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En México la industria petrolera produce, mediante la re
formacién de naftas, los siguientes hidrocarburos aromiticos: -
benceno, tolueno, etilbenceno, orto, meta y para-xileno. Como-
subproducto de esta produccién se obtiene una fraccién de hidro

carburos aromiticos que es llamada "aromiticos pesados" vy que -

D

n su gran mayoria es cmpleada como disclvente (13).

Con 2l objetivo de aprovechar de una manera méds eficien-
te la fracciétm mencionada (aromaticos pesados), el Instituto Me
xicano del Petrélec ha iniciado diversos estudios para su con--
versién en compuestos aromdticos comerciales mediante procesos-
de Hidrodealquila=ién, Dealquilacién Térmica y Dealquilacién Ca
talftica. Otro de los proyectos importantes de este Instituto-
con respecto a los hidrocarburos aromaticos pesados, es la ela-
boracién de compuestos mejoradores de octano para gasolina. Es
tos proyectos, asi como otros similares que se llevan a cabo en
el extranjero, est&n basados en el conocimiento de la compoSi—-

¢ién de la fraccibébn mencionada.

El objeto del »resente trabajo consistié en el desarro--
1lo de un método de andlisis para esta fraccién aromatica basa-

do en la técnica de cromatouraffia en fase vapor (C.F.V.).

El conocimiento de dicha corriente, tanto cualitativa co

mo cuantitativamente, dar& las bases para la evaluacién de los-

-procesos en estudio antes mencionados.




II. ORIGEN DE LOS HIDROCARBUROS AROMATICOS PESADOS.

En el presente capitulo se enumeran los diferentes pasos -
del proceso de reformacién de naftas, en el cual y como subproduc

to se obtiene la fraccibén conocida como "aromAticos pesados"™.

El proceso de reformacibén de naftas consiste en:
1) Reformaci6én catalitica de la nafta.
2) Extraccién de la Fracciédn de hidrocarburos aromaticos.

3) Fraccionamiento del extracto aromatico.

, De acuerdo al esquema de Fflujo (Figura 1) (17) los hidro--
carburos arométicos obtenidos por el proceso de reformacidn de- -
naftas de la Refinerfa de Minatitlén, pasan a ser destilados fragc
cionadamente en una serie de tres torres, en donde por el domo de
cada una de ellas se obtiene benceno, tolueno y xilenos respecti-
vamente y por el fondo etilbenceno y una fraccién pesada. BEsta -
fraccién es redestilada en una segunda columa, la cual se conoce
como torre fraccionadora con disolventes, en donde se recuperan -
los xilenos residuales quedando en el fondo la fraccién conocida-

como AROMATICOS PESADOS.

De acuerdc a la produccién de benceno, tolueno, xilenos y-
etilbenceno, la cantidad de hidrocarburos aromiticos pesados es ~
del orden de *6.9%. WRsta fraccidén tiene como promedio una densi-
dad de 0.878 a a4°C y un punto de ebullicibn a 584 mm entre 162.5-

—

y 221.0°C.
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III. CONSIDERACIONES TEORICAS.

La cromatografia en general es una de las técnicas anali-
tizas mls ampliamente empleadas para saparar 10s componentes— -
presentes en una mezcla. Esta separacidn es Ffuncidn de las di-
Ferencias en 1os coeficientes de narticidén 6 adsorcién de los -
componentes de la mezcla entre una fase estacionaria y una fase

mdévil.

La cromatografia en fase vapor (C.F.V.) emplea como fase-
estacionaria un sé6lido de adsorcién 6 un liquido de particién y
como fase mévil un gas inerte; ésta técnica no solo reduce el -
tiempo de la determinacidédn analitica de una manera conciderable
sino que ademds permite realizar mejores separaciones de los di

versos componentes de una mezcla.

En la actualidad existen numerosos métodos por C.F.V. pa-
ra analizar mezclas de componentes de tipo aromatico (4, 15). -
Sin embargo, ninguno de ellos ha sido aplicado a la caracteriza
cién de una mezcla tan compleja como la fraccién de aromlticos-

pesados, objeto del presente estudio.

Dé esta manera el programa de trabajo se dividié en las -
siguientes fases:
a) Caracterizacién general del tipo de componentes aroma
ticos en la mezcla.

b) Seleccién de la fase estacionaria més adecuada.




