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1. I N T R o o u e e I o N. 

1.1. PROCESO DE PURirICACION DEL URANIO. 

En la actualidad, en que le dl!!llland• de energle ea ceda 

d1a mayor, ee he tratado de explotar otras ruentea energitlcaa, y 

. entre las nueves rul!ntee he tomada 1111partencl11 le eMrgle nuclear, 

prlnc1pelmente la .. que se genen del uranio co11m 11111terle prllla, el 

cual ae obt1en• e partir de •lnel'lll•• CUllD la caznotita y la 

tluv•unita. 

El contenido de ur.,la ., la corteza ternetn ea baja 

v lo• dep6eS.tae da cancantrectan alta 8Dn Hcaeaa, aal qua 1• 

pUrlt1cac16n d• .. ,. al...,,ta involucre varl•• etapa• que •• ..,••tran 

en al dlegl'8111a 1 y. ee explican brevaaente • cantlnuec16n. 

Pueeto que el •lneHl tiene une canc .. tncidn pequafta'de 

urenla Ccuanda .aa del 'IOI), cumnda ee extrn de le •in• •• 
neceaerla r••ll1•r un• precancantl'llC15n, .. ,. •• arectua·.aa 

rrecuenta111ent• par llhadH qultalco• debldo a qutt .. -'• Hlect:lva. 

Sl el ur.,lo •e ateuantre en •l •1nel'91 de lnterfa 1n l"al9• 

tetnv.ienta, en el Pl'DCHO de pncancentncldn ••le .;ng• un 
I 

oxidante y da eer MCeArlo un cet.i,lzmdor, pan •eguHr que toda 

•1 urenlo nte en llU 'ªJ'M he>r•vel•t• cuo:•J que .. 8Dlubla. 

El producto de l• precancttntncl6n contiene une .ita 

prapÓrc16n. da unnlo, genenl..,,t• auperlor el m., u3o8 , nl 

que H n•U.ze un• purltlcec16n •Y •elmc:Hv• pan abtaner 9lgun 

derivado de unnlo pilm. Loe .atado• de purltlcecldn •• comune• 

aon lo• d• lntea:ellblo 16nlco 11n une rHln• o el de extnccl6n 
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MINERAL 

PRECONCENTRACION HASTA EL . SO - 80% EN u3o8 

PURIFICACION POR REPARTO ENTRE DOS DISOLVENTES O INTERC~BIO 

IONICD OBTENIENDOSE UNA SOLUCION ACUOSA DE UD~+ PURO 

PRECIPITACIDN PARA OBTENER U03 

REDUCCION DE U03 A uo2 REACTOR 

TRANSFORHACION A UF4 

PRODUCCION 

ENRlllJECIMIENTO DEL UFs EN EL ISOTOPO u235 

REDUCCION DEL UF ENRICUECIDO A UF4 

PRDDUCCIDN DE URANIO METAL.ICD 

REACTOR. 

DIAGRl!MA 1. E•qu•atlzac16n di le abt1mc16n de urenla para l• 
praducc16n d• imergla nuclea~ (pr1nc1pelm.,te). 
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par disolventes inmiec1bl••· El prilllera se prefiere cuando la 

cantidad de uranio e• p•quefte, y el aegunda ee usa lnduatrielmente 

para grand•• cantided11. 

El m6tado d1 extrecci6n por disolvente• conste de da• 

etapas: en 111 primera de elle• se erectua une extracci&n .in le que 

se pone en contacta une rase ecuas• resultado de le precancentrecl6n 

del mineral v une rase oraAnice, con objeta de que a le rase 

orgánica pase une "espacie canstitu1d11 de uranio y el agente 

extractor. Esta especie debe ser prererent9111ente soluble en 111 

rase org&nlce y debe ser e1pecir1c11 par• el uranio, de manera aue 

no forme co111plejoa, solubles an le fase arg6nice, can otras cetianee. 

En le segunda etapa •• pone le fe•• arg&nlc• de le 

1xtr11cc16n anteriar, que ahora Ht8 Clll'g8dll de uranla, an Contacta 

con egue de1lanlz•d• para qua el urenla p1111e • le nuev• f eee 

acuosa y ae ganere un• eoluc16n de urenlla pul'G. 

Lo• ma1nte1 extrec:tata• de mayar hpaJ't11ncl11 aon la• 

~erlvedaa alqulllcae ~~l leido faer6r1ca·a .. 1n1111. El urenla •• 

extl'lle con 1011 derlv1da11 del leida ro11t6rlca parque con 1111011 

1"Ól'lll8 compleja• aalubln .n 111 1"•11• ara"'lca. Se prefiere el u.a 

de e11t1re11 dialqulllca• y trlelqulllcaa. 

De la• d•rlv•da• trlelqulllco•• el qua •• ua• pret•~ 

tem.,,te H 111 f'aafeta de tl'lbutllo <•h corect•ent• fasf'eta de 

trl-n-butlla y qu• .,, la llUbelgulante •e •lllballzarl CGlllD TBP). 

CalllD .. t• au.tancl• y au• praducta• d• dqredac16n aan el DbJ•to 

de Htudla de Hte tHb•Ja • 1111 ebundHI • cantinuecl6n 11GbH el 

tna. 
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La reecci6n de extracci6n con el TSP'"es le siguiente: 

uo~· + 2 NDj ~ 2 TBPorg ~ [uo2CN03>2] TBP2 org .•••••• (1) 

de la que se deduce que pare que se forme la especie extreible en 

la raae orgfinica, en la rase acuosa dbe existir el ion nitrato; 

por la que, si no lo contiene, •• le debe agregar el producto de 

la preconcentraci6n. Generalmente ee le agrega ficido nltrico hasta 

que tenga una concentraci6n de J M. Con esta alh concentrac16n de 

6cido se disuelve mucha de la materia insoluble y se .asegura que 

el equilibrio (1) se deaplec• ~acle le rarmeal6n del complejo 

extreible en la rase orglnica, ademl• ea requiere de un medio 

.&cido par• eaagurar que •••UD~+ la especie del uranio que 

predomine, ya qua en medi~e alcalino• predominan lo• uranetosque 

aon insolubles. 

Va que ae form6 el co•plaja en la fase orglnica, aa 

procede e realizar un lavado para quitar impurezas indeseables 

cama el molibdeno y el vanadio. Eete lavado se erectue con ague 

deamlneralizada acidulada con leido nltrico, conteniendo lone• 

nitrato a nitrato de uranilo que ee recircula a la perte de la 

e>ctraccl6n inicial. 

La diaoluc16n org6nica que ahora tiene al uranio en su 

rorae compleja, •• pan• en contacta can egua deaminerallzede pare 

efectuar le.d•••xtrecci6n que conduce el• rormeci5n d• un• 

dieoluci6n d• nitrato de urenllo puro. 

Teniendo al nitrato d• uranllo puro en aoluci6n acuosa, 

ea neceaario eliminar el ion nitrato, lo que se logre precipitando 

al uranio con hidr6xido de emonlo a urea. El precipitado de 



uranata de amonio se descompone tErmlcemente para producir el 
¡ 

tr16xido de uranio (U03). Otra •lternat1va es tratar ledl8Dluc16n 

de nitrato de urenilo pare generar el 6c1do peroxlurlinlco que 

temb1~ se de•compone tfrmicemente pera folf!ler el lll3• 

La etapa eiguiente canslete en reducir al uranio pare 

'ormar el di6x1do de uranio, lo que generalmente ae hace con 

h1dr6geno. 

De acuerdo al uso que ee le vaya a der, el ur8".11a púede 

usarse directamente como d16xido de uranio, a se le aplica otra . 

procedimiento pare enriquecerlo en el ie6topo 235 y trenerormarlo. 

e uranio met611co. 

51bl1ograf'le general, que H encuentre el f'ln•l del trebejo, 

para este eeccl6n: (12), (13).y (14). 

1.2. EL rOSrATC OE TRIBUTILD V sus PRODUCTOS DE DEGRADACION 
CENTRO DEL PROCESO OE PURIFICACIDN DEL URANIO~ 

Cuando •• 1nlc16 la pur1f'lcac16n d•l u~io • nivel d• 

plente piloto an p•lH• que contaban con la tecnalagle necHuS., · 
\ 

H 111entuva un control en tadaa laa lttapae de eate proceea can el 

.objeta de ev•luar canetentemente eu erlclencla. 

En el mftada de purlf'lc11el6n del ur9nlla par extrecc16n 

can dl•olvent••• uaenda el fosr•ta de trlbutila ca.a 11gent• 

••tractar, •• nat6 qu• l• •f'lclencla de eeta part• del proc..a 

dlamlnu!a canald•rabletnnte can el pasa del Unpa, lo que 

acaeion6 que •• lnlclaren .. tudlo• paH encóntnr la nz6n cíe 

Hte f'llft6111eno y aaluclaner nt• pJ'Dblem•. 
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El probl .. e podrl• ester ocaalanedo par le presencie de 

alguna auatancle que rol'lll8re aJ.gGn compleja con· el uranio aoluble 

en le rase org6nic• y que no pudiere ser reextraido, o bien 

alguna •u•tencl• que oce•lon•~ 1• baje en el rend1111.nta de 1• 

pur1f1cec16n. Tllllb16n hable que coneiderer que ae prae11ntaban 

prablemaa de -.1a1ficec16n que no permltlan une buen• separec16n 

de l•• r1111ea. 

cam en" el praceeo no •é 1ntradUclen otra• nactlvae, 

la(a) auatencle(a) deb1e(n) genera2'9e dentra de le reae arg6n1ce, 

pueata que eate ea le que •• recircule en el proce.a. De equl que 

la• eatudiae •• enrocaran hecl• loe producto• de degradec16n del 

dlaalvente ueada (que puede ••r queroseno, hexena, dadecano 

ticnica, etc.) y del agente extl'8Ctor ero.reto de trlbutilo)· 

D•do que el pracna u nal1ze .,. pnaenc1• de un ••dio 

muy leida CHNEJ,lM) y de ndioacUvtded, •• da .. pererH que loe 

producto• de degradec16n praveng1r1de 1• aacldeci6n, hldr6U1i• 

y/o ndl6Uda. 

Loa 11tudio1 1"91lllzedDa eobre 1• dtlQl'lldacl6n del 

dl•olventa<1•2> 1matnran qua 1• lnf'lutmele de nte degr•dacl6n 

eabre la baja 9'\ etici9"Cl• del Pl'Dceaa de extnccl6n na en 

conald•rabla, quedando lo• producto• de degradec16n dlll raarato 

. de tr1buU1o cDllO poalbln c.,.antn. 

El roareta de tl'lbutllo •• hldiallza conaecutlve1119nte 

hHt• 'º,_" leido raar6l'lca aegun: 

6 



~-nBu H o+ ?-nBu H o+ 9-neu ·- H o+ 
O•P-0-nBu ~ O•P-OH + nBuOH ~ D..P-OH + 2 nBuDH ~ 

1 ' 1 0-nBu 0-nBu OH 
+ 

3nBuDH 

TBP HDBP 

Como el Acido fosf6rlco y el fosfato Aclda de 111ano-n

butilo CH2MBP) son muy solubles en fase acuosa, 101 estudios •• 

centraron sobre el fosfato leido de dl·n-butllo, y condujeron a 

establecer que el HDBP o fosfato de dlbutilo forma IM'I complejo 

con el uranilo segun: 

uo~+. + 2 HDBP org ~ uo2éDaP>2 org + 2 H+ ........ (2) 

De donde ae deduce que la eapecie formada con el HDBP 

no depende de l• cancentraci6n de nitratos en la rase acuosa como 

es el caso del complejo fa1111ado can TBP (eq. 1). T1111t1i6n •e puede 

concluir que :.-. el co111pueeta formada por el uranlla can el HDBP 

el neutra, adem61 de ser mAa e•t•ble qua el carreapondiente al 

TBP, como lo muHtran las constantes de equlllbrio(lt), que pera 

h reaccl6n (2) es del orden de 105 v para la reacci6n (1) ea de 

aproximadamente 10. D• aqui •• deaprende que la especie que 

contiene DBP- es dificilmente reextraible, ademAa que esta requiera 

la prHencla de·H+ en·la raee acuosa, lo que no ea el caao en el 

procedimiento industrial, pues le reextracci6n •• realiz• can mgua 

desmlnerallzada. 

Si •• canalder1 el eracta de la acidez de l• te•• ecua•• 

. que contlana al producto de ls preconc1111traci6n •• tlene que, par• 

iguales concentraciones de lea e1pecles partlcipantea, en medio 

llgeramenta 6clda o alcallno el uranio se ex1;rue primordiSlmente 

par el HOBP. En·medioa muy Acidoa el uranio se extrae principalmente 

par el TBP. 
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Aunque el HDBP ae encuentre en peque"ªª praporcionea, aun 

a partir de 10-4MC7~ au erecto ea apreciable, ~ueato que ocasiona 

que el uranio quede retenido en la raee argAnica. El hecha de que 

su erecta sea tan conaidereble ha condW:ida, a partir de dataa · 

experimentales, • paatular la rol'lllaci6n de especie• en que inter

vienen tanto el HDBP como el TBP: UD2ND3DBP•TBP~lt) 
t 

La hlp6tes1s de que la baja en la eficiencia ae debe al 

HOBP se ve reforzada debido • que ~anta esta especie, CDlllD el 

Ht1BP tienen estructuras que les confieren caracterlaticaa de 

agente• tensosctlvos, explicando aaf la 1!111Ulsificacl6n observada. 

Una vez que se encontr6 la raz6n de la baja en la eficiencia 

del proceso, ae procedl6 a buacar la ror11a de eliminar el HDBP de 

la fase org,nica en el momento en que eu cancentraci6n ruer. 

aurtciente para que la eficiencia del praceao.et11SJezara adecllnar. 

Se encantr6C 1>que l~s praductoa de degradaci6n ae podlan quitar de 

la fase org6nica al tratar esta con una di•oluci6n de carbonata de 

sodio, o blln expaniendola a la mcct6n de un adaorbenta com la 

al~ina o la bauxlt• activ•daa. 

Al t.,,H la ror.11 de ell•ln•r de la raaa arg6ntca 1• 

lnterhrencia en la puriftcaci6n del urenta, peniatb el prabl•• 

de Hbl!I' en que llOHnto 18 degnde16n habh llegado al punto en 

que i!ra nÍlcH•rlo el tnt•lenta de la reae arglnlca. 

Eate prabl ... l'll9Slente •• Rluciana con un .. toda 

analltlca que detecte en que ...,.t;a l• concentract6n d• HDEIP 

alcanza •l v•lar de·interrerencl• en •l praceao. tan•ecuent ..... t• 

ait iniciaron ••tudla• pan ancantnr el Mtodo adecu•da, y ••l 

aurgleran •ltoda• CDlllD el de cl'OMlltagrarl• en pape1(5,&>, cl'D!lm-

. togrsfh ~·capa flna(10) t easm:tl'Of'ata.etl'h(?), V de Utulacl6n. 

e 



. potenclom~trlca CB); sin embarga, estos 111ftodolf' a na tienen la 

sensibilidad requerida, o son demasiado tardados. 

C. J. Hardy<9> auglri6 que le cromatografla de gasea . 

podrle ser un 1116toda r~pido v sensible para analizar el TBP y aua 

productos de degradeci6n, lo cual ea cierto; pera se presentan 

los inconvenientes de que los productos de h1dr6llsls del TBP 

tienen dificultad de m1graci6n en ls columna par su baja volatilidad 

v pueden reaccionar deacomponiendoae,o con la rase estacionaria. 

De aqul que el mlamo autor propone la metllac16n del HDBP y el H2HBP 

con d1ezometana pare evitar esaa problemas y hacer posible el ~-· 

an6Ue1e. 

Efectivamente, la metllacldn y posterior en611a1a par 

cromatogrefla gaa-llquido·parece 'ser el m6todo m6e conveniente de 

los que haeta ahora 1e canoc1n. Esto se ve apoyado por el hecho d• 

que la• lilUmaa estudio• qu. ae han realizado sabre el teme H ·:· 

reducen e estudiar este mftodo(?,s, 10•11 >, como mejorarla o 

edeptarlo a lea dlferentea.candlclonea de trabaja. Par eje~plo, 

9 

an lea inatelacianea francesas• realiza la extracclcSn can TBP 

diluida en dadecano tfcnlca, el cual produce un coleo pronunciada 

que na pel'llllte ver e~ pica debido el M•DBP (faareta de mat1ldlbut1la) 

y lo aaluclonen colocando un 1i11te111a da trea colU111n•s qua 1l1min1 

un• buen• perta del diaalvante y ae reduce el caleoC7>. 
Ei preeente trebeja •• dedica e1· eetudla da 1• detel'llll• 

nacldn d.t HDBP., quaroaeno, dlaolvente .en que se diluye el TBP 

pare fal'fll•r le fase ora•ntce de extrecc16n y que ea el uaeda en 

lea inatelaclonee mexicanas. 
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2. O 8 J E T I V O S V P L A N D E T R A B A J O 

Eet• tr•b•jo •• pare concluir llOb..e l• poalblllded dlt 

Htabll!Cer un 11ftodo de enAUei• emc:Ulo y ripidD parc..-tagnf'l• 

ges-llauldo para la d1terwainac16n de ~q1111"•• clllltldadell dlt loe 

productos de dqndi.ci6n del TBP en un -dia C9f'laistent• de TrF 

el 3DI en Queroseno, us.,da un detector de lonizacl6n • r1- • 

indicando lea condic~ane• 6ptl .. • ~· apel'8Ci6n. 

Pare est• estudio •• requle:re de HOBP y H2Mll!ll' con .., 

buen grado de pureza. En Hte C!HIO •• abtuvl•ran e peJ'tir del f'o ... 

fato de dibutila ticnlca (111t1zcl• de HDSP y H2fll8P 8Pl'Dxl•d•ent• 

al SOS). Pare Ht• aepanci6n •• ue6 la cramatognf'le .,. P9Pel 

co111D 111~toda de ldenUriceci6n y IN!lllcuent1'1cac16n, por lo que 

temblin se incluye. 

