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SIMBOLOGÍA  

Sustancias 

 

 
Grupos Funcionales 

–OR Grupo alcoxi.  

–COOR Grupo éster.  

–OH Grupo hidroxilo.  

–OCH3 Grupo metóxido.  

-CH2- Metileno  

- R- Puede ser hidrógeno, alquilo o arilo  

 

 

 

 
 
 
 
 
 

DATRPG Diacrilato de tripropilenglicol  

MATRPG Monoacrilato de tripropilenglicol 

TPG Tripropilenglicol 

TATMP Triacrilato de trimetilolpropano 

DTPG Dímeros de tripropilenglicol 

MEHQ Metil éter de hidroquinona  

PTZ Fenotiazina  

UV Ultravioleta  

COV Compuestos orgánicos volátiles  

ND No disponible 

X Conversión 
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RESUMEN 
 

Se estableció una r uta d e s íntesis para l a obtención de diacrilato d e 

tripropilenglicol (DATRPG), ob teniendo a sí una metodología e xperimental para 

llevar a c abo l a r eacción, en la m etodología experimental se enc ontraron y  se 

establecieron las variables que se involucran en el proceso, como la temperatura, 

la p resión, tiempo de reacción, cantidad de reactivos, cantidad d e di solvente, 

cantidad d e catalizador y  cantidad d e i nhibidor. E ncontrándose de este m odo u n 

proceso de síntesis completo que consiste en la reacción de transesterificación, la 

purificación de l as m uestras, e n és te último se l leva a c abo l a d ecantación de 

sólidos, destilación a vacio y filtración a vacio. 

 

La ruta de síntesis más viable para la obtención del éster d e DATRPG fue la 

transesterificación por c atálisis b ásica a p artir d el tripropilenglicol (TPG) y de 

acrilato de metilo. La reacción que se lleva a cabo a partir de éstas dos sustancias 

se puede observar en la figura a. 

Figura a. Obtención de DATRPG mediante la transesterificación. 

 

El pr incipal objetivo del pr esente trabajo f ue encontrar l as c ondiciones m ás 

adecuadas para realizar la reacción para producir el DATRPG. En la  reacción de 

transesteririficación s e establecieron c omo parámetros de r eacción: 6 6 º C d e 

temperatura y la presión, la del ambiente. 

 

Se estableció una relación de reactivos, que fue el doble de acrilato de metilo 

respecto a la cantidad de TPG en todas las reacciones (excepto en el estudio de la 

cantidad d e reactivo en ex ceso), esto se r ealizó en el es tudio d el ef ecto de l a 

cantidad de catalizador de LiOH y LiCl, dado que la relación estequiométrica es de 

1 a 2 entre el alcohol y el éster.  
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Se establecieron a partir de reacciones preliminares la cantidad de disolvente 

empleado que fue de 30 mL de ciclohexano, 3.0 g de CaO como co-catalizador y 

0.4 g de metil éter de hidroquinona como inhibidor.  

 

A partir d e las condiciones de r eacción preliminares encontradas, para las 

reacciones siguientes, se c ambió inicialmente la c antidad de catalizador de LiOH 

en: 0. 5 g, 0. 6 g, 0.1 g, 2. 0 g, 2. 5 g, 3. 0 g y  3. 5 g, m anteniendo constante la 

cantidad d e C aO qu e f ue de 3.0 g. Para mejorar l a c onversión d e la r eacción s e 

utilizó también como catalizador el LiCl y se realizaron pruebas con las siguientes 

cantidades: 0.32 g, 0.4 g, 0.5 g, 0.75 g, 1.0 g  y 2.0 g. 

 

Al observar el efecto de la cantidad de reactivo en exceso se realizó un 

estudio sobre éste, con las siguientes cantidades empleadas de acrilato de metilo: 

30 mL, 40 mL, 50 mL, 60 mL y 70 mL. 

 

Una vez obtenidas las muestras se realizó la purificación por m edio d e la 

destilación a  rotavapor y  destilación a alto vacío c ontinuando con la f iltración a 

vacío.  

Para l a identificación d e l os compuestos pr esentes en  las m uestras 

obtenidas p or las r eacciones d e t ransesterificación, de los reactivos así c omo de 

los productos, en especial el producto de interés el DATRPG, el análisis se realizó 

por medio de cromatografía de gases. 
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CAPÍTULO I 
I.1.   INTRODUCCIÓN 

 
El presente proyecto trata sobre la producción del  diacrilato de 

tripropilenglicol (DATRPG) a ni vel laboratorio, el  obj etivo pr incipal del proyecto es  

encontrar las c ondiciones más adecuadas para la s íntesis de DATRPG mediante 

pruebas d e laboratorio, u na vez encontradas l as c ondiciones preliminares de 

reacción se procede a modificar las variables de reacción  (temperatura, inhibidor, 

catalizador, solvente, cantidad de reactivos) que afectan la reacción.  

 

Se presentan t ambién l as propiedades f ísicas, químicas, c uidados y 

recomendaciones de c ada uno d e l os r eactivos, productos, catalizadores, 

inhibidores y solvente empleados en l a reacción, logrando así un mejor enfoque y 

planteamiento del proceso a resolver.  

 

A pa rtir de  la inv estigación bibliográfica s e pla neó  cómo llevar a c abo l a 

reacción y la r uta d e s íntesis m ás adecuada, s e eligió el c atalizador, inhibidor y 

solvente qu e ay ude a una m ejor conversión d e l os reactivos en pr oductos, 

favoreciendo u na óptima obtención del pr oducto d e i nterés ( DATRPG). S e 

describen ampliamente los equipos empleados y la metodología experimental para 

llevar a cabo la reacción.  

 

Por último se presentan los resultados obtenidos, el cálculo de la conversión 

de la reacción y la purificación de DATRPG, la caracterización se realiza por 

medio de la técnica de cromatografía de gases y  una conclusión acerca de cómo 

el d esarrollo del proceso de la síntesis se puede au n mejorar y  apl icarlo a  ni vel 

industrial. 
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I.2.   OBJETIVOS 
I.2.1   OBJETIVO GENERAL 

• Encontrar l as c ondiciones adecuadas de r eacción q ue permitan r ealizar l a 
síntesis de diacrilato de tripropilenglicol (DATRPG) para l ograr u n buen 
rendimiento. 

I.2.2   OBJETIVOS PARTICULARES  

• Optimizar la cantidad de reactivos, disolvente, catalizador e inhibidor para la 
reacción, utilizando la mínima cantidad de material y obteniendo una buena 
conversión. 

• Encontrar l a temperatura y  el  tiempo d e reacción a decuado p ara llevar a 
cabo la síntesis. 

• Establecer el método d e p urificación más ad ecuado para l as muestras 
obtenidas. 

I.3.   HIPÓTESIS 

• “Si se aplican cambios en las variables de la reacción de transesterificación 

entre el T PG y el acrilato d e metilo, c omo la c antidad d e c atalizador, 

cantidad de inhibidor, r eactivo en exceso, l a t emperatura y t iempo d e 

reacción, estos cambios conducirán a encontrar  las condiciones adecuadas 

para obtener u na alta c onversión en l a r eacción, d e esta f orma s e p odrá 

obtener a p artir de esos reactivos una cantidad adecuada del éster de 

diacrilato de tripropielnglicol”. 

Estos cambios en las variables son los siguientes: 

• Una c antidad proporcional de c atalizador ayudará a lograr u na al ta 

conversión, una cantidad mínima es deficiente para la reacción y un exceso 

provocará l a saturación en l a reacción y  tampoco ay udaría a  l ograr una 

buena conversión.  

• Un ex ceso d e u no d e l os r eactivos ayudará a d esplazar la reacción h acia 

los productos y  favorecer una alta conversión. 

• Una cantidad de inhibidor proporcional evitará la polimerización. 

• Se a plicará a l a r eacción una t emperatura s uficientemente alta, sin 

promover la polimerización (entre 65 °C y 70 °C). 

• Un tiempo de reacción adecuado que permitirá la conversión de reactivos. 
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CAPÍTULO II 
II.1.  MARCO TEÓRICO 

 
El di acrilato de tripropilenglicol (DATRPG) está diseñado para s atisfacer l as 

exigentes n ecesidades en  el  en vasado a séptico, l os mercados de muebles, los 

productos U V para papel y c artón ( Offset U V y t ipografía U V) pu eden s er 

formulados s in dificultades c onforme a las proporciones adecuadas de DATRPG, 

así como para las tintas de flexografía UV, serigrafía U V y  b arnices(1)  de 

sobreimpresión U V especialmente c uando s e utilizan s obre plásticos (p.ej. 

películas para et iquetas aut oadhesivas, CD´s, t arjetas d e c rédito, etc.) s e 

requieren f recuentemente determinadas p roporciones d e acrilatos de b ajo p eso 

molecular para p oder g arantizar l as pr opiedades deseadas d e adh esión, 

resistencia a la abrasión y resistencia al frote húmedo de las impresiones. 

 

 Las bajas concentraciones de disolventes con los que se utiliza  el DATRPG 

y su baja acidez proporcionan bajo olor y es extraíble en los revestimientos de haz 

de electrones ultravioleta y curado.  

 

Otras de las rutas para sintetizar el producto de interés DATRPG, además de 

las que s e m enciona en el pr esente pr oyecto es h aciendo r eaccionar T PG de 

grado acrilato con á cido a crílico en una reacción d e esterificación(2) para f ormar 

DATRPG. El DATRPG es usado como diluyente reactivo para reducir la viscosidad 

de formulaciones antes de las aplicaciones en barnices. Se usa en la curación por 

radiaciones en tintas de imprenta, barnices, pinturas y aplicaciones de 

revestimiento(3), y ofrece varias ventajas, inclusive el eliminar la post-curación, 

emisiones ba jas de c ompuestos orgánicos v olátiles (COV), eficiencia e nergética, 

velocidades de pr ocesamiento altas, p lantas d e t amaño c ompacto y excelente 

calidad en el terminado.   
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Por o tra p arte, el TPG de grado ac rilato d e Dow es  una sustancia q ue es  

vigilada específicamente en su acidez, aldehídos y peróxidos, que pueden causar 

problemas de color y operación  en la síntesis de los diacrilatos.  

 

El  D ATRPG es t ambién un c ompuesto r eticulador d e r eferencia en la 

invención de adhesivos, q ue s e f abrican a c ondiciones moderadas d e pr esión y 

temperatura.  S u us o se h a e studiado en  las t iras adhesivas(4)  usadas para 

remover  agentes externos e internos depositados en la piel. En estos métodos es 

importante c onsiderar l os t iempos d e c arga y r esidencia d el c ontaminante en la 

piel, a fin de escoger el t iempo de muestreo de modo que corresponda al periodo 

de carga y evitar pérdidas durante el periodo de residencia en la aplicación de este 

material viable. T ambién s e utiliza p ara elaborar  polímeros aniónicos, que se 

caracterizan porque se obtienen mediante la polimerización de ácidos carboxílicos 

olefínicamente insaturados c on c omonómeros d el t ipo d e D ATRPG, es te tipo de 

polímeros tienen  un valor de pH comprendido entre 6 y 8. 

 

En curados y  em pastados de pr oductos poliméricos(5), el D ATRPG es 

utilizado c omo alternativa al s er  excluido el triacrilato d e trimetilolpropano 

(TATMP), debido a que sólo es moderadamente irritante para la piel. Sin embargo, 

al igual que los acrilatos no deseados, éste puede provocar reacciones alérgicas si 

las personas sensibles entran en contacto con él.  

Por esta razón, en toda Europa por ministerio de la ley también las tintas de 

impresión que contienen el  p ermitido DATRPG deben estar identificadas con la 

advertencia "posible s ensibilización por contacto c on la p iel". Esto demuestra que 

también en tintas y barnices UV(6), es ac onsejable una apropiada protección de la 

piel. Por esta razón, las organizaciones profesionales de Europa continental 

apuestan más bien por una observación estricta de las medidas de protección, que 

por disposiciones limitativas en cuanto a los productos. 
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II.2. RUTAS DE SÍNTESIS DEL DIACRILATO DE TRIPROPILENGLICOL 

Dado q ue el DATRPG es un éster, p uede s er pr oducido por l os métodos 

siguientes: 

 

a. Esterificación de Fisher. Haciendo reaccionar TPG con ácido 

acrílico. 
 

La esterificación de Fischer-Speier (7), (8) o esterificación de Fischer es un tipo 

especial de esterificación que c onsiste en la f ormación de un éster por reflujo de 

un ácido carboxílico y un alcohol, en presencia de un catalizador ácido. La 

mayoría d e los ácidos carboxílicos son apt os para l a r eacción, pero el  al cohol 

debe ser g eneralmente un al cohol primario o secundario. Los alcoholes terciarios 

son susceptibles a la eliminación, y los fenoles suelen ser muy poco reactivos para 

dar rendimientos útiles. Los catalizadores más comúnmente usados para una 

esterificación de Fischer i ncluyen l os á cidos, ent re el los el  á cido sulfúrico. La 

reacción d e esterificación d e F ischer s e ejemplifica en l a f igura 2. 1, qu e c onsiste 

en la reacción entre el TPG y el acido acrílico, que es una de las rutas de síntesis 

del DATRPG del presente trabajo de tesis. 

 

 
Figura 2 .1. Reacción de esterificación  entre el T PG y el  ác ido ac rílico, que d an 

como productos el DATRPG y agua. 

 

b. Transesterificación entre TPG y acrilato de metilo. 
 

La transesterificación(9), (10) es e l pr oceso d e intercambiar el  grupo al coxi de 

un é ster por o tro al cohol, p ara obtener u n nu evo éster diferente y  ot ro al cohol 

diferente. Estas reacciones son frecuentemente catalizadas mediante la adición de 

un ácido o una base. 
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 En el pr esente p royecto de t esis se p retende s intetizar el D ATRPG con la 

siguiente r uta, para obt ener el DATRPG, l a r eacción química que tiene lugar se 

puede observar en la figura 2.2. 

 

Figura 2.2. Obtención de DATRPG mediante la transesterificación. 

 

c. Por reacción de esterificación de TPG con cloruro de acriloilo.  

Es una r eacción m uy similar a  la esterificación de F isher, d onde un a lcohol 

mayoritario como el T PG se h ace r eaccionar c on el c loruro de a criloilo p ara 

generar u n éster en pr esencia de un c atalizador, generalmente á cido. Ésta 

reacción s e p uede observar en la f igura 2.3, donde s e pr oduce ácido c lorhídrico 

(HCl) y el producto de interés, el DATRPG.  

El c loruro d e acriloilo(11), c onocido t ambién c omo c loruro de 2 -propenoilo o 

cloruro d e ácido ac rílico es  un líquido amarillo c laro, inflamable c on un olor acre. 

Pertenece al gr upo d e c ompuestos d e c loruros ácidos y es en c onsecuencia un 

derivado del ácido acrílico.  

Este compuesto produce reacciones comunes de cloruros d e ác ido: 

reacciona violentamente c on agua pr oduciendo á cido a crílico. Unas reacciones 

con al coholes producirán l a formación d e ésteres (como en el  caso del pr esente 

proyecto, el  compuesto de interés es un  éster) y r eacciones c on aminas 

producirán amidas.  

El cloruro de acriloilo es empleado más comúnmente en la síntesis orgánica 

para la introducción de fracciones acrílicas en otros compuestos. También se 

utiliza extensamente en la preparación de monómeros y polímeros acrílicos (como 

en la síntesis de DATRPG). 
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Figura 2.3. Obtención de DATRPG mediante la reacción de un polialcohol (TPG) y 
un acriloilo. 

 
II.3. LA REACCIÓN DE TRANSESTERIFICACIÓN 

 
Los compuestos que contienen el grupo funcional:                                         

 

 

 

 
Se conocen c omo ésteres los c ompuestos q ue s e muestran como l a 

estructura de l a f igura 2.4,  d onde R  p uede s er hi drógeno, alquilo o arilo y R ’ 

puede ser alquilo o a rilo. Y los compuestos que tiene el grupo funcional R’OH s e 

conocen como alcoholes donde R’ puede ser también alquilo o arilo.  

 

Los ésteres reaccionan con l os alcoholes para pr oducir un nu evo é ster y un 

nuevo al cohol. Estas reacciones pu eden e fectuarse catalizadas p or ácidos o por 

bases y reciben el nombre de transesterificación(12).  

 

Un és ter consta d e u na p arte que pr oviene de u n ácido c arboxílico l lamada 

acilo y una parte derivada de un alcohol.  

 

La reacción de un éster con un alcohol en pr esencia de un catalizador, para 

generar un nuevo alcohol y u n éster con un  grupo al cóxido di ferente es l lamada 

reacción d e transesterificación, c omo s e puede observar en l a f igura 2. 5, donde 

podemos observar éste tipo de reacciones. 

Figura 2.4. Estructura química de un éster. 
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Figura 2.5. Reaccion de transesterificción. 

 

Mecanísticamente l os ésteres s on c onsiderados como derivados de acilo 

(RCOY) donde e l g rupo a cilo e sta u nido a  un sustituyente e lectronegativo que 

puede a ctuar como gr upo saliente e n una reacción de sustitución (sustitución 

nucleofílica de acilo).  

 

En la figura 2.6 se puede observar como se l levan a cabo, en general, este 

tipo de reacciones. 

 

 
 

  

Figura 2.6. Reacción de sustitución nucleofílica. 
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En g eneral, las reacciones d e t ransesterificación pueden s er c atalizadas 

tanto p or ácidos c omo p or bases(13). La reacción d e transesterificación utiliza un 

catalizador para mejorar l a rapidez de r eacción y el rendimiento f inal, s in él no 

sería posible esta reacción. Sin embargo, en m uchos c asos es pr eferible l a 

utilización d e c atalizadores b ásicos, ya que los ácidos pueden provocar, 

dependiendo d e la e structura d e los a lcoholes que intervienen en e l proceso, 

reacciones secundarias tales como isomerizaciones o deshidrataciones.  

 

En la transesterificación catalizada por bases los catalizadores preferidos son 

bases c onvencionales homogéneos tales c omo KOH, N aOH, éstos s e s uelen 

utilizar a escala comercial ya que actúan mucho más rápido y  a demás permiten 

operar en condiciones moderadas de reacción.  Los alcóxidos alcalinos tales como 

NaOC2H5, NaO-t-C4H9, o NaHCO3, Na2CO3, y Ca(OH)2 también son empleados en 

las reacciones d e t ransesterificación, así como los b ásicos h eterogéneos como 

MgO, CaO, N a/NaOH/Al2O3  o la combinación de homogéneos o h eterogéneos 

según s ea el f in d e l a reacción. La transesterificación catalizada p or b ase es u n 

ejemplo clásico de una sustitución nucleofílica de acilo mediante un mecanismo de 

adición-eliminación (14), (15), éste mecanismo se puede ver como se lleva a cabo en 

la figura 2.7. El ion alcóxido es suficientemente nucleofílico para atacar el carbono 

del grupo c arbonilo d el éster. La expulsión d el ion alcóxido q ue originalmente s e 

encontraba en el éster, proporciona el producto de transesterificación. 

 

II.3.1.  Mecanismo de reacción en medio básico 

 
Figura 2.7. Mecanismo de reacción de la transesterifcación en medio básico.  
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En el c aso d e l a r eacción de transesterificación, c uando s e utiliza u n 

catalizador ácido(16)  se requieren condiciones de temperaturas elevadas y tiempos 

de reacción largos, por ello es frecuente la utilización de derivados de ácidos más 

activos.  

 

En este caso se emplean catalizadores que pueden ser ácidos homogéneos 

(H2SO4, HCl, H3PO4, RSO3) y  ác idos heterogéneos (Zeolitas, R esinas Sulfónicas, 

SO4/ZrO2, WO3/ZrO2).  

 

La r eacción c atalizada por ácido s igue un  m ecanismo s imilar, per o es un  

poco más c omplicado, d ebido a l a t ransferencia d e un protón adi cional, e ste 

mecanismo se puede ver en la figura 2.8.  

 

El alcohol es m enos n ucleofílico, p or lo que l a pr imera etapa es l a 

protonación del oxígeno del grupo c arbonilo, el c ual c on sus pares de electrones 

libres se comporta como una base de Lewis.  

 

De e sta m anera la pr otonación d el ox ígeno d eja al  carbono m ucho más 

electrofílico para el ataque de u n alcohol. C on esto s e f orma u n i ntermediario 

tetraédrico, el cual e s desprotonado p or ot ra m olécula de al cohol. Una 

subsecuente pr otonación d el ox ígeno ap ropiado, hace qu e este grupo sea m ejor 

grupo saliente que el no protonado.  

 

Cuando el  ox ígeno introduce su p ar d e el ectrones expulsa una m olécula de 

alcohol dejando una versión protonada del producto final. 
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II.3.2. Mecanismo de reacción en medio ácido 

Pares de electrones 
no compartidos 

Prolongación del oxígeno 
dejando al carbono más 

electrofílico por la carga positiva 
generada 

Parte alcohólica original 

Carbono más electrofílico 

Intermediario tetraédrico 

Pérdida de un protón para 
dejar un intermediario 

neutro 

Parte alcohólica diferente 
a la original 

Forma protonada del 
producto 

Prolongación de un oxígeno para hacerlo un buen 
grupo saliente, que conduce a la formación del 

producto deseado. 
 

 

Figura 2.8. Mecanismo de reacción de la transesterificación en medio ácido.  
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Los s iguientes catalizadores s on t ambién c onsiderados efectivos p ara la 

reacción de t ransesterificación d el acrilato d e metilo c on polialcoholes c omo el 

TPG. 

• Titanatos de alquilo, tales como el Tyzor TE y el Tyzor TnBT 

 

Son catalizadores muy eficientes en la transesterificación.  Funcionan en 

ausencia d e agua, reaccionan r ápidamente c on el producto f ormado. S on m uy 

estables en presencia de agua y bases de Lewis, pero pueden requerir altas 

temperaturas y tiempos de reacción largos.  

 

La t ransesterificación es t ambién una r eacción d e equilibrio(17), c uando s e 

realizan l as reacciones ex perimentales o pr uebas ex perimentales, se n ecesita 

introducir algún f actor o varios f actores que f avorezca el d esplazamiento d e l a 

reacción hacia l a derecha, sin el c ual s e obtendrá una mezcla de compuestos. E l 

desplazamiento d el eq uilibrio n ecesario se pu ede conseguir p or f ormación de u n 

éster más estable ( menor impedimento estérico), p or e liminación del éster o del 

alcohol que s e f ormen o utilizando un exceso de  alcohol, t ambién  u tilizando l a 

combinación de es tos factores ent re el los aum entado la t emperatura para 

desplazar el equilibrio (principio de Le Châtelier). 

 

II.4. CINÉTICA QUÍMICA 

Todas las reacciones químicas que ocurren en la naturaleza tienen rapidez 

distintas, la velocidad de una reacción es estudiada por la cinética química(18), (19). 

Que se define como la mayor o menor rapidez con la que se produce una reacción 

química o t ambién c omo l a c antidad d e pr oducto g enerado p or dos  o m as 

reactivos en un tiempo dado.  

La rapidez de reacción como cualquier variable, tiene perturbaciones  y está 

en función de diferentes factores como la concentración de reactivos, la presión, la 

temperatura y el efecto de un catalizador.  
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También de e ventos m oleculares  que se efectúan mediante la reacción 

general (difusión, ciencia de superficies, catálisis). El objeto de la cinética química 

es medir la rapidez de las reacciones químicas y encontrar ecuaciones que 

relacionen la rapidez de una reacción con variables experimentales, por ejemplo la 

temperatura, el tiempo y la presión. 

Se enc uentra e xperimentalmente que la r apidez de una r eacción depende 

mayormente de la temperatura y las concentraciones de las especies involucradas 

en l a r eacción. E n l as r eacciones s imples, s ólo la c oncentración d e los r eactivos 

afecta l a velocidad d e r eacción, p ero en r eacciones más c omplejas l a r apidez 

también puede depender de la concentración de uno o más productos.  

