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INTRODUCCION 

Lo• co•pu•sto• fen61 teas •• encuentran 

••i•t•n dtver••• induatri•• co•o la petroqul•iea, la teattl, la 

de SNP•l V celulosa, por citar algunas, que ••it•n en •u• aguas 

residual•• a estos co•puesto• en concentraciones altas, generando 

••1 la canta•tnac:ión de lo • 

desequilibrio ecológico que afecta la calidad de vida de la 

población. 

las plantas potabiliz&doras ta•bt•n pueden causar riesgos a la 

salud ya que por ••dio de la aeci6n del cloro que •• agregado al 

agua •• pro•uev• la fo,...ación de elorof'enoles, co•puestos 

alta••nte tóxicas que causan olores desagradables a tÍsta. 

U. s. Envtron•ental Protectton Agency <U.S.E.P.A.>, la 

Secretaria de Desarrolla Social en M1dea CSEDEBOL>, el Laboratorio 

de An.t.ltsts de Calidad del Agua de Canad.6., •d•llA• d• la Co•unidad 

Econóeic• Europ••• pr•ocupedos par la d•gN1dac:i6n ••dio 

finalidad d• toear ••did•• d• con••rvación d•l agua y par• 

ha•oa•n•izar crlt•rio• para el control d• calidad d• l• •i•••· 

Para d•t•r•inar la pr•••ncia y la conc•n~ración d• lo• 

h•n 

establ•cido diversa• •etodologtas que involuCt""an titcnicas co•o 
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la ••P•ctrototoe6tric•, 

acopl•do cro•atograf1a d• a••••-••p•ctro••tr1• d• 

La dif'•renci• d• ••tas titcnicas radie• •n l• rapid•z, 

••nsibilidad, r••oluciOn, reproducibilid•d y co•to d•l anAlisis. 

'-41• tknicas c::ro•atogr&fic•• ofr•c•n la vent•J• de r••l izar la 

cuantificaci6n individual d• dif'•r•nt•• co•pu•sto• f•nOlico• 

y a•i•i••o per•it•n ••nor•• U•it•• d• d•t•C"CiOn qu• otr•• 

titcnicas anaU tic••· 

Sin ••bargo, 

u.s.E.P.A. para el an.Ali•i• d• co•pu•sto• fen6licos, •l costo d•l 

an&li•i• •• incr•••ntado por la gran cantidad d• 

d• alta pur•za qu• •• r•qui•ren. 

E•t• t••i• far•• JNrte d• un proyecto par• d•••rrol lar 

Ñtodo alterno para l• id•ntificaei6n v cuantificación de Jos 

c:o•pu••tos fenólic:o• en •uestras acuosas utilizando 1• tknica de 

ero••tografia d• 11•••• con detector d• :loniz•ción de 11•••· 

propone un Htodo d• •icro•>etr•cción 

Uquido-Uquido, con la finalidad de obtener Ahorro de tie•po v 

d• costos por cada •uestra analizada y en dond• •• obtenga un alto 

parc•ntaje •n •l r•cobro d• los co•pue•tos f•nól leos. 
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06.ETIVOS 

l> Desarrollar un ••todo d• •icro•xtr.cción Uquida-11quido 

para la id•ntificaci6n y cu..ntificaciOn d• los co•pu•atoa 

f'•n6licaa 1 qu• proporcione un ahorro de tie•po el 

trata•iento de 1• •ueatr• y una di••inuct6n en loa costos 

del •nAli•i• en co•~r&ción con el 9if:toda 6M de l• 

U.S.E.P.A. 

2> Evalu.ar la inf'lu•ncia en la eficiencia de ••tracción d• 

lo• co•pqeatoa fenóltcoa de f'aC"t:orea tales 

- El tie•po de agit-.c:ión. 

- La fuerza i6ntca. 

- La ••tr.cct6n ai•ple y 1•• ••traec:tonea auceaivaa. 

- El disolvente orgA.ntco. 

g 



CAPITU.O L CARACTERISTICAS CE LOS COl4'\ESTOS FDIOUCOS 

Lo. L..aol- .aa. •quel.109 cosp...t.o. q.a. ..Un conat..lt.W.doa 

por mi anillo aro&lt.ico 7 por uao o al• grupo. hidrokil.o 

9\lbat.itüdoe ftt. •1 &i:i1llo. ~· p~ 9'ftCOO.t.ir"~ otro. 

gT\lpoa L"-DCJ.OQa.l- ca90 ~ CR:¡ 7 lo• ba.lóigeaoe
1

• 

L1 PROPIEDADES FlSICAS 

COBPUESTO FOal!UU PB DDISIDAD p •• b. SOUJBILID&D •"" (gJ'a.l> ºe gl'lMg IUD =ºe 
2-a.allOFEllol. CcJ85Cl.O 128.56 1.2'&3 174.5 :z.e 8.48 

4-a.mo--3-llE'Tll..F'EJIOL c,.,c.io 142.45 '"""·· 
2.4-DI~ c.a.c1ao 162.W 21•.• 
2. 4-DIWETIU"ES:JL CalhoO 112.• 1. 927 2.11.!5 

:Z., 4-DIWXTltCJnllCL Cell••zCb la.t-• 1.G83 4.• 
4 0 6-DI•ITR0-0-CltESOL C7Rdz05 194 •• 

FDOL CoB.O 94.H 1.971 182.• 9.3 1•.• 
2-•I'nlOFEJIOL Cc$858Q31 139.11 1-4" 216 •• •• 2 7.21 

4-•ITROFEJICJL e.a."°" 139-11 1.279 279 •• 1.7 7.16 

PEllTACl.090FDDL Cd11Cl50 266.34 1.97& 399.• 4.74 

2,. 4 0 6-TRICl..OIRCFDOL. CeBsCJ.110 197-45 1.499 246-• 1.4 7."9 

T&SLA ao.1 
PamtIEDADES FISICAS DE LOS F&mJl..SS 

Con ~pcJ.6ra cS. 2-cl.orof'.ciol. y deo 2. 4-di..,Ulieft01 11\M' Mm 

llquJ.doa,. l.oa caspuest.oe r9'9t..an~ 90a. 961.lclo. crtat.allna. 

gni.po m>z>. 
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TJ.enen puntos de •hullJ.cJ.On el toe debido e qu• :far.en 

puentea de hidrógeno 1nt•r90l.cularea. 

EJ. :f•nol •J.•-.o. por la :for.mcJ.6n d• pu•nte.: d• McfrO,gtmo 

el. •Slll•· ti.ene una aolub.11.idad aprecJ.able en •l.l• C9g. por 

l.~. de -vua>.. Taabi•n •l 2-cl.oro1•nol. •l 4-n.:i.'tro11tnol y •l 

2. 4, 6-'tri.c.loro1•nol ioa 

coapu..tom tien•n aolubil.1.dad baja •n -vua. del orden ct. part .. 

por ai.l.16n • .. 

I.2. PROPIEDADES OUIMICAS 

Aunqu• au acJ.d9Z .. -aor • l.a d• l.o• Acidoe carboxi l..t.coa 

e pl:a al.r~edor de 5 > • l.oe :f•nol... eon coepu..t.o• &cido• con 

Lo. b1dróx.1do• acuo•oe con•J..rt..a. -1.. y J.oa &cJ.dot1 ain•ral. .. 

nueva.ente en 1.noles l.J.bre-a9
• 

1.3. TOXICIDAD ' 

l.oa con•l.rten 

La U. S. E .. P. A. conaid.ra • 129 coapuest.o• co90 cont.aainant. .. 

prior.i~J.oa en •gua. Loe crit..r:lo. t.o-dom RD CV9nU para --1.t.1..r 

esta li.t.. 1ueroru •l conocJ.aient.o de l.a p~cia ct. ...t.

..uat.anc.1- ftl e1l.uent..e de 1u.nt. .. pvntual. .. , en •1 ~10 aabieat.• 

IM:U.A.Uco. •n agu- dlt ab-i.eci.aJ..at.o y por 89d!J.o d• J.• .. aJ.y.aJ.611 

de carc.inogen.ici.dad, sutagen.ic.i.dad y t.erat.ogenicJ.dad que producen 

al.gvnoa ~ ..toa coapu.et.om a la -1.ud. 
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0.Ut.ru d• e9t.a claai.11.c.ci.On l.• U. S. E. P. A considera a 11 

coapuest,09 :f'•nóli.coe co•o cont.aainant... priorit.ari.oa. l.a o. ft. s. 

<O:rgan.i.zac.i.611 llundi.al. d• la S.l.ud> ba cl.-Uicado a 88 co•pu.at.oa 

coao cont.aainant..-: .a donde Qni.ca91!'11t.e 2 •on :f'enoleo. 

bia.1...a l.a C .. I. P. R. <Coai.•1.6n Int.ernaci.ona.l para la Prot.ecci.On del. 

Ri o •J.n l cont.-pla una l..i.et.a cS. 89 su.st.anciaa pot.enc.i.alment.e 

tóxicaa en l.- que i.nc.luye a 7 :f'enol. ... 

U.S.E.P.A. 

2-cloro1...,o.11.nol 
4-cloro-3-aet..i.U..nol 
2. 4-d.i.cloro:fenol. 
2, 4-d.i...t...i.11..nol. 
2, 4-d.i.ni.t.ro:f'enol. 
4, 6-d.i.n.i.tro-o-cr..al. 
1..aol. 
2-n.i.t.ro1•no.l 
4-n.i.tro:f'eao.l 
peont.acl.oro:f'•nol. 
2. 4, 6-t.r.i.cloro:f'..aol 

0.11.S. C.I.P.R. 

1•nol. 2. 4, s-t.ricl.oro1eno1 
i-nt.acloro:f'tn1ol 2. 4-di.c.loro:f'e-nol 

o-c.1oro:f'tmol. 
•-cloro1tmol. 
p-c.loro:f'•nol. 
4-cl.-3-9e'U11.aol 
pent.acl.oro1•nol 

TABLA •o.2 

L..i.at.ado d• cont.a•1nant.es t..óaicoa prior.i.t.arioa enumerados por 

u.s.E.P.A.,0 .. 11.s •• 1' l• C.I.P.R. 

En cuanto • la toxicidad d• lo• coapueatoa :f'enól.i.coa, fft.oa 

aon ab•orb.i.do• a trav•• de la pi•l. o inhal.adoa provocando 

da!'lo• a la -1.ud co.a irr.i.tacJ.6n deo 108 aja., de la pi.el, del. 

Pu!Pd..n cauaar daftoa bep~t.icoa. renal.ea y dafioa al. aiat.eaa 

aervioiao C9fttral. 

La• cloro:f'enole. 90n l.oa conai.deradoa a.\11 tOxi.coe ya que 

toxicidad •n ani_l._ depende del. grado de cloraci.On, de l.a 

poaici6n de 108 •to90a d9 cloro 7 de la pureza de la •uest.ra•. 
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CAPllU...O 11. IETOOOLOGIAS PARA LA IDDmnCACIOH y CUAHTinCACIOH 

DE LOS COM'\ESTOS F'EJIOLICOS 

Dl\1•r•o• organi••os han propu•sto e•todologias P41-ra lit: 

ident i fieaci6n y cuantificación d• las co•puesto• fen61 leos 

•uestras acuosas9
'
4

• 

Estos ••todos podr1an clasificar•• ca•o •spectrofoto••trico• 

y ero••togr•ft.cos. 

IL1 loETOOOS ESPECTROFOTOMETRICOS 

La A.S.T.K. 9 • A•erican Soctety far Testing and ,..terial• 

ha propuesto dos ••todos eapectrofota•6tricos. El pri•ero d• 

ellos •• un .. todo directo que •• basa en la reacción de 

los co•puestos fenOl icos con la 4-••inoant ipirina. en condiciones 

alci11.linas V en presenciA de ferricianuro de potasio. Esta 

re•eciOn produce un co•puesto colorido cuy• absorbancia •id• • 

519 n•· La concentraciOn de lo• fenal•• total•• •• esti•• 

coap.Ar&ndo la absorbaneia d• la •u••tra con l• ab•o'l"'Nncia 

obt•nida para le• dl•ohacion•• patrón. 