¢) Tipo y longitud de la columna.
d) condiciones de operacién.
e) Caracterizacién y cuantificacién de los componentes -

que forman la mezcla en estudio.

De acuerdo a diferentes estudios llevados a cabo en este-
Instituto, basados en el indice de refraccién de las fracciones
obtenidas en la cromatografia en columna de la fraccién en estg>
dio, asi como los trabajos por esnectrometria de masas, la co--
rriente de aromdticos pesados estd constituida por compuestos -
aromdticos mononucleares con sustituciones alquilicas no mayo--

res de 6 Atomos de carbono.

Comc se menciond anteriormente, existen numerosos métodos
para el analisis por C.F.V. de compuestos aromdticos y de acuer
do a ellos se puede concluir que el tipo de compuestos presen—-—
tes en la fraccién en estudio serén bien separados mediante el-
empleo de diferentes liquidos de particién. E1 uso de adsorben
tes s6lidos no es recomendable ya que los tiempos de andlisis -

serian extremadamente largos y las temperaturas demasiado altas

De acuerdo a la literatura los ligquidos de particién mas-
adecuados son los siguientes:

a) Tetracianoetilpentaeritrol (TCEP).

b) =-bis (m-fenoxi-fenoxi) benceno + Apiezon L (MBMA).

c¢) Escualano.

d) Poliprooilenglicol Ucon 0il LB-550 X (LB-550 X).
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Respacto al tioo de columna Sotima, empacada & carilar, -
asi como sus caracter{sticas hay que tomar en cuenta las consi-

deraciones que a continuacidn se sumarizan.

Las columnas capilares son "tubos abiertos”", de aran lon-
gitud y pequefio diametro, cuva pared interior estd revestida- -
con una delgada pelfcula de particidn. &n razdn de su deome——-
tria, los tubos abiertos serin siompre columnas mds eficientes-
cue las empacadas al acar coa granulos de tamailo y forma desi--—
gual; esta diferencia podria ser inexistente debido al futuro -

desarrollo de columnas porosas de geometri{a regular.

Una de las diferencias mds notables entre las columnas ca
pllares con resnecto a las columias empacadas, es su didmetro -
interior. Las columnas capilares més comunmente empleadas tie-
nen diémetros interiores de 0.01" (0.2%4 mm) 6 de 0.02" - —- - -
(0.508 mm), en tanto que una columna empacada tipica de 1,/8"-
(3.17 mm) de di&metro exterior, tiene un didmetro interior de -

0.065" (1.65 mn) .

El hecho de que las columnas capilares sean tubos abier--
tos les confiere una alta permeabilidad, lo cual permite ol om-
pleo de columnas de gran longitud; de no ser por este factor- -
las ventajas de las columnas capilares sobre las columnas ompa.-

cadas serfan minimas 6 posiblemente hasta nulas.

La longitud de las columnas capilares varfa entre 100" y-
300! (aproximadamente 30 y 20 metros), «an cuando se han repor-

tado columnas hasta de 1000' de lonqgitud (300 metros aproximada



mente) (1).

El ndmero de nlatos por pie de longitud es comparable en
ambas columnas, sin embargo, el numero total de platos es ma——’

YOr para las columias capilares dada su gran longitud.

Habiendo estudiado lac diferencias fundamentales ontre——
columnas empacadas y columnas capilares, se 1llegd a la conclu-—
si6n, de que las diferencias mis caracteristinas entre ambas —
se observan en los valores de(}, asi como en la permeabilidad-

de la columa (5).

La permeabilidad de la columna controla el tiempo del a-
ndlisis y fija los limitcs précticos eon la longitud de la co——

lumna.

La permeabilidad os una caracteristica de la columna y -
es independiente de la fase liquida empleada; en columnas empa
cadas es proporcional al diémetro efectivo de la partficula, y-—

en columas capilares al didmetro interno de la columna.

Dado que =1 tiemno dr retencidn es directamente »ropor--

cional a la longitud deo la <olumna, una columna mas larca - —
automiticamente significa mayor tiempo en el andlicsis. Oin em

baren, e2sto no s totalmenite cierto an una columna capilar muy
laraa; ~l valor menor de kX y 1a nosibilidad de emplear flujos-
mayores, da por resultado menores tiempos de retencibn que los

correspondientas a coluwmas 2mpacadas micno meaores.
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Para una misma longitud de columna, una columa empacada
requiere cerca de 100 a 400 veces mayor presidn interna para -
mantener una velocidad dada promedio del gas de arrastre, que-

la correspondiente en una columna caoilar.

