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SUìT TAi i JUAN MANUEL CASTAf-EDA ARRIAGA

AC;E OR D—L ' EM : DR. SERGIO TREJO rIARTI2d Z



A mis padres : 

MANUEL CASTAÑEDA RODRIGUEZ

LUCIA ARRIAGA S. DE CASTA =' A

por el amor, la comprensión y
el apoyo que siempre me han

brindado. 

A mis abuelos : 

JUAN: CASTAÑEDA OLV= 

KkRIA RODRIGUE. M. DE C. 

ISAI3EL SALINAS A. DE A. 

in memoriam

A mis herraros : 

r.2anTA ISAIi31, 

JESUS y

1iRIA : l GDALET7A, esposo e hija. 

A : 

I= A DE LOS ANGELES VALDIVIA LOPEZ

y familia. 



A LA UiIVIT. SIDAD, 

A LA FACÜL AJ DE QU17:11CA, 

A LU: S.. A i r̀LOS, 

con mi sincera gratitud. 

Al s er'ior Dr. 

SERGIO TREJO HARTIMEZ

con ni esti:-ia.ci6n y reconocimiento a

sus ensei_anzas, y bajo caga direcci6n
se elaboró esta tesis. 

Al se -or Dr. 

FRANCISCO LOZANO GARCIA

con respeto, admiraci6n y sincero
agradecimiento por su valiosa co

laboraci6n en la realizaci6n dé

este trabajo. 

A

RAÜL EA'RI QUT.  HAEI B

MUÍES INA CM1rERa FIGRES

por la amplia colaboración prestada en
el análisis por RI,2T. 

A TODOS AQUELLOS aue tuvieron

que ver algo con la realiza, 

ci6n de este trabajo. 



C 0 K T 2» I D 0

OI

LISTA D TABLAS Y FIGURAS ii

20M3LA2LIRA iii

SU= li o i

SEECcIOI! 

I. INT20IICIO 1

A. oBJ2TI7o 3

D. JIL323C20 2g0I= c0 4

0. Q0 ANtZIICO 19

Ii. t- ILEI3AIO¡ 22

A. 2URIICAIO¡ D2 2ElkCTI0 22

B. eESCR £cION DED AA 0 25

C. aET=: Li3CI0 D= TI 20 QU-E. 82 ALCANZA

UILIMIO 27

D. TEcilICA 0

III. 11ESU-l2ADOS, 32

A. DQUIIII= 0 A 25° C . aa

B. E2ILI : IO 3 35° O 37

I7. DSCSIOI 41

A. C CLUBS IO Y 2 ml i 43

Icas 45

IC Iá 59



LISTA DR TABLAS I' ` T (" A3

PAGITTA

QUIILIBItIO A 25' C : 

TABLA I. CO11POSICIOTT DE LAS 2-1CLAS ALITI.'i TADñS 33

TABLA II. VALOR OBTENIDOS DE LOS ESPECTROS Dms, 
RI,2T Y CO1,y'OSICIOPi DE L.1S FASES ANAMIA
DAS. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 34

FIGURA 11. CURVA DINODAL QUE, R - R. SENTA = I QUILI

BRIO LIQUIDO -LIQUIDO A 25° C. FORC= TA
JE IQSA. . . . . . . . . . . . . . . . . . 35

FIGUIIA 12. COORDMTADAS DE BATID, PARA LA FIGURA 11 . . 36

QUILIBRIO A 35° C

TABLA III. CO150SICION DE LAS = CLAS ALIL-7,11TADAS 37

TA3 A iv. VALOR OMUTIDOS Di LOS ES 20TR.OS DE
R11N Y COEPOSICIOTT DE LAS PASES ANALIZA
DAS. . . . . . . . . . . . . . . . . . 38

FIGUI'A 13. CURVA BIMODAL QUL T R TTA _. L EQUILI

ITRIO LIQUIDO -LIQUIDO A 35' C. POP.0= 1
JE MASA . . . . . . . . . . . . . . . . . . 39

EI GL 14. COORDENADAS DE ITA. D, P_` Rt , LA FIGURA 13 . . 40



NOMENCLATURA

A) Diluente; agua

AA) I Contribución por parte del agua, al área de integra - 

de la banda de absorción I. 

AT) I Area de integración de la banda de absorción I. 

3) Solvente; ciclonexanol

11) 
Soluto; tri-7: etilol-propano

Cp Capacidad Calorífica: cal/( gnol)(° C) 

d Densidad: gr / c. c. 

Tifus Calor de fuúi6n: kcal/ gmol

Hvap Calor de vaporización: 15-caliEmol

kC Coeficiente de distribución del componente C. 

MA Porcentaje masa del componente A

n Indice de refracción

NA Porcentaje mol del componente A

p Punto de pliegue

p - e. Punto de ebullición: ° C

p. esp. Peso especifico

p. f. Punto de fusión: ° C

p. fl. Punto " flash ": ° C

P. M. yeso molecular

Peat Resonancia 7w-gnética nuclear

rimetilol-propano

viscos. Viscosidad: centipoises

x, Concentración del eo iponente A en cualquier - i = ato de

la curva áinodal

ÁAB Fracción peso de A en una Lase rica en B
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El presente trabajo expone la investigaci6n experimen- 

tal realizada para determinar el equilibrio en la región liqui

do - liquido del sistema agua - ciclohexanol - trimetilol-propa- 

no. El estudio se realizó variando los parámetros temperatura

y concentración, de forma tal que se establecieron dos isoter- 

mas, a 25° y 35° C. F1 solvente seleccionado ( ciclohexanol), - 

si bien no reune totalmente las características para catalogar

lo de ideal para los fines que se persiguen - purificaci6n del

trimetilol-propano -, es alentador para continuar la investiga

ci6n que establezca un proceso eficiente de purificación de -- 

trimetilol-propano por extracción. 

El inicio de esta presentación consta de una somera ex

posición de los conceptos básicos de la extracción en fase lí- 

quida, con el ánimo de hacer más explícitos los datos y gráfi- 

cas que se muestran como resultado del estudio hecho. El méto- 

do experimental empleado, involucra el uso de una técnica ana- 

lítica que satisfaga la determinaci6n cuantitativa de mezclas - 

ternarias a~ - ciclohexanol - trimetilol-propano, para ello - 

se recurri6 a la Resonancia 1,1agnética Nuclear. La exactitud, - 

tanto del método experimental como de la técnica analítica, sa

tiface los requerimientos propuestos en el objetivo. 

iv - 
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I. I R T R O D U C C I O i

111 trimetilol-propano ( TIT) es un compuesto que se ob- 

tiene por condensación de butiraldehído y formaldehído en pre- 
sencia de agua y un compuesto básico ( generalmente Ca( OH) 2 ). 
La mezcla de reacción que resulta de este proceso, contiene sa

les y subproductos orgánicos. Lste alto contenido de = purezas

que acomaLan al TMP en la mezcla de reacción, impiden la pro- 

ducción de TMP puro por destilación, además de que es contami- 

nado por acetales, esteres y coripuestos de alto peso molecular

Con este hecho se origina la principal motivación de este tra- 
bajo, es decir, seleccionar una operaci6n unitaria adecuada pa

ra la producci6n de M.P puro. 

La literatura que existe acerca del TMP no es abundan- 
te, sin embargo, se encontró la información necesaria que per- 

mite iniciar una investigación que establezca los puntos funda

mentales para desarrollar un proceso del cual se obtenga TLTP - 

puro a partir de su mezcla de reacción. 

Es posible extraer TMP de una solución concentrada con
acetato de metilo, después de filtrar el exceso de hidróxido - 

de calcio y el posible sulfato de calcio formado en la neutra- 

lización de la mezcla de reacción con ácido sulfúrico, y cris- 

talizar el TLT del extracto. Otra posibilidad existe en hacer - 

uso de un proceso como el de la evaporación; por ejemplo, el - 

calentamiento duraz te un periodo prolongado ( 60 hrs) con apli- 

caci6n de a"Tua, o bien vapor de a,7aa a una temperatura de apro- 

ximada -mente 120° C, de tal manera ( rae el TMP no se descompone - 

y no se pierde - Ior eva-)oraci6n. Una alternativa a este -proceso

es usar un alco2--o2_ de bajo vcr.to de ebullición, con lo cimil a

una temperatura elevada ( 1001 a 1201 C), todos los subproduc- 

tos volátiles, inicialmente presentes en la mezcla, serán a- 

rrastrados en la evaporación. Sin embargo, este tratamiento — 
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por calentwai.ento presenta una desventaja, ya que no asees a - 

la producción de un TnP de pureza aceptable, cada la forraci6,n

de Fgrandes cantidades de sólidos que hay que zenarar por repe- 

tidas filtraciones, además de la desventaja princir_al que re- 

presenta el evaporar cantidades considerables de agua, que

constituyen una gran cantidad de energía empleada. 

s conocido que, por ejemplo, la glicerina u otros al- 

coholes polihidri.cos pueden ser extraídos de una solución acuo

sa, aun cuando ésta contenja sales, por un alcohol que forme - 

un par parcialmente miscible con el ajuia. 2s de esperarse, si

se toma en cuenta lo anterior, que una extracción seY:ejar_te -- 

fuera aplicable a la producción de TUP puro a partir de una, — 

mezcla acuosa obtenida de la condensación alcalina de butiral- 

dehido con formaldehído. giste proceso está, sin er-bargo, conde

nado al fracaso, puesto que los subproductos orgánicos inicial_ 

mente presentes como irlpurezas en la mezcla., son extraídos jun

to con el TMP y la producción de TMP puro por destila.ci6n a -- 

partirpartir del extracto es dificil de llevar a cabo. 