E•t• ••toda, ••aOn ta A.8.T.M., pu•d• ••r aplicado a 

au••tr•• acuo••• •n d••c•rD•• d• agua aunicipat o r••idual qu• 

cont•naan D• d• t• µg/lt ce.1 ag/lt> d• coapueato• f'enóllcos. 

El segundo a6todo ••pmctrof'otoaatrlco •• una varlaci6n 

d•l ant•rlor, porque cont••pla en •l pretr•t••i•nto d• la aueatra 

proc••D d• •M.tracción de lo• f•nol•• can un dieolvent• 

in•iacibl• en agu•· La ab•orbancia de la aue•tra •• •id• 

4&e na.• 
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au••nt•r l• sensibilidad d•l •~todo qu• pued• ser •Plic•do • 

•u••tr•s acuosas que conteng•n ••nos d• 0.1 •gllt CUl0 µg/lt> d• 

coapuestos t•nól icos. 

ILZ !€TODOS CROMATOGRAFICOS 

L• A.S. T.M. •. describ• un •ifotodo pa.ra l& deter•inacion 

v dielororenol•• en agua por 

proc:•di•i•nto cro••togrt.,.ico d• inyección dir-•eta. 

El •4'tado utiliza una sala colu•na c:ro•atagrAf"ic:a p.mr• l• 

sep.mr•eión d• los cD•Pu•stos f'•nOlic:os y un d•t•ctor d• ionización 

d• lla•• para su •edición. El •6toda d•scrib• un •nAltsis 

i•otl!or•ico y d•J• coao un• opción p.mra •l •n•lista la utiliz•ciOn 

d• un pragra•• d• t••P•r•tura. 

L. id•nti,.icaeión d• los co•pu•stos f•nólicas se r••liza d• 

••n•r• individual, ca•~rando •l ti••PD d• r•'t•nc:ión d• cada. pico 

•n •l probl••• con los obtenidos para las disoluciones ••t.6.nda.r. 

En el caso de que varios cD•Pu•stos eluyan al •i••o ti••po de 

retención, •l •citado reca•i•nda utiliz•r una segundA c:alu•n• 

cra•atagrAfic• 

••pectroscap1a ultraviol•t•, infrarroJ• o d• ••••• 

Identificación d•l co•puesto. 

para. l• 

P•r• l• cuantificación d• las fenal•• •n la •uestr-.a 1 el A.re• 

d• cada pica •• •id• y •• co•para con •l .6.r•• de estAndar•• d• 

conc:entraeiOn conocida. 

14 



S•gOn la A .. s. T .. M. •l •il!!todo pu•d• a•r aplicado para agua 

r•aidual qu• cont•ng• ••• d• 1 •lil/lt dli!' co•pu•stos fenólicos. 

Por otra p&rt•, la U.6.E.P.A .. º. h• propuesto los •~todos 

cro•atogr.A.ficoa 6"4,. 625 y 1625 para la cuant i ficaciOn de f•nol••· 

f•nol y f•nol•• •ubatitUidoa,. •n deacarg•• d• agu• •unicipal 

r•aidu•l Cv•r tabla No. 3) .. 

La •tapa inicial del pretrata•iento es la •xtracción d• tos 

co•pu••toa f•n6lico• d•l agua con un disolv•nt• in•iscibl•,. 

d•apu6• un ••cado y una conc•nt;:raciOn d• la •u•stra •n •1 

conc•nt;:radar Kud•rna-Daniah. 

Cuando a• soap•cha qu• la •u•atora ti•n• un alto cont•nido 

d• co•Pu•stoa org.A.nicoa, •1 ... t;:odo reco•ienda •f•ctuar 

li•Pi•z• d• la •u•stra bajo condicion•s alcalinas ••diant• la 

•xtraccion d• la• int•rf•r•nciaa disolv•nt• 

orgAnico,. ain ••bargo,. ••t• proc•di•i•nta pr•senta co•o desv•ntaja 

la di••inución •n la recup•ración d• fenol,. 2-••tilfanol 

2,. ~-di••t;: i 1 t•nol. 

Si la •uestra r•l•t tv•••nt• 1 i•pia., •1 Htodo 

reco•i•nda a•itir l• eMtracción W.•ica. y a.cidificar la •uastr• 

para la eictracción de los ca•pu••tos f•nólicos .. 

El ••todo t••bi6n proporciona 

d•rivatiza.ción para. el anAlisis d• fenal•• 

proc•d i • i ent o de 

au•atras qu• 

pr•s•nt•n intu•f•r•neiaa al ••r analizadas por •1 dat•ctor d• 

ionización d• 11•••• f'or•ar 

p•ntafluorobenci 1 d•rivados co•o 6t•rea,. qu• brindan bu•na 

respu••ta en el detector d• captura de el•ctron•s .. 7 
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La id•ntif'icac:ión d• los co•pu•stos 

r•aliza por co•p.aración con el ti••po d• r•t•nc:iOn d• los 

co•ponent•s •n la disolución est•ndar. 

Un• ~rticularidad d• 111!-ste ••todo •l progra•a d• control 

de calidad inc:lu.ldo ~ra co•prob.ar que los resultados qu• 

••t.A.n generando en el l•boratorio son confiables. El control d• 

calid•d consi•t• en •n•liz•r •u•stras blanco, dieoluciones d• 

cone•ntraeión eonocid• y •uestr•• •nriqu•c:idas, d• l• •i••• f'or•A 

en que •• anal i z•ron las •u••tras par• l• local izaetón 

corr•eciOn d• los errores del ... todo. 

Este •6todo cro•atogr.A.fico es alt••ent• sensible y, s•gCn lA 

u.s.E.P.A. pued• ser aplicado a •u••tras acuosas en descara•• de 

agua •unicipal o r••idual eon un contenido d• c:o•puestos 

f•nól icos superior al U •ite de d•t•c:ción qu• Pl"•••nta el 

•6todo. <v•r tabla No. 3). 

El ••todo 625 utiliza •l siste•A acoplAdo Cro•atogr•f'l.A 

d• lil••••-Espectro••tr1• d• •asas (CG-MSJ. El •~todo proporciona 

las condic:ion•s para el an.A.lisis c:ualit•tivo y cuantitativo d• 

los c:o•pu•stos org&nicos eJCtrac:tables 

•unieipal • industrial. 

El pretrata•i•nto en 6st• ••todo •• id6ntico al r•alizada 

•l ••todo 684 v la td•ntific.-.ción y cuanttfic•cion individual d• 

cada f'•nol •• •f"•ctoa con base 

el espectró•etro de ••••• utilizando la t6cnica d• i•pac:to 

•l•ctrónic:o. El ••todo reco•ienda utilizar la t6cnica de 

ionizAción qu.i•ic:a parA •u•str•• qu• presenten d•••siAda.s 

interferencias. 
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En pri••r• in•tancia, 1• id•ntif'lcación cualitativa d• lo• 

ca•pu•stos se basa •n los ti••pos d• r•t•nción y •n l• abundancl• 

r•l•tiva d• 3 ion•s f'raga•nto caract•rl•tlcos (a/z>, aded• al 

••todo •ugi•r• acoplar al •i•t••• d• ••dición 

eoeputo con un M•• d• datos d• espec-tro• d• ••sas para apoyar la 

id•ntif'ic&ción d• los coapon•ntes de la •u•stra. 

Para el anAli•i• cuantitatiYo, el •~todo peralte utilizar 

l• tknica de est.andarización int•rn• o ••t•rna, utilizando •l 

Ar•• del ión fr•a•ento base en el ••P•ctro d•l coapu•sto. 

Cuando hay d•••siadas interferenci•• •l a6todo r•co•l•nda 

utilizar los do• iones fragaento con •A.• intensidad para la 

cuant i ficaciOn. 

Cabe sen.alar que este ac!otodo proporciona la aetocloloa1• pari11 

li11 identi flc.ación 

de coapuestos e•tractables consid•rados 

gran cant tdad 

contaalnant•• 

prioritarios, tales coao lo• fenal••• los hidrocarburos aroaAtlcos 

polinucleares, los ltsteres de ftalato y lo• plaguicidas 

organoclorados, sin ••bargo, ••t• •l •!!todo ••• eenatbl• 

par• la cuantificación de estos cowpuestas. 

Una pequefta Yarlactón •• al ••todo 1&25 de la U. S. E. P. A. qu• 

utiliza coapuestos aarcado• lsotóplca••nte co•o est.6.ndar•• 

internos para 1• ldentificac:lón y cuantificación de loa fanales 

aediante •l aist••• acoplado croaatograf'la de gases-aapeC'troeetrla 

d• •••••• 
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llETODO 

COllPUESTO 6M 625 162S 

2-ct.OROFDOL •.31 3.3 19 ... 
2. 4-DICl..OROFEllDL e.39 2.7 lit.• 
2. 4-DlllETILn3DL e.32 2.7 1•.• 
2.4-Dia~ 13 ... 42.e se.e 
4., 6-DI•ITRD-O-CRESDL 13 •• 24 •• 29.e 
FEmX. ... 14 1.5 1•.• 
2-•rTllDf"E90L e.45 3.6 a.e 
4-aITRQf'l:mJL 2.a 2.4 se.e 
4-CUJ80-3-BETI:LFDOL e.36 3.e 1•.• 
PEST&CUlllOFDllJL 7.4 3.6 se.e 
2,,. 4., 6-TRICLDROFEJIOL e.64 2.7 1•.• 

TABLA •o.3 

LillITES DE DETECCIO& PARA LOS CO!lPtlESTOS FEllOLICOS 

PRESEllTADOS POR u u .. s.&.P.A .. (µg/l.t.> 

II.3 VENTAJAS YDES\IENTA.JAS DE LOS foETOOOS ESPECTROFOTOfoETRICOS 

Y DE LOS foETOOOS CROMAT<XlRAFICOS 

l'ETOOOS ESPECTROFOTOMETRICOS 

0.-Vent.•j-i 

1. So11 poco ..a.aibl. .. por lo que au apl.icac.i.6n .e- ve l.i.•i:t.ada • 

aqul!'ll- au..t..raa * prOC9detlc:ia J..nduet.ria.l .. 

bd.1 v:idual. 

co•pu.et.09 1•nol1C08 ~t.e ni l.• .u .. i:.ra., de bl 

QnJ.ca..,ot..e - ..u- l.• concent.reci.6n ~ot.al. de .f..nol. .. 
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3. No san •plic•bl•• p.ara Aquella• fenal•• que presenten 

re•cclon•n con 

l• 4-••lno•ntipirin• con •xcepclOn d• las grupos funcional•• 

c•rboxila, ••toxlla, hidl"'axila, Acida sulfOnico y halógenos. 

VentAj&s1 

l. El casta de un anAliaia de ca•puesto• f'enólicos realizado par 

una tknic• eapectl"'afoto .. trica ai •• co•p.ar• 

costo del an&llsis de ••tos ca•pueatos por 

cro•atogrA.fica .. 

flCTOOOS CROMATOORAFICOS 

Desvent•J•s• 

•1 

tl!cnic• 

l. L.• utilización de gr•ndes c•ntidadea de disolvente de •lta 

pur•za. 

2. El enriqueci•iento de iepur•z•s del disolvente. 

3. El tieepo ••Pl•&do en •1 pretr•t••iento lii.tta el nO••ro de 

•uestr•s por •n•l i z•r. 

Ventaja&1 

l. Es posible cu•ntificar de ••n•r• individual a los co•puestos 

fenOlicos presentes en la •uestra. 

, .. 



co•o el •6todo •As Otil p.Ara la cuantificacion de los 

co•puestos fenOl icos. 