Por tanto, columnas empacadas muy largas no son practi--
cas porque las condiciones instrumentales rapidamente limitan-
la posible presién interna maxima. Este problema no se presen
ta al trabajar con columnas capilares pués no requieren de una

excesiva presiédn interna.

El término(B,(3= VG / VL’ es la relacién del volumen to-
tal del gas en la columna, VG, al volumen total de la fase es-

tacionaria, V a la temperatura de la columna, e influye en -

1L’
el nimero de platos tebricos necesarios para una separacion da
da. En columas empécadas el valor obtenido para =sta rela——-
cién es relativamente pequefio, los valores descritos (3) para-
columnas practicas se encnentran en el intervalo comprendido -
entre los valores de 6 a 35; por otro lado los valores para cQ
lumnas capilares son mayoreas (5); dado que en la practica el -
espesor de pelicula estd generalmente en la gama de 0.25 a - -

7.5 u, los valores practicos de ﬁ varfan entre 50 y 1,500.

A una temperatura dada, el coeficiente de particidn, K,-
es independientr de la columna empleada; »or tanto 31 P adenie
reo un valor mayor (por ecjemplo, al ytilizar wia colwma cani--
lar), ol valor de la capacidad (relaci6n) de particidn, 7, ten
dra necesariamente que disminair ea orden de cumnlir la ecua--

cibn: X = B ().




t? s s s 4« 4 4 2« o o Ltiempo de retencibdn absoluto.
tM . ..tiempo dz retenciébn del componenté inerte (aire).

o . o o o o o v« . . Jtiempo de retencién ajustado.

Por lo discutido anteriormente se puede concluir que pa

ra el desarrollo del presenta estudio, lo més adezcuado serd -

D

1 empleo de la columna capilar.

Los diversos ligquidos de particibébn seleccionados poseen
diferante selectividad respecto a 1os compuestos aromdticos y
de las cuatro columas estudiadas, las dos que separan el ma-
yor nGmero de componentes de la mezcla tipo, son las de TCEP-

y de MBMA.

21 hecho anterior podrfa ser suficiente para la selec--
cién de la colwma Sptima (la que diera mayor nilmero de compo
nentes); sin embargo, también se tomMard en cuenta 21 criterio
de las ¥, asi como el de la resolucidn, 3, en los picos criti

~os (5).
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Cuando una mezcla se introduce al sistema cromatogrdfi--
co, 25 transportada a través de la columa oor el as de arras
tre. Si un componente inerte se presenta en la nescla, viaja-
rd a través de la columa a la nisma velocidad gque el gas de -

arrastre; por otro lado, los demas componentas de la meczcla s

1%

rln retardados mavor 6 menor tiempo de acuerdo al oroceso Jde -
particién., La capacidad de particién, k., expr=sa la relacidn-
de equilibrio de las cantidades de componente en las fases es-
tacionaria y gaseosa de la colurma. Por tanto, los valoras nmg

nores de k son los 6ptimos.

La resolucién, R, de dos picos cualesquiera depende del-
ancho de los picos y de la separacién entre las crestas de los
mismos. La resolucidén es definida en su forma mds simple como
la separacién entre crestas dividida entre la anchura de los -
picos. BEn tanto mayor sea el valor de la resoluci6n, mayor se

r4 1a eficiencia de la columna para los picos calculados. La-

resolucidén se calcula para los picos criticos.

Al diseflar una columna para cualquier separaci6én particu
lar, se tiene el interés basico de obtener cierto grado de se-

paracién entre varios componentes de la mezcla.

e Ak ——A
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Con respecto a las condiciones de overacibn, estas se -
ensayaron de muy distintas nareras. Las condiciones botimas-
21 cuanto a temperaturas, flujos, etc., estan sumarizadas en-

las tablas Vv, VI, VII y VIII,

n cuanto a las téchizas de caracterizacién de 1los Di—-
cos obtenidos, se optd por aquella conocida como de "adicidn-
interna"™. Los resultados obtenidos aparecen en las tablas IX

X, XI y ¥I1.