De todos estos medios disponibles para purificar TLIP, 

el que asegura una mejor pureza del producto, es el que se des

cribe a continuación: 

Es posible producir TMP puro con un alto rendimiento, 

a partir de la mezcla de reacción obtenida por condensación al

calina de butiraldehido con formaldehído, antes o después de - 

la separación de los componentes inorgánicos; mediante la dis- 

tribuci6n selectiva de las impurezas orgánicas y el alcohol po

lihídrico, en un sistema formado por agua y un solvente de 4 a

8 átomos de carbono, que sea s6lo parcialmente miscible en -- 

ajiia." ( 12

Este proceso está basado en la propiedad de que las i_m

purezas se disuelven más fácilmente en tales solventes que el
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trinetilol-propano mismo; y el camino a se;,uir en las etap, - 

subsecuentes del proceso depende de las propiedades que presen

te la mezcla en presenciá del solvente usado en la extracción. 

A. OBJETIVO. 

la meta de este trabajo, es establecer las condiciones

de equilibrio del sistema ( A) Agua, ( B) Ciclohexanol, ( C) Tri- 

metilol- propano, en la región liquido -líquido, asi como anali- 

zar los resultados para concluir si el solvente elegido es lo

suficientemente selectivo para la extracción de las impurezas - 

orgánicas que acompañan al TMP, o bien, si es necesario selec- 

cionar otro solvente que pueda ser más selectivo. 

Para llegar a establecer los datos de equilibrio se e- 

lijieron las siguientes condiciones de trabajo: 

1. Temperatura de 25° C y presión de 585 mm Iig. 

2. Temperatura de 35° C y presi6n de 585 rim Iig. 

Inicialmente se trató de trabajar el sistema a una tem

peratura superior al punto de fusión del TMP, sin embargo, por

impedimentos técnicos en el método analítico utilizado, se se- 

leccion6 la temperatura a la cual generalmente se informan los

datos fisicoquimicos, asi como una temperatura superior con el

fin de conocer el efecto de ésta sobre el equilibrio, y poste- 

riormente poder tener una idea del comportamiento del sistema - 

en la región liquido -liquido a otras temperaturas. 

En la evaluación y diseño del equipo de todo proceso - 

de extracción en fase liquida nunca se insiste demasiado en la

importancia de disponer de datos exactos del equilibrio entre - 

los líquidos correspondientes, por lo que se pretende como par

te del objetivo de este trabajo, determinar datos del equili- 

brio cuyos errores relativos sean inferiores al 5
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B. ASPECTOS TEORICOS. 

Cuando es preciso efectuar la separación de dos o más~ 

componentes que se hallen en una mezcla, se ha de optar por un

método de separación entre químico, mecánico o físico. La ex— 

tracci6n es una operaci6n unitaria que encaja entre los méto- 

dos físicos, puesto que posee la característica distintiva de

estos métodos, a saber no hay cambio químico durante el proce- 

so de separaci6n, en los materiales alimentados. 

La extracci6n liquido -liquido es una operaci.6n que es- 

tá basada en la separación de dos o res componentes que formar_ 

una mezcla homogénea, mediante su distribución en dos fases -- 

formadas al agregar un liquido. 

Como método físico, la extracci6n tiene importaites -- 

ventajas sobre los métodos químicos, como por ejemplo: 1) la - 

ausencia de caribios químicos y formaci6n de subproductos que - 

con frecuencia son difíciles de separar, por lo que los produc

tos obtenidos por separación física son de mejor calidad, 2) - 

generalmente estos procesos son más baratos en comparación con

los métodos químicos. 

Entre los métodos de separación física, la destilaci6n

es el más empleado y usualmente el r1t̀s barato. Sin embargo, pa

ra que pueda ser llevada a cabo una destilaci6n, los componen- 

tes a separar deben tener una diferencia considerable en sus - 

volatilidades absolutas. Cuando esta condición no es satisfe- 

cha, la extracci6n será más conveniente, siempre que los compo

nentes muestren Una solubilidad absoluta y una diferencia en - 

solubilidad suficiente en un líquido ¡= úscible externo al sis

tema.. . 

Los factores determinantes de la volatilidad y solubi- 
lidad características de un cozpuesto, son el tamaío de molécu
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la r sa _potencial de interacci6n molecular relativo a su n, u.- 

raleza quImica. En el caso de la volatilidad la influencia del

tama: io de molécula predomina y la naturaleza química en Gene- 

ral es de nenor importancia. En cambio las diferencias de solu

bilidad están principalmente determinadas por la naturaleza — 

química de los componentes. 

A continaaci6n se enumeran ciertos campos representati

vos en donde se ha demostrado que la extracci6n en fase líqui- 

da tiene propiedades únicas como método de separación. 

1. En substitución de métodos -. rts directos, cuando és

tos son más costosos. 

a) Separación de líquidos de puntos de ebullición

próximos. 

b) En substitución de la destilación en alto va-- 

cio o destilación molecular, para mezclas cuyos puntos de ebu- 

llicí6n son tan altos que han de ser destiladas de esta manera

e) En substitución de evaporación costosa. 

d) En substitución de cristalización fraccionada. 

2. Como medio de separación cuando fallan los métodos

directos. 

a) Separaci6n de substancias sensibles al calor. 

b) Separaci6n de mezclas que forman aze6tropos. 

e) Separaciones por el tipo químico, cuando los - 

puntos de ebullici6n son semejantes. 

3. En substitución de métodos químicos costosos. 

4. Las técnicas de extracci6n en fase liquida se pres

tan a otros usos que aún no han sido extensamente explotados. 

B. 1. Sistemas Ternarios; Representaci6n y Balance de :. late

rial. 

Para evitar confusiones, el liquido en el cual el solu

to se encuentra originalmente, será llamado diluente y al otro
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liquido se le llamará solvente. 

Las relaciones de composición en un sistema de tres -- 

componentes, generalmente son representadas en forma gráfica - 

en un triángulo equilátero con uno de sus lados como base. En

dicho triángulo se convendrá, para caracterizar los resultados

de este trabajo, representar el 100 por ciento de diluente por

el vértice izquierdo, el 100 por ciento de solvente por el vér

tice derecho y el 100 por ciento de soluto por el vértice supe
rior. Di este tipo de gráficas, la suma de distancias vertica- 

les a los tres lados desde cualquier punto dentro del triángu- 

lo, es igual al 100 por ciento, por lo que al representar los

valores de los porcentajes para cualquier par de los componen- 

tes del sistema ternario, automáticamente quedará fijado el -- 

porcentaje del tercer componente. 

n

C

Figura 1. Regla de las mezclas. 

E
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Otra característica importante es el balance de ma.--- 

riales que puede establecerse en los sistemas ternarios, ya — 

sea aritmética o geométricamente, del siguiente modo. Cuando I

I,Ig de la mezcla representada por el punto I, figura 1, se agre

gan a K Yg de la mezcla representada por el punto K, resultará

una mezcla representada en J, la cual está en la linea recta - 

Ti, de modo que

I gJ

La comprobaci6n de la ecuación ( 1) ha sido establecida

con la ayuda de la figura 1, en la cual se representan de nue- 

vo las mezclas en K, I y J. El balance de material total para

el proceso de mezcla es

I + K = J ( 2) 

y el correspondiente al componente C es

I * XCI + K * XCK = J * XCJ ( 3) 

Por eliminación de J, 

K _ XCJ - XCI
I XCK - XCJ

4) 

Pero XCJ - ` M , XCI - Ir y XCK - KN , por lo que

K = JTT - L = _ P = JI (
5) 

I MT - U g3

Análogamente, si se separa K de J, el punto I, que re- 

presenta el residuo, está en la linea recta TJ-, que se prolon- 

ga pasando por J, y se aplica nuevamente la anterior relación
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de pesos y segmentos lineales. Pueden usarse mediciones geomé- 

tricas de esta índole para cálculos cuantitativos o pueden cal

colarse los pesos aritméticamente, a partir de las composicio- 

nes, por la ecuación ( 4). Es evidente por lo que ha sido des- 

crito, que todos los puntos que se encuentran en la linea ÁG - 

representan mezclas con razones constantes de C a B y cantida- 

des variables de A. Cuanto más cerca está el punto H del punto

A, tanto más rica es la mezcla H en el componente A; si se se- 

para todo el componente A de la mezcla H, resulta la mezcla bi

naria representada en G. 

B. 2. Sistemas Ternarios de Interés en la Extracción en Fa

se Liquida. 

Si los tres componentes se mezclan en todas proporcio- 

nes con formación de soluciones homogéneas, el sistema carece

de importancia para la extracción en fase liauida. Los siste- 

mas en que ocurre inmiscibilidad, que son los que interesan pa

ra la extracción en fase liquida, pueden clasificarse como si- 

gue: 

Tipo 1: Formaci6n de una región en la

que coexisten un par de fases

liquidas en equilibrio. 

Tipo 2: Formesci6n de dos regiones si

milares a la del tipo 1. 

Tipo 3: Formación de tres regiones si

milares a la del tipo 1. 

Tipo 4: For= ión de fases sólidas. 

Los tres componen

tes son líquidos

a la temperatura

que prevalece

A pesar de olae el sistema que aquí se trata tiene una

región, en el diaZrana en la que aparece la for_a- 

ci6n de una fase s6lida, es tratado coro iai sistema del tino 1

por ser la zona líanido- líquido la de interés mara la discu- 

sión de resultados. 
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B. 3. La Curva Dinodal en el Diagrama Ternario. 

Si las cantidades de diluente, solvente y soluto pre- 

sentes en una mezcla son tales que coexisten dos fases, se di- 

ce que las fases están mutuamente saturadas. Una gráfica de

las composiciones de las fases, cuando se encuentran en equili

brio una con otra, da lugar a la curva binodal de solubilidad, 

que se ejemplifica en la figura 2. 

Cualquier punto localizado a la derecha de la región, 

BMK, representa una solución de soluto en una fase de solvente

saturada con diluente; cualquier punto a la izquierda de la re

gi6n, ASK, representa una solución de soluto en una fase de di

luente saturada con solvente. Ninguna solución que forme fase - 

única, puede tener una composición representada bajo esta li-- 

nea; los puntos sobre o fuera de esta curva representan todas - 

las posibles composiciones que forman una fase única. 