La presencia de un catalizador también afecta la rapidez de reacción; en este 

caso puede aumentar su rapidez. Del estudio de la rapidez de una reacción y su 

dependencia con todos estos factores se puede saber mucho acerca de los pasos 

en detalle para ir de reactivos a productos. Esto último es el  m ecanismo de 

reacción. Las r eacciones s e p ueden c lasificar c inéticamente en h omogéneas y 

heterogéneas. La primera ocurre en una fase y la segunda en más de una fase. La 

reacción heterogénea depende del área de una superficie ya sea la de las paredes 

del vaso o de un catalizador sólido. En este capítulo se discuten reacciones 

homogéneas. 

II.4.1. Rapidez de reacción 

La Rapidez de reacción e stá conformada p or l a rapidez d e formación y  l a 

rapidez de descomposición(20). Esta rapidez n o es constante y d epende d e varios 

factores, como la concentración de los reactivos, la presencia de un catalizador, la 

temperatura d e r eacción y el estado f ísico de l os r eactivos. U no de l os f actores 

más importantes es la concentración de los r eactivos. Cuanto m ás p artículas 

existan en un volumen, más c olisiones h ay entre l as p artículas por u nidad d e 

tiempo. A l pr incipio, c uando l a c oncentración d e r eactivos es m ayor, t ambién es 

mayor la probabilidad de que se den colisiones entre las moléculas, y la rapidez es 

mayor.  
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A medida que la reacción avanza, al ir disminuyendo la concentración de los 

reactivos, disminuye la probabilidad de colisión y con ella la rapidez de la reacción. 

La medida de la rapidez de reacción implica la medida de la concentración de uno 

de l os reactivos o productos a l o l argo del tiempo, esto es , p ara m edir la rapidez 

de una reacción necesitamos medir, b ien la c antidad de reactivo que desaparece 

por un idad de tiempo, o bi en l a cantidad de pr oducto qu e ap arece p or un idad de 

tiempo. La rapidez de reacción se mide en unidades de concentración/tiempo, esto 

es, en (mol/L)/s es decir moles/ (L·s). 

Para una reacción de la forma: A           B + C;  la ley de la rapidez de formación es 

la siguiente: VR  

Donde vR es l a r apidez de l a r eacción, (− ΔcA) l a disminución d e l a 

concentración del reactivo A en el tiempo Δt. Esta rapidez es la rapidez media de 

la reacción, pues todas las moléculas necesitan tiempos distintos para reaccionar. 

La r apidez d e aparición d el pr oducto e s i gual a  la rapidez de  de saparición del 

reactivo. D e este modo, l a ley de l a rapidez s e p uede escribir d e l a s iguiente 

forma: 

VR  

Este modelo necesita otras simplificaciones con respecto a: 

• La actividad química, es decir, la "concentración efectiva". 

• La cantidad de los reactivos en pr oporción a la cantidad de los productos y 

del disolvente. 

• La temperatura. 

• La energía de colisión. 

• Presencia de catalizadores. 

• La presión parcial de gases. 
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II.4.2. Orden de reacción 

Para cada r eacción s e p uede f ormular un a ecuación química, la  c ual 

describe c uantas partículas del r eactivo r eaccionan entre ellas, para f ormar u na 

cantidad de partículas del producto. 

Para una reacción de la forma: 2A + B + C + D           E;  esto significa, que 

dos partículas A colisionan con una partícula B, una partícula C y una partícula D 

para formar el producto E. 

Sin em bargo, la pr obabilidad d e qu e cinco p artículas colisionen al  m ismo 

tiempo y con energía suficiente, es escasa. 

Más pr obable es qu e dos o tres partículas c olisionen y f ormen u n producto 

intermedio, este producto i ntermedio c olisiona c on l as demás p artículas y f orma 

otros productos intermedios hasta formar el producto E, aquí un ejemplo: 

2A           A2 

A2 + B + C           A2 BC            

A2 BC + D           E 

La descomposición de la reacción principal en llamadas reacciones 

elementales y  el  an álisis de e stas nos m uestra ex actamente como o curre es ta 

reacción. Por m edio d e m étodos ex perimentales o  p or premisas se pu ede 

determinar la  de pendencia de la rapidez de  las r eacciones elementales c on las 

concentraciones de los componentes A, B, C y D. 

El orden de reacción(21) está definido como la suma de los exponentes de las 

concentraciones en l a l ey d e l a rapidez de l a reacción. Este es  también llamado 

orden total d e reacción, pu es el  o rden d epende d el reactivo q ue s e an alice. E l 

orden de la reacción se determina experimentalmente. 
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Por ejemplo: s uponiendo que l a r apidez de r eacción d e l a pr imera reacción 

elemental t iene u na d ependencia c uadrática c on l a c oncentración del r eactivo A , 

esto s ignifica que esta reacción es de s egundo orden c on respecto al reactivo A . 

El orden total de esta reacción es también segundo, pues no hay otros reactivos. 

Suponiendo que la velocidad de reacción de la s egunda reacción elemental 

tenga una dependencia lineal con la concentración del reactivo A2, l ineal c on la 

concentración del reactivo B y ninguna d ependencia c on C . E ntonces es la 

reacción de pr imer orden en relación a  A2, de pr imer orden en relación a  B y  d e 

cero orden en r elación al c omponente C . E l orden t otal es s egundo. Suponiendo 

que l a r apidez de r eacción de l a t ercera r eacción elemental t enga una 

dependencia lineal con la concentración de A2BC, pero ninguna con la 

concentración de D, entonces es la reacción de primer orden en relación a A2BC y 

de orden cero en relación a D. El orden total de la reacción es primero. 

Para una reacción hipotética de la forma: aA +  bB           gG + hH; la rapidez 

de r eacción s e d efine c omo la s iguiente expresión en c aso de qu e s ea u na 

reacción s imple m olecular, c omo la del c aso anterior: r = k [A]a [B]b, las 

concentraciones de reactivos están elevados a su correspondiente coeficiente 

cinético (sólo en el caso en el que la reacción sea elemental). Donde los corchetes 

denotan la c oncentración de c ada una de las especies; " r" denota la r apidez de 

reacción y "k" es la constante cinética.  

La rapidez de l as reacciones químicas ab arca e scalas de t iempo m uy 

amplias. Por ejemplo, una e xplosión pu ede ocurrir en m enos de u n segundo; la 

cocción de un alimento puede tardar minutos u horas 

II.4.3. Equilibrio químico 
 

El equilibrio(22) es un estado en el que no se observan cambios durante el 

tiempo transcurrido. Cuando una reacción química llega al estado de equilibrio  las 

concentraciones d e l os r eactivos y productos p ermanecen constantes en  el 

tiempo, sin que se produzcan cambios  visibles en el sistema.  
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Sin em bargo a  ni vel molecular ex iste un a gran ac tividad debido a que las 

moléculas de reactivos  siguen formando moléculas de productos y éstas a su vez 

reaccionan para f ormar moléculas de r eactivos. P ocas r eacciones químicas 

proceden en una sola dirección, la mayoría son reversibles. El equilibrio químico(23) 

se alcanza cuando la rapidez  de las reacciones directa e inversa se igualan y las 

concentraciones n etas de reactivos y productos p ermanecen c onstantes. E l 

equilibrio químico es u n pr oceso d inámico, es i mportante r ecordar qu e s olo el 

cambio de temperatura modifica el valor de la constante de equilibrio. Los cambios 

en c oncentración, pr esión y volumen p ueden c ambiar las c oncentraciones de 

equilibrio en l a m ezcla de r eacción, pero no modifican l a c onstante d e equilibrio, 

en tanto que la temperatura no cambie. Un catalizador puede acelerar el  p roceso, 

pero no t iene efecto s obre la c onstante de equilibrio o s obre las c oncentraciones 

en equilibrio de las especies reactivas, como se podrá explicar más a detalle en el 

siguiente apartado. 

 

Por otro l ado, la c onstante d e equilibrio viene de una reacción d e eq uilibrio 

reversible y u na t emperatura c onstante, u na r elación d eterminada de 

concentraciones de reactivos y productos que tienen un valor constante. La 

definición de constante de equilibrio que se tiene es un cociente, cuyo numerador 

se obtiene multiplicando las concentraciones  de equilibrio de los productos, cada 

una de  las cuales e sta e levada a  una po tencia igual a su coeficiente 

estequiométrico en l a ecuación balanceada. El denominador se obt iene apl icando 

el mismo procedimiento para las concentraciones de equilibrio de los reactivos.  

 

II.4.4. Principio de Le Châtelier 

El principio de Le Châtelier(24),  postulado por Henri-Louis Le Châtelier (1850-

1936), químico industrial francés, establece que: 

“Si un sistema químico que en principio esté en eq uilibrio ex perimenta un 

cambio en  la concentración, en l a t emperatura, en el  v olumen o en la pr esión 

parcial, variará para contrarrestar ese cambio”. 
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Si n o existe i ntervención externa ( adición d e r eactivos, s eparación d e 

productos o cambio de las condiciones de operación definidas básicamente por la 

presión y  la temperatura) es tas reacciones ev olucionan e spontáneamente h acia 

un estado de equilibrio en el  que la rapidez de formación de productos iguala a la 

rapidez en que estos se transforman en reactivos. 

II.4.5.  Concentración 

 

Realizando una observación hacia los reactivos s egún s ea s u naturaleza s e 

tiene diferente rapidez, encontrándose que los gases y los líquidos reaccionan con 

mayor rapidez que los sólidos. Esto se debe a la superficie de contacto que tiene 

cada es tado d e la m ateria. Si se varía l a concentración de u n sistema, que en 

principio e sté en eq uilibrio qu ímico, en e se sistema v ariarán también las 

concentraciones d e s us c omponentes de manera que s e contrarreste la primera 

variación. C on r especto a s u r epresentación mediante una ecuación 

estequiométrica, diremos que el equilibrio se desplazará a un lado o al otro de esa 

ecuación (en dirección a un miembro o al otro). 

II.4.6.  Cambio de temperatura 

Si se aumenta la temperatura en un sistema que en principio esté en 

equilibrio, ese s istema s e r eorganizará d e m anera que s e absorba el  exceso d e 

calor; y, en la representación estequiométrica, diremos también que la reacción se 

desplazará en un sentido o en el otro. 

Hay dos tipos de variación con la temperatura: 

• Reacción exotérmica: aquella reacción que libera o desprende calor. 

Por ejemplo: aA + bB ←→ cC + dD + Calor 

En es te caso se p uede a preciar q ue s i aumenta el c alor habrá un  

desplazamiento del equilibrio hacia los reactivos (←); y, s i d isminuye el c alor, 

habrá un desplazamiento hacia los productos (→). 
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• Reacción endotérmica: aquella que absorbe calor. 

Por ejemplo: aA + bB + Calor ←→ cC + dD 

En es te o tro caso, se a precia q ue l a disminución de c alor afecta a l os 

reactivos, de manera que se produce un desplazamiento del equilibrio hacia éstos 

(←). En c ambio, s i aumenta el c alor, e l e quilibrio se de splazará ha cia los 

productos (→). 

En c onclusión, un au mento en el  calor favorece una reacción endotérmica y 

una disminución en el calor favorece una reacción exotérmica. 

II.4.7.  Cambio de presión 

Si se eleva la presión de un sistema en equilibrio, la reacción se desplaza en 

la dirección en la q ue desaparecen los moles d e r eactivos, a fin d e m inimizar la 

elevación de presión. Por el c ontrario, s i se disminuye l a presión, l a reacción se 

desplazara en el  sentido en q ue au menten l as moles totales d e r eactivos l o que 

ayudará a que la presión no s e reduzca. Es importante hacer notar que, a bajas 

temperaturas, l a r eacción r equiere más t iempo, ya q ue esas b ajas t emperaturas 

reducen la movilidad de las partículas involucradas y tienen menos probabilidad de 

que colisionen y rompan enlaces y formen nuevos.  

II.4.8.  Efecto de un catalizador 

Se sabe que un catalizador aumenta la rapidez de una reacción al reducir la 

energía d e a ctivación d e l a r eacción. Sin em bargo, un  catalizador disminuye la 

energía de activación de la reacción directa y de la reacción inversa en la misma 

magnitud. S e p uede d ecir q ue la presencia de un c atalizador n o modifica la 

constante de equilibrio y tampoco desplaza la posición de un sistema en equilibrio, 

si un  c atalizador s e añade a un a m ezcla de reacción que no esta en eq uilibrio, 

solo pr ovocará que la mezcla alcance más rápido el  equilibrio. La misma mezcla 

en equilibrio se obtendría sin el catalizador, pero habría que esperar más tiempo. 
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II.5.  MODELO DE COLISIONES 

El modelo d e colisiones(25) está basado en l a i dea q ue p artículas reactivas 

deben colisionar para que una reacción ocurra, pero solamente una cierta fracción 

del t otal d e c olisiones t iene l a energía para c onectarse efectivamente y c ausar 

transformaciones de los r eactivos en productos. Esto es porque solamente una 

porción de l as m oléculas tiene en ergía suficiente y  la or ientación a decuada (o 

ángulo) en el momento del impacto para romper cualquier enlace e xistente y  

formar nuevos. 

Las moléculas deben c hocar para que  s e pr oduzcan la s r eacciones 

químicas. Mientras más f recuentes s ean estas c olisiones mayores probabilidades 

existen de qu e los choques sean e fectivos y  d en lugar a  nu evos productos. A  

mayor concentración de los reactantes, habrá más choques y  au mentará la 

rapidez de r eacción. S in embargo no bastan lo s c hoques, una  f racción muy 

pequeña c orresponde a colisiones ef ectivas, que pu eden ocurrir cuando hay un a 

orientación adecuada de las moléculas y una energía de activación. 

 

La cantidad mínima de energía necesaria para el choque es  conocida como 

energía de activación. 

 

Partículas d e di ferentes el ementos reaccionan con o tras por pr esentar 

energía de activación con que aciertan las otras. Si los elementos reaccionan con 

otros, la colisión es llamada de suceso, pero si la concentración de al menos uno 

de l os el ementos e s m uy b aja, h abrá m enos partículas para ot ros el ementos 

reaccionar con aquellos y la reacción irá a suceder mucho más lentamente. 

 

Con la temperatura aumentando, la energía cinética media y velocidad de las 

moléculas aumenta, pero esto es poco significativo en el aumento en el número de 

colisiones. La t asa d e r eacción aumenta c on l a disminución d e la t emperatura 

porque una mayor fracción de las colisiones sobrepasa la energía de activación.  
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La t eoría d e las colisiones es tá íntimamente r elacionada a la c inética 

química. Los á tomos d e las m oléculas de l os reactivos e stán siempre en  

movimiento, ge nerando muchas c olisiones ( choques). P arte de estas colisiones 

aumentan l a r apidez de reacción química. Cuantos m ás choques c on en ergía y 

geometría adecuada exista, mayor es la rapidez de reacción. 

Hay dos tipos de colisiones: 

 Horizontal – Colisión más lenta 

 Vertical – Colisión más rápida, colisión efectiva 

Energía de activación  

Es l a energía mínima que l os r eactivos pr ecisan para q ue inicie l a reacción 

química. Esa e nergía proviene de  la  e nergía cinética de la s m oléculas que 

colisionan.  

La energía c inética s irve para originar las reacciones, pero s i las moléculas 

se mueven muy lento, las moléculas solo rebotarán al chocar con otras moléculas 

y la r eacción no s ucede. P ara q ue r eaccionen l as moléculas, éstas d eben t ener 

una energía cinética total qu e sea igual o  m ayor qu e cierto v alor m ínimo d e 

energía llamado energía de activación(26) (Ea).  

Una c olisión c on energía Ea o mayor, c onsigue que lo s átomos de  la s 

moléculas alcancen el estado de transición. Pero para que se lleve a cabo la 

reacción es necesario también que las moléculas estén orientadas correctamente. 

La constante de la rapidez de una reacción (k) depende también de la temperatura 

ya q ue la en ergía cinética depende d e e lla. L a relación ent re k y la t emperatura 

está dada por la ecuación de Arrhenius: 

 

Donde A es el factor de frecuencia. 
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Cuanto mayor sea la energía de activación, más lenta es la reacción porque 

aumenta l a dificultad para que el proceso suceda. Cuanto menor la energía de 

activación, menor l a barrera d e en ergía, m ás colisiones efectivas y  por tanto un a 

reacción más rápida.  

La en ergía de activación v aría de acuerdo con el  tipo d e reacción quí mica. 

En las reacciones endotérmicas es mayor que en las exotérmicas(27). 

II.6.  PROPIEDADES FÍSICAS DE LOS REACTIVOS Y PRODUCTOS 
 

La importancia de c onocer las p ropiedades f ísicas de  la s s ustancias q ue 

están involucradas en la s íntesis d e DATRPG, es aprovechar sus características 

físicas p ara r ealizar u n adecuado diseño experimental que p ermitan obtener u na 

alta conversión de la reacción.  

 

Estas propiedades físicas se enlistan en las tablas 2.1 y 2.2 para las 

propiedades de l os reactivos y p ara los productos en l as t ablas  2.3 y  2. 4. Las 

propiedades físicas del disolvente empleado también se enlistan en la tabla 2.5. 
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II.6.1  PROPIEDADES FÍSICAS DE LOS REACTIVOS 
Tabla 2.1: Datos de las propiedades físicas del tripropilenglicol. 

Propiedades físicas del Tripropilenglicol (TPG)(28) 

Fórmula molecular HO (C3H6O) 2C3H6OH 

Aspecto físico Líquido i ncoloro, v iscoso, prácticamente 

inodoro, higroscópico. 

Presión de vapor (mmHg) a 25 ºC 0.002 

Peso molecular (g/mol) 192.26 

Punto de ebullición a 760 mm Hg (ºC) 273 

Punto de congelación (ºC) -30 

Densidad (g/mL) a 20 ºC 1.022 

Densidad del mezcla vapor/aire (g/mL)  a 

 25 ºC 

6.6 

Índice de refracción a 25 ºC 1.4415 

Viscosidad (cP) a 25 ºC 57.52 

Temperatura de inflamación (ºC) 143 

Temperatura de autoignición (ºC) ND 

Calor de vaporización  (Kj/mol) 35.36 

Calor de polimerización (Kcal/mol) ND 

Calor especifico (J/g K) 1.96 

Solubilidad en agua (g/ml) a 20 ºC Completamente 

Limite inferior de explosividad (%V/aire) ND 

Limite superior de explosividad (%V/aire) ND 
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Tabla 2.2: Datos de las propiedades físicas del acrilato de metilo. 

Propiedades físicas del acrilato de metilo(29), (30), (31),(32) 

Fórmula molecular C4H6O2 

Aspecto físico Líquido incoloro, de olor acre. 

Presión de vapor (mmHg)  20 ºC 68.2 

Peso molecular (g/mol) 86.1 

Punto de ebullición a 760 mm Hg (ºC) 79.9 

Punto de congelación (ºC) -76.0 

Densidad (g/mL) a 25 ºC 0.950 

Densidad del mezcla vapor/aire (g/mL)  

a 25 ºC 

1.18 

Índice de refracción a 25 ºC 1.4003 

Viscosidad a 25 ºC 0.47 

Temperatura de inflamación (ºC) 10 

Temperatura de autoignición (ºC) 468 

Calor de vaporización  (cal/g) 92 

Calor de polimerización (Kcal/mol) 18.809 

Calor específico (cal/g ºC) 0.48 

Solubilidad en agua (g/mL) a 20 ºC 6/100 

Límite inferior de explosividad (%V/aire) 2.8 

Límite superior de explosividad 

(%V/aire) 

25 
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II.6.2. PROPIEDADES FÍSICAS DE LOS PRODUCTOS 
Tabla 2.3: Datos de las propiedades físicas del  metanol. 

Propiedades físicas del metanol(33), (34) 

Fórmula molecular CH3OH 

Aspecto físico Líquido incoloro, v enenoso, con ol or a 

etanol. 

Presión de vapor (mmHg) a 25 ºC 127.2 

Peso molecular (g/mol) 32.04 

Punto de ebullición a 760 mm Hg (ºC) 64.7 

Punto de congelación (ºC) -97.68 

Densidad (g/mL) a 25 ºC 0.7915 

Densidad del mezcla vapor/aire (g/mL)  

a 25 ºC 

1.2 

Índice de refracción a 20 ºC 1.3292 

Viscosidad (cP) a 25 ºC 0.541 

Temperatura de inflamación (ºC) 12 

Temperatura de autoignición (ºC) 385 

Calor de vaporización  (J/g) 1129 

Calor de polimerización (Kcal/mol) ND 

Calor específico (J/g K) 2.533 

Solubilidad en agua (g/mL) a 20 ºC Completa 

Límite inferior de explosividad (%V/aire) 6 

Límite superior de explosividad 

(%V/aire) 

36.5 
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Tabla 2.4: Datos de las propiedades físicas del diacrilato de tripropilenglicol. 

Propiedades físicas del diacrilato de tripropilenglicol (DATRPG)(35) 

Fórmula molecular C 15H24O6 

Aspecto físico Líquido incoloro 

Presión de vapor (mmHg) a 25 ºC ND 

Peso molecular (g/mol) 300.35 

Punto de ebullición a 760 mm Hg (ºC) ND 

Punto de congelación (ºC) ND 

Densidad (g/mL) a 25 ºC 1.03 

Densidad del mezcla vapor/aire (g/mL)  

a 25 ºC 

ND 

Índice de refracción a 25 ºC 1.4501 

Viscosidad (cP) a 25 ºC ND 

Temperatura de inflamación (ºC) ND 

Temperatura de autoignición (ºC) ND 

Calor de vaporización  (cal/g) ND 

Calor de polimerización (Kcal/mol) ND 

Calor específico (cal/g ºC) ND 

Solubilidad en agua (g/mL) a 20 ºC Soluble 

Límite inferior de explosividad (%V/aire) ND 

Límite superior de explosividad 

(%V/aire) 

ND 
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II.7. PROPIEDADES FÍSICAS DEL DISOLVENTE EMPLEADO 

Tabla 2.5: Datos de las propiedades físicas del disolvente ciclohexano. 

Propiedades físicas del ciclohexano(36), (37), (38), (39) 

Fórmula molecular C6H12 

Aspecto físico líquido incoloro, olor fuerte 

Presión de vapor (mmHg) a 25 ºC 100 

Peso molecular (g/mol) 84.2 

Punto de ebullición a 760 mm Hg (ºC) 81 

Punto de congelación (ºC) 7 

Densidad (g/mL) a 25 ºC 0.776 

Densidad del mezcla vapor/aire (g/mL)  

a 25 ºC 

1.7 

Índice de refracción a 25 ºC 1.4270 

Viscosidad (cP) a 20 ºC 0.88 

Temperatura de inflamación (ºC) -18 

Temperatura de autoignición (ºC) 268 

Calor de vaporización  (kJ/Kg) 355.88 

Calor de polimerización (Kcal/mol) ND 

Calor específico (KJ/Kg K) 2.081 

Solubilidad en agua (g/mL) a 20 ºC Ninguna 

Límite inferior de explosividad (%V/aire) 1.3 

Límite superior de explosividad 

(%V/aire) 

8 
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II.7.1 FUNCIÓN DEL CICLOHEXANO COMO DISOLVENTE EN LA REACCIÓN 
 

En el  presente proyecto, para la reacción de transesterificación el uso de un 

disolvente como el ciclohexano, orgánico e inerte al sistema es fundamental en l a 

síntesis de DATRPG.  El us o de este disolvente n o reactivo ayuda a au mentar la 

rapidez d e r eacción y controlar l a c antidad d e c alor desprendido d urante l a 

reacción. E l c iclohexano c omo d isolvente f orma un azeótropo c on el m etanol 

(subproducto obtenido), el cual éste último se puede s eparar de la  m ezcla de 

reacción aprovechando la propiedad que t iene c on el disolvente y ser eliminados 

por destilación. E l f in de emplear u n d isolvente es ayudar a r etirar u no de l os 

productos generados que es el metanol, como es el caso de la presente reacción y 

favorecer la formación del DATRPG. 

