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Coalescencia

Composicion porcentual

Concentracion

Curva binodal

Disolvente

GLOSARIO

Se llama coalescencia a la fusion mutua de
dos o mas gotas floculadas, lo que requiere la
perforacion de la pelicula que rodea las gotas.
La fuerza impulsora es la tensién interfacial, y
liqguidos en equilibrio, cuanto mas alta es esta
tension, mas rapida es la velocidad de

coalescencia.

El porcentaje de masa de cada elemento en

el sistema.

Cantidad de soluto por unidad de volumen o

masa de disolvente o de solucion.

Linea de equilibrio para el sistema ternario,
representada en un sistema de coordenadas
triangulares, que indica el limite de las
composiciones de las mezclas de los tres
componentes del sistema, para las cuales el
sistema es bifasico o monofasico. Esto es,
una curva que divide en dos regiones al
diagrama de equilibrio ternario; debajo de esta
curva las mezclas ternarias existen en dos
fases; encima de esta curva las mezclas

ternarias estan en una sola fase.

Es el liquido empleado como medio

dispersante en una solucion.



IPA

Extraccion

Liquido-liquido

Miscibilidad

Punto de pliegue

Solucién

Soluto

Alcohol isopropilico.

Operacion unitaria de transferencia de masa,
gue consiste en la separacion de uno o mas
componentes (solutos) disueltos en un
solvente dado, mediante la adicion de un
segundo solvente, de tal manera que dicho
soluto se transfiere al otro solvente, en virtud
de su capacidad de distribucion en ambos

solventes que son inmiscibles o parcialmente

Capacidad de un liquido para mezclarse con

otro liquido (o disolverse en él).

Es un punto de la curva binodal considerado
como la ultima de las lineas de union , que no
necesariamente esta en la posicibn mas alta
de dicha curva. En este punto, la composicion
del soluto tanto en la fase de alimentacion
como en la fase de extracto es la misma, por
lo cual, esta mezcla ternaria existe en una
sola fase. Para un proceso de extraccion
dado, se dice que deben considerarse
mezclas cuya composicion esté o mas
alejada posible de la composicion
correspondiente al punto de pliegue, para que
sea posible la recuperacién del soluto.

Mezcla homogénea de dos o mas sustancias.

La fase dispersa (disuelta) de una solucién.



Solvente Liquido capaz de disolver otros materiales,
(sdlidos, liquidos o gases), para formar una

solucién.



RESUMEN



El presente trabajo de investigacion tiene como objetivo principal, la
caracterizacion  del sistema ternario en equilibrio de inmiscibilidad de
isopropanol-hexano-agua. A lo largo del trabajo se describe la forma en la cual
se llevo a cabo la parte experimental, asi como la forma en la que se realizaron
los célculos para alcanzar los resultados y la informacion bibliografica
consultada acerca del equilibrio ternario y la extraccion liquido-liquido.

El sistema se trabajé a temperaturas de 10, 25 y 50 +/-5 °C, realizando
tres repeticiones de cada dato requerido, con el objetivo de obtener una mejor
precision en los resultados presentados. Para iniciar, se procedi6 a
correlacionar los datos de indice de refraccion en funcién de la concentracion
de isopropanol en fase acuosa y en fase de hexano, para ello se trabajé a
porcentajes de isopropanol en soluciones de 5, 25, 45, 65, 85 y 90% en ambas
fases. Seguidamente se procedio a la formacion de las mezclas ternarias de
isopropanol-hexano-agua, a partir de soluciones de isopropanol en hexano e
isopropanol en agua, se procedio a la dosificacion de los disolventes (agua o
hexano) respectivamente, hasta alcanzar la inmiscibilidad de fases. Se midio la
concentracion del IPA a partir de los indices de refraccion. Con los datos de
IPA en agua y hexano respectivamente se construyeron las curvas de equilibrio

ternario a las tres temperaturas analizadas.

Posteriormente se seleccionaron cinco proporciones de los tres
compuestos cuyo valor de distribucién estad debajo de la curva binodal. Luego
se procedio a mezclar las soluciones hasta alcanzar la formacion de dos fases
en equilibrio de inmiscibilidad. A partir de los indices de refraccion medidos
para cada fase (IPA en agua e IPA en hexano), se establecieron las lineas de
amarre, mediante las concentraciones al equilibrio utilizando para esto, las
curvas de indice de refraccion respectivas. Posteriormente se calcularon los
coeficientes de distribucion mediante la distribucion de IPA en hexano respecto
de la distribucion de IPA en agua y los puntos de pliegue para cada

temperatura analizada.



A partir de los datos experimentales se procedio a realizar un analisis de
los resultados obtenidos. La compilacion de los resultados permitid la
caracterizacion del sistema isopropanol-hexano-agua a las temperaturas 10, 25
y 50 +/- 5°C. Uno de los principales resultados obtenidos es la determinacion
de la diferencia significativa entre las curvas binodales de equilibrio de

inmiscibilidad para las temperaturas de 10 +/- 5°C y 50 +/- 5°C.

OBJETIVOS

General



Evaluar un método experimental para la obtencién de datos de equilibrio

para el sistema inmiscible liquido-liquido isopropanol-agua-hexano.

Especificos

1. Realizar la correlacion de datos experimentales de indice de
refraccion, en funcion de la concentracion porcentual en peso de

isopropanol-agua a tres temperaturas.

2. Realizar la correlacion de datos experimentales de indice de
refraccion, en funcion de la concentracion porcentual en peso de

isopropanol-hexano a tres temperaturas

3. Determinar los puntos de inmiscibilidad al equilibrio para el
sistema liquido isopropanol-agua-hexano a partir de soluciones

isopropandlicas de hexano afiadiendo soluto acuoso.

4. Determinar los puntos de inmiscibilidad al equilibrio para el
sistema liquido isopropanol-agua-hexano a partir de soluciones

isopropandlicas de agua afiadiendo soluto hexano.
5. Calcular el coeficiente de distribucién y la composicion de la

mezcla ternaria correspondiente al punto de pliegue del sistema

isopropanol-hexano-agua a las tres temperaturas referidas.

HIPOTESIS

Es posible evaluar un método experimental para la obtencion de datos
del sistema en equilibrio liquido, para el sistema isopropanol-agua-

hexano.

HIPOTESIS ESTADISTICA



Hipdtesis nula

Ho: No existe una significativa diferencia de los datos experimentales
correlacionados, para la graficacion del domo binario de

distribucion del sistema a las tres temperaturas realizadas.

al =02 =03

Hipotesis alternativa

Ha: Existe una significativa diferencia de los datos experimentales
correlacionados para la graficacion del domo binario de

distribucion del sistema a las tres temperaturas realizadas.

ol # a2 # 03

Donde:
al = Isoterma temperatura T1.
a2 = Isoterma temperatura T2.

a3 = Isoterma temperatura T3.

INTRODUCCION

La extraccion liquida, llamada algunas veces extraccion con disolventes,
es la separacion de una solucion liquida por contacto con otro liquido insoluble.
Si las sustancias que componen la solucién original se distribuyen de manera
distinta entre las fases liquidas, se puede lograr cierto grado de separacion,
que puede incrementarse mediante el contacto de contactos mdultiples o

agitacion.



El trabajo que se presenta a continuacion bajo el nombre de “ Evaluacion
de un método experimental de generacion de datos para el estudio del sistema
ternario isopropanol-agua-hexano en equilibrio liquido a tres temperaturas y
640mm Hg. ”, presenta el desarrollo del analisis de equilibrio liquido del sistema

mencionado.

El andlisis de este equilibrio liquido-liquido, tiene como objetivo
primordial aplicar un método experimental para la obtencion de datos del
equilibrio ternario del sistema isopropanol-agua-hexano. A partir de la
preparacion de mezclas isopropandlicas en hexano y agua respectivamente se
correlacionan los indices de refraccion y se determinan los volumenes de
disolvente necesarios para obtencion de dos fases en cada mezcla. Con los
datos obtenidos se construyeron las curvas de solubilidad de dicho sistema y
se determiné que el efecto que tiene la temperatura en el mismo es significativo
mediante la construccion de las curvas de distribucion y el analisis de varianza

entre las temperaturas, se trabajo a temperaturas de 10, 25y 50 (+ 5°C).



1. MARCO TEORICO

1.1  Extraccion liquido-liquido

Para separar uno 0 mas componentes de una mezcla, esta se pone en
contacto con otra fase. En la extraccion liquido-liquido, ambas fases son
guimicamente muy diferentes, lo que conduce a una separacién de los
componentes, de acuerdo con sus propiedades fisicas y quimicas. Otros
nombres que también se usan para este proceso son: extraccion con liquido,

extraccion con disolvente o coeficientes de particion.