3. Los ••todos 62:5 y t62S de l• U.S.E.P .. A utili::•n el siste•& 

ser un Mtodo -..s •d•cu.ado 

co•pu•stos org4ntcos. 

para l& 

par 

ident i fic&Ción de 



CAPllU.O IIL EXTRACCION UCUJDO-LIOUIDO 

llU LA EXTRACCION LIQUIDO-LIQUIDO COMO TECNICA DE SEPARACION 

La ezt..rac:ción llquido-ltquido b.aeiea9E"nte tiene doa funciones 

durante un an.11.ieie qu.1. •ico: 

1. > la de aer un método de separación ael.ecti vo. capaz de 

manejar concent.racianea y concenttacionea traza d• .laa 

eapeci.ea a deterainar y de 6ata 1or.a eer u.n pa110 9'ft el. 

pretrat.a•iento de .la aueatra que eer.1 deterainada. au .. nt.ando aa1 

l• aensibilidad y se.lect.ividad del lté>todo. 

2> Brindarle a l.a aubat.ancia que aer.1 deterainada un -.di.o 

.favorable para au an.Aliaie por alguna técnica anall t.ic. colla 

cro-togra11 a de gaaeu. abaorcion atóaica. etc. • 

111.2 ASPECTOS GENERALES DE LA EXTRACCION LIQUJDO-LJQUIDO 

En el. proceso de l.a eictracción l.lquida-1.J quido participan 

diversos Lactares en l.a recyperación de las IMlpecieo en aolución. • 

A continuación eaqueaat.i:zadoe loe 1actares 

intervienen en l.a ex-t.raccion l.!quido-l!quidoz 

III. 2 .. 1. Fase org.1n.ice: 

a. Agente ex~ract.ivo. 
b. llodif"icador. 

III.2 .. 2. Fa ... acuo•a: 

a. Coapoaici6n de la •atriz. 
b. pH. 

Presencia de agent..a salinos. 

III.2.3. Condicione& de operación: 

•· Agi taciOn. 
b. Relación de f"aeea. 

Est.racc:ionea aueea:ivao. 
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l:II. 2. 1. FASE ORG.t.JUCA. 

Ea .l• 1".-e que per•i te .l• separación de loa so.lutos 

so-.e-tidoa a.l proceso de extracción. lltoraal~nte trata de un 

.l.J. quido org.Anico cuyas principalea caracterl aticao que debe 

poaeer par• su e•pleo en un proceso de extracción 1.1 qui.do-.11 qui.do 

b•j• so.lubi..11.dad y reacti.vidad con e.l •gua.••"' 

Adic1ona1 .. nte aon rec:o.endab.lea otr•• propiedad ... t•1ea co•o: 

•> IN punt.o d• ebu.lJ.iciOn no debe ser exceai.va9ente bajop 
b > 90dereda pr ... ión de vapor J 
e> 90d•r.d• v:imco.idad; 
d) de'll9idmd •decu•d• para originar una corr.ct.a meparaci6n 

de:f-1 
•> b•j• t.end~cia • 1"oraar eauleionesp 
1"> •lt.a ..rtabi.li.dlMf qu.1 aica. y 
g:> no poeeer carAct.er tóxico. 

E.l ..t.udio de J.aa caractertet.ic.aa de eot.oe disolventes 

orgAnicoa .., su rep.rcuai6n en proceso de ext.raccJ.ón 

11 quido-l.J. quido -. ba rea.11.zado de acuerdo con .la 1.~.luencia de 

1- ai- •obr.: a> .la propia tl!-Cn1.ca de aepa.rac16n. y b> .loa 

90.lutoa que _. diatri.buyen en e.l proceso de extracción. 

Dentro de l.oa d1.ao.lventea a.A.a eapleadoa en la extracci.on 

.l1 qv1.do-1i qu1.do .-ncont..ra90a a J.oa bidroc.rburoa 

e.l- n-hexano .., el. c1.cl.ohexano1 .loa aroaAt.1.coa co.a •l. benceno,, •.l 

&l. 

tet..racloruro efe, carbono el. cl.orof'orllO F el. cloruro de 

_.t.1.1..no. • 

A conthuacJ.ón preaera'ta t.abl.a de prop1.edadea 

1'1•1.cam et. .loa coapuW9to• U• ut.J..lizadoe en .la ezt.racción 

l.iqu.ido-1.J.qu.ido: 
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DlSOL~NTIC PUNTO DE SOLU• l LZD.u> 

EN AOU4 

(g/ftll > 
DZELl:CTAlt:Jl S:•ULL•ClON 

<v .... 111tJ 
0 e 

ClCLOIU:.M:ANOL 101.0 

CLOAOf"Oa .. o 1. 4P• a1.o 

DlCLOaOllfl:T4NO 20. o l. S9d •o.o 
DlET•L tTEa ••. s 
HEIC4NO 

lllETIL ZS08UTZL o.•oo 

TETaAcLoauao Dr l.!111»!5 

CAaaONO 

o. •esa 

TABU •o .. 4 

PROPIEDADES GEllERALES DE LOS DISOLYEllTES ORGA•ICOS llAS USUALES 
Ell LA EXTRACCIDli LI"QIUI"l>O-LIQUIDO 

• > El agente •xtr•cti.vo: en J.a eatracc::.ión d• i.onea -Uli.coa .. 

del aolut.o de s.nterd-• de la 1"- •cuo.fla • l• 1aae orgU1Cll. En •l 

caao de auhatanci•a org.6.nJ.caa n•utr- • J.aa condici.on.. d• 

estr•cción, el d.1.901.vent.. org.lnico •jerce e9t.a a.1ai.6n. A V9Ca'9 -

b) Un .oc:U1J.cadori •• \m• 9\lbat.ancia dinel.te ... l• 1 ... 

org.A.ni~ qu• -jora 1- propiedede. d• tHst.a :taae J' del. agente 

••t.ractant.e. 

Alguna• 90dUJ.camone8 qu• pv.c:t.n rea.l..t.zar aon la• aigtd.nt. .. : 

- llejorar la aolubi.li.dad de>J. 119enl• ...-t.r-=t.ant.•· 
- llejor•z· aua propi.~ i.at.r1'acJ.•.1-. 
- Ejercer un •1"..clo a.1nerg4-t.J.c:o •n .1• •1lt.r•cci6n. 



III. 2. 2. FASE ACUOSA 

COftPOSICION 

Adea.la de-.1 so.luto o •ezc.la de so.lutos a Bl.'parar. la :fase- acuooa 

contiene otras substancias. las cua.les procede-n: 

- Del. trata•iento previo Cgeneral9e'nte diaoJ.uci6nJ a que ha 

aida ao9etid• J.a •ueatra. 

- De J.a adición intencionada para 1"avarecer J.a extrectahilidad 

de un deter•inada sol.uta o para i•pedir l·'l extracción de otros. 

Por eje•p.lo. algunas uti.11.zan -'.cidas 

:lnorg.lnicoe ptlr• ajustar e.l pff de las dieo.luciones 

y aumentar .favorablemente la recuperación de loa co•pueatoo 

org.lnicoa. 

h. pR 

En e.l eaao eapecl. :f"ico de loa 1enolea. son recuperados as 

L•vorablemente cuando ª°' encueontran a pH ~ 2. Cuando el pH 

b.laico. loa Lena.lea ae encuentran coao sales aolub.lea en agua. 

Ta•bién .loa agentes aa.1:1.noa ªº"• 1recuencia, 

i•p~cindib.lee para :f"avorecer el paso del so.luto a lo 1aae 

orgAnic.a .. Al aumentar .la concentraciOn de ea.lea decrece 

1• conatante dielll!-ctrica y disainuye la actividad del agua 

1avore-cil!ondoae .la •olvataciOn de .las aolkulaa por eo.l 

diaolYente org .. nico y el proceso de extraceiOn. ~.•o.u 

III. 2. 3. COaDICIDlfES DE OPERACIDa 

a> AGITACIOll 

U agitación aanua.l o ~nica pera.i te acelerar e.l paso de.l 

aolut.o de J.a :fa91P •cuo- • la f"•ae org.\nica eatnblec1éndoae un 

equilibrio •nt.r• a•b•• .f'aaea. 
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SegOn Va1carcel 0 , est.a t.rans1erencia de •ateria se 11eva 

a cabo en t.ree et.apaa: 

La primera invo1ucra l.a di1usiOn de1 11oluto del seno de la 1aae 

acuosa a 1a euper.f"icie de la inter:f"ase, co•pueata por doa capas de 

aabos diao1ventea inaiecibles. 

La aegunda et.apa es l.a di1uai6n del aoluto a través de la 

int.erf'ase y la tercera etapa, ea J.a dif'uai6n del aoluto de l.a 

interf'aae hasta el lleno de la f'aae orgi.nica. 

A 1a pri.-era y tercera etapa se l.ea deno•ina •dt.f'uai6n en 

reaolino• y no af'ect:.an conaiderable•ente a la cinéotica del 

proceao. 

La etapa interaedia, que ea la dif'uai6n del aoluto a través de 

la interf'aoe •1 a.fect.a la cinética de la ertracción 

11quido-l.1quido. Esta di.:fuaión a travéo de 1a inter.f'aae 9e ve 

a1ectada por laa caractert at.icaa propias de la int.erf'aae 

(ee~aor, 6.rea >, del ao1uto (coe:f:iciente de di:f:uaión, 

conc.nt.raciOn> y de las :faa1n1 (densidad, tensión auper:ficial, 

volumeneo relativos y t.aaaftoe de las aoléculas>. 

La agitación produce loa aiguient.ea e:f:ect.oa: 

- Aumenta lae di:f:uaionee de remolino. 
- Increaent.a el .!rea de la inter1'ase, ya que realiza la 

di11persi6n de la :faae org.lnica en pequen:aa parU culaa 
dentro de l.a f'aDIP acuosa l!'lltableciéndoee interacción 
entre el aoluto y l.a f'a9e arg.inic•· 

- RIPduce el. ••~or de la 1nt.er1'- por la acel.eracióft del 
90V1•1ent.a r•lativo •ntre 1•• f'aaea. 

- Per•ite la exiallPncia de t.urbul.enctaa 1nterfacialea que 
anulan o •ini•izan la• d1~1cult.adea de l.a difuaidft de 
peltcula. 

11enciona el autor que .,.toa f'act.or.a contribuyen a tn~t.ar 

.la velocidad de trans:ferencia, ain eabargo, aclara que no 11ie•pre 
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se debe pen.sa.r que al au9entar la velocid•d agi tacion. 

au-.mtar.1 la veloc.1.dad en la eat.racci.6n. 

Taabi.é-n .. nc:.J.ona que ..tat.en alqu.noa aJ..st.e- 9'll qu. l.a 

tie•po y la velocj,dad de l.a aQitacJ.on. baata que _. lJ...,.a a 

punto en qv. la Telocidad de t.rader.ncia .,. indepnadient.• cS. 

..-toa :f~orea y t:tn:ica9eot.e .. ve i.~lu.nclada por :facto..- t.al. .. 

coao el pB y la concentracil!:n de 1- .. pecies. 

b) R!:LACIOll DE FA.SES 

en relación ccn el volu..-n de l.a 1aae ac:uo-. Y a>. 

Al variar loa volu..,nee de 1- :f..... l.a •rtracc:16D .. 

:favorecer.i. hacia l.• 1 .... de -yor vol.u.-.n ... 

al.can.za e.1 Rquil.1br1o .S. d1atrJ.ttuc16n con vol.u._.n del 

a1gv.1eont•: 

c0 •. ""' c. •. • c. ·v0 

Donde c ... .la conceont.racJ.6n ál aol.ut.o .a :f- acuOlla y c.• 

la c:onc:ent.rac.i.o.ti del soluto l!n :fase org.l.n:ica. 