El área bajo la curva binodal ( que tiene como base la

linea que une los vértices de 100 por ciento de diluente y 100

por ciento de solvente) representa todas las mezclas de los -- 

tres componentes que forman dos fases en equilibrio. Un punto

en la regi6n derecha, dentro de la curva binodal, tiene una re

laci6n de fase solvente a fase diluente, mayor que la unidad; 

mientras que un punto en la regi6n izquierda, dentro de la mis

ma curva binodal, la cantidad de fase rica en diluente es ma- 

yor que la cantidad de fase rica en solvente. 

El punto K, la intersección de las regiones ricas en - 

diluente y solvente, bajo la curva, es llamado punto de plie- 

gue. Este punto tiene características únicas, representa simul

táneamente una fase rica en diluente y una fase rica en solven

te, ya que es un punto en que ambas fases tienen la misma com- 

posición y densidad. Está cerca, aunque prácticamente nunca so

bre la cresta de la curva, dado que la curva es rara vez simé- 
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Fidsa 2. DiaEraria tennarío tí -pico, que muestra la

curva de solubilidad, lincas de uni6n y

curva c on ju;;ada,. 
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trica debido a la diferencia de velocidades de ca:_bio de ss- u- 

bilidades mutuas de las dos fases con el cambio de cantidades - 

de soluto presente. 

Una linea que conecta puntos sobre las regiones opues- 

tas de la curva de solubilidad, representa fases que coexisten

en equilibrio, y es llamada linea de unión o linea de interco- 
nexión, ejemplificada con los segmentos STA y ÉD en la figura 2

Un punto intermedio sobre cualquier linea de interconexión re- 

encuentra en la regi6n heterogénea y representa una mezcla con

dos fases coexistentes, cuyas composiciones son los puntos ex- 

tremos de la linea de interconexión. La posición de un punto - 

sobre la linea con respecto a sus intersecciones con las regio

nes de la curva, determina la cantidad de cada capa, de acuer- 

do al balance de material descrito en la sección B. 1. 

Dado que las lineas de unión no son horizontales o pa- 

ralelas unas con otras, un número infinito de ellas se requeri

rían para mostrar completamente la distribuci6n del soluto en

tre el solvente y el diluente a todas las concentraciones. Pa- 

ra ello, con frecuencia se usa una curva de distribuci6n para

representar estas relaciones de equilibrio; esto se hace en -- 

una gráfica rectangular donde se representan los porcentajes - 

de soluto en la fase solvente contra los porcentajes de soluto

en la fase rica en diluente. La linea mostrada en la figura 2, 

que pasa por los puntos M, es la llamada linea conjugada, y

representa los mismos datos de una manera diferente además de - 

ser auxiliar en la localización del punto de pliegue. 

B. 4. Coeficiente de Distribuci6n. 

El coeficiente de distribución ( kC) del componente C - 

en un Oistema de dos fases es la relación de concentraciones - 

de este componente en las dos fases, por lo que también es lla

mado coeficiente de reparto: 
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A

C
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C

Figura 3. a. : kC > 1 Figura 3. b. : kC = 1

Figura 3 : Lineas de interconexión

C

B

A

C

Figura 3. c. : kC < 1

8

8

Figura 4 : Solutropía en dia

granas ternarios. 
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k = 
cone. de C en la fase Q = QY (

6) C
cone. de C en la fase P PZ

El valor de k es, por supuesto, dependiente del orden

en el cual han sido tomadas las fases. En los ejemplos anterio

res ( figura 3) la fase Q, con un alto contenido del componente

B, se tom6 invariablemente como numerador. Esto es arbitrario, 

puesto que bien pudo haber sido tomada la fase P como numera- 

dor en el coeficiente de reparto, con lo cual se expresa como- 

PZ/ QY y su valor de - 1, 1 y D- 1 en las fi tras 3. a, 3. b y 3. c - 
respectivamente. Por este motivo y para mayor claridad, debe - 

ser expuesto si el coeficiente de distribución está, dado como - 

la relación de la fase Q con respecto a la fase P o bien como - 

la relación de la fase P con respecto a la fase Q. Por consi- 

guiente en la figura 3. a : 

el coeficiente de distribución de C entre P y Q PZ/ QY

el coeficiente de distribución de C entre Q y P QY/ PZ

el coeficiente de distribución de A entre P y Q PW/ QX

el coeficiente de distribución de A entre Q y P QX/ PSI

Aqui se convendrá al coeficiente de distribuci6n del - 

componente C, como la relación de la fase rica en solvente en- 

tre la fase rica en diluente. 

1: 1 coeficiente de distribución en un sistema ternario, 

generalmente no es constante y su valor depende de la composi- 

ción de las fases. Al coexistir dos fases, uno de los componen

tes se puede distribuir de tal manera que al variar la concen- 

traci6n de tal componente, su coeficiente de distribución cam- 

bia de ser menor que la ;:anidad a ser riayor que la unidad. Éste

fenómeno es conocido como solutronía y la linea de uni6n que - 

corresponde al coeficiente de distribución con valor i7ual. a - 

la unidad es llamada solutr6pica ( ver figura 4). 
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B. 5. Tratamiento Empírico de Datos. 

La ley de distribución en su forra más sencilla enun- 

cia que el coeficiente de distribución kC - XCB / XCA ha de ser
constante a una temperatura dada, independientemente de la con

centraci6n de C en el sistema. Sin embargo, aunque esto puede

ser aproximadamente así a concentraciones muy bajas de C, con - 

mayor certeza no lo es a altas concentraciones. La variación - 

de k puede atribuirse, al menos en parte, al cambio en la solu

bilidad mutua de A y B al aumentar la concentración de C, y -- 

con esta idea se han elaborado varios tratamientos empíricos - 

de los datos de equilibrio. Por consiguiente, algunos de estos

métodos ponen en primer plano la distribuci6n en equilibrio de

las substancias A y B en vez de la de C. 

5. a. Bachman, después de estudiar las gráficas empíri

cas de Brancker, Hunter y Nash, hall6 que los equilibrios en - 

sistemas del tipo 1 podían describirse frecuentemente por la - 

expresi6n relativamente sencilla

gBB = r + b ( X13 / XAA ) ( 7) 

donde r y b son constantes. Esto indica que una gráfica de XBB
en función de XBB / XAA en coordenadas aritméticas dará una li- 
nea recta. 

5. b. Othmer y Tobias han hallado que una gráfica de - 
valores conjugados de ( 1 - XAA)/ XAA en función de ( 1 - XBD) / 
XPB en coordenadas doble -logarítmicas da lineas rectas, útiles

para interpolación y extrapolación. 

5. c. Los métodos que se acaban de describir, 5. a. y - 

5. b., adolecen principalmente del hecho de que en las coordena

das no se indica la concentración de C, el componente distri- 

buido. Hand demostr6 que una gráfica doble- logarítmíca de XCA/ 
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XAA en función de XCB / XBB, en el equilibrio, que incluya la

concentración de C en las coordenadas, es de ordinario rectilí

nea. Zas lineas rectas pueden representarse por ecuaciones de

la forma. 

CB = 
K ( 

X )
r (

8) 
XBB AA

Se ha ideado un método sencillo para localizar el pun- 

to de pliegue con este método. Si en la misma gráfica de los

datos de lineas de interconexión se traza la gráfica de la cur

x XCB
B I

4Xn ' xBB

escala logarítmica) 

Figura 5. Cálculo del punto de pliegue. 

XC XCA
A

va binodal como X / XB en iunci6n de X / xAl en donde XA, x - 
son las concentraciones de los componentes en cualquier punto

de la curva binodal, se obtiene una sola curva de dos ramas, - 

una de las cuales representa la capa rica en A y la otra la ca
pa rica en B ( figura 5). En el punto de pliegue, desaparece la

distinción entre las fases rica en A y rica en 73. _ cr consi- 

buiente

XCB f1 )

p = ( 

XC) _ ( '-
C )

p (
0)) 

BB BA
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xA YCB x )

p = ( ) p = (—
C )

p (
10) 

16

en que el subíndice p denota el punto de pliegue. Como el pun- 

to de pliegue representa una línea de interconexión limite, -- 

las coordenadas ( xCA xAA) p y ( xCB BB) p
han de caer simultá- 

neamente en la curva binodal. Por lo tanto, la extrapolaci6n- 

de la correlación de lineas de interconexión, rectilínea, has- 

ta su intersección con la curva de solubilidad, situará el pun

to de pliegue. 

B. 6. Factores que Afectan la Separación. 

Una mezcla de dos líquidos, A y C, que sean completa- 

mente miscibles, pueden con Frecuencia ser separados por ex- 

tracci6n. Un requisito esencial para llevar a cabo la extrac- 

ción es que un solvente, parcialmente miscible con la mezcla, - 

pero capaz de disolver selectivamente a uno de sus constituyen

tes, sea adicionado a la mezcla. De esta manera ha sido forma- 

do un sistema ternario que puede ser representado en un diagra

ma triangular, en el que según la convención adoptada el vérti

ce superior ( C) corresponde al 100 por ciento de soluto, el -- 

vértice izquierdo ( A) al 100 por ciento de diluente y el dere- 

cho ( B) al 100 por ciento de solvente ( fijura 6). 

C

A 8

Figura 6. Composición y cantidades de productos extraí
dos en una etapa simple. 
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Si una cantidad de solvente es gradualmente adicionada
a una mezcla de C y A ( mostrada en la figura 6 como el punto
F), la composición global del sistema ternario se mueve a lo

largo de la linea FB. Si partes iguales de solvente y solución
F se mezclan, la composición global del sistema ternario es re
presentada por M, localizada en el diagrama de forma tal que
MB = FM. En el caso de la figura 6, M se halla en la zona hete
rogénea, por consiguiente da lugar a dos fases, cuyas composi- 

ciones están dadas por P y Q. La fase Q tiene un alto conteni- 

do de solvente y generalmente es llamada fase extracto o fase
solvente. la fase P tiene un bajo contenido de solvente y es

llamada refinado o fase residual. 