Algunas veces la extraccion por disolvente se usa como una opcion a la
separacion por destilacion o evaporacion. Por ejemplo, el acido acético se
separa del agua por destilaciobn o por extraccion con disolvente, usando un
disolvente organico. Después de  esta operacion, el producto resultante
(disolvente organico-acido acético) se destila. La seleccion de destilacion o
extraccion con disolvente dependen de gran parte de los costos relativos. Otro
ejemplo son los acidos grasos de alto peso molecular, que se pueden separar
de los aceites vegetales por extraccion con propano liquido o por destilacion al

alto vacio, la cual es mas costosa.

1.2 Aplicaciones de la extraccion liquido-liquido

En la industria farmacéutica, algunos productos como la penicilina, se
presentan en mezclas de fermentacion bastante complejas, y se usa la
extraccion con liquido para separar la penicilina. Muchas separaciones de
metales se llevan a cabo comercialmente por extraccion de soluciones

acuosas, como cobre-hierro, uranio y vanadio.



1.3 Sistemas de coordenadas

Un sistema de tres componentes tiene dos variables de composicion
independiente por decir X2 y X3. Por tanto, la composicion de un sistema de
tres componentes puede trazarse en coordenadas cartesianas con X2 en un
eje y X3 en el otro unidos por la linea X2 + X3 = 1. Como esta grafica no es
simétrica con respecto a los tres componentes, es mas comun el trazo de las
composiciones en un triAngulo equilatero en la cual cada apice representa a un

componente puro.

Al considerar un sistema de una fase y tres componentes, la regla de las
fases permite F=c—-p +2 =3 -1 + 2 = 4 grados de libertad. Estas cuatro
variables independientes en general son presion, temperatura y dos variables
de composicion. Asi pues, la composicion de un sistema de tres componentes

se puede representar a dos composiciones a T y P constantes.

La técnica mas conveniente para graficar un diagrama de fases de este
tipo fue propuesta por Hendrik William Bakhuis Roozeboom (1854-1907). La
composicién se determina basandose en el hecho de que, desde cualquier
punto dentro de un triangulo equilatero, la suma de las distancias
perpendiculares a casa lado es igual a la altura del triangulo. La altura se iguala
al 100% y se divide en diez partes iguales. Se forma una red de pequefios
triangulos equilateros dibujando lineas paralelas a los tres lados a través de las

diez divisiones iguales



Figura 1. Diagrama triangular
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En la figura 1 cada vértice del triangulo equilatero representa uno de los
tres componentes puros, o sea, 100% A, 100% B o 100% C. Los tres lados del
triangulo representan los tres sistemas binarios posibles y 0 % el tercer
componente. Asi cualquier punto sobre la linea BC representa 0 % de A. Una
linea paralela a BC que pase por P representa todas las posibles
composiciones de B y C en combinacién con 30% de A. Aqui el porcentaje de
A se lee segun el valor de la longitud de la linea AP. Las composiciones a lo

largo de los otros dos lados se leen de manera parecida.

Como la distancia perpendicular a un lado dado del triangulo representa
el porcentaje del componente en el vértice opuesto, las composiciones en P
son A 30%, B 50% y C 20%. Asi la composicion de un sistema ternario se

puede representar dentro de un triangulo equilatero.

Un ejemplo sencillo para demostrar el comportamiento de un sistema
liquido de tres componentes es el sistema de tolueno-agua-acido acético. En él
el Tolueno y el acido acético son totalmente miscibles en cualquier proporcion.
Lo mismo ocurre con el agua y el acido acético. Sin embargo el tolueno y el

agua solo son levemente solubles entre si. Su limitada solubilidad ocasiona que



se formen dos liquidos, como se indica a lo largo de la base del triangulo en los
puntos p y g de la figura 2. Al agregar acido acético se disolvera y se distribuira

entre las dos capas liquidas.

Por lo tanto se forman dos soluciones ternarias conjugadas en equilibrio.
Si la temperatura y la presion permanecen fijas en la region de las dos fases,
s6lo queda un grado de libertad y ese se obtiene mediante la composicién de

una de las soluciones conjugadas.

Figura 2. Lineas de amarre

Gl SN WO
Cr M6 =200 40% 60% 80% | °
¢ Porcentaje de H,0 ¢

Debido a la diferencia de solubilidad del acido acético en las dos capas,
las lineas de enlace que conectan a las soluciones conjugadas no son
paralelas a la base de tolueno-agua. Esto muestra para las lineas de enlace

p'q, p’.gq°, etc. Este tipo de curva se llama binodal.

Las cantidades relativas de los dos liquidos se obtienen por la regla de
nivelacion. A medida que las soluciones de los dos liquidos se hacen casi
iguales, la linea de enlace se acorta y por ultimo se reduce hasta un punto. En
general, el punto no se produce en la parte superior de la curva de
solubilidad y se llama punto critico isotérmico o punto de pliegue, p* en el
diagrama. En p* ambas estan presentes aproximadamente en la misma
proporcion, mientras que en p” sélo una traza de agua permanece en la capa
de tolueno. Esta curva se complica cuando los otros conjuntos de componentes

son tan sélo parcialmente miscibles.



1.4

Propiedades deseables del disolvente

Las siguientes propiedades de un disolvente deben considerarse antes

de utilizarlo en un proceso de extraccion liquida.

1.4.2

1.4.3
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1.4.5

1.4.1 Selectividad: la separacion relativa o selectiva a, de un

disolvente es la razén de los dos componentes en la fase del
disolvente de alimentacién. El poder de separacion de un
sistema liquido-liquido esta regulado por la desviacion de o de la
unidad, en forma similar a la volatilidad relativa en destilacion.
Por lo general, las concentraciones diluidas de soluto

proporcionan los factores mas elevados de separacion relativa.

Recuperabilidad: por lo general, el disolvente de extraccion
debe recuperarse de la corriente de extracto y de refinado, en un
proceso de extraccion. Ya que a menudo se utiliza la destilacion,
la volatilidad relativa del disolvente mayor o menor a la unidad.
Para un disolvente volatil, es deseable un bajo calor latente de

evaporacion.

Coeficiente de distribucién: este factor de relacién debe ser
grande, para que pueda utilizarse una razon baja del disolvente

de extraccion respecto de la alimentacion.

Capacidad: esta propiedad se refiere a la carga del soluto por
peso del disolvente de extraccion que puede lograr una capa de
extracto, en el punto triple de un sistema tipo | 0 en el limite de

solubilidad de un sistema tipo Il.

Solubilidad del disolvente: una baja solubilidad del disolvente
en el refinado suele dar como resultado una alta volatilidad

relativa en la separacion del refinado, o una baja pérdida de



1.4.6

1.4.7

1.4.8
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1.4.10

disolvente si el refinado no se desolventiza. Una baja solubilidad
del disolvente de alimentacién en el extracto conduce a una alta
separacion relativa y, por lo general a un menor costo de

recuperacion del soluto.

Densidad: la diferencia de densidad entre las dos fases liquidas
en equilibrio afecta las velocidades de flujo a contracorriente que
se pueden lograr en el equipo de extraccion, asi como las
velocidades de coalescencia. La diferencia de densidad
disminuye a cero en el punto triple, pero en algunos sistemas

puede llegar a cero en una concentracion intermedia del soluto.

Tensién interfacial: si esta propiedad es elevada, promueve
una coalescencia rapida y por lo general, requiere una agitacion
mecanica elevada para producir gotas pequefias. Una tensién
interfacial baja permite el rompimiento de la gota con agitacion de
poca intensidad, pero también conduce a bajas velocidades de

coalescencia.

Reactividad quimica: el disolvente debe ser estable e inerte
guimicamente frente a los demas componentes del sistemay a

los materiales comunes de construccion del equipo.

Viscosidad, presion de vapor y punto de congelamiento:

deben ser bajos , para facilitar el manejo y almacenamiento.

Toxicidad: el disolvente no debe ser toxico, ni inflamable, y de

bajo costo.



2.1

2.2

2.3

2. METODOLOGIA

Localizacion

La parte experimental de la investigacion se llevo a cabo en el
laboratorio de Quimica Industrial, del Centro de Investigaciones de
Ingenieria de la Universidad de San Carlos edificio T5, zona 12,

Guatemala.