La coa.at.ant• CS. diat.ri.buc16n l.a poct..oa espraear coao: 

e 
""= --·--

e, 
La c:oncentrac:J.on de aalu.to q\le quHa .a la :fa.. acu~ •n 

:funci.On de l.a conce-ntrac:i.6n :lni.ci.al. las volu9enee de laa :fa... y 

la connt.ant.e de di.at.ri.buc1on. obtendr• de la aigui.a.t.e 

ecuación: 



e • e 
l " . "" 

Donde r = VoFVa. 

A.si• la ext.racci6n se !'avorecerA. cuanto aayor sea el valor del 

volu-en relat.:l.vo de 1as fases y el valor de la con.atant.e de 

Dietri.buci6n Kn. 

e) EXTRACClcm:ES SUCESIVAS 

En •uchaa ocasiones.. el val.ar de KD no ea tan grande para que 

el aoluto en la fase acuosa paae cuanti.tat.1.vaaent.e a l.a :fa!M!' 

org.l.nica en una sola extracción. 

El. proceso de extracción para la reacción de un •olut.o puede 

ser llevado a cabo tan coapleta.ente desee ya 

sea por erlraccionea auceeiva.s o por un a.:!-todo de •rtracci6.n 

continua. 

En el caso de las extracciones aucea:ivaa. para un Yolu-.en dado 

de ~o.se org.1.nica. l.a extracción ea al.a e:fic.i.ente ei se l.leva a 

cabo varJ.aa veces con peque!'laa cantidadea de 1ase extract.ante. 

Con la primera extracción ae cu•ple la Bi.guiente ecuación: 

l • "" 

Cuando se han ll.evada a cabo n erlraccioneu. la concent.rac16n 

del aoluto reaanente en la fase acuosa esU dada por: 

c[ 1 ~ ]n"""C<1•K.r>-n o + • r o D 

Cuant.o aayor es KD., es .enor el no.ero de ext.raccJ.ones 

necesario para .lograr 

poai.ble. P 

extracción .lo a.1e cuanti.tat.iva 



CAPIT\1..0 IV Ml~ACCIOll 

Para el •nAli•i• de los co•pu•stos l• 

U. S. E. P. A. •,uti 1 iz• l• tlltCT'lic• d• exh••c:ción liquido-liquido, 

part:• d• la •tapa de pretrata•l•nto. 

Sin ••b.mrgo, ••11cn J. J'akl in ••, ••t• ti&cnica 

deaventoaJ•• l•• •iauient••• 
U El ••Pl•o de una gran cantidad de disolvente¡ 

2) La posibilidad de realizar un enriqueci•i•nto de 1.as 

!•purezas d•l diaolvente hi 6st• no •• de alta purez-a> 1 y 

3) que el gran noaero de eanipulac::iones li•ita la cantidad de 

•uestras por analizar. 

En contraposición al •ll!todo de la u.s.E.P.A. y al de Goldberg 

y Delong19
• que proponen un ell!todo que ut i 1 iza 

continua. K. 61"ob1', 'I D.A • .J. Murray15• han propuesto el ••Pl•o de 

litro de capacidad al cual, le •• acoplado un tubo c•pilar la 

parte superior y un brazo lateral ca•o el que •• •uestra 1• 

figura No. 1. 

FIGURA No. l 

1. Tuba capilar 
2. Faae argAnica 
3.Natraz volu••trico 

d• 1 lt •odificado 
4. Muestra de agua 

DISERO PARA "ICROEXTRACCION 



En •l ••traz •• colocan cerca d• llJ&e •l. de •ue•tra aeuo•• y 

288 µl. de hewano. El ••traz agita ••nu•l•ente durante dos 

incl in• para f'acil itar la: 

adición de agua por el brazo lateral conseguir ••1 • que •l 

h•••no •• sitOe •n el capilar. 

Lo• autor•• aclaran. qu• debido a p6rdldas por solubl l idad y 

•vaporación durante la extracción Uquldo-Uquido. •l "olu••n 

f'inal d• la fas• org.t.nica sólo •• d• 9 µl. y que •l porcentaj• d• 

r•cobro alcanzado, para el ca•o de los hidrocarburo• aro•.lticos 

polinucl••r•• CH .. A.P. >, d•l 58. 3 por ciento, que pued• ••r 
au••ntado • un 94. 3 por ci•nto si ••plean tr•• etapa• d• 

•>etracción, cada un• de ellas con adición de 2lle µl d• he•ano. 

Fin•l•ente, los autor•• concluyen que por este •6todo •• 

obtienes 

l> Un •ayor f'actor de concentraclón1 

2> La eli•lnación de la eta.pA de concentración¡ 

3> La dis•lnuclón del ti••po de an.lli•i•I y 

4> Un abat i•iento de costos en co•paraclón con los ••todos de 

la U. B. E. P. A. y de extracción continua. 

Attygall• y Margan••. proponen otro 

•icro••traccl6n• donde •icrorreac~or K••l• 

Cf'igura No. 2 > • con•lderado 

de volu••n ••tre•ada••nte pequ•Plo, Mil para la •xtracción 

ta filtración previa al an&li•i• d• •u••tra•. 



tapón de rosca 

cámara superior 

cuello (5 ul) 

cámara inCcrior (75 ul) 

FIGURA No.2 
MlCROREACTOR KEELE 

La efici•ncia d• est• •icrarr•actor para el recobro d• 

•ubst•nci•• qul•ica• d• un ••dio acuoso, fue probada ••diante la 

una •u•stra d• agua. A esta •uestra l• aftadieron 10 µl de 

colocaran •n la parte inferior 

•icrorreactor utilizando una pipeta .. 

Con ayuda d• J•ringa, fue ho•ogenizada la •ue&tr.a y 

la part• sup•rior del •icrorreactor .. 

D••PUI!• de per•ittr la separación de las fases, fue retirado •l 

donde, post•rior•ente, 

•• •ituó •l h•xano. Esta fas• orgAnica •• retiró posterior•ent• 

con una j•ringa y •• anal izó por cro•atogrAfia de gasea .. 

De los 18 µl. tntciAl•• d• he>e.ano, fueron r•c:obrados 7 µl. Esta 

pl!rdtda de dtaalv•nt•, •>epltcan lo& .autores, fue debida 

la di•oluctón y •vaporacion d• 6•te en la fase Ad••••· 
••ncianan que la r•cuperación fue del 65 porciento para un• 

sal.a •>etracción c:ercA d•l 1)0 porciento par• tres 

e>etraccion•• can••c:uti vas. 
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Los autores hacen notar varias vent•jas del aicrorr•actar 

Keele sabre otra" disenos de •icroe)(tracci6ns 

lJ El •icrorreactor Keele puede utilizarse p.ara re.alizilr 

reacciones de derivatizaci6n, extracción y filtración. 

2> Pueden utilizarse disolventes ya sea, a.\s o ••nos densas 

Otro procedi•iento de •icro•)(tracción dado a canoc•r por J. 

Jaklin••, utilizil ol do disolventes 

ciclohex.ano/di••ti l far•a•ida (DfllFJ, o ciclahexano/di•et i lsul fóxido 

<DMSO>. 

El principio de ••te ••toda, es l• interac:ci6n entr• Df'F y los 

enlaces n de los anillos ara•Aticos p.ar• la for•aci6n de co•pl•Jos 

de transfer•ncia de carga, otil para las hidrocarburos aro•Aticos 

palinucleares <H.A.P. >. 

Todos las ca•puestos aro•Aticos se encuentr•n en la f•se de DMF' 

o DMSO y son ••parados de especies alifAtic:as qu• per••n•cen en la 

f••• de ciclahex•no. 

U ••JNraci6n d• los H.A.P. es ll•v•da • cabo por dilución con 

agu• v extracción can ciclohex.ano. 

El principia de este •6todo •s el siguientes a una •u••tra de 

agu• se l• adiciona ciclohe1e•no <solvente in•iscible en agua>. De 

la fase orgAnica se to•• una allcuota de 1 •1 1 v es •ezclada 

e. 8 •1 d• DMF o DMSO que son in•iscibles en ciclahe1eano. Se lleva 

• c•bo una agitación de la •ezcla, y la separación de l•• fa••• •• 

hace con .ayuda de una c•ntr1 fuga. 

L• f••• de DfllF se coloc• •n un vial, al cua.l le adiciona 

centri fug.a y, final•ente se ••PAr•n l•• das fa•••• 
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constituid• por la ••z:cla Df1F/H20 y la otra por clcloheMano. 

La fas• d• cicloh•M•no, que es la que conti•ne a los 

hidroeArburos aro•.i.ticos Analiza por 

cro•atograf1A d• gas••· 

El autor hAc• una eo•pa.raci6n del por ciento de recuperAc:iOn d• 

este si•t••• con •l de la •xtracc:iOn li.quida-l.1quido aediAnte el 

•quipo Kuderna-Danish. diferenciA 

significAtivA en la r•cuperaeiOn d• Antr&ceno, ya que hay 

por ciento de recuperAciOn •n la aicroeMtracelon. P.ara los H. A. P. 

restantes, el por ciento de r•cuperación es ••••Jant• parA ••bos 

••todos. 

COMPUE•TO Ts:oasco PDDIDAS <M> A 

rngl "'""º Noa><AL 

ACS:NAF'l'S.NO •7. O••· 9 
ACS:NAF'l'ILkHO 
&H'TaACSNO .,.,,. •• d "· ....... d t.7.:1 

•EN&O 'º' .,.TaACENO 1.!!I.•••·• ... 
•ENSEO 'º' PlallCNO º·" allCNZO .. , r1..uoaANT11CNO aoz:a. d .......... ' .......... o.• 
aENS&O tghi..l PS:alLSNO oad.a: t.'·º"'··· o.• 
a&NZO ,., rLUOa&HTSNO zozz. d &l:.a't':I. l. o.o 
Dl•llCNZO ta..h1 ANTaACENO 
r&NANT811CMO :l:d.01':1.7 ªº· º"'º·º .... 
FLU08ANTSNO 1.0d'!!I. & • ., ..... :1 •• • .,. 7•&.0 o.e 

'º·º···· º·" 
INDSNO t '·ª• •-cdJ Pl811CNO 77&." ......... o ......... s •. o 
NArTALllCNO •:1.0 ... 9.d •:l. 71'0.& 0.7 
PE&ILS:NO &2.l•:l.d ... 

ªº· ........ •·º 

TABLA No. S 

CoaparaelOn de la recuperaciOn de los H. A. P. con el Htodo 

de •icroeMtracciOn y con •l ••todo de l• E.P.A. 
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otro •iste•a de •icro••tracclOn propuesto por l• F•cult•d de 

Gu!•i.ca d• la U.N.A .. M. " 7 utiliza un ••buda de ••par&ción 

•edificado <FIGURA No.3>, •l cual ocupa uno o dos •illlltro• de 

disolvente p&ra efectuar la extracción liquido-liquido, ade&l• 

se r•&liza una concentración de l• •u••tra. Las v•ntaj•• que 

obtuvieron este dlsefto f'ueron 1• reducción de lo• co•tos del 

anA.li•is y del tie•po de operación. 

FIGURA No .. 3 

Ol8UOO DE SEPARACION MODIFICA.00 

Por otra pa.rte, Goldberg y De long .. . •edia.nte 

continuo, •studiaron diversos di•olv•nt•s pAra la extracción de 

tolueno (soluto>. Lo• di•olvente• estudiados fueron hew.ano, 

tetracloruro de carbono, triclorotri fluoroetano y clorof'or•o, 

siendo el de •.l.• alta ef'iclencla en la ew.tracclón el clorofor•o 

Ctl8 por ciento>, y pasterlar•ente el triclorotrit'luoroetano uet 

por ciento>, tetrac:loruro de carbono C'll por ciento> y hew.ano <72 

por ciento>. 
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la ••tracción fu• el triclororotri fluoroetano ( l l8 porciento>, 

paeterior••nt• el elarofor•o C83 poreiento>, hexano 

(38 porc:iento> " tMneena <•-88 porcienta>. 

te. Elrob••, ••nciona en eu art1culo que, 

que l• •olubtltdad " l• evaporación •Dn factores qu• influyen 

direete••nt• en la •icroextracción. 