 

II.8.  ADICIÓN DE AIRE AL SISTEMA 

 
Los ésteres acrílicos contienen en su estructura m olecular u n grupo v inílico 

altamente reactivo por lo cual son susceptibles de polimerizar  debido a la 

temperatura, efectuar reacciones típicas de adición por medio de la doble ligadura. 

De acuerdo a la investigación realizada, el suministro de aire en las reacciones es 

importante ya que el funcionamiento del inhibidor en presencia de oxígeno es vital 

para prevenir la polimerización del producto así como el del reactivo de acrilato de 

metilo. Por lo tanto la adición de oxígeno en las reacciones se realiza mediante el 

suministro d e ai re por m edio d e u na b omba, d onde és te se controla d esde un 

reóstato. 

 

El aire c omo f luido y por la dirección por donde c ircula a través del s istema 

de r eacción, q ue empieza d esde e l seno d e la mezcla y  e merge como burbujas 

sobre la s uperficie de la misma, que después f luye a través de la columna entre 

los ani llos p ara l legar hasta el  domo y  d espués p asar hacia el  condensador y  

finalmente llegar hasta las dos s alidas de l m ismo, en un a d onde s e conecta un  

matraz y en la otra una salida para conectar el vacío.  
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Por la dirección antes descrita que sigue el aire a través del sistema, 

después de c umplir s u primera función que es p roporcionar oxígeno al inhibidor 

MEHQ para su funcionamiento, el aire actúa como un segundo factor para 

desplazar la reacción, ya que ayuda a arrastrar el disolvente empleado junto con el 

metanol q ue s e genera y eliminarlos de la reacción para que se favorezca la 

conversión de los reactivos. 

II.9. CATALIZADORES 
 

De acuerdo a la  investigación realizada se hi zo la  selección de  los 

catalizadores, m encionando a c ontinuación su s c aracterísticas, propiedades 

físicas y químicas. 

 II.9.1.  Hidróxido de litio  

 
Masa molecular: 23.95 g/mol, fórmula: LiOH, punto de ebullición (se descompone): 

 924 °C, punto de fusión: 450-471 °C, densidad relativa: 1.46,  solubilidad en agua: 

12.8 g/100 m L. Estructura c ristalina: T etragonal. El hidróxido d e litio(40), es un 

sólido blanco cristalino b astante hi groscópico, formado a partir de agu a y litio. La 

reacción es la siguiente: 

2 Li + 2 H2O → 2 LiOH + H2 

Es soluble en Agua, y ligeramente soluble en etanol. Hay formas comerciales 

hidratadas y  v ariaciones a nhídridas del h idróxido de litio. Es usado en l a 

purificación de gases (como absorbente del dióxido de carbono), como medio para 

la transferencia d e calor, y  como al macenamiento d e el ectrolito de b aterías. La 

disolución en ag ua es una b ase fuerte, reacciona v iolentamente con ácidos y  es 

corrosiva para el aluminio y el cinc. 

II.9.2.  Cloruro de litio 

Masa molecular: 42.39 g/mol, fórmula: LiCl, punto de ebullición 1360 °C, 

punto de fusión: 614 ºC, densidad relativa 2.1, solubilidad en agua: 83g/100 mL a 

20 ºC.  
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El cloruro de litio(41), es una sal formada por cloro y litio en proporción 1:1. Se 

comporta como un compuesto iónico típico (tiene características parecidas a la sal 

común), aunque el ion Li+ es muy pequeño. Es un compuesto inorgánico. Presenta 

una gr an av idez por el  agu a, es decir posee una elevada h igroscopicidad, p or l o 

que es un m uy buen secante. Es m ás soluble en di solventes orgánicos polares 

como el metanol y la acetona que el cloruro sódico o el cloruro potásico. En 

solución ac uosa es  corrosiva p ara l os metales. El cloruro de  li tio puede 

proporcionar una fuente d e iones de cloruro. Como cualquier otro cloruro iónico 

soluble, pr ecipita c loruros c uando es añadido a u na disolución de una c ierta s al 

metálica, como nitrato de plomo (ii). 

2 LiCl (aq) + Pb (no3)2 (aq) → Pbcl2(s) + 2 LiNO3 (aq) 

El ion Li+ actúa como un ácido de Lewis débil bajo ciertas circunstancias. Por 

ejemplo, un mol de c loruro de l itio es capaz de absorber algo más de 4 m oles de 

amoníaco. 

II.9.3. Oxido de calcio(42) 

 
Masa m olecular: 56. 1 g/ mol, fórmula: CaO, punto de ebullición: 3500  °C, 

punto de fusión: 2927 °C, densidad relativa: 3.3, solubilidad en agua: Reacciona.  

 

La c al viva s e encuentra presente en la n aturaleza, s e p uede s intetizar a 

partir del ag ua m arina, qu e contiene concentraciones regulares d e c arbonatos de 

calcio y magnesio; m ediante r eacciones q uímicas y pr ocesos f isicoquímicos, el 

carbonato es l levado a hi dróxido de calcio, una última calcinación producirá óxido 

de calcio. 

 

Este m aterial utilizado para h acer mortero d e c al s e obtiene d e l as r ocas 

calizas c alcinadas a u na t emperatura entre 9 00 y 1 200 °C, durante d ías, en u n 

horno rotatorio o en un horno tradicional, romano o árabe. En estas condiciones el 

carbonato es inestable y pierde una molécula de dióxido de carbono. 
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El óx ido d e calcio r eacciona violentamente c on el agua, h aciendo qu e ésta 

alcance los 9 0 °C. Se f orma entonces hidróxido de calcio, también llamado cal 

apagada, o Ca (OH)2. 

II.10. INHIBIDORES. 
 

 A c ontinuación s e presentan una br eve d escripción y c omparación  d e l os 

inhibidores q ue s e utilizan en la s pr uebas y posteriormente se mencionan s us 

propiedades físicas y químicas. 

 

II.10.1  Hidroquinona(43) 

 

Sinónimos: 1,4-bencenodiol/ hidroquinol  

Fórmula: C6H6O2 

 

Aspecto y color: Cristales i ncoloros, Olor: No h ay información di sponible, 

presión d e vapor: 0.12 Pa a 20  ºC, densidad r elativa: 1.3, densidad r elativa de 

vapor: 3.8, solubilidad en agua: 5.9 g/100 mL a 15 ºC, punto de ebullición: 287 ºC, 

punto de fusión: 172ºC, peso molecular: 110.1 g/mol. 

 

Efectos en la salud: Irritación, enrojecimiento en piel, visión borrosa dolor en 

ojos, la ingestión provoca: piel azulada, vértigo, dolor de c abeza, náuseas, jadeo, 

convulsiones, vómitos, pi tidos en l os oídos. La exposición p or inge stión puede 

producir falla respiratoria.  

 

El c ontacto pr olongado o r epetido c on l a piel p uede producir d ermatitis y 

sensibilización en la piel. La sustancia p uede afectar l a piel dando lugar a una 

despigmentación de la  pie l. La hi droquinona y s us de rivados utilizados 

principalmente en productos químicos fotográficos tinte, en l a m edicina, como 

antioxidante, y en pinturas, barnices, y los carburantes y aceites.   
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II.10.2.  Fenotiazina(44), (45) 

Este i nhibidor aunque n o s e utilizó en l as prácticas experimentales e s un  

buen inhibidor de la polimerización. 

Otros no mbres: t iodifenilamina, dibenzotiazina, fórmula s emidesarrollada: 

C12H9NS, Estado de agregación: sólido, apariencia: hojuelas rómbas amarillentas 

o pl acas en forma di amante, masa molar: 199.2762 g/mol, punto de f usión: 185 

°C, punto de ebullición: 371 °C, acidez (pKa): appróx 23 en DMSO. 

La fenotiazina (también l lamada dibenzotiazina o tiodifenilamina) es u n 

compuesto c ristalino d e c olor amarillento o verdoso soluble en á cido acético 

caliente, benceno y otros solventes. Se compone de una estructura de tres anillos 

en el  que dos an illos de benceno se unen con un átomo de azufre y de nitrógeno 

en posiciones no adyacentes. De modo que es un d erivado benzoico de l a tiazina 

que s e obtiene al f usionar difenilamina con azufre. Q uímicamente es u n 

compuesto or gánico volátil y tóxico que concierne a varias agencias de protección 

ambiental. 

II.10.3.  Metil éter de hidroquinona (46), (47) 

SINÓNIMOS: p-hidroxianisol, p-metoxifenol, 4 metoxifenol, mequinol, fórmula 

química: CH 3 OC 6 H 4 OH, Peso molecular: 124.14 g/mol. 

Punto de  ebullición: 2 43 º C, pu nto de  f usión: 53 º C estado f ísico: s ólido, 

escama blanca,  gravedad específica: 1.55,  solubilidad en agua: soluble, densidad 

de vapor: 4.29 mg/mL. 

Se utiliza como inhibidor d e m onómeros de v inilo y acrílico, sobre todo p ara 

los productos c laros y c omo antioxidante.  Se ut iliza como un estabilizador para 

inhibir l a f ormación d e p eróxido en éteres, hidrocarburos c lorados y etilcelulosa.  

También s e u tiliza c omo p roducto i ntermedio para la f abricación de otros 

estabilizadores, colorantes, productos farmacéuticos y plastificantes. 

http://es.wikipedia.org/wiki/Rombo
http://es.wikipedia.org/wiki/Gramo
http://es.wikipedia.org/wiki/Mol
http://es.wikipedia.org/wiki/Benceno
http://es.wikipedia.org/w/index.php?title=Tiazina&action=edit&redlink=1
http://es.wikipedia.org/w/index.php?title=Difenilamina&action=edit&redlink=1
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II.10.4.  Azul de metileno (48), (49) 

Sinónimo: 3, 7-bis (dimetilamino) –  phenothiazin-5-io cloruro, fórmula 

molecular: C 16 H 18 N 3 SCl, peso molecular: 319,85 g/mol, punto de fusión: 100-

110 °C (con descomposición), Punto de ebullición: Se descompone fácilmente.  

El azul de metileno es un compuesto químico heterocíclico aromático con la 

fórmula molecular: C16 H18 N3S Cl.  Tiene muchos usos en una gama de diferentes 

campos, tales como la biología y la química.  A temperatura ambiente se presenta 

como un sólido, de color verde oscuro en polvo sin olor, que produce una solución 

de azul cuando se disuelve en agua.   

La forma hidratada tiene 3 moléculas de agua por cada molécula de azul de 

metileno. El az ul d e m etileno n o se d ebe confundir con az ul de metilo, ot ra 

histología mancha, azul de metileno nuevo, ni con las violetas de metilo a menudo 

se utilizan como indicadores de pH. 

II.11.  FUNCIÓN DE LOS REACTIVOS 

Debido al d iseño experimental es c onveniente s eñalar q ue r eactivo esta en 

exceso y cual es el limitante, en las experimentaciones generalmente los reactivos 

no e stán presentes en l as cantidades e stequiometrias ex actas, e s decir, en las 

proporciones qu e indica l a ecuación b alanceada. Como c onsecuencia, algunos 

reactivos s e consumen mientras que pa rte de otros se r ecuperan al finalizar la 

reacción y se recirculan.  

El reactivo que se consume primero recibe el nombre de reactivo limitante, ya 

que la máxima cantidad de producto que se forma depende de la cantidad de este 

reactivo que había originalmente. Cuando este reactivo se consume, no se puede 

formar más producto. Los reactivos en exceso son los reactivos presentes en 

mayor cantidad que la necesaria para reaccionar con la cantidad de reactivo 

limitante.  



 
45 

Por l o que a c ontinuación s e d efinen q ue r eactivo es el l imitante y c ual en 

exceso. 

II.11.1  REACTIVO LIMITANTE 

El TPG se estableció como reactivo limitante debido a la relación 

estequiométrica q ue t iene c on el acrilato d e metilo, en todos l os ex perimentos 

realizados fue el reactivo limitante. 

II.11.2  REACTIVO EN EXCESO 

De a cuerdo a l p rincipio de Le  Châtelier p ara asegurar q ue la reacción de 

transesterificación o curra de m anera ap ropiada e s r ecomendable p oner una 

cantidad mayor a uno de los reactivos con respecto a la relación estequiométrica.  

 

En l a ec uación quí mica p ara l a síntesis de DATRPG, para una molécula de 

TPG  reacciona con dos de acrilato de metilo, para esta reacción se eligió el 

acrilato de metilo como reactivo en exceso, pues es el reactivo más barato y más 

fácil de conseguir y es el que en mayor volumen se disponía. 

 

 En l a m ayoría d e l os experimentos el acrilato de metilo s e agregó al d oble 

en la relación de reactivos respecto al TPG. 
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CAPÍTULO III.   
 
III.1.  PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL  
 

III.2.  DESARROLLO EXPERIMENTAL 
 
El desarrollo establecido para llevar a cabo el proyecto, se muestra a continuación 
en la figura 3.1. 

 

Figura 3.1. Diagrama de flujo de la metodología. 

 

REACCIÓN  
La síntesis de DATRPG se efectúa de la siguiente manera:  

• Se c olocan en el m atraz d e r eacción el T PG, c iclohexano, inhibidor y p or 

último el acrilato de metilo, se agregan en el orden en que se mencionan. 

• La agitación y el burbujeo d e aire al s istema c omienza c uando todos los 

reactivos y a se enc uentran pr esentes en el  m atraz y  se i nicia un  suave 

calentamiento al sistema, que dura normalmente entre 15 y 20 minutos. 

La reacción consiste en dos etapas:  

Etapa de Deshidratación 
 

• Se calienta es ta m ezcla a u na temperatura de 66 °C y se mantiene 

constante durante 25 minutos. Esto se hace con la intención de remover el 

agua remanente que se pueda encontrar en la mezcla de reactivos  y 

puedan afectar la función de los catalizadores.  

Reacciòn Decantaciòn 
Purificaciòn Filtraciòn 
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Etapa de Reacción  

• Transcurridos los 25 minutos, s e pesan los c atalizadores y s e adicionan al 

matraz. A pa rtir de e ste momento se m ide e l t iempo de  reacción, 

manteniendo la temperatura constante a 66 °C, durante 2 horas. 

Se detiene el calentamiento cuando ha trascurrido el tiempo de reacción y se 

deja enf riar, manteniendo el  flujo de aire, hasta llegar una temperatura cercano al  

ambiente, que dura aproximadamente 20 minutos. 

 

Es importante aclarar, q ue en l as d os etapas de l a r eacción s e mantiene la 

misma temperatura y solo se les l lamó así para diferenciar la f inalidad que se hace 

en cada etapa, que es la de deshidratación en la primera y la segunda de reacción 

que es c uando s e agregan l os c atalizadores y s e empieza a c ontar el t iempo 

decisivo de la reacción, pero en si la reacción empieza desde que se fija la 

temperatura, solo que se enc ontró que la pr imera etapa es importante para lograr 

una buena conversión. 

 

PURIFICACIÓN 
La purificación consiste en tres etapas, la decantación, purificación por 

volatilización y filtración a vacío: 

Decantación 

• La decantación es un proceso sencillo que consiste en transvasar la 

muestra con dos r ecipientes, d onde el  pr imero qu e contiene l a muestra se 

vierte en un s egundo, s in dejar pasar las sustancias s ólidas empleadas en 

la reacción, que son los catalizadores y el inhibidor. 

Purificación por volatilización con equipo rotavapor   

 
Para este p roceso s e u tilizaron d os equipos p ara r ealizar l as p ruebas d e 

purificación, uno con rotavapor y  el  ot ro eq uipo similar al pr imero, pe ro más 

eficiente en cuando al enf riamiento y vacío, lo que permite que la muestra no sea 

calentada y se realice la destilación a temperatura ambiente. 
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• La purificación del DATRPG con el equipo rotavapor c onsiste en retirar las 

impurezas ( el exceso d e acrilato, r esiduo d e T PG, c iclohexano y metanol 

generado) por volatilización, que contiene la mezcla al final de la reacción. 

• Este p roceso consiste en ut ilizar el  v acío p ara qu e ar rastre las i mpurezas 

del producto de i nterés ( DATRPG), y éstas s ean c ondensadas en el 

enfriador y  ser colectadas e n ot ro m atraz. De es ta forma separar e l 

producto, d e las sustancias qu e no son i mportantes para e l obj etivo d el 

proyecto.  

Filtración a vacío 

 
• Este proceso consiste en ap licar un último tratamiento en l a purificación de 

las muestras para retirar las trazas de sólidos que puedan tener. Se realiza 

de la siguiente manera: se coloca la muestra en un embudo Buchner con un 

papel f iltro y todo esto s obre un matraz Erlenmeyer conectado al vacío,  al 

principio la muestra f luye por gravedad, pero después de c onectar el vacío 

se f acilita l a f iltración y c oncluye c uando l a m uestra h aya t erminado d e 

pasar al matraz. 

 

 

 

 

 

 

 

 



 
49 

III.3.  SELECCIÓN DE  MATERIAL 

En este apartado s e mencionan todos los materiales necesarios para poder 

llevar a cabo la reacción y que son esenciales para cumplir los objetivos del 

presente proyecto.  

Consiste en la selección adecuada de materiales y servicios  de laboratorio y 

su diseño para cumplir los fines y  l as condiciones adecuadas d e reacción, este 

material sirve para el control de variables así como para la síntesis de DATRPG. 

III.3.1.  REACTIVOS Y SUSTANCIAS EMPLEADAS EN LA REACCIÓN  

Función Sustancia Estado físico Marca 

    
Reactivo Acrilato de metilo Líquido Brentag 

Reactivo TPG Líquido SANMU SAMPLE 
Solvente Ciclohexano  R.A. Liquido Reasol 

Catalizador Hidróxido de litio R. A. Sólido Reasol 
Catalizador Cloruro de litio R. A. Sólido Reasol 

Catalizador Óxido de calcio Sólido Amerirol Chemical 
Inhibidor Metil éter de 

hidroquinona 

Cristal China Hupe 

Chemical 
Inhibidor Azul de metileno Sólido China Hupe 

Chemical 
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III.3.2  MATERIALES Y SERVICIOS 
 

III.3. 2.1  SERVICIOS  
 

Energía eléctrica: Proveer en ergía a l sistema p ara el  funcionamiento de 

aparatos eléctricos. 

 

Agua de 
enfriamiento: 

Se utilizó agua de la llave  como fluido de enfriamiento con el 

fin de condensar los vapores que se generan como resultado  

de la  reacción. 

 

Vacío: Este servicio se utiliza en la purificación por volatilización, su 

arrastre por succión d esde el matraz hacia el  condensador 

sirve para r etirar l as i mpurezas del pr oducto de DATRPG, 

condensarlos y  colectarlos en  otro m atraz,  así c omo en la 

etapa d e filtración al  v acío, tratamiento qu e consiste en  

retirar las últimas trazas de residuos sólidos de catalizador e 

inhbidor que p uedan estar presentes en l a m uestra d e 

DATRPG. 

 

Aire: La adición de aire al sistema fue necesaria para el 

funcionamiento del inhibidor, ya que éste solo es ef ectivo en  

presencia de oxígeno y ésta sustancia se logra suministrar a 

través de su contenido en el aire. 

 

Agitación: La agi tación, aunque no es un s ervicio, s e f ija por medio de 

la parrilla de tal forma se permite qu e la reacción se lleve a 

cabo de manera homogénea y a la  misma temperatura  en 

cualquier punto; con esto  se logra que no existan gradientes 

de concentración y de temperatura dentro del sistema. 
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III.3. 2.2 Materiales   
 

Materiales para 
reacción 

Materiales para la 
decantación 

Materiales para la 
purificación por 

destilación  

Materiales 
para la 

filtración al 
vacio  

    

1 matraz de tres 

bocas 

2 recipientes* 1 equipo rotavapor 

B.U.C.H.I. 

1 matraz 

Erlenmeyer 

1 condensador 

acoplado                   

a una columna 

 2 matraces 1 embudo 

Buchner 

2 termómetros   1 recipiente 1 tapón o 

corcho  

Sistema de aire   1 papel filtro  

1 matraz de una 

boca 

 Vacío vacío 

2 tapones    

1 recipiente    

1 agitador magnético     

1 parrilla    

1 mantilla de 

calentamiento 

   

2 soportes o bases.    

 

 

*Los recipientes pueden ser frascos o pomaderas de plástico o cristal según sea el 

fin, ya sea para depositar las muestras o l os residuos de éstas. 
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III.4. BALANCE DE MATERIA 

 

En la figura 3.2 se muestra un balance cuantitativo de la cantidad de 

reactivos q ue s e utilizan y l a c antidad d e productos q ue se d eben d e obtener 

teóricamente. Como la cantidad de tripropilenglicol es el limitante en la reacción y 

siempre s e utilizan 30 mL y el  v olumen d e acrilato d e m etilo es mayor q ue éste, 

por lo tanto l as m uestras obt enidas en los experimentos s iempre es cercana a 

47.8873 g de DATRPG. 

 
 
 

         

 

 
 

     

 

     
        V (mL) 30 
 

V (mL) 60 
     m(moles) 0.1594 

 
m(mol) 0.6662 

     
          INICIAL   0.1594 

  
0.6662 

               REACCION 0.1594 
  

0.3189 
               FINAL 0.0000 

  
0.3473 m(moles) 0.1594 

 
m(moles) 0.3189 

     
V (mL) 46.4925 

 
V (mL) 12.9082 

          
   

m (g) 29.9047 m (g) 47.8873 
 

m (g) 10.2168 

   
V (mL) 31.2811 

     Figura 3.2. Balance teórico de reactivos y productos. 
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III.5. EQUIPO PARA LLEVAR A CABO LA REACCIÓN 
 

III.5.1.  CARACTERÍSTICAS Y DESCRIPCIÓN DEL EQUIPO EMPLEADO PARA 
LLEVAR A CABO LA REACCIÓN 

 
En l a f igura 3.2,  se presenta el equipo empleado para llevar a cabo la 

reacción, este funciona d e l a siguiente forma: e n el  m atraz se depositan l os 

reactivos, d onde c ontiene u na b arra m agnética para la ag itación, e ste matraz es  

provisto d e u n volumen adecuado, c uando en la mezcla d e r eacción s e generan 

vapores de los c ompuestos, que en este c aso va a s er de reactivos y productos, 

los vapores s uben a t ravés de la c olumna h asta l legar al área del condensador 

donde son enfriados y condensados por el agua de servicio que circula a través de 

la c oraza del c ondensador y s on depositados en otro m atraz d onde se colecta el  

líquido o btenido. La columna del e quipo de  de stilación e s revestido c on t ela d e 

algodón para evitar las pérdidas de calor y favorecer que los vapores suban hasta 

el c ondensador, la c olumna c ontiene anillos m etálicos p ara promover el r eflujo 

entre las sustancias y separar el más volátil, esto se hace con la finalidad de que 

en la r eacción s e r etire u no d e l os c omponentes para d esplazar el equilibro d el 

sistema hacia l os pr oductos y así obtener u na m ayor c onversión y esto s e l ogra 

retirando d el s istema el metanol c omo vapor que s e genera c on el avance d e l a 

reacción. 

 

 
 

 

 

 

 

 

Figura 3.2. Equipo de destilación empleado para llevar a cabo la reacción. 



 
54 

III.5.1.1.  CONTROL Y MANEJO DEL EQUIPO DE REACCIÓN 
 

III.5.1.2.  METODOLOGÍA EXPERIMENTAL  
 

La r eacción de transesterificación se llevó a cabo en un equipo como s e 

muestra en la  f igura 3. 2, su c ontrol y monitoreo s e describe en l a s iguiente 

metodología experimental. 