Recursos humanos

Investigador: Marco Vinicio Pajarito Angel
Asesor: Ing. Qco. Cesar Alfonso Garcia Guerra
Coasesor: Ing. Qco. José Pineda

Metodologia experimental

Para la construccion de la curva de la solubilidad del sistema
isopropanol-agua-hexano trabajado a tres temperaturas las cuales son
de 10, 30y de 50 °C (+ 5 °C); se prepararon mezclas isopropandlicas de
hexano y de agua a 5, 25, 45, 65, 85y 90 % en peso, las cuales fueron
expuestas a analisis de densidad, indice de refraccion y de distribucion
de soluto en los solventes. Con los datos obtenidos de indice de
refraccion, se utilizé el método de picnometria; para determinar su

relacion con respecto de la concentracién



2.4

Procedimiento

Se prepararon soluciones de 5, 25, 45, 65, 85y 90 % de
isopropanol en hexano.

Se prepararon soluciones de 5, 25, 45, 65, 85y 90 % de
isopropanol en agua.

Se tomé una alicuota de cada solucion y se midio el indice de
refraccion.

Se tom¢ una alicuota de cada solucion y se midio la densidad por
medio de un picnémetro.

Se tomaron tres alicuotas de 50 ml de cada mezclay se le
agrego6 agua o hexano segun fue el caso; hasta que se presentd
la formacion de dos fases. (Se anotaron para ello los volumenes
requeridos).

Se construyeron los domos de solubilidad con los datos
obtenidos.

Ya construidos los domos de solubilidad para las tres
temperaturas (10, 30 y 50 + 5°C), se escogieron cinco puntos al
azar por debajo del domo y se prepararon las soluciones con las
concentraciones respectivas.

Las mezclas obtenidas en el paso anterior, se agitaron por
aproximadamente veinticinco minutos.

Luego se dejaron reposar por treinta minutos.

Se separaron las dos fases formadas y se midieron los indices de

refraccidon para cada mezcla.

Todos los pasos anteriores se trabajaron a las tres temperaturas 10, 30 y
50 +£5°C y se realizaron 3 repeticiones para cada paso anteriormente

mencionado.



2.5

3.6

3.7

3.8

Método para la elaboracién de la curva de solubilidad:

251

3.5.2

Determinacion de la densidad

La densidad se determiné por el método de picnometria segun la
norma ASTM D-145.

Determinacién del indice de refraccion

Para medir el indice de refracciéon se utilizé un refractobmetro Abbe

Modelo 32200, cuyas especificaciones son las siguientes:

Rango de temperatura 0a70°C.
Precision + 0.0002
Rango de medicion 1300-1700

Analisis estadistico

Se realiz6 un tratamiento estadistico a los datos obtenidos del

experimento para comprobar los resultados bajo las pruebas de

Fisher y Duncan.

Manejo del experimento

Los reactivos fueron proporcionados por el Centro de Investigaciones de

Ingenieria en la seccién de Quimica Industrial a excepcion del hexano.

Material y equipo



3.8.1

3.8.2

gramos

3.8.3

Material de escritorio

- Papeleria y utiles de oficina

- Computadora

- Impresora

- Sistema de Internet

Equipo de laboratorio

- Earlenmeyers Kimax de 25, 50 y 125ml

- Plancha de calentamiento con agitacion, modelo 84303-20,
marca Corning, con superficie de porcelana

- Pipetas serolégicas, Kimax de 1,2y 10 ml

- Micro Buretas, Kimax de 10 ml

- Soportes

- Pinzas

- Beackers Kimax de 25, 50, 100 y 1000 ml

- Probetas

- Refrigerador, modelo C 12112-10, 120 VAC, 60Hz, 8 Amps,
rango de operacion —60 a —20 ° C, compresor de ¥4 Hp

- Balanza Analitica, Ohaus adventurer, capacidad para 210

- Refractometro, Abbe modelo 32200
- LAmpara Ostroboscopia, 117 V, 50-60 Hz
- Circulador modelo C 12112-10, 120 VAC, 60Hz, 9.0 Amps

Prototipo del equipo por utilizar

A continuacién se muestra un grafico isométrico del equipo por

utilizar en el laboratorio para determinar el equilibrio liquido-liquido

del sistema mencionado.



Figura 3.
Isométrico

De donde:
: Micro bureta de 10 ml con precisién de +/- 0.025 ml
Solvente
Tubo Nessler de 100 mi
Soporte Universal
Beacker de 1000 ml

Solucién

G moaow>

: Plancha de calentamiento con agitacion, modelo 84303-20,

marca Coming
H: Circulador modelo C 12112-10, 120 VAC, 60Hz, 9.0 Amps






4. RESULTADOS

Figura 4 Curva de correlacion para los indices de refraccion en funcion de
concentracion de la mezcla isopropanol-agua a 10 +/- 5°C.
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Figura 5 Curva de correlacién para los indices de refraccion en funcion de
concentracion de la mezcla isopropanol-hexano a 10 +/- 5°C.



1.39 4
y = -0.0001x* + 0.0019x* - 0.0078x° + 0.0092x + 1.3808

5 1.385 R? = 0.9982
3
@ 1.38 -
2 1375 -
[}
©
8 1.37 -
©
£ 1.365 -

1.36

5 25 45 65 85 a0
% en peso isopropanol

Figura 6 Curva de correlacion para los indices de refraccion en funcion de
concentracion de la mezcla isopropanol-agua a 25 +/- 5°C.
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Figura 7 Curva de correlacion para los indices de refraccion en funcion de
concentracion de la mezcla isopropanol-hexano a 25 +/- 5°C.
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Figura 8 Curva de correlacion para los indices de refraccién en funcion de
concentracion de la mezcla isopropanol-agua a 50 +/- 5°C.
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Figura 9 Curva de correlacion para los indices de refraccion en funcion de
concentracion de la mezcla isopropanol-hexano a 50 +/- 5°C.
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Figura 10 Distribucion de datos experimentales promedio, al equilibrio de
inmiscibilidad, obtenidos para el sistema isopropanol-hexano-agua
a partir de soluciones isopropandlicas de agua y titulacion de
hexano a 10 +/-5 °C.
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Figura 11 Distribucién de datos experimentales promedio, al equilibrio de
inmiscibilidad, obtenidos para el sistema isopropanol-hexano-agua
a partir de soluciones isopropandlicas de hexano y titulacion de
agua a 10 +/-5 °C.
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Figura 12  Distribucidn de los datos experimentales promedio, al equilibrio de
inmiscibilidad para el sistema ternario isopropanol-hexano-agua a
10 +/- 5°C.



Isopropanol

Figura 13 Distribucién de datos experimentales promedio, al equilibrio de
inmiscibilidad, obtenidos para el sistema isopropanol-hexano-agua
a partir de soluciones isopropandlicas de agua y titulacion de
hexano a 25 +/-5 °C.
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Figura 14

Distribucién de datos experimentales promedio, al equilibrio de
inmiscibilidad, obtenidos para el sistema isopropanol-hexano-agua
a partir de soluciones isopropandlicas de hexano y titulacion de
agua a 25 +/-5 °C.

Isopropanol

100 90 80 70 60 50 40 30 20 10
Agua Hexano



Figura 15

Distribucién de los datos experimentales promedio al equilibrio de
inmiscibilidad para el sistema ternario isopropanol-hexano-agua a
25 +/- 5°C.
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Figura 16

Distribucién de datos experimentales promedio, al equilibrio de
inmiscibilidad, obtenidos para el sistema isopropanol-hexano-agua
a partir de soluciones isopropandlicas de agua Yy titulacion de
hexano a 50 +/-5 °C.
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Figura 17

Distribucién de datos experimentales promedio, al equilibrio de
inmiscibilidad, obtenidos para el sistema isopropanol-hexano-agua
a partir de soluciones isopropandlicas de hexano y titulacion de
agua a 50 +/-5 °C.
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Figura 18

Distribucién de los datos experimentales promedio, al equilibrio de
inmiscibilidad para el sistema ternario isopropanol-hexano-agua a
50 +/- 5°C.
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Figura19 Comparacion de las curvas en equilibrio de inmiscibilidad del
sistema ternario isopropanol-hexano-agua a las tres temperaturas
(10, 25 50 +/- 5°C)

Isopropano

Agua Hexano
Donde : * =  Temperatura de 10 +/- 5 °C
* = Temperatura de 25 +/- 5 °C
¢ = Temperatura de 50 +/- 5 °C



Figura 20  Gréfica de construccion de lineas de amarre y punto de pliegue,
del sistema isopropanol-hexano-agua a temperatura de 10 +/-
5°C.

Isopropanol

Agua Hexano
X 7 30 55 77 79
Y 5 21 38 58 73

X =% IPA en agua
Y = % IPA en hexano

IPA en agua = 5.1145 (IPA en hexano) E 1.1827



Figura 21  Gréfica de construccion de lineas de amarre y punto de pliegue,
del sistema isopropanol-hexano-agua a temperatura de 25 +/-
5°C.