En bese 11 la ent•rlor n tiene el •lgulenta plmn de ·· 

trebejo: 

l.- E•tudlo de la. pnducto•.* dqNdecl6n ml TBP por mwe

tognf'l• .- PllP•l cama llftoda de ref'enncl• .,. le aepenc16n 

• ldtlntlf'ic11e16n del f'allf'•ta de dlbutllo thnlca. 

u·- MeUl11Ci6n del HOBP y Hr"8P Dbt•ldD• 9ft l• perta anterior 

cs•re el ntudlo por e~ar.rle , .. 1lqu111a. 

lit.- Can ln dlaaluclonn de c9da une de l• aua'8nel• • 

Htudler, det•Mlner lH eondlclann llPl'DPl•d .. di tnb8jo 

en l• c,_tOQnf'Sa p~llqulda. 

IV.- Eatudler la paalbllldad de detectar JlllqUltft.. cantl......_ de 

lo• producto• di degndl!lct6n del TBP mn •ICl•, •l cam 

eu cu .. tlrtcacl6n. 



V.- Discutir y cancluir eabr• la• re•ult•da• abtenlda•. En C89a 

d• aue na.~. pa•ible establecer un 116tado de.an6li•1•, 

sugerir el cureo que d9ben tatutr atl'De estudia• t11ndient••. · 

e llegar el eetllltlecl•l•nta de dicho m•tada. 

11 
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L BREVE INTRDDUCCIDN A LOS METDDOS 

USADOS 

No n •l objetiva et. •t• capitula el preaentar e fanda 

los pr1nc1p1as te6r1co• de loe diferentes tipo• de cl'Dlltetogl'llfla, 

ni de loe uHdo• equ1, y • contlnuaci6n s6lo se pres11nteren 1•• 
def1nic1one• que se util1zmn a lo l•J'QD de .. te trebejo. Pera 1.11 

estudio profundo ·de loe aspecto• te6rlcos y pr6cticaa, exlate ·una 

gren variedad de textos que pueden eervlr de baae( 15• 16•1'7• 1ª• 1'• 

20,21,22,24) . 
L• cl'Gllletagnfle ea un -'toda que pel'lll1te resolver 

problemas de aeparacl6n d9 •uat .. clas de prapledade9 aawiejantea, 

a dif.rencl• de lo• iñtada• cl6aico• de •9Pltnc16n (dnt11ac16n, 

11cuefacc16n, cr1atelinc16n, etc.>, • apl'Dwchll les d1'erenc1•• 

de efln1ded PDI' ddl• , .... et. lH aust.nc:1•• de une ••zcl• • 11eparar. 

Una d• lea f1111n n esteclanari• y pel'll1 te la retimc16n de la• 

componentH m le •zcle, 1• atn H imvll y pe1'1111t• au llV9nee. 

Pan un• 9U9tanc1• dada• 1• relac16n entre su concentrecl6n 

n 1• fHe ntac1amlrt• (que ·....- 8ft liquida a 1161ld8) y .., ':lo::

cancentreei6n a le fe• IB6vU Cllqulde o gaHOaa), •e le d8Nmlne 

caerlcient• de dlatribucl6n D : 

0 · • c.. • Canc11ntrac16n d• l• 11Uat. x .n la fase ntac1onerle 
x · ~ Dinc1111tncl6n m 1• auat. x .n la feae íí6vu 

L• •~16n, par ejmpla, pera da• •u•tW'lclH ~·y 'ti•• 
.. poalbl• •l .,. coeflclent .. de dletrlbucl6n dlfl~ •lQnlflcetl

. .,..,te. Si º• > Db, '"tancn•e11 Uene uyor 8'inlded por le ten 

· Ht:ec1an•rl•, por. la qu11 ..,..zañ •• lenta.ente ~ ''t1' en el 

. ·el•te•• cro11111togdfica y deapuea m .., cieno tl911PQ ae Mttren 



eep•nda. 

l.1. DEFINICDN DE Rr Y SU RELACIDN CON EL COEFICIENTE DE DISTRIBUCIDN 

En cramatagrerle en papel, l• nlaci6n entn le dlat.nci• 

recorrida par le 11uet11ncie x (dx) y l• dlatancie recarrlde par el 

frente d• le rea• "'6vil (d
8

) •• 1• canace C01110 Rr: 

.·d. 
Rr•de 

En ••t• tipa de cra111t1tagritrl•, le reee ••tm:laneria ••t• 

canetituld• par un• cape da.11111,culee d91 componente •A• paler de 

le rea• ...Svil que qu•d• •dh•rld• • l•• fibras d•l papel y le r .. e 

11111vU que H une •ezcl• de dlealventn e• de canct•r na polar a 

1111y paca paler. Ea PDJ:' eeta qu• entre •yar eH l• palerldad de un 

componente de le 11Ueetre • eepenr, ••var ••ri eu afinidad 

Cealublllded) par l• r .. e aeteclan•rl•, le prabebllld•d d• encon

trarla en le reee mavil ••r6 b•j• y •l 11avlmlenta del COftlPOnente 

• la larga del papal ear6 lenta en CG111P•raclán el 1111vlmlenta de 

1• feH mvll. 

De 1118nera lnveraa, ml.ntra• •e• inenor l• palerldad d• 

un componente, 11eyar eañ •u mlubllld•d .,,- la fBllÍI •vll, l• 

prabeblllded de .ncanb•rlo 9n 1• ,.... mvll aeri gnnd•. y .. 

liavl•lenta • la l•rga del papel HH CGllPHaHv .. nt• •'- rip1cla. 

Le pl'Obllblllded de encantnr un CQIWpanent• en i. rae• 

1111vll ee ld.ntlrlce can le frmccl6n del ca111panent• de lnteri• .n 

le •l ... re .. y ••t• dlHlll par: 



• A PARTIR !E .. 

ESTA PA&INA 
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donde: 

Cxm V Cxe san l•• cancentraclana• de la su•tancia x en le te•e .. vll 
V le eetacianaria reapectivamente. 

V~ V V8 san loe vol6menes de tese m6vll v eetac1aner1• re•pectl
vamente. 

Si al numerador v denmminador de le ecuac16n anterior se 

lea divide entre CXJAV• •• tiene: 

, , 
F .. =---c._..v,_ __ = ------

... + xe e Ve 
1 ~ 1 + º• v-.... v. . 

donde Dx H el caef'iciente de di•trlbucl6n a rmperta d• la •u•tencla 

x. 

Cama una epr0x11i111c:16n, H lgulll.e le probeblllded d9 "·' 

encantnr a la •ustancia x en l• r .. e 1116v11, y par la t•nta l• 

traccl6n del ca•ponente .1e en le teee 116vU, can el velar de R,. 
. Pera un sht•• CMMatogr6tica dada, le relaci6n de 

volúinee ea canetente por lo que F .1e ea una constante al lguel que 

el valar de R,. Eete hecha tiene una gran importancia ena1ltlc1 

poroue baja la• misma• candlciane• exper11119f1t•l••,.e• cerecterl•~ 

tlca de l• euatencl• x y H repraduclble; par la que puede 

uttllzal'9• par• le 1dent1f'lcect6n de euetencl••· 

J.2 •. CRO~'ATQGRAFIA GAS-LIQUIDO 

L•icra•etagretl• gee-llquido consiste en l• 1ntroducc16n 

de un• cantld•d epra~l•da da mue1tra e anallzEr •.una cal..-n• que 

puede aer .. t6llca, de plAatlco a de vidrio; ~onde ae encuentre 

11111p11eada un a6lldo poro1a cubierto di!? una pel.kula rJe liquido. 

A trav6• de la columna t'luye can11t1mte111ente un gaa !ner·te · 



·· ··. · ; " c!ena111lnmdo acarreador a trenaportedlJr .oue •e encarga de ir errn

tranda. ln cDllPOftentn de le •e•tn 19 la leraa de la caluilina. A 

le eellda de e•t• Gltllle •e encuentra un detectar que reglatl'll le 

centlded del a de loe c011pDnentee de le lllUl!etre 

•¡' 

En eete tlPD de cftllllltogrer!e 111 fase ni6vll ea el ge• 

acerreedar y le '••eeataclanar1• ee le pellcul• del liquida que 

cubrm el so parte porosa. Siendo entre eetee dD11 raan que ee . 

erectuan la• ltllu1Ubr1ae dlt d1etr1buc16n a reparta. 

Al introducir un• auat•ncle a le ca~1111ne, exlate un 

nO!nera 1111.1y grende de c•lno• paalbln l!I recorrer, la que aceelane 

QUI al eellr de 111 calU111n• le auatencie preeente une dl•trlbuci6n 

colllO 111 •lgulente: · 

Un• baee 

t 

Eet• dletrlbucl6n •• obtiene el ueer un detectal' que 

produc1 un• •fl•l elmctrlCll pmpa:rclan•l • l• c8htlded de -t..:1• 

.. qu1 este p .. endlÍ poi' el, y u l• mna111ln• "pica" debida • le · 

•u•tencl• de lnt ...... 

El u..,. que tel'de en eperecer el lllxl• del plca • 

partir del -..ta en ....- • tnyect6• l• columt• n el u..,. de· 

ntenclan de l• ••tencl• <t.>. 

15 
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L• relacl6n •xl•t.,,te antr• el tiempo de retenc16n d1 l• 

•u•t•nci• x y •l tlmlPO da retenc16n de un compuesta de :r.rerencl• 

H le dana•ln• t:lell!XI dB ntencl6n :r.l11Uva <t.¡nf'>: 

51 daf'ln• l• lln•• beae cana l• linee trazad• par •l 

reglatredar del cra111Bt6gnta cuando na eet• ••Uanda al ca111pu••ta 

de lntel'fe. 

Le dtun d•l pica (h) n·111 dl•tencia entre el •x111111 

del pico y lB llnH b•••• •dldB hat'lzontel•1nt1. 

El .,cha d• 1• bn• <rx> n le-dlatancl• entra lo• punta• 

da lnt1necc16n dll l• p:ralongecl6n de la lln•• beH y l .. da• 

tangentH •1 tnzo del plao an l• •ltun •dla dltl •ltliD. 

Se daf"lne l• l'ltllDluc16n com une .adld• dB i. er.CttvldBd 

de 1• ••P•ncl6n entra da• CC111POnentn -, de acuerda • l• •10Ul1nte 

f61'111Ul• • 11U8tl9C16n 

Rnalucl6n. • - 2-d...__ 
,, + '2 l 1 d i 

~--ljn ____ · }1A ___ _ 
. ¡,.. 

51 R • 1, la 1WBDluct6n n dll1 tlll; ,_n R • 1.!5 u del 99.11. 

B••nl•ante • .-u. que • tiene un• ...,.~16n CllllPl•t• •l R • 

.,.. .. de 1.5. 
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J.2.1. Fluja 6ptlma d•l gae ac:a1'1'9ador. 

En cl'11111atagrafl• gea-l{quldo ae ••l•ccian• el fluja del 

gu ac.rreedar pera qu• •• tenga el ••yarrñ""6mera d• platas te6rlcae 

y caneecuentemente l• ••jar er1c1anc1•. 

Se define un plata t116r1ca cama 111 reg16n d9 1• calUll'lll 

en 1• que te6rlc .. ente •e.el.canz• un •qulllbria de dletrlb(ICl6n. 

P•n une calUllln• dada •• u.,,. •l •ayar úera d• pl•tae t96r1co• 

entre mnar H• 1• 1Uun equivalente • un pleta tmrlca. 

En Cl'Gll8taQHfl• 9••-llquldá l• elture •qulv•lente a un 

pl•ta te6r1ca CAEPT) ••t• d•dll par la ecuaci6n de Van oe .. ter: 

AEPT • A • 8/u • e u 

donde: 

A •• •l t6r.1na debida • l• ex1et.,,c1• de un gnn n<.tera dec .. lna• 

pa•lbl•• en le columna y que •• canace CGlllD d1fua16n de Eddy. 

B ee •l t61'111lna debido • la d1,uel6n de la euet.,cl•. 

e .. el tfl'lllna d•bldo • l• d .. 1gu•ld•d de l• pellcul• de 'ese 

Htaclan•rl• 

·u ••·l• v•lacld•d llne•r del ge• ac•rr•edor ciue •• ·1• Hl•cl6n 

entre l• lanQUud de 1• calmn• y el t1np0 que t•rd• en abteneHe 

•l ... s.11111 del pica de un CDlllPUHta que na •• retMldo en 1• 

cal.-n•. 

Un g.aftca experlment•l d• AEPT ve. u tiene 1• fa... que 

H pre•ent• en 1• llu•tné:16n d• la p6g1n• •lgulente, y de l• qu• 

H deduce IN• •xl•t• un •lnima que carl'Hpar1de: • l• 111enar el tura 

lqulnlente"il';Ul't pleta te6r1co y 111 h mayor eficlencle, par la 

que el 'luja del o•• -=•rr••dor •• l!l~leccianl!I p5l'fl ~•te 111ln1ma. 
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AEPT 

3.3. TRATAMIENTO ESTADISTICD DE DATOS. 

En nt• tnb•ja a• uaa •l .tNt•i9ftta paN 1.a CGlllPH11Ci6n 

. d• dH conjunta• 1:19 d9ta• v dlt c6lcula da ca.rlcient.. dlt carrelacl6n 

pare el paatntar ejuah par lltnt•• cu•dndDe. llD •• npllc1 equt 

lH np11etaa t96rtcn par tntarn da 116tadDa clhtcaa que •• 

encmntran.,. unii gnn variedad m t•xtaa, •lgunaa de la• cU.1 ... 

uo,31 , 32> •• .;..,tan.n .i rtnal de itet• .trablljD. 
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4. P A R T E E x·P E R I HE N T AL 

4.1. CROMATOGRAFIA EN PAPEL. 

Esta p1~11 se realiz6 t.nlmnda coma base 101 trllbejo• 

d11 H•rdy(S)Y Maule y co1.<6>, can el objeta de conocer la• alcance• 

d• este 1116toda pera l•• euetancl•• en ••tudia V par• usarla COllCI 

rer'erencle en la aep1racl6n. v pul'ir'icec16n de las cOt113anen·tH de 

una 11ezcl1 t•cnica de r'osfata d• dlbutil~, que •* .utlliz., en 111 

••tudio pal' cra11111tagref1• ge•-llquida. 

4.1.1. Materi•l u••da. 

Tado el ••tlll'lal di! vidl'lo ru6 dlll Upo pynx. Par• la 

prepa1'11Ci6n d• •lgunee diaolucionee ee u•Han 111lc:ropipetH 

Epp•ndarf' d• 20 y 100 )JI. La• 111Ueatre• se •pllcaron can una 

111lcraj•rlnge H .. llton d• 10.}'l v llft ••tudia• preli•ln•r••, cuando. 

na i11port•b• l• centid•d aplicad•, •• reeliz6 con tubo• capllarea. 

El p9pel uHdo durent• todo el Htudla rué ldhet111en No. 1 "" 

16111inee d• 46 X 57 c111. v l•• ct..1'111 cramatagr6fic•• (v••aa d• 

precipitada• de 1 lt.) H ••llHan can Paraf1l111 el mmento de 

inicl•r el aarl'ido lo• craM8togrem••· 

4.1.2. R•11etivo• utilizada•. 

Tada• la• reactiva• utlliz•da• pare esta part• y le da 
1 

c_..tognf'lm de g•H• fueran de loa pftlducida• por J. T. B•ker, 

excepto el r'a•f'•ta d• dibutlla.t6cnica au• fue del producida par 

EHtinn l'od8k CDMJ>•ny y loe 1ndicedar1111 qus fueron de l• Hrc• , 

_SiQM•• 
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4.1.3. Dimensione• del papal. 

CDlllD el corrida de 1011 croutagraan se prefiere reaUzar 

en el sentida de 111& flbn• del papel• en una lhtlna ml 11lmm •ln 

cortar se aareg6 une gata de agua que farwi6 un• ellpee. el smntlda 

de lss '1bns del papel· corresponde al dl-tro 11111yor dll i. aUpee, 

colncidienda este can el leda •yor de-la l .. lnn de papel. Dllda 

aue se utlllllzaron vasas de preclplt•da• de 1 lt. CCl9D c"'8rn 

cro111atagr6f'lcae, •e cortaran hojee de papel de 23 X 19 1:11. Pan 

algunas pruebH prevle• ee cortaran tire• de P,81191 n 15 X 2.5 1:11. 

aue ee corrieron en v1111D• de precipitada• de !IDO 111. 8U8pendlda• 

de un hila; este tipa m c:n1111etaQ1'8111U tlllllblh tte_Dbtuwa pan el 

e•tudla del f'a•f•ta de trlbutllo eola. 

4.1.4. Revelador u••da. 

De las v•rlD• nve1·ae1aree eugerlda• • la• trab•ja• 

anterlaree y de acuerda • la• nectlva• ulat..tn, u utlllz6 

el lndlcedar unlver .. 1 de y_.<z3>can le nrlante de 1 g. ·de 

c•rbaneto de •dla par cede ll tra de dlmluc16n mn lupr m . 
hldr6xldo m eodla. 

El lndlcedar d9 Y- ee une •zcl• de lndlcedan• 

aue arnmnt• calan• cerecterletlca• dll acuerda • nnga• de pH. 

L• 11ezcla de nta• calara arlgln• un colar detenl"9dD p•n 

c•da pH. De •dla• •lcellna• • •dlae 6clda• el lndlc•dDr produce 

calarH que ven deede el azul ~nda M•t• el njD, P8••da par 

el azul, verde -rula, Mnnje y njll el•n .. 

El lndlcedar H epllc6 par eepent.an. 



· 1t.1.s. F'aee 1116v11 

Le tase 1116vil a utilizar durente toda el trebeja se. 