Al remover el solvente de la fase extracto Q ( por des- 

tilación o lavado) se obtiene un extracto libre de solvente cu

ya composición está, representada por el punto E en la figura 6
En la misma forma, el refinado ( o residuo) R es obtenido de la

fase refinado P. Al comparar con la mezcla original F, E tiene

un mayor contenido del componente C, y R contiene una cantidad
menor; mientras que el componente A enriquece al refinado y su
concentración se ve disminuida en la fase solvente. Así es co- 

mo la extracción ha efectuado una separación parcial de los

componentes de la mezcla inicial. 

El resultado de una extracción es en primer lugar afec
tado por la extensión del área heterogénea. Para la separación

de una mezcla el ta ajío de - esta área es dependiente de la tem- 
peratura y la naturaleza del solvente. Un área pequefía tiene - 

la desventaja que la pureza del extracto disminuye y que, por

otra parte, sólo mezclas de concentraciones limitadas pueden - 

ser sometidas a la extracción. 

Por supuesto,_ el resultado de una extracción también - 

depende de la pendiente de la linea de unión, es decir, del va

lor de k. Para un sistema dado esta pendiente, depende de la
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temperatura y de la naturaleza del solvente. La influencia de

la temperatura generalmente no es apreciable, por lo que para

pequeñas variaciones de temperatura el valor de k puede asumir

se como constante. 

Un alto valor de k asegura una mejor separación que un

valor bajo, cuando el valor de k está dado por la relación: 

k = 
cone. de C en la fase solvente ( 11) 

cont. de C en la fase refinado

Una posibilidad en la extracción, digna de atención, 

es el caso en el cual una linea de uni6n coincida con la linea

que conecta la composición de la mezcla inicial, con el punto

del 100 por ciento de solvente, B ( linea PZ en la figura 7). 

Aunque la separación en dos fases ( P y Q) también se lleva a

cabo en este caso, el refinado y el extracto resultantes tie- 

nen la misma composición, que además es idéntica a la composi- 

ción de la mezcla inicial. -Di estas circunstancias la separa - 

C

A B

fie=ra 7. Fases coexistentes ( P y Q) que después de - 

remover el solvente, dan productos de la -- 
misma composici6n ( F). 

ci6n de los componentes A y C no es posible. Este fen6neno pue

de ser comparado con el de azeotropía en la destilación. 
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C. Y ETODOS ANALITICOS. 

De los métodos existentes para determinar la forma, del

área de dos fases en el diagrama ternario, los más frecuente- 

mente usados son los siguientes: 

1. el método de análisis de fases en equilibrio

2. el método de titulaci6n

3. 91 método de construcción

C. 1. IIétodo de Análisis de Fases en Equilibrio. 

El principio de este método consiste en que cualquier - 

sistema heterogéneo ( punto IZ en la figura 6) puede ser separa- 

do en las fases que coexisten ( P y Q), después de lo cual, es- 

tas fases son analizadas por separado. El análisis revela la - 

composici6n de las fases y por consiguiente su localización en

el diagrama ternario. 

Las técnicas experimentales para hacer uso de este mé- 

todo, son variadas y dependen del sistema que se vaya a traba- 

jar. Las técnicas analíticas empleadas, varían también de - 

acuerdo al sistema que se estudie. estas técnicas pueden estar

basadas en intorna.ci6n obtenida con anterioridad; como por - 

ejemplo una propiedad física ( nD , d) de la mezcla binaria di- 

luente- soluto, o bien dos propiedades fIsícas que determinan

directamente la composición de la fase ternaria. Ader:ás, exis- 

ten muchas forras en la quI ica analítica moderna para determi

nar la conposici6n de mezclas ternarias, e. g. análisis de ul- 

travioleta e infrarrojo, espectroscopia de masas, cromatogra- 

fia gas -líquido etc. La técnica r:ás útil y tal vez de mayor -- 
precisión que satisface la resolución del sistema ciclohexanol

agua IT es la de resonancia ', a„ n6tica Nuclear. La deter= na

ci6n cuantitativa para este siste..a se describe en el apéndice

I)- - 
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C. 2, 1,16todo de Titulación. 

Este método consiste esencialmente en la determinación

de la curva de solubilidad por titulación, al preparar mezclas

binarias ( por ejemplo, diluente -solvente) y alcanzar la satura

ción al agregar el tercer componente; conocidas las cantidades

de las tres substancias, se calculan las composiciones de las

mezclas saturadas. La información que provee el método, no va

más allá de establecer la forma de la curva binodal, por lo -- 

que para determinar la posición de las lineas de interconexión

es necesario recurrir a otra técnica. Esta puede consistir en

determinar una propiedad física ( e. g. nD o d) de las mezclas

saturadas y representarla gráficamente contra la concentración
de dos de los componentes que integran la mezcla ternaria ( por

ejemplo, contra el par diluente -solvente). En una etapa poste- 

rior se preparan mezclas ternarias que caigan en la zona hete- 

rogénea y, después de que hayan alcanzado el equilibrio, se se

paran en las dos fases formadas para determinarles la propie- 

dad física seleccionada, y con el auxilio de la gráfica elabo- 

rada con anterioridad se conoce la composición y por ende los

puntos extremos de las lineas de unión. 

C. 3. Método de Construcción. 

Este método requiere de la medición de al menos dos

propiedades físicas de cada fase; está basado en la selección

de propiedades que puedan ser asumidas como propiedades físi- 

cas aditivas para el sistema a tratar. Estas propiedades se de

terminan inicialmente a los componentes puros y a los sistemas

binarios, posteriormente a las fases P y Q que resultan de ha- 

ber preparado una mezcla Id que caiga en la zona heterogénea. 

1 diagram se construye en base molar, peso o volunen, según

las propiedades físicas elegidas. Desviaciones de las propieda

des físicas, de la " ley de aditividad ", pueden conducir a un

diagrama. un tanto informal; sin embargo, su precisión puede -- 



21

ser comprobada por: 

a. la posición del punto M con respecto a la linea PQ
b. la relación de fases, 

c. balance de material. 



22

II. E X P E R I M E N T A C I 0 N

De los métodos, descritos brevemente en la secci6n an- 

terior, para determinar la forma de la curva binodal del siste

ma agua.- ciclohexanol- TIMP, es el " método de análisis de fases - 

en equilibrio ", el que mejor permite la investigación de este

sistema, dadas las propiedades físicas que presentan las mez- 

clas ternarias. La técnica analítica empleada, para la determi

nación de la composición de las fases que coexisten en una mez

cla global alimentada, es la de Resonancia Magnética Nuclear

MIN) . 

A. PURIFICACION DE REACTIVOS. 

La purificación de reactivos en la investigación del - 

equilibrio, de cualquier tipo de sistema, es de primordial im- 

portancia por varias razones: 

1. las impurezas presentes en el sistema afectan de - 

manera impredecible el equilibrio. 

2. para que los balances de material puedan corrobo- 

rar los datos obtenidos en el análisis, la existencia de impu- 

rezas debe ser despreciable. 

Es por esto que, antes de llevar a cabo las experien- 

cias que conduzcan a la determinaci6n de la curva binodal, es

necesario cerciorarse de la pureza de los reactivos que son em

pleados. 

A. 1. Agua

Para obtener agua con una pureza adecuada al experimen

to, basta destilarla en presencia de F";
104. 

La destilación la

separa de las sales que la acompañan, y el permanganato de po- 

tasio tiene como fin destruir la materia orgánica presente. 
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A. 2. Ciclohexanol. 

l ciclohexanol, ' á%- CH2- CH2- CH2- CH2- H011 ( hexalin, el

clohexil alcohol, anol, hidralin, hexahidrofenol), es un alco- 

hol cíclico secundario de peso molecular 100. 15 que existe co- 

mo liquido incoloro e higroscópico, con un olor semejante al - 

mentol. El cielohexanol se produce principalmente por la oxida

ci6n catalítica de ciclohexano; una cantidad apreciable de e¡- 

clohexanona se produce a la vez. Otro procedimiento de Fabrica

ci6n comercial del ciclohexanol es mediante la hidrogenación - 

catalítica del fenol; por consiguiente el producto comercial - 

contiene ciclohexanona y fenol hidrogenado corlo impurezas. Su

purificaci6n se hace por destilación y fraccionamiento al va- 

tio. 

M_ punto de solidificaci6n es el medio más conveniente

para determinar su pureza. La eroma.tografía de gases es una -- 

técnica eficiente para determinar el número y cantidad de impu

rezas presentes. El ciclohexanol con el que se hicieron las ex

periencias, present6 las siguientes características al ser ana

lizado: 

1. punto de solidificaci6n 25. 1° C

2. por cromatografía de gases 99. 9 ó de pureza

3.. por RMN no se detectó contenido de impurezas ni hu

medad. 

A. 3. Trimetilol-Propano. 

El trimetilol-propano ( TIV) , CI13- CI-I2- C ( CH2- 011) 3 ( hexa - 

glicerina, 2- etil-2hidroximetil- l, 3- propanodiol), es un com- 

puesto que a temperatura ambiente se encuentra en estado sóli- 

do en forma de escamas blancas. Este alcohol polihidrico de pe

so molecular 134. 18, se produce por una condensación ald6lica

seguida de una reacción de Cannizzaro cruzada, a partir de bu- 

tiraldehido y formaldehído: 
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CH3CH2CH2CHO + 3CI320 + :. TOI— I • CI?3CH2C( Ci?20II) 3 + HCOOI' 

El. TM P con el que se trabajó se obtuvo de Barnices Ais

lantes, S. A. bajo los siguientes datos técnicos: 

Indice de hidroxilo 1235

Contenido de hidroxilo 37. 5 ó

Punto de solidificación 58. 5 - 59. 0° C

Contenido de cenizas . menos de 0. 005 % 

Indice de ácido menos de 0. 05 ó
Contenido de agua menos de 0. 1

Punto de infl2maci6n 172. 0° C

El punto de fusión y un espectro de RAT revelaron un - 

contenido considerable de impurezas. 