Isopropanol

Agua Hexano

X =% IPA en agua
Y = % IPA en hexano

IPA en agua = (IPA en hexano)E2+12.6( IPA en hexano)-9.5



Figura 22  Gréfica de construccion de lineas de amarre y punto de pliegue,
del sistema isopropanol-hexano-agua a temperatura de 50 +/-
5°C.

Isopropanol

100

Agua Hexano

X =% IPA en agua
Y = % IPA en hexano

IPA en agua = -0.1667 (IPA en hexano)E3+2(IPA en hexano)E2+10.167(IPA en hexano)-7



Tabla I.

Célculo para el analisis de varianza de tres factores, con varios

grupos para la evaluacion del grado de diferenciacién significativa
en el sistema isopropanol-hexano-agua a las tres temperaturas

estudiadas.
Origen de las Sumade | Grados de Promedio de V:_:tlor - Valor critico
S . los experimental| Probabilidad
variaciones cuadrados libertad para F
cuadrados para F
Muestra 6894.74565 3 3447.37283 | 0.86621538 | 0.2895452 | 0.8516550
Columnas 0 1 0 0 1 2.9419810
Interaccién 6.28942168 3 3.14471084 | 0.91289759 0.84564465 | 2.1577914
Dentro del grupo |99820.2237 72 49910.1119 1

Tabla Il.

Valores de los coeficientes de distribucion promedio obtenidos a

partir del porcentaje de isopropanol distribuido en la fase orgénica
(de hexano), dividido el porcentaje de isopropanol distribuido en la

fase acuosa.

TEMPERATURA
10 +/- 5°C 25 +/-5°C 50 +/- 5°C
K 0.361 +/- 0.07 | 0.360 +/- 0.05 0.186 +/- 0.05

Punto de pliegue promedio para el rango de temperatura de 10 +/- 5°%.
4.00 % isopropanol
19.00 % hexano
77.00 % agua

Punto de pliegue promedio para el rango de temperatura de 25 +/- 5°%.

6.00 % isopropanol
21.00 % hexano
73.00 % agua

Punto de pliegue promedio para el rango de temperatura de 50 +/- 5°%.

8.00 % isopropanol



26.00 % hexano
66.00 % agua



4. DISCUSION DE RESULTADOS

Concluida la parte experimental se interpreta y correlacionan los datos
medidos para caracterizar el equilibrio de inmiscibilidad del sistema ternario
Isopropanol-hexano-agua, se trabajoé a tres temperaturas las cuales son de 10,
25, y 50 +/- 5°. Como el fin primordial del presente trabajo fue determinar el
efecto que tiene la temperatura en la construccion de las curvas de equilibrio en
dicho sistema, se realizé un andlisis de los resultados obtenidos, para lo cual

fué preciso mencionar que se obtuvieron veinte resultados principales.

Se correlacion6 el porcentaje de isopropanol en agua en funcion del
indice de refraccion a temperatura de 10 +/- 5 °C . La figura 1 muestra la
grafica resultante de dicha correlacion. La grafica es ascendente de orden 2
segun una regresion no lineal, muestra que existe una relacion directamente
proporcional entre el aumento del porcentaje en peso y el aumento del indice

de refraccion.

En el caso de la figura 2 se presenta la correlacion de isopropanol en
hexano en funcion del indice de refraccion a 10 +/- 5 °C, la ecuacion que
resulta de esta correlacion no lineal es de grado 4 y de forma descendente, es
decir al aumentar la concentracion disminuye el indice de refraccion, la razén
por la cual el indice de refracciéon disminuye se debe a que entre el isopropanol
y el hexano existen a nivel molecular fuerzas mas fuertes de atraccion,
respecto que a las de Isopropanol en agua; por lo que estas fuerzas de unién
impiden la propagacion del haz y de esta manera la lectura del indice es

inversamente proporcional a la concentracion.

En la figura tres se muestra que la correlacién de isopropanol en agua a
25 +/- 5°C es ascendente al igual que la analizada a 10 °C, solamente que



cambia la forma de la correlacion ya que esta es polinomica de grado 5, la
forma de esta grafica se debe a que en algunos porcentajes en peso de
isopropanol en agua, el indice de refraccion no variaba es decir que los indices
de refraccion quedaban constantes entre por lo menos dos concentraciones.
Por su parte en la figura 4 se muestra la correlacion del porcentaje de
isopropanol en hexano contra el indice de refraccion a temperatura de 25 +/- 5
°C. En este caso la grafica no difiere en mayor grado a la correlacién de 10°C

para el mismo sistema.

Se correlacion6 el porcentaje en peso del isopropanol en agua a 50 °C,
con lo cual se obtuvo una gréafica descendente polinébmica de grado 5, dicha
grafica difiere en cuanto a direccion respecto de las otras dos temperaturas
analizadas (10 y 25 °C), esta diferencia es ldgica, ya que al aumentar la
temperatura y la concentracion, las fuerzas intermoleculares de atraccion entre

el isopropanol y el agua disminuyen

Es preciso mencionar que la temperatura mas alta trabajada es de 50 °C
ya que a una temperatura mas alta se produce la evaporacion de los reactivos

volviendo mas dificil la caracterizaciéon del sistema.

La figura 6 muestra la distribucion ternaria de los datos de isopropanol
en agua a temperatura de 10 °C, se muestra que la gréfica es ascendente de
izquierda a derecha ya que los volumenes de Isopropanol y de agua son
mayores a los de hexano requeridos para alcanzar el equilibrio.

La distribucién de datos de isopropanol en hexano a 10 °C se muestra
en la figura 7 en donde la curva de equilibrio es ascendente de derecha a
izquierda en funcion del aumento de los porcentajes de isopropanol en hexano,
esto muestra que de igual manera que el parrafo anterior el solvente en adicion
(agua), se encuentra en menor proporcion que los otros dos componentes

para alcanzar el equilibrio ternario de inmiscibilidad.

La curva de equilibrio de inmiscibilidad del sistema ternario isopropanol-

hexano-agua (figura 8), se alcanza uniendo la figura 6 y la figura 7. El domo de



solubilidad presenta un punto maximo estimado en 11% de isopropanol, 10%
de hexano y 79% de agua. Este punto indica que son éstas las coordenadas o
proporciones indicadas de isopropanol, hexano y agua para alcanzar la

solubilidad maxima a la temperatura analizada.

Es importante mencionar que fue esta la temperatura mas dificil de
trabajar, ya que en la mayoria de veces la temperatura ambiente superaba los
25 °C y el sistema debia de mantenerse a 10 °C por lo que estar controlando la

temperatura del sistema era un factor critico en la experimentacion.

La distribucion de los datos de isopropanol en agua a temperatura de 25
°C se muestra en la figura 9 la cual tiene el mismo comportamiento que la
investigada al 10 °C. La figura 10 muestra los datos obtenidos a partir de las
distribuciones de isopropanol en hexano y adiciéon el solvente agua. Esta figura
de la misma forma que la anterior, no muestra una diferencia significativa
respecto de la anterior. La figura 11 muestra la union de la figura 9 y 10 la cual
representa la caracterizacion del sistema ternario estudiado a temperatura de
25 °C.

Para la obtencion de los datos a temperatura de 50 °C se requirié de una
plancha de calentamiento calibrada previamente para fijar la temperatura. En la
figura 13 se presentan los datos de isopropanol en agua con adicion por
titulacion de hexano se observa que tiene el mismo comportamiento que las
curvas a las otras dos temperaturas analizadas al igual que la figura 14. Un
cambio evidente se presenta al hacer la union de la grafica 13 y 14 formando la
curva de equilibrio completa ya que el domo de la temperatura de 50 °C es

menos pronunciado que el domo de la temperatura de 10 °C.

Las coordenadas del punto mas alto de esta curva de equilibrio son de
11% isopropanol, 18 % hexano y 71% de agua. Si se compara este valor con el
del punto mas alto de la curva de solubilidad de 10 °C (11 % Isopropanol, 10 %
Hexano y 79% agua), se deduce que se necesita menos solvente para extraer

mas soluto (isopropanol) a una temperatura mayor.



La diferencia se ve  mas marcada al unir en un solo diagrama (figura 16)
las curvas de equilibrio resultantes a las tres temperaturas analizadas. En esta
figura se muestra que la curva de menor temperatura (10 °C), se caracteriza
por un domo de solubilidad mas pronunciado y la curva trabajada a mayor
temperatura (50 °C) presenta un domo de solubilidad menor, es decir se
demuestra que a mayor temperatura, disminuye la regién de dos fases debajo
de la curva binodal.