La cuantificacién se llevd a cabo por normalizaciédn in-
terna. Los resultados obtenidos de los componentes cuantifi-

cados aparecen en la tabla IX,

-3
>
w
-
e
:—I

Zomparacidn entre colurmas capilares y empacadas.,

Capilares Empacadas
Didmetro interno, mnm. 0,25 a 0.52 " .65
Lonwtitud, =. 3C.48 a 304.8 1.52 a 18.29
Platos nor metro. 152 a 244 183
FPlatos totales. 50,000 a 3,000 e
800,000 35,000
Parmeabilidad x 10‘7, c:g. 100 a 1,000 T a "0

velocidad linear, zu/seg. 30 10
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TABLA II.

Valores de @ para diversos espesores y radios de colum

na.
Espesor, 2 Radio de la columna, p

125 250 500 775

Valores de @

0.10 625 1,250 2,500 3,875
0.25 250 500 1,000 1,150
0.50 125 250 500 775
0.75 83.3 167 333.3 516.7
1.00 62.5 125 250.0 387.5
1.25 50.0 100 200.0 310.0
1.50 47.7 83.3 166.7 258.3
1.75 35.7 71.4 142.9 221.4
2.00 31.3 62.5 125.0 193.8
2.25 27.8 55.6 111.1 172.2
2.50 25.0 50.0 100.0 155.0
2,75 22.7 45.5 91.0 140.9

3.0 20,8 41.7 83.3 129.2
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IV, PARTE EXPERINMENTAL,

Teto ~anf =i ~amamgnd - A2 PP T PR

S-S TEPLNMLl SoTerencde la descripcidn del ecuipo emplea
. .
R~ And  mmmea Y a ~ oy A4 Al 5 ERa O < L
=Yy oGsL TOMO J A8 fondiriones de travagio de las diversas colaTe
rnas uTtilicadas.

SUIPC EMPLEIADY:  Para el desarrclilo del presente traba-
Eayey = PP - . - o < ae -
[T 82 utilizd un creomazégoraio Periin Slmer, a0delo 22¢, SO~ -

jeringas Hamilton K° 701, con capacidad de 1.0 a 10,0 ul, v- -
N° 70017, con capacidad de 0.0 a 3.0 ul, La muestra patrdn em-
pleada como norma fué preparada con 30 muestras Flhiillios v Al-

drich grado "investigacién".

CONDICICHES DE TRABAJO: Las . diversas columnas empleadas
para 21 desarrollo del presente trabajo fueron purgadas con he
1io como gas de arrastre durante tres horas, esto con el fin -
de eliminar posibles contaminantes existentes. La temperatura

éde purga Fué la maxima recomendada por 1lcs fabricantes.

Las ~ondiciones de trabajo de cada una le las diversas -

columnas enpleadas est&n sumarizadas a continuaciédn.
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r'ABLA V.

COLUMNA 1.

Dimensiones: . . . . « + - « « 300" X 0.01" (acero inoxidable).
Liquido de particién: . . . . . . Tetracianoetilpentaeritrol.

Temperaturas:
a) T. de iuayeccibn: . . . .« .« . . . 160 - 170°C.
b) T. del detector: . . . . « « « » 210 - 240°C.
¢) Periodo inicial: . . . . « . . O min. a 60°C.
d) Velocidad de programacién: . . . . 5°C / min.

e) Periodo final: . . . . . « « 60 min, a 110°C.

Presiones: )
a) Helio: « o o o o o & o = o o ¢ 2.10 kg / cm".
: 2
b) AST@: + o + o o+ + o+ s s =+ 2.53kg/ cm.
2
c) Hidrégeno: . . .« s e e s e et 0.91 kg / cm”.
Registrador:

a) mv. salida:z « o o o e et 1 mV.

b) Vel. de la carta: . « « = « * ¢ 12.7 mm / min.

e e e e e . 1.
MUGSETAL o o o o o o s » o soo o e 00 2" 1.5 p

i v j e e e e+ e . 1 .1100.
Divisor de Flujo: « o+ « + o = o * * *
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TABLA VI.
COLUMIA 2.

Dimensiones: . . . « « . . . . 150' X 0.07" (acero inoxidable).

Licuido de particién: . . . . m-bis (m-fenoxi-Ffenoxi) benceno

+ Apiezon L.

Temperaturas:
a) T. de inyeccibn: . . . . . . . . 160 = 175°C.
B) T. del detector: . « . . « « . . 210 - 240°C.
c) Periodo inicial: . . . . . . 20 min. a 80°C.
d) Velocidad de programacién: . . . . 5°C / min.

e) Periodo Pinal: . . . . . . . 10 min. a 135°C.