Su purificación se 1lev6 a cabo mediante extracciones

sucesivas de las impurezas con metilisobutil- cetona. Este pro- 

cedimiento consiste en disolver 30 grs de TM? con 30 ml de a- 

gua destilada en un embudo de separación; esta solución, una - 

vez homogeneizada, se sobresatura con 6 ml de metilisobutil- ce

tona y después de una vigorosa agitaci6n se deja asentar la -- 
mezcla aproximadamente 5 hrs, con lo cual se lobra una solu--- 

ci6n nítida con un sobrenadante de solvente del cual se le se- 

para. La soluci6n de TEP es colocada una vez más en un embudo - 

de separac_ 6n y se le agregan 2 ml de metilisobutil- cetona, -- 
con lo que la solución queda nuevamente sobresaturada de sol- 

vente, este exceso de solvente se separa de la soluci6n cuando

ésta haya logrado una nitidez completa después de una agita- 

ción vigorosa. este proceso se repite diez veces aproxiLndamen

te. Es ktil hacer notar que los prireros excesos de solvente - 

separados de la soluci6n presentan un color amarillo fuerte, - 

color. que en las extracciones posteriores dis_inuye hasta que

se logra un extracto incoloro. finalmente la solución que se - 

obtiene de la últi.a extracción, se seca en gana estufa a una - 
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temperatura de 100° C y durante un periodo de 36 hrs. El mate- 

rial purificado se guarda en un desecador hasta ser usado, 

puesto que es un producto sumamente higroscópico. 

El punto de fusión del TMP purificado por el método an

terior, es de 57. 00 - 57. 5° C, lo que establece un indice dé - 

pureza bastante bueno, puesto que el punto de fusión que infor

ma la literatura es de 58. 8° C. En adición a esto, el espectro

de absorción de RMN no revela impureza alguna, en consecuencia

éstas se consideran despreciables, y el TMP obtenido por este

método de purificaci6n se juzga aceptable para ser usado en la

investigación del diagrama ternario. 

B. DFSCRIPCION DEL APARATO. 

El aparato utilizado consta esencialmente de tres par- 

tes ( figura 9): 

1. tanque agitado, 

2. regulador de temperatura, 

3. agitador magnético. 

El tanque agitado, no es más que un recipiente con dos

orificios y enchaquetado. El enchaquetamiento tiene como fin, 

permitir la circvlaci6n de agua sin que ésta tenga contacto -- 

con la mezcla, y así = tener el tanque y su contenido a una - 

temperatura constante durante el tiempo que dure el experimen- 

to. Uno de los orificios ( entrada 10/ 30) permite el alojamien- 

to de un tera6metro, para poder tener una medida directa de la

temperatura que prevalece en el seno del liquido; el otro ori- 

ficio ( entrada 20/¢ 0) se aprovecha para alimentar la mezcla y

también para to -,.Ír las muestras de las fases. Zas juntas de -- 

los orificios son esneriladas, para evitar pérdidas. 

El regulador de temperatura ( Tiño Colora), tiene como
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Figura 8 : Tar_que Agitado. 

Figura 9 : Tanque Ajiiado y Baaio Colora. 
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objetivo proporcionar el agua que ha de circular por el en(` n- 

quetamiento del tanque, a la temreratura deseada y mantenerla

constante durante el tieipo requerido. La variación de tempera

tura durante los experimentos es de ± 0. 2° C. 

Por último, el agitador magnético tiene como objetivo

mantener agitada la mezcla con el fin de alcanzar el equili- 

brio en un periodo de tiempo razonablemente corto. La agita- 

ción acelera considerablemente este proceso por dos efectos: 

en primer lujar el área interfacial se incrementa bastante y - 

en segundo lugar el material que ha de distribuirse o difundir

se cruzando la interfase se distribuye mecánicamente ( y no so- 

lamente por difusión) en las fases liquidas. 

C. DETERMINACION DEL TIEMPO EN QUE SE ALCANZA EL EQUILI

TRIO. 

7.1 tiempo en que la mezcla alcanza el equilibrio, no - 

puede ser el mismo para todas las experiencias, puesto que és- 

te depende de varios factores, como por ejemplo la temperatura

a la que se encuentra la mezcla, la agitación a la que es some

tida y la concentración del compuesto que ha de distribuirse. 

Sin embargo, es posible establecer un tiempo mínimo durante el

cual la mezcla debe permanecer agitada para alcanzar el equili

brío, ( o, más correctamente, para asegurarse de estar lo sufi- 

cientemente cerca). Para esta determinación se usó el refract6

metro de Abbé, pues el indice de refracción es muy sensible al

cambio de concentración y su determinación es rápida. 

C. 1. La forma en que se determinó el tiempo para alcanzar

el equilibrio en cada una de las temperaturas, a las

que se trabajó el sistema, fué la siguiente: 

a. Se preparó una mezcla de concentración conocida y

se puso en el tanque junto con una barra magnética. 
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b. Se ajust6 el termostato del Bailo Colora de forma - 

tal que la temperatura en el tanque fuera la deseada. 

c. Cuando la temperatura se estabiliza en el tanque - 

10 a 15 min) se comienza la agitaci6n, la cual se ajusta con

el fin de que ésta sea la misma en todas las experiencias. El

criterio a seguir para ajustar la agitación, consiste en con- 

trolar la formación de pequeñas gotitas de fase dispersa, de - 

tal manera que el tamaño de éstas sea lo suficientemente peque

fío para lograr un gran aumento de la interfase, pero no tan pe

queño que permita la emulsificaci6n de la mezcla, pues esto -- 

conduce a tener que dar un periodo hasta de más de 12 hrs para

el completo asentamiento de las fases. 

d. La agitación se detiene cuando han transcurrido -- 

veinte minutos y se deja asentar la mezcla durante 10 minutos. 
e. Transcurrido el tiempo de asentamiento, con la ayu

da de un capilar, se lleva una gota de la fase superior ( fase - 

ligera, rica en ciclohexanol) al refract6metro de Abbé, que se

halla conectado en serie al tanque ( figura 10). Inmediatamente

después de haber tomado la gota muestra de la fase superior, - 

se inicia la agitación para repetir el mismo proceso de agita- 

ci6n, asentamiento y muestreo. 

De esta forma es como se obtienen las lecturas del in- 

dice de refracción cada 30 minutos. Se considera alcanzado el

equilibrio cuando estas lecturas se mantienen constantes. 

C. 2. Los resultados obtenidos son los siguientes: 

a. Temperatura 25° C. La composición de la mezcla al¡ 

mentada en fracción peso: aj a = 0. 4703, ciclohexanol = 0. 4353

y TLIP = 0. 0944. Tiempo en que las lecturas empiezan a repetir: 

2 hrs. El indice de refracción a partir de las 2 hrs: nD = 
1. 4445. 

b. Temperatura 35° C. La composición de la mezcla al¡ 

mentada en f-racci6n peso: agua = 0. 5553, ciclohexanol = 0. 3478



Figura 10 : Tanque aóitado, Baño Coloro

P efract6metro de Abbé. 



30

y T1:T = 0. 0969. Tiempo en que las lecturas empiezan a repel r: 

1: 30 lirs. El indice de refracción a partir de las 1: 30 lirs: nD
1. 4416. 

De los resultados puede concluirse, que el tiempo mfni

mo que debe permanecer la mezcla con a¿itaci6n es de 2 hrs pa- 

ra las experiencias a 25° C y de 1: 30 l,-rs para las experien- 

cias a 35° C. Sin embargo, en todos los experimentos realiza- 

dos, la agitación se mantuvo por un periodo de 4 lirs, y el pe- 

riodo de asentamiento fué de 6 hrs. 

D. TECNICA EIPERIA= AL. 

El procedimiento que se sigui6 para la elaboración y - 

análisis de las muestras es el siguiente: 

1. Se prepara una muestra de concentración conocida y

se introduce en el tanque junto con una barra magnética. La - 

muestra se prepara con la ayuda de tres pesafiltros; el prime- 

ro se pesa con una cierta cantidad de agua, después se vacía

el contenido al tanque y se vuelve a pesar el pes filtro, la

diferencia de pesos revela la cantidad de agua alimentada al

tanque. El mismo procedimiento se sigue en una segunda etapa

para el ciclohexanol y finalmente para el T12, después de lo

cual se cierra el tanque. ( puesto que el efecto de la presión

sobre los equilibrios en fase liquida es relativamente insigni

ficante, se puede excluir la consideración de la fase vapor y

asumirla como no importante para los presentes fines). 

2. El tanque se conecta a la bomba del regulador de - 

temperatura, para hacer circular el a;ua por el enchaquetad en

to del mismo. 

3. Una vez que se alcanza la temperatura deseada en - 

el tanque, se inicia un periodo de cuatro horas de agitación. 

4. Al finalizar el periodo de agitación, se inicia un

periodo de seis horas durante el cual la mezcla logra un asen- 
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tamiento total, y una nítida separación de fases. 

5. Una vez transcurridas las diez horas desde que la

mezcla alcan 6 la temperatura deseada, se toman muestras de 1

a 2 ml de cada una de las fases y se colocan directamente en - 

tubos de MIN para su posterior análisis. Zas muestras se toman

de las fases con el auxilio de jeringas hipodérmicas y agujas

como las usadas en los aparatos de cromatografía de gases. Es- 

tas agujas son lo suficientemente largas y delgadas para ser - 

introducidas en cualquier parte de las capas y tomar la mues- 

tra sin que sea perceptible movimiento alguno en el seno del - 

liquido. 

6. Las muestras contenidas en los tubos de RIM, deben

de estar perfectamente homogéneas cuando los tubos sean coloca

dos en el espectr6metro, ya que de lo contrario la integración

de las bandas de absorción es incierta. Esta providencia se to

ma debido a que la variaci6n de temperatura en las muestras ob

tenidas establece un nuevo equilibrio. y por ende se lleva a ca

bo una separaci6n de nuevas fases, representativas del equili- 

brio que se establece a la temperatura que prevalece en ese mo

mento. Cuando esto sucede, es decir, cuando el contenido del - 

tubo que ha de colocarse en el espectr6metro se encuentra en - 

estado heterogéneo, se procede a la exposición del tubo en una

corriente de aire caliente hasta conse;;uir la completa horioge- 

neidad de la muestra. 
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III. R E S U L T A D 0 S

Los datos que tiénen que ser interpretados para poder

llegar a establecer los puntos de la curva binodal sobre el

diagrama ternario, se obtienen directamente de los espectros

de absorción de RNIN y son los valores de las áreas de integra

ci6n ( AT) I, ( AT) II y ( AT) III para las bandas de absorción ( I), 

II) y ( III) respectivamente. 

