspectos por lo que no es valido

> WARPOLE Ronald, MYERS Raymond, MYERS Sharon. Probabilidad y estadistica para
ingenieros.p.523.
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concluir la dependencia de los factores de tiempo de reaccion y proporcion de
agente sulfonante en el desempefio del poliestireno sulfonado.

Segun los resultados obtenidos de las pruebas realizadas a los diferentes
tratamientos aplicados al poliestireno sulfonado, se demostré la obtencion de
un material hidrofilico y con capacidades de intercambio de cationes a
diferencia del poliestireno sin modificacion. La modificacion de las propiedades
del material, es resultado de la sulfonacion de la cadena polimérica y presencia
del grupo sulfonato, ademas se demostré indirectamente el entrecruzamiento
de la cadena polimérica, debido a la presencia del grupo sulfona. En conclusion
es posible y factible la modificacion y entrecruzamiento de la estructura de
poliestireno expandido reciclado para su utilizacion como resina de intercambio

catidnico.
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CONCLUSIONES

Segun los resultados obtenidos, es factible el aprovechamiento de residuo
del poliestireno expandido mediante la sulfonacion de su estructura para

SuU uso como resina de intercambio catiénico.

Segun los resultados en la determinacién de retencion maxima de agua
se observo una menor retencion de agua en la estructura del poliestireno
sulfonado al aumentar la proporcion de agente sulfonante en el periodo

de reaccion de una hora.

Las densidades de las muestras analizadas de poliestireno sulfonado
demuestran un aumento al incrementarse la proporcion de agente

sulfonante en el periodo de reaccion de una hora.

Las muestras con periodo de reaccion de dos horas demostraron un
aumento en la retencion de agua y disminucion de la densidad del
poliestireno sulfonado a diferencia de las muestras con una hora de

reaccion.
La prueba de hidratacién de la resina de intercambio cationico demostro

un aumento considerable en relacion a su AV entre valores de 182 a 184

por ciento en su forma idnica acida respecto al volumen en forma sodica.
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10.

11.

12.

En el tiempo de reaccion de una hora se determind que existe un
aumento en la capacidad salt-splitting y capacidad total de intercambio del

poliestireno sulfonado al aumentar la proporcién de agente sulfonante.

Unicamente el tratamiento al 10 por ciento de acido presenta un aumento
en las capacidades de intercambio i6nico del poliestireno sulfonado en el

periodo de reaccion de dos horas.

Las muestras con menor proporcion de &cido, presentan una mejor
evaluacion visual siendo la mejor opcién, el periodo de reaccion de 2

horas.

La mejor opcion del proceso de sulfonacion del poliestireno, fue el
tratamiento al 10 por ciento con &cido sulfdrico fumante y 2 horas de
reaccion en base al desempefio en las pruebas fisicas, quimicas y

visuales realizadas.

El poliestireno reciclado sulfonado presenta menor desempefio respecto
poliestireno virgen sulfonado en base a las pruebas de capacidades de

intercambio idnico.

La identificacion de grupos funcionales confirma la presencia de los
grupos sulfonicos y sulfonas resultado del proceso de sulfonacion en base

a los resultados de los espectros infrarrojos.
El resultado del analisis de varianzas por factores no resulta adecuado

para relacionar el desempefio del poliestireno sulfonado respecto a las

variables de tiempo de reaccién y porcentaje de acido sulftrico fumante.
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RECOMENDACIONES

Realizar un estudio sobre como mejorar el contacto entre las fases solido-
liguido del poliestreno y la mezcla de acido sulfurico

concentrado/fumante, durante el proceso de sulfonacion del poliestireno.

Evaluar técnicas instrumentales para cuantificar y relacionar los grupos

sulfonicos/sulfonas para los diferentes tratamientos propuestos.

Tomar en cuenta el cambio de volumen de la resina de intercambio
cationico, debido a la hidratacién en su forma idnica acida como factor de
disefio en equipos de intercambio por lecho fijo que utilicen la resina de

poliestireno sulfonado.

