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e Proporciona una experiencia de aplicaciones sin precedentes.

e Ofrece mas de 2000 applications de forma gratuita.

* Lo respalda con un servicio confiable en cualquier parte del mundo.
» No cotiza en la Bolsa, es propiedad de una fundacién.

» Adopta un enfoque sustentable para la gestion corporativa, colocando los intereses de los
clientes y empleados por encima de maximizar las ganancias.
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Metrohm — analisis de polimeros personalizados

-~

para el control de calidad de monémeros, productos
intermedios y polimeros terminados

Los polimeros y los plasticos son un pilar de la vida
moderna debido a su versatilidad y propiedades fisicas; se
pueden moldear en casi cualquier forma, con diferentes
grados de flexibilidad y otros parametros variables. Por
ello tienen que cumplir con los estandares internacionales.

Los componentes plasticos son ampliamente utilizados
en aviones y automdviles, embalajes, dispositivos y
productos médicos, productos electronicos y muchos
otros productos. Cada afio se producen aproximadamente
370 millones de toneladas de plastico en todo el mundo.

Los polimeros también tienen un lado oscuro; los desechos
plasticos aumentan continuamente. Los plastificantes son
perjudiciales para la salud humana. Los halégenos en el
plastico crean haluros de hidrégeno corrosivos y tdxicos
durante su combustion. Finalmente, estd el problema de
la infiltracion de microplasticos en cada rincon del medio
ambiente.

La produccion de polimeros es un proceso exigente en
el que las materias primas de alta pureza experimentan
reacciones complejas y se convierten en polimeros,
fibras, resinas, caucho y gomas. Para garantizar que estos
productos cumplan con las estrictas especificaciones,
la materia prima y los procesos deben monitorearse a lo
largo de toda la cadena de produccién. Los analisis deben
llevarse a cabo en todas las etapas de la produccion. Lo cudl
es un proceso muy complejo.

Ademas, algunos productos terminados se convierten en
materia prima para otros bienes y entran como materia

prima en diversas industrias, como papel, cosméticos,
textiles o la industria de materiales de construccion.
Eso hace que el proceso de produccion sea aun mas
complicado.

Metrohm ofrece alrededor 100 aplicaciones para
ayudar a controlar el proceso de produccion de polimeros
desde el andlisis de mondmeros hasta el control final
de los productos terminados. Las técnicas varian desde
titulacion y cromatografia idnica hasta espectroscopia y
voltamperometria.

Puedes contar con nuestro know-how

Metrohm le ofrece soluciones completas para problemas
analiticos  muy especificos. Los representantes de
Metrohm son profesionales que desarrollan aplicaciones
personalizadas y le brindan asistencia profesional en todos
los asuntos relacionados con el andlisis de polimeros. Con
nosotros usted puede obtener métodos estandarizados
y métodos secundarios como Raman y NIR de un solo
proveedor. Nuestro conocimiento, experiencia y métodos
optimizados ayudan a aumentar el rendimiento de
una manera precisa con gran ahorro de tiempo y por
consecuencia, a un menor costo.

En este folleto, presentamos algunas aplicaciones
seleccionadas utilizadas durante la produccion de
polimeros. No dude en ponerse en contacto con nuestros
especialistas en aplicaciones para obtener ayuda y mas
informacion.

Nota de aplicacion (AN): En todo el folleto (AN) significa Nota de Aplicacion. Puede encontrar todas las AN

mencionadas en el buscador de aplicaciones en www.metrohm.com/es-mx/aplicaciones/




1. Técnicas Analiticas

1.1. Titulacién

La titulacion potenciométrica es ideal para valorar
grupos funcionales en mondmeros, en particular
mono y polidcidos monoméricos, asi como polioles.
Estas valoraciones se llevan a cabo principalmente en
soluciones no polares y, por lo tanto, se acompafian
de un pequefo cambio de potencial, lo que conduce
a curvas de valoracion planas y erraticas. Metrohm ha
superado estos inconvenientes mediante el desarrollo
de instrumentos y sensores (por ejemplo, Solvotrode
easyClean) que permiten determinar los puntos de

1.2. Titulacion Karl Fischer

Puede verificar el contenido de agua en mondmeros
gaseosos y liquidos, en gases licuados, asi como en
monomeros solidos en materia prima e incluso en
plasticos terminados utilizando la valoracion de Karl
Fischer. La valoracion coulométrica Karl Fischer es el
método ideal para determinar el contenido de agua a
nivel de trazas. Como la mayoria de los polimeros no son

1.3. Cromatografia Ionica

La cromatografia idnica (IC) y la cromatografia idnica por
combustion se han convertido en métodos eficientes y
precisos para cuantificar compuestos en la produccion
de polimeros, desde materia prima hasta bienes de
consumo terminado y componentes en las corrientes
de alimentacion. Las nuevas tecnologias, como la
ultrafiltracion, la calibracion automatica multipunto y el
analisis especializado de cationes ayudan a monitorear
las corrientes de efluentes con mayor facilidad y precision
que nunca. Esto asegura que la concentracion de
subproductos en los procesos de fabricacién de polimeros
cumpla con los limites establecidos. La cromatografia
ionica también se puede usar para otros analisis, como
aniones en material perfluorocarbonado (ANS228),

1.4. Cromatografia Ionica

La cromatografia iénica por combustion (CIC) es
adecuada para analizar halégenos, azufre y bifenilos
policlorados (PCB) en materia prima y productos
terminados. Impulsado por los recientes avances
técnicos en automatizacion, CIC ha mejorado tanto
su precision como su facilidad de uso. El IC estandar se
usa habitualmente para la medicion de varios aniones y
cationes en el agua de descarga para el cumplimiento
del NPDES (Sistema Nacional de Eliminacion de Descargas

equivalencia en medios de baja conductividad. Cientos
de valoraciones son aplicadas en la industria de
polimeros: desde grupos acidos hasta contenido
de cloruro e isocianato pasando por nimero de
hidroxilo, epoxi, carboxilo y nimero de amina. Los
analisis mas comunes y facilmente automatizados son el
numero acido y de hidroxilo, asi como el contenido de
isocianato. Su determinacion titrimétrica esta regulada
principalmente por las normas ASTM e ISO.

solubles, la determinacién del contenido de agua se lleva
a cabo utilizando el método del horno Karl Fischer,
donde la humedad residual en el plastico se evapora
y se transfiere a la celda de titulacion donde se valora
posteriormente.

aniones en PVC (AN-S-130), sodio, amonio y potasio en
poliéteres (AN-C-059), fosfato y sulfato en muestras de
polimeros después de la dilucion y dialisis en linea (AN-
S-230).