Aclara _. .... , que •n experi••nto• can dif'•r•nt•• 

disolv•nt•s, sólo los de ••nor solubilidad •n agua proporeion•n 

una •fiei•nt• l""ecup•raeión d• lo• conta•inantes org.6.nicoe. 

procedi•i•nto •Oh los alcanos, part icular••nte n-pentano. 



CAPITULO V PARTE ElCPERIMENTAL 

V.1. DESCRIPCIOH DEL MATERIAL Y EQUIPO UTILIZADO 

1. Cro••t6gr•fo de u•••• H•Mlett-Packi11rd 58'18-A, con 

D•t•etar d• lonizac:i6n d• 11•••· 
2. Integrador H•wl•tt-Paek•rd 3398-A. 

3. Jnt•ar•dor H••l•tt-Paek•rd 3396--f¡. 

4. Calu•n• Cll.pUar LLTRA-2 (S " 'f•nil ••til stltc:ona>, 25• 

de longitud, a.a.. d• di4••tro interno, e.33µ• d• 
pelJ.cula. 

5. Colu•n• Capilar RSL-3818 e~ fenU ••til sUicana>, 2S• 

de longitud, e.~•• de di.A•etro interna, 0.33µ• de 

pe U cu la. 

6. &.lanza Analitica Mett1 ... · AE-163. 

7. Agitador ••c:Anieo Ya•ato SA-31 1 con reloj y r"egulador de 

veloeid•d. 

8. Mut'la Th•r•olyn• 138. 

9. Jeringa de vidrio .... titan, de 111!!1µ1 d• capac:tdad para 

cra••tagrafia de D••••· 
11111. E•buda de ••P•r•c:i6n aodificado de 250 •l d• capacidad, 

con l l•v• d• vidrio CU•r figura Na. 3>. 

11. ,..traz •forado d• u.n litro d• c:apac:idad. 

12. Matraz aforado d• 18 •1 de c:apac:ldad. 

13.. Tubos de centr1 f'uga de lS •l. graduados en e .. 1 •1• 

14. \Hales de 7 •l de capacidad, tapón de rosca V sel lo de 

t•flón. 

tS. Gas nitrógeno, grado alta pu.reza. 

16. Gas hidrógeno, grado c:ro•atogrAfic:o. 

17. Aire seco. 



V2 DESCRIPCION DE LOS REACTIVOS V DE LAS D!SOLUCIOIES 

a> Agua grado reactivo, sin interferencias. Purific•d• 

por ••dio de unA colu•na de carbón activa.do a 

600°c, duri11.nte 4 horas. 

b) Cloruro de sodio NaCl. Merck. Purificado por •edio 

d• calenta•iento • aaeºc durante una hora. 

e> Sulfato de sodio anhidro N&aSO., S.ke-r. Purificado 

por ••dio de calenta•iento a 4N°c, durante 4 horas. 

d> Ac:ida Sul fCrico concentrado HaSO.. Wako Pure. 

•> T•tracloruro de carbono CCla, p.ra an.llisis "•rc:k. 

f> Clorafor•o e>n..s, t-Ft...C. Prol&bo. 

g> Metanol Di•OH' Lichrosolv paira cro•atografla, Merck. 

h> Estandares de 1 l co•puestos fenólicos. <Mittoda 6~, 

USEPA>. Alltech. 

V3 DISOLUCIOtES DE REFEREHCIA 

al Disoluciones ·~•tecedoras de 100el µgl•l en ••ta.nol, 

d• cada uno de los 11 co•pu•stos fenólicos que •• 

enu•eran a continuaciónz 

Ct»IP\.ESTO 

1. 2-0..DROFENO... 
2. 2, 4-DIQ.ORCFEM:L 
3. 2, 4-DUETILFENOL.. 
4. 2, 4-DINITROFENDL. 
S. 4, 6-DINITRO-O-CRESCL 
6. FENDL 

TABLA No. 6 

COMPLESTO 

7. 2-NITROFENll.. 
8. 4-NITROFENCl.. 
9. 4-Cl..ORD-3-flETILFENCL 
IS. PENTACLOROFENIX.. 
11. 2, 4, 6-TRICLOROFENOL. 

b) Disolución concentrada pa.ria •uestras de pru•b•, •n 

concentración de 1• µgJ'•l de los l 1 eo•pu•stos 

f'enOlieos en •etanol. 

e> E•tandares de c:al ibraeión •n eoneentraeión d• 3 9 6 1 15 

v 38 µgl•l, en tetraelaruro d• carbono. 



d> E•tandar-e1o da cal ibt"ación en concentración d• 3, &, 15 

y 30 µg/•l en clot"ofot"•a. 

e> Mues.tras. blanca da pH ••not" a da• (concentt"aci6n 

•· 5 M y i.e M d• NaCl sa-t"a el axp•t"i••nto d• fuerza 

i6nic•>. 

f> Mues.tras. blanco de pH •enot" a do1o ( concentración 

e.s M y 1.8 M d• ffAaS04 para el axperi••nto de 

fuerza l6nlc•> .. 

V.4- PREPARACION DE LAS DISOLUCIONES 

V.'4. l DISOLUCIONES ABASTECEDORAS 

S• P••6 aprox l•ad•••nte e.elMg. de cada una de los. 

co•pue•to• de la tabla No.6. 

b. C.da uno de la• co•pua•to• fu• dis.ualto por 

••parado en un •atraz volu••trico d• te •l, con 

•etanol. E•ta di•oluci6n cor-r••pond• una 

cancentraci6n de l ... 1o1g/al. 

L•• di•oluclones fu•ron transferidas a v i•l•• y 

•l••c•nada• en refrig•raci6n. 

V.e\. 2. DISOL.UCIC»ES CON::ENTRADAS PARA MUESTRAS DE PR\EBA. 

Esta dis.alucion canten.la a los 

fe~lico• en concantrtaei6n d• tea µg/•l. 

•· De cada una d• la• disoluciones abastecedora• de 

ieeeµg/•l, •• to•6 l •1 y se tranaflrieron a dos 

••traces d• te •l· Lo• ••trae•• •A• y •a•, con~enlan 
a la• •iguient•• anallta•• 
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fl'ATRAZ A MATRAZ B 

2-C&..DROF'ENOL 2 1 4 1 &-TRlCLDROFENOL. 
2, 4-DlCLDROFENOL 2, 4-0lNJTRCFENDL 
2 1 4-0UETJLFENOt.. 4-NITROFENJL 
FENlll.. .. , 6-0lNlTRO-O-CRESOL 
2-N I TROFENOL l'EHTACLOllOFENOL 
lt-D...OR0-3-tETILFENCL 

TABLA No. 7 

b. Las disoluciones 

evitar su evaporación 

refri aeración. 

U. 4., 3 ESTANDARES DE CALIBRACION 

D• la• disoluciones anteriores 

•e •antuvt•ron 

"A" •s• 
lMµg/•l, •e to•aron 3 •1 y •e transfirieron 

••traz de te •l· 

de 

carbono ~ra obt•ner una disolución de 38 ,..g/al. 

Esti.ndar No. 4. 

b. Se to•aron 5 •l d• la disolución praparada en 

U. lt. 3. a y •e colocaron en un aatraz de te •l. 

Se aforó con tetracloruro d• carbono para obtaner 

una disolución da lS µQl•l. E•t•ndar No. 3. 

Del e•t•ndar No. 4, se to•aron 2 •1 qua fueron 

transferidos a un •atraz va luMtrtco d• 18 •l y 

aforado con tetracloruro d• carbono.. Se obtuvo 

di•olución de 6 µg/•1• Est•ndar No. 2 .. 

d. Final••nt•, se ta-6 una alicuota de S •l d•l 

••tandar No. 2 y se transfirió a un ••traz d• 18 al .. 

S• aforó taabi6n con tetraclaruro d• carbono.. Esta 

disolución de 3 µg/•l es •1 ••t•ndar No. 1 .. 

NJTA1 Para •1 an•li•i• d• co•pu••tos f'•nólieo• 

recuperados con cloroforao, s• prepara l• cul"va d• 

calibración etgu.t•ndo cada uno de los incieoe d•l 

punto U.4.3 .. , haei•ndo •l ca•bio de di•olv•nt•· 
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V!S. TRATAMIENTO DE MlESTRAS 

V.5. l PRIPIERA ETAPA DEL EXPERUENT01 •f•cto d•l tieapo de 

agitación sobr• la r•cup•rAeión d• fenal••· 

v.s.1.1. Tr•t••i•nto de auestras blanco. 

A un litro d• agua reactivo adicionó .t.cida 

sulfOrlco concentrado <aproxl••d•••nte 2 •l> hasta 

obtener un pH •enor a 2. 

b. La •Uestra de un litro preparada en el inciso •a• 

•• dividió en 4 •u••tra• d• 258 •l. 

Cada auestra de 259 •1 •• colocó en el ••bu.do de 

separación aodlficado y •• 1• adlcion6 un aililitro 

de tetraeloruro de carbono. 

d. Las auestras •e coloc.aran en agitador aeeAntco 

5 y te alnutos. 

Se peraltl6 la separación de la• f•••• y 

transfirió la fase arga.ntca a un tubo de centr1 fuga 

graduado para la ••dlcl6n del voluaen recuperado .. 

f. El extracto org.t.ntco fue secado con sulfata d• 

sodio y transfel"'ido a un vial para su an•llsi• 

cro•atogl"'•fico. 

Y. 5. l. 2 Trataaienta da •u••tras de pru•ba 

A un litro de agua reactivo •• adiciono l.cida 

sulfOT"ica concentrado (apra•l•ad•••nt• 2 •l> hasta 

obtener un pH •enor a 2. 

b. A la dlsaluclon del incisa anterior se adiciono 

l •l de la di•oluci6n •A'" y un •ililitro d• la 

la secc:iOn u.•· e. 
La •ues'tra d•l inciso •b• se dividió en • 

•uestras de 258 •l• 

d. C.d& •uestra d• 25e •l se colocó en el ••budo d• 

••paración •adificada y se l• adicionó un •ilili"tra 

d• 'te'tracloruro d• carbono. 

e. Las aue•tras •• colocaron en un agitador •ecl.nica 

5 y te •lnutos. 



tubo d• c•ntr1 fug• 

graduado ~r• 1• ••dición del volU••n recuperado. 

g. El extr•cto org&nico fue s•c•do con sulfAto d• 

sodio y trAn•f•rido A un vial pAr• su anAli•i• 

cro••togr&fico. 

U. S .. 2. SEGUNDA ETAPA DEL EXPERUENT01 •fecto d• las 

extraccion•• si•pl•s y suc•sivas en l• recuperación 

de fenal••· 

PREPARACJON DE fll.ESTRAS BL.t:WICO V DE P~ 

Extracción •i•pl•• 

La pr•paración d• •uest:ras blanco y de prueba para 

la eMtrac:ción •i•ple •• r•alizó co•o s• indica en 

las secciones U. S. 1. y U. S. 2., ••pleando 1e •inutos 

de agitación. 

Extracción sucesiva .. 

La preparación de •uestras blanco y de pru•ba pera 

la •ictracctón sucesiva •• r•al izó co•o •• indica en 

las seccton•• v. s. 1. y V. '5. 2., e•pleando 1e •inutos 

de agit:ACión v •fectuando tres ext:rac::ctones 

sucesivas .. 

Be recolectaron lo• tres extrAct:os orgAnicos en •l 

•i••o tubo graduado de eentr1 fuga para la ••dición 

del volu••n total recuperado. 

U. 5. 3 TERCERA ETAPA DEL EXPEAJIENT01 •f'•cto de la fu•rz• 

tónica •n 1• r•c:up•ración de fenol•s. 