Comprobar de forma cuantificable la degradacion de las cadenas

poliméricas del poliestireno sulfonado durante la reaccién de sulfonacion.
Hacer un estudio del procedimiento de sulfonacién en funcion de la
temperatura de reaccién para evaluar la degradacion de las cadenas

polimericas del poliestireno sulfonado.

Realizar un andlisis estadistico que contemple todos los factores que

afectan el rendimiento del poliestireno expandido sulfonado.
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APENDICES

A. MUESTRA DE CALCULO

Determinacion de las propiedades fisicas y quimicas de la resina

elaborada a partir de la sulfonacion de poliestireno expandido reciclado.

Densidad de la resina de intercambio idnico™®.

Para ello se procede a medir la densidad de la resina de intercambio
catibnico por retrolavado con agua mediante la utilizacibn de la siguiente

ecuacion:

Masa .
p= @) Ecuacion No.1
Voltot mL —Volggua L

Donde:
p = densidad del material (g/mL).
Masa = masa de la resina (g).
Vol:;,: = volumen total de la muestra (mL).

Volggyq= volumen de agua agregado (mL).

' AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard Test Methods for
Physical and Chemical Properties of Particulate lon- Exchange Resins. p.4 Seccién 11-17.
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Retencién de agua de la resina de intercambio i6nico®’.

Se determina mediante el peso de la resina seca y la resina al punto de la

maxima humedad que retenga. Se utiliza la siguiente ecuacion:

W hapm — W
O%Ret = —m_7sec 4 100 Ecuacion No.2
hum

Donde:
%Ret =porcentaje de retencion de agua (%).
Whum =masa de la resina himeda (g)

Wsec = masa de la resina seca (Q)

Capacidad de fraccionamiento de una sal neutra por contacto con

cloruro de sodio.*®

Para determinar la capacidad de fraccionamiento de una sal neutra a
partir del contacto con cloruro de sodio (SALT-SPLITTING) se utilizan las

siguientes ecuaciones:

eq
g w(g)

Ecuacion No. 3

Donde:

E = mililitros de solucién de NaOH necesarios para la titulaciéon
(mL).

17 AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard Test Methods for

Physical and Chemical Properties of Particulate lon- Exchange Resins. p.5 Seccién 18-24.

18 AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard Test Methods for

Physical and Chemical Properties of Particulate lon- Exchange Resins. p.6 Seccién 33-41.
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W = gramos humedos de la muestra (g).
N = normalidad de la solucion de NaOH utilizado (meg/mL).
H = miliequivalentes de capacidad de intercambio de sodio por

gramo humedo. (meq/qg)

Hs % = H % (1-(M(%)/100)) Ecuacion No.4

Donde:

H = miliequivalentes de capacidad de intercambio de sodio por
gramo humedo. (meqg/g).

Hs= miliequivalentes de capacidad de intercambio de sodio por
gramo seco. (meg/qg).

M= porcentaje de retencion de agua (%).

meq

Hv — =H — xp — Ecuacion No.5

Donde:

H = miliequivalentes de capacidad de intercambio de sodio por
gramo humedo. (meq/g).

p = densidad del material (g/mL).

Hv =miliequivalentes de capacidad de intercambio de sodio por

mililitro humedo. (meg/mL).
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Determinacion de la capacidad total de intercambio i6nico™.

Para determinar la capacidad total de intercambio i6nico se

utilizan las siguientes ecuaciones:

Ch= 100xNg —(F+*Nyx4 /W  Ecuacion No.6

Donde:

C,= miliequivalentes de capacidad de intercambio cationico

total por gramo humedo (meq/qg)

F = miililitros de HCI requeridos para la valoracion. (mL)

W =gramos humedos de la muestra. (g)

N, =normalidad de la solucién de HCI utilizado. (meg/mL)

Ng=normalidad de la solucion de NaOH utilizado. (eq/mL)

cd % = C, % (1-(M(%)/100)) Ecuacion No.7

Donde:

Cd= miliequivalentes de capacidad de intercambio de sodio por
gramo seco. (meg/g).

C,, = miliequivalentes de capacidad de intercambio de sodio por
gramo humedo. (meq/qg).

M= porcentaje de retencion de agua (%).

' AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard Test Methods for

Physical and Chemical Properties of Particulate lon- Exchange Resins. p.8 Seccién 42-50.
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C, — =Cy * P L Ecuacion No.8

Donde:

C,, = miliequivalentes de capacidad de intercambio de sodio por
gramo humedo. (meqg/qg).

p = densidad del material (g/mL).

C,= miliequivalentes de capacidad de intercambio de sodio por

mililitro humedo. (meg/mL).

Hidratacion de la resina de intercambio catiénico en funcién de su

forma idnica.

Para ello se procede a medir la los volumenes de una cantidad
conocida de resina en sus diferentes formas i6nicas, utilizando la

siguiente ecuacion:

Vol ac (mL)
Vol sod mL

%AV = x 100 Ecuacion No.9

Donde:

%AV = densidad del material (g/mL).

Vol ac = volumen de la resina en forma ionica acida (mL).

Vol sod =volumen de la resina en forma i6nica sodica (mL).
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B. DATOS CALCULADOS

Tabla XXXI. Porcentaje de la cantidad de agua retenida en la
estructura del poliestireno sulfonado en funcion de

tiempo de reaccion para diferentes proporciones con

acido sulfarico fumante, segun Norma ASTM D2187-94
(2004) (T= 20°C)

1]5,041 0,036 | 99,286

25,092 0,039 99,234 99,275
1h/ 10% 3|5,038 0,035 | 99,305

45,022 0,03599,303

54,956 0,03 99,395 99,373
1h/ 20% 6/5,01 0,029 | 99,421

75,021 0,065 | 98,705

8|5 0,022 | 99,560 99,196
1h/ 40% 9|5,014 0,034 99,322

10| 5,064 0,024 | 99,526

115,079 0,028 | 99,449 99,307
2h/ 10% 12 (5,032 0,053 | 98,947

135,048 0,048 | 99,049

14 (4,99 0,052 | 98,958 99,076
2h/ 20% 15 | 5,006 0,039 99,221

16 5,014 0,051 | 98,983

175,02 0,026 | 99,482 99,096
2h/ 40% 18| 5,008 0,059 | 98,822

Fuente: ecuacién no.1, elaboracion propia.
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Tabla XXXII. Densidad del poliestireno sulfonado  mediante

retrolavado con agua en funcién de tiempo de reaccion

para diferentes proporciones con &cido sulfurico
fumante, segin Norma ASTM D2187-94 (2004) (T= 20°C)

1 5,002 5 10,2 0,962

1h/ 10% 2 5,008 5 10,2 0,963 0,964
3 5,025 5 10,2 0,966
4 5,035 5 10 1,007

1h/ 20% 5 5,027 5 10 1,005 0,994
6 5,046 5 10,2 0,970
7 5,053 5 10 1,011

1h/ 40% 8 5,055 5 10 1,011 1,012
9 5,077 5 10 1,015
10 4,995 5 10,2 0,961

2h/ 10% 11 5,006 5 10,2 0,963 0,963
12 5,014 5 10,2 0,964
13 5,086 10 15,3 0,960

2h/ 20% 14 5,006 10 15,1 0,982 0,977
15 5,047 10 15,1 0,990
16 5,058 10 15,2 0,973

2h/ 40% 17 5,036 10 151 0,987 0,982
18 5,024 10 151 0,985

Fuente: ecuacién no.2, elaboracion propia.
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Tabla XXXIII. Cambio de volumen de la resina de intercambio
catiénico debido a la hidrataciobn en su forma acida

respecto su forma soédica para diferentes proporciones

con acido sulfurico fumante y tiempo de reaccion de dos
horas (T=20°C)

1h/ 10% 1 5,07 4,9 9 183,67
1h/ 20% 2 5,08 4,9 8,95 182,65
1h/ 40% 3 4,94 4,85 8,85 182,47
2h/ 10% 4 5,03 4,95 9,05 182,83
2h/ 20% 5 4,99 5 9,15 183,00
2h/ 40% 6 5,02 5 9,2 184,00