En los polioles, los metales alcalinos representan algunas
de las impurezas criticas, porque son catalizadores
fuertes para reacciones lineales y ramificadas. La
cromatografia ionica después de la eliminacion de la
matriz en linea es un método rapido y preciso para la
determinacion simultanea de sodio y potasio. Ademas,
IC es una tecnologia efectiva para pruebas de
produccion final y aplicaciones de monitoreo ambiental
en la industria de polimeros.

por Combustidn

de Contaminantes), y para la cuantificacion de aminas
en materia prima en el monitoreo de efluentes. En esta
técnica en linea, la muestra se somete a combustion
pirohidrolitica, donde los compuestos de interés se
convierten a forma gaseosa y luego son absorbidos
directamente por una solucion. La cual es analizada
posteriormente mediante cromatografia ionica.

La cromatografia i6nica de combustiéon es una
herramienta invaluable para el analisis de materia prima y
componentes terminados en la industria de los polimeros.
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1.5. Método PVC-Thermomat

El 895 Professional PVC Thermomat de Metrohm
determina la termoestabilidad del Cloruro de
Polivinilo (PVC) y otros polimeros que contienen
cloro mediante la prueba de deshidrocloracién (DHQ).

Esto implica exponer las muestras a temperaturas
elevadas en el PVC Thermomat y medir el tiempo de
estabilidad - el tiempo hasta que se libera el cloruro de
hidrégeno gaseoso-. Elmétodo cumple con los estandares
nacionales e internacionales, y es particularmente facil de
realizar.

1.6. Espectroscopia de Infrarrojo Cercano (NIRS)

Los analizadores de laboratorio de Metrohm para
espectroscopia de infrarrojo cercano (NIR) permiten
a los usuarios realizar analisis de rutina (por ejemplo,
determinacion del ndmero de hidroxilos en polioles)
de forma rapida y confiable, sin requerir preparacién
de muestras o uso de reactivos adicionales ademas
de obtener resultados en menos de un minuto. Estos
analizadores son capaces de realizar analisis cualitativos
y cuantitativos de distintos parametros fisicos y quimicos
en una sola ejecucion.

La espectroscopia Vis-NIR es muy adecuada para
analizar diversos polimeros como poliuretanos, PET, PVC,
nylon, etc. Los parametros comunes determinados por

1.7. Espectroscopia

Con nuestros analizadores portatiles Raman, puede
identificar mondémeros comunes de manera cémoda
y rapida. Los monomeros como el estireno, diversos
alquil metacrilatos, divinilbenceno, etilenglicol, fenol,
acido tereftdlico y urea pueden analizarse en sequndos.
Ademas, los aditivos o inhibidores como la

espectroscopia - Vis-NIR - son numero de hidroxilos,
densidad, viscosidad, indice de flujo de fusion, indice de
acido, contenido de humedad, dietilenglicol y grupos
terminales carboxilicos, por nombrar solo algunos. Como
las mediciones por espectroscopia Vis-NIR solo toman
unos segundos, es el método preferido para el monitoreo
en tiempo real de reacciones quimicas. Mirando mas
alla de los parametros quimicos, la espectroscopia Vis-
NIR también se usa para determinar la homogeneidad
de mezcla o la distribucion del tamafo de particula.
La combinacion del andlisis en tiempo real con una
precision y fiabilidad superior hace que la espectroscopia

Vis-NIR sea una técnica incomparable para el analisis de
polimeros.

Raman

benzoquinona se pueden identificar de forma rapida e
inequivoca. Los analizadores Raman de Metrohm (Mira)
combinan la facilidad de uso con la maxima seguridad
y proporcionan resultados en segundos. Raman puede
distinguir eficazmente materiales como ABS, PE, PS, PET y
PMMA®* en los residuos, independientemente del color, el
agua superficial, la deformacién o la suciedad.
\

*Copolimeros de Acrilonitrilo-butadieno-Estireno (ABS), polietileno (PE), Tereftalato de polietileno (PET), Polimetil-metacrilato
(PMMA)



1.8. Voltametria

La voltametria es una técnica muy sensible para el analisis
de sustancias electroquimicamente activas, como los
iones inorganicos u organicos, y también puede analizar

1.9. Electroquimica

Nuestra cartera de productos electroquimicos abarca
desde instrumentos portatiles y sistemas modulares
para una total flexibilidad hasta estaciones de trabajo
multicanal que permiten realizar varios experimentos
simultaneamente. Las mediciones electroquimicas se
utilizan para la caracterizacion de materiales e interfaces
electroquimicamente activas que implican transferencia
de electrones o cargas (por ejemplo, polimeros
conductores). Todas las mediciones electroquimicas
se basan en un control de alta precision y mediciones
de voltaje, corriente, carga eléctrica o impedancia y se
realizan con potenciostatos/ galvanostatos especialmente
disefados. La investigacion abarca la trayectoria de
desarrollo  progresivo de los compuestos desde la
validacién tedricay conceptual de nuevos materiales hasta

compuestos organicos neutros. La voltametria es muy
adecuada para el analisis de la calidad de la materia prima
en la fabricacion de polimeros. Esta técnica combina una
amplia gama de aplicaciones, tiempos de analisis cortos,
alta precision y sensibilidad con costos de inversion y
operacion relativamente bajos.