El pret:ra•i•nto de l•• •uestl'"aS blanco y de prueba 

para observar el •feclo de la fuerza tónica, 

•feet:u6 •dtctonando a un litl'"o d• dtsolw:ión Acida 

29.22 g. d• cloruro d• sodio para obt:en•r una 

disolución salina e.s M y 58.44 g. d• cloruro d• 

•odio • otro litro de disolución para obt:en•r 

una dtsoluci6n salina 1.e M • 

.... 



V. 5. °'· CUARTA PARTE DEL. EXPERIJENT01 efecto del anión •n 

la r•cup•ración d• f•nol••· 

La pr•paración d• •u••tra• blanco y d• pru•b• 

para obaervar •l •f'ecto d•l tipo de anión 

•f'•ctu6 adicionando a un litro de di•olución 6.cida 

29. 22 g. d• cloruro de •odio para obt•n•r una 

dt•oluci6n •alina a.s" y 71 11• d• aulf'ato d• aodio 

a otro litro d• di•olución •cid•, para obt•n•r una 

dl•oluc:i6n ••lina •.S M. El proc:••o d• ••traect6n 

continuó. co•o •• indica •n la• ••c:cion•• 

Y.S.1. y v.s.2., ••Pl•ando 18 •inutos d• agitación 

y •f"'•ctuando tr•• •tctraccion•• suc••iY••· 

V. S. S. QUINTA PARTE DEL EXPERUENT01 •f'•cto d•l di•olv•nt• 

org6nico en la r•cup•ración de f•nal••· 

Para •1 ca•o •n el que •• utilizó clorof'or•o 

co•o diaolv•nt• •n la ••tracct6n, pr-i•ero •• •aturó 
el litro d• agua r•activo con •1 disolv•nt•, 

agr•gando 2 •l de clarof'or•o en 258 •l d• agua Cya 

qu• •l disolvente •• ligera•ente •oluble en agua, 

e. 7g/leeg>. El trata•tento de las •u•stras blanco 

y d• prueba •• pro•igui6 coeo •• indica en •l punto 

V.'S, ••pleando 18 •lnuto• d• agitación v ef'ectuando 

tre• eictraccton•• sucesivas. 
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V.6 ANALISIS CROMATOGRAFICO 

ConcU.c:i.onea d• oper•c.ión del. croaat6gra1:o de gasea. para l.a 

separación y euanti.:l1cac1.0n de loo coapuea.t.oo 1en0.1icoa. 

lllY~TOH Slll l>lYISIOll DI:: FLU.10 C SPL1TU::SS J 

CondJ.cionew de l.• purga de.l iny9Ct.or: 

Tieapo inic1•l. s 

b. Ti.••pa .l.tl •1nz 

Ti.••pa '/ atnz 

T••perat.ur• d•.l :1ny1PCt.or1 

Fl.ujo• de.l :iny..rt.ors 

A J.a -J.ida de .l• purR• s 4 a.1/111 n. 

b. A J.a -.l:l.da 119.l d:lwiaort 8 ali.in. 

COLUllllAS 

1.capi.lar ULTHA-2 (~J. 1"ftl.i.l 

.. u.i •i.l.:1.cona> 25• .. tl.259• 

d• 0.1. tl,.::13 µm cs. pel.1cul.a. 

T•aperatur• al.•i.-1 329ºc. 
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2.Cap:i.lar RSL-388 C541& 1:enil. 

.. t.1..l ai..liconaJ 2~• .•.:.e!>•• 
de D. J.. e. 33 µm de pel.icula. 

Teaperat.ura ú•.1-• :...ºc. 



T .. per•tura (T) :in:l.c1•.1 

b. T:l••po (t.) :ln:l.ci•l. 

AT/IJ.t. 

T:l .. po 1J.n•1 

f. 6.T/At. 

fl• T .. per•t.ur• f:in•1 (A) 

h. T.:l.•epo 1in•J. CA> 

T.:l. .. po de .-qu:il.:l.br:io 

j. T:i••po t.ot.•1 d•1 •n.l.1i•:i• 

•· Prem:l.ón •n 1• colu1111• 

T•9P4n"•t.ur• CS.1 d91:.9Ct.or 

COLUftllA 1 

""ºe 
IO .in 

25°C/ain 

7e°C/a1n 

• aln 

12ºC/ain 

29M°Cla1n 

1 .in 

1& e.in 

25 lb/pul.g 

FJ.u;jom de J.09 o.- en •J. det...ct.or1 

U:idr6geno 

b. A:l.1"9 

•.tt.roQeno CU.a •Wli.11.•r> 

3lit •11•1n 

:.. •1/ain 

:. •llaln 

UJLUftMA 2 

~::.ºe 

::; 9.ift 

t1ºc1mn 

~ºC/ain 

5 aln 

e.::. ain 

21 al.O 

1.7 J.b/pul" 

ae ca/meg 



V.7. AHAUSJS CUALITATIVO 

t:.te an.L.l.i.•1• cona1at.10 IPn :inyectar diaolueiOAe'S patn..,'r\ de cada 

uno de J.oa %•noJ... • J.•• condic:ionee en que mrr1 an 

V.B ANALISJS CUAHTITATJVO 

obt.tK11.i-e-ndoae J.- Arwoea de c:acia pico correaponc:11ente-t1 

cti.901.uc.ionea ..undair que me .ncu..atraban a 4 ni •eles de 

conat.ruyO una C\lrw'a d• caiibrec:J.ón pra. por ínterpol.ac1ón obt.•ner 

.la CODCRD.tr.c.J.ón de de .i .. -.ueat..raa de prueba <ver tabla •o.".:ll. ~ 

uUJ:lzO l.a 9CU9C.i.6Cl et.. J.a ~• obt..ni.da por ~1.0 de .la regre..iOn 

- donct.= 

& • o~ al aria.a • 
• - .-DCS.i-~ .. 
e • c:onc.-at:reci.6n. 

AllEA•lt•t:•A 

&» l.a ~on an.t..r.ior .. obt.uwo la concentración de J.o• 

t.-no1 .. cont..n.1dom en un .litro de oo.luc1on. por .lo tanto. para 

•• 



erg.Ante• .. 9fectu6 un• carrección par dilución que ut.tltzó •1 

ut.11izado que •~ et. 250 al y .. eubst:tt.uy6 ..., la stgut.-.t.• 

.cuactóna 

Ca Ya 
e, --V,-

dond•1c1• CancM'lt.racl6n d9 f.-.ol- cont.8fttda en 1 al d• --.t.ra. 

C2• Canc.,traci6n de fiM'tGl- cont.8nlda en 1 litro de .u-tra. 

Y¡• YDluaen de fa .. c:rQA.nlca r~ado. 

Y2• Yal~ de ......-t.ra ut:illzada. 

e.da uno de 109 .,.p.-l~t.o-. - _,11et.u6 par cuat.rlpltc..SO y 

y Cm\ 109 datom d• Ar•• .. abt.uva la mdta. la d9evl.:tón 

99Undar y •l c09flcl9ftt• dlt v.-lact6n ,,...,.. tabla Na. 10). 

Y.9. EYALLIACJON DEL PORCENTA..E DE REClFERACJON 

P.-a abt.91MW el parc...,t:•J• de rec:up9r'aci6n - uttllz6 la 

mcuact6n •iQUiM'lt.•1 

11 
R • --¡:- (100) 

Gue de-ftn. al pcrc.nt.aJ• de r~ac:t6n e~ 1• cantidad de 

aolut.o nt.raldD par ta fa.. arQAntca CD> en relacl6n can l• 

c.,t::ldad t.ot.al de Mllut:o u1• • q\19 .. enCUS1t.ra tnlclal-.t:• ., 

•- acuosa. 
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••s»eri••nto 

utilizando 

RESll..TAOOS Y DJSCUSION 

esotudió el 

e•trecclón. El pH d• la dlaoluci6n •• •antuvo aNJo de 2 para 

todos loa ••P•ri•entos ya que ••1 •• favor•c• la recuper.aci6n d• 

las coapuesto• .Acidos co•o lo• fenal••· 

olrt:enidoa •• aueatran en la gr6fica No. S. 

Be observa qu• fenal, 2-nitrafenol, 4-nitrofenol 

recordar que estos 

coapuestos son auy solubles en agua y que con :» 6 UI ainutos 

d• agitación y con una ••trACCión •i•ple fue pasible 

e11traerlos. La recuper.ación para los 7 coapuestos restantes fue 

auy baja. Sin oabArgo, caaparando aabos tieapos de agttacion, 

obtuvieron ••Jaros resultados cuando el tioapo fue d• 

t• atnutos. 

utilizó el 

oabudo de sapar.ci6n aodiflc&do aostrado en la fig. No.3, sin 

••bargo, no •• continu6 utilizando debido a que fue dificil ••dir 

•1 volvmien d• fas• Of"'g&nica que era desplazado por el C•Pila .... 



~lculo po•t:•rior del porcentaje de recup•racl6n , 

•• d•cidi6 ••pl•ar ••budas de ••~ración coeun•• y ••dir •l 

volu•en d• fase org.Anlca r•cup•rado d••PtJe• de la ••tracción 

tubos d• c•ntr1 f11g• griadu•dos. 

iniciaron los ••JMri•entas <:S" fenil •etil 

silicon•>, y• que 

del laboratorio s6lo 

f'enil ••til silicon•. 

p•r•itió utilizar una colU8na de ~ 

Con base •n los resultados anteriores, •e propuso nuevo 

••p•ri•ento, qu• consistió en evaluar la recuper.ción por ••dio 

de un• ••tracción •i•Pl• y t:res ••tracciones eucesivas can 

tetracloruro de c•rbano y te •inuto• d• agitación para observar el 

•'fecto que a•bos ••P•ri•entos tendr1an sobre l• r•cuper•cion. 

Los de los porc•ntajes d• recuJ)9r&ei6n 

obtenido• en este •xp•ri•ento s• •uestran en la grA.f'ica No.2. 

Se puede observar que el 

sucesivas d• 

au••nt• coneiderabl•••nt• la r•cu1>9ración d• lo• fenal••• •in 

••b.argo, para algunos coapu•stos 2 1 4-dinitrof'•nol " 

4-nltro'fenal la racuperaclón fue auy baja, 7• y 91' 

respact:ivaaant:e y el fenal nueva••nte no fue recup•r•do debido a 

su alta solubilidad en agua. 
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disolución. Se Pl""Obaron das niveles de C'DhC'entr.aci6n& 8 .. 5 N y 

1 .. e " y S• •f•ctu.ron tres ••trac:cian•s suc•siv•s.. En loa gr~fic.a 

Con •st• ••p•ri•enta •• obs•rvó qu• l• ..Sici6n de sal•• 

obs•r•••os que can un• concentr•ción d• 0 .. :S " de N.ilel se tiene l• 

fu•rza iOnic• sufici•nte ~r• f•vorecer el proceso de •xtr•cción .. 

En otro ••peri•ento •• decidió co•p.arar •Al•• d• dif'•r•ntes 

•• 
gr.lfic• No." •• ob"Servó que l• rec::uper.c:iOn •• superior al S9 1' 

para todos los co•puestos ••cepto para 4-nitrofenol C311' con 

NaCl y 42.. 41' con Na2 004 >. F•nol y 2 .. 4-cUnitrafenol no se 

recuperaron con ningun• de las dos ••l••· 

~so4 p.ara l• ••vori• d• los coapuestoe. 

carbono coeo disolvente par.a la ••tracción. En el sigui•nt• 

•ficiencia d•l proceso de ••tracción 11quido-l.1quido. 