Fuente: ecuacion no.9, elaboracion propia.
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Tabla XXXIV. Numero de miliequivalentes de hidrogeno
intercambiable por masa saturada de humedad del
poliestireno sulfonado para fraccionar una solucién
salina en funcidon de tiempo de reaccion para diferentes
proporciones con acido sulfurico fumante, segin Norma
ASTM D2187-94 (2004) (T= 20°C)

1h/ 10% 1| 10,033 6,950 0,172
1h/ 20% 2| 10,032 7,000 0,173
1h/ 40% 3 9,985 19,200 P 0,477
2h/ 10% 4| 10,062 17,300 0,427
2h/ 20% 5| 10,017 7,300 0,181
2h/ 40% 6| 10,101 15,500 0,381

Fuente: ecuacion no.3, elaboracion propia.
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Tabla XXXV. Numero de miliequivalentes de hidrogeno
intercambiable por masa seca del poliestireno sulfonado
para fraccionar una solucién salina en funcion de
tiempo de reaccion para diferentes proporciones con
acido, segun Norma ASTM D2187-94 (2004) (T= 20°C)

1h/ 10% 1 99,275 23,715
1h/ 20% 2 99,373 27,617
1h/ 40% 3 99,196 59,338
2h/ 10% 4 99,307 61,587
2h/ 20% 5 99,076 19,573
2h/ 40% 6 99,096 42,108
Fuente: ecuacion no.4, elaboracion propia.
Tabla XXXVI. NUumero de miliequivalentes de hidrogeno

intercambiable por volumen saturado de humedad del
poliestireno sulfonado para fraccionar una solucion
salina para diferentes proporciones con acido sulfurico
fumante, segun Norma ASTM D2187-94 (2004) (T= 20°C)

1h/ 10% 1 0,964 0,166
1h/ 20% 2 0,994 0,172
1h/ 40% 3 1,012 0,483
2h/ 10% 4 0,963 0,411
2h/ 20% 5 0,977 0,177
2h/ 40% 6 0,982 0,374

Fuente: ecuacién no.5, elaboracion propia.

114



Tabla XXXVII. NUumero de miliequivalentes de hidrogeno
intercambiables totales por masa saturada de humedad

del poliestireno sulfonado en funcion de tiempo de

reaccion para diferentes proporciones con acido
sulfurico fumante, segun Norma ASTM D2187-94 (2004)
(T=20°C)

1h/ 10% 1 2,046 27,200 2,391

1h/ 20% 2 1,996 14,700 2,605

1h/ 40% 3 4,027 12,550 2,759
0,029 0,009

2h/ 10% 4 4,034 13,700 2,749

2h/ 20% 5 4,048 13,900 2,748

2h/ 40% 6 4,066 14,100 2,746

Fuente: ecuacion no.6, elaboracion propia.
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Tabla XXXVIII.

NUumero de miliequivalentes de hidrogeno
intercambiables totales por masa seca del poliestireno

sulfonado en funcion de tiempo de reaccion para

diferentes proporciones con acido sulfarico fumante,
segln Norma ASTM D2187-94 (2004) (T= 20°C)

1h/ 10% 1 99,275 329,790
1h/ 20% 2 99,373 415,495
1h/ 40% 3 99,196 343,068
2h/ 10% 4 99,307 396,766
2h/ 20% 5 99,076 297,351
2h/ 40% 6 99,096 303,662

Fuente: ecuacion no.7, elaboracion propia.
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Tabla XXXIX.

NUumero de miliequivalentes de hidrogeno
intercambiables totales por volumen saturado de
humedad del poliestireno sulfonado en funcion de

tiempo de reaccion para diferentes proporciones con

acido sulfarico fumante, segun Norma ASTM D2187-94
(2004) (T=20°C)

1h/ 10% 1 0,166
1h/ 20% 2 0,994 0,172
1h/ 40% 3 1,012 0,483
2h/ 10% 4 0,963 0,411
2h/ 20% 5 0,977 0,177
2h/ 40% 6 0,982 0,374

Fuente: ecuacion no.8, elaboracion propia.
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Tabla XL.