la caracterizacion y el control de calidad de materiales
y dispositivos. Uno de los materiales mas populares
actualmente en estudio es el grafeno. Este material es
apto para la investigacion electroquimica porque tiene
propiedades eléctricas, dpticas y mecanicas especiales
y es un polimero de enlace covalente bidimensional. Se
usa ampliamente como material de electrodos y sustratos
en muchos campos de aplicaciéon de electroquimica.
Metrohm DropSens dispone de electrodos serigrafiados
de grafeno (SPE) especialmente modificados y listos para
usar. Las técnicas de medicion esenciales en el software
NOVA 2, utilizadas con cualquiera de los potenciostatos
/ galvanostatos proporcionados por Metrohm Autolab,
permiten una investigacion a fondo en este campo.

1.10. Analisis de Procesos Multimétodo

Nuestros analizadores de procesos inline, online y atline
le permiten monitorear diferentes parametros en tiempo
real, de forma continua y totalmente automatica. Por lo
tanto, pueden integrarse sin problemas en casi cualquier
proceso de produccion. Nuestros analizadores de proceso
industriales estan disponibles para una amplia gama de

| s

analitos y en varias configuraciones, desde sistemas de
un solo parametro hasta analizadores multi-paramétricos
que realizan andlisis por titulacion, Cromatografia idnica,
voltametria, fotometria, asi como mediciones directas o
mediciones con electrodos de ion selectivo.

ey
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2. Aplicaciones

2.1. Control de Calidad para materia prima

Un producto final solo puede ser tan bueno como los
materiales utilizados para fabricarlo. Los analisis regulares
y sistematicos del material entrante aseguran ciertos
atributos de identidad y calidad del producto final antes
de que el proceso de produccion haya comenzado.
Dada la importancia de la calidad de la materia prima,
los analisis deben ser especificos, confiables y precisos, y
dada la importancia de los aspectos economicos, como

los andlisis también deben ser eficientes y ahorrar tiempo.
Metrohm ofrece una gama de instrumentos y métodos
que cumplen con todos los requisitos en la inspeccién
de materia prima: desde sistemas listos faciles de usar
hasta configuraciones personalizadas adaptadas a su
aplicacién particular. Ademas, Metrohm le ofrece acceso
gratuito a una amplia gama de aplicaciones especificas
de la industria.

el tiempo de comercializacion,

Parametro Estandar Matriz Método
Numero Acido ASTM D4662 | Poliol (En produccion de PU) Titulacion
Acidez ASTM D5629 | Isocianatos aromaticos de baja acidez y prepolimeros Titulacién

ASTM D6099 |de PU
ISO 14898 Isocianatos aromaticos de moderada a alta acidez
Isocianatos aromaticos en la produccion de PU
Acidez libre EN ISO 1061 | Acetato de celulosa no plastificado Titulacion
Alcalinidad/Basicidad ASTM D4662 | Poliol (en produccion de PU) Titulacion
ASTM D6979
ISO 14899
ASTM D6437
Aldehidos totales ASTM D7704 | Mondmero de estireno Titulacion
Cloro total ASTM D4661 | Isocianatos Titulacion
Cloro hidrolizable ASTM D4663 | Isocianatos Titulacion
Grado de insaturacion ISO 17710 Poliol (en produccion de PU) Titulacion
ASTM D4671
Grupo Hidroxilo ASTM E1899 | Poliol (en produccion de PU) Titulacion
Numero de Hidroxilo ASTM D4274 | Poliol (en produccion de PU) Titulacion
ISO 14900
ASTM D6342 NIRS
ISO 15063 NIRS
NUmero de absorcion de ISO 8660 Caprolactama Fotometria
permanganato
Contenido de agua ASTM D5460 | Aditivos de Caucho KFT
ASTM D4672 | Poliol (en produccion de PU) KFT
SO 14897 Poliol (en produccion de PU)




2.1.1. Determinacion del contenido agua

Los contaminantes en la materia prima como el agua
pueden obstaculizar significativamente el proceso de
producciéon. El agua se puede cuantificar usando la
valoracién de Karl Fischer independientemente del
estado fisico del monomero. Puede verificar el contenido
de agua en mondmeros gaseosos Y liquidos, asi como
en gases licuados utilizando la titulacion Karl Fischer.
Ademas, puede analizar muestras solidas con el método
de horno KF.

874 USB 74 USB Oven Sample Processor, 851 Titrando (celda
coulométrica) y software de titulaciéon tiamo.

Determinacion de agua en monomeros liquidos

NOTAS DE APLICACION:

e Agua en melamina AN-K-034

* Agua en beta-caprolactama AN-K-035

100 - 5000
Butadiene
90 - - 4500
80 - 4000
—_ 70 - - 3500
o
= 60 - - 3000
T 50 - - 2500
E=]
2 40 4 - 2000
30 - - 1500
20 - 1000
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Time [s]

Gas butadieno— determinacion de agua

Mass flow [mg/min]
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Determinacion de agua en mondmeros gaseosos

NOTAS DE APLICACION:

® Agua en propeno AN-K-066

e Agua en butadieno AN-K-060

855 Robotic Titrosampler para titulacion acido/base

2.1.2.
isocianato
Cuando el acido acrilico se dimeriza, los grupos acidos
de dos mondmeros reaccionan entre si. El numero de
funciones de acido libre por gramo de material refleja
el contenido de dimero. El indice de acidez, es decir, la
cantidad de hidroxido de potasio (KOH) en miligramos
que se requiere para neutralizar un gramo de muestra, se

Numero Acido, nimero de hidroxilos, determinacion de

determina como un indicador de calidad. Esto se realiza
mediante titulacion (figura a continuacion).