Con los resultados obtenidos se demuestra que el isopropanol a las tres
temperaturas, presenta una mayor solubilidad en agua que en hexano, esto se
debe a que el isopropanol es un soluto prético al igual que el agua, por lo que
existe una mayor afinidad a ésta, a diferencia que con el hexano que es un
solvente no polar, en el cual existe una solubilidad limitada. Por lo tanto si se
considera al hexano como disolvente extractor, se establece que no es muy
bueno para la recuperacion de soluciones de isopropanol en agua, esto se ve
demostrado al determinar que los coeficientes de distribucion son muy bajos
para las tres temperaturas analizadas. Es decir si se analiza el coeficiente de
distribucion de 10 +/-5 °C (0.361) y el de 50 +/- 5°C (0.186), se demuestra que
la distribucion del IPA disminuye a la mitad al aumentar la temperatura.

Se determind el punto de pliegue para las tres temperaturas analizadas
por medio de las figuras 17, 18 y 19. El punto de pliegue es la composicién a la
cual el extracto es igual a la composicion del refinado, esto implica que los tres

componentes se encuentran en una sola fase.

El punto de pliegue representa el limite de solubilidad del sistema e
indica que para efectuar una mejor extraccion, se debe de estar lo mas alejado
posible de él. En este punto el coeficiente de distribucion de la mezcla ternaria
es igual a 1. Este punto se determiné mediante la interseccion de la curva de
distribucion y la linea de 45 °. Los puntos de pliegue obtenidos demuestran
tanto que el isopropanol tiene mayor afinidad por el agua que por el hexano y
que si existe una diferencia significativa entre las curvas binodales al equilibrio

de inmiscibilidad.



El dltimo resultado presentado muestra, un analisis de varianza entre
grupos, para efectos practicos solamente se analizaron y compararon las
curvas de equilibrio con mayores variaciones, es decir las analizadas a
temperaturas de 10 y 50 °C, para ello se establecio un nivel de significancia del
5%.

En la Tabla | se muestra, que el valor de la F calculada es menor a la F
critica, para la variable temperatura como fuente de variacion. Esto indica que
la diferencia entre los datos de inmiscibilidad entre la temperatura mas fria (10
°C) y la temperatura mas caliente (50 °C); es significativa, debido a que
también cae dentro del limite de significancia. Por lo que se concluye que si

hay una diferencia significativa entre esas dos temperaturas.






CONCLUSIONES

Para las soluciones de isopropanol en agua a temperaturas de 10 y 25
+/- 5 °C, existe una relacion directamente proporcional, entre porcentaje
de Isopropanol en agua y el indice de refraccibn, no asi para la
temperatura de 50 +/- 5°C en la que la relacibn es inversamente

proporcional.

Para las soluciones de isopropanol en hexano a las tres temperaturas
analizadas, existe una relaciébn inversamente proporcional entre el

porcentaje de isopropanol en hexano y el indice de refraccion.

Para el sistema de isopropanol-hexano-agua existe una relacion
inversamente proporcional entre la distribucién de los datos de equilibrio
de inmiscibilidad y la temperatura.

Para el sistema analizado existe una mayor afinidad entre el isopropanol

y el agua que entre el isopropanol y el hexano.

. Se determin6 que el hexano no resulta ser un buen disolvente extractor
debido a los bajos valores de coeficientes de distribucién evaluados en

el sistema a las tres temperaturas analizadas.

. A partir de coeficiente de distribucién de 10 +/-5 °C (0.361) y el de 50 +/-
5°C 0.186), se demuestra que la distribucion del isopropanol en hexano

y en agua disminuye el doble al aumentar la temperatura.



7.

10.

11.

A partir de los valores de los coeficientes de distribuciébn obtenidos se
demuestra que el isopropanol a las tres temperaturas presenta una

mayor solubilidad en agua que en hexano

Para el sistema isopropanol-hexano-agua a temperatura de 10 +/- 5°C la
condicion limite de solubilidad representada por el punto de pliegue
corresponde a la composicion de 4% isopropanol, 77% agua y 19%

hexano.

Para el sistema isopropanol-hexano-agua a temperatura de 25 +/- 5°C la
condicion limite de solubilidad representada por el punto de pliegue
corresponde a la composicion de 6% isopropanol, 73% agua y 21%

hexano.

Para el sistema isopropanol-hexano-agua a temperatura de 50 +/- 5°C la
condicion limite de solubilidad representada por el punto de pliegue
corresponde a la composicion de 8% isopropanol, 66% agua y 26%

hexano

Se demostré que existe una diferencia significativa entre las isotermas
de temperatura de 10°C y 50 °C para el sistema de isopropanol-hexano-
agua, a partir de las curvas binodales al equilibrio de inmiscibilidad y de

los puntos de pliegue obtenidos.



RECOMENDACIONES

Caracterizar un sistema ternario que presente un alcohol de mayor
namero de carbonos de menor volatilidad y trabajar a temperaturas mas
extremas, por ejemplo 5 °C y 60 °C para determinar de esa forma el

efecto de la temperatura y la afinidad por el solvente no polar.

Para soluciones muy diluidas de isopropanol tanto en agua (menores
que 5%), como en hexano, es necesario utilizar volumenes de alicuotas
muy pequefias y tubo de Nessler de diametro menor, para poder

visualizar de esta manera el cambio de fase.

Investigar el equilibrio ternario de un aceite esencial por ejemplo de
Eucalipto, en relacion al agua y hexano, para determinar la selectividad y
el grado de recuperabilidad que defina a ese equilibrio ternario, con el
fin de aplicarlo en la destilacion por arrastre con vapor en la Planta Piloto
de Extraccion, del Centro de Investigaciones de Ingenieria de la

Universidad de San Carlos de Guatemala..

Utilizar el paquete de software TriDraw 4.1 como herramienta de
procesamiento de datos, cuando se investigue un sistema ternario

liquido—liquido.
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Tabla 111.

APENDICE 1 DATOS ORIGINALES

Datos de los indices de refraccion obtenidos para las soluciones

de isopropanol en agua y titulacién de hexano, para cada fase
formada atemperatura de 10 +/- 5 °C.

Primera corrida

Segunda corrida

Tercera corrida

Concentracién

d\éorl]lg)?:r?o indice de refraccion d\éorl]lg)?:r?o indice de refraccion Vorl]lér)r(]:ﬁode indice de refraccion
Fase Fase Fase Fase Fase Fase
agua hexano Agua Hexano agua hexano
5 0.55 1.341 1.340 0.60 1.341 1.341 0.60 1.341] 1.340
25 0.75 1.351 1.350 0.75 1.353 1.354 0.75 1.353 1.354
45 3.00 1.364 1.363 2.80 1.363 1.362 2.85 1.364 1.362
65 2.00 1.369 1.368 1.85 1.369 1.368 2.10 1.369 1.368
85 5.25 1.371 1.370 5.20 1.371 1.370 5.25 1.371 1.371
90 8.00 1.371 1.371 8.00 1.371 1.370 8.00 1.372 1.371]
Tabla IV. Datos de los indices de refraccion obtenidos para las soluciones

de isopropanol en hexano y titulacion de agua, para cada fase
formada atemperatura de 10 +/- 5 °C.
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B Primera corrida Segunda corrida Tercera corrida

Concentracion|volumen|; . .| volumen | . . . [volumen de|. .. -

Indice de refraccién indice de refraccion indice de refraccién
de agua de agua agua
Fase Fase Fase Fase Fase
Fase nexano

agua | hexano agua agua | hexano
5 0.15 1.386 1.374 0.15 1.388 1.371 0.10 1.387 1.372
25 0.70 1.374 1.375 0.70 1.372 1.376 0.65 1.376 1.376
45 1.50 1.373 1.375 1.40 1.372 1.375 1.40 1.373 1.376
65 3.00 1.380 1.372 2.90 1.381 1.373 3.00 1.380 1.372
85 6.50 1.372 1.372 6.75 1.372 1.372 6.55 1.371 1.372
90 10.00 1.371 1.372 9.75 1.372 1.371 10.00 1.371 1.372

Tabla V. Datos de los indices de refraccion obtenidos para las soluciones

de isopropanol en agua y titulacion de hexano, para cada fase
formada atemperatura de 25 +/- 5 °C.

Primera corrida Segunda corrida Tercera corrida
Concentracion| volumen indice de Volumen indice de Volumen indice de
de hexano refraccion de hexano refraccion de hexano refraccion
Fase Fase Fase Fase Fase Fase
agua | hexano agua [hexano agua |hexano
5 0.75 1.341 1.340 0.60 1.340 1.340 0.70 1.341 1.340
25 1.00 1.351 1.337 0.90 1.352 1.343 0.85 1.353 1.349
45 2.00 1.364 1.360 1.70 1.367 1.356 1.75 1.366 1.366
65 1.80 1.369 1.385 1.75 1.368 1.383 1.70 1.368 1.383
85 7.20 1.371 1.384 6.75 1.369 1.383 7.00 1.368 1.383
90 13.50 1.372 1.384 13.50 1.372 1.384 13.00 1.370 1.384
Tabla VI. Datos de los indices de refraccion obtenidos para las soluciones

de isopropanol en hexano y titulacion de agua, para cada fase
formada atemperatura de 25 +/- 5 °C.