~eleccian6 de entre lee que recat1l.,,d8n; a saber: 
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•> n-prop11nt1l y Blllaniaca 2 N en rel11ci6n de vollimenee 7D:JD 

b > n-propanal, n-butenal y monlllca 2 N en relllci6n 50: 20: JO 

c) mezcle de parte• iguel~s de n-butenal, acetona y B11Dnieca o.~N. 

La prllnere tese lftlll!diet11111ente se descart6 puesta qU9 

al mezclar el propenal con el lllllDnleca na se tarm6 una disalucl6n 

hamogenea eina que se tarmeran das tesea. Pera las atrae da• 

teses 1116vUee se tuvo une buena d1ealuc16n, per111aneci1nda estable• 

por v•rlas ee111en••· 

Pera eeleccian•r 1ntre las das tea.. restante• •• et1etu6 

la siguiente prullb• : '" un• haje de papel se nellzeran ••i• 

apl ic11elonee de raersta de dibutllo t6cnica el ~ v/v de 1 fil. 

cede una, e une dletancie de 1.5 cm de le arllle del papel par 

donde ••cleride l• uzcle de disalventee • Se tarme un cilindra can 

el pepel det1nl1ndalo can un clip,. se introduce en le c6nt•rs 

crametogr6'1c• que contiene 75 •l de le Nrcla de diealv.,,te• y M 

selle can P•retll•• 

Can nte pruñ• . n quiere dete1Wln•r cu•l de 1•• dH 

teeee tiene •jar Hpereci6n .,. lll!nar ttapa. Pare ••to 6lt1Ma, en 

une arill• vertical de l•• haj•• de papel ee 111nrc6 le dl•tancl• 

can lAplz cada C11 y cantarme eubb le tese m6vll se talll6 •1 U.-pa 

pmra tmter un• Idee de i. npidez can que se tiene el corrida del era-

111etogrem11. En toda• la• c11eae 11111 experiencias el!!' reeUzeron • t•pe

reture elllbl11nte (21.! t'c>. 
Una vez qui!! la• cra111ll!tograme11 habhrn elcenzauo una el tura 

conveniente (que se indice en le tebll!I 2 de lflt1·h$Ul tedas) oe aseen 



de ln c611ara•, ae dejan aecar y ae revelen 9'111cando lndicadDr 

univereal par aapera16n. 

La• result11daa y d18CU816n de nta pruebe, que lndlcan 
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Que le tese 116v11 cansiatente de vul(menea lgullle• de n-but..,l, 

emanieco 11cuaaa O.BSN y acetona pnsent6 les •jarn cani:terbticH 

pere utilizarle en el resta del estudia, se presenten .. 5.1.1. 

lt.1.6. Setureci6n de c'11111ra. 

Debida 11 que en uno de las tl'8bajoe mtteriorea .. lllflClane 

aue na ee nece•eria preaeturer la cfnnera pare el mt6ll•l• de .. toe 

compue•toe, se QUi•a probar eata aaeverecl6n, ael que ••realizaron 

splicacianem de 1 )Al de una 11Dlucl6n al 5" (v/v) y ae carrlaan 

loe cl'Ollletagr•H cam se expllca •.le sm:c16n anterior. Ln 

.. per1Pncla• ae ra•llzaran par trlpllc•da corrlendD l) •ln c:ubrlr 

el vHa, l1 > cubrlendala can une plM:• de vldrlo, 111 > aellandD 

can P•re'll• y preHtunnda l• c'-n y lv) Hllendo al -.ta 

de lniclar la corrlde. 

Laa NaUltlldD• y ., dl11CU8l6n n enc.,.,,tnn en 5.1.2. 

··Cata• augle19n C!ll8 ee puede trabajar aln preeatUJ'Br, que e• la que 

.. hace en •l ruta del trabajo y a61a • •911• can pan'll• en 

el 1110111enta de lniclar. l• corrida. 

i.. 1. 7. Sepancl6n y purlrlc .. cl6n del "2"8P y el HDBP 

El 'follf •ta de dlbutllo dcnica n una •zcl• da tfDlll •1 

55" y de 'aarata de ...,butllo al lt!ll. cm. ntoa ae naulenn can 

un buen grado dlt pureza PllH •l ••tudl~ .., .. c~tagrafl• gn

Uquido, .. deb• aepararlaa; el •5tada ile .aepencl6n uUllzadD 
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fue ai•ller el uaado por Herdy <5>, pera en el· 'tren.Cursa de le 

epareci6n ae efectuaron •lQunaa cellbla•, ••1 que • cant1nuac16n 

a.e reaume el mhada seguido. A cada etapa ae corrieran craMtog~• 

en papel para ver la efectividad de le aepereci6n. 

Se .. zcleron 100 ml de fa•teta de·dlbutila ticnlco con 

400 •l de tetreclorura d• .c•rbana y se extrajo aels veces can 

lOO ml de ague deatilad• ceda v•z. Par• tener 1.r1e !de• del avatee 

de la eeperacl6n, 11 cada extncta acuaaa ae le •ldl6 el pH can 

una Ura d• lndlcedar •AcuH• (Merck), loe cuet:ra primera• extncta• 

mercel'Dn un pH cerceno • cero y la• otra• daa 1.r1 pH cenena e ....,. 

Pare realizar l• extraccl6n ae agitaba cllrente tres a cinca •lnuta•, 

el csba de la• cuele• .. abtenl• une 1!111Ulai6n que daaaperecle 

lenta•ente(el H;!4BP y el HOBP tiene propiedades tllft8Dactlvea), par 

la qua en acHlanea era necea•rla dejar eeperendo l•• raen 

dursnte toda ..,. nacha. 

Se reunieran la• das prlwraa extnctoa acuaaae, ee lea 

•'1reg6 100 "'1 de tetreclorura da carbana y ae re11Ud l• •xtnccl6n. 

Le dlealucl6n en tetnclaftll'O ret1Ulteda de bta, ae 11Qng6 11 le 

11111zcl• inlclel de foafeto de dlbutlla tfcnlco y tetl'llClarura. 

Deepuf• H reellzeran otra• lavedDa can 100 111 de t•traclorura 

( t rH en ta tal), el tetnclarura reeultente ee dnech6. 

Un pracedl•lenta enAloga ee •iQul6 can el tercera y cuarta •i CDllD 

can el quinta y aexta extrctaa acuaaaa. Se pel'llltt6 r:rue el eou• 
ee evepann •diente eattact6n .egnftlc• y celent•lenta ligera, 

la evaparecl6n •e detuva hHte q.,. •• tmn!e eprax!Md.-nte XII .i 

del liquida que .. ta canatltuida de ~2MBP, HJP04, egua e impureza• 

Cal es que lea hay). 



De le •zcl• llbhnlda • •...m el H.¡"P llediente .. s. 
.e,Ctnccianee con 1DO al de ker c.d9 ••· Se nunlnan 1all extnctD• 

etina• y ae laVllran t:ree wc• can 1IJD 111 dlJ egum dntll..... -

. Flnel•ent• •• evepañ er ttn- -.11...U mglhcl6n -anftia y .. , 

ligero c1dent•lente. En 1• dc:nlcm que •lrvl.6 de aul•, llÍ! 1nd1c8 

co11D abt1mer nt• •uatmncl• • f'ana crl9tll11NI; eln 11111Nng11,aa111 

no ee contaba con el •tert.al .._.._, y lenlllldD • CUlftta q119 

•6la H nece.S.t• tener 1• mguñdl!d m_que •llene pncl!IMnmdD 

el H2fl'IBP sin un• gnn pmpcsrcdn de ...-, ... • nqulen .... puna 

extrneda. Le cftllllltagl'9f'l• en.pllpel • - Ida dlll. canU..ldD de 

c•da co•ponent,. Sl u canaldere CJJe • t~jl can mlwnlee de 

orecto an•lltlca, la 1'11J!uftne prlnc1paln dlllmt ...- ..- y ... pma 

de fter que na • h.,. ._....,...... 

El tet:NClDl'Ul'D ~tmnta·de l• pdmera8 •h9cc1-

c::anUene el HDBP. E•t• ,_ a._11:8 • 1..,. clnco - can 111Jld 

de egua dntll•de clld9 vez. E•-. extl'lllCIDa tuvlel'Dft ... pH .mn 

1 V 2, lndlc .. dD que.• ntt-1 -Urll:l• 6cldm - ........., m el 

Hi'8" que pe~S. v mi.ID d. llllP. 

El ...,. ee ...... -

... .OH J M, •te •u.ta .-.tmhndD 1• -1 ll6dlu dll1 HDIP • 

leve tl'ft wecn aan !O al • a:i,. .-.. ·fttbn l.llpunu9_ y 

f'ln•l..,te n etdlflca ._. 1111 Id • tlddD nltl'lcD &11. 

1..edl•t ... h - ,. ............ .., .... ol- 111- -

COnH"°"dln mi. .... , al -1 - ealllbllla .. dDe .. ..S- de 

CCl,., le pd .... de 1111.i 1l•1 1..- de "111 ltl. le w l• 

dD• parcloftn ••la• 1 • .,..._. dll9 l....._ can !ID lll. de 11:1*' 

nltrlca J N. rSMJ-'8 • .,.... .. d tdftl:lanao ... ml..u..twdm 



1u1ve, pera abt..,er un liquida que tiene una elte praparci6n de 

HDBP y en baja proparci6n elguna(a) de 101 ealventee uHdail y elgo 

de H2MBP 

4.1.7.1. Detel'lllineci6n de la pureza del H2MBP 

Se reeUza:ran t~ee apUcacianee de 1 )"1 del liquida 

resultante qu9 ae pree1.111e e1 H2MBP pare que por cramatagrafla .,, 

papel H infiere •i n hte el cantpuHta que preda111ine y ei Uene 

W1• gnn praparci6n de HOBP. 
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L• detel'lllineci6n del contenida de H2MBP en el liquida ee 

realiz6 patenciD91Atric8111ente can un aparata "Carning• modela 7 

ueenda el.atl'Gda de vidria y cala11111l, par la que •• •idleran D.J 111 

del liquida,•• pe11rtn y·di1alvieran .,,·50 •l de egue deetiled•. 

SI ~1tul6 can ea•• velarade D.195 N. Eete pracedl•ienta H repiU6 

tres vec••· 

Loe reeul t•da• que mueetren que el Ht4BP •e encuentn el 

79.l~• en peea en el liquida, ee preeenten en s.1.J. 

4.1.7.2. Detel'lllnaci6n de le par•za del HDBP. 

En un pepel filtra •• reellzeran tre• epliaecian .. de 

1 F del Uquldo qu• H tiene cam HDBP pan concluir eabn le 

identl~•d de e•t• y el contenida de H2"BP· 
Le det••lnecl6n del contenida en HOBP t911bi6n • ne11z6 

'· 

patencillll6tric11111nte, par la que ee 11ldl6 o.s 111 del liquida, •• 

p116 y ee dlealvl6 en 50 •l d• etenal ebealuto. Se tltu16 can ••• 

ecuaH 0.195 N. Eete pracedl111ienta, qua se efectu6 u111nda la• 11i11110e 

inetl'Ulllentae oca t!!ft la enterlor, se repitió tres veca1. 



Lo• resultada•, que indicen que el llQu1da contiene el 

84.S~ en PHD de HDBP, •e presentan y dlecuten en 5.1.I,. 

4.1.B. Estudio cuantitativo de Cl'Ollatagrefle en papel. 

1,.1.e.1. Estudia del 6ree de la 111tmch• producida de acuerda • l• 

cantidad aplicad• 
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Para eeta parte ae prepararan direrentea diaalücionee.~de 

las euatanclae de ·tnterla, de la• cuele• •• realizaron •ele 

apUcaclonH de 1 ¡u a una d1etencia de 1.5 Cll del extnm par donde 

aecender6 la fea• 1116v11. La dl•t.,cta entre c•d• apllc8C16n e• de 

2 6 2.Scm. dependiendo de le cantidad aplicad•. Oeepui• con el 

papel 11e forme un clUn.dro metenldD por un cUp y H introduce • 

la c6mara Cl'Ollllltagrfifica que contiene 75 111 de le faH .Svll. h 

deja el tle!llPD nece•aria para que 111 rae• 1116vil alcance un• altura 

aue debe eer lou•l pera tod•• l•• detel"llllnecion••· Par• .. te trabaja 

•• ellgi6 •rbitr•ri .. ent• le alture de 14.5 e11 •edido• d .. de el 

extrltlllO del pepel par donde ••clande le 1119Zcl• de d19alvent••• 

Une v•z que le faH 1116v11 he alcanzado la el tun necn•rle, 

H Hc• •l papel de l• c""8re cftllllltoor6t1c• y •e per•lt• que •e 

••que, deapu•• •• revela par .. penl6n de indlc•dar unlven•l. En 

cuento vuelve • •ec•n•, u •re• can lbiz l•• 118nch• pmducides 

par por l•• au•tanci•• eolic•d••· 

LH 11enche• producid .. tienen faNB de eUp••• elpn•• de 

ellH na •Y n;ul•r; par la que, ca., une aproxl1111e16n pare tlnn 

de cuantea, •e ta• •l 6ne del nct6ngulo que circunecr1be • l• 

11anch• ellptlc1. Loe nault•da• y •u di•cu116n u pr1•enbn mn 5.1.5. 
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· ~.1.a.2. Estudia cuantitativa en •ezcla•. 

Can objeta de v•r la 1nfluencls en la cuentiflcaci6n y la 

separ•ci6n de la• caiapanente• en .. tudia cuando esta• se encuentran 

en Mezcla•, ee prepararan lnlcialmente 3 ·di•olucianes en tetraclo

rura de carbona conteniendo HOBP y H2MBP en concentraciane• del 1, 

6 y 1°" (v/v). E•taa prueba• indicaran que en este rengo de cancentra

clanea (que cae dentro del ranga del estudia anterior) no haylnter

ferencia en la aeparac16n y el •rea producida, par la que no ae 

prepararan •'• 90luclanee y ee concluyo que, en el rango da estudio, 

·no exlete interferencia de una eapecie sobre la otra. 

Ta.bi6n •• prepararan disoluciones de H2MBP .,, una •ezcl• 

de TBP-Queroaeno 30-7°" en valu11en y conteniendo al H2MBP en 

relaclonee d•l 10 y 21, ca111a loe cro11atogramaa rev•ladoe na maatraran 

interferencia, na se prepararon mis eoluclonaa. 

En el •l•llD tipa de aalvent• ee prepar6 dlaaluclonee •1 

10, 4, 1 y º·"' (v/v) en HDBP. Aqul •e prepararan eetas cu•tro 

disoluciones pueato que la ••pareci6n entre el HOBP y •l TBP no e1 

muy buena, pera cada dlealuci6n (al igual qu• P•1'11 toda• lea expa

rlenciH de eeta parte) ae reaU.zaJ'Gn tree apUcacionee .. de 1 ¡4J. 

cade una. 

F'lnal11t1nte •• prob•rDn da• ealucione• u•enda CDIMI - : ' 

dlaalvente 1• 11ezcle .ntee •encion•d• contenl•nda HOBP V H2MBP 

en cancentr11eionee igualee (10 y 1"). Tadee eet•• prueb•• 

d1111Ueatren que na exl•t• un• gran lnfluencl~ por la preaencl• de lee 

otras austanciaa. 

· La• reeult•da• pu• el eatudlo cut-:.11Utat1va en 11ezcl•• 

ae preaent., y dlacuten en 5.1.6. 
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lt.2. CRDMATOGRAF'IA GAS-L.I!IUllXI. 

i..2.1. Metilac16n de mueatl'89. 

El fosfato de dlbut:Ua (HÓIF) v el ·raereta de mnabutlla 

(Ht'BP) san npecies que tienm dlt'lculUd • ldgrec16n en ...,. 

colUlll'I• de cra•tagrefle g--Uqutda(o • ~te cnmmta¡refle 

de g1111ee ), debida 11 su baja vaietU1ded y • l• paeibllldlld de que 

reecclanen, par eit11 raz6n • euglJ'i6<9>que •'- c-.mNtaa deblen 

convertirse en eu11 .derivedae •• valhlln •dl .. te une ..tUecl&I 

. can di11Za111etena. Ea par ata que.; anta de l'DllZft el atudiD par 

Hte m~todo, ee requiere ef'.Ctumr la •tllm:lann • 1• llQlllda• 

obtenido• de ..:•rda • lil tknlca dncrlte • -..1.1, ..-. ,.,.rer 
. . 

. lil faefato d9 •tlldlbut.Ua · (....,..) y •1 faet'eta de dl..t:UbutUa 

(Me~BP) 

1e.2.1. 1. slntnl• del .dlazme'8no. · · 

El· dlHa•uno· <ati'2> n ... l'HCtlva· ..tllent:• padel'D• 

y 11Uy:convent.nte punta.que•., l'HCt:lva que na ln~mduc• . 

.Uat9"Cl•• que QU8ftn. en 1e.dlmluct6n .. q... • hBl:•·nacctanu, 

. 8demh qUB geneNl ... te - BgNg9 dl911!1lta ..... dlmlvente -..Y 

.voUt:il QUlt n •llldn• f6c11amte • .._ n.clann dll dl•mmtmm 

con iae .,.....,.. .. ., .. tudla - 1• ~tgut•tn: 

o-nau ....... 
"zt 1 ' . a.P-D-nBu • Dtz"z ~ .,.,. o .... • 1 1 o-nau ....... 

D-nBu .,...... 
W.....-'>.• + IDf/'2 • ~ • •2.,. .. 

1 ' OH .,..... 



Na ob•tmnte, el diaza .. teno •• un reectivo 11Uy delicllda, 

ya que H explo•iva v fuertnente irritante. Al contacto no ceuee 

~eacci6n perceptible, pera deapuia de uno• cuantos minutos se 

produce infl11118Ci6n. Pu•d• re•ulter una hipersensibilidad que na 

permite trabajar con diezo111etena •in producir•• ataque• de a ... 

y •lntaaaa asociados. E• par ••to que en au uso ee deba tener •l 

m6xi111e- de cuidada.: ueer guantH y lentee da seguridad, trabaj•r 

donde na haya luz 1nten•• y/a eolucionea concentrada• de eate 

reactiva, evit•r al uaa de .. t•rial .... ril•da, poroeo o de 9UJl•r

ficia tapera; 11git•r •1tgn,tic....,t• y na con varilla de vidria, 

tl'llb•j•r can •olueion•• d@ ••te reactiva en di8Dlventea de punta 

de ebullici6n b•ja. TDd•• a9taa precauciones •e tomaron en la• 

•etilaciane• q119 •• efectuaron en eate tnb•ja. 