La titulacion tiene lugar en una solucion no acuosa. La
baja conductividad del medio hace que sea mas dificil
determinar el punto final potenciométricamente, pero
los sensores adecuados como el Solvotrode easyClean de
Metrohm permiten determinaciones precisas. El analisis
puede ser totalmente automatizado.

200 =

100 =

-100 =

Measured value [mV]

-200 o

-300 o

Endpoint

5 10

15 20 25 30

Volume [mL]
Numero Acido segiin ASTM D4662 e ISO 2114



Determinacion de numero acido

NOTAS DE APLICACION:

« indice de acidez, indice de hidroxilos e isocianatos en materia prima para plasticos por titulacién AB-200
e Numero acido parcial en resina de poliéster insaturado de acuerdo con ISO 2114 AN-T-164
¢ Indice de acidez total en resina de poliéster insaturado segun I1SO 2114 AN-T-165

¢ Numero acido en acido acrilico AN-T-160

Numero de Hidroxilos de acuerdo a ASTM E1899, ISO 4629-2 e ISO
2554

NOTAS DE APLICACION:

¢ Determinacion potenciométrica completamente automatizada para Numero de Hidroxilos (HN) de acuerdo con
ASTM E1899 e ISO 4629-2 AB-322

e Numero de hidroxilos en polioles y oxo-alcoholes segiin ASTM E1899 AN-T-178

¢ Numero de hidroxilos en polioles y oxo-alcoholes segun I1SO 4629-2 AN-T-177

Isocianatos de acuerdo a ISO 11909, ISO 14896 e ISO 2554

NOTAS DE APLICACION:

* [socianato en resina de poliéster insaturado y resina de poliuretano de acuerdo con ISO 14896 AN-T-167

e Valor acido, indice de hidroxilo e isocianatos en materia prima para plasticos por valoracion AB-200

Isocyanate content

400 -

350 A

300 -1

250 A

U [mV]

200 A

150 A

100 T T T T T T T T T
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20

Volume 1 mol/l HCI [mL]

Determinacion de isocianatos

Analisis de materia prima / verificacion de parametros en tiempo real
por espectroscopia

NOTAS DE APLICACION:

¢ Hidroxilos en polioles AN-NIR-006

e Contenido de isocianato mediante espectroscopia Vis-NIR AN-NIR-068

¢ Numero de hidroxilos en polioles liquidos usando espectroscopia Vis-NIR AN-NIR-035

¢ Determinacion simultanea de multiples parametros de calidad en polioles usando Vis-NIRS AN-NIR-065
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2.1.3. Impurezas
Sodio y potasio en polioles por IC

Existen también contaminantes en la materia prima como el sodio y el potasio, que pueden afectar significativamente
el proceso de produccion.

NOTA DE APLICACION:

e Sodio y potasio en poliol usando IC después de la eliminacion de matriz en linea AN-C-157

460 -
462 4
464 4

466

sodium; 11.8 mg/kg

468

470

472

Conductivity [pS/cm]
potassium; 18.0 mg/kg

474

476

478

480

Time [min]

Determinacion de Sodio y Potasio

4-CBA en acido politereftalico y hierro en etilenglicol

NOTAS DE APLICACION:

e Determinacion polarografica de 4-carboxibenzaldehido en &cido tereftalico por polarografia AB-190
e 4-carboxibenzaldehido en acido politereftalico AN-V-062

 Hierro (total) en etilenglicol con 2,3 dihidroxinaftaleno AN-V-123

884 Professional Professional VA semiautomatizado, determinacion Unica



2.1.4. Inhibitors: Inhibidores: analisis de proceso online para pruebas
de materia prima
TBC en estireno, butadieno o acetato de vinilo

NOTA DE APLICACION:

o 4-terc-butil-catecol en estireno de acuerdo con ASTM D4590 AN-PAN-1027

Monitoreo de pureza de la caprolactama de acuerdo con ISO 8660

NOTA DE APLICACION:

e NUmero de absorcién de permanganato AN-PAN-1011

H o}
N
- — -

caprolactam nylon 6

Determinacion de Carbolactama

2.1.5. Identificacion de materia prima mediante espectroscopia

Raman.
¢Como funciona? El instrumento ilumina una muestra estos cambios son caracteristicos de la estructura
conluz laser y luego detecta fotones dispersos. Los molecular de la muestra. El patron resultante -el espectro
fotones dispersados elasticamente tienen la misma Raman- de cada sustancia es Unico, proporcionando
energia antes y después de interactuar con la muestra, una huella digital inequivoca para cada molécula. La

por lo que no proporcionan ninguna informacién sobre  siguiente figura muestra los espectros Raman de algunos
la identidad de la muestra, es decir, no tienen valor para  monodmeros comunes.
la determinacion. En el caso de los fotones dispersados ~ Las posiciones maximas en los espectros Raman

inelasticamente, las interacciones entre la luz y la proporcionan informacion sobre la estructura molecular
muestra dan como resultadocambios en la frecuencia de una molécula de muestra. La diferencia entre
de los fotones. Este cambio en la frecuencia proporciona la frecuencia de fotones incidentes y dispersos —
informacion sobre la muestra: RAMAN shift- corresponde a las vibraciones de enlace

caracteristicos, que pueden usarse para identificar una
molécula. El analisis quimiométrico y la coincidencia de la
biblioteca permiten la asignacion de cada espectro a un
compuesto conocido.