Concentracion

Primera corrida

Seg

unda corrida

Tercera corrida

Volumen
de agua

indice de
refraccion

\Volumen
de agua

indice de
refraccion

Volumen
de agua

indice de
refracciéon




Fase Fase Fase Fase Fase Fase

agua | hexano agua hexano agua | hexano
5 020 | 1.371 | 1.385 025 | 1.371 | 1.384 0.20 1.371 1.384
25 070 | 1.374 | 1.374 0.60 | 1.374 | 1.375 0.70 1.375 1.373
45 1.60 | 1.375 | 1.374 1.55 | 1.375 | 1.373 1.55 1.373 1.375
65 325 | 1.371 | 1372 310 | 1371 | 1.373 3.15 1.373 1.369
85 860 | 1.371 | 1.368 910 | 1.369 | 1.371 9.25 1.369 1.370
90 1435 | 1.369 | 1.370 | 1350 | 1.369 | 1.369 13.45 | 1.369 1.370

Tabla VII.  Datos de los indices de refraccion obtenidos para las soluciones

de isopropanol en agua y titulacion de hexano, para cada fase
formada atemperatura de 50 +/- 5 °C.

Primera corrida Segunda Corrida Tercera corrida
Concentracion [Volumen indice de Volumen | . | Volumen indice de
de ! Indice de refraccién de ot
refraccion de hexano refraccion
hexano hexano
Fase Fase Fase Fase Fase
Fase agua
agua | hexano agua hexano hexano
5 0.70 1.342 1.343 0.60 1.340 1.341 0.50 1.342 1.341
25 0.50 1.352 1.350 0.50 1.353 1.354 0.50 1.353 1.352
45 3.00 1.362 1.360 2.35 1.362 1.359 2.00 1.361 1.385
65 2.00 1.367 1.366 2.10 1.367 1.367 2.25 1.366 1.365
85 6.95 1.369 1.368 10.00 1.371 1.369 7.00 1.370 1.369
90 17.50 1.371 1.372 17.00 1.372 1.371 16.85 1.371 1.371
Tabla VIIl.  Datos de los indices de refraccidén obtenidos para las soluciones

de isopropanol en hexano y titulacion de agua, para cada fase
formada a temperatura de 50 +/- 5 °C.

_ Primera corrida Segunda corrida Tercera corrida
Concentracion["yolumen indice de Volumen|; . .. |Volumen Indice de
o’ Indice de refraccion !
de agua refraccion de agua de agua refraccion
Fase Fase Fase Fase Fase Fase
agua hexano agua hexano agua | hexano




5 0.25 1.385 | 1.368 0.25 1.387 1.370 020 | 1.384 | 1.368
25 1.00 1.373 | 1.373 1.10 1.373 1.373 090 | 1.373 | 1.373
45 2.30 1.374 | 1.374 2.20 1.374 1.373 2.00 | 1372 | 1.374
65 3.75 1.374 | 1.373 3.70 1.372 1.372 3.85 | 1.372 | 1372
85 8.5 1.374 | 1.374 8.50 1.373 1.373 8.50 | 1.372 | 1.374
90 13.1 1.374 | 1.373 | 1310 | 1.374 1.373 13.10 | 1372 | 1.372
Tabla IX. Datos de pesos de las soluciones binarias de isopropanol en agua
e Isopropanol en hexano a temperatura de 10 +/- 5 °C, utilizando
un picnémetro de 10.705 mly 28.135¢g de peso.
% en peso Peso de la mezcla + peso del picnémetro Indice de Refraccién
nominal
Corrida 1 Corrida 2 Corrida 3 Corrida 1 Corrida 2 Corrida 3
Isopropanol 5 40.482 40.478 1.478 1.337 1.336 1.335
en agua 25 40.228 40.248 40.231 1.331 1.333 1.331
45 39.914 39.911 39.915 1.332 1.340 1.337
65 39.510 39.510 39.504 1.337 1.338 1.341
85 38.895 38.896 38.901 1.346 1.340 1.345
90 38.371 38.369 38.374 1.347 1.347 1.345
5 37.137 37.166 37.181 1.383 1.385 1.385
25 37.434 37.434 37.434 1.373 1.38 1.38
45 37.531 37.546 37.575 1.38 1.379 1.38
Isopropanol
en hexano 65 37.929 37.909 37.911 1.378 1.38 1.377
85 38.166 38.176 38.174 1.38 1.374 1.375
90 38.247 38.242 38.242 1.37 1.368 1.368
Tabla X. Datos de pesos de las soluciones binarias de isopropanol en agua

e isopropanol en agua a temperatura de 25 +/- 5 °C, utilizando un
picnémetro de 10.705 mly 28.135¢g de peso.




% en peso Peso de la mezcla + peso del P i
! L indice de refraccion
nominal picnémetro
Corrida 1 Corrida 2 Corrida 3 Corrida 1 Corrida 2 Corrida 3
5 40.409 40.382 40.462 1.341 1.342 1.341
25 40.139 40.139 40.14 1.352 1.353 1.352
Isopropanol
en agua 45 39.736 39.735 39.734 1.362 1.361 1.361
65 39.343 39.342 39.343 1.367 1.367 1.367
85 38.801 38.775 38.761 1.369 1.370 1.369
90 38.566 38.558 38.566 1.37 1.370 1.369
5 36.023 36.056 36.032 1.384 1.384 1.384
25 36.264 36.27 36.293 1.379 1.378 1.378
45 36.476 36.535 36.509 1.375 1.374 1.375
Isopropanol
en hexano 65 36.787 36.781 36.771 1.371 1.372 1.371
85 37.012 37.046 37.063 1.367 1.368 1.368
90 37.035 37.061 37.088 1.367 1.367 1.367
Tabla XI. Datos de pesos de las soluciones binarias de isopropanol en agua
e isopropanol en hexano a temperatura de 50 +/- 5 °C, utilizando
un picnometro de 10.705 ml y 28.135g de peso.
% en peso Peso de la mezcla + peso del — .
! L indice de refraccion
nominal picnémetro
Corrida1l | Corrida 2 Corrida 3 Corrida 1 Corrida 2 Corrida 3
5 40.49 40.489 40.489 1.315 1.314 1.316
25 40.228 40.248 40.231 1.319 1.321 1.32
Isopropanol
en agua 45 39.914 39.911 39.915 1.322 1.322 1.322
65 39.51 39.1 39.504 1.326 1.324 1.327
85 38.895 38.896 38.901 1.331 1.331 1.331
90 38.901 38.901 38.881 1.337 1.338 1.336
5 38.149 38.15 38.149 1.384 1.383 1.385
25 38.138 38.138 38.14 1.381 1.382 1.379
45 38.112 38.115 38.112 1.377 1.376 1.375
Isopropanol
en Hexano 65 37.989 37.987 37.988 1.376 1.376 1.376
85 37.954 37.954 37.954 1.375 1.375 1.375
90 37.941 37.943 37.942 1.371 1.37 1.372
Tabla Xll.  Datos de los indices de refraccién obtenidos para cada par de

soluciones conjugadas (fase hexano y fase agua) obtenidas para
cada mezcla ternaria reproducida a temperatura de.

Porcentaje en peso | Corrida 1 | Corrida 2 | Corrida 3




indice de indice de indice de
hexano agua isopropanol Fase refraccion | Volumen | refraccién | Volumen | refraccion | Volumen
hexano 1.385 33 1.384 34 1.384 33
70 10 20 agua 1.367 14 1.367 14 1.366 16
hexano 1.385 13 1.384 13 1.385 12
30 40 30 agua 1.364 35 1.364 34 1.36 33
hexano 1.384 20 1.384 20 1.384 20
40 20 40 agua 1.368 30 1.384 30 1.384 30
hexano 1.383 5 1.383 5 1.383 5
20 10 70 agua 1.37 45 1.37 45 1.37 45
hexano 1.384 9 1.384 9 1.385 10
20 60 20 agua 1.355 41 1.355 41 1.355 40

APENDICE 2 MUESTRA DE CALCULO

1. Para determinar la media aritmética se realizo el siguiente célculo:

X = sum Xi
N
Donde:
X = media aritmética
Sum = sumatoria de datos
N = numero de datos

Calculo de la media aritmética del peso de las solucién de Isopropanol

en agua al 5% en peso a temperatura de 10 +/- 5°C.