 

1. Se m onta el s istema de reacción como se obs erva en l a figura 3. 2. E n un  

matraz de 250 m L de volumen de tres bocas se colocan los siguientes 

dispositivos:  

 

a) En la primera boquilla (de derecha a izquierda) se coloca un termómetro  

con es cala d e 1 20 º C s ujetado a u n tapón, el c ual esta p reviamente 

untado con silicón liquido para cerciorarse que la unión este 

perfectamente a coplada, en la unión ent re el  tapón y la  bo quilla se 

coloca también p apel parafilm, el c ual s irve para evitar l a f uga d e 

vapores y asegurar que la unión este perfectamente cerrada. 

b) En la segunda boquilla, se acopla al matraz un s isma de destilación, el  

cual c onsta d e un c ondensador un ido a una columna, este ú ltimo es ta 

cubierto de un  ai slante de al godón y c ontiene anillos metálicos l os 

cuales sirven para el reflujo. E n l a b oquilla de la c olumna también se 

unta s ilicón liquido, después d e s er unido c on la b oca d el matraz 

también s e c oloca p apel p arafilm que s irven para l os m ismos f ines 

descritos en el  inciso a) , el de ev itar la fuga de vapores y asegurar qu e 

la unión este perfectamente cerrada. 

c) En la tercera boquilla (de derecha a izquierda) se coloca el equipo para 

el suministro de aire. El cual consta de un una bomba que está unido a 

una manguera hasta un tubo de vidrio, éste a su vez esta sujetado a un 

corcho, y todo acoplado a la boca del matraz, por donde fluye el aire.  
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El flujo d e a ire se controla d esde un reóstato, que debe encontrarse en 

la modalidad de 120 Ampere y estar en la posición  11, de la escala de 0 

a 100. En esta boquilla también se unta silicón y después de un irse con 

el corcho que sujeta todo lo demás, también se coloca parafilm.  

Esta boquilla se destapa una vez y es al final del tiempo transcurrido en 

la etapa de deshidratación para agregar los catalizadores y se coloca de 

nuevo en la misma posición. 

 

2. Después de ejecutar el paso 1, se colocan las sustancias involucradas para la 

reacción en el  matraz  para la etapa de deshidratación, es to se h ace a  través 

de la tercera boquilla. 

 

a) En una probeta de 100 mL, s e m ide el volumen d e TPG y de ciclohexano, 

se pesa el inhibidor de polimerización y se agregan al matraz en ese orden. 

Las cantidades  de éstas sustancias dependen para cada prueba. 

b) Por último se mide el volumen del acrilato de metilo y se agrega al matraz. 

c) Se cierra el matraz un iendo la tercera boquilla del matraz con el tapón que 

sujeta al  tubo d e v idrio y al  mismo tiempo se em pieza a suministrar aire al  

sistema (con el control que se describe en el inciso c) del paso 1). 

 

3. Se  in icia el c alentamiento con l a m antilla  y l a agitación c on la p arrilla en l a 

posición 6 de la escala 0 a 10 . La mantilla de calentamiento se debe conectar a 

un controlador de temperatura  que es otro reóstato, este debe encontrarse en 

la modalidad de 120 Ampere y estar indicando 30, en la escala de 0 a 100.  

 

Del calentamiento h asta l a temperatura d eseada o l a temperatura de reacción 

dura n ormalmente d e 2 0 a 25 m inutos, dependiendo de la temperatura d el 

medio o del ambiente. 
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4. Llegando a l a temperatura de r eacción que es de 66 °C se deja transcurrir 25 

minutos, esta es la fase que consiste en la de deshidratación, transcurrido este 

tiempo, se pesan los catalizadores con el siguiente orden: primero el CaO que 

es constante y  permanente en todas las reacciones y  d espués el  LiOH o  el  

LiCl, que son variables y dependen su cantidad en cada prueba. Se agregan al 

matraz a través de la tercera boca y se empieza a contar la etapa de reacción 

que dura dos horas. 

 

5. Se m onitorea la t emperatura de r eacción  para que s e m antenga constante y  

fija en las dos horas que dura la reacción. 

 

6. Transcurrido el t iempo de reacción, se retira la m antilla d e calentamiento y  se 

deja enfriar manteniendo el  flujo d e ai re. Esto dará por terminada la reacción 

de transesterificación. 

 

7. Cuando el sistema ha alcanzado una t emperatura c ercana al ambiente, s e 

debe pasar la mezcla a un frasco u otro recipiente para realizar el análisis y la 

posterior purificación de la  m uestra. No se debe olvidar cerrar el agua de 

enfriamiento. 

 

8. Finalmente, se debe desarmar el equipo y lavar el material utilizado. 

 
III.6. PURIFICACIÓN DEL PRODUCTO OBTENIDO

III.6.1  Purificación del DATRPG 

 

La purificación del producto se realiza primero la decantación de sólidos, una 

destilación y después una filtración, las m uestras se purificaron con destilación a  

rotavapor y c on destilación a alto vacío (con una pr esión cercano a 0 mmHg), l a 

filtración t ambién se h ace a vacío esto  se realiza para favorecer una rápida y 

eficiente purificación.  
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Después d e r ealizar l a r eacción para obtener el pr oducto d e interés 

(DATRPG), é ste se enc uentra en u na m ezcla con o tras sustancias, como el  

exceso d e acrilato de m etilo, restos de TPG que no reacciona, el ciclohexano que 

se u sa c omo d isolvente y el m etanol q ue s e genera c omo u n s egundo producto,  

por lo qu e es tas impurezas pr esentes en e l pr oducto d e interés se retiran con los  

equipos y procesos que s e describen más adelante (decantación, destilación con 

rotavapor y  de stilación a  alto vacio), d onde se obs erva l a eficiencia en l a 

purificación de l as muestras para éstos d os ú ltimos. Y f inalmente se r ealiza una 

filtración a v acio. Las sustancias en estado sólido, que son el inhibidor y los 

catalizadores em pleados, s e r etiran r ealizando una  decantación y de spués una  

filtración a vacio para retirar las trazas que puedan estar presentes estos s ólidos 

en el producto final (DATRPG), después de realizar la destilación. 

 

III.6.2.  DECANTACIÓN 

 

Se ha observado que después de concluir la reacción y transvasar la 

muestra del matraz al recipiente donde se deposita, el tiempo que se deja la 

muestra r eposando s irve para que  los sólidos se d epositen y s e peguen en el  

fondo del recipiente y se facilite la decantación. 

 

La decantación es u n proceso s imple q ue c onsiste en s eparar d os estados 

fiscos d e l a materia, c uando una muestra tiene una fase sólida y una líquida, s e 

separan por m edio de un transvasado d e r ecipientes, donde l a f ase l iquida s e 

deposita a otro recipiente sin dejar caer la fase sólida a éste otro. 

 

Por lo que la metodología experimental  de este proceso aplicado al proyecto 

es muy s encillo, solo consiste en v erter  el líquido de  la m uestra que contiene 

ciclohexano, m etanol, exceso de acrilato de m etilo y  DATRPG c ontenido  en un 

recipiente a u n s egundo sin dejar pasar la f ase sólida que contiene los 

catalizadores y  el  i nhibidor ut ilizado, de es te m odo se logran separar la fase 

líquida y sólida presentes en la misma muestra. 
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Después de realizar la decantación, se pudo haber seguido con la filtración al 

vacio en la campana, pero debido al fuerte olor del acrilato de metilo y sus riesgos 

como c ontaminante, explosivo y s us efectos n ocivos en l a s alud, se de cidió 

realizar la  destilación pa ra r etirar la s im purezas li quidas c omo el s olvente, el 

residuo de reactivos  y el metanol y al final realizar la filtración. 

 

III.6.3. PURIFICACIÓN POR VOLATILIZACIÓN CON ROTAVAPOR 

 
III.6.3.1.  DESCRIPCIÓN DEL EQUIPO EMPLEADO PARA LA PURIFICACIÓN 

POR  VOLATILIZACIÓN CON ROTAVAPOR 
 

Aprovechando l as c aracterísticas d e este t ipo d e equipos, s e r ealizaron 

algunas pr uebas de pur ificación por destilación, que consiste pr incipalmente en  

arrastrar las impurezas por medio del vacío separándola del  producto de interés, 

donde se obtuvieron buenos resultados pero no adecuados para el producto final. 

 

Un rotavapor e s u n equi po q ue consta d e un br azo mecánico que se us a 

para subir o bajar un matraz donde s e c oloca la m uestra, un recipiente donde va 

un líquido, generalmente agua y  ha y v eces donde se cambia por a ceite, e se 

recipiente se usa como baño María, un condensador que puede ser en espiral, un 

dedal o u no s encillo en f orma d e t ubo y un c ontrolador de l a t emperatura y otro 

para las  rotaciones donde se coloca el matraz. El equipo se puede observar en la 

figura 3.3.  

 

El sistema trabaja porque dispone de vacío y eso disminuye la presión y por 

lo tanto di sminuye el  punto de ebullición de las sustancias que se desean 

evaporar, c omo con las impurezas que se d esean retirar. E sto permite que las 

impurezas sean removidas sin la necesidad de aplicar calor excesivo al sistema.  
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Un rotavapor sirve o se usa principalmente para concentrar soluciones 

acuosas, en estado líquido, el principio es s imple, en el m atraz se c oloca  la 

muestra, este matraz se sumerge en el baño María con ayuda del brazo mecánico, 

previamente se fija la temperatura deseada y las rotaciones del matraz, cuando se 

alcanza el punto de ebullición del solvente o las impurezas comienza a evaporarse 

y con ayuda del condensador se convierte en líquido y se recupera en otro matraz,  

en el  m atraz de recuperación hay una ent rada d onde va colocada un a b omba d e 

vacío, que s irve p ara s ujetar el m atraz p or s ucción y también p ara arrastrar l a 

sustancia con m enor punto d e ebu llición junto c on impurezas que se r equieren 

retirar del producto de interés. 

 

Figura 3.3. Equipo  rotavapor.  
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III.6.3.2.  PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL PARA LA VOLATILIZACIÓN POR 
DESTILACIÓN UTILIZANDO EL ROTAVAPOR 

      

1. Se calienta el  b año María a u na t emperatura d eterminada en e ste caso a  4 0 

ºC. Se conecta el matraz  bola y se abre al vacío, esto permitirá que el sistema 

succione y el  matraz no se caiga, se debe de untar  vaselina o grasa silicón a 

la boquilla del matraz, esto ayudara a ajustar mejor la unión entre los matraces 

y el  condensador y  p ermitirá que el  sistema e ste cerrado lo mejor posible y 

también evitará que la fricción sea muy grande, al quedar pegado y se puedan 

romper al tratar de separarlos. 

 

2. Se abre e l agua de enfriamiento, lo que permitirá condensar e l solvente junto 

con las impurezas y colectarlos en el  matraz de bola que se encuentra debajo 

del c ondensador. Y t ambién p ara e vitar perder la m ayor cantidad de solvente 

recuperándolo, aplicando vacío al sistema. 

 

3. Se introduce el matraz de bola al baño caliente con la muestra y se enciende el 

equipo (presionado el  b otón v erde, qu e se enc uentra en la parte s uperior d el 

equipo) para que el matraz comience a girar. 

 

4. El s olvente y l as i mpurezas se ev aporan y s e enfrían en el r efrigerante, para 

condensarse y caer al colector, que se encuentra debajo del condensador. 

 

5. Una vez que se observe que ya no haya destilado ni condensado se puede dar 

por concluida la purificación por destilación. 

 

6. Se deja enfriar el sistema, se cierra el vacío y el agua de enfriamiento, 

posteriormente se recoge el DATRPG. 
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III.6.4.   PURIFICACIÓN POR VOLATILIZACIÓN A ALTO VACÍO 
 

III.6.4.1.   DESCRIPCIÓN DEL EQUIPO EMPLEADO PARA LA 
VOLATILIZACIÓN CON ALTO VACIO. 

 
Es un montaje muy parecido a los otros equipos de procesos de destilación 

como el rotavapor, con la salvedad de que el sistema se conecta a u na b omba de 

vacío en f orma d irecta. El c ondensador s e encuentra a -20 °C, que es controlado 

por u n enfriador d e d edo s umergible,  el vacío s e c ontrola c on u na bomba, que 

tiene un a e scala de 76 0 a  0 Torr, esto p ermite u n g ran vacío para la s ucción y 

arrastre de sustancias.  

 

El equipo s e puede ver en la f igura 3.4. En lugar de plato poroso se puede 

adaptar u n c apilar d e vidrio u otro dispositivo s emejante q ue m antenga la 

ebullición homogénea. Este montaje permite destilar l íquidos a temperaturas más 

bajas debido a que la presión es menor que la atmosférica, con lo que se evita en 

muchos casos la descomposición térmica del destilado o la polimerización de las 

sustancias de interés. 

 

La destilación a alto vacío es una técnica que se emplea en la separación de 

líquidos con u n p unto d e ebullición superior a 1 50 º C. Como un líquido hierve 

cuando su presión de vapor iguala a la presión externa, se puede reducir el punto 

de ebullición disminuyendo la presión a la que se destila.  

 

Esta técnica s e c onoce c omo destilación a presión reducida o destilación al 

vacío. La destilación al vacío s e u tiliza c uando el líquido tiene un pu nto de 

ebullición excesivamente alto o se d escompone a al ta temperatura.  Para el c aso 

del pr esente pr oyecto, el  pr oducto de interés (DATRPG) se p olimeriza a p artir d e 

los 7 0-75 ºC de temperatura apr oximadamente, en el  proceso de purificación se 

realiza la  de stilación a v acío de l as s ustancias  remanentes p ara retirarlos de l 

DATRPG, también para evitar su polimerización.  
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Figura 3.4. Aspecto del equipo para la volatilización a alto vacio. 

 
III.6.4.2.   PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL PARA LA PURIFICACIÓN POR 

VOLATILIZACIÓN UTILIZANDO ALTO VACIO 

 
El procedimiento experimental para el uso del equipo rotavapor para la purificación 

es similar para e l eq uipo de al to v acío (de hecho es  o tro rotavapor s imilar), la 

diferencia reside c omo el nombre lo indica de éste último, que es  de al to vacío y  

salvo otras pequeñas d iferencias en s u us o. El equipo s e puede ver  en la f igura 

3.4. 

 
1. El b año maría s e m antiene a t emperatura ambiente. S e c onectan l os d os 

matraces d e bola c on un as pi nzas, un tando  vaselina o grasa s ilicón a l a 

boquilla d el m atraz, es to ay udara a aj ustar mejor l a unión e ntre los 

matraces y e l condensador y permitirá que e l sistema es te cerrado l o m ejor 

posible. U n matraz s e c onecta c on la m uestra y  la o tra p ara colectar e l 

condensado como se muestra en la figura 3.4.  
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2. Se introduce el  matraz de b ola al  baño m aría el  que tiene l a m uestra y  se 

enciende el equipo (presionado el botón verde, que se encuentra en la 

parte superior del equipo) para que el matraz comience a girar. 

 

3. Se f ijan l as r evoluciones d el m atraz d onde va la m uestra. S e enciende el 

enfriador hasta que alcance -20°C.  

 

4. Ya que el  condensador h a al canzado l os -20°C, se e nciende y  se v a 

disminuyendo l a pr esión d el s istema c on l a perilla de  la  bo mba, en un a 

escala de 10 en 10 Torr, comenzando desde los 760 hasta llegar los 0 Torr. 

Esta acción s e pu ede realizar br uscamente f ijando 0 T orr al s istema, p ero 

es recomendable ir escalando h asta l legar lo m áximo d e v acío. El us o del 

vacío depende de la sustancia y su punto de ebullición. 
 

5. El s olvente y las impurezas s e evaporan y s e enfrían en el refrigerante, s e 

condensan y caen al colector, que se encuentra debajo del condensador. 
 

6. Una vez que se observe que ya no haya destilado ni condensado se puede 

dar por concluida la purificación por destilación. 
 

7. Se apaga la bomba de vacío, el enfriador y el equipo rotavapor que controla 

las revoluciones del matraz que contiene la muestra, en el orden en que se 

mencionan. 
 

8. Por último se recoge el DATRPG del matraz a otro recipiente. 
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III.7.   DESCRIPCIÓN DEL EQUIPO PARA LA FILTRACIÓN AL VACÍO 

Después de realizar la  p urificación po r de stilación a rotavapor o  al to v acío, s e 

realiza l a filtración a vacío, que c onsiste en r etirar l as t razas de s ólidos d e 

catalizadores y  d e inhibidor que puedan e star pr esentes en l a m uestra final de 

DATRPG. 

Se monta el  equipo como en la figura 3.5,  consta de un matraz Erlenmeyer 

donde s e c oloca u n embudo Buchner y sobre e ste un p apel filtro d onde se 

retienen los residuos sólidos. 

La m etodología ex perimental d e este proceso es m uy sencilla, se m onta el  

equipo como se m uestra e l a figura 3.5, se deposita la muestra en la  c opa del 

embudo y se conecta el matraz por medio de una manguera a la válvula de vacío, 

la f iltración f inaliza c uando t oda l a muestra ya haya pasado al matraz. 

Nuevamente la muestra se deposita en otro recipiente ya purificado. 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 3.5. Equipo empleado para la filtración a vacio 
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III.8.   MÉTODO DE ANÁLISIS 

La identificación y cuantificación de los reactivos y productos s e realiza mediante 

el uso de un cromatógrafo de gases Hewlett-Pacckard 5 973(50), c on u n d etector 

selectivo de masa. 

Características de las muestras: 

1 Vial 

1 ml de disolvente de metanol 

6 gotas de la muestra. 

La inyección al cromatógrafo se realiza tomando un 1 μL de la muestra preparada. 

 

El método que s e utiliza para realizar el análisis y obtener los resultados de 

las muestras es el GLICOL1.M, el cual consiste en integrar los picos que aparecen 

en c ada uno de l os c romatogramas, este método r eporta l os r esultados en u na 

tabla e n porcentaje que l e c orresponde a c ada p ico, i ndependientemente del 

numero de p icos que le c orresponde a c ada s ustancia, el p orcentaje s iempre 

suma el 100%. 
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CAPÍTULO IV.  
 

IV.1. RESULTADOS Y ANÁLISIS EXPERIMENTALES 

IV.2.   REACCIONES PRELIMINARES DE TRANSESTERIFICACIÓN 

La caracterización del producto se realiza mediante cromatografía de gases. 

Para h acer el  an álisis d el pr oducto obtenido, s e obtienen los cromatogramas que 

se m uestran en las figuras 4.1 y  4. 2, c orrespondientes al T PG y a l DATRPG del  

proveedor ( tomados c omo r eactivos estándares). E n l as r espectivas f iguras s e 

pueden apreciar los tiempos de retención  de éstas sustancias correspondientes a 

9.06 minutos p ara el T PG y e l DATRPG en 11. 02 m inutos. Por l o tanto t eniendo 

esta r eferencia, al r ealizar l a r eacción, se puede o bservar que apa recen éstas 

mismas sustancias en l os m ismos t iempos  de retención que en  los es tándares. 

Por lo tanto se puede afirmar que el  producto estándar en el caso del DATRPG es 

el mismo cuando se producen por reacción (observar figuras 4.3, 4.4 y  4.5). Como 

el TPG es el reactivo l imitante, es la sustancia que se le sigue su conversión p or 

medio de la cromatografía. 

 
Figura 4.1.  Cromatograma del TPG, donde el pico corresponde el 100% del 

alcohol sin reaccionar. 
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En la tabla 4.1 Se presentan los resultados obtenidos de la figura 4.2 donde 

se  analizó el cromatograma y s e i dentificaron c ada uno de l os p icos y el 

porcentaje de ár ea que s e t iene en cada un o d e el los en l a m uestra de la 

sustancia estándar de DATRPG. El pico numero 1 corresponde al monoacrilato de 

tripropilenglicol (MATRPG), el numero 2 al DATRPG y el numero 3 c orresponde a 

dímeros de t ripropilenglicol ( DTPG). E s i mportante s eñalar q ue l a s ustancia 

estándar de DATRPG contiene la mezcla de las tres sustancias reportados en la 

tabla 4.1 y se le l lamó así debido a que contiene la mayor cantidad de DATRPG, 

además d e que es l a s ustancia reactiva que s e di sponía para el  análisis e 

identificación y s on las mismas sustancias que se debían producir por reacción a 

partir de TPG y acrilato de metilo.  

 
Tabla 4.1. Sustancias i dentificadas del c romatograma d e la f igura 4. 2  y s u 
porcentaje presente en la muestra estándar. 

Picos Sustancia DATRPG Estándar (%) 
1   Primer pico MATRPG 19 

2   Segundo pico DATRPG 56 
3   Tercer pico DTPG 19 

4 Picos pequeños Oligómeros   

Figura 4.2. Cromatograma del DATRPG, tomado como estándar. 
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IV.3.  Prueba C-R1 
 

De acuerdo a la investigación realizada se fijaron las cantidades apropiadas 

de r eactivos, así c omo la c antidad de i nhibidor, d isolvente y c atalizador, se 

probaron los parámetros sugeridos en la literatura. En esta prueba se utilizó como 

catalizador el LiOH. De acuerdo al principio de Le Châtelier se podrá observar que 

el r eactivo q ue se di spuso en ex ceso, en l a mayoría de l as r eacciones f ue el 

acrilato de metilo. Esta prueba permitió tener una idea general de cómo controlar y 

encontrar los siguientes parámetros de  reacción:  

 

• Temperatura del sistema en la reacción. 

• Tiempo de reacción. 

 

En la tabla 4.2 se establecieron los datos de las cantidades utilizadas en  la 

Prueba C-R1. 

 
Tabla 4.2 Datos de la Prueba C-R1, cantidades utilizadas.  
Reactivo Reactivo Solvente Inhibidor Catalizador Catalizador Parámetro Parámetro 

TPG Acrilato 
de 

metilo 

Ciclohexano MEHQ LiOH CaO 
 

Temperatura Tiempo 

(mL) (mL) (mL) (g) (g) (g) (°C) (h) 
30 60 30 0.18 1.0 3.0 40-75 1:40 

 

La  mezcla de reactivos se puso a calentar y  cuando a lcanzó l os 6 5 ° C, se 

dejó por 20 minutos a esa misma temperatura (esta etapa se conoce como etapa 

de d eshidratación). Después, se d ejó enf riar a apr oximadamente 40 ° C, y  se 

adicionaron los 3.0 g de CaO y 1.0 g de LiOH.  

 

Se c alentó nuevamente la mezcla, s e dejó reaccionar por 45 min, el tiempo 

inicial fue cuando cayó la primera gota de reflujo. Durante todo el experimento se 

burbujeó ai re al  sistema. La t emperatura no s e pudo mantener c onstante y varió 

conforme trascurrió la reacción: de 67 °C a 75 °C.  
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Se tuvo que detener la reacción ya que  comenzó a f ormar un s ólido dentro 

del matraz de reacción, debido a la alta temperatura aplicada. 

 

Esta prueba s e analizó p or c romatografía d e g ases y  se o btuvo el  

cromatograma de la figura 4.3. 

Figura 4.3. Cromatograma del producto obtenido de la Prueba C-R1. 
 

Observaciones: La f igura 4. 3, es  el  cromatograma d el producto obt enido 

como resultado de la reacción del acrilato de metilo y T PG, ésta última sustancia 

esta indicada por el primer pico q ue aparece a los 1 0.5 m in, en él s e puede 

observar que aún hay TPG sin reaccionar, e l pico qu e ap arece a los 12. 2 m in 

corresponde al  MATRPG, el  pico m ás al to aparece a los 13.5 min y también esta 

presente en el  e stándar y pertenece al DATRPG, por ultimo el cuarto pico 

corresponde a DTPG y aparece a l os 1 4.4 m in en el c romatograma. L a reacción 

se puede continuar con un aumento de tiempo para permitir que reaccione todo el 

TPG posible. El cromatograma obtenido de la figura 4.3 se analizó y los resultados 

obtenidos se anotaron en la tabla 4.3 y se comparan con la muestra estándar.  
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Para es te primer cromatograma es importante  notar que el primer pico 

corresponde al TPG residual de la reacción, que se quedó sin reaccionar. El cual 

no ap arece en  la m uestra e stándar de DATRPG de l a f igura 4 .2. También se 

pueden obs ervar pi cos pequeños indicados por el número 5 los cuales 

corresponden a oligómeros formados debido a la temperatura. 