Presiones:

2
a) Helio: .+« 4« s e s e e 4 e e e 1.40 kg / cm™.
2
b) ALYEI 4 4 e e e e e e e e e e e 2.53 kg / cm”.

)
c) Hidrégeno: . . .« « o+« « « 0.91 kg / cm”,
Registrador:

a) mV. salida: . « « < o s e e e e e e 1 mV.

b) Velocidad de la carta: . . . 12.7 mm / min.

MUCSLET AL v v v o o o o o & o o o o o o o o o o = 2 & 1.5 Pl'

Divisor de flujo: e e e e e e e e e e e e e e e 12100,
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TABLA VII

CCLUMNA 3.

Dimensiones: . . . « .« o« . . . 100! X 0.02" (acero inoxidable).
Ligquido de particién: . . . .« + + « + « « « « « » . Escualano.

Temperaturas:
a) T. de inyeccibn: ., . . . . . . . 160 - 175°C,
b) T. del detector: . . . . . « « « 210 - 240°C.
c) Periodo inicial: . . . . . . . 5 min. a 35°C.
d) Velocidad de programacién: . . . 2.5°C / min.

e) Periodo final: . . . . . . . 20 min. a 100°C.

Presiones:
2

a) HeliO: .« o o o « o = o o+ o ¢ 0.35Kkg / cm . ,

2

b) AiTe: . « o o o 4 o o s o o+« 2.25Kkg / cm®.

2
c) Hidrégeno: . . . .« e e e - e e 0.91 kg / cm”.

Registrador:
a) mV. salida: . . . .« . e e e e e e e e 1 mV.

b) Velocidad de la carta: . . . - 12.7 mm / min.

Muestra: F O L I e o o s s = 2 & 0.5 Pl.

Divisor de FIujO: . o « o o o o = = ¢ o ¢ ¢ » =0 000 1 : 100. g
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TABLA VIII.
CCLUITIA 4.

Dimensionas: . . . « . « « . . 150' X 0.01" {acero inoxidable).
Liquido de particién: . Polipropilenglicol Ucon 0il LB-5%0 X.

Temderaturas:
a) T. de inyeccibn: . .+ . « . « . 160 - 170°C.
b)  T. del detector: . . . . « « » o 210 - 240°C.
¢) Periodo inicial: . . . .+ . . O min. a 60°C.
d). Velocidad de programacién: . . . . 2°C / min.

¢) Pariodo final: . . + « . - + 20 min. a 130°C.

Presionas:
a) Helio: .. .. ..1.05kg / cnl
b) Aire: . . . . . e e e e e . . 2.45kg / cm>.
¢)  Hidrégeno: . . . e e s e 0.98 kg / cmz.

Registrador:

a)  mv. salida: . . . oe e e e eee e e 1 mVY.

b) Velocidad de la carta: . . « . 12.7 mm / min.

MUSS PA: v v u v e e e e e e e e e e e e 1.0 pl.

. . . 1 :100.
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V. RESULTADOS,

Los resultados obtenidos con las diferentes columnas em—-—
pleadas en el anélisis cualitativo y cuantitativo de hidrocarbu
ros aromaticos pesados, se informan en las tablas IX, X, XI y -
XfI del presente capftulo. Las abreviaturas empleadas en dichas

tablas son las siduientes:

Peb v « o« + o « o s o« o« « o + o o « punto de ebullicién.

ET @DS o o « « + o o « = o o + o + « ratencibn absoluto.

tM s e e e e e e e e e e s e s e s s tiempo del aire.

E'P v W v 4 e s e « + 4+ o tiempo de retencibn corregido.
t'r = tr abs - tM

t'rr . . . tiempo de retencién del componente relativo.

tir
t'r R —

]

t'r T

t'r R . . . . .. tiempo de retencién relativo.

wh . . . .. . ancho del pico a la mitad de la altura.

. nimero de platos.

N ¢ o o o o o » o o o ¢ o o s & o o ¢

t'r 2
’.54(}ﬁ;‘)

altura eaquivalente del plato tebrico.

=
it
N;

HETP . ¢« « o« o o &
longitud de la columna.

1"1_.00“...:00:0.'!