X = (40.482 + 40.482 + 40.478 ) / 3= 40.481g

1.2 Calculo de la media aritmética de los indices de refraccion de |

isopropanol en agua a temperatura de de 10 +/- 5°C.



X=(1.331+1.330+1.332)/3=1.331

Los resultados de todas las medias aritméticas tanto de pesos como de

indice de refraccion, se presentan en la seccion de datos calculados.

. Para determinar la densidad de las soluciones se realiz6 el siguiente
calculo:
D=(Pt-Pp)/Vp
Donde:
D = Densidad
Pt = Peso total ( peso de la solucion mas peso del picnémetro)
Pp = Peso del picnGmetro

Vp = Volumen del picnémetro utilizado

2.1Célculo de la densidad de la solucion al 5% de Isopropanol en agua a
temperatura de 10 +/- 5°C.

D = (40.482 — 30.705 ) / 10.750 = 0.9132 g / ml

Para determinar la concentracion real de porcentaje en peso de las

soluciones se realiz6 el siguiente calculo:

C=(Diso X/Dsol )*100

Donde:
C = concentracion real de la solucion ( porcentaje en peso)
D Iso = densidad de isopropanol a la temperatura analizada.
X = porcentaje en peso nominal

D sol = densidad de la solucién

3.1Célculo de la concentracién real de la solucion isopropanol en agua

al 5% en peso nominal.



C=(0.7046 x 0.05)/0.9132 = 3.8579

Los resultados de las concentraciones reales de todos los porcentajes y

temperaturas evaluadas se presentan en la seccion de datos calculados.

4 Para la determinacién de la curva de correlacion de las soluciones binarias
isopropanol-agua e isopropanol-hexano, se utilizé el programa de célculo

Excel.

4.1  Ecuacion y coeficiente de correlacion para la gréfica de
concentracion contra indice de refraccion para el sistema

isopropanol en agua a temperatura de 10 +/-5°C.

Y = 0.0003 x E2 + 0.002 x + 1.313

Donde:
Y = indice de refraccion

C = concentracion ( porcentaje en peso real )

4.2  Ecuacion y coeficiente de correlacion para la grafica de
concentracion contra indice de refraccion para el sistema

isopropanol en agua a temperatura de 10 +/-5°C.

Y = -0.0001 x E4 + 0.0019 x E2 — 0.0078 x E2 + 0.0092 x + 1.3808

Donde:
Y = indice de refraccion
C = concentracién ( porcentaje en peso real )

Los resultados de todas las ecuaciones, tanto de isopropanol en agua
como de isopropanol en hexano a las tres temperaturas analizadas se

presentan en la seccion de resultados.



5. Para determinar la composicién porcentual de las mezclas ternarias,
se utilizaron las siguientes férmulas.
Mt =V2 D2 + V1 Dsol
% soluto = x V1 D iso / Mt
% solvente adicionado = V2 D2 / Mt
% solvente 1 = (V1 Dsol - x V1 Diso ) / Mt
Donde:
Mt = masa total de la mezcla ternaria
V2 = volumen del solvente en adicion (hexano o agua)
D2 = densidad del solvente en adicion
V1 = volumen de la alicuota a titular
Dsol = densidad de la solucion por titular
X = porcentaje en peso nhominal
Diso = densidad del isopropanol a la temperatura

analizada.

Céalculo de la composicion porcentual de la mezcla ternaria formada a partir
de isopropanol en agua al 5 % en peso nominal y la titulacién de hexano; a

temperatura de 25 +/- 5°C.

Mt = (0.70 ml) (0.9997 g/ml ) + (50 ml) (0.9132 ) = 46.1274 ¢

% de Isopropanol = [[(0.05) * 50 ml * 0.7648 g/ml ]/ 46.1274] *100 = 4%

% de Agua = [([ (50- 0.9132)- 0.05]*50*0.7648 g/ml) / 46.1274] *100 =
95%

% de Hexano =[ (0.7 ml * 0.6634 g/ml) / 46.12741*100 =1 %

Céalculo de la composicion porcentual de la mezcla ternaria formada a partir
de isopropanol en hexano al 5 % en peso nominal y la titulacion de agua; a

temperatura de 25 +/- 5°C.

Mt = (0.22 ml) ( 0.9997 g/ml ) + (50 ml ) ( 0.6494 ) = 32.6899 ¢
% de Isopropanol = [[(0.05) * 50 ml * 0.7648 g/ml ] / 32.6899] *100 = 6%



93%

% de Hexano = [([ (50- 0.649)- 0.05]*50*0.7648 g/ml) / 32.6899]*100 =

% de Agua = [ (0.22 ml * 0.9997 g/ml) / 32.6899 ] *100 = 1%

Los resultados de los porcentajes en peso, de todas las concentraciones
realizadas a las tres temperaturas se presentan en la seccién de datos

calculados.

Para la obtencién de la curva binodal, se graficaron las composiciones
porcentuales en peso de las mezclas ternarias formadas por medio del
paquete de software TriDraw 4.0, representando de esa manera el
equilibrio de inmiscibilidad al equilibrio en un diagrama triangular, los

cuales se muestran en la seccién de resultados.

A partir de la elaboracién de las mezclas ternarias de los cinco puntos
escogidos bajo la curva, se determiné la composicion del Isopropanol en
la fase de hexano y en la fase de agua por medio de las siguientes

ecuaciones.

Fase de agua = Se sustituye el valor del indice de correlacién de la
mezcla mas densa formada (fase de abajo), en la ecuacion de

correlacion de isopropanol en agua a la temperatura analizada.

Fase de hexano = Se sustituye el valor del indice de correlacion de la
mezcla menos densa formada (fase de arriba), en la ecuacion de

correlacion de isopropanol en hexano a la temperatura analizada.

7.1 Célculo de la composicién de isopropanol en la fase de Agua a partir

de la mezcla ternaria formada.

1.367 = 0.0003 x E2 + 0.002 x + 1.313
X = 5.131
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7.2  Célculo de la composicién de Isopropanol en la fase de hexano a

partir de la mezcla ternaria formada.

1.385 = -0.0001 x E4 + 0.0019 x E2 — 0.0078 x E2 + 0.0092
X + 1.3808
x = 0.896

Para trazar las curvas de union, se graficaron los datos de las
composiciones porcentuales de isopropanol en cada fase y se grafican
en el diagrama triangular, posteriormente se unen dichos puntos

mediante lineas de unién.

Para la obtencion del punto de pliegue se procede la obtencion de la
curva de distribucion, graficando los porcentajes de isopropanol en la
fase de hexano contra los porcentajes de isopropanol en la fase de
agua, asi como la linea de 45 ° en un sistema de coordenadas
rectangulares. Luego cada linea de union en cada fase se proyecta
desde el diagrama triangular, hacia la curva de distribucion obtenida, los
porcentajes de isopropanol en hexano se localizan en la curva de
distribucion y los porcentajes de isopropanol en agua se localizan en la
linea de 45 °. El punto de pliegue viene dado por el punto en el cual, la
curva de distribucion intercepte la linea de 45°, es decir el porcentaje de
isopropanol en el extracto es igual al porcentaje de Isopropanol en el

refinado.

Para la determinacion del coeficiente de distribuciéon se realiz6 el

siguiente calculo.

K = Y/X
Donde:
K= Coeficiente de distribucion
Y = Concentracién al equilibrio de isopropanol en la fase del

extracto



X = Concentracion al equilibrio de isopropanol en la fase del

refinado

10.1 Determinacion del coeficiente de distribucion para el punto 70% hexano,

10 % agua y 20 % isopropanol.

K= 0.896/5.132 = 0.3816

APENDICE 3 DATOS CALCULADOS

Tabla XIll.  Datos de las densidades promedio de las soluciones de
isopropanol en agua e isopropanol en hexano a las temperaturas
de 10, 25y 50 +/- 5°C respectivamente.

% en peso Densidad
nominal - "0 | T=23°C | T=50°C
5 0.9140 0.9132 0.9472
25 0.8903 0.8903 0.9212
Isopropanol en| 45 0.8602 0.8602 0.8834
agua 65 0.8096 0.8096 0.8468
85 0.7653 0.7653 0.7941
90 0.7650 0.7161 0.7740
100 0.7648 0.7472 0.7698
5 0.7417 0.6494 0.6353
25 0.7407 0.6749 0.6576
45 0.7383 0.6858 0.6792
Isopgg)e::g lenl 45 0.7267 0.7200 0.7047
85 0.7235 0.7439 0.7290
90 0.7224 0.7506 0.7310
100 0.7648 0.7472 0.7698




Tabla XIV. Datos de las concentraciones reales e indices de refraccion
promedio, de las soluciones de Isopropanol en agua e Isopropanol
en hexano a las temperaturas de 10, 25y 50 +/- 5°C
respectivamente.