El diezamatana ae puada producir • partir de v•rio• 

reactiva•, loa •toda• ""ª u••dae aan la• que parten de hidrazina 

y claraf'al'lm ( 25 >, P-tol il•ul fonll111etUnl ha••ina ( 26? ni tramMtU

urtia < 27 >y de 6xida de .. ait1la<28>. 

L• alacclán del ""toda dllpend,a pr1nclpel1119nta da la 

di•panibilidad dal reactiva de partida. En eate trabaja ae diapuaa 

de la• reacUva•·nacnar1aa par• alntatUar le n1tra-tllurH 

para deapul• generar al diaZDll8tana. Pera 8lnteUzar la nltraeo

.. t11uraa •• •laui6 1• tfcn1c• cl••ica<P•967 ref' JO>. 
P•n 1• .tntHi• del dlaZOMtana •• 1iau16 la denta• 

•1mplificada<27>can 1• aalvadad de ""e la dlaoluc16n ettree da 

d1azomtana 'ftaultanta no ea .. .,6 8Gbn lantejH de HDH puH la 

cantidad de eaua introducida na ea ~analderable y na afecta al 

tnbajD por crautografb gea-Uquido, puHtD r~ue el agua no 

piaduca ••"•1 can el detectar usado. 
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AQul •• nec•••rlo aclarar que ae aigul6 la t6cnlca -'• 

simple para alntetlz•r el diaza1tetana s partir.de le nltrasD111etil-

urea, carrlenda•e el ringa de introducir i111purezaa que causen · 

problemas en loa cro111atagrB111aa que ae obtengan, al ••ta •• sal, •• 

tendr6 aue recurrir • otra •lnteeia en que ae abtuvi••e el diza111e-

tena mis puro. Sin ~argo, ca.1 paateriat'lllente se ver6, las 

resultadas 111aatreran qu• ia lll!tilacl6n siguiendo eate ••tado •• 

aattaractarla pue•ta que na introduce auatanciaa que alt•ren la• 

cro111atagramaa. 

4.2.1.2. Reacclane1 de 111etil•cl6n. 
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Para 1•• dtrerent•• P•rl•• d•l e•tudla par cJ'Dm•tagretla 

gas-11auldo •e •ld16 el valUlltrft nec•••ria del 11aulda a 111etll•r, •l 

cual se vlrtl6 en un 111atn2 Erl.,..yer de 125 1111 cantenllrnda una 

berra magnitlca. En ca•o d• que •l valUllltm fuese .. V pequena, •• 

•greg6 tetraclarura de carbona euflcl81te para que la barra 

11tagnit1ca •olt• toda el liquido en •l lllD!llenta de •aregar la 

dl8Dlucl6n'etirtta de dleza119tana. 

Le reacci6n de •tllac16n H erectu6 a tnr;entura 

ambiente can agltacl6n can•tante, agregando poca • paca 1• dlmlucl6n 

etirea de dl•ZD919t9"0 hlt•t• que •l calar ... rilla c•l"llCterl•tlCD 

penhte. Entonen •1 •trez Erlen.eyer •• tran•l•d• • une c....-n• 
vecina ctond• •• le .... ,. •1 calor 11;•ra de una parrlll• p•N 

evaporar el exceaa dtl dl•ZD1Mttena y el •ter, deapue• ae replt• 

· el pracem d9 90ngar dlHaMtana lin excna y evapol'llr. En nt• 

aegund• evepancl6n se retire el 111etraz de la parrilla heat• que el 

valU!191'1 nl llquldo sea •praxi!Mldfllnente 1guol al que ten!• antes de 



lnlcl•r l• metll•cl6n. 

Fln•l..,,te el llquldlt :n•ultant• •• vierte en un •trez 

•foredlt pare tener el valUlllen deseado co111Pletendo con tetl'llClo,.,,za 

de carbono En le parte Glu- de Ht• tNbeja no rue nec•••rla 

erar•r con CC14 pal'Que •• trabej6 can el disolvente fal'lllldlt d9 TBP 

y queroHna •1 cual •• paco vo16Ul y no rue nec:e•erla •fanr. 

4.2.3. Elecci6n de la col...n• apropiada. 

En la• primeros estudio• eobre el TBP y llUll Pftlducta• de 

degredecl6n 11• utilizaron columna can raee e•tecionerl• na paler, 

CDIMI e11 el •illc6n. DC 200 y el •illcon E301C9>: eln ..trerga, un 

••tudlo paeterlar mnc:Ontr6 que •• abtenlen .. jaree rweult•do• 

uUUzencto ww• col._.• paler CC111D l• cel'ba..i.x 20 MC7 >. 
can uta• .,tecedentee, y de 9CU91'da • 188 col.-nH 

dlepanlbln, H nellz6 1• Hleccl6n entre la tree elgulent:eu 
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•> CDl.-ae C.l'bawex 2D M (palletl18"Qllcal) al 1DI en eaparte 

Chl'GtlGeHb W &D-eo Heh, can 5 DlH. de longitud y 1/8 d• pul.gede 

de dl ... tra. 

b,) CDl.-.• FFAP el U en •tJOrte Chl'DllHOrb W 60 • 80 Meh, can 5 

plu de l•zto y 1/8 de pulg. d9 dl'-tra. S. prueb• Htll 

cal11111• debldD • que •• l• •l... t••• ••t11Clan•rl• que l• 

Mterlar, e61a que .. t:i llbn de leida• gneae y t:ntect• can 

6c:ldD nlt:ntenttiUca elendD lntereeente entone•• ob•Hvmr •l 

Ht:• tnt:•lent:a •lten 18 •p•ncl6n de la• cnpueetae en 

eetudla. 

e) CDlUllne DEGS el 2DI (pallet:UengUcoleuccln•to> en •parte 

Chra11aearb W 60-BO ... h, can 5 plH da langlt:ud y 1/B de pUlg. 



d• 111•tra. Se prueba ate colLIB'I• qu• na ha •ida reportada en 

ninguna de la• articula• revie•da•, puee •• una calui1n11 polar 

de eetructura alga parecida • l• Cllrballlmx y ee u88 bntS1te .,, 

l• eeparecl6n de derivada• nterif•icedae. 
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Para erectuar le •elmccl6n 111! realizaran trn inyecciane• 

de 1.0Jl de une aaluci6n en a:1,. de MeDBP 2 X 10-2, trn de Me2MBP 

4 X 10-3 , . trn 1nyecc1ann di! 0.1 ,)Al. de TBP y tre• lnyecclanH de 

CC1 4 pura de D.1 }'J-• 

Se decidl6 realizar l•• lnyeccianea anteriaree a direrentee 

tnperatun• para ver 8u efecto .., 111 re8Dluc16n de l .. •uatenci .. 

en eatudia. El ranga de tap•raturaa se eUgi6 de acuerda e lH 

uHd .. en treb•jo• anteriarn(7
•8 •9 • 10• 11? ai11nda de 150 e 190ªc, 

DGr la au• se eatudiaran la• temperatura• de 150, 170 y 1goDc. 

Le tnpeNture del inyector y detector en toda• la• CHDB 

fue de 200ªc y el tluja de nit1'6gano wdlda • la .. ude di! la 

calumte fue 27-30 111/•in~ qu• ea el recawndeda pare nt• Upa de 

calU11W1••· 

De laa cl'Dll8tog.-. abtenlda• H tabulm las tinipa• de 

retmncl6n y H cdcu18n 1• lftDluclann abtenldee. E•to• nauU•da• 

aue •• pre....tan y dlacuten en l• .. ccidn 5.2.1. indlc.,. inae, pera 

las rinH de nte trebeja, u mucha •• conveniente ua•r 1• col...,• 

Clll'baw•x ·20 M. 

T911tHn aqul •e realizaran lnyecclanee de butenal, t.,,len

dDH que .U. timpa• • nt"'9Cl6n P•n toda• las ceu• aan llQen

..,.,e .. ,.,"" de la• cal'l"ftpandli.nt• •1 cci,.. De l• •1- -.ten 

•• NB1ln191 lnyecclann de queftHI.,. .pen tener une ldH del 

lugar en .,.. • tandl'l.. la• p1caa m leil -tencl• en Htudia. 
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4.2.2. Mater1•1 utlllz•da. 

Lo• Cl'D•atoQ1'911•• ae abtuvlel'an usando un CJ'Dlllltt6gref'a de 

geaee V•rlan Ael'Ogreph 110dela 2100 can detector de 1anlzaci6n d9 
f'lm11 y un regletl'lldar Uert.an A - 25. 

Las lnyecclanee •• r•llzeron con une mlcrajerlnge 

. He•lltan de 10~ d• cepeclded. Debida• que el eetudlo bu•c• el 

establecer une ticnlc• de an6llel• ee pref'lr16 usar lee calunnH 

d1epanlble•.c011erclel1111nt:e. 

En todo el Htudla el f'luja de hldr6geno pravenlente de 

un hldrogenedor Ve~llln 11111dela 9625, y el de elre de t11nquee cat1er

clelea •• mantuvieran en loe velare• ~a111end11daa para ••te tipa 

de detectar (30 y 300 111/•ln reapectiv11111ant:e). 

4.2.4. Determ1necl6n del f'luja 6ptl111a del gea ecerreedar. 

Une vez escagld11 la calUllln•·que se utlllzer6 en el reato 

.del eetudla, se elige el flujo 6ptl111a dtt nltr6gena. Pare eete tipo 

de coluen11s gen•l"lll•.nte •• l'tlCaMienda un flujo de lD ml de nltr6-

gena cede •lnuta; sln enibarva, ae qu1er9 obtener este data experl

•ent:•l1111nte • p•rtlr del pica del.MllDBP. 

Pan nt:a.part• •• efectu•i"On t:n• lnyecclane• de Me09P 

pan c•d8fluja .. 1ecct.on•da de nltr6gena, H calcula el rúen de 

pl•ta• te6ricaa, •• Pl'GllMtdlan la• velare• per• ced• f'lujD y •• 

gntf'lcmt en func16n del flujo d9 nUr6gena. 

La t:apentun de 1• cal..n• fue ·de 110ªc y l• del 

inyector y detector fueran d• 20d'c, l• velocidad dtt le c•rt• fu• 

de D.5 pulg./•ln. 
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Colla 111! eet11bll!Ci6 en la aecci6n 3.,.1, 111 .cueci6n di! 

Ven Denter y au gr6'1ca indicen el flujo 6pt111D dl!l gea mcerre11dDr, 

e.te grif'ico H de pleto11 te6ricoe en f'W1c16n de la velacidlld :_i. _ 

linear del ge•, emte velocidad eat• dl!f'inida com l• nz6n 9"tre 

el largo de l• cal~• y el U•pa que tarde en eellr •l wlmen 

muerto de la col11m1e. El l•rgo de le cala.ta e• une lll!didll del 

valumen 111Uerto, por la que la velocidad linear •• une relec16n 

entre el valumen -.ierto de la col&'91a y el tiellpD en que eete ea 

deeeloj11do de ecuerdo al t'lujo del gea. Si •• can•ldel'8 q..- el 

f'lujo de ni tr6gena generalmente •e de .,. .i de N;l'•1n, •• t.-.dl'6 

crue exlate ane rel•c16n direct• .,.t;n l• velocidad linear d9l gn 

y el flujo del •l8lllO, y ei ee gre'1ca AEPT contl'll el flujo de 

n1tr6g.no, 1111 tendrl un• grif'lce ae•ejMte a 111 pn .. ntede en le 

eecc16n 1.2.1. 

Se pnf'ien pruentar le gÑf'ic• AEPT c:ontn el tlujD 

de nitr6geno parque ee caneldere que n de •var utUidlld prflctice. 

La• rHult•do•, que indicen que el 1"lujo 6pt:l• •e enc...,.tn entre 

20 y 25 111 de llz'•ln, • pre .. ntan y d18Cuten art le aeccl6n 5.2.2. 

1e.2.s. Eetudla mbre la reepueet• del detector. 

Al t: .. er aeleccian•doa la calUIW'• y el f'lujil del gn 

ecarrHdar, n ltlllDrtente •9ber •1 el det11Ctor nelJQrlde de ut• 
1118nen lineal • lo• campueeto• de 1nteri•, n da:ir, •1 el •n• 

del plco e• pm.-,rcland·• l• cantld•d m CDllPUlllltD lnya:t-. 

Te6rt.~te •e auglere que de ••l'dD el prlnclplo de 

f'unclon•l9nto del mtectar de ionlzM:16n ... r1-. exi•te un• 

nlacl6n llnaal •tre le cMUd•d de Mtel'l• que 1111• par el 

detectar v 1• •ltftal pradUcld• C•l9'1do eet• 1nf'lcada .. f'uncl6n 



del tiempo)(p.e4 ref 17i 
Pera ••t• parte •• ••tll6 cantidedea canacld•• de H2HBP 

Y HOBP CDlllD •• explic6 en le eeccl6n 4.2.1.2 y en ceda caso •• .~ 

eror6 el volumen neceaarlo con cc14 pare ten•r dl80luclanee de 

concentracl6n conocida~ eeto ea aupanlendo que la utllacl6n n 

.complete a que ae lleve e cabo en praporclohea canatantea. 

Como el objetiva de eata parte •• e6la ca~praber que 

el detectar tiene ..,. reapue•t• lineal, le elecc16n de le tempera

tura de la calU111na ea arbitrarle y •• hizo de mS'lere de reducir el 

t1e1RPD de abtenc16n de re•ult•da•, pueeto que pare c•da velar 

obtenido ae reellziln ••1• lnyecclan ... La• reeultedaa obtenida• 

pera cede plco ae pra••dlen perm cede cantidad apllceda. Tlltllblfn 

ae incluye el eetudla de 1a respueate lineal de l• altura del plca 

con respecta • la cantidad inyectada. 

La te111P•reture de le caluiln• pera el estudia del He2"BP 

rue de 165°c, para el M•DBP de 110°c y pera el eetudio del TBP rue 

de 20oªc. 
El cAlculo de ar••• •• efectu6 conelderenda el trilinaula 

reeulteda de trazar las, tangente• e loa dos punta• del traza del 

gre'1cedor que ••·encuentren • la altura •éll11 del pica, 111 

tercera lln•• •• la recta pralangeci6n de l• linee b•••· El ,.,.. 

H obtiene par el ••!producto da· l• bHe por la 111 tura del 

trlingula. 

La altura del pico ea alllpl...,,te le dlatancla .. dlda '" 

centlwtra•, dead•·.la Une• bH• hasta el mfiximo dltl plco. 

Dada que •• quleren detectar concentrecionea de MeDBP 

cercenes e 10-4, el rango de linealidad que ae estudia ea desde 
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10-2tt hasta la cancentreci6n que se·pueda detectar de acuerda • 

lae condicione• de trebejo, en el ce~o del MeDBP e cancentrecione• 
-4 -4 -L . de 5 X 10 y pare el Me2MBP de 8 X 10 , considerando que .-ulo •• 

-inyectaron o.s µ. El rengo de cancentncionee ae puede 11111pl1er 

cambiando la• condiciones de trllbaja, ea decir, b•j•r la teinpe

ratura de la colt111na par• di8t111nuir el coleo del di•olvente y/o 

inyectar un volumen 111t1yor de 111Ueatra. 

Para el·caao del TBP, CO!llO en el proce10 de extracc16n 

de la o_urif'1caci6n del uranio •• tr•b•j• el concentnclonee del 

JOS en volU111en,. •e estudia l• linealidad de l• reepu••t• d••d• 

concentrec1onea de 10-1 l'tBlltl!I 3.0M. El TBP s~ diluye en cc14• 

Lo• re•ultada1, que maeatran una lineaUded lllUY buen• 
pare los rangos de concentrecionea ntudiadas, se PH•enten y 

discuten en la ••cc16n 5.2.3. 

4.2.6. Estudio de la poaibilldad de dt!tectar y cuant1r1csr loa 

producto• de degradac16n del TBP en la mezcla queraeeno

TBP. 

Para este estudio ae prepararon disoluclone• de HDBP y 

H2"BP en una Mezcla de quel"Daeno~TBP (70-lOS v/v), d8 .. , .. •• 

••tilaron 10 •l ca.o ae indic6 1n 4.2.1.2. v •• dej6 evaparer 

•l 6ter, ca.a l• •zcl• quel'D•--TBP •• poco voUtU, •e t1en1n 

pacas ptrdid .. de ••ta• auetencla• y na ee afor6 •l llquldo 

rnultent•. 

De las dl•oluclon•• que ae p~sreron, se lnyect6 1.D_pl 

y 1.0 J-'l de 11olucl6n ain 111etl111r pan reaH:tt'lr la identlf'1cac16n 

y cu..,ttrtcae.16n por diferencia. ParA hacer 111Gt:J prE!clae la 

ldenttricacil.ln, tsmbi6n se foyP.cta 1.0 .. ¡..U de una diso!uciñn de 
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MeOBP P91'8 .. ber In aue lug•r debe aparecer er plca del MeDBP .. 

casa de que smr l•• da• lnyecclanu anterlane no •e puede 

deteNtn•r •l Unpa en el que •le •. 

· Prl•N •• lnvn1:1g1t l• te.penture en le que •• tlmne 

el plco de 1• 9U•tancle • det•ntlmtr la , .. jor aepareda, haciendo 

••ta can la dlaaluct6n ~ c:ancentreda •. O.epufe ae inyectan l•• 

dlaaluclanee ... dlluldea pare '1n•l..,te concluir Rbn 1• 

paelbllldad de l• detenilnac16n y Hteble:er una curva de éaUbre

ct6n. 