 

Tabla 4.3: Resultados obtenidos del experimento preliminar de la Prueba C-R1. 
Picos Sustancia DATRPG 

Estándar 
DATRPG 
Muestra 

Conversión 
(TPG) 

  (%) (%) (%) 
1  Primer pico TPG 0 24.175 75.82 

2  Segundo pico MATRPG 19 11.342  
3  Tercer pico DATRPG 56 53.215  
4  Cuarto pico DTPG 19 6.178  

5 Picos pequeños Oligómeros  3.809  
 

IV.3.1.  Prueba C-R3 
 
Se siguió el mismo procedimiento experimental y las mismas cantidades de 

reactivos que en l a prueba pr eliminar, s olo q ue en este caso l a t emperatura se 

logró mantener constante las 2 horas de reacción, más los 20 minutos de la etapa 

de deshidratación. 

 

• Esta pr ueba p ermitió s aber l a importancia q ue tiene l a t emperatura c omo 

variable de reacción y su relación con el tiempo. 

En l a t abla 4 .4 se establecieron los datos de las c antidades ut ilizadas en  la 

Prueba C-R3. 
 

Tabla 4.4. Datos de la Prueba C-R3, cantidades utilizadas.  
Reactivo Reactivo Solvente Inhibidor Catalizador Catalizador Parámetro Parámetro 

TPG Acrilato 
de 

metilo 

Ciclohexano MEHQ LiOH CaO 
 

Temperatura Tiempo 

(mL) (mL) (mL) (g) (g) (g) (°C) (h) 
30 60 30 0.18 1.0 3.0 65 2:20 
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El pr oducto d e DATRPG obt enido p or reacción en l a Prueba C-R3, s e 

analizó p or cromatografía d e g ases y  se o btuvo el c romatograma que s e observa 

en la figura 4.4. 

 

Observaciones: En el c romatograma de l a f igura 4.4 se v en 5 picos, en el  

cual el t ercero q ue es d e mayor concentración coincide c on el pico de la muestra 

estándar del DATRPG.  

 

El pr imer pico c orresponde al TPG que qu edó sin r eaccionar. Es importante 

observar que la constancia de la temperatura es importante, también el tiempo de 

reacción, de a cuerdo a  lo r esultados obt enidos, e n e sta prueba se ob tuvo una 

menor conversión de alcohol que en la Prueba C-R1.  

 
Esto puede deberse a l a temperatura a l a cual se m antuvo l a r eacción, que 

fue de 65 ºC, aun dejándolo por más tiempo que la Prueba C-R1. En la tabla 4.5 

se reportan l os r esultados obtenidos d el análisis realizado por cromatografía d e 

gases del cromatograma de la figura 4.4 de  la Prueba C-R3. 

Figura 4.4. Cromatograma del producto obtenido de la Prueba C-R3. 



 
72 

Tabla 4.5: Resultados obtenidos del experimento preliminar de la Prueba C-R3 
Picos Sustancia DATRPG 

Estándar 
DATRPG 
Muestra 

Conversión 
(TPG) 

  (%) (%) (%) 
Primer pico TPG 0 26.674 73.38 

Segundo pico MATRPG 19 9.435  
Tercer pico DATRPG 56 51.379  
Cuarto pico DTPG 19 3.6789  

Picos 
pequeños 

Oligómeros  1.768  

 
IV.3.2. Prueba C-R5 

 
La metodología que se siguió fue la misma que las dos reacciones previas, 

lo q ue s e modificó fue la temperatura, con ligeras variaciones en la etapa de 

deshidratación y de reacción, por lo que se indica en los dos siguientes puntos: 

 

1. Los primeros 20 minutos la temperatura se mantuvo de 65-67 ºC (etapa de 

deshidratación). 

2. Las siguientes do s ho ras l a t emperatura f ue de 6 7-69 º C (etapa de 

reacción).  

 

Esta pr ueba p ermitió c orroborar que la t emperatura es un f actor importante 

en la reacción, realizando una observación de las Pruebas C-R1 y C-R3, donde la 

Prueba C-R1 se realizó en un tiempo corto se pudo c onstatar de c ómo afectó la 

conversión y en la Prueba C-R3 a una baja temperatura aunque constante en toda 

la r eacción t ampoco la favoreció, e sta pr ueba permitió enc ontrar l os siguientes 

parámetros preliminares de reacción: 

 

• Temperatura del sistema, (entre 65 ºC - 69 ºC) 

• Tiempo de reacción (aproximadamente 2.25 min) 

 

En la  t abla 4.6 se establecieron l os d atos d e las cantidades ut ilizadas en la 

Prueba   C-R5. 
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Tabla 4.6. Datos de la Prueba C-R5, cantidades utilizadas.  
Reactivo Reactivo Solvente Inhibidor Catalizador Catalizador Parámetro  Parámetro  

TPG Acrilato 
de 

metilo 

Ciclohexano MEHQ LiOH CaO 
 

Temperatura Tiempo 

(mL) (mL) (mL) (g) (g) (g)  (°C)  (h) 
30 60 30 0.18 1.0 3.0 65-69 2:25 

 

La muestra de DATRPG obtenida por reacción de esta prueba se analizó por 

cromatografía de gases y se obtuvo el cromatograma que se observa en la figura 

4.5. 

 
Figura 4.5. Cromatograma del DATRPG obtenido como producto en la Prueba C-
R5. 

Observaciones: El c romatograma de la f igura 4.5 de esta m uestra tiene 5  

picos p rincipales, d onde el tercero c oincide c on el DATRPG estándar. El  primer 

pico q ue c orresponde al T PG s e encuentra y a en m enor pr oporción que en l a 

Prueba C-R1 y Prueba C-R3, que se llevaron a una temperatura aproximada de 

40-75 ºC con éstas variaciones para el primero y una temperatura constante de 65 

para el segundo.  
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El  resultado de la Prueba C-R5 indica, qu e u n aumento en la t emperatura 

de reacción, se favorece la reacción ya que los reactivos se consumen más, pero 

existe el r iesgo d e p olimerizar el DATRPG y el acrilato de metilo ya que s on 

sustancias p olimerizables. P or lo qu e e s n ecesario agregar un p oco m as d e 

inhibidor para retener la capacidad de polimerización c ausado por el  au mento d e 

temperatura. 

 

En la tabla 4.7 se reportan los resultados obtenidos del análisis realizado por 

cromatografía de gases del cromatograma 4.5 de la Prueba C-R5. 
 

Tabla 4.7. Resultados obtenidos de la Prueba C-R5, comparados con la muestra 
estándar de DATRPG. 

Picos Sustancia DATRPG 
Estándar 

DATRPG 
Muestra 

Conversión 
(TPG) 

  (%) (%) (%) 
Primer pico TPG 0 17.230 82.77 

Segundo pico MATRPG 19 11.437  
Tercer pico DATRPG 56 58.708  
Cuarto pico DTPG 19 6.076  

Picos 
pequeños 

Oligómeros  5.765  

 

IV.3.3. Prueba C-R6 
 

Para esta prueba se usaron las mismas cantidades de reactivos, que en los 

experimentos anteriores, pero s e r ealizó u n s eguimiento de l a t emperatura en el 

avance de la reacción, manteniéndolo aproximadamente constante.  

 

Esta pr ueba permitió establecer el s iguiente p arámetro preliminar de 

reacción: 

 

• Tiempo de reacción. 

 

En la  t abla 4. 8 se establecieron l os d atos d e las c antidades ut ilizadas en l a 

Prueba C-R6. 
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Tabla 4.8. Datos de la Prueba C-R6, cantidades utilizadas.  
Reactivo Reactivo Solvente Inhibidor Catalizador Catalizador Parámetro Parámetro 

TPG Acrilato 
de 

metilo 

Ciclohexano MEHQ LiOH CaO 
 

Temperatura Tiempo 

(mL) (mL) (mL) (g) (g) (g) (°C) (h) 
30 60 30 0.18 1.0 3.0 68 , ± 0.5 ºC 2:25 

 
La m uestra d e DATRPG obtenida p or r eacción d e esta prueba s e an alizó 

por c romatografía d e gases y se obt uvo el cromatograma q ue s e observa en la 

figura 4.6. 

 
Observaciones: En esta prueba, uno de los factores determinantes para que 

se obtuviera una b uena c onversión ( ver tabla 4.9) f ue l a c onstancia d e l a 

temperatura en el  transcurso de la reacción, la temperatura fue la misma para las 

dos et apas, la de deshidratación y la de reacción. Por lo que no hubo d iferencias 

de temperatura con el transcurso de la reacción, las variaciones fueron mínimas y 

se p ueden c onsiderar d espreciables, éste hecho s e c onsideró un acierto para 

llevar a cabo la reacción.  

Figura 4.6. Cromatograma del producto obtenido de la Prueba C-R6. 
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Por lo que la homogeneidad de la temperatura en el avance de la reacción es 

bueno ya que se obtuvo hasta el momento la mejor conversión de TPG, aunque la 

muestra obtenida d e esta pr ueba, fluía m enos que las anteriores y con esto se 

puede afirmar que es la más viscosa obtenida hasta el momento.  

 
En la tabla 4.9 se reportan los resultados obtenidos del análisis realizado por 

cromatografía de gases del cromatograma de la figura 4.6 de la Prueba C-R6. 

Tabla 4.9: Resultados obtenidos de la Prueba C-R6, comparados con la muestra 
estándar de TRPGDA. 

Picos Sustancia DATRPG 
Estándar 

DATRPG 
Muestra 

Conversión  
(TPG) 

  (%) (%) (%) 
Primer pico TPG 0 12.480 87.52 

Segundo pico MATRPG 19 7.345  
Tercer pico DATRPG 56 68.987  
Cuarto pico DTPG 19 4.678  

Picos 
pequeños 

Oligómeros  5.567  

 

IV.3.4.  Prueba C-R10. 
 

Esta se llevó a cabo con la misma metodología, que las pruebas anteriores 

y c on las mismas c ondiciones d e r eacción que la Prueba C-R6. Esta prueba 

permitió confirmar el tiempo de reacción que es de 2. 25 horas, este tiempo 

incluye las dos etapas, la de deshidratación y la de reacción. La t emperatura 

también se mantuvo constante durante la reacción en las dos etapas.  Esta prueba 

permitió conocer el siguiente parámetro de reacción: 

 

• La c antidad d e inhibidor f avorable p ara l a r eacción, que f ue d e 0.4g de 

MEHQ. 

 

En l a t abla 4 .10 se establecieron l os datos d e l as c antidades ut ilizadas en  la 

Prueba C-R10. 
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Tabla 4.10: Datos de la Prueba C-R10, cantidades utilizadas.  
Reactivo Reactivo Solvente Inhibidor Catalizador Catalizador Parámetro Parámetro 

TPG Acrilato 
de 

metilo 

Ciclohexano MEHQ LiOH CaO 
 

Temperatura Tiempo 

(mL) (mL) (mL) (g) (g) (g) (°C) (h) 
30 60 30 0.4 1.0 3.0 68 2:25 

 

La muestra de DATRPG obtenida por reacción de esta prueba se analizó por 

cromatografía de gases y  se obtuvo e l cromatograma que se observa en la figura 

4.7. 

 
Observaciones: Esta prueba e stá b asada en l a Prueba C-R6, al o btener 

una muestra muy viscosa c on esas c ondiciones de reacción, entonces s e sugirió 

aumentar l a c antidad d e i nhibidor, c on el c ual s e r ealizó esta pr ueba. L os 

resultados obtenidos fueron favorables para la reacción, ya que se logro una mejor 

conversión, pero se obtuvo una muestra ligeramente viscosa. 

Figura 4.7. Cromatograma del producto obtenido DATRPG de la Prueba C-R10. 
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En l a t abla 4.11 se r eportan l os r esultados obtenidos d el análisis r ealizado 

por cromatografía d e gases del c romatograma de l a figura 4.7 de la Prueba C-

R10. 

Tabla 4.11: Resultados obtenidos de la Prueba C-R10. 
Picos Sustancia DATRPG 

Estándar  
DATRPG 
Muestra 

Conversión 
(TPG) 

  (%) (%) (%) 
Primer pico TPG 0 2,061 97.94 

Segundo pico MATRPG 19 7,885  
Tercer pico DATRPG 56 76,474  
Cuarto pico DTPG 19 6,041  

Picos 
pequeños 

Oligómeros 6 3,768  

IV.4.   ESTUDIO DE LA CANTIDAD DE CATALIZADOR DE LiOH 

Tomando l as b ases d e r eacción de la Prueba C-R10, s e s iguieron 

realizando más pruebas q ue c onsistió en la ej ecución d e 7 ex perimentos p ara 

encontrar la c antidad óptima de c atalizador de Li OH. Estas pruebas permitieron 

establecer de manera definitiva las siguientes condiciones de reacción: 

• Cantidad de reactivos  

• Cantidad de inhibidor 

• Cantidad óptima de catalizador 

• Cantidad de disolvente 

• Tiempo de reacción 

Y en e special conocer e l siguiente parámetro de r eacción, para t odas l as 

reacciones futuras: 

• Temperatura de reacción, que es de 66 ºC. 

Estas pruebas también permitieron conocer y observar el comportamiento del 

grado de c onversión de alcohol en c ada uno d e l os c ambios en la c antidad d el 

catalizador, bajo las mismas condiciones de reacción. 
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IV.4.1.   Prueba C-R33 

En l a t abla 4 .12  se establecieron los da tos de las c antidades de  lo s 

reactivos y la cantidad de catalizador empleado. En ésta tabla se puede notar que 

para esta prueba el único factor que se cambió fue la temperatura. 

Tabla 4.12. Datos de la Prueba C-R33, cantidades utilizadas, cambio de  la  
temperatura.  
Reactivo Reactivo Solvente Inhibidor Catalizador Catalizador Parámetro Parámetro 

TPG Acrilato 
de 

metilo 

Ciclohexano MEHQ LiOH CaO 
 

Temperatura Tiempo 

(mL) (mL) (mL) (g) (g) (g) (°C) (h) 
30 60 30 0.4 1.0 3.0 66 2:25 

 
La muestra de DATRPG obtenida por reacción de esta prueba se analizó por 

cromatografía de g ases y  se obtuvo el cromatograma que se observa en la figura 

4.8. 

 

Figura 4.8. Cromatograma del producto obtenido DATRPG de la Prueba C-R33. 
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Observaciones: Si bien la t emperatura d e r eacción es uno de l os f actores 

importantes para que se consuman los reactivos, los resultados obtenidos  que se 

muestran  en la tabla 4.13 de la Prueba C-R33, el residuo de alcohol obtenido en 

la m uestra es d el 7. 391 %, éste v alor es mayor al  obt enido en la Prueba C-R10 

que se e fectuó a 68 ºC y que f ue m ejor al obtenerse un 2. 061% de r esiduo de 

alcohol, en c ambio los resultados obtenidos en  esta prueba s on mejores que las 

realizadas an tes d e la Prueba C-R10, por l o que l as medidas t omadas s on 

buenas. 

 

En la tabla 4.13 se reportan los resultados obtenidos del análisis realizado 

por c romatografía de gases d el c romatograma de l a figura 4.8 de la Prueba C-
R33. 

Tabla 4.13. Resultados obtenidos de la Prueba C-R33, cotejados con l a m uestra 
estándar de TRPGDA. 

Picos Sustancia TRPGDA 
Estándar  

TRPGDA 
Muestra 

Conversión 
(TPG) 

  (%) (%) (%) 
Primer pico TPG 0 7,391 92.609 

Segundo pico MATRPG 19 5,132  
Tercer pico DATRPG 56 75,808  
Cuarto pico DTPG 19 4,016  

Picos 
pequeños 

Oligómeros  4,0161  
 1,654  

IV.4.2   Prueba C-R13 

Hasta el experimento de la Prueba C-R33, las pruebas se habían enfocado 

a enc ontrar la temperatura d el sistema y  confirmar e l t iempo d e reacción, y a 

establecidas l as c ondiciones d e r eacción h asta ahora encontradas, l a Prueba C-

R13 consistió en el  cambio en l a cantidad d e catalizar, puesto qu e el obj etivo es 

encontrar la cantidad óptima en esta serie de experimentos, para lograr una mayor 

conversión.  

Bajo la hipótesis de que el efecto del catalizador ayuda a mejorar la rapidez 

de reacción y por lo tanto a generar más producto y al final de la reacción obtener 

una mejor conversión esta prueba consistió en aumentar la cantidad de LiOH.   
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Esta prueba s e realizó c on una c antidad de 2 .0 g de L iOH, c on las mismas 

condiciones utilizadas que en la Prueba C-R33. Los datos se muestran en la tabla 

4.14. 

Tabla 4.14: D atos d e la Prueba C-R13, cantidades utilizadas, cambio en la 
cantidad de catalizador.  
Reactivo Reactivo Solvente Inhibidor Catalizador Catalizador Parámetro Parámetro 

TPG Acrilato 
de 

metilo 

Ciclohexano MEHQ LiOH CaO 
 

Temperatura Tiempo 

(mL) (mL) (mL) (g) (g) (g) (°C) (h) 
30 60 30 0.4 2.0 3.0 66 2:25 

 
La muestra de DATRPG obtenida por reacción de esta prueba se analizó por 

cromatografía de g ases y  se obtuvo el cromatograma que se observa en la figura 

4.9. 

Figura 4.9. Cromatograma del producto obtenido DATRPG de la Prueba C-R13. 

Observaciones: Se pu ede obs ervar que el  resultado obt enido para es te 

cambio en l a cantidad de catalizador bajo las mismas condiciones, la cantidad de 

alcohol p resente al f inal d e l a r eacción aumentó, c omo s e p uede ver en la tabla 

4.15. 
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En l a t abla 4.15 se r eportan l os r esultados obtenidos d el análisis r ealizado 

por c romatografía de gases d el c romatograma de la f igura 4.9 de la Prueba C-

R13. 

Tabla 4.15. Resultados obtenidos de la Prueba C-R13, cotejados con l a m uestra 
estándar de DATRPG. 

Picos Sustancia DATRPG 
Estándar 

DATRPG 
Muestra 

Conversión 
(TPG) 

  (%) (%) (%) 
Primer pico TPG 0 11,039 88.961 

Segundo pico MATRPG 19 10,611  
Tercer pico DATRPG 56 63,611  
Cuarto pico DTPG 19 3,570  

Picos 
pequeños 

Oligómeros  2,196  
   

IV.4.3.   Prueba R27 

Esta prueba se realizó con una cantidad de 2.5 g de LiOH, con las mismas 

condiciones utilizadas que en la Prueba C-R13. Los datos se muestran en la tabla 

4.16. 

Tabla 4.16. Datos d e la Prueba C-R27, cantidades utilizadas, cambio en la 
cantidad de catalizador.  
Reactivo Reactivo Solvente Inhibidor Catalizador Catalizador Parámetro Parámetro 

TPG Acrilato 
de 

metilo 

Ciclohexano MEHQ LiOH CaO 
 

Temperatura Tiempo 

(mL) (mL) (mL) (g) (g) (g) (°C) (h) 
30 60 30 0.4 2.5 3.0 66 2:25 

 

La muestra d e DARPG obtenida por reacción de esta prueba s e analizó por 

cromatografía de g ases y  se obtuvo el cromatograma que se observa en la figura 

4.10. 
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Figura 4.10. Cromatograma del producto obtenido DATRPG de la Prueba C-R27. 

Observaciones: Se volvió a realizar otro aumento de cantidad de catalizador 

y el resultado muestra un au mento en la cantidad de alcohol residual al final de la 

reacción, como se puede observar la muestra en la tabla 4.17. 

 

En la tabla 4.17 se reportan los resultados obtenidos del análisis realizado 

por cromatografía d e g ases del c romatograma d e la f igura 4.10 de la Prueba C-

R27. 

Tabla 4.17: Resultados obtenidos de la Prueba C-R27, cotejados con l a m uestra 
estándar de TRPGDA. 

Picos Sustancia TRPGDA 
Estándar 

TRPGDA 
Muestra 

Conversión 
(TPG) 

  (%) (%) (%) 
Primer pico TPG 0 17,535 82.47 

Segundo pico MATRPG 19 11,506  
Tercer pico DATRPG 56 68,663  
Cuarto pico DTPG 19 2,295  

Picos pequeños Oligómeros  0,385  
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IV.4.4.   Prueba C-R28 

Esta prueba se realizó con una cantidad de 3.0 g de LiOH, con las mismas 

condiciones utilizadas que en la Prueba C-R27. Los datos se muestran en la tabla 

4.18. 

Tabla 4.18. Datos d e la Prueba C-R28, cantidades utilizadas, cambio en la 
cantidad de catalizador.  
Reactivo Reactivo Solvente Inhibidor Catalizador Catalizador Parámetro Parámetro 

TPG Acrilato 
de 

metilo 

Ciclohexano MEHQ LiOH CaO 
 

Temperatura Tiempo 

(mL) (mL) (mL) (g) (g) (g) (°C) (h) 
30 60 30 0.4 3.0 3.0 66 2:25 

 

La muestra de DATRPG obtenida por reacción de esta prueba se analizó por 

cromatografía de g ases y  se obtuvo el cromatograma que se observa en la figura 

4.11. 

Figura 4.11. Cromatograma del producto obtenido DATRPG de la Prueba C-R28. 
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Observaciones: Para obs ervar si la t endencia al  au mento en el  residuo d e 

alcohol aumenta con l a cantidad d e catalizador, e sta pr ueba p ermitió confirmar 

esa tendencia y el resultado se puede observar en la tabla 4.19, donde la cantidad 

de alcohol presente en la reacción final es mayor que en las pruebas anteriores.  

 

En l a t abla 4.19 se r eportan l os r esultados obtenidos d el análisis r ealizado 

por cromatografía d e g ases del c romatograma d e la f igura 4.11 de la Prueba C-
R28. 

Tabla 4.19: Resultados obtenidos de la Prueba C-R28, cotejados con l a m uestra 
estándar de DATRPG. 

Picos Sustancia DATRPG 
Estándar 

DATRPG 
Muestra 

Conversión 
(TPG) 

  (%) (%) (%) 
Primer pico TPG 0 22,961 77.04 

Segundo pico MATRPG 19 11,920  
Tercer pico DATRPG 56 60,008  
Cuarto pico DTPG 19 3,106  

Picos pequeños Oligómeros  1,466  
   

 
 

IV.4.5.   Prueba C-R25 

Esta prueba se realizó con una cantidad de 3.5 g de LiOH, con las mismas 

condiciones utilizadas que en la Prueba C-R27. Los datos se muestran en la tabla 

4.20. 

Tabla 4.20: D atos d e la Prueba C-R25, cantidades utilizadas, cambio en la 
cantidad de catalizador.  
Reactivo  Reactivo  Solvente  Inhibidor  Catalizador  Catalizador  Parámetro Parámetro 

TPG Acrilato 
de 

metilo 

Ciclohexano MEHQ LiOH CaO 
 

Temperatura Tiempo 

(mL) (mL) (mL) (g) (g) (g) (°C) (h) 
30 60 30 0.4 3.5 3.0 66 2:25 

 

La m uestra d e DATRPG obtenida p or r eacción d e esta prueba s e an alizó 

por c romatografía d e g ases y s e obtuvo el c romatograma q ue s e observa en l a 

figura 4.12. 
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Observaciones: Desde que s e aumentó la c antidad de c atalizador a partir 

de la Prueba C-R13 en adelante, l a t endencia q ue s e h a observado es q ue en 

cada aumento en la cantidad de catalizador la cantidad de alcohol residual al final 

de cada reacción, había ido aumentando, como se puede observar en la tabla 4.21 

para esta prueba. Pero también se observó que la producción de oligómeros había 

disminuido con el aumento en l a c antidad d e c atalizador. En la  tabla 4.21 se 

reportan los resultados obtenidos del análisis realizado por cromatografía de 

gases del cromatograma de la figura 4.12 de la Prueba C-R25. 

 

Tabla 4.21: Resultados obtenidos de la Prueba C-R25, cotejados con l a m uestra 
estándar de DATRPG. 