Estos valores se trabajan con las ecuaciones ( 41), ( 5') 

y (
61), contenidas en el apéndice ( I), para obtener los porcen

tajes mol de las mezclas analizadas, y estos porcentajes con - 

las ecuaciones ( 18), ( 19) y ( 20) del mismo apéndice para obte

ner los pdreentajes masa. 

Para una mejor comprensión de las tablas que contienen

los resultados, se hace notar que una mezcla alimentada da lu

gar a dos fases: 

Fase Ligera 01
Muestra 01. 02

Fase Pesada 02

de forma tal que la composict6n de la fase ligera con clave

FL. 01 y la composición de la fase pesada con clave FP. 02 al

ser representadas en el diagrama ternario, indican los puntos

extremos de una linea de unión y, la composición de la mezcla

alimentada, M01. 02 representada en el diagrama es un punto in

termedio que cae sobre esa linea de interconexión. 

Las claves usadas para los componentes son: 

A ) A,-Ua, 

B ) Ciclohexanol, 

C ) Trimetilol- propano. 
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A. EQUILIBRIO A 25° C. 

T A B L A ( I): C01.TOSICION DE LAS LIEZCLAS

ALILIENTADAS . 

COP7POSICION 170L CO2-TOSICION MASA

CLAVE A) B) C) A) B) C) 

1701. 02 85. 51 14. 49 0. 00 51. 50 48. 50 0. 00

M03. 04 83. 00 15. 60 1. 40 46. 07 48. 14 5. 79

r1105. 06 81. 74 14. 95 3. 31 43. 13 43. 85 13. 02

11107. 08 81. 64 13. 51 4. 85 42. 33 38. 95 18. 72

1709. 10 78. 88 14. 50 6. 62 37. 78 38. 61 23. 61



T A B L A ( II ) : VALORES OBTEITIDOS D3 LOS LESPECTROS DE ABSORCION DE RI;N Y

COITOSICION DE LAS FASES AITALIZADAS . 

INTEGRACION A BAIMAS DE RWT COMPOSICION IJOL COI:TOSICIOII i.ñSA

CLAVE AT) I AT) II AT) III A) B) C) A) B) C) 

FL. 01 44. 00 17. 85 178. 50 42. 28 57. 72 0. 00 11. 64 88. 36 0. 00

FL. 03 59. 00 23. 00 179. 00 51. 36 46. 18 2. 46 15. 74 78. 66 5. 60

PL. 05 68. 00 26. 50 163. 00 57. 73 37. 72 4. 55 19. 16 69. 59 11. 25

PL -07 98. 00 37. 00 176. 50 64. 83 28. 79 6. 38 23. 80 58. 77 17. 43

FL. 09 136. 00 45. 00 168. 00 73. 31 19. 62 7. 07 31. 19 46. 41 22. 40

FP. 02 158. 50 0. 53 5. 30 99. 33 o. 67 0. 00 96. 40 3. 6o 0. 00

FP -04 152. 00 5. 75 11. 70 97. 91 0. 99* 1. 10 87. 74 4. 94* 7. 32

FP. 06 154. 00 12. 00 17. 00 96. 55 1. 00* 2. 45 80. 23 4. 61* 15. 16

FP. o8 177. 50 20. 00 28. 00 95. 03 1. 41 3. 56 73. 45 6. 05 20. 50

FP. 10 166. 50 28. 00 43. 00 92. 15 2. 61 5. 24 63. 24 9. 96 26. 80
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EQUILIBRIO LIQUIDO—LIQUIDO: 

A = AGUA

B = CICLOHEgANOL
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PORCENTAJE MASA 1 = 25° C
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Iigura 12 : Gráfica auxiliar a la figura 11, para la interpolación

de lineas de unión y localización del punto de pliegue



37

B. EWILIMIO A 35` C. 

T A B L A ( III ) C0.11POSICION DE LAS I.T MUS

ALIN= ADAS. 

COMPOSICION MOL COMPOSICIOTT VUSA

CLAVE A) B) C) A) B) C) 

M11. 12 84. 33 15. 67 0. 00 49. 18 50. 82 0. 00

M13- 14 84. 23 15. 06 0. 71 48. 63 48. 32 3. 05

M15. 16 82. 55 15. 38 2. 07 44. 99 46. 61 8. 40

M17. 18 81. 95 14. 72 3. 33 43. 44 43. 39 13. 16

M19. 20 81. 34 13. 68 4. 98 41. 83 39. 10 19. 07

M21. 22 79. 94 13. 73 6. 33 39. 29 37. 52 23. 19



T A B L A ( IV ) VALORES OBTENIDOS DE LOS ESPECTROS DE ABSORCION DE RUIN Y

C01.1POSICION DE LAS FASTS ANALIZADAS. 

W
w

INTEGRACION A BANDAS DE RMN COMPOSICIOIT I1IOL COI,IPOSICION ll,aSA

CLAVE AT), AT) II AT) II, A) B) C) A) B) C) 

FL. 11 55. 75 18. 75 187. 50 49. 66 50. 34 0. 00 15. 07 84. 93 0. 00

FL -13 57. 00 20. 00 177. 00 51. 64 47. 23 1. 13 16. 01 81. 38 2. 61

FL. 15 66. 50 26. 33 182. 50 54. 00 42. 44 3. 56 17. 06 74. 56 8. 38

FL. 17 84. 00 31. 50 181. 00 60. 75 34. 30 4. 95 21. 07 66. 14 12. 79

FL. 19 106. 00 38. 00 173. 00 67. 39 26. 21 6. 40 25. 85 55. 83 18. 27

FL. 21 149. 50 49. 50 184. 00 73. 37 19. 54 7. 09 31. 25 46. 25 22. 50

FP. 12 158. 50 0. 56 5. 60 99. 30 0. 70 0. 00 96. 21 3. 79 0. 00

FP -14 70. 35 1. 30 3. 85 98. 67 0. 86 0. 47 92. 26 4. 45 3. 29

FP. 16 179. 45 8. 05 14. 45 97. 72 0. 94 1. 34 86. 52 4. 64 8. 8+ 

FP. 18 173. 60 12. 40 19. 40 96. 65 1. 15 2. 20 80. 93 5. 33 13. 74

FP. 20 144. 80 17. 00 25. 30 94. 64 1. 69 3. 67 72. 03 7. 17 20. 80

FP. 22 92. 66 2. 56 4. 78 65. 02 9. 98 25. 00
W
w
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Figura 14 : Gráfica auxiliar a la figura 13, para la interpolaci6n

de lineas de unión y localización del punto de pliegue
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IV. D I S C U S I 0 N

La poca o mucha confianza que se pueda tener a los da- 

tos obtenidos en experiencias de laboratorio, como los que son

presentados aqui, radica en la magnitud de la desviación que

muestran cuando son reproducidos y en la exactitud del método

que, para obtenerlos, ha sido empleado. 

La reproducción de datos se hace en condiciones contro

ladas; es decir, el máximo número de parámetros, que pudieran

intervenir para obtener una y otra vez los mismos resultados

cuando un experimento se repite, deben mantenerse constantes

en todas las experiencias, de esta manera se puede asegurar

con cierta confianza que la desviaci6r_ en los resultados de un

mismo experimento se debe a errores inherentes a todo trabajo

experimental. Para establecer la reproducibilidad y por ende

la magnitud de la desviación de los resultados, se trabajaron

mezclas de diluente -solvente ( agua- ciclohexanol) con tres pro

porciones distintas: 1: 2, 1: 1 y 2: 1. El porcentaje de desvía

ci6n de un resultado con respecto a otro ( error absoluto), fuá

menor del 0. 5 % en las tres comparaciones posibles. La técnica

experimental para la elaboración de estas muestras, es igual a

la que se describe para la elaboración de mezclas ternarias. 

De alguna manera siempre es adecuado tener una idea de
la precisión de las resultados que se obtienen. El camino más

fácil para ello es tomar la información que sobre el tema haya

en la literatura y comparar con lo obtenido. Sin embargo, esto

no siempre es posible, puesto que en ocasiones apenas se están

sentando las primicias de la investigación de un tema dado, -- 

por lo que en tales casos se hace necesario la corroboración - 

de datos por varios métodos. 

Puesto que existen antecedentes en la literatura de -- 

los datos de equilibrio para el sistema ciclohexanol- agua., se
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pueden usar cono un recurso para obtener ti,.na idea de la prne i

si6n del ii6todo, al ser comparados con los obtenidos en las ex

periencias a 25° y 35° C. Este recurso para *sedir la precisión

del método usado, resulta pobre y de poco peso desde el punto

de vista de que la comparaci6n de datos informados con datos

obtenidos sólo se hace para el sistema binario. Sin embarjo, 

si se cae en cuenta que el método experi-mental tiene una exce

lente reproducibilidad, la precisión o exactitud depende sólo

del método analítico, y dado que los espectros de MIN que invo
lucran la mayor incertidumbre en su interpretación ( dada la di

ficultad de afinar la relación de integrales, como consecuen

cia de la gran heterogeneidad de las intensidades de las ban

dws de aásorci6n) son precisamente los correspondientes a las

mezclas binarias, el recurso de comparación de datos del sirte

ma diluente -solvente, deriva finalmente en un medio adecuado

para determinar la exactitud de los resultados obtenidos. Por

tanto se midieron las desviaciones de los resultados obtenidos

con respecto a. los informados; los errores absolutos y relati

vos fueron inferiores al 1 % y 2. 5 % respectivamente. 