¥

HEPT = -
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TA3LA IX,

Resultados de la Colwmna 1

Comnonente tr abs t'r R n HEPT
(mm) (mm)
1. Benceno, 169.6 0.240 22,409 4,079
2. Metilbenceno. 205.4 0.387 58,091 1.573
3. Etilbenceno, 245,9 0.540 113,129 0.808

4, 1,4 dimetilben-
ceno, 253.8 0.570 125,983 0.725

5. 1,3 dimetilben-
ceno, 255.8 0.577 129, 347 0.706

6. Isovronilbence-
no. 271.0 0.635 129,229 0.707

7. 1,2 dimetilben—

ceno. 286.6 0.694 129,686  0.705
8. N-propilbenceno 295.2 0.72¢ 142,125 0.643
9. 1 metil, 3 etil

benreno. 309.2 0.779 163,572 0.559
10, 1 metril, 4 2til

bencono 31044 0.784 141,009 0.648
[T werbnrihennane 215.9 0.804 148,586 0.61%

11, Isabutiihoanceno

P 285
1. Gecbat §lheneeno 151,72 0.825 166,212 0.535

(peso)

0.38
0.00
0.63

1.39

4.21
5.31

20.52



Componente

14.
15.

15.

16,

1y, 3, 5 trime——
tilbenceno.
X .

1

1 metil, 2 etil
benceno.

1 metil, 4 iso-

propilbenceno.

1,2,4 trimetil-
beneceno,

1,3 dietilbence
no.

il-butitbenceno.

1,4 dietilbence

Secamilbenceno.
XG'
Teramilbenceno.
1 metil, 4 terbu
tilthenceno.

1,72 dietilbence-

no.

tr abs

(mm)

325.3
339.7

345.0

367.7

375.0
383.0
385.2

386.7
388.9
396.5
400.4
401.3
405.5
407 .4

411.7
414.9

4']6.4

A19.5
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t'r R

0.840
0.894

0.914

1.000

1.028
1,058
1.066

1,072
1.080
1.109
1.124
1.127
1.143
1.150

1,166
1.178

1.184
1.196

161,995
158,361

89,876

119,812

126,502
169,663
152,660

198,167
156,667
165,120
169,546
192,570
140,428
177,626

182,681

149,295

136,035
171,275

HEPT

(mm)

0.564
0.577

1,017

0.763

0.723
0.539
0.599

0.461
0.584
0.554
0.539
0.475
0.651

0.515.

0.500

0.612
0.672
0.534

%
(peso)

6.44
0.88

25.10°

3.06
0.00
0.99

1.17
0.46
0.23
1.80
0.23
0.11
0.08

0.22
0.05
1.37
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Corponente tr abs t'r R n HETP %

(mm) : (mm)  (peso)

31, 1,3 diisopropil

benceno, 427.3 1.225 179,815  0.5083 0.06
32, 1,2,3 trimetil-

benceno. 432.9 1.246 167,016  0.547 5.30
33. Xg. 436,8 1.261 154,322 0.593 0.14
34. Xlo-‘ 445.9 1.295 180,432  0.507 1.66
35. X11. 455.1 1.330 171,707 0.533 1.14
36. X12. 465.4 1.369 181,835 0.503 1.64
37. X13. 469.2 1.383 185,734 0.492 1.84
38. 1,4 diisoprepil

benceno. 482,8 1.435 221,356 0.413 0,24
39. X1A. 501.0 1.504 120,368 0.760 0.77
40, N-amilbenceno. 505.6 1.521 203,610 0.449 0,00
41 X ge 533.0 1.624 232,276 0.394 0.78
42, X16' 566.7 C1.752 225,172 0.40§ 0.74

43. 1,2,3,5 tetrame

tilbenceno. 581.2 1.807 287,259 0.318 0.56

a44. 1,3,5 trietil—
1.818 265,049 0.345 0.00

benceno. 584,2 _
100.00 %

e « 103.0 mm,

300 ft. = 91,440 am.