Picos Sustancia DATRPG 
Estándar  

DATRPG 
Muestra 

Conversión 
(TPG) 

  (%) (%) (%) 
Primer pico TPG 0 24.154 75.85 

Segundo pico MATRPG 19 14,313  
Tercer pico DATRPG 56 58,788  
Cuarto pico DTPG 19 2,739  

Picos 
pequeños 

Oligómeros  1,374  
   

Figura 4.12. Cromatograma del producto obtenido DATRPG de la Prueba C-R25. 
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IV.4.6.   Prueba C-R44 

Como consecuencia d e l os resultados ob tenidos de l as pruebas an teriores 

que consistieron en aumentar la cantidad de catalizador y que se obtuvieron altas 

concentraciones d e alcohol al f inal de c ada r eacción y p or l o tanto bajas 

conversiones, que se realizaron a partir del experimento base Prueba C-R33,  que 

fue realizado con 1g de LiOH.  

Para las dos pruebas siguientes, consistieron en observar los resultados de 

las reacciones  con cantidades menores a 1g del mismo catalizador.  

Esta prueba se realizó con una cantidad de 0.6 g de LiOH, con las mismas 

condiciones utilizadas que en la Prueba C-R25. Los datos se muestran en la tabla 

4.22. 

Tabla 4.22: D atos d e la Prueba C-R44, cantidades utilizadas, cambio en la 
cantidad de catalizador.  
Reactivo Reactivo Solvente Inhibidor Catalizador Catalizador Parámetro Parámetro 

TPG Acrilato 
de 

metilo 

Ciclohexano MEHQ LiOH CaO 
 

Temperatura Tiempo 

(mL) (mL) (mL) (g) (g) (g) (°C) (h) 
30 60 30 0.4 0.6 3.0 66 2:25 

 
 

La muestra de DATRPG obtenida por reacción de esta prueba se analizó por 

cromatografía de g ases y  se obtuvo el cromatograma que se observa en la figura 

4.13. 
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Figura 4.13. Cromatograma del producto obtenido DATRPG de la Prueba C-R44. 

 
Observaciones: Los resultados obtenidos para esta prueba, muestra que la 

cantidad empleada de catalizador es deficiente ya que  la conversión obtenida es 

muy baja, este resultado se presenta en la tabla 32.0. 

 
En l a t abla 4.23 se r eportan l os r esultados obtenidos d el análisis r ealizado 

por cromatografía d e g ases del c romatograma d e la f igura 4.13 de la Prueba C-
R44. 

 
Tabla 4.23: Resultados obtenidos de la Prueba C-R44, cotejados con l a m uestra 
estándar de DATRPG. 

Picos Sustancia DATRPG 
Estándar  

DATRPG 
Muestra 

Conversión 
(TPG) 

  (%) (%) (%) 
Primer pico TPG 0 61,342 38.66 

Segundo pico MATRPG 19 12,645  
Tercer pico DATRPG 56 21,742  
Cuarto pico DTPG 19 0,345  

Picos pequeños Oligómeros  1,674  
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IV.4.7.   Prueba C-R43 

Esta prueba se realizó con una cantidad de 0.5 g de LiOH, con las mismas 

condiciones utilizadas que en la Prueba C-R44. Los datos se muestran en la tabla 

4.24. 

Tabla 4.24: D atos d e la Prueba C-R43, cantidades utilizadas, cambio en la 
cantidad de catalizador.  
Reactivo Reactivo Solvente Inhibidor Catalizador Catalizador Parámetro Parámetro 

TPG Acrilato 
de 

metilo 

Ciclohexano MEHQ LiOH CaO 
 

Temperatura Tiempo 

(mL) (mL) (mL) (g) (g) (g) (°C) (h) 
30 60 30 0.4 0.5 3.0 66 2:25 

 
La muestra de DATRPG obtenida por reacción de esta prueba se analizó por 

cromatografía de g ases y  se obtuvo el cromatograma que se observa en la figura 

4.14. 

Figura 4.14. Cromatograma del producto obtenido DATRPG de la Prueba C-R43. 

Observaciones: Los r esultados obtenidos para esta pr ueba tampoco s on 

buenos, y a qu e l a cantidad de al cohol obt enido al  final de l a reacción e s de 

alrededor del 30%, ver la tabla 4.25.  
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De ac uerdo a l os r esultados obtenidos d e l as Pruebas C-R44 y C-R43, 

indican l a d eficiencia en l a c antidad d e c atalizador utilizado porque a rrojan 

conversiones bajas respeto al experimento base que es la Prueba C-R33 con una 

conversión de 92.609.  

En l a t abla 4.25 se r eportan l os r esultados obtenidos d el análisis r ealizado 

por cromatografía d e g ases del c romatograma d e la f igura 4.14 de la Prueba C-

R43. 

Tabla 4.25: Resultados obtenidos de la Prueba C-R43, cotejados con la muestra 
estándar de DATRPG. 

Picos Sustancia DATRPG 
Estándar 

DATRPG 
Muestra 

Conversión 
(TPG) 

  (%) (%) (%) 
Primer pico TPG 0 27,812 72.19 

Segundo pico MATRPG 19 9,989  
Tercer pico DATRPG 56 56,215  
Cuarto pico DTPG 19 3,400  

Picos pequeños Oligómeros  1,521  
   

 
IV.4.8.   Prueba C-R18 

 
Esta pr ueba s e r ealizó c on un alto burbujeo de aire, l a adición d e a ire es 

importante al s istema, p or l o q ue el c ontenido en humedad así c omo d e oxigeno 

deben de tener algún efecto en la conversión de la reacción por lo que se decidió 

hacer una prueba y suministrar la mayor cantidad de aire posible. Esta prueba se 

realizó con una cantidad de 1.0 g de LiOH, con las mismas condiciones utilizadas 

que en la Prueba C-R33. Los datos se muestran en la tabla 4.26. 

 
Tabla 4.26: D atos d e la Prueba C-R18, cantidades utilizadas, cambio en la 
cantidad de catalizador.  
Reactivo Reactivo Solvente Inhibidor Catalizador Catalizador Parámetro Parámetro 

TPG Acrilato 
de 

metilo 

Ciclohexano MEHQ LiOH CaO 
 

Temperatura Tiempo 

(mL) (mL) (mL) (g) (g) (g) (°C) (h) 
30 60 30 0.4 1.0 3.0 66 2:25 

La m uestra d e DATRPG obtenida p or r eacción d e esta prueba s e an alizó 

por c romatografía d e g ases y s e obtuvo el c romatograma q ue s e observa en l a 

figura 4.15. 
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Figura 4.15. Cromatograma del producto obtenido DATRPG de la Prueba C-R18. 

 

Observaciones: Manteniendo las mismas condiciones de la Prueba C-R33, 

se p uede observar el efecto del aire q ue p roduce s obre l a r eacción, qu e en este 

caso los resultados obtenidos arrojan una muy baja conversión, que se reporta en 

la t abla 4.27, por lo que el  suministro d e ai re abu ndante n o es  favorable para l a 

reacción. En l a t abla 4.27 se reportan los resultados obtenidos del análisis 

realizado por c romatografía de gases del c romatograma d e la f igura 4.15 de la 

Prueba C-R18. 

Tabla 4.27. Resultados obtenidos de la Prueba C-R18, cotejados con l a m uestra 
estándar de DATRPG. 

Picos Sustancia DATRPG 
Estándar  

DATRPG 
Muestra 

Conversión 
(TPG) 

  (%) (%) (%) 
Primer pico TPG 0 46,680 53.32 

Segundo pico MATRPG 19 13,189  
Tercer pico DATRPG 56 37,441  
Cuarto pico DTPG 19 2,691  

Picos 
pequeños 

Oligómeros    
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IV.4.9.   Prueba C-R22 
La Prueba C-R22 consistió en agr egar los catalizadores en la et apa d e la 

deshidratación y no en la de reacción y observar su efecto. Esta prueba se realizó 

con una cantidad de 0.6 g de LiOH, con las mismas condiciones utilizadas que en 

la Prueba C-R33. Los datos se muestran en la tabla 4.28. 

 
Tabla 4.28. Datos d e la Prueba C-R22, cantidades utilizadas, cambio en la 
cantidad de catalizador.  
Reactivo Reactivo Solvente Inhibidor Catalizador Catalizador Parámetro Parámetro 

TPG Acrilato 
de 

metilo 

Ciclohexano MEHQ LiOH CaO 
 

Temperatura Tiempo 

(mL) (mL) (mL) (g) (g) (g) (°C) (h) 
30 60 30 0.4 1.0 3.0 66 2:25 

 
La muestra de DATRPG obtenida por reacción de esta prueba se analizó por 

cromatografía de g ases y  se obtuvo el cromatograma que se observa en la figura 
4.16. 
 

 
Figura 4.16. Cromatograma del producto obtenido DATRPG de la Prueba C-R22. 
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Observaciones: Como se pu eden obs ervar los e xperimentos; la Prueba C-
R33 y l a Prueba C-R22 son s imilares, s olo que en esta prueba los c atalizadores 

se agregaron en la etapa de la deshidratación, en otras palabras t odas la s 

sustancias se agregaron al inicio de la reacción y la diferencia que se encontró es 

que no se obtiene la misma conversión ni tampoco un aproximado, como se puede 

ver en la tabla 4 .29. Por lo que la e tapa d e la deshidratación en la reacción e s 

importante realizarla para obtener buenos resultados.  

En l a t abla 4.29 se r eportan l os r esultados obtenidos d el análisis r ealizado 

por c romatografía de gases d el c romatograma d e la f igura 4. 16 de la Prueba C-
R22. 

Tabla 4.29: Resultados obtenidos de la Prueba C-R22, cotejados con la muestra 
estándar de DATRPG. 

Picos Sustancia TRPGDA 
Estándar 

TRPGDA 
Muestra 

Conversión 
(TPG) 

  (%) (%) (%) 
Primer pico TPG 0 16,897 83.10 

Segundo pico MATRPG 19 9,989  
Tercer pico DATRPG 56 56,215  
Cuarto pico DTPG 19 5,341  

Picos 
pequeños 

Oligómeros  5,27  
   

  
 

IV.5.   ESTUDIO DE LA CANTIDAD DE CATALIZADOR DE LiCl 

Al observar l os r esultados obtenidos en l as pr uebas r ealizadas c on el 

catalizador de LiOH, se puede afirmar que son bu enos, como el  ob jetivo d el 

presente t rabajo e s enc ontrar las m ejores condiciones de reacción, se opt ó p or 

probar c omo c atalizador el L iCl, en el  cual el  ion  Cl- es mejor s ustituyente 

nucleofílico, debido a que es mas pequeño y s ufre m enos i mpedimento estérico 

que el i on OH-  del c atalizador L iOH, q ue es m as gr ande. El LiCl es mas activo 

debido a sus características estereoquímicas que el LiOH. 

Tomando las bases de reacción de la Prueba C-R33, se siguieron realizando 

más pruebas experimentales que consistieron en la realización de 7 pruebas, para 

encontrar la cantidad óptima de catalizador de LiCl.  
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Esta prueba consistió en el cambio de catalizador, en vez de utilizar un 

gramo de LiOH se utilizó un gramo de LiCl, bajo las mismas condiciones de 

reacción. Estas pruebas permitieron conocer la cantidad óptima del catalizador de 

LiCl para obtener una mejor conversión:  

• Que fue de 0.5 g de LiCl 

Estas pruebas también permitieron conocer y observar el comportamiento del 

grado de conversión de alcohol en cada uno de los cambios con la cantidad del 

catalizador, bajo las mismas condiciones de reacción. 

IV.5.1.  Prueba C-R29 

Esta prueba s e realizó c on una c antidad de 1.0 g  de LiCl, c on las mismas 

condiciones utilizadas que en la Prueba C-R33. Los datos se muestran en la tabla 

4.30 

Tabla 4.30: Datos de la Prueba C-R29, cantidades utilizadas, cambio del tipo de  
catalizador.  
Reactivo Reactivo Solvente Inhibidor Catalizador Catalizador Parámetro Parámetro 

TPG Acrilato 
de 

metilo 

Ciclohexano MEHQ LiCl CaO 
 

Temperatura Tiempo 

(mL) (mL) (mL) (g) (g) (g) (°C) (h) 
30 60 30 0.4 1.0 3.0 66 2:25 

 

La muestra de DATRPG obtenida por reacción de esta prueba se analizó por 

cromatografía de g ases y  se obtuvo el cromatograma que se observa en la figura 

4.17. 
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Figura 4.17. Cromatograma del producto obtenido DATRPG de la Prueba C-R29, 
empleando como catalizador LiCl. 
 

Observaciones: Bajo las mismas condiciones de r eacción, con  la misma 

cantidad de catalizador de LiCl que en el experimento de la Prueba C-R33, que se 

utilizó LiOH, la conversión obtenida con LiCl es m enor y la c antidad d e alcohol 

remante al final d e la r eacción es alta. E ste resultado s e puede ver en la tabla 

4.31. En l a t abla 4.31 se r eportan l os r esultados obtenidos del análisis r ealizado 

por cromatografía d e g ases del c romatograma d e la f igura 4.17 de la Prueba C-
R29. 

Tabla 4.31: Resultados obtenidos de la Prueba C-R29, cotejados con l a m uestra 
estándar de DATRPG. 

Picos Sustancia DATRPG 
Estándar  

DATRPG 
Muestra 

Conversión 
(TPG) 

  (%) (%) (%) 
Primer pico TPG 0 20,241 79.76 

Segundo pico MATRPG 19 11,338  
Tercer pico DATRPG 56 62,727  
Cuarto pico DTPG 19 2,411  

Picos 
pequeños 

Oligómeros  2,421  
 1,232  
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IV.5.2.  Prueba C-R35 

Bajo la hipótesis de que el efecto del catalizador ayuda a mejorar la rapidez 

de reacción y por lo tanto a generar más producto y al final de la reacción obtener 

una mejor conversión esta prueba consistió en aumentar la cantidad de LiCl.   Los 

datos se muestran en la tabla 4.32 Solo se modificó la cantidad de catalizador. 

Tabla 4.32. Datos de la Prueba C-R35, cantidades utilizadas, cambio del tipo de  
catalizador.  
Reactivo Reactivo Solvente Inhibidor Catalizador Catalizador Parámetro Parámetro 

TPG Acrilato 
de 

metilo 

Ciclohexano MEHQ LiCl CaO 
 

Temperatura Tiempo 

(mL) (mL) (mL) (g) (g) (g) (°C) (h) 
30 60 30 0.4 2.0 3.0 66 2:25 

 
La muestra de DATRPG obtenida por reacción de esta prueba se analizó por 

cromatografía de gases y se obtuvo el  cromatograma que se observa en la figura 

4.18. 

 

Figura 4.18. Cromatograma del producto obtenido DATRPG de la Prueba C-R35. 
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Observaciones: Las pr uebas r ealizadas con el c atalizador de LiOH 

marcaron una tendencia donde e n cada au mento en l a cantidad d e catalizador 

aumentaba la cantidad de alcohol residual al final de la reacción, esta misma 

tendencia se observa para el LiCl como catalizador. 

 En la t abla 4.33 se reportan l os resultados obt enidos d el an álisis realizado 

por c romatografía d e g ases del c romatograma d e la f igura 4.18 de la Prueba C-

R35. 

Tabla 4.33. Resultados obtenidos de la Prueba C-R35, cotejados con l a m uestra 
estándar de DATRPG. 

Picos Sustancia DATRPG 
Estándar  

DATRPG 
Muestra 

Conversión 
(TPG) 

  (%) (%) (%) 
Primer pico TPG 0 31,742 68.26 

Segundo pico MATRPG 19 13,736  
Tercer pico DATRPG 56 51,642  
Cuarto pico DTPG 19 2,108  

Picos pequeños Oligómeros  0,771  
 0,005  

IV.5.3. Prueba C-R37 

Tomando como referencia el  experimento base qu e es l a Prueba C-R33 y 

debido al  resultado obt enido en la Prueba C-R35, e l cual a rrojo una  ba ja 

conversión c on un aumento en l a c antidad d e c atalizador,  esta prueba c onsistió 

en disminuir la cantidad d e catalizador y  obs ervar su efecto en la conversión al 

final de la reacción. Esta prueba se realizó con una cantidad de 0.75 g de LiCl, con 

las mismas c ondiciones ut ilizadas que en la  Prueba C-R35. Lo s da tos s e 

muestran en la tabla 4.34. 

Tabla 4.34. Datos de la Prueba C-R37, cantidades utilizadas, cambio del tipo de  
catalizador.  
Reactivo Reactivo Solvente Inhibidor Catalizador Catalizador Parámetro Parámetro 

TPG Acrilato 
de 

metilo 

Ciclohexano MEHQ LiCl CaO 
 

Temperatura Tiempo 

(mL) (mL) (mL) (g) (g) (g) (°C) (h) 
30 60 30 0.4 0.75 3.0 66 2:25 
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La muestra de DATRPG obtenida por reacción de esta prueba se analizó por 

cromatografía de gases y se obtuvo el  cromatograma que se observa en la figura 

4.19. 

 

 
Observaciones: Como s e p odrá observar al di sminuir la  c antidad de  

catalizador, menor a la cantidad de la prueba base que es la C-R29, la conversión 

obtenida h a m ejorado y l a c antidad d e alcohol presente al f inal de l a r eacción 

también h a disminuido. P or l o que esta medida t omada h a s ido acertada, los 

resultados se pueden ver en la tabla 4.35.   

En l a t abla 4.35 se r eportan l os r esultados obtenidos d el análisis r ealizado 

por cromatografía d e g ases del c romatograma d e la f igura 4.19 de la Prueba C-

R37. 

 
 

Figura 4.19. Cromatograma del producto obtenido DATRPG de la Prueba C-R37. 
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Tabla 4.35. Resultados obtenidos de la Prueba C-R37, cotejados con l a m uestra 
estándar de DATRPG. 

Picos Sustancia DATRPG 
Estándar  

DATRPG 
Muestra 

Conversión 
(TPG) 

  (%) (%) (%) 
Primer pico TPG 0 18,237 81.76 

Segundo pico MATRPG 19 17,972  
Tercer pico DATRPG 56 50,45  
Cuarto pico DTPG 19 4,567  

Picos 
pequeños 

Oligómeros  4,353  
 4,724  

 
 

IV.5.4. Prueba C-R40 
 

Debido al r esultado obtenido en l a P rueba C -R37, esta prueba también 

consistió en una disminución en la cantidad de catalizador de LiCl.  

Esta pr ueba s e r ealizó c on un a c antidad de 0.5 g d e Li Cl, c on l as m ismas 

condiciones utilizadas que en la Prueba C-R37. Los datos se muestran en la tabla 

4.36. 

Tabla 4.36. Datos de la Prueba C-R40, cantidades utilizadas. 
Reactivo Reactivo Solvente Inhibidor Catalizador Catalizador Parámetro Parámetro 

TPG Acrilato 
de 

metilo 

Ciclohexano MEHQ LiCl CaO 
 

Temperatura Tiempo 

(mL) (mL) (mL) (g) (g) (g) (°C) (h) 
30 60 30 0.4 0.5 3.0 66 2:25 

 
 

La muestra de DATRPG obtenida por reacción de esta prueba se analizó por 

cromatografía de gases y se obtuvo el cromatograma que se observa en la figura 

4.20. 
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Figura 4.20. Cromatograma del producto obtenido DATRPG de la Prueba C-R40. 

Observaciones: El resultado obtenido en e sta prueba ha sido favorable ya 

que l a c antidad d e alcohol ha d isminuido c onsiderablemente y la conversión ha 

aumentado, p or l o q ue l a disminución en l a c antidad d e c atalizador h a s ido 

favorable para la reacción. Los resultados de esta prueba se pueden obs ervar en 

la tabla 4.37. En la t abla 4.37 se reportan l os r esultados obtenidos del análisis 

realizado por c romatografía de gases del c romatograma d e la f igura 4.20 de la 

Prueba C-R40. 

Tabla 4.37: Resultados obtenidos de la Prueba C-R40, cotejados con l a m uestra 
estándar de DATRPG. 

Picos Sustancia DATRPG 
Estándar  

DATRPG 
Muestra 

Conversión 
(TPG) 

  (%) (%) (%) 
Primer pico TPG 0 10,406 89.56 

Segundo pico MATRPG 19 16,876  
Tercer pico DATRPG 56 60,825  
Cuarto pico DTPG 19 5,599  

Picos pequeños Oligómeros  6,314  
 0,085  
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IV.5.5. Prueba C-R31 

Como consecuencia de l os resultados obt enidos y qu e h an sido favorables 

se c ontinuó c on otras pr uebas di sminuyendo l a c antidad d e c atalizador. Esta 

prueba s e realizó c on una c antidad de 0.4 g de LiCl, c on las mismas condiciones 

utilizadas que en la Prueba C-R40. Los datos se muestran en la tabla 4.38. 

Tabla 4.38. Datos de la Prueba C-R31, cantidades utilizadas, cambio del tipo de  
catalizador.  
Reactivo  Reactivo  Solvente  Inhibidor  Catalizador  Catalizador  Parámetro Parámetro 
TPG Acrilato 

de 
metilo 

Ciclohexano MEHQ LiCl CaO 
 

Temperatura Tiempo 

(mL)  (mL) (mL) (g) (g) (g)  (°C)  (h) 
30 60 30 0.4 0.4 3.0 66 2:25 

 
La muestra de DATRPG obtenida por reacción de esta prueba se analizó por 

cromatografía de gases y se obtuvo el  cromatograma que se obs erva en la figura 

4.21. 

Figura 4.21. Cromatograma del producto obtenido DATRPG de la Prueba C-R31. 
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Observaciones: La interpretación que se le da a este resultado  para esta 

prueba, l a disminución en l a cantidad de catalizador y a e s d eficiente p ara l a 

reacción, por lo que los resultados obtenidos volvieron a dar una baja conversión y 

un aumento en la c antidad de alcohol residual al f inal de la reacción. También s e 

puede notar que la producción de oligómeros ha di sminuido. Los resultados se 

pueden ver en la tabla 4.39.  

En la tabla 4.39 se reportan los resultados obtenidos del análisis realizado 

por cromatografía d e g ases del cromatograma d e l a figura 4. 21 de la Prueba C-

R31. 

Tabla 4.39: Resultados obtenidos de la Prueba C-R31, cotejados con l a m uestra 
estándar de DATRPG. 

Picos Sustancia DATRPG 
Estándar  

DATRPG 
Muestra 

Conversión 
(TPG) 

  (%) (%) (%) 
Primer pico TPG 0 18,632 81.37 

Segundo pico MATRPG 19 18,123  
Tercer pico DATRPG 56 51,858  
Cuarto pico DTPG 19 7,843  

Picos 
pequeños 

Oligómeros  2,876  
   

IV.5.6. Prueba C-R45 

Para s eguir l os r esultados obtenidos en la disminución en la cantidad d e 

catalizador, se r ealizó otra prueba p ara verificar s i l a deficiencia c onducía a 

conversiones bajas y la modificación baja las mismas condiciones de reacción no 

son favorables. Esta prueba se realizó con una cantidad de 0.32 g de LiCl, con las 

mismas condiciones utilizadas que en la Prueba C-R31. Lo s da tos del 

experimento se muestran en la tabla 4.40. 

Tabla 4.40. Datos de la Prueba C-R45, cantidades utilizadas, cambio del tipo de  
catalizador.  
Reactivo Reactivo Solvente Inhibidor Catalizador Catalizador Parámetro Parámetro 

TPG Acrilato 
de 

metilo 

Ciclohexano MEHQ LiCl CaO 
 

Temperatura Tiempo 

(mL) (mL) (mL) (g) (g) (g) (°C) (h) 
30 60 30 0.4 0.32 3.0 66 2:25 
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La m uestra d e DATRPG obtenida p or r eacción d e esta prueba s e an alizó 
por c romatografía d e g ases y s e obtuvo el c romatograma q ue s e observa en l a 
figura 4.22. 

 
Observaciones: Esta prueba permitió confirmar que una deficiente cantidad 

de catalizador de LiCl, ya no es favorable para la reacción porque se obt iene una 

conversión muy baja y un alto contenido de alcohol en la mezcla de reacción final. 