S. utilizo •l cloroforeo por ser un di•olvente ai.• d•n•o 

que •l agu.A C6 • 1.498 gl•l> •unque su solubilided en ••t• 

lL 7 g.11• g de •gu.> •• ••yor a l• que pr•••nt• •l ••triac:loruro 

de c&rbona. Al inici•r el experi•ento, l•s •u•str•• de •gu. 

satur•ron con cloraforao <•pro•i•ed•••nt• 2 al por 259 al de 

auestra>, pmr& evit&r las P*rdid•• por solubilid•d y •vaporACiOn, 

3 al del 

disolvent• y l•s siguient•• extrecciones •• •fectu•ron con 1 •l 

de disolvente e~ un•· 

En los resultados de la grA.f'ica No.:5 •• observa Que pmr& 

•lgunos coapuestos coao el 2-clorofenol, el 2, 4~h:lerof'enol 

el 4-cloro-3-•tilfenol la recupereci6n 

utiliza clorofor•o para 1• ••tracci6n y 

aayor cv.anda •• 

los co•pu••ta• 

rest•ntes •• observ6 un• recuperación .. yor cuando se \dllizó 

tetr.cloruro de C'arbono. 

Con los resultados d• tos e111perla•ntos efecluados, 

los fenal•• podr1 an ••r recuperados aa.s 

eficienteaente efec:tu.-ndo tres •••racciones sw::esivas y 

utiliz&ndo una sal en una concentr.ción no aayor d• e.:s N. El 

El tipo de disolvent• a e•plear en la ••tracción puede ser 

cu.lquiera d• la• dos eapleedo• en lo• e•peri••ntos anteriores 

ya ya que aabos propercionan alt&s r.cu.peracion••· 

A cont inu.ac:ion •e presenta 

porcentAje de recuperaci6n obtenido con la •icroe••r~i6ft, el 

obtenido eaperiaent&laente durante la iaplant.-ción del .. todo 6M 

de la U.S..E.P.A.. 

aete.do 1 OQ.1 &. 

el que presenta la u.s.E.P.A. en su 



CON'l.ESTOS 

2-clorofenol 
2 9 4-diel oro fe no 1 
2 1 ...-c:lioetilfenol 
fenal 
2-ttit,..ofenol 
4-Cloro-3-••t i 1 fenol 
2,4,&-trt.clorofenol 
2 1 4-d1nitrofeno 1 
•-nitro fenal 
4,6~ini tro-o-cre~al 
pent..:lorofenol 

N.D. • NO DETERMINADO 

X DE RECU'ERACI OH 

U.S.E.P.A. U.S.E.P.A 

JUCMEXTRAC:clDN (e•perie•nt al, 

46.2 
193 •• 
TT.e e 

N.D. 
126 ... 52-• 
117.1 • 

N..D. ..... 
12&-2 
93.7 

TABLA No.e 

62.S't 
65.16 
ss .. •a 
31.61 
61).94 
&&.et 
65.23 
72. 49 
•3-SC!: 
34.66 
55.76 

s. .. 1-11e.2 
59.7-183.3 
581.4-lrN.• 
32 .. 4-t•-• 
5.6-193.8 
SE.. 7-113.• 
E.e .. a-1ie.• 
31.7-125..1 
z:2.7-t•-• 
"2:.4-123.6 
SE.. 7-113.5 

~ra 2-ctorof•nol (46.2 "-> 1 f'enol y 2 1 .\-dlnitrot'enol. 



l::..n l• 8J.QU1-t.• t.abl• - sii-.--at.•a lo• 11"..-ult.ado .. obtcrn1ao-. IHt ta 
c:11l1&rac1~ .,., •J.•t.,... - -.cl.Cl.Oa. -r• •l -~r1-.,t.o ,,..._ la .... alvaet~ 
-• pare.ate•]• d• r.c:\1Hr-9Ci.6n -.Siant.• la adtet.!11'1 O. dJ tt•rPnt.o._ -1-. 

CURVA DE CALIBRACJON 

lt t"l::l90L a.~ l.S 
3.T.J 3.e 
:J.TJ 6.e 
::..7• l:J.• 

2l:.l•l,;u..NC\#'~ ::t.'.:M 1.:. 
3.'3'1 3.• 
3.~1 6.• 
a.a7 1~• 

.u .,¿-•ltlN .. -UIUL ti.611 l.~ 

8.63 :J..• 
ll.bl b.• 
ti.~ 1:-•• 

4f :.t:0 4•Ul9J:."'rlO·t.JirUI. 8.73 l.~ 

1!1.1'8 3.• 
e.n:i 1...e 
ft.T.I ·~-· 

~· :.t:0 4·lUCUJMU•e::-,Jl. tl.';11 l.~ 

ª·"'' 3..• e • .,.. t...• 
8.'31 ·~-· 

bt P-CL·ll~ 11.'::1"/ l.~ 

u.11;1 :t.• 
12.- b •• 
11.'3'7 l~ •• 

:..!0 4 0 &-TlllCUllft.»""EllUL l=t..• 1.:. 
l:.t.82 a.• 
lZ-81 6 •• 
12.8" 1~• 

:Z.4-0 •lTllCOt'""tt:M.Jl. 16..~ 1.~ 

u •• ·n ~-• 
lb.t.6 lb..• 
16.:.e i:..• 

4-••~EMJL 11.- 1.~ 
1·1.16 3.• 
1'1.1• lb..• 
17 ... 1~ ••• 

11 t l"l:JT_;_. __ t:9tJL. l':f. ~1 

l~.4to 

1~.•:, 

'·' 3.0 ... 
i:..• ... 3.• ... 

4174.:.t: 
94:Jll2 ,,,,_ ....... 
l"J';a;.'!J 
761'9b 

144.~.,. 

fo"ACTUk ut::; .... k. & C.1' • 
.,~~ ...... t'llC\.m , .... .,.) 

"""" 
""" 

, .... , 
ll•lb 
1Wll 

""""' .. ...,.. 
17.l~ ..., .. ""°' 

... 
... ,, 

lb 





CURVA DE CALIBRACION 
2-NITROFENOL 

1111.LOMEll 

:~,.---~:-=--/-.----/~~ 
14 ....... 

R o.a 

E 0.4 

11.3 

Au _,.. 

" 

0.1 

A 

R o.a 

E o• 

a 4 • • G • M • • ft 

r•OMW 
• • ee;aa ...... 

2,4-DIMETILFENOL 

a 4 • • G • M • • ft 
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Cl.I 
11 

OA 

E o.a 

A CU 

0.1 

CURVA DE CALIBRACION 
2,4-DICLOROFENOL 

, . .._ ··... -
O'----'"~-'-~-'-~'---'-~-'-~-'----'"~-'----' 

O 1 4 • 8 G W ~ • W ~ 

0.6 

11 0.4 

E o.a 

0.1 

4-Cl-3-METILFENOL 

t•O.._ ··... -

1 4 8 8 G W ~ • • ~ 
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CURVA DE CALIBRACION 
2,4,6-TRICLOROFENOL 

lllllU.ONEI 
OJI 

A 

0.4 ....... 
R ··-••-rm 

o.a 
E 

u 
A 

0.1 

o 
o • • • • • • 14 • • IO __ ..,.. 

2,4-DINITROFENOL 
0.12 

A 
0.1 ......... / ....... 

/ R O.Da ....... 
E O.De 

" 
G.04 

0.DZ 

o 
o • • • • • • 14 ,. • IO 

- c:oNCENTllACION ...,_. 
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" Q.3 

CURVA DE CAUBRACION 
4-NITRa:ENOL 

11 o.za 
....... ··...... 

• 
" 

" 
11 

• 
" 

u 
0.11 

0.1 

o.DI 

o 
o a 4 1 1 9 • M M • M 

4,6-DINITRO-O-CRESOL 
lllM.L-

u1~~~~~~~~~~~~~~--.,,..--~---. 

0.11 

O.t 

0..111 

r•G.llar ..... 
A•·-

o.._.z....~--'-~--'--~~--''---'-~_.._~_,_~...___, 

O 1 4 1 1 • • M M • • 
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A 

cu• 
11 cu 

E 0.11 

A Q.1 

OM 

CURVA DE CALIBRACION 
PENTACLOROFENOL 

.. .__ ··... -
o~~~~~~~~~~~~~~~~ 

O I 4 • l 1011M111llO 
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T•bl• c:wo rwwult.md.,. de l•• -t.r•• de prla•tt. p•r• •l .. .,...r:l_..t.o 

de- -•lU&e.1ón a.l ~t.•3• da> ~per•c:t.6n d• lo• t....01- --1lant.• 

••h.C.16" - d:t:l•~t.- -1-. 

tDTVAt:t;ll.Mt .suta:SlWA. 

;J."*9 
3. '91 ,_ ... 
B.b:.!: 

a.~ 
8.1:>:.l 
e. 7'!) 
e.·1& 
tl.7b 
B.':t3 
d."'3 .. "" ""Z'11871• 

4.~l• ,..,,.,.. 
bt P-~L-rt·l..:Wt:SUL 1:.l.• U•~·¡· 

12.• ~ 
12.• 21~ 

'11 ~.4.b-Tll.l!;LUltUr-·t:-... 12.a :r.Tl4.'N 
12.8 43:".l67• 
12.6 ~ 

':IJ 4-atTRUFt:•UL. l&.b B4 .... / 
l&.~ ll:#dl9 

!1914.&3 ....... 
~·l- 2&11• 

•""'' 
~ 

';181:2'1:> 1 ~::.-J':.N 

•.u. 
7.".l 

ia.• 126 •• 

... 
n.111 

lb.• 

h-=0,~.~.~--~0~•~•7•T~•~u~-u~-~c~•~.su"'°iL~:~~:~:""-~,~~~"-">--~-+~~-+-~-+-~~~-1 
I!;:: = '""""" 

..,.,..,, 27.• 
lll t"t:aTACLUlf\J .... UL 1':1.• ~- .. .,,.. 4~14 23.0 

l':t.4 1~ 
l"J-4 12...:.39 

SUCt.'Sl W A l.XJ9 CLORUn:atlO 

ft!l¿ ... 10 

.. 



T•bl• de r11'9\1Jt.ado• a. l•• su-t.r•• d• pru•ba ~r• •J ••~r1-nt.o 

de --.1uae10n .S.1 porc911t.•l• de rwc:uperac.J,.~ d• la. .lenol- -cuant.• 

eaJ.c:a.On o..- dt:t•r«'nt.- -1-. 

REQ.PERACJOH 0E fDfOLES CDTXACCll.Jll suc.::s1va. ••C.l •.:i.llJ 

~I :.!• 4-UlCLUHUt"t:JIOL 

tl.b:J 
6.b:.! 
8.b:J 
ts.61 

39441• ,._ 
4616139 
431~ 

""'73 
.l:.!.• 1~ 
1:4 •• .l~ 

1:.t.• 17Z729 
71 :.t.4.b-TKJCLUHUt"t:M.L 1:4.8 

i:.i:.e 
12.e 
1:.!.11 

tlJ :.t.4-Dl•ITICUf'UUL 

1b.b 
16.~ 

u-•• 6 
16.6 

1•14• b-UJ 1111 TICU-U-CR~Ll7. ti 
17.B 
17.tl 
17.'!I 

··"733.l• 
3167481 ,..,,.,,. 

__ ....,, 
141~ .. ..,,,,. 
2237-

1Yo4 717b~ 

11;1.4 141339 
lY.4 1&1&1• 
lY.4 213799 

D:TMCCIO!i SutESIVI. C0."1 tLOR{!FOP.:U 'J.lU.I. h.11 
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•• D. 

•. u. 

721e ~ 4•.• 

1 ·1•289 <M:hHll!I "n.. 113 •• 
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MICROEXTRACCION UQUIDO-UQUIDO 

EFECTO DEL TIEJIFO DE AGITACIDN 

" RED.SIEAAClmt 

FENta. 

2-<:l.OllDFENDL 

2-NITADFENDL 

2, 4-DUETILFENDL. 

2 1 •-DIC...DROFENOL.. 

4~3-METJLFEN1. 