16000
GO c=C

Ethylene glycol

(800-900) Y Ethyl methacrylate
140004
Terephthalic acid
€C=0 bend SEE
12000+
CH,/CH, =0
i In-plane /
10000 ring vib

Intensity

8000

6000 =

4000 =

2000+

- T T T T T
400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000 2200
Wavenumber [cm™]

Espectros Raman de algunos mondémeros comunes.
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Determinacion de Mondmeros

NOTA DE APLICACION:

e |dentificaciéon de mondémeros con Raman AN-RS-008

Esta aplicacion demuestra la viabilidad en la identificacion
de mondmeros convencionales en segundos usando el
analizador MIRA portatil. Monémeros como el estireno,
varios alquilmetacrilatos, divinil benceno, etilenglicol,

fenol, acido tereftalico y urea pueden ser identificados.
Aditivos o inhibidores como la benzoquinona pueden
identificarse de forma rapida y sin ambigledades

2.2. Intermediarios/monitoreo de la reaccion

Con NIRSystems, usted puede beneficiarse de las
tecnologias que proporcionan soluciones personalizadas
que hacen que sus procesos industriales sean mas
seguros, mas ecoldgicos y mas efectivos.

Los métodos espectroscopicos estan predestinados para
el monitoreo del proceso de polimerizacién. Disponible
como banco de trabajo, asi como sistemas de monitoreo

L

en linea, los analizadores NIR de Metrohm lo ayudan
a revisar lo que sucede en sus reactores. Estas técnica
producen resultados en segundos, no requieren reactivos
quimicos y es una prueba no destructiva. Con estos
sistemas no tiene que preocuparse mas por el muestreo

o la preparacion de la muestra.

Optimizacion de procesos mediante analisis en tiempo real con

espectroscopia.

NOTAS DE APLICACION:

e Anadlisis de polimeros usando espectroscopia de infrarrojo cercano AB-414

* Monitoreo inline de contenido de isocianato libre en poliuretano AN-PAN-1041

 Analisis de polioles por Infrarrojo cercano: monitoreo del proceso en entornos dificiles AN-NIR-007



Monitoreo de reacciones utilizando analizadores de proceso inline y
online.

Mas de cuatro millones de toneladas de rayén son
producidas en todo el mundo cada afio para la industria
textil. El rayon se produce a partir de la celulosa, un
polimero natural que se obtiene de la pulpa. La fibra es
producida utilizando el método wet-spinning (hilatura
humeda), en un bafio que contiene acido sulfurico,
sulfato de sodio y sulfato de zinc. Cada una de estas
sustancias tiene una tarea especifica en el proceso
de produccion. La alteracion de sus concentraciones
cambia las propiedades de las fibras, provocando

que se produzcan diferentes tipos de fibras rayon. La
determinacion online de la concentracion de acido y zinc
es esencial para una produccién controlada. Se puede
llevar a cabo simultaneamente con el ADI 2045TI Process
Analyzer de Metrohm Process Analytics. El analizador de
procesos ADI 2045TI Ex proof es la solucion preferida
para entornos peligrosos donde la proteccion a prueba de
explosiones es imprescindible. Nuestro NIRS XDS Process
Analyzer proporciona hasta nueve canales de medicion
inline que ayudan a monitorear simultdneamente varios
procesos sin utilizar reactivos quimicos.

Acido Sulfarico y Sulfato de Zinc en produccién de viscosa/rayon

NOTA DE APLICACION:
« Acido Sulfdrico y Sulfato de Zinc AN-PAN-1010

Determinacion de trazas de Acido Sulfurico en acetona y fenol

NOTA DE APLICACION:

« Acido Sulfdrico en acetona y fenol AN-PAN-1008

Analisis de pigmentacion de plasticos durante la fabricacion.

NOTA DE APLICACION:

* |dentificacion de varios lotes maestros de polimeros con espectroscopia Raman AN-RS-007
Monitoreo/recuperacion de solventes

En muchos procesos quimicos, los solventes pueden el consumo de solvente puro, ahorre en la eliminacion
tener un costo significativo en la produccion del polimero de residuos y reduzca la responsabilidad asociada con el
como producto final. Una forma de optimizar los costos almacenamiento del exceso en sitio. Garantizar que los
de produccion de polimeros es considerar la mejora disolventes recuperados sean lo suficientemente puros
de los procesos de recuperacion de solventes. Los para reutilizarlos o sean seguros para su eliminacion es
sistemas de recuperacion de solventes ayudan a reducir simple con técnicas analiticas que determinen los niveles
de halégeno, sulfuro, agua y metanol.
NOTAS DE APLICACION:

e Monitoreo de la pureza y recuperacion de solventes con NIRS AN-NIR-021

e Haldgenos y sulfuro en solventes residuales usando Combustion IC AN-CIC-002
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2.3. Control de Calidad del polimero terminado

Los polimeros de alto rendimiento se emplean en
practicamente cualquier industria y son componentes
esenciales de muchos productos de consumo.
Las propiedades cuidadosamente disefiadas de cada
polimero son logradas a través de  pasos  muy
precisos y etapas complejas de produccion.

Para garantizar que los polimeros se ajusten a las
especificaciones, el control de calidad de los productos
terminados es un aspecto clave en la cadena de
produccion.

Normas para control de calidad en polimeros y produccion de plasticos

Parametro Norma/estandar Matriz Método

Valor de pH EN ISO 1264 | Resinas de cloruro de vinilo Plastico, resinas Valor de pH

ISO 8975 fenolicas.
Conductividad eléctrica SO 9944 Plasticos, resinas fendlicas. Conductividad
Numero Acido (Total) ASTM D1386 | Ceras sintéticas y naturales. Titulacién

ISO 2114 Resinas de poliéster, pinturas y barnices (aglu-

tinantes)
Grupos Amino ISO 9702 Endurecedores de epdxido de amina Titulacién
Contenido Epoxi ASTM D1652 | Resina epoxica Titulacion
Cloruro hidrolizable ASTM D1726 | Resinas epoxica (Liquidas) Titulacion
Epoxido equivalente ISO 3001 Compuestos epoxidos Titulacion
Fenoles libres ISO 119 Molduras de fenol-formaldehido Titulacion
Grupos Hidroxilo ASTM E1899 | Poliol (en produccion de PU) Titulacién
Valor de Hidroxilo EN ISO 2554 | Resinas de poliéster insaturado Titulacion
EN ISO 4629-2 | Aglutinantes para pinturas y barnices.