La• resultado• ••.prnenten In 1• HCC16n 5.2.4. 



5. R E S U L T A D D S V D I 5 C U 5 I D N 

5.1. CROHATOGRAFIA EN PAPEL 

5.1.1. Selecc16n de le tese ..Svil. 

Se obtuvieran crD11•ta9r11111e•, que el revelen,, producen 

manches elergadee verdee can centra algo .. arillo para el HDBP 

(el hecha de que este 111enche eea atribuid• al HOBP •• camssru•b• 

deapu6a cuando eete ee eplic• molo_ y tllftlbl6n par razonll9ientae 

en cuenta a eu polaridad y acidez, eeta ea 1gual1119nte aplicable 

a la respectiva del H2MBP) y -.nch•• an•r•njad•• con extr..:1e 

amarillo• oare •l H2MBP eob~ un rondo ezul intenmo, que con el 

tle111Da se va decolorando (flgul'8e 1 y 2). 

JB 

En la tabla 1 H 9"cuentnn loe valares pra•dla de Rf' 

oue ae obtuvieran pare el HOBP y al _H2"BP. El TBP na •• can8ider• 

aout. ouesto que en todo• loe caeoa pre•ent6 un Rr de 1 parallllbaa 

rases. El TBP aparece como una mancha dlfuaa verde y da la l111pre

al6n de que e1 pr6ctlcaml!nte empujada par la mezcla de dleolventee. 

TABLA 1 

VALORES PROMEDIO DE Rr OBTENIDOS PARA LAS DOS FASES MDVILES 

FASE. 

n-prop1mol, n-butenol 
y NH3ac. 2N 50:20:30 

n-butenol, •cetana y 
NHl ec.De88N1:1:1 

D.JJ9 

HDBP 

o.a1t 

o.ao1 

CDn reapecto el tiempu 111edida para ~;ener une idee: de 1• 



repld•z de eubld11 de lea ree••, esta11 reeultadba se presenten en 

lH prltHl'H col1.11W1•• de 111 tabla 2, junto can la• tillllPO• p..-ctlo 

P.•r• 1• ta•• de daelc16n aab:re 111 pre.11turecl6n de c6Mere. 

TABLA 2 

TIEMPOS PROMEDIO TOMADOS PARA El ASECENSD DE LA FASE MDVIL 
(T1811pO .. lllnutae) 

DISTAN- FASE MDUIL 1 FASE MOUIL 2 (butenal-acetan...__ 
CIA (propenal-bu- n1eco> 

Ce•) tanol-nanieca) CubrlendD 
Cubrienda Cubrienda · erna- can plec• Sin 

can can tu:nnda de Vidrio cubrtr. 
parar U• perafll• 

2 2.5 2.0 1.'75 2.5 2.0 

' 4.D "·º. lt.& "·ª .. 11.5 a.o 7.8 a.2 a.a 
5 19.D -12.5 12.0 12.6 15.0 
6 29.D . 11.0 18.5 18.2 23.5 ., 

"º·º 26.5 25.5 25.5 34.5 
a 51t.3 35.D 3:J.5 11t.a 50.J 

' 68.l lt2.0 41.8 "'·º '71.J 

10 81t.5 so.o 53.5 54.6 91t.5 
10.s 1ll.D 
11 101t.O &J.O 65.0 69.2 
12 '"·º n.o 8".l 
12.5 11tJ.5 
1J 91.0 94.D 100.5 
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D• suel'dD • la. ctetoe * l• tettl•• 1 y 2 u dmdul:a -

pan la reee 1116v11· dW p~l-llut.ml-..,.leca • Han• ... mvl

•lanto d• •••• ·. Cmvlltlenta dllucelendD) nl•tl~• • l•ta 

qua el napactiva pen 1• at:N ,._ en •tudla. 

L• dlf'erencl• .ntre loa valal'ell dlt Rr P8l'll •1 H.J"'f" y al 



HDBP es de D.625, la que lndlca una separaci6n bastante buena; ain 

embarga, no se puede decir la mls11111 pare la aeparaci6n entre el 

HDBP y el TBP cuya diferencie ea e6la de 0.181 (el Rf del TBP es 1). 

Para la feae constituida de butanal-acetona-l!llllOnieca, el 

movimiento de ascenso ea relativ1t111ente mie ripida que el de la 
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fase anterior sugiriendo que con esta faae, pare una •i••a dist.,cia 

de recorrido de la fase ni6vil, el tiempo de anili•l• ser6 llll!nar. 

La aeparac16n entre el HDBP y el H2MBP ee buena (diferencia de:: . 

D.462) y la seperaci6n entre el HDB y •l TBP ea ligeramente mejar 

Que con la otra fese como la indice la diferencia de Rr que es 

D.199. 
La• razones anteriores indujeron a seleccionar l•••zcla 

de butanol-acetona-111110nlaca ' .,. c.,tldadee equlvoluntftrlcae 

como la fase in6vil Mis apropiada pera realizar la parte restante 

de cromatografla en papel. 

5.1.2. Sobre la presaturacl6n de c6mara. 

Lo• tll!lllDoa pro11edlo (en •lnutaa) tomados para el sac.neo 

de la fase m6vll ae B'lcuentren en le tabla 2. De esto• resultado• 

se infiere que na existe una gran dlferencla entre el tl811PD dll 

aacenaa cuando na •• pre .. tura y •• aell• con par•f 11• en el 

1110111enta de correr el cra•atagr .... 

Loa tl1111Po• tcnMlda• para cu8ftda •• deaarrall• cubriendo 

·1e·c6mar• (veao de precipitada• de 1 lt.> can una placa da ~ldrlo 

1an mayare• aue para la• das ca8Da anteriores y ae tiene un tl811PD 

de an6ll•l• apraxl•ad111111nte 1°" 11ayar que para cuenda •• preaature 

o ae aelle en el 110111ento de correr el c:mmritog:rema sin pressturar. 



Al cubril' el _.,..,, can une plec• dlt v1.dr1a. queda l• parte 

de le •bac•• del ve•o al de8CUblerta. por la que .. Uene 

~vepor11el6n de la• •alvent ... 

P81'e ·~ ceso .,. el que •• dftenall• le c~tagNfle 

eln cubrir •l ve.., de pnclplt•da• que aln• com cMre. •• 

ab••rve que •1 t:l911PO d• e11eenm •• COMP•nUv-.ite •yor que •1 

d• la• CHO• ent•rlaree; edme que, cuando le reee e6v11 llllQ• 

e une .•l tura d• 10 e111. el 8vence •• hece extr-d1111:1:nte lenta. 

Al nvaler do• de loe cra1111t:ag:nMN1 dlt••rralledae •ln 

cubrlr. ee abe•rve que la 1111nChe carre•pandlent:e •l HOBP ••ti 

bHtente c.rcane ei. trente m 18 reee i..avu. .¡ .., uno de atlas 

eper11ee le tUnCh• .,. eu parte mupertor ca.a •ech•tede• por el 

frente de l• f•H ..Svll •. Eeta euoler• qu• lleg• un ... enta en el 

qu• 1• •ezcl• ct. dlealvent:H alcenzm un• altun donde eu 

•v•paracl6n H caneld•rebl• y d• l• 111Pn•t6n de que no 8VMH. 

Sln lllbe:rga. le , .. e mvU •lou• ev.,zendo. lee suittenc:l•• que 

•• eet6n eepenndD y que na ean val6tllH •• ca11lenzmn • depo•lt:•¡. 

en •l punta '" al que u t:l•• un• eveponcl6n caneldal'llble dll l• 

Mzcl8 de dl•lwntee y ttl.l9 mp•nc• cam ,.,..,.de le'•• ..SvU. 

Par ln rezonn •t•rlan•. l• tarcen corrida que •• 

•'ac:t:u6 eln cubrlr 19 C ... N ea nt:il'6 el llegar la feH mvU e 

. una _•ltun ~ 9 • y •l obt:•.r wlorH da Rr ·pera ln ~l .. 

. Qu• •• •t:6n ._renda entH da que le· aveponcl6n en· 1• 

ceueent:• da que al rnnt:• da le '•• mvll •vanc• y da nta mdD 

c119111ererla• can la• velarn carreepandlent:ea • la• ollt:8nldD• en . 

lo• otro• ce1111e. 
En lH t:rn c:Onlde• que •• reel lzel'Gft pare acl8 cMO 
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se obtuvo un total d• 22 apllceclanea de nuestra que produjeran 

un número igual de valorea de Rr pare el HDBP y el H2MBP. 
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~ eatoe velares se lea proMedle y se calcule su deavlec16n 

estandar. Estas resultado• ae encuentren en la tabla 3. 

Pare el casa en aue na se cubr16 la cA•ara, a6la un 

cremetograme •• cansldeta y por tento se tienen sel• valorea de 

Rr pera ceda auatencle. 

TABLA. 3 

H:zMBP HDBP 

RrP1D•• Deavlec16n RrPrD•• Deav1ec16n 
eetend•r eatendar 

Preeeturendo 0.335 0.037 D.822 0.012 

Sellando sin 0.330 o.01e o.eoa 0.011 preeeturer 

Cubrlendo con D.380 D.027 0.826 0.001& place de vidrio 

Sin cubrir 0.414 0.040 o.eso 0.010 

De la table 3 a6la ae puede concluir QUI! ex1et• una t.n

dencle e eu111enter el velar de Rr al no tener una aaturacl6n da c6mera 

ericlenta, colO lo detllueatre el ceao en el que no •• cubra •1 Vll•D· 

Pera tener une idea 116• apropiada, •• coiaparan eatadlat1c811ent• 

estos velar•• Mediante le obtencl6n da le "t• de atudent y •u 

oaaterlor conrrantac16n can loa valorea ••lgnedaa pal"ll l• •t• en 

t•bl••· 
Lo• resultadas da eeta calllJ)ar11cl6rt se •uHtren en le table 

lt, de las aue ae decuce aue lea poblaclanee de Rr se hacen •'• 

direrentea ccnfortne la aaturac16n de le cémare ae to:tna menas 



erectlve. Se puede decir que entre la preseturec16n y el sellar 

can P•r•fllm eln preeaturer na exlate une gran dlterenc1a, a 

~xcepci6n que el velar de t pare el HDBP •• •eyar que el de lea. 

tablee; no abstente, na eete llUy lejana del vela~ ll•lt• y en 

promedia san la• valoree que menaa dltleren de loe abtenldae can 

preeeturec16n. 

TABLA lt 

VALORES DE LA •t• DE STUOENT OBTENIDOS DE ACUERDO A LOS DATOS DE 
LA TABLA J. 

Preae- HzMBP 
turecl6n HDBP 

Sellando ain 
preeeturer 

0.60 (1) 

l.OS (2) 

Cubriendo can 
place de vidrio 

···'ª (2) 
-1.1a c1> 

Sin cubrir 

-lt.57 (3) 

-10.19 (J) 

(1) Pobleclanea da Rr lgualea can un nlv•l de algnlrlcancle del 
1", can 42 O• l. 0 0•995• !. 2.69 para C.2 4.1.) 

(2) Pableclanaa de Rr •lgnlftcetlv .. ente dlrerente• can CJIJS de 
cantlenz• y lt2 9.1. 

(l) Pablaclanea de Rr •lgnlflcatlv .. ente dlterente• can 9"' da 

canf18nza y 26 g.1. (t0•995 • !. 2.78) 

Para cuenda a• cubre can vidria, lae valaN• de ' •• 

alejan lllAa y 96la pare el HDBP H pUed• decir que na varl6 can 

r•aP9Cta • l• pnHturecl6n. Pan el cHa en au• no ae cubre l• 

cl•n cro••taoriflca la• valarH ae elejen taiel-.,te, elenda 

811bae •lonlflcatlv...,,t• dlteNntea, par la au• •1 .. talla ca.a 

baa• el deaerrolla can pl'89aturac16n; •1 deeerralla •in cubrir, 

•n el au• na•• alcanza une eaturecl6n.de cáan, n dlfeNnt• 

•lterenda•• la• valar•• de A, debida • que exl•t• un• c:anatente 

eveporecl6n de la• aalventea, tanta an la c••n ca.a .,, el papel, 
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eeto hace que le raee 1116v11 el eacender clllllb1e eu naturaleza y 

d1menelan1Ht, verlendo lo• equllibrlo• de reparto por lo que ae 

efectue la separac16n. 
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Para cuando ae cubre can vldrlo, despu6e da un cierta 

tl'npa, se alcen:re una cierta ~aturacl6n que per111lte Que le fame 

m6vll avance eln une gran alterf!Cl6n. Pera cu9'1do se selle con 

parafllm eln preeaturar, !M'1a vez alcanzada le eaturac16n, no 

existe eveoorec16n edlclanal de la. fase 1116vll puesto que se ha 

alcanzado el eaulllbrlo; eata haca que le faee m6vll pel'Wtsnezca 

constante en su conatltucl6n al lgual crue loe aqullibrloa de 

reoerto aua en ella ea erectuan. 

Debida s todos loa reaultados y razonamientos anterloree, 

se decldl6 realizar el trabajo reetente de cromatogrsf{a en P•P•l 

sellando la c,_ere crall8togrlflc• con eprafll• y atn preeatul'Br. 

Lo• cl'Olllatogl'8ftllle revelada• na mueetren mancha debida 

al HDBP, lo qua indlc• Que de eater preaente, tendra una conc11n

traci6n •anor de 5/"gr/ )AJ. (aeta aeavarec16n se hace en baae al 

estudio de la seccl6n 5.1.5), Que equivale a que el HDBP •• ancuen-

. tre en "'ª cana9"t1'8Cl6n 1119ftar d• D.02ltM. 

L• tltul9Ci6n patenclo-'tric• arroja la• algul9nt .. 

resultada•: COllD pl'Olladlo, loa 0.3 •1 de llquida •• tttul•ran can 

e.85 •l d• llaoH 0.195 N. ( .. to •• canetderando el pr111H punto de 

eQulvell'ftCle), lo ~u• algnlflc• qua el llqulda tiene un• 111alerldad 

en H2MBP de 5.75 que aqtdv111e e aue .. tienen aes.s 111g de H/'BP .., 

c11d"' 111llllltro. E•toa c6lculoe •• efectuai'On t::.mEndo el vlllor de 



154.10l6 com el peeo •leculer del H2MBP 

Sl •• cona1den que en pro!Hdlo las 0.3 111 tienen un peso 

~e 3l5.2 lllQ, •• tendr6 que el l!quldD tiene al ?9.34~ an paeo de . 

H2MBP. 

5.1.4. Punza del HDBP 

Lo• Cl'D98tagr•• obtenidos par. eete Uquldo na 1Uestran 

•ancha pare al H2"8P, por la que d• ester preaente, lo esta en 

•enoa de 3.5 )A91'/ )JJ. (v.r secc16n 5~ 1.5) n decir, en un• concen

trec16n •enar d• 0.022 M. 

L• tltulaci6n potenclatll6tric• indica aue, en. Pl'D••dla se 

. re1:1ulrleran 10.8 •1 de NeOH 0.195 N pera lleger el punto de 

equlvslencle, lo que corre.pande 8 une ..,l•rlded en HDBP d• 4.212M 

o sea que •• tienen 885 111J de HDBP par cede •llllltra del llqulda. 

CD• la• tree porclane• de 0.5 1111 que se titularon 

tuvieran un pna pl'OlledlD de 52'.4 11g, •• tlen• que •l porclento 

•n PHO d• HOIP c:antenldD en •1 llquldD .. del 811.58". 

En l•• d9t•ntlneclan•• .. tarloftle •• ob••l'V9 que 1• 

eaptcl• de tnteña •• ...-.tn aJ.nd•dor de 200 vecH o llllte can

cMtnde qua la otn, qua n lo qua •• qulan pare ·.1 ntudlo por 

cNntognrla , ... uquldD, ..._.. lndlc• que le •yarl• de 1 .. 

l11PUn1ea en loa liquido• eon d9bldll• • l• pl'89encl• da atrae 

euetanctu CIDlllD la• dlt10lwntn Ull•da• tlft le eeparac16n, y no • 

auetancl .. laldatt del'lvwc:tae del liclda foat6rlca y but8"0l. 

E•t• H • apoyado por 1• fo:rM da lo• cl'OIUtagl'llillla 

obt*'tlda• POI' craMtagnfta gn-Uquldo. · 
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5.1.5. Resultados del estudia cuentltstlva par cro111t1togrsrle 11n 

papel. 

En le table 5 ae tienen los datos obtenldaa para el 

H2MBP y en la tabla 6 los carreapondlente• al HDBP. En lssgriflcas 

1 v 2 se vierten los detoe de le table 5 y en 1811 gdflcH 3 y lt 

los correspondientes de la table 6. 