2, 4', 6-TRIO..ORCFENJL 

2, 4-DINJTADFENOL 

4-NITROFEJCJL 

4, 6-DINJTllO-O-CAESCL 

PENTACLOAOFEJllL 

S MINJTOS 

N.O.• 

2.6 

8.28 

N.O.• 

3.57 

N.D. • 

8.2't 

6.98 

N.O.• 

7.18 

13.3 

TABLA No.f 2 

18 MIN.ITOS 

N.D. • 

2.4 

14.2 

N.O.• 

8.3a 

N.O.• 

32.2 

8.66 

N.o.• 
22.3 

13.3 

NJTA1 Extr•eción •i•pl• con tetreclor"uro d• c-arbono. 

60 



MICROEXTRACCION LIQ-LIQ 
EFECTO DEL TIEMPO DE AGITACION 

• 311 

o 30 
E 

211 
A 
E 20 
e 

~ 1 ~ 111 
E 
A 10 
A 

q e 
o 

SIN ADICION DE ~ES 

N O V 1 'lf'1'L 

A B e D E F G H 
EXTRMlOION OOff TETRACJLORUAO DE CARBONO 

• 11 MINUTOS ~ 10 MINUTOS 

J K 

A1PUat. 
'11-GLelOHIOL 
G1l ... lfROJHOL 

:.• :.·:.t11~0~1~n::t -:. 1•¡~; ... 'mtt:r.i:OI. .~.~~:~~::...==~TIUHOL 
P1 4..0LOIO•l•lllflLPllCIL t. 4 .. ltllCWHOt. 

G R A r 1 e A No. l 



MICROEXTRACCION UQUIDO-UQUIDO 

EFECTO DEL TIPO DE EXTRACCION 

COC'lESTO S RECUPElllACIDN 

fifiiECltli 
61-....E aJCESJVA 

FENOL 

2-CLOAOFENJL 

2-NJTROF'EMJL.. 

2,lt-DJETILFEJ«L 

2, 4-DIO..ORDFENDL 

4-Q.DR0-3-flETILFENOL. 

2, 4, 6-TRla.DRCFENL. 

2, 4-DINITIIDFENDL 

4~1TRCFEN1. 

4, 6-DJNITRD-0-CRESDL 

PENTACLlllllFENDL 

N.D. • 

N.D. e 

U.9 

N.O.• 

S.9 

N.D. • 

14.S 

37.2 

N.D. • 

"·"" ••• 
TABUI No. t) 

NlTA• EJCtraec:i6n con t:etraelaruro de carbono. 
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N.O.• 

17.8 

!12.• 
t'l.3 

45.IJ 

23.S .... 
7.73 

•• u 
113.S 

H.1 



m 

"' 

• 120 

D 100 
I! 

A 80 
I! 
o 80 u 
p 
I! 40 
A 
A 

~ ªº o 

MICROEXTRACCION LIQ-LIQ 
EFECTO DEL TIPO DE EXTRACCION 
SIN ADIOION DE SAl.l!S 

N o": ~! 
A 8 C D E F G H 1 J 

EXTAIOOION OON TETAAOt.ORUAO DE ~llONO 

• 11MPLE ~ IUCEll~ 

K 

.·.:=.,..... l.' ::::.~=::t •.•¡~~=,=r.i:OI. l~P'it::~~:.1:TIL,.HL 
Di lofllHOIH~ J1 •«1•·1 ..... llLPIHL • t .. lt .. lllL 

GRAFICA Ncl:Z 



MICROEXTRACCION UQUIDO-UQUIDO 

EFECTO 1)E LA Fl.ERZA lDNtCA 

COIFIESTD ~ RECLl"ERACION 

NaCl NaCl 
e.s" t.• .. 

FENDL N..D. • N.D. • 

2-CLDADFENOL. 6.8'5 8.74 

2-NITRCFENL 192.7 99.92 

2 1 4-DnETILFENOL 8.26 9 .... 

2, 4-DJCLORCFENCL 66.72 64. l 

.....a..oR0-3-fETJLFENOL 7.7 7.66 

2 1 4, 6-TRICLOIAOFENCIL 129.4 184.2 

2, 4-DINITRDFENCL N.D. * N.O.* 

4-Nl TRCFEICJL 27.e 27.4 

4 1 6-DJNITAO-O-CREBDL 144.11 124.7 

PEKTACLDADFENDL l~ •• 188.7 

TABLA No. 14 

ICJTA1Ew:trac:ct6n •uc:esiva con tetrac:loruro de carbono. 
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MICROEXTRACCION LIQ-LIQ 
EFECTO DE LA FUERZA IONICA 

1eoir~~~~~~~~~~~~~~~~~ 

140· 

120 

u 100 
p 
E 80 
'1 
A 80 
e 
1 40 o 
~ 20 

o '' 1 Mflf<ll .. 2~b 
A 

ª' ''"nL 11 l•CLOWPHOL 
01lofl1T*>PllOL 

B e D E F G H 
EXTRAOCION SUCESIVA SALINA 

•o.5M ~1.0M 

J K 

111,•·ClllllTN.PllOL 
11 l,t .. ltLOllOl'llOL 

•• l,t,l•nllOLOIOPHDl oh t,l-ot•1,•0·l ... ITILPHOI. 
•1 l.t ... INIT"°'llDL lt ,,N'NLOltO .. •OL 

111 •·OLORO•l•MITILPl•OL ht ... ITlllO,.H&. 

GR A f' I CA No. 3 



MICROEXTRACCIOH UQUIDO-UQUIDO 

EFECTO DEL TIPO DE ANION 

CllK'UESTD -~l ... 
NiCI 
e.s 11 

FEMIL N.D. • 

2-CLDRDFENDL lt7.CJ 

2-fUTRDFENDL tes.e 
2, 4-DlMETILFDCJL 71. t 
2, 4-DICLDROFENDL. 85.:0 

4-Q..OR0-3-METILFEMll... ..a.e 
e, 4, 6-TRID..OROFEJCL ., .. , 
2 1 4-DINITMFENll... N.O.• 

4-NITROFEJ«Jl... 31.9 

4 1 6-DINITRD-0-CREBOL 113 •• 

PENTACLOROFEJCJL IJS.3 

TABLA No.15 

NOTA1EMtraC"Ci6n suc••iva con clarof"or•o .. 

• N. D. No d•t•r•lnado 

6G 

N.o.• 
46.2 

126.• 

77 •• 

103.8 

"2. 9 

117. l 

N.O.• 

42.4 

128.2 

't3.7 
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MICROEXTRACCION LIQ-LIQ 
EFECTO DEL TIPO DE ANION 

s 140 

o 120 
E 

100 
R 
E eo 
e 
u 80 p 
E 
R 40 

" q 20 o 
N o 

A 

...... 
l1l<>CL .... HOL 
011 ... ITltOJllOL 

B e D E F G H 1 J 
EXTAMX:ION SUOESI"' CON TETRA.CLORURO DE CA.ABONO 

- CLORURO DE SODIO iWJ SULFATO DE SODIO 

K 

,, t.•-DrRTUHOL ........ TMILOIOPIMO&. .......... , ........ nu,,.HL 
11: t,f .. ICllllOHIOL •• 1.4 .. 1Mlf9Clrl•O&. 11 PllWLOltOUIOL 
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Ml~ACCIOll UQUIOO-UQUIOO 

EFECTO DEL TIPO DE DISOL.UENTE 

~ S llEDM'ERACION 

TETllACLORURO CLDROFDRPK'J DE CARBONO 

FENOL N.O.• N.O.• 

2-<:l.OROFEMOL 6.85 47.9 

2-NITRCFENm... 182.7 1.s.a 
2, 4-DDIETJLFEN'JL 8.26 71.1 

2, 4-Ditt...ORDFEtO.. 66.72 es.s 
4-Cl..DA0-3-PETILFENOL 7.7 ..... 
2, 4, 6-TRICLOROFENOL. 11!9.4 99.1 

2• 4-DINITfKFENJL. N.D. • N.O.• 

4-HITROFEMDI.. 27 •• 31.8 

4, 6-DINITRD-0-CRESOL '"·· 113.8 

PENTACLOllOFENCL ..... 9'5.3 

TABLA No. t6 

MJTAS1Extracctón sue••ive. 

Cone•ntr.ctón e. SM d• N&Cl. 

• N.O. No d•t•r•tnedo 
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CONCl...USJOIES 

Con b.- ea .lo• r99Ult.•d08 .. p.rJ.-nb.l.. obt.en.ido• .., ....,_ 

t..rab•jo - pued• canal.u.ir que- •l 1act.or qu• a1.at:.a .S. una 1ora. 

co-J.d•rabl• l.a r-ouperac.16b d• .lo• 191101.. - la e.Uacc.ión 

aua9aJ.va. Lo• 1901:.or .. ....tant. .. COl90 el. t.i••po de 901.t.aotón. F 

l.a 1u.~ J.Oni.ca a19'Ctan la C-.CU¡t9raci.6ft a&mq\Ht na d9 1or- 9UF 

apr..cJ.able. 

S. propone cont.1.nuar con •l. .. tudio de J.• e....i.uaatOn del. 

porceftt.aje d9 rec:u~acJ.6n r9&1.isando .loa aJ.gv.S91lh• .. .-rJ.-..t.0•1 

a> •.f'9Ct.uar la r.rcup.rma.ion con una ~l.• d9 J.oa 2 d$.•ol.YeDi

ana.lJ.:cadoa •n ~t.• t..rabajo con J.a 1'1n.11dad d• ob~ar el. d9Ct.o 

a.inerg.!ot.J.co qu• prodvc.1r1 an aab09 ea 1• raeupn-aa.i.ón et. loa 

coap~t.oa 1~11.coa. 

b> ut.:1..1:.lzar 

.t.J. l.J.co-t.•t.r•cl.oruro et. carbono. 

e> •Va.luar .la ad.ic:l.On et. u.n aodUJ.cador de la 1- etrQAnica. 

Una v~ que hayan a.ido .,,a1uadoa .109 pv.nt.a. ant.•riore. "I qu. 

.. tengan 1- concU.cJ.on .. ópU- d9 .st.raaaJ.~ .. ..ai.uar6. •1 

Nt.odo con 9\1...t.r- r.aJ. ... 

Por otra part.• uno de J.oa objetivo. 1.ogrado• •D Ht.e t.rabejo 

.f'ue el. d• .la r9duaa.1ón del. ti-po et. .Ul.hi• F• que aon .. ta 

tkn.ica a. ••.ita •1..rtuar la •t•pa d9 conC9ntraoión "-.la ~ra 

p •.l trat••i.•nto d• l.• •1.- me .ll•va • cabo era pocoa ai.nutoa J.oa 

qu• 90D uti.J.1.zado• princ1pal-nt• 9111 .l• 99it8C1.6n de l.a .....tr• ., 

-.a l.a -par•aión et. J.•• 1-. 
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Cabe .el.arar que con .la •li•in•cióo. de l.a •l•pa de 

conc:.ntraci6a de l.• •u....t.ra por •vaporación •J. diaol.Y9nt• t.a•bién 

di.-inure •l ri.-go que r•pr .... nta para l.a -lud d• l.o• •nal.i.•t.

•1 -n•jar graod .. cantidad- de di•al.vente• al.ta.ente t.óx.icoa. 

Ot..ro d• l.o• abj•t.iwo• del. t.r•b•jo que - cuaplió de 1or .. 

e.t.gn.l.1icat..t. .. •u. •l. de reducJ.r l.o• coatoa ct.l.. an.611111.• ,.. que l.a 

.la can ti.dad ut.i.l.1.Z9da de di80l.wenle de al. to grado d• pureza 

1u• de 3 a S 91.l..i.ll tra• para cada -....t.ra en lugar de l.o• 188 

ai..l.J.l.i.hom que ut.J..1.J.za J.a U. S. E.. P. A. 
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