Temperatura 10 °C Temperatura 25 °C Temperatura 50 °C
% en peso — 1 . P
nominal | Concentracion | indice de | Concentracion | indice de [Concentracion| indice de
real refraccion real refraccion real refraccion
5 3.8545 1.3150 3.8579 1.3310 3.7194 1.3840
25 19.7855 1.3190 19.7855 1.3360 19.1220 1.3780
Isopropanol
en agua 45 36.8605 1.3220 36.8605 1.3360 35.8912 1.3750
65 56.5727 1.3260 56.5727 1.3380 54.0867 1.3710
85 78.2601 1.3310 78.2601 1.3440 75.4186 1.3680
90 82.8940 1.3370 88.5491 1.3460 81.9336 1.3670
5 4.7496 1.3840 5.4246 1.3840 5.5453 1.3840
25 23.7801 1.3810 26.0995 1.3790 26.7866 1.3780
45 42.9432 1.3770 46.2325 1.3780 46.6839 1.3750
Isopropanol
en hexano 65 63.0259 1.3760 63.6119 1.3770 64.9920 1.3710
85 82.7803 1.3750 80.5140 1.3760 82.1509 1.3680
90 87.7857 1.3710 84.4897 1.3690 86.7499 1.3670

Tabla XV. Datos de la composicion porcentual de las mezclas ternarias
formadas a partir de isopropanol en agua e Isopropanol en
hexano a temperatura de 10+/- 5°C respectivamente, necesarios
para graficar la curva binodal.

Volumen
0, 0,
Aangrr;ielzslo de hexano| Masa total Iso rgo anol % Hexano| 9% Agua
0 agua prop
5 0.7 46.1274 4 1 95
25 0.9 45.1169 21 2 77
Isopropanol 45 1.82 44.2265 39 3 58
enagua 65 1.75 41.6482 59 3 38
85 6.98 42.9316 76 11 13
90 13.33 44.7210 71 22 7
5 0.22 32.6899 6 93 1
25 0.66 33.1298 29 69 2
45 1.56 34.0295 50 54 5
Isopropanol
en hexano 65 317 35.6390 70 21 9
85 8.98 41.4473 75 3 22
90 13.76 46.2259 70 2 28




Tabla XVI. Datos de la composicion porcentual de las mezclas ternarias
formadas a partir de Isopropanol en agua e Isopropanol en
hexano a temperatura de 25+/- 5°C respectivamente, necesarios
para graficar la curva binodal

0,
% en PESo Volumen de Masa total | % Isopropanol | % Hexano | % Agua
nominal hexano
5 0.6 47.7607 4 1 95
25 0.5 46.3938 20 1 79
Isopropanol 45 2.78 46.0299 37 4 59
en agua 65 2.12 43.7561 56 3 41
85 7.98 45.0420 70 12 18
90 17.12 50.1466 67 23 10
5 0.23 32.6999 6 94 1
25 1 33.4697 28 69
45 2.16 34.6294 49 45 6
Isopropanol
en hexano 65 3.76 36.2289 67 23 10
85 8.5 40.9675 78 2 21
90 13.1 45.5661 74 1 25

Tabla XVII. Datos de la composicion porcentual de las mezclas ternarias
formadas a partir de Isopropanol en agua e isopropanol en
hexano a temperatura de 50+/- 5°C respectivamente, necesarios
para graficar la curva binodal

0,
% en peso Volumen de Masa total | % Isopropanol | % Hexano % Agua
nominal hexano
5 0.58 46.1463 4 1 95
25 0.75 45.0924 21 1 77
Isopropanol 45 1.98 44.5337 39 3 58
en agua 65 2.88 42.6950 59 5 37
85 5.23 42.2901 77 8 14
90 8.01 44.4161 78 12 10
5 0.13 32.6000 5 94 1
25 0.68 33.1498 29 69 2
45 1.43 33.8996 51 45 4
Isopropanol
en hexano 65 2.97 35.4391 70 21 8
85 6.6 39.0680 76 4 20
90 9.92 42.3870 72 2 26




Tabla XVIII. Datos de las concentraciones de los pares en equilibrio para el
establecimiento de las lineas de union, obtenidas para cada
composicién de los puntos escogidos bajo la curva binodal a
temperatura de 10 +/- 5°C.

Concentracion de Isopropanol
Porcentaje en peso (% en peso) Media
hexano agua isopropanol Fase Corrida 1 | Corrida 2 | Corrida 3

hexano 0.896 1.012 0.896 3.0067

70 10 20 agua 5.132 5.132 5.584 16.992
hexano 0.896 0.896 1.012 2.264
30 40 30 agua 7.143 7.143 7.679 17.7358
hexano 1.012 1.012 1.012 4.0406

40 20 40 agua 4.744 4.744 4.398 15.594
hexano 1.141 1.141 1.141 4.3680

20 10 70 agua 4.083 4.083 4.083 15.632
hexano 1.012 1.012 0.896 2.250

20 60 20 agua 7.679 7.679 7.679 17.750

Tabla XIX. Datos de las concentraciones de los pares en equilibrio, para el

establecimiento de las lineas de union, obtenidas para cada
composicion de los puntos escogidos bajo la curva binodal a
temperatura de 25 +/- 5°C.

Concentracién de Isopropanol

Porcentaje en peso (% en peso) Media
hexano agua isopropanol Fase Corrida 1 | Corrida 2 | Corrida 3

hexano 3.694 3.577 3.694 5.524

70 10 20 agua 9.538 9.538 9.655 14.476
hexano 3.694 3.694 3.694 5.412

30 40 30 agua 10.124 10.124 9.619 14.588
hexano 3.577 3.577 3.694 5.068

40 20 40 agua 10.611 10.611 10.73 14.932
hexano 3.442 3.442 3.442 4.818

20 10 70 agua 10.848 10.848 10.848 15.182
hexano 3.577 3.442 3.577 5.656

20 60 20 agua 8.959 8.959 8.959 14.344




Tabla XX.

Datos de las concentraciones de los pares en equilibrio para el
establecimiento de las lineas de unién, obtenidas para cada
composicién de los puntos escogidos bajo la curva binodal a
temperatura de 50 +/- 5°C.

Porcentaje en peso Concentracion de isopropanol (% en peso) Media
hexano agua isopropanol Fase Corrida 1 Corrida 2 | Corrida 3
hexano 3.323 1.323 3.302 4.464
70 10 20 agua 9.223 9.225 9.223 15.536
hexano 3.258 3.258 3.162 5.182
30 40 30 agua 9.223 9.223 9.225 14.818
hexano 3.162 3.162 3.363 5.186
40 20 40 agua 9.225 9.225 9.225 14.814
hexano 3.383 3.383 3.383 5.366
20 10 70 agua 9.228 9.228 9.225 14.634
hexano 3.021 3.021 3.021 4.934
20 60 20 agua 9.223 9.223 9.225 15.066
Tabla XXI. Datos de los coeficientes de distribucion promedio obtenidas para
las mezclas efectuadas, a partir de los puntos escogidos bajo la
curva binodal a las tres temperaturas analizadas.
Porcentaje en peso 10°C 25°C 50°C
hexano agua isopropanol K K K
70 10 20 0.3816 0.2872 0.1769
30 40 30 0.371 0.3498 0.1277
40 20 40 0.3395 0.35 0.2186
20 10 70 0.3173 0.3666 0.2795
20 60 20 0.3942 0.3275 0.1268
Promedio +/- S 0.361 +/- 0.07 0.360 +/- 0.05 0.186 +/-0.05




APENDICE 4

Correlaciones no lineales
para la determinacion de punto de plieque

Figura 23. Grafica de porcentajes de distribucion de isopropanol en agua, en
funcién de distribucion de isopropanol en hexano, necesaria para
determinar el punto de pliegue a temperatura de 10 +/- 5°C, en el
sistema isopropanol-hexano-agua.
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Figura 24. Gréfica de porcentajes de distribucidon de isopropanol en agua, en
funcion de distribucion de isopropanol en hexano, necesaria para
determinar el punto de pliegue a temperatura de 25 +/- 5°C, en el
sistema isopropanol-hexano-agua.

[Ty]
5 T
cg | F
dd |
;.
g 9
T
-
&
o £
ui]

E R BB 7 R B2 °

OUERaH U= dl %



Figura25  Grafica de porcentajes de distribucion de isopropanol en agua, en
funcién de distribucion de isopropanol en hexano, necesaria para
determinar el punto de pliegue a temperatura de 50 +/- 5°C, en el
sistema isopropanol-hexano-agua.
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