TABLA 5 

RESULTAl)(]S OBTENIDOS PARA EL H2MBP 

lt6 

C:oncentrec 16n pgr de RrPra•. ArH (S) lag ~ grH MBP) 
" v/v H2MBP (•) 

(cm2> 2 

10.mr: 80.6 D.382 S.31t 1.9063 

ª·°" 65.6 D.380 3.69 1.8173 
6.0% 50.2 .D.355 2.78 1.7007 
lt.0% Jlt.1 0.352 1.54 1.5327 
2.0% 17.4 a.341t D.90 1.2405 
1.0% B.7 0.332 º·'" 0.9395 

º·ª" 7.1 0 • .302 o.se 0.8512 

º·"" 3.5 o.2es 0.197 D.51tlt1 
o.~ 1.7 ND eperecl6 m3nche perceptible 

( •) Considerando que H aplica 1 jll de cada dleoluc16n. 

u.ar de 
tkMBP • res> 

2 

TABLA Se 

Ca•f lcl.,,t• de 
correl11el6n 

r • D.9839 

Ecuec16n de l• . 
recta 

logYA grH MBP). r_(S) r • D.8869 log94arH HBP). 0.8.32 + D.21t& (S) 
2 . 2 
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TABLA 6 

RESULTADOS PARA EL HOBP 

Conc11ntreci6n J!'.gr de Arpl'Clll. 
Ana ·<s> 

lag9AgrHOBP) i v/v HOBP (•) (c•2> 

10.°" 80.5 D.813 2.692 1.9058 

8.01' 65.5 0.823 2.045 1.8162 

6.01' 50.1 o.e22 1.525 1.6998 

"·°" '"·º D.823 1.?73 1.5314 

2.oi 17.3 D.836 1.285 1.2:seo 

1.()41 8.7 0.803 1.010 D.91t25 

o.~ 7.1 0.812 1.103 o.si.es 
D.6. 5.3 0.818 a.ss1 D.7251 

º·"" 3.5 Mench• apene• p•rceptibl• 

(•)A partir d•l hecta d• qu• •• epl1c6 1~ de cede diaaluc16n 

Funcl6n • pruebe 

1DQ9°'1Jl'HDBP) • t(S) 

TABLA 68 

C:O•ticl•nte d• 
carr.ieci6n 

r • D.9410 

Ecuec16n d• 1• r•ct• 
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Al observar loe d•to• de l• table 5 if"llllediet1111ente ee 

deduce que el velar de Rr pera el H2"BP decrec• •1 d11111lnulr l• 

centld•d epllcede de e•t• •uetancl•. Apar11ntl!llll!ftte ••ta e•ti en 

contred1ccl6n con la anotada en 1• eecc16n 3.1. de e•t• trab•jo, 

aero nta H entiende al enellzar el fen6111rnO conBld•renda l• 

naturaleza de lee eeaeciee en estudio. 

Cuelitetlva~ente se auede decir que, en bese e lo 

nreeenterta en le eecci6n 3.1, el velar de Rr depende del velar de 

le relec16n de volúmenes de le feee eeteclan•rl• y la 116v11, y 

er1emAs ctel valor del caet1clente de dletrlbuc16n del ca11PQnente: 

1 
Rf • V e 

1 + OH MBP -¡¡-
2 • 
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Sl las pmr6111etrae OH MBP y Ve/V• •e 11W1tlenen caneten-
2 

tes, el velar de R, debe ..,.tenerse lqueliwente can•t•nte. P•re el 

1-t2HBP, •launa de eUoa debe verlar deaendlendo de 1• cantlded 

eallcade • Ea IXICD prababl• qu• el •egundo per61.tra verle an l•• 

candlclon .. en que •e tHbej6, par la aue l!tl •1 prlura el que debe 

v•rl•r can reesH1cto • 111 centlded .,uced• de H.J48P. 

Pen cQllPnnder el .,arqui d• le verleci6n del R, hay que 

canall'.ferer que el Hi4BP n ..,. eepecl• que en •luc16n acua .. •• 

dleoc1• de l• 1118rt•re elgutente: 



V que el equilibrio de dletribuci6n ee: 

Donde loa aublndlcee "e• y •m• ee refieren e le rase eateclonerie 

y movll respectivamente. 
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Sl se conaldere que en le mezcla de ealvente• se tiene 

amoniaco que oceatone le beelcldad de la mlema, ae tendrl que •• 

favorece la farmec16n de le• eepeclea ""ªp- y MBPª Que eon baetante 

paleree ocasion.,do que el eQulllbrla de reparto •• desplace hect• 
-

la lzaulerda, aumentando le cantlded total de H2MBP (incluyendo al 

HMBP- y el MBP•), crecll!l'Jdo l• prabebillded de que ee encuentre en 

un 111D1Hnta dado une 111alicul• de HzMBP .,, cu•lqulen de sua ramH 

en la fase eateclanarle y'dtemlnuyenda au velocidad relativa 

respecto al avance de le fase lllOVll. 

Se PUede definir LW1 caeflclente de reparta a dletrlbucl6n 

aparente (DH MBP) tomando le relecl6n ·entre la concentrecl6n total 
2 

de H~BP en le fase eateclonerl• Cconelderanda todee lea formas en 

que •• preaenta) y le conc'"tracl6n total de H2MBP en 1• m6vll: 

º' • 
CH2MBP. total 

CH
2

MBP• total • 

Coneldltranda lo• aqulllbrla• de dleoc1ecl6n y eupanlenda 

que l•• cancent.raclonn eon lgusln • l•• 11ct1vld•dee, H llega a 

la •1gulente ecuacl6n: 



De le misma manera se define Rr incluyendo el valor D~f1BP: 

1 1 

De esta Gltima ecuación se explica el porqu6 de le 

veriaci6n de los Rr obtenidos experi•entalmente. Al aumentar l• 

cantidad aplicada de H2MBP di11111inuye le cantidad de 11111Dniaco de le 

mezcle de disolvente• decreciendo, par la tanto, el pH; disminuye 

el velar del denominador de la ecuaci6n para Rf y 11U111entando el 

valor de R;. Razone111lentos en6logoa indicen que cuando. ee dit1111lnuye 

la cantidad aplicada de H2MBP decrece el velar de R;. 

En le tabla 6 en Que se presentan loe datoe del HDBP, ee 

. observa Que loe valoree de Rr experimentales no verlan llUCho. 

De •anere aimiler a la hecho can el H2~BP, •• puede 

obtener une fórmula pare R;, canelderanda que el HDBP e6la tiene 

una dieociaci6n para produelr DBP-: 

1 
Rf • ~--~~~y~. ~----....,K~.~--

1 + DHDBP r. (1 + jH+I ) 

El hecha de que loe Rr experlltl!ntolea (R~) par• el HDBP 

ditleren oaco se debe probeblnente a que el •Jalar del: tll'lllino 

entte per6ntesia. verla paco. 



Pare conocer certe1'8111ente le ver1aci6n de R; en runct6n 

del oH y pare rundementer la• rezan11111entae anteriores, se 

requiere d• las valoree DHOBP' Ve/V•' K8 , DHt'BP' M81 y M82 

detinldae 1:1er11 111 natureleze de 1118 f'119ee que intervienen en •l 

reparto. Esto ee dificil, 1:1uesto oue 111 naturaleza de eatae na 

este bien de~lnlde y existe le preeencl11 de equilibrios de edear

ción. Esto reQulere de un estudia protunda que est~ ruere de la• 

elcencee y objetivas d• este tnbejo. 

En la aue se refiere al eetudia de la pasibilidad de 

cuentiflcer ftl9dlente crometagraffe ll!n papel, se abtuvle:ran loe 

par~metras neceeerlas oere conocer •l caericiente de carr•lac16n, 

primero eupantenda une relac16n aillpl• entre 111 cantidad aplicada 

y el arH producid• y dnpUfe eupan19"da 111 relllc16n llneel 

entre el lagarltllD de l• cantidad BPllceda y el •rea oraducld•. 

E1ta ~lt1-a .,. bese • qu• .. he ~•rlm que 9ft Cl'Glll9togrerfe en 

papel 1• relec16n '"tr• •l lagerltm de 111 -.. dl!l CC111Pueeta y 

el •re• producida par •1 COllPUftta n Unnl (Zlt). 

Pera el Hi'BP •l coef'lcl9nte de carnlac16n lndlc• que 

ccm el q9.91 de canf'l•ze (•), •xl•t• une nlecl6n un .. 1 entre 

le cantidad de ..... apllc•d• y eu ,.,.. p1aduclde; eln ellbal'IJCI. 

e61a can el 991 d9 canf'lanze ee DU•de declr que nlet• une nlac:16n 

llnHl entre •l lagerltlllD dlt le ••• 11Pllcen y el ene Pl'Dduelde. 
I 

De eetae neult•da• e• lntien que. 8n el nngo de trebeja 

(•) Eeta •• hace en b••• mi cuadra ntadletlca ml aoertcl.,,t• de 
carrelec16n donde r • D.925 el "·"' y r • D.131t el 991 de 
canrtenze. 
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eatudiedo, na ee nec•••rlo tener que u••r el logarltllO de l• •e•• 

aplicada. Pal'll le primera recte se tiene que te6ricamente se 

pueden detectar centldade• mayare• de 1.98.)Agr (ordenada al origen 

que eouivele e-un •rea nula) y pare le segunde recta se tiene que 

te6ricemente ee pueden detectar centldedes mayores de 6.B_.Mgr. 

Pera el HDBP ee tiene le •lame sltuac16n. con el 99.9'1 

de conrlenze ee puede decir que existe une relecl6n lineal entre 

le cantidad de •••• d• HDBP epllceda y el 6ree que produce, y con 

el 99" de conrienza •• puede arll'lfter que 1xlete una relecl6n llneel 

entre •l logaritllO de la maee de HDSP 1pllcede y el eree praduclde. 

De .cuerda a le primera recta, te6rlcemente ae puede detectar cuel

qular cantidad aplicada, obt9niendase 11 reeultedo no "16gico• de 

une ordenede al origen negetlve. Pere le aegunda 1'9Ct8 ee tlen1 

que•• pueden detectar cantidad•• meyore• de 2.Jj.4gr,eatenda.eet1 

reeultedo •'• de acuerdo con l• realidad. 

Pere obtener resultada• m6• conrleblee se requerirla de 

une nobhcl6n mayor. Eeto junto con loa rHul tados enterlo.rH nos 

P•J.'lltlte concluir que eet1 m6toda •• paco conF11tbl1 en la que •• 

rertere e la cuantl'1c8cl6n por el area e>roducida •. Pera reaU'zar 

une cuantlricact6n apto1>led• H r1qulrlrh· de une curva de 

cellbreci6n 116• precie• y de re•llzer ••• de sel• epllcaclones, 

lo que prlc:tlcemente •• muy tardado y na tiene mue~• •ollcebllidad. 

No obetente eete •ltado •• llUY vellaeo en lo que s1 rerler• a 

1• ld1ntirtcecl6n v e1111lcuant1r1cec16n debido a que •• rlplc!a v 
no reaulere de un 11111teriel eafletlceda. 
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5.1.5.1. El caao del TBP y del licida roar6rico; 

ColllO ae iwencian6 anteria:nente, el TBP tiene un R, de 1 

y ea pr6cUcaente l!lllpUjada por el rrente de dlaalventn (figura 2), 

esta hace que produzca lllmtChaa no ..,Y definidlltl ni unifo!'lllea y e• 

por esto qmr na se aatudi6 la poaibilidad de cu ... tlficerla por el 

Area que produce. Sin embarga, ae preparal'Dll diaalucionea de eata 

eapecle en tetracloruro de carbona pare abaervar al ca11port1111ienta 

de las· 11utncha11 al di9111lnu1r la cantidad aplicada. Eataa ee realizaran 

en U rae de pape¡, puHto que al ae aplic ... cantidades canaldenblea 

de TBP, eate ae difunde par el rrente ~ la rase 116vil y ae puede 

confundir con el TBP de "'1BIPliceci6n cetcana. 

Loa cra•atagl'llllaa obtenido• 11111eatran que todavla un 

111lcrolltro de dlaoluci6n al D.6S v/v produce una pequefta tHnCha 

de color verde, y para tad•• laa experienciae laa lllllnChea praducldaa 

alquen el •llllMI patr6n, obteniendo•• -.cha• verdea con aparienC:la 

de eater"fuera• de le ._zcl• de dlaolventea con la que na .. eatra 

aolubll idP.td. 

El 6cld0 raar6rlca na H incluye en eate trabaja par 

exlaUr otra• •toda• •Jan• que la c~tagnrla·en papel pan 

au cuant1'1cacl6n, parque el H3PD4 requiere un til!lllJD •va• pan 

roriaane com J1raducta de degndacl6n del TBP del -..nto en qua ae 

debe erectuar el tnt•lenta de le rna Dl'aintca y pal'que el 

H3PD4 ..... aalubl• en l•.'••• llCUDH y" poca prab•U qua 

pel'lllanezc• en la raae Of'Q6nic• de 1• extnccl6n del unnia. llD 

obatante, en el tnb•jD realizado •• abaerv6 que el Acido roar6rtca 

areaentaba un cierta valor de R,, tJDr .la que • P~•nran alaun•• 
dlaalucionea y ae obtuvieran loa •iCJUi9"t .. reaultadoa: 
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se 

TABLA 7 

RESULTADOS OBTENIDO PARA EL H3Palt 

r.oncentnci6n ~gr de H3PDlt (•) R,.pra11edfo 

1.0" (V/V} 13.77 0.21t4 
o.M 11.07 0.233 

o.4" 5.Slt D.214 

D.3" 4.16 0.194 
D.2% 2.77 D.184 

(•) Conalderenda que •• BD1lc6 1 J>l· de d1aoluci6n. 

De eate tllble 7 •e observa que lo~ valorea de Rt' preaentan 

un eo111Port1t111lenta an6lago el diacutlda pare el H2MBP, lo cual n 

lntereHnte y requirirla d~ un e•tudlo prat'undo, pero como ya H 

nienc1on6, queda fuel'll de loa objetiva• y alcance• del preaente 

trabajo. 

5.1.6. Reaultedaa del estudia en IM!ZCl••· 

Loa c111~1tagrB111ea niuestl'lln que no exlate une dl!fDl'ftlllC16n 

en les ~anche• producid•• par la presencia de otrea esaeclea, 

excepta cuenda •• epllce HDBP en prea11ncie de TBP parque •• abaerva 

que~ la aeparecl6n no n lllUY butme, ya que lBB t1111ftCh8 '"'8NC9ft •Y 

junta• y el calar de ..Caa n •l•llar, dlflcultenda•~ el dlfertn-

cl•rl••· 
En la tabl• 8 H vlHten loe dlltaa llbtenidaa pare el 

lrea Pl'Dll9dla, lo• ~· calculada• • partir de 6!'9• pl'Oll9dlo 

(calculada• dtP acuerdo • l• 1CUacl6n )"JI' • t'{S} d• l•• tabl•• 9• 

y 6•) y loa JMJr QUI! en re1U.d•d H aplicaron de acuerda a le 

concentrec16n d• l•• dloaluclanea. 

De lna deto• d1 l• tabla S 9e observa que loa).L.9r 
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c•lcul•do• tienen un• 8111Pll• var1eci6n y 11610-.,, pacoe casos •l 

v•lor c•lcul•do •• ec•rc• •18Plic•do l'lt8l11ente. 

TABLA a 

MEZD.A ESPECIE AREA PRDME- .)J-fJr cal- _)AQr NlllH 
DIO (cr.2> culedo• 

H2MBP 11 "2"ªp o.r.e 9.6312 B.7 
t HDB~ 1• HOBP º·'" 1.233 8.7 

"2"ªp "' H2MSP 2.06 34.816 50.2 
y HDSP d HDSP 1.27 23.lt66 50.1 

H2"f8P 1DI "2MflP 3.86 63.508 so.& 
y H08P 1DI HD8P 2.5 '75.065 80.5 

"2fllll' 21 .. "2,.. 1.093 19.lt02 1'7 ·" TIP..qu•ra•erw = 10I .. • .,.,..r• H2MBP 3.916 6".lt01 eo.& 

HDBP D.d en . HDBP 1.096 16.16? 5.3 q&,eem•eno-TIP 
HD8P ...... HDBP 1.155 18.61t2 8.'7 q&,eem•ena-T• 
HDIP •".,. HDllP 1.550 35.212 34.D q.aera•eno-T• 
HDBP 10I en ...,. 2.510 '75.r.8" 80.5 qu•••--r• 
Hi4BP "°"y "z""'P lt.163 &a.338 ea.& 
HD8P - .. HDBP 2.•16 ?lt.058 m.5 QUEROSEND-TIP 
H2fl8P 1S Y.' "z'&' 0.401 8.372 8.'7 
HOBP 11· .. 1!5.202 ª·' ..... __ , ... HD8P 1.013 

c.,.. V11r111Dlane• na •• PM9dlft atribuir 8>1Clu•lV8119nt• 

• 1• pNtt-1• * 1 .. otne ••tencl••, puHta que lu wrlaclonn 

no ab .. l'dn un "'"" .deflnldo. E•ta •• rMtd• vl••ll:r•r 111ejor •l 



se calculan loa limite• de canrtenza en loe aue •e obtendr1• •1 

'951 de lo• d•toe, esto de acuerdo el ejuate reellz•do can la• 

data• d• l•• tablas S y 6. ~.re el H2"BP se tlene que aan: 

y para el HDBP: 

~gr calculado• 
con f6r11Ul• 

)lgrcalculados 
con r6nula 

+ 13.813 

+ 39.2Eilt 

r.om •• puede observar nto• ll•l tea de canf'lanza 

tienen une gran ~litud y el error ee canaldeJ'llbll!IM!nte grande 

en loa renga• de concmntncl6n ntudi•do11, puesta que para une 

dlaaluci6n •l 10I v/v se HpeHrl• un error •yar del "IDI •. 

r.on esta se canrtl99 y rundawnt• •jor la canclulda al 

flnel de l• p6gln• 56 '" lo que se ref'l•re • conallhlrer .. te 
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111hada cama ••lcuantltatlva en .la lhltemlnacl6n de HDBP V Hfl.flll!I' 

aar su •rror lntrln•eco que •• debe a l•• varlabln que lntervlenen: 

te11P•reture, prnl6n, un1'ol'llldad de laa f'lbN• del PllP•l, cantidad 

de luz, eaturacl6n ef'ectlv•, •dlcl6n exacta del valUlleft 11Pllcado. 

Pera hacer el "6todD conf'labl-.nte cuantlt•tlva •• 

tlen• aue controlar ean Vlll'l•bln, lo cual na n aancllla nl 

neceearlo puee •• cuenta can otftt• •todo• • exacto•. Na abatant:a, 

l• cl'Dll•toonf'l• "" papel u... l• gran wnt•ja de aervlr cam un 

11tltadD r6ssldD y •l'DPl•dD sian 18 ldent1'1cecl6n y ••lcu .. u

rtcacl6n. 
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5.2. RESULTADOS DE CROHATOGRAFIA GAS-LIQUIDO·-

5.2.1. Eleccl6n de le calumne 

En le table 9 •• encu.,,tren lae detae abtenldae pare la 

columna Cerbawex el 10•, en le 10 las carreepandlentee e le 

CDlLlll!n• F'FAP 11 10~ y en le tebl• 11 para la CDlUlllHM DEGS ál ~. 