Porcentajes de retencion maxima de agua en las estructuras

de la resinas de intercambio idnico entre la mejor opcién en

las variables de operacion y la elaborada con residuo de las

cajas de prueba de DQO (D1-D3)

10 5,064 44,148 |44,172 |0,024 99,52
2h/ 10% 11 5,079 44,108 |44,136 |0,028 99,44 | 99,30
12 5,032 37,453 |37,506 |0,053 98,94
D1 7,765 21,284 |21,355 |0,071 99,08
2h/ 10% D2 7,393 19,916 [19,998 |0,082 98,89 98,99
D3 7,417 37,453 |37,526 |0,073 99,01
Fuente: ecuacion no.1, elaboracion propia.
Tabla XLI. Densidades por retrolavado de las resinas de intercambio

ibnico de la mejor opcion en las variables de operacion y la

elaborada con residuo de las cajas de prueba de DQO (D1-
D3)

10 4,99 5 10,2 0,961

2h/ 10% 11 5,006 10,2 0,963 0,963
12 5,014 5 10,2 0,964
D1 5,178 10 15,2 0,996

2h/ 10% D2 5,035 10 15,3 0,950 0,966
D3 5,054 10 15,3 0,954

Fuente: ecuacion no.2, elaboracion propia.
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Tabla XLII.

Capacidad de fraccionamiento de una sal neutra por gramo

hiumedo de la resina de intercambio iGnico virgen con las

variables optimas de operacion y la elaborada con residuo

de las cajas de prueba de DQO (D1-D3)

2h/ 10% 4 10,062 17,3 0,025 0,427 0,427
D1 10,07 9,8 0,025 0,242
2h/ 10% D2 10,015 8,25 0,025 0,204 0,227
D3 10,043 9,55 0,025 0,236
Fuente: ecuacion no.3, elaboracion propia.
Tabla XLIII. Capacidad de fraccionamiento de una sal neutra por

gramo seco de la resina de intercambio iGnico virgen con

las variables optimas de operacion y la elaborada con
(D1-D3)

residuo de las cajas de prueba de DQO

2h/ 10% 4 99,3071 61,5871
D1

2h/ 10% D2 98,9974 22,6729
D3

Fuente: ecuacién no.4, elaboracion propia.
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Tabla XLIV.

Capacidad de fraccionamiento de una sal neutra por
mililitro de masa humeda de la resina de intercambio

ionico virgen con las variables optimas de operacion y la

elaborada con residuo de las cajas de prueba de DQO
(D1-D3)

2h/ 10% 4 0,9625 0,4107
D1

2h/ 10% D2 0,9664 0,2197
D3

Fuente: ecuacion no.5, elaboracion propia.

Tabla XLV. Capacidad total de intercambio iénico por gramo humedo
de la resina de intercambio i6nico virgen con las
variables optimas de operacion y la elaborada con
residuo de las cajas de prueba de DQO (D1-D3)

4 4,034 0,0287 13,7 | 0,0090467 2,7489 2,7489
D1 3,108 0,0287 13,7 | 0,0090467 2,7122
D2 5,16 0,0287 13,05| 0,0090467 2,7802 2,7485
D3 4,103 0,0287 13,45 | 0,0090467 2,7531

Fuente: ecuacién no.6, elaboracion propia.
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Tabla XLVI.

Capacidad total de intercambio iGnico por gramo seco de
la resina de intercambio i6nico virgen con las variables
optimas de operacion y la elaborada con residuo de las
cajas de prueba de DQO (D1-D3)

2h/ 10% 4 99,30 396,76
D1

2h/ 10% D2 98,99 274,15
D3

Fuente: ecuacion no.7, elaboracion propia.

Tabla XLVII. Capacidad total de intercambio i6nico por mililitro
himedo de la resina de intercambio i6nico virgen con las
variables optimas de operacion y la elaborada con
residuo de las cajas de prueba de DQO (D1-D3)

2h/ 10% 4 0,9625 2,6458
D1

2h/ 10% D2 0,9664 2,6563
D3

Fuente: ecuacion no.8, elaboracion propia.
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Tabla XLVIII.