'y . . . -

VP R . v v v o s+ o o Tiempo de retencién relativo ajusta

do, relativo al 1,2,4 trimetilbenceno.
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T ABLA X

Resultados de la Columna 2

Componente . P eb tr abs t'r R - n HEPT
(°c) (mm) _ (mm)
1. Benceno. "~ 80.09 59,1 0.123 14,751  3.099
2. Metilbenceno. 110.60 78.9 0.218 18,000 2.540
3. Etilbenceno. 136.15 113.9 0.385 44,426  1.029

4. 1,4 dimetilben
ceno. 138,35 . 118.0 0.405 32,847  1.392

5. 1,3 dimetilben
ceno, 139.10 121.2 0.420 42,802 1.068

6. 1,2 dimetilben
ceno. 144.41 140.5 0.513 44,209 1.034
7. Isopropilbence .
no. 152,30 150.2 0.559 44,796 1.021

8. N-propilbence-
no 159.22 176,9 0-687 58'286 0-784

9. 1 metil, 4 eti}l
benceno. 160.00 189.2 0.746 68,702  0.665

10, 1 metil, 3 etil
benceno. 161.30 190.4 0.751 69,754  0.655

1. 1,3,% trimetil-
benreno. 164.72 210.1 0.846 59,921 0.763



Componente

12.

13.

4.

15,

16.

17.

18.

19.

Terbutilbence
no.

1 metil, 2 etil
benceno.
Iscbutilbence—-
no.
Seobutilbence~-
no.

1,2,4 trimetil-
benceno.

1 metil, 4 iso-
propilbenceno,
1,2,3 trimetil-
benceno.

1,3 dietilbence
no.
N-butilbenceno.
1,4 dietilbence
no.

1,2 dietilbence
no.

1 metil, 4 ter-—
butilbenceno.
Teramilbenceno.

Secamilbenceno.

P eb
(°C)

168.00

165.00

173.00

173.31

169.31

177.00

176.10

181-2
183.27

182-3

183.50

193.00

190-1
189,30

-6

tr abs

(mm)

216.2
220.2
225.9
235.3
242 .4
259.8
299.0

302.0
309.1

311.8
324.8

344.0
348.7

t'r R

0.875

0.894

0.921

0.966

1.000

1.083

1.271

1.285
1.320

1.332

1.394

1.486

1,508
1.525

57,198
66,353
71,116
69,767
67,095
78,729
97,776

90,696
164,620

190,962

240,157

237,682 .

244,943
333,163

0.799

0.689

0.655
0.631
0.581
0.468

0.504
0.278

0.239

©0.190

0.192
0.187
0.137




Componente

26. 1,3 diisopropil
benceno,

27. 1,2,3,5 fetramg
tilbenceno.

28. N-amilbenceno.

29. 1,4 diisopropil
benceno,

30. 1,3,5 trietilbeﬂ

ceno.,

P eb
(°c)

203.00

198.00
202,10

210.00

216.00

27

tr abs

(mm)

384.2

399.2
405.6

416.3

453.2

t'r R

1.678

1.750
1.781

1.832

2,008

150 ft.

n HEPT
(mm)

403,627 0.113
515,088 0,089
533,253  0.086
564, 357 0.081
498,367 0.092
« o« « 33.3 mnm.
= 45,720 mn.

. Tiempo de retencién relativo ajusta

do,

relativo al 1,2,4 trimetilbenceno.
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TABTLA XI.

Resultados de la Columna 3

Componente

1. Benceno.

2. Metilbenceno.

3. Etilbenceno.

4. 1,4 dimetilbenceno.

5. 1,3 dimetilbenceno.

6. 1,2 dimetilbenceno.

7. Isopropilbenceno.

8., M-propilbenceno.

9. 1 metil, 3 etilben-
ceno.

10. 1 metil, 4 etilben-
reno.

11. 1 metil, 2 etilben-
reno,

12, 1,1,5 trimetilbence
no.

13, Terbiutilbenceno.

14. 1,2,4 trimetilbence
no.

1%, Ser ntilbencono.

t'r
(mm)

16.7
35.5
75.5
86.4
88.2
102.2
123.0
149.0

162.5

164.0

176.3

181.0
184.0

196.8

199, 3

t'r R

0.085
0.180
0.384
0.439
0.448
0.519
0.625
0.757

0.826

6,180

6,982
21,932
28,719
25,504
34,243
37,251
48,050

57,142
58,205
67,266

62,801
57,887

66,220
60,951

HETP

4.932
4.365
1.390
1.061
1.195
0.890
0.818
0.634

0.533

0.524

0.453

0.485
0.526

0.460
0.500




Comnonente

193,
20.

21.

24,

25.

26,

Isobutilbenceno.