De eatH tablee ee pueden abt.,,er las eigulentee canclu-

et.anee: 
Pare lee tres cal1.11nee, en el rengo de t1111peretures 

eetudledee, lee reealuclonee ean euperiar•• el 99·"'· 

Loe velarH 1116e el toe de reealuci6n •• t19"en pera le 

cOlUlllne FFAP el 1~. 

Pera le cDlUIM1• Cerbawax 20 H ee tiene une veriecl6n 

111eyor de lae re110luclonee con re111pecto 111 le t11111peretun, y de 

ecue:rdo e lo• velare• de tletitpae de retencl6n, pare te111Pereturee 

lgu•lee, •• le colu1111a que •'- retiene e lae campueetae en eetudla. 

Pera le calUllW'la DEGS ee tiene le menar veriaci6n de lee 

reealuclanee con reepecto e le t11111pereture y ea le que Meno• 
retiene e lae c0111pueetas eetudledae. 

De acuerda e 1•• caneldereclonee enterioree, le ... jar 

calU111ne pe1'9Ce eer le FF'NJ el 1DI, y eeta ee clerta.•i e6la ee 

·quiere eep•r•r y cuentiflcer lae·co111pueetos TBP, MeDSP, Me2MBP y 

•l cci,.; pera e6n falte condderer el queroseno, y loe crometogn

••111 de eete dlealvent• pera lee dlferente111 calumnee • divere111e 

t9111penturee 11111eetren que •• retiene llllte en lse calU111nee FFAP y en 

le DEGS que en le Cerbowex 20 M que ee la m~s polar (figuree 5-'7). 

En eetoe cl'CltMltagremee se 111Ueatre el lugar dende eeldrlen la• picas 



de la• CDlllpUHta• .,. ••tudla. 

TAEl..A 9 

TIEMPOS DE RETENCION V RESOLUCIONES PARA LA COLUMNA 
CARBOlllAX 20 MAL 1DI 60-BO MESH. 

TEMPERATURA E s p E e I E 5 
de le 
COLUMNA cc1,. Me2MBP MeDBP TBP 

t. 18 Bl!go 138 seg. 235 Hg 323 •ev· 
190ºc 

tx/fBP 0.0567 D.4285 D.7276 1.0 

11oªc 
t. 20 Hg 186 •e;. 32ft Hg. 591 seg. 

tx/TBP O.DJft5 D.J1ft8 o.549ft 1.D 

t. 22 HCI• 3ft6 Hg 695 HO• 1ftft1 •911· 
15oªc 

tx/TBP D.0172 D.24Dft D.ft824 1.0 

R E s D L u e I o N E s 
TEMPERATURA 
DE LA TBP/MeDBP MeDBP/Me2MBP T9P/Me.J4BP 
COLUMNA 

190ªc 1.75 1.97 3.13 

11oªc 1t.1e 2.25 1.1e 

1soªc 5.26 ... , .. 9.21 

Se pUede canclulr de la .,terlar que PH• tad.. l•• 

cal...,... el MeOBP y cortHcuentennte el Me:14ep .. 1.. .,tre lH 

v•rlH plcae del quel'D•eno. Sdla en l• calUlll'le C.rbo111t1x 20 M el 

MeDBP • b•j•• te11peretul'tl• ••le entre los picos 111enare• del 

ouerae@na y ee 11t1ul dOnde •e vlelUlllbrtt la ocs1b1Udttd de reel iz:tr 

une detel'!ll1nect6n. 

62 



TABLA 10 

TIEMPOS DE RETDICIDN V RESOl.UCIONES.PARA LA 

aJLUMNA FFAP AL 10S &a-ea MESH. 

TEMP.ERATURA ESPECIES 
DE LA 
COLUMNA cci,. "-i8P MeOBP TBP 

190ºc 
t; . 

X 
20 ...... 101 190. 1'12 eeg. 292 .. g. 

t;x/TBP 0.0102 O.J470 D.5898 1.0 

1?0°C 
t;x 24 1eg. 156 •911· 298 •-V· 518 .. ,. 

t;x/TBP. 0.0469 D.J017 D.5588 1.0 

1!5d'c 
t; . 

X J4 lllfJ 2e2 •.eo 56lt Hg. 118:J •81J· 
t;x/TBP 0.0291 0.2J8J 0.4767 1.0 

R E s D L u e 1 ·a N E s 
TEMPERATURA 
DE LA TBP/M1DBP MeD8P/ ... l48P TBP/Me2"91' 
COLIMNA 

190ºc l.91 4.28 7.34 

1?oºc 4.l8 
"· '70 

e.48 
190ªc . '·ª' &.29 15.26 

P0r el Mc:ha_ d9 que 1• c:alumt• Cerbawex 20 M • 1• que 

Hmn• un• nrl•l6n ... empU• d9 ln nealuclon .. can rnp11:ta • 

1• t11111P9rtiture, ntl.,.. -'••la• cat1PUnú1d9 lnterh y nU•• 

..,.... •1 cau•••- • le calumt• QUtl •• utlllzui 1n 11 Nata dll 

ntudlo. · 
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TABLA 11 

TIEMPOS DE RETENCIDN Y RESOLUCIONES PARA LA COLUMNA 
DEGS AL 20I 60-!0 MESH 

TEMPERATURA E S P E C I E S 
DE LA 
COLUMNA CC14 Me2MBP MeDBP TBP 

t!( 17 seg 92 seg. 122 seg. 158 seg 
190ºc 

tx/TBP D.1062 D.5864 D.7702 1.0 

11oºc 
tx 15 seg 137 seg. 201 11eg. 286 Hg. 

tx/TSP D.0539 D.4796 D.7038 1.0 

1soºc 
t)( 19 11eg. 245 seg. 392 eeg. 60D seg. 

tx/TBP D.0315 D.4096 D.6538 1.0 

R E s D L u e I D N E s 

TE~PERATURA DE TBP/MeDBP MeD8P/Me14eP Tf!JP/Me2MBP L" COLUMNA 

11JOºc 1.54 2.06 3.4'7 

11oªc 2.29 2.'72 4.56 

1soªc 2.93 3.lt4 &.24 

5.2.2. F'lujD 6ptlm del g1111. llClll'l"lt•dor. 

En l• t.111• 12 ae pneentM't lo• det:a• obtenlm• P•n 

. Htll detel'lllln11el6n, la11 cu•l•• •• vierten en .111 gr6flc11 5. 

De 1• orlrtc• •• ob .. l'Vll que ., 111 no16n de Ol - 2D 111 

par c11d11 •l'"'to, la• vt1lan11 d• AEPT Vltl'bn dll un• .-ten con11lde

r11bl e,. ac1111tan11ndD que••• dlflcll d•t•1t1ln•r can ex.ctltud un 

r1ujD 6ptl111 ex11eto. 



TABLA 12 

FLUJO DE AEPT (•) FLUJO DE AEPT NITROGENO NITROGEND 
. <•l/11ln) <-> (111/•ln) (111111) 

4.6 1.36 25.D 1.lt6 
7.2 1.10 30.D 1.69 
10.5 1.·15 35.4 2.JJ 
12.7 1.05 41.3 2.73 
15.2 1.12 lt6.l 2.84 
18.8 .1.15 57.4 3.10 
22.7 1.25 

(•) AEPT ee calcula a pertlr del plca dabldo el MeDBP usando l• 
f61'111Ula . AEPT • L/(16(lHoep/YHoeP>2> dande L e• el l81'g0 da 

la calulll'I•. 
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Sin 8Mbarga, al ajustar la• 5 primera paree d• data• y 

loe 7 últllllD• P•re• de dato• •• tienen doe ecueclanee d• da• rectes 

cuye lntereeccl6n •• tiene en 16.53 11l/111n de n1tr6gena. E8 te •• 

un velar beetente bajo del que ee raco11lende en le literatura. 

Pera rln•• pric:tlca• •• prerlere trebejar un paca arribe 

de eate velar l>OrQum •e tiene un tl11111po de an§llsle un paca 119"ar 

y "" pica nt6• e•belto, •in que 1• eflclencle b•j• d ... •l•da. 

· Pera Hte caeo •e ello• un nnoa de 2D • 25 1111 de nltr6gena par 

c•d• •inuta. E•te rengo •• ••coge por 1•• rezane• •nt•rlares y 

porque '" 1• .. dld• del rluja exl•t• beetsnte error. 

Pera un trebejo rutinaria •• recamlenda tener 1• •uf"l-. 
ciente pr6ctlc• pera t11nar el lltlnDr error posible en l• dtltel9i• 

n•cl6n de la• '1ujae y~~ de ear paalbl•, establecer el flujo 

6ptl11D pera csde colu111ne nueva. 
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5.2.l. Reault•do• •abre l• re•Pll8•t• del detectar can l•• 

•u•tenclea en .. tudla. 

En le table 1l •• pnemntan laa neul tadoe pan el Me/481' 

.. 1 ca.a en lH grAflceli & y 7, pan el MeDBP •• encuentren en l• 

table 11t y en lae---gdflcH 8 y 9, r1neh1ente pan el TBP 11• tienen 

en l• t•bl• 15 y en la• gl'6ricsa 10 y 11. El IW'IAli•l• de la• 

r••ult•da• •nteriares lleven • 1•11 conclualan.,. siguiente•: 

1) En todos loe c11110• la• caericlente• d• carrelaci6n 

calculadas san ba•t•nte·111eyare11 de las carreePOndtentee e la• 

t•blH teniendo un 99.~ de canrienze y cHi todas •lla• mn 

valares cercena• a 111 unidad. Par la que este detectar, ., el 

rango de concentncian•• ••tudlada, preaent• un• respuesta 

llneal excelente .pare la cuenttriceci6n de ••ta• cantpUeata•. 

ll) En el CHO del TBP y •l MeDBP .. tienen valorH de 

ordened• el origen negativa•, ••ta ae d9be e que letriengulaci6n 

pera obtener el 6ne aproxl11111d9 del pica eet• introduciendo un 

parcienta •_yar de Are•: na ab•t•nte, .Pera f'inee pñcttcaa no ee 

illlPClrt .. te ei eiapre e• •tau• el 111i91a ltftoda d• trtmn1,1ulact6n. 

lU) .P•n el H2MBP y el HOBP •• tnb•J6 en etenuaciane• 

d•l·nnoa * 10·10 y na •e cantlnu6 iny11et.,da dimluclonn -'• 

dlluld .. PDl'Qu• .,. b tapentur• en le que H treb•.16 •l colea 

d•l CCli. •e hac• l11POrtante <rtgune l C y 10 C), el •• tnbeje • · 

t...,.nturee lt9nane e•t• prabl... •e •lnl•lr•, hacienda PD•ibl• 

tr9b•jH' en •tlnU8CianH menar-. y -..ntsnda le PD•ibllldad d• 

deteNin•r cenHdade• aun mucha mena·r... En e•t• parte na se 
. 

1ntent6 tr9b•jer ·con cancentnciann llUCha mnon• de l• que ee 

qut~r• rletel'l!llner par el calea que presmnt6 el cci,. y parqu• 

a6la •• qulere vel! l• Unnlldad de l• N•J:!.1nt• del detectar can 
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las auatenc1•• en estudio. En •l M011tento de trebejar en lea 

condiciones de lnterfe, ea decir, con queroseno CDMD disolvente, 

ae buecer6 le temoereture epraplede pare la dete1'1111necl6n y de 

acuerdo e loe requer1111lentoe de le tlrcnlc•, ae establecer' une 

curve de cel1brec16n. 

1v) Loa coeficientes de correlec16n pare las alturas 

como medida de la cantidad de mese no difieren mucho de loa 

correepond1entea al erea, augirlen.da que ae puede hacer 11111 buane 

eatimec16n de le cantidad de mase el .. dir le elture del pico. 

v) Se calcularan loa li•itee de confianza que definen 

el ren~o de valoree donde ee ••P•n obtener un l)Orclento de 

dtltoe por este 116toda. Son loa •lgu1entee: 

POR AREAS 
Me

2
MBP 

POR ALTURAS 

POR AREAS 
MeDBP POR ALTURAS 

POR AREAS 
TBP 

POR ALTURAS 

LIMITES DE CONrIANZA 
AL 90I AL 95. 

grc! D.05039(•) grc!- D.D631t5 

arc:t a.13192 grc! D.17369 

grc! D.23537 grc! D.29375 

vrc:t o.2111t9 grc-t 0.33882 

11grc! D.08896 •grc! o. 11029 

.vrc! D.2241t1 llQl'c! 0.27822 

AL 991 
·are! D.09613 

are! a.26'13 

grc! a.lt31t60 

vret D.50128 

1191'!. 0.16046 

11grc! o.1to1t?B 
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<•> ElJllitllndlc• •e• •• refiere • que ae treta del velor calculada 
de 1• 111•H u .. nda l• f61'111Ul• corrttepodl.,,te de lH tllblH 1)-
15. 

CalllO ee puede apreciar le cu11nt1flcaci6n, pan todD• 

lo• caeos, •diante le •l tun del Pica Ul!ne 1111yar varleci6n que le 

carr.el)Odlente por 6reea, ye que pare le• altura• •e tiene une 



TABLA 1J 

RESl.l.TADDS PARA EL Me
2

Mf1P 

CONCENTRACION CANTIDAD MASA DE 
(Mal•r) INYECTADA M.2MBP 

C )Al> C )lar> 

3.ltft X 10•2 0.5 3.121 

8.62 X 10•3 1.s 2.355 

1.72 X 10·2 D.5 1.560 

lt.31 x· 10·3 1.5 1~1'76 

B.62 X 10•3 D.5 D.'785 

1t.31 x10·1 D.5 D.392 

2.15 lC 10-1 D.5 0.196 

8.62 X 10-lt D.5 0.0'785 

Atenuac16n be••: 10·10 
AREA (S) Al.TURA (h) 

(C112) (e11) 

237.34. 

171t.22 

11s.ej 

85.86 

54.98. 

21.63 

9.0'7 

l.60 

241t.5 

166.0 

112.lt 

86.2 

51.0 

20.2 

e.o 
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FUNCION A PRUEBA COEnCIENTE DE 
CORRELACION 

aJEFICIENTE DE aJRRELACION 
DE TABtAS PARA 6 g.l. AL 
99.91 DE CONFIANZA 

par"•i4• • res> 

}J. ll'"• - • f(h) 
2 

r • D.9997 

l' • o.9978 

.. EllJACim DE LA RECTA EN FUNCION DEL AREA: 

r • D.925 

l' • 0.925 

)111'"•:!'• • O.D7Je. + 0.0129 (S) 

EllJACim DE LA RECTA EN FUNCIDN DE LA ALTURA: 

)All'M•z'9' • 0.1011 + 0.0127 (1) 
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TABLA 14 

RESULTADOS PARA EL M•DBP 

CONCENTRACION CANTIDAD MASA DE Atenuación bHe 1D-1D. 

(Molar) INYECTADA MeDBP AREA (S) ALTURA (h) 
(jAl) e )l9r> (c1112> (c11) · 

5.05 X 10-2 1.0 11.328 963.RB 1066.4 

2.52 X 10-2 1.0 5,664 510.36 562.D 

1.26 )( 10-2 1.0 2.Bl2 . 230.35 253.4 

1.26 X 10•2 o.5 1.416 131.77 112.9 

2.52 X 10-3 1.5 0.849 74.02 10.1 

5.05 x 10-3 0.5 D.566 46.81 39.9 

2.52 )( 10-3 0.5 0.283 27.50 32.6 

1.26 X 10·3 o.5 0.141 14.37 13.'7 

5.D5X 10-4 o.5 D.056 4.24 4.2 

FUNCION A PRUEBA COEFICIENTE DE COEFICIENTE DE CORRELACIDN 

_µgrMeDBP • f(S) 

}lgrMeDBP • f(h) 

CORAELACION DE TABLAS .PARA 7 g.l. AL 
99."' DE CONFIANZA 

r • 0.999't r • D.898 

r • 0.9992 r • D.8919 

ECUACION DE LA RF.CTA EN FUNCION DEL AREA: 

JA9rM•D8P • -0.0262 + D.0116 (S) 

ECUACIDN DE LA RECTA EN FlJNCIDN DE LA ALTURA: 

,f'VrM.DBP • o.061t1 • D.D1D5 (h) 
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·TAll.A 15 

RESULTADOS PARA EL TBP 

CONCENl'AACION (•) MASA DE TBP Atenuec16n bHe: 32 X 10-9 
(Malar) (11gr) MEA (S) AL.TURA (h) 

(1:112) ·(C111) 

0.1 0.02663 6.195 6.51 

0.2 0.05326 9.073 9.31 

D.3 0.07989 12.021t 12.28 

D.lt D.10653 15.329 11t.56 

d.s D.1331& 18.142 16.76 

a.& D.15979 21.313 19.28 

1.0 0.26632 31.512 21t.60 

2.0 0.53264 51.126 32.08 

J.O 0.'79896 62.806 35.52 

2.0 1.06528 78.656 38.60 

(•) En toda• loa a1111aa w lnpct6 1 J>l• ••c•pto en lit 6lt11111t donde 
d• inyect•l'aft 2)'1 

FUNCION A PRUEBA aJEFIClbTE llE 
aJRRELACIDN 

111rr• • r<s> 

llQl'r• •. r<h> 

r • D.9909 

I' • º·"'°' 

QJEFICIEllTE DE CDARELACION 
DE T"8LAS PARA 8 g.l. AL 
99.91 DE QJNFIANZA 

r • D.872 

r • D.872 

EQIACIOll DE LA RECTA Ell FUllCIDll llEL MEA : 

llQl'TIIP • -D.1114 + 0.01~1& (S) 
EQIACIDN DE LA RECTA Ell FUICIDll DE LA ALTURA: 

111rr• -o.llllts + 0.02992 Ch> 
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mayor amol1 tud en lo• rango a anotados. En todos 1011 c11&oa tsmbUn 

.se observa Que el porclento de de11vl•ci6n del valor calculado par 

las f'6rmulas de les tables pu•de verse incrementada grandemente 

Al disminuir le cantidad de mase del co•ponente. 