Este hecho se puede observar en los resultados reportados en la tabla 4.41. En la 

tabla 4.41 se reportan los resultados ob tenidos d el an álisis r ealizado p or 

cromatografía de gases del cromatograma de la figura 4.22 de la Prueba C-R5. 

Tabla 4.41. Resultados obtenidos de la Prueba C-R45, cotejados con l a m uestra 
estándar de TRPGDA. 

Picos Sustancia DATRPG 
Estándar  

DATRPG 
Muestra 

Conversión 
(TPG) 

  (%) (%) (%) 
Primer pico TPG 0 61,152 38.85 

Segundo pico MATRPG 19 10,132  
Tercer pico DATRPG 56 25,586  
Cuarto pico DTPG 19 4,008  

Picos 
pequeños 

Oligómeros  0,444  
   

Figura 4.22. Cromatograma del producto obtenido DATRPG de la Prueba C-R45. 
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IV.5.7. Prueba C-R32 

Esta prueba s e realizó c on una c antidad de 1.0 g  de LiCl, c on las mismas 

condiciones ut ilizadas qu e en la Prueba C-R29. L os datos del ex perimento se 

muestran en l a t abla 4.42. E sta prueba s e r ealizó con el fin de verificar la 

reproducibilidad de los experimentos y en el análisis confirmara este hecho. 

Tabla 4.42. Datos de la Prueba C-R32, cantidades utilizadas, cambio del tipo de  
catalizador.  
Reactivo Reactivo Solvente Inhibidor Catalizador Catalizador Parámetro Parámetro 

TPG Acrilato 
de 

metilo 

Ciclohexano MEHQ LiCl CaO 
 

Temperatura Tiempo 

(mL) (mL) (mL) (g) (g) (g) (°C) (h) 
30 60 30 0.4 1.0 3.0 66 2:25 

 
 

La muestra de DATRPG obtenida por reacción de esta prueba se analizó por 

cromatografía de gases y se obtuvo el cromatograma que se observa en la figura 

4.23. 

Figura 4.23: Cromatograma del producto obtenido DATRPG de la Prueba C-R32. 
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Observaciones: Los resultados obtenidos en esta prueba son muy cercanos 

a la Prueba C-R29, por lo se puede afirmar que bajo las mismas condiciones de 

reacción se obtienen los mismos resultados. 

En l a t abla 4.43 se r eportan l os r esultados obtenidos d el análisis r ealizado 

por cromatografía d e g ases del c romatograma d e la f igura 4.23 de la Prueba C-
R32. 

Tabla 4.43. Resultados obtenidos de la Prueba C-R32, cotejados con l a m uestra 
estándar de TRPGDA. 

Picos Sustancia DATRPG 
Estándar 

DATRPG 
Muestra 

Conversión 
(TPG) 

  (%) (%) (%) 
Primer pico TPG 0 21,052 78.95 

Segundo pico MATRPG 19 12,480  
Tercer pico DATRPG 56 59,435  
Cuarto pico DTPG 19 4,734  

Picos 
pequeños 

Oligómeros  1,862  
 0,089  

IV.5.8.  Prueba C-R34 

Esta pr ueba s e r ealizó para reproducir el  ex perimento de l a Prueba C-R29, c on 

las mismas c ondiciones pero a 65 °C de temperatura, c on el f in de obs ervar s i la 

diferencia de temperaturas de las dos pruebas se observaría gran diferencia en los 

resultados. Los datos del experimento se muestran en la tabla 4.44. 

Tabla 4.44. Datos de la Prueba C-R34, cantidades utilizadas en el experimento. 
Reactivo Reactivo Solvente Inhibidor Catalizador Catalizador Parámetro Parámetro 

TPG Acrilato 
de 

metilo 

Ciclohexano MEHQ LiCl CaO 
 

Temperatura Tiempo 

(mL) (mL) (mL) (g) (g) (g) (°C) (h) 
30 60 30 0.4 1.0 3.0 65 2:25 

 

La m uestra d e DATRPG obtenida p or r eacción d e esta prueba s e an alizó 

por c romatografía d e g ases y s e obtuvo el c romatograma q ue s e observa en l a 

figura 4.24. 
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Figura 4.24. Cromatograma del producto obtenido DATRPG de la Prueba C-R34. 
. 

Observaciones: De ac uerdo a l os resultados obtenidos, és tos no d ifieren 

mucho p ara la Prueba C-R29 y la Prueba C-R34, se m antienen c ercanos aú n  

con la diferencia de 1 ºC a una de otra la prueba. Los resultados de la Prueba C-
R34 se pueden ver en la tabla 4.45. 

En l a t abla 4.45 se r eportan l os r esultados obtenidos d el análisis r ealizado 

por cromatografía d e g ases del c romatograma d e la f igura 4.24 de la Prueba C-

R34. 

Tabla 4.45. Resultados ob tenidos d e la Prueba C-R34, comparados con la 
muestra estándar de TRPGDA. 

Picos Sustancia DATRPG 
Estándar 

DATRPG 
Muestra 

Conversión 
(TPG) 

  (%) (%) (%) 
Primer pico TPG 0 16,296 83.70 

Segundo pico MATRPG 19 13,082  
Tercer pico DATRPG 56 62,396  
Cuarto pico DTPG 19 4,882  

Picos 
pequeños 

Oligómeros  2,848  
 0,567  
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IV.5.9.  Prueba C-R24 

Esta prueba se realizó para reproducir el experimento de la Prueba C-R40, 

con las mismas condiciones pero a 65 °C de temperatura, con el fin de observar si 

la diferencia de temperaturas de las dos pruebas se observaría gran diferencia en 

los resultados. Los datos del experimento se muestran en la tabla 4.46. 

Tabla 4.46. Datos de la Prueba C-R24, cantidades utilizadas en el experimento. 
Reactivo Reactivo Solvente Inhibidor Catalizador Catalizador Parámetro Parámetro 

TPG Acrilato 
de 

metilo 

Ciclohexano MEHQ LiCl CaO 
 

Temperatura Tiempo 

(mL) (mL) (mL) (g) (g) (g) (°C) (h) 
30 60 30 0.4 0.5 3.0 65 2:25 

 
La muestra de DATRPG obtenida por reacción de esta prueba se analizó por 

cromatografía de gases y se obtuvo el cromatograma que se observa en la figura 

4.25. 

Figura 4.25. Cromatograma del producto obtenido DATRPG de la Prueba C-R24. 
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Observaciones: De acuerdo a lo s r esultados obtenidos, éstos s i d ifieren 

mucho para l a P rueba C -R24 y l a P rueba C -R40, l a d iferencia en c uanto a 

resultados s e ve marcada por l a d iferencia d e 1 ºC de un a a  ot ra l a pr ueba. Los 

resultados de la Prueba C-R24 se pueden ver en la tabla 4.47. 

En l a t abla 4.47 se r eportan l os r esultados obtenidos d el análisis r ealizado 

por cromatografía d e g ases del c romatograma d e la f igura 4. 25 de la Prueba C-

R34. 

Tabla 4.47. Resultados ob tenidos d e la Prueba C-R24, comparados con la 
muestra estándar de DATRPG. 

Picos Sustancia DATRPG 
Estándar 

DATRPG 
Muestra 

Conversión 
(TPG) 

  (%) (%) (%) 
Primer pico TPG 0 25,373 74.63 

Segundo pico MATRPG 19 12,737  
Tercer pico DATRPG 56 56,091  
Cuarto pico DTPG 19 2,510  

Picos pequeños Oligómeros  0,629  
   

IV.5.10.  Prueba C-R23 

Esta pr ueba s e r ealizó para reproducir el  ex perimento de la Prueba C-R31, c on 

las mismas c ondiciones pero a 65 °C de temperatura, c on el f in de obs ervar s i la 

diferencia de temperaturas de las dos pruebas se observaría gran diferencia en los 

resultados. Los datos del experimento se muestran en la tabla 4.48. 

Tabla 4.48. Datos de la Prueba C-R23, cantidades utilizadas. 
Reactivo Reactivo Solvente Inhibidor Catalizador Catalizador Parámetro Parámetro 

TPG Acrilato 
de 

metilo 

Ciclohexano MEHQ LiCl CaO 
 

Temperatura Tiempo 

(mL) (mL) (mL) (g) (g) (g) (°C) (h) 
30 60 30 0.4 0.4 3.0 65 2:25 

 
La m uestra d e D ATRPG obtenida p or reacción d e esta prueba s e an alizó 

por c romatografía d e g ases y s e obtuvo el c romatograma q ue s e observa en l a 
figura 4.26. 
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Figura 4.26. Cromatograma del producto obtenido DATRPG de la Prueba C-R23. 
 

Observaciones: De ac uerdo a l os resultados o btenidos, és tos no d ifieren 

mucho p ara l a Prueba C-R31 y l a Prueba C-R23, los v alores r eportados se 

mantienen c ercanos aún  c on la d iferencia de 1 ºC. Los resultados de la Prueba 

C-R23 se pueden ver en la tabla 4.49.  En la tabla 4.49 se reportan los resultados 

obtenidos del análisis realizado por cromatografía de gases del c romatograma de 

la figura 4.26 de la Prueba C-R23. 

Tabla 4.49: Resultados obtenidos de la Prueba C-R23, comparados con la 
muestra estándar de DATRPG. 

Picos Sustancia TRPGDA 
Estándar  

TRPGDA 
Muestra 

Conversión 
(TPG) 

  (%) (%) (%) 
Primer pico TPG 0 20,003 79.98 

Segundo pico MATRPG 19 18,262  
Tercer pico DATRPG 56 51,204  
Cuarto pico DTPG 19 7,744  

Picos 
pequeños 

Oligómeros  2,834  
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IV.6. ESTUDIO DE LA CANTIDAD DE REACTIVO EN EXCESO 

De acuerdo al pr incipio d e L e C hâtelier, el efecto q ue produce en l as 
reacciones el e xceso d e u no de l os reactivos, es  desplazar la reacción hacia l os 
productos.  Por lo que se d ecidió observar es te ef ecto  realizando 6 pruebas para 
poder establecer la c antidad óptima de acrilato d e metilo p ara l ograr l a mejor 
conversión. Para estas pruebas se utilizó como catalizador el LiOH. 
 
     Las  pruebas permitieron conocer el siguiente parámetro:  
 

• El volumen adecuado de acrilato de metilo para lograr la mejor conversión. 

Estas pruebas se realizaron tomando las bases de la Prueba C-R33, donde 
el exceso en volumen de acrilato de metilo es el doble que el de tripropilenglicol.  

El volumen que se estableció para el reactivo en exceso es de 60 mL para el 
acrilato de metilo que es la cantidad que se fijo para la mayoría de las reacciones, 
resolver el pr oblema y c umplir l os objetivos d el presente t rabajo d e acuerdo a la 
teoría sobre las reacciones,  para el siguiente experimento se planteó disminuir 10 
ml del volumen de ese exceso. Y observar los resultados. 

IV.6.1. Prueba C-R38 

Esta pr ueba s e r ealizó c on una c antidad d e 50 ml d e acrilato de metilo, c on l as 
mismas condiciones ut ilizadas que en la Prueba C-R33, que es  el ex perimento 
base. Los datos se muestran en la tabla 4.50. 

Tabla 4.50: Datos de la Prueba C-R38, cantidades utilizadas. 
Reactivo Reactivo Solvente Inhibidor Catalizador Catalizador Parámetro Parámetro 

TPG Acrilato 
de 

metilo 

Ciclohexano MEHQ LiOH CaO 
 

Temperatura Tiempo 

(mL) (mL) (mL) (g) (g) (g) (°C) (h) 
30 50 30 0.4 1 3.0 66 2:25 

 
La m uestra d e DATRPG obtenida p or r eacción d e esta prueba s e an alizó 

por c romatografía d e g ases y s e obtuvo el c romatograma q ue s e observa en l a 
figura 4.27. 
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Figura 4.27. Cromatograma del producto obtenido DATRPG de la Prueba C-R38. 

Observaciones: De acuerdo c on el c ambio de volumen que s e r ealizó, l os 

resultados obtenidos arrojaron una disminución en la conversión y un aumento en 

la cantidad r esidual d e alcohol en la mezcla de reacción. Por lo que este c ambio 

de volumen no fue favorable para la reacción. Los resultados se pueden ver en l a 

tabla 4.51. En la tabla 4.51 se reportan los resultados obtenidos del análisis 

realizado por c romatografía de gases del c romatograma de la figura 4.27 de la 

Prueba C-R38. 

Tabla 4.51: Resultados obtenidos de la Prueba C-R38, comparados con la 
muestra estándar de DATRPG. 

Picos Sustancia DATRPG 
Estándar 

DATRPG 
Muestra 

Conversión 
(TPG) 

  (%) (%) (%) 
Primer pico TPG 0 17,896 82.10 

Segundo pico MATRPG 19 16,370  
Tercer pico DATRPG 56 47,479  
Cuarto pico DTPG 19 8,897  

Picos 
pequeños 

Oligómeros  2,972  
 6,382  
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IV.6.2. Prueba C-R39 

Esta pr ueba s e r ealizó c on un a c antidad d e 40 ml d e acrilato de metilo, c on l as 

mismas c ondiciones utilizadas que en la Prueba C-R33, que e s el  ex perimento 

base. Los datos se muestran en la tabla 4.52. 

Tabla 4.52. Datos de la Prueba C-R39, cantidades utilizadas. 
Reactivo Reactivo Solvente Inhibidor Catalizador Catalizador Parámetro Parámetro 

TPG Acrilato 
de 

metilo 

Ciclohexano MEHQ LiOH CaO 
 

Temperatura Tiempo 

(mL) (mL) (mL) (g) (g) (g) (°C) (h) 
30 40 30 0.4 1 3.0 66 2:25 

 

La muestra de DATRPG obtenida por reacción de esta prueba se analizó por 

cromatografía de gases y se obtuvo el cromatograma que se observa en la figura 

4.28. 

Figura 4.28. Cromatograma del producto obtenido  DATRPG de la Prueba C-R39. 
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Observaciones: De acuerdo con el  cambio d e volumen que s e r ealizó, l os 

resultados obtenidos arrojaron una disminución en la conversión y un aumento en 

la cantidad r esidual de alcohol en la mezcla de reacción, aú n mayor que en la 

Prueba C-R38. Por lo que este cambio de volumen no fue favorable para la 

reacción. Los resultados se pueden ver en la tabla 4.53 

En l a t abla 4.53 se r eportan l os r esultados obtenidos d el análisis r ealizado 

por cromatografía d e g ases del c romatograma d e la f igura 4.28 de la Prueba C-
R39. 

Tabla 4.53. Resultados ob tenidos d e la Prueba C-R39, comparados con la 
muestra estándar de TRPGDA. 

Picos Sustancia DATRPG 
Estándar  

DATRPG 
Muestra 

Conversión 
(TPG) 

  (%) (%) (%) 
Primer pico TPG 0 24,431 75.57 

Segundo pico MATRPG 19 12,652  
Tercer pico DATRPG 56 54,297  
Cuarto pico DTPG 19 3,861  

Picos 
pequeños 

Oligómeros  1,964  
 0,795  

IV.6.3. Prueba C-R41 

Esta pr ueba s e r ealizó c on un a c antidad d e 30 ml d e acrilato de metilo, c on l as 

mismas condiciones utilizadas que en la Prueba C-R39. Los datos se muestran en 

la tabla 4.54. 

Tabla 4.54. Datos de la Prueba C-R61, cantidades utilizadas. 
Reactivo Reactivo Solvente Inhibidor Catalizador Catalizador Parámetro Parámetro 

TPG Acrilato 
de 

metilo 

Ciclohexano MEHQ LiOH CaO 
 

Temperatura Tiempo 

(mL) (mL) (mL) (g) (g) (g) (°C) (h) 
30 30 30 0.4 1 3.0 66 2:25 

 

La m uestra d e DATRPG obtenida p or r eacción d e esta prueba s e an alizó 

por c romatografía d e g ases y s e obtuvo el c romatograma q ue s e observa en l a 

figura 4.29. 
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Figura 4.29. Cromatograma del producto obtenido DATRPG de la Prueba C-R41. 

Observaciones: De acuerdo c on el c ambio de volumen que s e r ealizó, l os 

resultados obtenidos arrojaron una disminución en la conversión y un aumento en 

la cantidad r esidual de alcohol en la mezcla de reacción, au n mayor qu e en la 

Prueba C-R39. Por lo que este cambio de volumen no fue favorable para la 

reacción. Los resultados se pueden ver en la tabla 4.55.  

En l a t abla 4.55 se r eportan l os r esultados obtenidos d el análisis r ealizado 
por c romatografía d e g ases del c romatograma d e la f igura 4.29 de la Prueba C-
R41. 

Tabla 4.55. Resultados ob tenidos d e la Prueba C-R41, comparados con la 
muestra estándar de DATRPG. 

Picos Sustancia DATRPG 
Estándar  

DATRPG 
Muestra 

Conversión 
(TPG) 

  (%) (%) (%) 
Primer pico TPG 0 34,939 65.06 

Segundo pico MATRPG 19 20,702  
Tercer pico DATRPG 56 34,673  
Cuarto pico DTPG 19 3,546  

Picos 
pequeños 

Oligómeros  3,533  
 1,223  
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IV.6.4. Prueba C-R42 

Esta prueba se realizó con una cantidad de 70 mL de acrilato de metilo, con 

las mismas c ondiciones ut ilizadas que en la  Prueba C-R41. L os d atos se 

muestran en la tabla 4.56. 

Tabla 4.56. Datos de la Prueba C-R42, cantidades utilizadas. 
Reactivo  Reactivo  Solvente  Inhibidor  Catalizador  Catalizador  Parámetro Parámetro 

TPG Acrilato 
de 

metilo 

Ciclohexano MEHQ LiOH CaO 
 

Temperatura Tiempo 

(mL) (mL) (mL) (g) (g) (g) (°C) (h) 
30 70 30 0.4 1 3.0 66 2:25 

 

La muestra de TRPGDA obtenida por reacción de esta prueba se analizó por 

cromatografía de g ases y  se obtuvo el cromatograma que se observa en la figura 

4.30. 

Figura 4.30. Cromatograma del producto obtenido TRPGDA de la Prueba C-R42. 
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Observaciones: De acuerdo a la teoría la cantidad de exceso de reactivo, se 

tenía que obtener una mejor conversión, pero en esta prueba no se logró lo que se 

esperaba y los resultados se reportan en la tabla 4.57.  

En l a t abla 4.57 se r eportan l os r esultados obtenidos d el análisis r ealizado 

por c romatografía de gases d el c romatograma d e la f igura 4. 30 de la Prueba C-
R42. 

Tabla 4.57. Resultados ob tenidos d e la Prueba C-R42, comparados con la 
muestra estándar de TRPGDA. 

Picos Sustancia DATRPG 
Estándar 

DATRPG 
Muestra 

Conversión 
(TPG) 

  (%) (%) (%) 
Primer pico TPG 0 37,094 62.91 

Segundo pico MATRPG 19 14,930  
Tercer pico DATRPG 56 44,452  
Cuarto pico DTPG 19 2,087  

Picos 
pequeños 

Oligómeros  1,439  
   

IV.6.5.  Prueba C-R36 

Esta prueba se realizó sin CaO,   con las mismas condiciones utilizadas que 

en l a Prueba C-R39. L os d atos s e m uestran en la t abla 4.58. Esta prueba s e 

realizó con el f in de intentar retirar del s istema de reacción el CaO, mas adelante 

se explicaran los resultados obtenidos sin el empleo de este catalizador y su 

efecto en la muestra obtenida. Los datos del experimento se muestran en l a tabla 

4.58. 

Tabla 4.58: Datos de la Prueba C-R36, cantidades utilizadas. 
Reactivo Reactivo Solvente Inhibidor Catalizador Catalizador Parámetro Parámetro 

TPG Acrilato 
de 

metilo 

Ciclohexano MEHQ LiOH CaO 
 

Temperatura Tiempo 

(mL) (mL) (mL) (g) (g) (g) (°C) (h) 
30 60 30 0.4 1 - 66 2:25 

 

La m uestra d e DATRPG obtenida p or r eacción d e esta prueba s e an alizó 

por c romatografía d e g ases y s e obtuvo el  c romatograma q ue s e observa en l a 

figura 4.32. 
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Figura 4.31. Cromatograma del producto obtenido DATRPG de la Prueba C-R36. 

Observaciones: En t érminos d e r esultados esta prueba s e obtuvo c on un a 

buena conversión, pero la m uestra ob tenida era muy v iscosa y  g elatinosa, p or lo 

que la presencia de CaO es i ndispensable p ara obtener las pr opiedades físicas 

adecuadas del DATRPG. 

En l a t abla 4.59 se r eportan l os r esultados obtenidos d el análisis r ealizado 

por cromatografía d e gases del c romatograma de l a f igura 4 .31de la Prueba C-
R36. 

Tabla 4.59: Resultados obtenidos de la Prueba C-R36, comparados con la 
muestra estándar de DATRPG. 

Picos Sustancia DATRPG 
Estándar 

DATRPG 
Muestra 

Conversión 
(TPG) 

  (%) (%) (%) 
Primer pico TPG 0 10,578 89.42 

Segundo pico MATRPG 19 14,401  
Tercer pico DATRPG 56 56,656  
Cuarto pico DTPG 19 8,985  

Picos 
pequeños 

Oligómeros  8,379  
 0,987  
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IV.7.  ESTUDIO DEL EFECTO DEL INHIBIDOR DE AZUL DE METILENO 

Se realizó un a sola prueba ya que el  color ob tenido d e la muestra es m uy 

difícil de eliminar, sin embargo los resultados obtenidos en cuanto a conversión es 

muy bueno.   

 

La prueba permitió obtener lo siguiente:  

 

• Una alta conversión de DATRPG 

IV.7.1.  Prueba C-R21 

Esta prueba se realizó con azul de metileno, con las mismas condiciones 

utilizadas que en la Prueba C-R33, que es el experimento base de las reacciones.  

Los datos se muestran en la tabla 4.60. 

Tabla 4.60: Datos de la Prueba C-R21, cantidades utilizadas. 

Reactivo  Reactivo  Solvente  Inhibidor  Catalizador  Catalizador  Parámetro Parámetro 
TPG Acrilato 

de 
metilo 

Ciclohexano Azul de 
Metileno 

LiOH CaO 
 

Temperatura Tiempo 

(mL)  (mL) (mL) (g) (g) (g)  (°C)  (h) 
30 60 30 0.4 1 3.0 66 2:25 

 

 

La m uestra d e DATRPG obtenida p or r eacción d e esta prueba s e an alizó 

por c romatografía d e g ases y s e obtuvo el c romatograma q ue s e observa en l a 

figura 4.32. 
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Figura 4.32. Cromatograma del producto obtenido DATRPG de la Prueba C-R21. 
 

Observaciones: Los r esultados obtenidos c on el i nhibidor d e az ul d e 

metileno son excelentes, pero la f uerte c oloración que le imprime a la muestra 

hace c asi imposible de retirar el c olor. Con este inhibidor s e obtiene una muestra 

muy fluida. Los resultados de esta prueba se reportan en la tabla 4.61. 

En l a t abla 4.61 se r eportan l os r esultados obtenidos d el análisis r ealizado 

por cromatografía d e g ases del c romatograma de l a figura 4. 32 de la Prueba C-

R21. 

Tabla 4.61. Resultados ob tenidos d e la Prueba C-R21, comparados con la 
muestra estándar de DATRPG. 

Picos Sustancia DATRPG 
Estándar 

DATRPG 
Muestra 

Conversión 
(TPG) 

  (%) (%) (%) 
Primer pico TPG 0 5,123 94.88 

Segundo pico MATRPG 19 13,564  
Tercer pico DATRPG 56 84,324  
Cuarto pico DTPG 19 8,254  

Picos 
pequeños 

Oligómeros  2,234  
 0,342  
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IV.8.    RESULTADOS OBTENIDOS EN LA PURIFICACIÓN POR 
VOLATILIZACIÓN A ROTAVAPOR 

Las m uestras pu rificadas c on el equipo de destilación a  rotavapor, e l 

DATRPG s e obtiene c on f uerte olor a acrilato de metilo en c ombinación c on las 

otras sustancias no deseadas presentes en las muestras, además se obtienen con 

un color más amarillento debido a que se calienta a temperaturas mayores que el 

ambiente y la muestra que se obtiene es muy viscosa. 