Contenido de Vinil ISO 8985 Copolimeros de etileno-acetato de vinilo (EVA) Titulacion
Acetato y otros termoplasticos (VA / AA, PVA, PVCA)
Contenido de Formal- ISO 11402 Resinas fendlicas y amino. Titulacion
dehido
Agua ASTM D6869 | Plasticos KFT

ISO 15512

SH/T 1770 Polietileno (PE)
Termoestabilidad ISO 182-3 Cloruro de vinilo homo/copolimeros Estabilidad a la Oxi-

dacion
Bromuro EN IEC 62321-3-2| Cables y alambres libres de haldgenos Cromatografia i6nica
asistida por Com-
bustion

Grupos Carboxilos ASTM D7409 | Poliamidas / Poliéster Titulacion
terminales

ISO 19242 Determinacion del contenido total de azufre IC
Caucho




2.3.1. Determinacion de agua

Las cantidades excesivas de agua en los productos Como la mayoria de los polimeros no son solubles en

terminados  pueden

afectar

negativamente

sus  agua, el analisis se lleva a cabo utilizando el método del

propiedades. La valoracion coulométrica Karl Fischer es el Horno Karl Fischer: la humedad residual en el plastico
método ideal para determinar el bajo contenido de agua.  se calienta para evaporarla antes de la titulacion.

Contenido de agua en diferentes tipos de plastico.

Tipo de polimero | ABS PA’ PPA* | PC* PET® Standard
S
Y .o
1N
S8 @z
Muestra <2t ; N ?_I
- (o] m < n [(e] N o) )] < © O~
© © © © © © © © © =22
7 7 = 72 7 = = 7 i >8
() (] (] ()] () (] (] (] () v
=) = = =] =] =} =} =] =]
= = = = = = = = =
Temperaturade | .00 | 5300c | 150°C | 150°C | 150°C | 150°C | 230°C | 230°C | 230°C 230°C
horno
5.63
1 1371.0| 1078.2 | 1059.7 | 907.8 | 1006.3 | 6957 | 1180421962 | 1661.2 | 1&2 | '
5.52
2 1382.9| 1103.0| 1057.0| 925.0 10284 | 755.9 (11674 | 21462 | 16443 384 | 7
5.59
3 13843 | 11162 | 10784 | 940.8 10426 | 741.2 11860 |2144.1 |16325|586| 7,
5.48
4 1398.1|1183.4 11207 | 993.9 [ 1049.7 | 7734 | 1185.9|2176.1 | 1635.2| 7&8 | o~
5.58
5 1401.1| 11992 | 11142 | 972.0 [1065.7 | 786:6 | 11741 | 22038 | 16485 [9& 10| 70
Media [pg/g] 1387.5(1136.0/1086.0| 947.9 [1038.5| 750.6 | 1178.8/2173.3/1644.3 5.54%
1 0,
'[:;‘j;'d"mbre 152 | 65.4 | 37.0 | 43.4 | 27.9 | 437 | 10 | 343 | 142 EHRE L%

'ABS = Copolimero Acrilonitrilo-Butadieno-Estireno, “PA = poliamida, *PPA = poliftalamida, “PC = policarbonato,

°PET: Tereftalato de polieti

leno

°Uncertainty = factor t de Student x desviacion estandar x (nimero de determinaciones)®”
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Determinacion de contenido de agua en plasticos

NOTAS DE APLICACION:

e Contenido de agua en lentes de contacto suaves AN-NIR-020
e Determinacion simultanea de contenido de agua por KF y acido-base por titulacion potenciométrica AN-K-068
e Contenido de agua en pellets — determinacion sin interferencias de acuerdo a ASTM D6869 AN-K-049

e Agua en poliestireno expandible: Sistema de analisis simplificado de horno con viales cerrados AN-K-017

2.3.2. Haldgenos y sulfuro en polimeros

Los halégenos presentes en los desechos de polimeros asi como productos y materiales de consumo. Las
pueden ingresar potencialmente al medio ambiente regulaciones que afectan la composicion, los residuos
como compuestos cancerigenos. Esto ha enfocado los y el uso de la energia en la produccién de productos
esfuerzos para reducir el contenido de halégenos en poliméricos se han adoptado en muchos paises.

los componentes utilizados en la fabricacion de diversos

articulos electronicos,

Sample Combustion Absorbent Analysis
sulfur compounds ——» SO, ——» SO;

4 —— ion chromatography
halogen compounds ——» HX, X, —» X

liquids
[

or
solids

: 8
gas inlet 8
sample introduction combustion absorption analysis by IC

Combustion IC Reduce drasticamente la necesidad de  analisis directo por IC. Este es un proceso sencillo y

preparacion de la muestra, ya que ésta es pirolizada en  totalmente automatizado que reduce el tiempo de
un ambiente oxidante. El haluro de hidrogeno resultante  analisis y produce resultados reproducibles.

es atrapado en una solucion de absorcion sequido del

DIN EN 62321-3-2 stipulates CIC for determining total bromine in
electric and electronic product

NOTA DE APLICACION:

e Cloruro, bromuro y sulfuro en polietileno de baja densidad aplicando Combustion lon Chromatography

AN-S-290



El cumplimiento con la directiva de Restriccion de
Sustancias Peligrosas (RoHS por sus siglas en inglés)
requiere que el contenido de haldgenos en diversos
materiales organicos se reduzca drasticamente. Esto ha
creado una gran demanda de polimeros libres de halégeno

para diversos procesos de manufactura (AN-CIC010). El

Determinacion de los siguientes parametros con CIC:
Matriz
Polietileno de baja densidad

Parametro
Cloro, Bromo, Azufre
Halégenos, Azufre Guantes de latex

Cloro, Bromo, Azufre Pellets de polietileno

Fldor Poli-isobuteno
Halogenos Polimeros
Bromuro Poliestireno

Halégeno, Azufre
Cloro, Bromo, Azufre

Cloro, Bromo y Sulfato Material electronico

Halobutilo clorado y bromado
Polietileno de baja densidad

poli-isobuteno (PIB) es materia prima importante para
la fabricacion de aditivos en combustibles y lubricantes
para controlar la corrosion. El monitoreo de halégenos
es indispensable durante la fabricacion de aditivos para el
control de la corrosion.