Por otra parte, puesto que la exactitud, como ya qued6

asentado anteriormente, es lunci6n' directa de la precisión del

método analítico, resta aclarar que la bondad de la técnica de

RUN ( con el aparato usado, EIJ--360 60 RHz ) tiene un remanente

de error del 1 % aproximadamente, en condiciones favorables de

trabajo, por lo que esta cifra se incrementa cuando algún pará

metro importante está fuera de control, como es el caso de la

temperatura del marm.eto. Por esta causa, y con el fin adicio— 

nal de opti::iizar el tiempo de relajamiento de las muestras, es

conveniente integrar varias veces las bandas de absorción y te

nar como ren-resentativati las integrales que se reproduzcan con

precisión. En las nuestras provinientes del equilibrio a 35° C

y con iria concentración considerable de TI,T, se dificulta sna-- 

el análisis debido a la falta de control de temperatura, que - 

trae como consecuencia la emulsificaci6n de la muestra, lo que
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conduce a una integración variante e incierta. Por esta razón

se justifica el empleo del " método de titulación" para llegar

a determinar la composición del punto, en la curva binodal, co

rrespondiente a la muestra FP. 22. 

A. CONCLUSIONES Y RECOMMMCIONES. 

A. 1. El equilibrio liquido -liquido del sistema aúmua- ciclo

hexanol- TIT, se estudi6 mediante un método cuya reproducibili

dad puede calificarse de excelente. 

A. 2. La exactitud del método satisface el objetivo pro

puesto. Ido obstante, es - dtil señalar la importancia que repre

senta el leer con precisión los valores de las integrales de

las bandas de absorción de los espectros de RDIN, pues pequerios

errores en estas lecturas se amplifican al pasar de composi- 

ei6n mol a composición masa, debido a la gran diferencia que - 

existe entre los pesos moleculares de los componentes que inte

Eran el sistema. La tabla II muestra dos columnas en las que - 

se señala, con un asterisco, una discordancia atribuible a un

error de este tipo. 

A. 3. A pesar de que el solvente tiene una marcada prefe

rencia por las impurezas de tipo orgánico, no puede considerar

se como el idóneo para la extracción de las mismas, ya que pa

ra ello, es necesario que el valor del coeficiente de distribu

ci6n del TLI.P ( kC) sea mucho menor que la unidad, y que la ex

tensión del área heterojénea sea considerable. En contraste a

estos requerimientos el sistema presenta un coeficiente de dis

tribuci6n ( kC) que, si bien es inferior a la unidad, toma, vilo

res cercanos a upo; por otra parte, el área heterogénea es Izas

ta cierto punto peque: a. 

A. 4. El efecto de la temperatura,, como es posible obser

var al comparar las gráficas 11 y 13, se puede juzgar insigni
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Picante. Sin embargo, se deben apuntes dos cosas a este re: . ec

to: ( a) el área heterogénea tiende a restringirse muy ligera

mente al incrementarse la temperatLra, ( b) el coeficiente de

distribuci6n ( kC) toma valores aún más cercanos a la unidad -- 

con el incremento de la temperatura. 

A. 5. La correlación utilizada para la interpolación de lí

neas de uni6n y localización del punto de pliegue ( coordenadas

de Hand), resulta adecuada en la descripción de la curva bino - 

dal. La localizaci6n del punto FP. 22 en el diagrama ternario, 

se hizo con el auxilio de esta correlaci6n, es por esto que en

la tabla N no aparece valor alguno para las integrales de las
bandas de absorción correspondientes a dicha mezcla. 

A. 6. Se propone estudiar el efecto de salinaci6n en el

sistema ternario, con el fin de establecer si la distribución

y la extensión del área heterogénea se modifican satisfactoria
mente. 

A. 7. Se propone el estudio de otro solvente cuya naturale

za química permita una fácil extracci6n de las impurezas y cu

ya preferencia por el TIE, en el equilibrio, sea lo más baja - 

posible, es decir, que el kC « 1. De seleccionar un solvente

que presente estas características, resultarla ventajoso dise- 

f'íar un proceso que involucre el uso de ambos solventes. 

A. 8. Se recomienda lana investigación detallada del efecto

de las impurezas, que acompañan al TIE en su mezcla de reac- 

ción, sobre el equilibrio líquido -liquido del sistema agua -sol

vente -TIE. 
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A P E N D I C E S

I ) INTERPREETACION CUALITATIVA Y CUANTITATIVA DE LOS ESPEC

IROS DE ABSORCION DE RESONANCIA T; AGITETICA IUCLEAR PARA

LASMÍZCLAS TEPPARIAS: 

A) AGUA - ( B) CICLOHEWIOL - ( C) TRI' 21,Ti'ILOL- PROPANO

II ) EQUILIBRIO LIQUIDO -LIQUIDO DEI, SISTIIIA: 

A) AGUA - ( B) CICLO= ANOL

III) PROPIEDADES FISICAS DE LOS COI,:POIT= ES ESTUDIADOS



I ) IlZ*T= RETACIOPI CUALITATIVA V CUJUTTITATIVA DE LOS C

TROS DE AP,SORCION DE RMI PARA LAi = CLAS TILL. LURIAS: 

A) AGUA - ( B) CICLOH 01 - (C) TRI",:LTILOL- P'-nOPAi';0. 

Los principios del fenómeno de Resonancia 1.: a ética Ivu_ 

clear ( RI2Z) y el uso de esta herramienta en la determinación - 
de estructuras moleculares han sido expuestos un buen número - 

de veces. I.iucho menos, sin embargo, ha sido escrito sobre el - 

uso de la REN como una herramienta para el análisis cuantitati

vo, aunque es bien conocido que la RI7N puede proveer un método

rápido y exacto para ciertos trabajos de tipo cuantitativo y - 
bien puede ser el método más ventajoso en algunos casos. 

El fundamento principal de la MM como técnica analíti

ca cuantitativa, estriba en el hecho de que cuando el instru- 

mento es operado adecuadamente, la intensidad ( área) de una -- 

banda de absorción de Resonancia Magnética Nuclear es directa- 

mente' proporcional a el número de núcleos de hidrógeno que ab- 

sorben a la frecuencia considerada. Este principio es extrema- 

damente importante porque permite la medición directa de el nl
mero relativo de los diferentes tipos de hidr6genos que se en- 

cuentran en la molécula, un factor que es importante en la de- 

terminaci6n de estructuras de moléculas orgánicas desconocidas

v también una base para el análisis cuantitativo de mezclas de
compuestos orgánicos como también para la determinación cuanti

tativa de hidrógeno. 

En la deter inaci6n de la composición de mezclas de -- 
compuestos orgánicos, es útil tener disponibles los espectros— 

de los compuestos puros. Sin embargo, esto no siempre es nece- 

sario, en vista de que las posiciones de absorci6n para muchos

tipos de estructuras están perfectamente establecidas. 

La inforiaaci6n que se obtiene de un espectro de absor- 

ción de RI.21, desde el punto de vista cuantitativo, no son más- 
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que relaciones molares de los diferentes timos de hidr6genos - 

presentes en la mezcla que se analiza; de tal forma que cuando

se obtiene un espectro de absorción de IUM que presenta seña- 

les en las que intervienen no mas de un tipo de núcleos de hi- 

dr6geno, la deterninaci6n cuantitativa se reduce a simples re- 

laciones de tres. Un problema más complejo surge cuando la mez

ola que se analiza tiene bandas de absorción que se traslapan~ 

para más de un componente, es decir, que una banda de REIT sea - 

producto de varias seiíales que corresponden a componentes dife

rentes. D tal caso, para que el espectro de absorción de M.2.T- 

pueda ser resuelto cuantitativa ente, debe ser posible poder - 

plantear tantas ecuaciones linealmente independientes, cono -- 

compuestos formen la mezcla que se analiza, a partir de la in- 

formaci6n que proporcionan las bandas de absorción. 

A. II T= Z: 3 ACIO!T CUALITATIVA. 

Los espectros de absorción de RMÍN ( figuras 17 y 18) de

las mezclas ternarias, ab--ua.- ciclohexanol- T'k.TP, presentan funda- 

mentalmente tres bandas de absorci6n cuyas intensidades son -- 

producto de la contribuci6n de más de una señal. Zstas bandas

de absorción se denominan, para su mejor identificación, con - 

los niímeros romanos I, II y III, de izquierda a derecha respec

tivalente. La banda de absorción I, aparece aproximadamente en

la región de 4. 01 ppm y está caracterizada por las sef_ales que - 

corresponden a los protones presentes en el agua, al v-rupo hi- 

droxilo de la _ol6cula de cicloiie.vanol y a los grapos hidrozi- 

los del triretilol-propano. -- sta banda de absorción está acom- 

pañada en todos los espectros obtenido:, tanto de la fase lige

ra como de la fase pesada, por bandas later—_les cuya posici6n- 

en el espectro de absorción generL.l-ente es fuaci6n de la -homo

geneidad y velocidad del giro de la vestra. En los espectros- 

de absorei6r_ de 2-12. obtenidos de Lutestrati provinienes de a- 

ses ricas en aZua, es es- a banda la de - n,, or i : ,ensídad en el - 

espectro, niertrws que e_Z los nue se obtienen de - nuestras pro- 
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vinientes de fasec- ricas en ciclohexanol, es esta banda la le - 

menor intensidad. 

La banda de absorción II que aparece en 3. 7 ppm aproxi

madamente, es el resultado de las seriales que provienen del -- 

prot6n vecino al grupo hidroxilo en el ciclohexanol y de los - 

grupos metileno vecinos a los grupos hidroxilo en el TIP. Esta

banda, a diferencia de la anterior, presenta ocasionalmente -- 

bandas laterales que mediante un ajuste adecuado de la veloci- 

dad y regularidad de giro de la muestra se suman a la banda de
absorción principal. 

La banda de absorción III aparece aproximadamente de - 

0. 8 a 2. 6 ppm y está caracterizada por las señales que corres- 
ponden a los protones de los grupos metileno en el ciclohexa-- 

nol, a los protones del grupo metilo y al grupo metileno en el

TMP. 