Capacidad de fraccionamiento de una sal neutra por
gramo seco en funcion de todos los tratamientos

realizados

1 hora 2 horas
10% 23,71 61,59
20% 27,62 19,57
40% 59,34 42,11

Tabla XLIX.

Fuente: ecuacion no.4, elaboracion propia.

Capacidad total
funcion de todos los tratamientos realizados

de intercambio por gramo seco en

1 hora
10% 329,79 396,76
20% 415,49 297,35
40% 343,07 303,66

Fuente: ecuacion no.7, elaboracion propia.
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C. ESPECTROS INFRARROJOS DE LA ESTRUCTURA
DEL POLIESTIRENO SULFONADO

Figura 39. Espectro infrarrojo de la muestra de resina humeda con 1

hora de reaccion y 10% en proporcion de acido fumante
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Figura 40.

hora de reaccién y 20% en proporcion de acido fumante
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Figura 42.

Espectro infrarrojo de la muestra de resina humeda con 2

horas de reaccién y 10% en proporcion de acido fumante
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Figura 43.

Espectro infrarrojo de la muestra de resina hiumeda con

horas de reaccion y 20% en proporcion de acido fumante
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Figura 44.

Espectro infrarrojo de la muestra de resina humeda con 2

horas de reacciéon y 40% en proporcion de acido fumante
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Figura 45.

horas de reaccion y 10% en proporcion de acido fumante de

material de desecho (1/3)
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Figura 46. Espectro infrarrojo de la muestra de resina humeda con 2

horas de reaccion y 10% en proporcion de acido fumante de
material de desecho (2/3)
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Figura 47. Espectro infrarrojo de la muestra de resina hiumeda con 2
horas de reaccion y 10% en proporcion de acido fumante de
material de desecho (3/3)
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Figura 48. Espectro infrarrojo de la muestra de resina seca con 1 hora
de reacciéon y 10% en proporcion de acido fumante
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Figura 49. Espectro infrarrojo de la muestra de resina seca con 1 hora
de reaccién y 20% en proporcion de acido fumante
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Figura 50. Espectro infrarrojo de la muestra de resina seca con 1 horas
de reacciéon y 40% en proporcion de acido fumante
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Figura 51. Espectro infrarrojo de la muestra de resina seca con 2 horas
de reaccién y 10% en proporcion de acido fumante
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Figura 52.

Espectro infrarrojo de la muestra de resina seca con 2 horas

de reaccién y 20% en proporcion de acido fumante
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Figura 53. Espectro infrarrojo de la muestra de resina seca con 2 horas
de reacciéon y 40% en proporcion de acido fumante
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Figura 54. Espectro infrarrojo de la muestra de resina seca con 2 horas
de reaccion y 10% en proporcion de acido fumante de

material de desecho (1/3)
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Figura 55. Espectro infrarrojo de la muestra de resina seca con 2 horas
de reaccién y 10% en proporcion de acido fumante de

material de desecho (2/3)
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Figura 56. Espectro infrarrojo de la muestra de resina seca con 2 horas
de reaccion y 10% en proporcion de acido fumante de
material de desecho (3/3)
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D. IMAGENES DEL PROCESO DE ELABORACION DE
LA RESINA DE INTERCAMBIO CATIONICO

Figura 57. Procedimiento de elaboracién de la resina de intercambio

cationico a partir de poliestireno reciclado
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Continuacion de la figura 57.

Fuente: Laboratorio de Fisicoquimica, Escuela de Ingenieria Quimica. USAC.
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Figura 58. Tabla de requisitos académicos
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Fuente: elaboracion propia.
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ANEXOS

Figura 60. Correlacion grafica de grupos funcionales orgéanicos

respecto a lalongitud de onda infrarroja
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Continuacion de la figura 60.
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Continuacion de la figura 60.
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Figure 7.11 (Continued)

Fuente: SHRINER, Ralph L. The Systematic Identification of Organic Compounds. p.201-203.

145



Figura 61.