Los PIB también se utilizan en la fabricacion de caucho
sintético y como base para la fabricacion de chicle. (AN-
CIC-008).

Nota de Aplicacion
AN-CIC-003
AN-CIC-004
AN-CIC-006
AN-CIC-008
AN-CIC-010
AN-CIC-022
AN-CIC-021

AN-5-290
AN-CIC-015

Normas y estandares importantes:

 Bromo total en polimeros por Cromatografia Iénica asistida por combustion segun IEC 62321-3-2

e Prueba a material electronico aplicando CIC para la determinacion de Haldgenos libres segun 1EC 61249-2-21

e Contenido de azufre total en caucho segun ISO 19242

763 PVC Thermomat con PC.
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2.3.3. Resistencia al calentamiento de PVC

Prueba de Deshidrocloracion de acuerdo a ISO 182-3: Medicion de

termo-estabilidad de polimeros

NOTAS DE APLICACION:

e Termoestabilidad del PVC y otros polimeros que contienen cloro AB-205

Este boletin de aplicacion describe la determinacion de
termoestabilidad del PVC de acuerdo con ISO 182 Parte
3 utilizando el método de deshidrocloracion con el 895
Professional PVC Thermomat. Este instrumento permite
la determinacion totalmente automatica del tiempo de
estabilidad. La prueba es adecuada para monitorear la

fabricacion y el procesamiento de productos de PVC
durante el proceso de moldeo por inyeccion, asi como
durante la inspeccion final. La comparacion de productos
de PVC y probar la efectividad de los estabilizadores de
calor son otras aplicaciones de este método.

of this method.

¢ Termoestabilidad del PVC puro, mezclado y procesado AN-R-008

» Termoestabilidad del PVC AN-R-016

2.3.4. Determinacion de carboxilos

NOTA DE APLICACION:

e Determinacion fotométrica de grupos terminales de carboxilo en polimeros de acuerdo a ASTM D7409 AN-T-

087

DS2500, Multimuestreador con muestra de polimero.




2.3.5. Espectroscopia para pruebas en polimeros

Verificacion de aditivos en plasticos terminados

NOTAS DE APLICACION:

e Determinacion de aditivos en pellets de polimeros por infrarrojo cercano AN-NIR-004

e Determinacion de recubrimientos sobre fibras de nylon por espectroscopia de infrarrojo cercano AN-NIR-005

 Dietilenglicol, acido isoftalico, viscosidad intrinseca y numero acido en PET granulado por NIRS. AN-NIR-023

* Anadlisis de textiles mediante espectroscopia de infrarrojo cercano. AB-413

¢ Determinacion del nimero de amina y contenido solido en pintura de inmersion AN-NIR-030

e Anadlisis de polimero granulado por espectroscopia de infrarrojo cercano AN-NIR-034

e Control de calidad de poliamida mediante espectroscopia Vis-NIR (Nylon) AN-NIR-060

e Determinacion simultanea de multiples parametros de calidad en resinas epoxicas utilizando espectroscopia

Vis-NIRS AN-NIR-067

Verificacion de los niveles de copolimero en plasticos terminados

NOTA DE APLICACION:

¢ Analisis del nivel de copolimero en pellets de polimero mediante espectroscopia de infrarrojo cercano.

AN-NIR-003
Esta aplicacién describe la determinacién del nivel de
copolimero en pellets de polietileno (PE) y del acetato
de polivinilo (PVA) usando NIRS. La determinacion
de la composicion de las mezclas de polimeros lleva

menos de 30 segundos Yy no requiere preparacion
de muestra. Los espectros de la segunda derivada se
analizan mediante el método de regresion lineal de
minimos cuadrados.

1.0 : v - -
0.9}
0.8+
0.7F ‘

0.6

Intensity
o
wv

Wi
400 600 800 1000 1200

— ABS translucid
—— PA translucid
— PC transparent

PE translucid E
PET transparent
PMMA transparent |

—— PP translucid
~—— PS white i
—— PVC green

P,
1400 1600 1800 2000 2200

Wavenumber [cm]

Verificacién de nivel de copolimero en plasticos terminados por espectroscopia.
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Identificacion rapida de plastico post-consumo con analisis de tipo de
material para reciclado

NOTA DE APLICACION:

 Identificacion de polimeros con espectroscopia Raman AN-RS-001

Esta nota de aplicacion describe la identificacion de Las mediciones con el espectrometro Raman Mira
polimeros por espectroscopia Raman como ABS, PE, no requieren preparacion de muestra y proporcionan
PS, PET y PMMA* en varios tintes. La determinacion  resultados inmediatos e inequivocos.

rapida y no destructiva tiene lugar después de que se

haya creado una base de datos de espectros adecuada.

* Copolimero de Acrilonitrilo-butadieno-estireno (ABS), polietileno (PE), tereftalato de polietileno (PET), polimetil-metacrilato
(PMMA)

2.3.6. Residuos e Impurezas

IC ha demostrado ser una tecnologia efectiva para las
pruebas finales de productos y aplicaciones de monitoreo

NOTAS DE APLICACION:

» Fosfato y fosfito en poli(acido vinilfosforico) empleando didlisis para la preparacién de muestras ANS-063

ambiental en la industria de polimeros..