B. INT= DR= ACION CUANTITATIVA. 

1 desarrollo de las ecuaciones que permiten calcular- 

la composición de las mezclas ternarias, es un proceso basado - 

fundamentalmente en la interpretaci6n cualitativa de los espec

tros de absorción, puesto que a partir de ella se establece la

contribución cuantitativa en cada una de las integrales de las

bandas de absorción. 

Inicialmente, puesto que las mezclas que se van a ana- 

lizar son ternarias, es preciso establecer tres ecuaciones. Es

posible establecer estas ecuaciones a partir de la intensidad - 

o área total ( AT) de cada una de las integrales, que resultan - 

de la suma de las contribuciones 6 áreas de integraci6n para - 

cada uno de los componentes en la banda de absorción considera

da. Así, por ejemplo, el área total de la banda de absorción I

está dada por la contribución del agua ( ( AA) I ), la contribu- 
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ci6n del ciclohexanol ( ( AB) I ) y la contribución del trimeti- 

lol-propano ( ( AC) I ); lo cual puede ser expresado por la ecua

ci6n

A,2) I = ( AA) I + ( AB) I + ( AC), ( 1) 

de forma similar se pueden expresar las dos siguientes ecuacio

nes, sin dejar de tomar en cuenta que en las bandas de absor-- 

ci6n II y III s610 existe contribuci6n por parte del ciclohexa

nol y del trimetilol-propano: 

AT) II = ( AB) II + ( AC) II ( 2) 

AT) III = ( AB) III + ( AC) III ( 3) 

La información disponible de los espectros de REN, son los va- 

lores de las áreas totales para cada una de las bandas de ab— 

sorci6n, por lo que, para poder resolver el sistema de ecuacio

nes planteado, es necesario poner las siete inc6gnmitas del sis

tema en funci6n de la contribución prot6nica que representa ca

da una de ellas. Por ejemplo, la contribuci6n al área total de

la banda de absorci6n III por parte del ciclohexanol, es pro- 

porcional al número de protones por mol que contribuyen en la - 

banda de absorci6n considerada, multiplicado por el número de - 

moles de ciclohexanol ( NB) presentes en la mezcla, así

AB) III « 10 * ( ITB) III ' ( AB) III = K * 10 * ( I4B) III

Establecido el ejemplo anterior, y mediante un proceso similar

se tienen las siguientes ecuaciones: 

para la banda I: ( A)
I = 

K * 2 * ( 3IA) I ( 4) 

B) I = 
K * 1 * ( NB) 1 ( 5) 

AC), = K * 3 * ( NC), ( 6) 

para la banda II : ( AB) I I = 
Ir . * 1 * ( XB) I I ( 7 ) 
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AC) II = K * 6 * ( NC) II ( 8) 

para la banda III: ( A3) III= K * 10 * ( NB) III ( 9) 

AC) III = h * 5 * ( NC) III ( 10) 

Puesto que la contribución del cielohexanol en cada -- 

una de las bandas, proviene del mismo número de moles, se tie- 

ne: 

I°B) I = ( NB) II = ( NB) III

al substituir las ecuaciones ( 5), ( 7) y ( 9) en la expresión an

terior se obtiene

AB) I = ( AB) II = ( AB) / 10 ( 11) 

E forma similar, la contribución del TIS en cada una de las - 

bandas proviene del mismo número de moles, por lo que

TTC) I = ( NC) II = ( NC) III

y al substituir las ecuaciones ( 6), ( 8) y ( 10) en la expresi6n

anterior se obtiene

AC), / 3 = ( AC) II / 6 = ( AC) III / 5 ( 12) 

La utilidad de las ecuaciones ( 11) y ( 12), radica en - 

poder expresar las ecuaciones ( 1), ( 2) y ( 3) en función de las

contribuciones de ( A), ( B) y ( C) en la banda de absorci6n I, - 

con lo que se obtiene un sistema de tres ecuaciones con tres - 

ine 65,11 tas : 

AT) I = ( AA) I + (AB) I + (AC), (
11) 

AT) II = ( AB) I + 2 * ( AC), (
21) 

AT) III = 10 * ( AB) I + (5/ 3)( AC) I ( 3') 
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La solución de este sistema conduce a las siguientcs - 

ecuaciones: 

AA) I - ( AT) I - 55 * ( AT) II - 55 * ( AT) II, ( 13) 

AB) I - 5 * ( AT) III 55 * ( AT) II ( 14) 

AC) I 55 -
x ( AT) II - 5 * (AT) III ( 15) 

A partir de las ecuaciones ( 13), ( 14) y ( 15) ya es po- 

sible establecer la relación molar de los componentes ( A), ( B) 

y ( C) en la mezcla. Para ello, estas expresiones se substitu- 

yen en las ecuaciones ( 4), ( 5) y ( 6) de tal manera que se ob- 

tienen las siguientes ecuaciones: 

I 25 * 3

IT ) _ (• ) _ (
AT) II 55 ( AT) III (

41) 

A I - 2 * g

pT ) 

6 * ( AT) III - 5 * ( AT) II (
51) 

BI - 55 * Ti

IT ) 

30 * ( AT) II - 3 * ( AT) II, (') 
C I - 165 * 1: 

Iiiinalnente con las ecuaciones ( 41), ( 51) 
y (

61) 
se pul

den calcular los porcentajes mol, ya que se conocen los velo -- 

res de las áreas totales para las bandas I, II y III. 21 valor

de Ii, aunque es posible calcularlo mediante una técnica experi

mental adicional, no es necesürio, ciado que aparece en el nume

rador y denominador de las ex_,resiones que sirven para calcu- 

lar los porcentajes mol. El valor de Z es funci6n de las condi

ciones a las cuales se opera el espectr6metro de ES. 

ilT = ( 1TA) I + ( ITB) I + ( i,1C) I ( 16) 
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ó " A = ( NIT) I * 100

T

PdB = ( NB) I * 100 5") 
T

NC) I
11C - ITT * 

100 ( 6' ' ) 

Los porcentajes nasa están dados por: 

Lh = MA + PdC 17 ) 

MA NA)( P"'A) 
LI * A LIT

100 = 100 18) 

N( PMB) B) B
óL% * 100= 100 19) 

4 NC)( PE,C) 
MT * 

100 100

v r
20) 



A

FILTRO 0. 1

RF 0. 05

5eg CAMPO SARRIVO 10 PP, r Hz

nc- FUERA VE CAMPO — H: D, S, LVEKTE D20 Figura 15. 

na

HA 30 - Enero - 1978

7:,^ TRC '-'. 4967

1- n'L 1. ^:, J. Manuel C. A. 



10

0PL ITUD so TIEMPO : S BARRIDO c, H, , 0 Ti na

Z. 

FT ITR9) eg
CAMPC , 7nDO

10 e Hz
30- Enero- 1978

1 s

4968

F 0.05 FURA APC — fl- " 7E — - D ¡¿; ura 16. . +,*::: ; .,- 7 ; J Manuel C. A



14 5 FL. 19 Tina

28 - Marzo- 1978

0. 1 10
5232

0. 05 — 
Figura 1 7. J. Manuel C. A. 
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II ) EQUILIBrRIO LIQUIDO -LIQUIDO DEL SISTE1 A: AGUA- CICLOI=- A

NOL. 

SOLUBILIDAD MUTUA

MkSA T

SOLUBILIDAD MUTUA

á MASA T

A B A B

94. 65 5. 53 0 66. 1 33. 9 184

95. 43 4. 57 10 47. 7 42. 3 180

96. 00 4. 00 20 36. 2 63. 8 170

96. 40 3. 6o 30 29. 5 70. 5 160

96. 67 3. 33 40 25. 3 74. 7 150

96. 86 3. 14 50 23. 6 76. 4 140

96. 90 3. 10 54 2o. 7 79. 3 130

96. 90 3. 10 62 19. 3 80. 7 120

96. 81 3. 19 70 18. 1 81. 9 110

96. 59 3. 41 80 17. 04 82. 96 100

96. 35 3. 65 90 16. 07 83. 93 90

96. 07 3. 93 100 15. 17 84. 83 80

95. 72 4. 28 110 14. 34 85. 66 70

95. 3 4. 7 120 13. 58 86. 42 60

94. 7 5. 3 130 12. 89 87. 11 50

93. 9 6. 1 140 12. 23 87. 77 40

92. 8 7. 2 150 11. 63 88. 37 30

91. 2 8. 8 160 11. 07 88. 93 20

88. 5 11. 5 170 10. 54 89. 46 10

82. 2_ 17. 8 180 10. 03 89. 97 0



III ) PROPIEDADES FISICAS. 

PROPIEDAD
A ) 

H20

B ) 

C/H2CH2CH2CH2CH2C/HOH

C ) 

CH3CH2C( CH2OH) 3

P. M. 18. 016 100. 16 134. 18

p. e. a 760 mm Hg, 
1001

a 760 mm Hg, 161. 11 a 760 mm Hg, 295° 
a 548 mm Hg, 

1500
a 50 mm Hg, 2101

a 278mm Hg, 130° a 5 mm Hg, 
1601. 

a 126 mm Hg, 1100
a 2 mm Hg, 155° 

p. f. 
00

25. 15° 58. 80

p. fl. 67. 20 1800

d a 251 C, 0. 99705 a 25° C, 0. 9684
a 35° C, 0. 99403 a 30° C, 0. 9416

p. esp. 20/ 40 C, 0. 9493 70/ 4° C, 1. 0889

viscos. a 251 C, 0- 95 a 250 C, = 56

a 35° C, 0. 78 a 35° C, = 33

ID a 25° C, 1. 3325 a 25° C, 1. 4648

a 35° C, 1. 3313 a 350 C, 1. 4603

Cp a 25° C, 0. 9989 a 16. 5° C, 0. 417 a 30. 9° C, 0. 531

a 35° C, 0. 9986 a 31. 91 C, 0. 483

IIvap a 25° C, 10. 5138 a 25° C 14. 82 a 1600 C, 19. 228
a 35° C, 10. 4117 a 158. 7¿ C, 10. 87

Hfus 1. 4359 0. 406 43. 83

CC) 
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