La amplitud de loa rengoa se ouede disminuir can une 

mayar pr~ctica en el proceso de inyectada, minimizando de eet• 

msnere la 1nexect1tud del vulumen inyectado, lo que tBlllbifn se 

ouede loqrar realizando un número mayor de inyecciones. 

5.2.4. Resultados sobre le paeibllidad de determinar las productos 
de degredsc16n del TBP en une mezcla queraeena-TBP. 

Al buscar le temperatura adecuada pera el en'liele a• 

encantr6 oue aun bajando la T c e noºc, el pico del MeDBP no este la 

auf'ictent!!!llente seoeredo de 1011111Ul tiples plcae del qu•raeeno y p•rece 

oue aunoue se be je 111'8 la te11per1ttur•, na se tendr' une eeper11cl6n 

Htlefectorla, adl!ftlb que se incremente mucha el tiempo d• enAlillb. 

Ea par esta que l• detel'll!lnecl6n se debe hacer par 

diferencie, esto ee, inyectando primera le dlaoluci6n problema 

111etUed11, luego 111 111i9!ftl!I dlsalucl6n p.ro sin metller y obtener 

el 6ree o altura par dif'erencte de 1011 do• C!'Olll1ttogrB111••· 
1 

Con el qu•raeena que •• uttltz6, el pico del MeDBP • 

une tl!lllpereture dt colunn• de 131>ªC •* tiene euperpunta • una 

de loe c°""°"•t•• del queroeena. Pan concentrectonee de MeDBP 

de 10-2tt se abtlen• un pico bien def'lnido y eobreeaUent• debido 

• que el ateo d•l co111Ponente del ou•raHna es rel•H~te 

pequeno, aera pare conctmtraclones de 10-3M en MeOBP el pica del 

co•oonente del ~uerosena es el predt!mlnente. 
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El hecha de le detel'llinaci6n del MeDBP see por diferencie 

en el •re• de una de la• plca• del queraeata hace que ee ll•lte 

~aetente le 111enar cantlded det.ect:eble, punto que llega un ••enta 

en el que el ire• del pica del MeDBP .. la euf lclentl!llllnte 

pequefte co•a pereque no·ee note eu lntluencle eobre el iree del 

collpOnente del queraeena, de tal 1111S1e:re que eee dlflcll definir 

si H treta de le presencie del MeDBP o se treta de 18 verlecl6n 

nol'lllel del aree del pica del C019PC1nente del queroseno. 

Sl se coneiden que c11d11 cl'Ollletog1'811111 en ln condlclonee 

en que •e trebej6 (Te• 130°c> ee obtiene en cerca de 50 •lnutoe, 

y que ee requiere de el mena• uno de 111 diito1Uéi6n.ain .. tiler, 

otra de le dUoluci6n 111etllsdtl y un tercero de un11·'diealucl6n de. 

MeDBP en CCl~, ·~ tendri un tl811PQ de an6li•l• de alrededor de 
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2 harH y JD •lnutoe. Si •• quiH'9 teiter un reeul t11do •• contleble, 

que n lo ecanHjeble cuendD H det:H111inen centldadee tan pequeftH 

CDlllD lee que ee quieren cuentlficer y ee realizan tree lnyecclane• 

de le saluc16n Ntlledtl, el tlapa de enillsl• ... ente e cuatro 

hora• eproxl .. d...nt•. Eete tielllPO de eniliels ee ve bastante 

lncnuntedlt el H canelden que ente• ee debe .. tuer le eolucl6n, 

ecandician•r el cftlll8t6órllf'a, y que el queraeena puede verter 

can•lderebl8111ente he propan:iann de eu• componente•, se nquien 

tlllbifn buecer 1.. candiclon• 6ptl•• y conetl'Ulr "'ª curve de 

cellbrecl6n P•r• cede tipa de queraeena. 

A cantlnUttC16n •• Uuetn CDllD canetl'Ull' .... curve de 

cellbrecl6n, ca.a nt:• curve ..Slo u.ene validez Plir11 el queraeena 

que •e utlllz6, e6la •e canetl'Ulri la cul'Vll de callbreci6n pare 

el MeDBP que n el prlnctpwl CGllPQnente e detezwlner y· no el Me2MBP. 



Se use aqui la altura cDllD 11edid1 de la 11888 presente 

de MeDBP y einpre ae 8Plica 1 pJ. de dieoluc16n. La table 16 

muestra loa reeultadoe obtenido• 

CONCENTRACION 
(Moler) 

0.01 

D.007 

o.aes 

TABLA 16 

DIFERENCIA (•) 
DE AL.TURA 
DEL PICO (h) 

Ce•> 

24.D 

18.D 

10.2 

FUNCION A PRUEBA COEFICIENTE DE 
alRRELACIDN 

'i4eDBP • f(h) 
r • D.99503 

EaJACION DE LA RECTA: 

aJNCENTRACIDN DIFERENCIA DE 
(Moler) ALTURA DEL 

D.003 

0.001 

D.0007 

PICO (•) 
(e•> 

5.4 

1.4 

0.5 

COEFICIENTE .DE CORRELACIDN DE 
TABLAS PARA 4 g.1. el 99.91 

r : D.971t 

r,.eDBP • D.0006608" + D.0003821 (h) 

LIMITES DE aJNFIANZA AL 991 : 

i;..DBP cele. !. D.DD32DltB 

' ea.. ee llU•de ver, la• lb11t•• de confienze •n:eri un 

rengo beetente 911plia que retuerza le •uaar.nci• que ee hecle de 

hmcer M6e de .... lnyeccl6n de 1• mueetn • det•alner 

contenido de MeDBP. 

De le ecuecl6n de le curve •• abeerve que te6rlc81118nte, 

no .. oueden det11Ct•r cancentnclon•• -.ane de o.oao&&M de MeDBP, 

elendD que • naul•n dete111lner coc .. tnclan• de MeDBP (HDBP) 
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de D M. Esta hace que el 1116tada equl prapueata c .. tller le111ezcle 

can dlezametena ca.a •e lndlc6 en 1t.2.1, lnyecter l• dlealuclanee 

~ln metll!lr y 111etllada11 en une columna Carbawax ei 1DI can T • uoªc, 
ueer un detectar de lontzec16n 1 d• r111111a·y cuent1r1canda par 

dlrerencla de altura del plca del componente del queraaena) •• 

encuentre bastante llmlteda y sea neceaer1o realizar otras 

lnveatlgaclanea pare llegar el eatableclmlenta de un 111ftada lllf!\1ar. 

Si •• qulere 1egulr lnve1tlganda con el 111le111D detectar, 

colu111ne y condlcianea; entonces ae debe tratar de probar un 

registrador CDlllJ'utarlzado de la•""ª reclentea que pued9"Blftpll•r 

bastante las damlniae de accl6n del 1116tado puea son capacea de 

detectar, blen pragr11111adas, dlrerencl•• de 6ree que na ae pueden 

detectar can 16piz y regl' en un cramatograma trazada por un 

reglatradar ca111D el que ae ue6 en este trabaja. 

El CBl'llbla de cal1111na •• un paco m6s complicada pues 

requiere de una lnveatlgacl6n 11111Plla sobre las dlrer.ntee rases 

eataclanarla• que hasta ahora ae conocen, y de na encontrara• 

una adecuada •• tiene !fll• buacar una nueva ra~e eataclaneriaque 

aea la aur1ciente11ente 11el1ctlv• en la retenci6n de la• derivada• 

eaterlflcadae del 6cldD roaf6rico y laa aepare de laa CDllPOftltltee 

del quera•ana. 

Dand• .. alanteen •jare• penpactlvas •• en al c8111bla 

d• detectar, pu•• exi•t• una que•• ••aeclrlca pare cat1PU••ta•qua 

contienen r6•fara. Si este detectar praduc• una seftal 9u'1clenta

•ente pequefta PH'ª el queraaena, el prablema queda resuelto 

total111ttnte pu•• ea auede utilizar cual~uiera de la• calU111na• equl 

••tudlada11 y e6la reetaria el eatablecar lo te111J3eratura apropl11da 

p•ra. la calUill'la. Si la aeftal produc1dei por el querceeno l!8 



pequ.tl•, entonce• •• pued• tr8b•j•r 11 una t•pentun de cal...,• 

la aur1c1imte11ente alta pera :reducir canaiderable11Wtte el tl""'9D 

de an6Uala. El <anlca prablewta que H. v1a1Ulllbn n que el detectar 

. d• ri- alcaUna, que n •l ••Paclrtca pare CCMRPU9•ta• que 

contienen t6•faro, ee un detectar llUY delicada •. 
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e o N e L u s I o N E s 

A. CROMATOGRAFIA EN PAPEL 

Mediante eate mftodo ee oued1n detectar alrededor de 

Sjl-gr de esoecie a anellzar. Na obetente, ea paca confiable porque 

hay muchos rectares que la afecten y·que eon dlficllee de 

controll!r. 

Se encontró que,· pare 181 condlclonee .,. que H trebej6, 

la rase m6v11 ••• apropiad• es la conatltulda de partea iguale• 

de n-but•nal, acetona y amoniaco •cuaaa O.AS N y ®ª no ea 

necesario preeeturar le cilller• alna 11610 sellar en el momento 

de iniciar la cl'Olllatograria. 

En el eatudlo realtzado •• htza patente que loe eQulll• 

brlos 6c1do - bHe lnf'luyen en loa ~ulllbrloe de dl•tr1buct6n 

de la cJ'Olllatogref'ie wn oapel, c•uaendo aue ae tenga una varlact6n 

en los Rf' de la• auetanctea que acepten a ceden protones. 

E•t• tl'20 de cro•atogrerla na ea un buen .ttodo de 

cuant1f'lcec16n ••diente el tre• de le ~ancha, pero en lo que 

se ·Hf'hre • ll!t ldimtlf'1cacl6n y se111lcuentlflcacl6n de 1 .. 
' 

eapecle• en ••tudlo, .. lllUY vmlloao. 

S. CROMATOGRAFIA GAS • LIQUIDO 

Se Hteblecl6 un ñtodo PBI'• cuantlflcar al MaD8P .,. 

un• llM!ZCla auaro•eno-TBP, con•l•tente M utUar can dlez11111etano 

la ••zcl• y re•ll%8r el anillel1 par diferencie de los 

cromatagr11111ee resultada de inyectar un micrclltro de la mezcla 



•etllada y otro de la dlNlucl6n aln -tuar, •in abarga, la 

lnterf'enncla de loa plcoa del queroaena ll•lt• el llftado • no 

poder detectar concentreclonea lll!nDl'llll de mpraxt .. d1111ente &.& X 

1 _,. ' O M y que ae tenga un u_,., de Brl llale bastBr1te pralangada. 

Ade111Ae oue •• debe eetablecer lee candiclanee apropladae y la 

curva de callbracl6n pare cada tlpa de queraaana. 

Existe le r:iottlbllld•d de uear el llftada aaul PlBr1teada, 

pero usando un registrador CDlllPUt~rlzada de loe que ahore •• 

encuentren en el .. rcado. 

La caluwia Carbo11111x 20 M •l 1DS ._atr6 aer 1• •jar 

colunna de entre lae que se e11tudlaran. Pera pr6xlm• ntudlaa 

en lo rehtlVD al uM de otra colum1a, •• requiere de ""ª rHe 

e11taclonorl• eep..:lrlc• para loa derlVlldaa del Aclda foaf6rlcoy 

capaz de seperer compuntoa de oolarlded tan .... jante cam lo• 

••tudl•do• aoul. 

El det.c:tar de lanlzacl6n de n .. preaent6 una rnpueata 

exceh!nte. Pera pare ntudla• futura• can quena81D COia dlml

vl!nte, se rwca.l ... da uHr el detector de lanUm:l6n d9 fl

•lc•Una. Si ••t• tiene un funcl~ento ~. no aerla 

nece1erlo realizar atn• lnveatlgaclonea, llUdl .. da .. uaar 

cualqul•re de ln calu.t•• aqul ntudl•dlla y tanlandaw l• 

venteja de que el llltada aerla "'1lda paftl cuelquler dlml.,..t• 

que praduzca una aeflal auflclent...,,t• ......,.. can Ht• detectar, 

•111Pllanda•e l.. apllcaclann del IRitoda • atma de loa 

dlaalv@ntH que •e ua., en otrn partn del ... dlt. 
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FIGURA 2. La• arQlletog~9 7 y 8 •• abtuvle111n epliaenda 1,,.td• dl•al. d• TBP dlluldD el 1°" 
v/v. LD• Cftllll•tagn•H 9 y 10 eon lllHClH d• H2"BP V HOBP cantenlenda 1 V 61 v/v l'88pB• 
Hv••nt•. L••plléeclanee 11 y 12 un de 111ezcle d• loe trH aa111PDn•ntH aantenl•nda •l '°" v/v en TBP, le 11 ti•n• el 1• d• H2MBP V d•}IHDBP y l• 11 •1 1DI en Hz~' y.., HDBP •. 



'ª 

., 1 

. ! 

_,,, ... ___ . 

¡ : : . 
/ ... ' ... 

: 1 

. _.._ __ _ 
' 1. 

r 
.. --·¡: ·---·· 
• 1 • • 

' ' ' -r·· ). 
,, 1 

: : 1·1 ¡ ' 

··:-:. 11 

. 'I 
:·: 1 

.. , .. 1 .. ··-·-·· 
'''' J; ¡ 1 • 

• 1 '1: 
. ~ ~ .......... ;._. 

. r-;. -:J e , .. \ · 
' " l ' 1 ' 

1 '1 
• ' 1 ! 

1 • ' ' 
.~-. . . ----1--, 

-~->.L 1 

1 

_J 
1 1 .. 

' 

~ ' 

; ' : 1 ..... "''!'. 
'' ! 1 

: : i 
'; MefSP:, 1 

: ! 1 ·---'•• ... ·;-r-

''·: 

-t-:-. 
1' 

. 1: 
. ·'-- ·-4+1 

• t I' 
1: ! r 
, .. j.¡ : .. 

1 . ! 1 i 
. ! 1 ' ~ \ ! 

1 ' 
'! 1 

'' h· 
11 
¡ '. 1 

.1 

: 1 ¡ 
·, •• 1 J 

1' 
'. 1 

': i 
.::.!~:.;.;...:..:..:...:..,..~.-~-.~r~t <•99> 

120 240 360 ltN> 

':: 1 ·~···1 · 
1 • 1 k: ' . ...:- - __ ..,.._.__ -- --
'' '' 
; ! ¡ 

; \. r 
: : : : . . ' ~ 

~ i . 

\' . ·-

• 1 

I ·' ,. 
t (leg) 

'IGUllA :s. Cralllftogr••• pere 
c•d• un• r11 1•• 1u1tencl•• 
en e.tudlo. 1:1 plca 1 y 11 2 

1an l111~ur•1•• au• cantlP-n•.•1 TBP, prab1bl11111nt1 11 1 •• dlll• •1 
dl•alv.,,t• u••lfa en •l urac11a de 1lnt1~l• y el 2 •• dlll• • 
un·1161111rc riel TBP. P1r1 la• tr11 •• tl•n• T

0
• 11rl'c y•• 

lny1ct6 1)Ll d• dl1a1. L• v1lacld1d de cert• rue d• D.29 pulg/. 
111ln.plH •A•y 1 y Plrll C rut rf1 0.5pul!l/lllln. L• 1t1nu11cl6n rle 1 ru1 di 4 IC 10·9y peri C de 1X10•9• 
lee 1tenueclon11 11•n 11 11 1111111tr11n •abH h rtgure. !S 



_¡_ ... - -----
-~ ··-1- _...,.;, __ t :- - r-- ------ ,_.. ,-"· 88 

+;. 

B#f~ p----+-·:··-'-r--r' +"'. ··- ·j .. ,_ :: -C-~~-= ___ __;__;_~=t•-(•~ 
; : 1 : ":" . . r ..- .• --·-::r~.-; -~-t- -;- ' . :-.L-=.::_-_ -.·e=_:_ [.¡_J _ _:,._· L 1 • 1 ····--· 

FIGURA Na. 5. Cra..tog..- abtmnlda par• el quera•.,.,, lllD•tnnda el 

lugar donde mperecerfan las plcae de lee eust1nct111en ••tudlo. Columna 
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F'?GURA e. Czautognu 1110•tnndD lo• lllbttpln plco8 dtll qll9rDtlBICl 1 y 
el lugu ,dDftd• Hldrl8n 108 pico• cid TIIP, d81 HD8P y del 

Hi4BP .;'.u1ed0•· Calmn• Cabowe• 2DM .i 10S 'e • 'r'lffc · 
r1 • Td • 20a°c. Velocld•d de cert•: D.25 pulg/•tn. 

Atenu.:l6n 1 X 10•9• Se inyectaron 0.25 Ji'. de quera•eno• 
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f"IGURA 12. Cro111et:ogr•u oue llUHtnn 1• -.ere de cuenttf1cer •1 

MeORP "" 111 mezcle qu•ro•ena-TBP DOI' dlf11rencle d9 •ltun•. 
El cro11111tagH11111 d• le 1zqu1el'de .. 1• d1BOluc16n •t119d9 y 

el de le derecha ea 1• dleoluc16n •in 11etllar. L• p ... encl• y 
cuant1f1cac16n H ~ectue PDI' le dtrerencll en l• eltuN del 

atea •e• del oueroe9"11. Te• 130°c, T1crd~ 200ªc, vel.certe 
0.1 oulg/•1n.Inyecc16n de 1 )Al de HeOBP ·10-3M b-11tl!l'luac16n de 

32 X 10-10 y c•11hnu11cl6n de 4 X 10-10 
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