Esta AN describe la determinacion de fosfato y fosfito  de supresion quimica y diélisis para preparacion de la
en poli(acido fosférico) utilizando cromatografia muestra.
anionica con deteccion por conductividad después

e Fluoruro, glicolato, cloruro, y oxalato en latex expandible AN-S-122

¢ Seis aniones en PVC AN-S-130

¢ Aniones en perfluorocarbonos AN-S-228




Mas aplicaciones de IC para la determinacion de impurezas

Parametro Matriz

Melamina

Boratos

Cationes

Zinc

Silicato

Fluoruro, Fosfato, Sulfato
Fosfato y Sulfato

Sodio

Cationes

Aniones

Formiato y acido acrilico

Sodio, Potasio

Cloruro, Bromuro, Nitrato
Fosfato, Fosfito

Acido acético

Polvo de resina

Polimero finamente molido
Polimero finamente molido
Polimero finamente molido
Concreto, cemento, plastificante
Polimeros

Resina de acrilato

PVC

PVC

Polimero

Resina epoxica

Resina epoxica

Acido polivinilfosfénico al 30%



Estireno en poliestireno terminado / ejemplo de envasado de

alimentos y estireno toxico

NOTAS DE APLICACION:
e Determinacion polarografica de estireno y copolimero en poliestireno AB-136

Este boletin de aplicacion describe el método de 5mg/L. Antes de la determinacion, el estireno se
polarografico  simple para  determinar  estireno  convierte en pseudonitrosito electroquimicamente activo
monomérico en polimeros. El limite de cuantificacion es  utilizando nitrito de sodio.

e Estireno libre en poliestireno y mezcla de polimeros AN-V-064

1 [nA]

Styrene determination

Metales pesados en polimeros

NOTAS DE APLICACION:

e Titanio en polietilentereftalato (PET) AN-V-113
¢ Cobalto en polietilentereftalato (PET) AN-V-114

* Antimonio en polietilentereftalato (PET) AN-V-115

.

884 Professional VA



2.3.7. Polimeros conductores de electricidad

En general, los polimeros sintéticos son aisladores. Sin
embargo, si poseen un extenso sistema de electrones
m, pueden (semi) conducir electricidad. Los materiales
de polimeros conductores (CP) mas comunes son la
polianilina, el polipirrol, asi como el politiofeno y sus
derivados. Al incorporar iones de dopaje o sustituyentes,
se obtienen conductividades de tipo metalico y otras
propiedades excepcionales. Estos materiales se pueden
utilizar para elaborar desde un diodo organico emisor de
luz (OLED) hasta celdas solares poliméricas o dispositivos
y electrodos basados en polimeros superconductores.
Para investigar las propiedades electroquimicas de los
polimeros conductores o de los electrolitos poliméricos
durante la electrodeposicion, se requieren mediciones in
situ como la espectroscopia de impedancia electroquimica
(EIS) y la voltametria ciclica. En estas tecnologias de
vanguardia, los investigadores de todo el mundo confian
en los instrumentos Metrohm Autolab.

La sintesis, caracterizaciony uso de polimeros conductores
juegan un papel importante dentro de la industria de los
polimeros, debido a la versatilidad de aplicacion de estos
materiales en diferentes areas tales como: dispositivos
de almacenamiento y generacién de energia, pantallas
electrocromicas, proteccion
contra la corrosion, y revestimientos.

sensores, electrocatalisis,

Se pueden aplicar varias técnicas electroquimicas
en la investigacion para el campo de los polimeros
conductores: voltametria ciclica (CV), cronoamperometria
(CA) y cronocoulometria (CC). Estos pueden usarse en
técnicas hibridas con Microbalanza de Cristal de Cuarzo
(QCM) y son las técnicas mas comunes utilizadas para
controlar la formacion y deposicion de polimeros, asi
como la cinética de los mecanismos de transferencia de
carga. La espectroscopia de impedancia electroquimica
(EIS) es la técnica electroquimica mas poderosa que se
usa para la caracterizacion a fondo de los mecanismos
de transferencia de carga y procesos interfaciales que
pueden tener lugar entre el polimero conductor y el
medio ambiente (electrolito).

Otras técnicas no electroquimicas también pueden ser
utilizadas de forma simultanea con la electroquimica para
comprender mejor la naturaleza del transporte de carga
dentro de los materiales y la relacion entre la estructura de
un material y sus propiedades quimicas y electroquimicas.
Algunos ejemplos de técnicas analiticas que se pueden
combinar con la electroquimica: espectroscopia UV-VIS,
microscopia (optica, AFM, STM, SECM) y elipsometria.
Metrohm Autolab ofrece una gama completa de
instrumentos y accesorios electroquimicos para satisfacer
las necesidades de los investigadores que trabajan en el
campo de los polimeros conductores.
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Parametro Estandar/Norma Matriz
Resistencia eléctrica ASTM D4496 Materiales moderadamente conductivos
o , , r gomas utilizadas en productos eléctricamente conductores y
Resistividad volUumetrica ASTM D991 .
antiestaticos
, , , Métodos de prueba estandar para resistencia DC o
Resistencia electrica ASTM D257 i ) )
conductancia de materiales aislantes
) o Ingenieria Dieléctrica Volumen IIB Propiedades eléctricas de
Propiedades eléctricas ASTM STP926 , , - . L
materiales aislantes sélidos: técnicas de medicién
. o Caucho vulcanizado. Productos antiestaticos y conductores.
Resistencia eléctrica ISO 2878 o, : . o
Determinacion de la resistencia eléctrica.

Autolab PGSTAT302N con médulo EQCM y laptop con NOVA 2.



iVerifique los materiales
con solo tocar una pantalla!

Mira P is es el nuevo analizador Raman
portatil para la industria farmacéutica.
Rapido y preciso, Mira proporciona flujos de
trabajo guiados, cumple con requerimientos
de FDA 21 CFR, Audit Trail, generacion de
informes y registros electronicos seguros.

* Inspeccion de mercancias entrantes
* Verificacion de formulaciones
* Monitoreo del proceso

www.metrohm.com/es-mx/
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