1 metil, 4 isooro-
pilbenceno.

1,2,3 trimetilben-
cena,

1,7 dietilbenceno.
N-putilbenceno,
1,4 dietilbenceno.
1,2 dietilbenceno.
Teramilbenceno.

1 metil, 4 terbu-.-
tilbenceno.
Secamilbenceno.
1,2,3,5 tetrametil
benceno.

1,3 diisopronilben
ceno,
N-amilbenceno.

1,4 diisoproopilben
ceno,

1,2, *rietilbence

no
L e e e e e e
thr 2, o e e e

282.4
285.2

315.1

325.1
334.9

~-29-

ot

1.013

1.119

1.435
1.449

1,601

1.652
1.702

1.803

1,976

de retencibn relativo a’us

60'951

60,962

72,656
115,437

105,932

116,222

122,283
124,833

152,366

180,715
172,114

193,293

232,092

0.500

0.499

0.420
0.264

0.288

0.262

0.249
0.244

0.200

0.169
0.177

0.158

0.131

100 fr. = 20,430 ™,

a
=

al 1,2,4 triretilbenceno,
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TABLA XIT.

Resultados

‘Componente

10,

Benceno.
Metilbenceno.
Etilbenceno.,

1,4 dimetilbenceno.
1,3 dimetilbenceno.
1,2 dimetilbenceno.
Isopronilbenceno.
N-pronilbenceno.

1 metil, 3 etilben-
ceno,

1 metil, 4 etilben-
ceno.,

1,3,5 trimetilbence
no.
Terbutilhenceno.

1 metriyl, ? etilhen-
~eno,
Tanhutilhencend.

Samenhytilnonceno.

de 1a Columna 4

t'r

(mm)

63.2

85.8
114.0
118.0
119.5
130.0
135.0
148.0

153.0

t'r R

0.371
0.504
0.670
0.693
0.702
0.764
0.793
0.870

0.941

0.951%

(o]
w0
n

o O
0 4
‘0
o]

22,128
33,705
59, 506
63,748
65,387
77,374
83,447
100,295

90,060

98,735

73,995

79,020
93,079

HETP
(mm)

2.066
1.3256
0.768
0.717
0.699
0.591
0.548
0.456

0.508

0.463

0.618

0.578

0.491
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Componente t'r t'r R n HETP
(mm) (mm)

14, 1,2,4 trimetilbenceno, 170.2 1.000 132,635 0.345
15. 1 metil, 4 isopropil--

benceno. 175.5 1.031 118,495  0.386
16, 1,3 dietilbenceno.
16, 1,2,2 frimetilbenceno, 187.0  1.099 174,638  0.399
17, U-butilbenceno. 191.8 1.127 120,595  0.379
17. 1,4 dintilbenceno.
18. 1,7 dietilbencenc. 195.0 1.146 124,650 0.367
19. Teramilbenceno.
19. 1 metil, 4 terbutilben 207.1  1.217 59,403 0.770

ceno.
20, Sncamilbenceno. 210,2 1.235 169,992 0.269
21. 1,3 diisopropilbenceno 227.7 1.338 146,543 0.312
22. 1,2,3,% tetrametilben-

ceno. 240.5 1.413 142,410 0. 321
23. H-amilbenceno. 246.8 17450 172,173  0.265
24. 1,4 diisopropilbencenc 249.5 1.466 175,944  0.260
5. 1,3,5 trietilbenceno. 282.0  1.657 122,038  0.375

150 ft. = 45,720 mm,

Tiemno de retencién relativo ajusta

do, relativo al 1,2,4 trimetilbenceno.
! S X




VI. CONCLUSIONES,

De acuerdo a los resultados obtenidos se puede observar
que 1a mejor, en cuanto a resolucién sa refiere, de las colum

nas desarrolladas es la Columma de ~1ZP,

Mediante el ampleo de dicha colwma y bajo las condicigo
nes descritas en el Capitulo IV Fué posible la resolucién de-

445 componentes.

%1 anélisis cualitativo de los diferentes componentes -
resueltos se llevd a efecto por medio de téecnicas de adicién.
Desafortunadamente y debido a carencias de componentes tipo -
sclo se identificéd al 43% de los componentes de la mezcla ana
lizada, sin embarco, el resultado es bastante satisfactorio -
pues dichos ~omponentes representan, cuantitativamente, el- -

35% de dicha corrienta,
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