 
IV.9.    RESULTADOS OBTENIDOS EN LA PURIFICACIÓN POR 

VOLATILIZACIÓN A ALTO VACIO 

Las muestras purificadas con destilación a al to vacío, el producto  DATRPG 

se obtiene c asi s in olor, u n c olor m ás t ransparente, m enos viscosa ( porque s e 

realiza a temperatura am biente) y le l ogran retirar todas las impurezas (el exceso 

de acrilato de metilo, el disolvente empleado, los catalizadores y el inhibidor). 

 
IV.10.   RESULTADOS OBTENIDOS DE LOS INHIBIDORES EMPLEADOS 

Los resultados obtenidos de los inhibidores de polimerización que se usaron 

fueron el  M EHQ y  el  az ul d e m etileno, se em plearon solos y  combinados; sin 

embargo, en l os casos en los que se us ó azul de metileno se obtuvo un producto 

con c oloración azul m arino i ntensa o v ioleta, dependiendo de la cantidad us ada. 

En la figura 4.33, se pueden ver como quedan los productos cuando se usa cada 

uno de los inhibidores. Se llevó a cabo una reacción utilizando los dos inhibidores 

mencionados, l a muestra q ue s e obt uvo em pleando az ul de m etileno fue m enos 

viscosa a la obtenida usando MEHQ como inhibidor.  

A) 

 

 

B) 

 

 

Figura 4.33  A) Muestra con MEHQ.  B) Muestra con azul de metileno. 
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La m uestra c on azul d e metileno s e p uso en c ontacto c on c arbón activado 

para eliminar e l color; sin e mbargo, fueron ne cesarias v arias filtraciones pa ra 

retirar el carbón activado, al final se obtuvo un producto con un color igual al de la 

muestra que contenía MEHQ. 

 
IV.11.    ANÁLISIS DE RESULTADOS 

IV.11.1.    ANÁLISIS DE RESULTADOS DEL CATALIZADOR DE LiOH 
En la tabla 4.62 se reportan las condiciones de reacción encontradas para el 

análisis de LiOH como catalizador, donde la única variable de e studio fue la  

cantidad,  éste f ue el parámetro que s e modificó manteniendo las condiciones de 

reacción constantes. 

Estudio de la cantidad de catalizador (LiOH) 
Tabla 4.62. Condiciones de reacción encontradas para el catalizador LiOH. 
30 mL de TPG 
30 mL de Ciclohexano 
60 mL de  Acrilato de metilo 

0.4 g  de  MEHQ 
3.0 g  de  CaO 
66 ºC       T 

2.25 horas 

 
Resultados experimentales. E n l a t abla 4.63 y en l a f igura 4. 34 se 

muestran l os resultados ex perimentales l ogrados p ara  e l estudio d el catalizador 

de LiOH, los porcentajes de cada sustancia presente en l a mezcla de reacción se 

obtuvieron mediante la c romatografía de g ases. A l i gual q ue c on el estudio c on 

LiCl, aquí también se observó el efecto del catalizador sobre la cantidad de alcohol 

que queda  remanente al finalizar cada reacción. 

 
Tabla 4.63. Resultados e xperimentales sobre el  e fecto de l a cantidad d e 
catalizador de LiOH. 

Sustancias 
 

DATRPG 
estándar 

Cantidad de catalizador LiOH 
DATRPG 
Muestras 

  0.5 g 0.6 g 1 g 2 g 2.5 g 3 g 3.5 g 
  C-R43 C-R44 C-R33 C-R13 C-R27 C-R28 C-R25 

 % % % % % % % % 
TPG 0 27.812 61.342 7.391 11.039 17.535 22.861 24.159 

MATRPG 19 9.989 12.645 5.132 10.611 11.506 11.92 14.313 
DATRPG 56 56.214 21.742 75.808 63.611 68.663 60.008 58.788 

DTPG 19 3.4 0.345 4.016 3.57 2.295 3.106 2.739 
Oligómeros  1.521 1.674 4.933 2.196 0.385 1.466 1.374 
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Figura 4. 34. Comportamiento d el p orcentaje d e T PG pr esente en l a m ezcla de 
reacción, usando como catalizador LiOH. 
 

Análisis. Al observar l a f igura 4 .34 se p uede c onstatar q ue este 

comportamiento es similar al estudio logrado con el catalizador de LiCl, pero para 

este c aso el punto de mayor c onversión s e encuentra en un 1 g d e LiOH, ya que 

en este punto s e encuentra la menor c antidad d e T PG r esidual, por lo t anto en 

este punto, es  el de mayor c onversión y r endimiento, éste r esultado también se 

puede observar en la figura 4.35, como el punto máximo de la grafica.  

 

 
Figura 4.35. Conversión de TPG respecto a la cantidad de catalizador utilizado de 
LiOH. 
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Al observar l a f igura 4. 35 la tendencia indica qu e en tre m ayor y  m enor 
cantidad de catalizador de LiOH mayor contenido de TPG se tiene al final de cada 
reacción, lo que s ignifica una menor c onversión. La mejor c onversión lograda es 
aquella r eacción donde s e utilizó 1  g d e c atalizador, c omo se pu ede n otar en l a 
figura 4. 35 que es  punto m áximo d e l a línea qu e corresponde a la mejor 
conversión encontrada. 
 

IV.11.2.    ANÁLISIS DE RESULTADOS DEL CATALIZADOR DE LiCl 
Las c ondiciones de  reacción enc ontradas para e l es tudio del ef ecto d e l a 

cantidad de c atalizador de L iCl, s on s imilares a l as d e LiOH, p or l o q ue en este 
estudio s olo s e c ambio l a c antidad m anteniendo los d emás p arámetros 
constantes. 

Estudio de la cantidad de catalizador (LiCl) 

Tabla 4.64. Condiciones de reacción encontradas para el catalizador LiOH. 
30 mL de  TPG 
30 mL de  Ciclohexano 
60 mL de  Acrilato de metilo 

0.4 g   de  MEHQ 
3.0 g   de  CaO 
66 ºC  T 

2.25 horas 
 

 

Resultados experimentales. En la  t abla 4.65 se presentan l os r esultados 
obtenidos d e l as muestras de DATRPG experimentales, analizados c on l a 
cromatografía de gases, la cual arroja los  porcentajes  de cada sustancia 
presente al final de la reacción. En la tabla 4.65 y figura 4.36 se puede observar el 
comportamiento d el p orcentaje de T PG residual pr esente a l final d e la  reacción 
respecto a l a variación de l a c antidad d e c atalizador empleado, m anteniendo 
constantes las condiciones de reacción en cada experimento realizado.   

 
Tabla 4 .65. M uestras e xperimentales de DATRPG c on di ferentes c antidades de 
LiCl comparado con el DATRPG estándar. 

 

Sustancias DATRPG 
estándar  

Cantidad de catalizador LiCl 
DATRPG 
Muestras  

  0.32 g 0.4 g 0.5 g 0.75 g 1 g 2 g 
  C-R45 C-R31 C-R40  C-R37 C-R29 C-R35 
 % % % % % % % 

TPG 0 61.152 18.632 10.406 18.237 20.241 31.742 
MATRPG 19 10.132 18.123 16.876 17.972 11.338 13.736 
DATRPG 56 25.686 51.858 60.825 50.45 62.727 51.642 

DTPG 19 4.008 7.843 5.599 4.567 2.421 2.108 
Oligómeros  0.444 2.876 6.314 4.353 1.232 0.771 

   0.085 4.724  0.005 
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Figura 4.36. Comportamiento del alcohol residual (TPG) presente en la mezcla de 
reacción, respecto a la cantidad de catalizador (LiCl) agregado.  

Análisis. Se puede obs ervar en  la figura 4. 36, a  mayor c antidad de 
catalizador de LiCl, el p orcentaje de T PG presente en la reacción aumenta, se 
puede afirmar que un exceso de catalizador afecta la conversión, lo mismo sucede 
cuando t enemos u na deficiente c antidad,  esto lo podemos observar en l os t res 
primeros  puntos qu e están en l a f igura 4. 36, por l o que estos d os e xtremos d e 
exceso y  deficiencia no ay udan a obtener una bu ena conversión, s olo el 
proporcional que s e h a encontrado c on 0.5g, donde l a c antidad de T PG residual 
es mínima y se ha obtenido la mejor  conversión con este catalizador. 

 

 
Figura 4.37. Conversión de  (TPG) presente en la mezcla, respecto a la c antidad 
de catalizador (LiCl) agregado. 
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Al observar la figura 4.37, el punto máximo de la línea corresponde la mejor 
conversión lograda al emplear como catalizadores la mezcla de LiCl/CaO, con una 
cantidad de 0.5 g para el LiCl. Debido a que el LiCl como catalizador es más 
activo. 

 
IV.11.3.    ANÁLISIS DE RESULTADOS DEL ESTUDIO DE LA CANTIDAD DE 

REACTIVO 
Las c ondiciones d e r eacción establecidas  se presentan en la tabla 4.66 

donde l a r ealización d e este estudio p ermitieron confirmar el  pr incipio de L e 
Châtelier,  el e xceso d e u no d e los reactivos ayudó a desplazar la reacción hacia 
los productos, este hecho se puede observar donde se utilizó la mayor cantidad de 
volumen de acrilato de metilo se obtuvo una mayor conversión.   

 
Estudio de la cantidad de reactivo en exceso  

Tabla 4.66. Condiciones de reacción encontradas para el reactivo en exceso. 
30 mL de TPG 
30 mL de Ciclohexano 
1.0 g   de LiOH 

0.4 g  de MEHQ 
3.0 g  de CaO 
66 ºC      T 

2:25 horas  

 
Resultados experimentales. Logrando la mejor conversión en  el estudio de 

la cantidad de catalizador con LiOH, que fue con 1.0 g (ver tabla 4.63), se decidió 
realizar experimentos para observar el efecto de la cantidad de reactivo de acrilato 
de metilo, en e l equ ilibrio el exceso de reactivo sirve como empuje para desplazar 
los reactivos hacia los productos. Las condiciones de reacción se mantiene 
constantes y lo que se varía es la cantidad de reactivo. 

 
Tabla 4.67. Comportamiento del exceso de reactivo de acrilato de metilo respecto 
a la cantidad residual de TPG presente en la mezcla final de reacción. 

  Exceso de reactivo (Acrilato de Metilo) 
Sustancia TRPGDA 

estándar 
TRPGDA 
muestras 

  30 mL 
(equimolar)  

40 mL 50 mL 60 mL 70 mL 

  C-R41 C-R39 C-R38 C-R33 C-R42 
 % % % % % % 
TPG 0 34.939 24.431 17.896 7.391 37.094 
MATRPG 19 20.702 12.652 16.37 5.132 14.930 
DATRPG 56 34.673 54.297 47.479 75.808 44.452 
DTPG 19 3.546 3.861 8.897 4.016 2.087 
Oligómeros  3.533 1.964 2.972 4.933 1.439 

 1.223 0.795 6.382 1.654  
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Se ha demostrado que un exceso de catalizador en los dos estudios 
realizados  sobre LiOH y LiCl no se obtiene un buen rendimiento, sucede lo mismo 
a cantidades mínimas lo que se ha enc ontrado es una cantidad proporcional para 
cada catalizador, O.5 g p ara LiCl y  1 g p ara Li OH, m ientras qu e e l ex ceso de 
reactivo ha sido favorable logrando buenas conversiones con 60 mL. 

 

 
Figura 4.38. Efecto de la cantidad de reactivo respecto  al porcentaje residual de 
TPG. 

Análisis. Este r esultado s e p uede observar como muy f avorable en l as 
figuras 4. 38 y  4.39, ya que con 60 mL  de acrilato d e metilo s e logró la mayor 
conversión posible, en otras palabras  la concentración residual de TPG se acerca 
a cero.  

 

 
Figura 4.39: Efecto de la cantidad de reactivo de acrilato de metilo respecto  a la 
conversión de TPG. 
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CAPÍTULO V. 

CONCLUSIONES 

De acuerdo a las pruebas realizadas y los resultados obtenidos, se puede afirmar 

que se r ealizó un b uen trabajo, las conversiones obtenidas s on altas, un m ejor 

manejo d e los equ ipos y  la forma en l a qu e se manipulen l os r eactivos y  la 

purificación del producto ayudarían a aumentar el rendimiento. 

Es p osible obtener diacrilato d e t ripropilenglicol, us ando una mezcla d e 

compuestos como catalizadores, ya sea LiOH/CaO o b ien LiCl/CaO, al  emplear 

éste último la cantidad requerida es menor que la mezcla de LiOH/CaO. 

Se l ogró l a s íntesis d e una manera adecuada p ara obt ener el  é ster de 

DATRPG, bajo las condiciones de reacción realizadas en las pruebas 

anteriormente descritas. E n g eneral, l a c onversión de l as muestras c on m enor 

concentración de TPG, es mayor del 90%. 

 

Los parámetros que se estudiaron permitieron obtener altas conversiones en 

las r eacciones, estos p arámetros s on los s iguientes: la temperatura,  el v olumen 

de r eactivos, cantidad d e catalizador y c antidad de inhibidor, la presión aunque 

también es una variable, se estableció para todas las reacciones, como la presión 

atmosférica. 

 

El MEHQ y el azul de metileno funcionan como inhibidores de la 

polimerización, siempre y  cuando el  o xígeno e ste pr esente en el  sistema, l a 

cantidad requerida es mínima e inhibe la polimerización. El color del producto final 

es l igeramente am arillento a l em plear M EHQ. Se obtiene u n producto c on baja 

viscosidad si se utiliza azul de metileno como inhibidor que el MEHQ, sin embargo 

proporciona un color intenso a  l a m uestra, au nque se em plee en cantidades 

pequeñas, s i es el c aso s e puede eliminar c on c arbón activado; s in embargo, s e 

requiere de mucho tiempo de contacto y varias filtraciones para retirar el carbón. 
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Para retirar las impurezas de las muestras la purificación por volatilización a 

alto vacío f ue mas eficiente q ue en el r otavapor, d onde en é ste último se debe 

emplear calentamiento. 

Los r esultados de espectroscopia de masas indica, en la mayoría de los 

cromatogramas analizados, existe una c antidad de tripropilenglicol que queda s in 

reaccionar (primer pico de los cromatogramas), este residuo de alcohol es igual o 

menor al 10% obtenido en l as mejores conversiones. Por lo que se puede afirmar 

que l os r esultados s on b uenos, ya que la c antidad d e alcohol presente en l a 

mezcla f inal es d espreciable, al observarse éstas p equeñas c antidades y l os 

parámetros modificados fueron acertados al obtenerse éstos resultados. 

Las condiciones de reacción encontradas son buenas, por lo que una mejor 

optimización del proceso se logrará realizando más pruebas experimentales a 

nivel laboratorio. 

Las c ondiciones d e r eacción encontradas que l levaron a u na mejor 

conversión son los siguientes:  

30 mL de TPG 
30 mL de Ciclohexano 
60 mL de  Acrilato de metilo 

0.4 g de MEHQ 
3.0 g de CaO 
66 ºC T 

2.25 horas 

 

• Bajo es tas condiciones y c on una c antidad de 1.0 g de LiOH s e logró una 

conversión de 0.9260. 

• Bajo estas c ondiciones y c on un a c antidad de 0 .5 g de L iCl s e l ogró u na 

conversión de 0.8959. 

El exceso d e la c antidad d e reactivo p ara t odos los ex perimentos fue 60 m L de 

acrilato de metilo. 
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ANEXOS  
ANEXO I 

DESCRIPCIÓN DEL EQUIPO PARA EL ANÁLISIS 

Cromatógrafo de gases 

La espectroscopia de masas es u na t écnica a nalítica utilizada pa ra identificar 

compuestos desconocidos, para cuantificar compuestos conocidos, y para elucidar 

la estructura y pr opiedades químicas de moléculas. L a d etección d e c ompuestos 

puede llevarse a cabo con cantidades r ealmente pequeñas (algunos moles) de  

muestra y obtener información característica como el peso y en ocasiones, la 

estructura del analito. El equipo del cromatógrafo de gases se puede obs ervar en 

la figura 4.40. 

Este equ ipo funciona m ediante i mpacto el ectrónico que produce u na 

fragmentación en el  e spectrómetro d e m asas g enerando i ones fragmento que 

proporcionan información estructural del compuesto. El espectro obtenido es una 

huella d actilar del pr oducto lo que permite s er c omparado c on una l ibrería d e 

espectros para poder identificar el compuesto. 

Esta técnica produce la ionización de la molécula mediante la pérdida de un 

electrón de la misma, generando un c atión‐radical M+ que lleva la información de 

la m asa molecular del c ompuesto. En modo r utina, la detección de los iones s e 

realiza en modo F ull S can p ositivo ( no es c omún la producción d e i ones 

negativos). Se establece un programa de calentamiento que va desde 0 a 450 ºC, 

manteniendo esa temperatura durante 22 minutos y aplicando un voltaje de 

fragmentación de 70eV. 

 
La espectroscopia de masas comprende básicamente cuatro etapas:  

• Introducción. 
• Ionización de la muestra.  
• Dispersión de los iones según su masa/carga. 
• Detección de los iones y producción de la correspondiente señal eléctrica.  
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Con la Espectrometría de Masas se proporciona información acerca de:  

• La composición elemental de las muestras  

• La composición de las moléculas inorgánicas, orgánicas y biológicas.  

• La composición cualitativa y cuantitativa de mezclas complejas.  

• La estructura y composición de superficies sólidas.  

• Las relaciones isotópicas de átomos en las muestras.  

Condiciones de la muestras 

 

• Muestras a analizar: sólidas, líquidas. 

• Cantidad: se recomienda un mínimo de 50 μL. 

• Concentración: del orden de 0.2‐1 mg/mL. 

• Pureza: tan puras como sea posible. 

 

Intervalo de aplicación: 

 

• Peso molecular comprendido entre 50 y 800 u. 

• Compuestos volátiles. 

• Poco termolábiles. 

• Polaridad baja o media. 

 

Disolventes: 

• Los disolventes volátiles son los más adecuados. 

• Los preferidos: metanol, agua, diclorometano y cloroformo. 

• Evitar disolventes con altos puntos de ebullición, tales como el DMSO, que 

son problemáticos en la Espectrometría de Masas. 

• Se ruega consultar antes de hacer uso de otros disolventes y aditivos. 
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No se pueden analizar mediante esta técnica: 

• Compuestos con puntos de fusión superior a 400 ºC, o que fundan con 

descomposición. 

• Compuestos muy volátiles (líquidos o sólidos sublimables) 

• Evitar ácidos, bases y s ales inorgánicas, así c omo c ualquier sustancia no 

volátil. 

Figura 4.40. Equipo empleado para el análisis en cromatografía de gases. 

Procedimiento y Manejo del equipo para el análisis 
1. Se t oma una c antidad de 6 g otas d e l a muestra y s e d isuelve en 1 ml d e 

disolvente, para todas las muestras se utilizó  metanol y se deposita en un vial 

identificado. 

2. Se agita el vial hasta que se tenga una solución homogénea, se toma 1 µL de 

solución con la jeringa puede inyectar al cromatógrafo. 

 

3. Se pr ograma el cromatógrafo en la computadora con el programa: 

“GC_Instrument #1”, que se utiliza para correr la muestra. Para este trabajo, se 

utilizó el método “GLICOL1” el cual es capaz de identificar a los compuestos de 

cadena larga de carbono como los ésteres acrílicos. 
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4. En el p rograma “ GC_Instrument #1” se oprime el botón “Method”, do nde 

aparece una ventana d onde s e escriben l os datos d e la muestra ( nombre d el 

archivo, nombre de la muestra que se trata, nombre del operador y si se desea 

el número de vial), después para correr la muestra se elige la opción de “Run 

Method”. 

5. Se espera a que se guarde el archivo y el cromatógrafo está listo para 

utilizarse c uando aparece un r ecuadro que i ndica que s e p uede inyectar l a 

muestra. 

6. Se oprime en el c romatógrafo el b otón d e “ Prep Run”, se i nyecta 

inmediatamente 1 μL de la solución de muestra para analizar y se presiona en 

el cromatógrafo el botón de “Start” e inicia el análisis. 

7. Transcurrido el  tiempo p ara el  an álisis  (tiempo establecido por el m étodo), se 

guardan l os c ambios c on l os r esultados obtenidos r ealizados p or el 

cromatógrafo. 

8. En el  programa “ Data Analysis #1”; se busca el  a rchivo gu ardado con el  

nombre de la muestra, aparece un cromatograma (una gráfica de Abundancia 

vs tiempo de residencia) en éste se pueden analizar, identificar y cuantificar los 

componentes que contiene la muestra que se inyecto. 

9. En el mismo programa (“Data Analysis #1”) se oprime el botón “Cromatogram” 

y s e elige l a opción d e “ Integrate”, p ermite q ue s e integren l os picos y s e 

obtenga el t iempo d e r esidencia de c ada u no d e ellos. S e pr esiona s obre el 

pico qu e se d esea an alizar (con el  botón d erecho del mouse) y  se obt iene u n 

gráfico c on l a d istribución d e pesos moleculares; s e pr esiona n uevamente 

sobre este gr áfico c on el b otón d erecho del m ouse y s e obtiene una t abla d e 

las moléculas de las que podría identificarse el c ompuesto d e c ada muestra 

con un alto porcentaje de probabilidad. 

10. En l a misma ventanilla d e “Cromatogram” se opr ime l a opc ión percent el cual 

arroja los porcentajes que representa cada pico y el total de estos debe sumar 

siempre 100%. E l p orcentaje de cada pi co corresponde a un  compuesto y a 

identificado y  p ermite cuantificar su abu nda en  la m uestra y  d e e sta forma 

obtener al conversión por medio de este método. 
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ANÁLISIS DE UN CROMATOGRAMA 
 

Para e l a nálisis de l as pruebas de las r eacciones d e t ransesterificación se 

identificaron los siguientes correspondientes compuestos: el alcohol TPG residual, 

monoacrilato de tripropilenglicol, diacrilato de tripropilengicol, dímeros de 

tripropilenglicol y o ligómeros, estos c uatro ú ltimos c ompuestos t ambién aparecen 

en l a muestra estándar con el  cromatógrafo d e g ases. En l os resultados d e cada 

una d e estas r eacciones aparecen l as s ustancias identificadas y s us r espectivos 

tiempos de residencia. 

 

Se pr esentan l os cromatogramas obt enidos d e cada reacción an alizada, en 

ellos se puede observar qu e es tá marcado en c ada pico, se t iene s u respectivo 

tiempo d e residencia p or l a i ntegración del área de estos. D e l a tabla d e 

probabilidad d e moléculas presentes, s olo s e t omaron la s moléculas que  

presentaban un porcentaje superior a 80%. 

ANEXO II 
ALGORITMO DE CÁLCULO DE LA CONVERSIÓN 
 

La conversión  se calculó a partir del reactivo limitante (TPG), los cálculos se 
realizaron a p artir d e l os resultados ar rojados d e l os cromatogramas c omo 
resultado de la integración por el método GLICOL1. 
 

La conversión se calculó de la siguiente forma: 
Como la suma de los porcentajes de cada pico en total debe ser 100%, por lo 

tanto  a cada pico le corresponde un porcentaje particular. El porcentaje que arroja 
el cromatógrafo para el TPG es el residual o remanente, entonces lo que se t iene 
de ese porcentaje es lo que ya no reaccionó y siempre es mínimo. Este porcentaje 
mínimo se le resta al 100% y el resultado que se obtiene es la cantidad de alcohol 
que se ha convertido. 

 
Por lo tanto el cálculo se efectúa de la siguiente forma: 

X: Cantidad  d e alcohol remanente en porcentaje o l o qu e no reaccionó y que se 
encuentra al final de la mezcla de reacción. 
 X- 100%: Conversión obtenida de TPG 
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