Identificacion de grupos funcionales orgénicos respecto ala

longitud de onda infrarroja

TABLE 7.1 Characteristic Infrered Absorption Frequancies

Bond Compound Type Frequency Range, cm ™"
Hydrocarbons
C—H stretching Alkanes LR40-3000
—{CHg IRT2 & 2062 (5)
—{Hay 2553 & 2026
—CH (5 RS0 (w)
—{CHg & —CH [eyelic) FO0-3100
Al TR53 006D [m-5)
Alkenes J010-30895 (m)
Aﬂ[}"l‘lﬂs | RC=CH) 267-3333 (s)
Aromatic 30003100
C—H bending Alkanes
—{Hy 1375 & 1450
—CH, 1465 & 1150-1350
—CHy (straight chain = 7C) 720
—CH{CH3)q 13651370, 13501385
(g, d), & 919522 (w)
—CiCHaly 1370 (5], 1385-1395 (m),
& 026-032 (w)
cyclohexane 1452
eyclopentane 1455
cvelopropane l442
Alkenes
cis disubstituted, vinyl 1416
Alkymies
(RC=CH, HC=CH) B10-T00 (s, b &
12201370 (w, b)
C—H out-of-plane Alkenes 6501000 (s)
bending RCH=CHg B05-015 (=) & 9859405 (s)
RgC=CHsy 385805 (s)
RCH=CHR (is) BES-T (5]
RCH=CHHR (trans ) 960080 (s)
FsC=CHR Te0-840 (m)
Allenes =CHg 850
Aromatic 67550 (s}
monisubstituted GR0-T10 (s) & TH=TTO (s}
or-disubstituted TI-TT0 (s
m-disubstituted GAO-T25 (5) & TH0-810 (5]
p-disubstituted BO0-540 (5]
C—MH in-plane bending ~ Alkenes
=(CHg 1416
Aromatic LW 13000
C={ stretching Alkenes 1620-1680 {v]
unconjugated 1640-166T (m, w)
RCH=CH, 16351648
RoC==CH, 16451658 (m)
RCH=CHR icis) 1626-1662 (v)
RCH=CHR (trans) 1668-16TH (v)
F:C=CHR 1665-1675 (m}
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Continuacion de la figura 61.

TABLE 71 (Continued)

Bond Compound Type Frequency Range, em ™"
MN—0 'strdf.‘h[ng Mitrates 12551300 (s} & 1625-1660 (s}
Witrites T30-850 (5]
Me=() stretching Mitrates A33-ATD
Mitrites
cix isomer 1610-1625 (s)
trans isomer 1630-1650 (s}
Mitrosn mmp!.l.nujs
monomeric, bertiary
aliphatic 15391555
aromatic 14951511
M--0 bending Nitrates GE0-TE3
C—N stretching Witroaromatics &70
Organic halogen compounds
C—X stretching Chlorides
aliphatic S50-850 (s)
aryl 10881096 is)
Bromides 515690 (5)
lodides S00-500 (s}
Fluorides T30=1400 (5]
monafluoroalkanes L0001 1060 {5)
—LF—, —CF, 11201350 (s}
aryl L100=1250 (s}
Organic sulfur mmpm.lm‘lr
S==H stretching Aliphatic mercaptans,
thiophenols 25502600 (w)
Thioketos 2415 (b)
C—35 stretching Sulfides BO0-T00 {w)
5—5 !re'td'lln.g Drisulfides AO0=500 [w)
C="5 stretching Thiocarbonyls 1020-1250
Thivhenzophenanes 1207-1224
Compounds containing sulfur—oxygen bonds
S=0 stretching Ohrganic sulfoxides L030=1070 (3}
Sulfones 1120-1160 (s & 1300-1350 (s)
Sulfonyl chlorides 1177-1204 (sh & 1380-1410 (s
Sulfonamides 1155-1170 (sh & 1335-1370 (s}
Covalent sulfonates L165-1195 (s) & 1335-1372 (d, s)
Organic sulfates 11551200 (s) & 1380-1415 (s}
Sulfonic apids 1150-1165 (s) & 1342-1350 (s)
Sulfonate salts 1055 (s) & 1175 (s)
N—H stretching Sulfonamides
1° 2473300 {51 & 33303390 (5)
2 G265 (s)

Fuente: SHRINER, Ralph L. The Systematic Identification of Organic Compounds. p.210.
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