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RESUMEN

En la presente investigacion se estudié el equilibrio liquido-vapor de la
mezcla binaria parcialmente miscible 1-butanol-agua a seis diferentes presiones,
mediante diagramas bidimensionales y tridimensionales, tanto ideales como

reales, comparando sus comportamientos.

Para la caracterizacion de los diagramas bidimensionales y tridimensionales
se disefi6 una metodologia experimental y de calculo basada en los parametros
de estudio del fendmeno. Con dicha metodologia, se determinaron los diferentes
valores necesarios para caracterizar los diagramas reales e ideales del equilibrio

liquido-vapor de manera bidimensional y tridimensional.

Mediante dichas caracterizaciones, se evidenci6 que en sistemas
parcialmente miscibles reales e ideales la presién del sistema causa un menor
requerimiento energético en el sistema para su vaporizacion. Asimismo, se
observo que la miscibilidad parcial en sistemas reales, al formar los compuestos
conjugados, presenta un valor constante de temperatura a diferentes
composiciones molares. En la idealidad, la miscibilidad parcial no causa ningun
efecto directo. Mediante diagramas tridimensionales, se caracterizd6 el
comportamiento y los vacios que presenta la superficie tridimensional. Asimismo,
se determind gque no existe un efecto de la presidén en la composicidn azeotropica,
sin embargo, si lo hace en la temperatura azeotrépica. Se considera que la
metodologia disefiada es adecuada para estudios de los sistemas parcialmente
miscibles. Por ello, se entrego al Laboratorio de Fisicoquimica de la Facultad de

Ingenieria de la Universidad de San Carlos para su uso didactico.
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La investigacion se realizo en la ciudad de Guatemala a una temperatura

entre 22-24 grados Celsius y a una presion atmosférica de 0,84 atmdsferas.
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OBJETIVOS

General

Estudiar el equilibrio liquido-vapor del sistema binario parcialmente miscible
1-butanol-agua mediante el método de destilacién al vacio en seis diferentes

presiones a escala laboratorio.

Especificos

1. Disefiar una metodologia experimental en base al método de destilacion
al vacio a escala laboratorio para la generacion de datos del equilibrio

liquido-vapor del sistema binario 1-butanol-agua.

2. Caracterizar el equilibrio liquido-vapor del sistema binario 1-butanol-agua
mediante un diagrama temperatura-composiciéon a seis diferentes

presiones.

3. Evaluar la idealidad del equilibrio liquido-vapor del sistema 1-butanol-agua

experimental a seis diferentes presiones.
4. Caracterizar la superficie tridimensional del equilibrio liquido vapor del

sistema binario 1-butanol-agua experimental e ideal mediante un diagrama

tridimensional composicion-temperatura-presion.
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Evaluar, mediante el método analisis de varianzas, el efecto que causa la

presion en la temperatura de ebullicién de la mezcla 1-butanol-agua.

Proponer una metodologia experimental que permita ilustrar
didacticamente el equilibrio liquido-vapor de la mezcla binaria 1-butanol-
agua en el Laboratorio de Fisicoquimica de la Universidad de San Carlos

de Guatemala.
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HIPOTESIS

Hipotesis nula

La presion de vacio no afecta significativamente la temperatura de ebullicion

de la mezcla (temperatura del aze6tropo).

Hipotesis alternativa

La presion de vacio si afecta significativamente a la temperatura de

ebullicion de la mezcla (temperatura del azeo6tropo).
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INTRODUCCION

Los métodos de separacion de mezclas son los procesos fisicos que
permiten separar los componentes que conforman una mezcla. La separaciéon
consiste en someter a la mezcla a un tratamiento que permita aislar uno de los
componentes por su naturaleza y caracteristicas fisicas o quimicas. En la
Ingenieria Quimica, uno de los procesos fisicos de separacion mas utilizados es
la evaporacion. Este proceso, por medio del escalamiento, se traduce a
diferentes equipos, como el destilador o evaporador, dependiendo de la finalidad

del proceso de separacion.

El concepto de escalamiento surge de la propia definicion de la medicion:
medir es asignar niumeros a las propiedades de los objetos u operaciones, de
acuerdo a ciertos criterios y reglas establecidos. El escalamiento, por lo tanto, es
el proceso mediante el cual se desarrollan los criterios y las reglas de asignacion
numeérica que determinan las unidades de medida significativas para llevar de un

tamafio dado a otro tamafio mayor 0 menor una operacion o un objeto.

En el proceso fisico de separacion de evaporacion, los criterios y reglas de
asignacion numérica que determinan las unidades de medida significativas para
llevar a cabo el escalamiento de un destilador o evaporador se obtienen mediante
estudios del equilibrio liquido-vapor de la sustancia que se manejara en el equipo.
El equilibrio liquido-vapor otorga los modelos y pardmetros necesarios que se
deben conocer para el manejo correcto de la sustancia, dimensionamiento
necesario para obtener la maxima eficiencia del proceso y aspectos
caracteristicos de la mezcla, por ejemplo, el aze6tropo de la mezcla, definido por
la coexistencia de las sustancias involucradas en la mezcla.
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La coexistencia de dos (0 mas) sustancias en un sistema se define, segun
las interacciones que tengan, como la miscibilidad. La miscibilidad define el grado
de mezclado de sustancias, sin embargo, existen mezclas cuya solubilidad es
parcial, por lo que el comportamiento de las mismas difiere con mezclas
completamente solubles. Una de estas mezclas es el 1-butanol-agua, cuya
miscibilidad parcial define caracteristicas especiales para la misma, por lo que su
estudio es de gran interés industrial, especificamente, para el proceso de
aumento de pureza del 1-butanol mediante destilacion. Sin embargo, en el ambito
nacional se carece de estudios del equilibrio liquido-vapor de dominio publico del

1-butanol y sistemas parcialmente miscibles en general.

Mediante la siguiente investigacion se estudiara el equilibrio liquido-vapor
del sistema parcialmente miscible 1-butanol agua, empleando el método de
destilacidn al vacio a seis diferentes presiones, para caracterizar bidimensional y
tridimensionalmente los diagramas de equilibrio liquido-vapor de la mezcla,
analizando los diferentes pardmetros caracteristicos de esta. Asimismo, se
planteara un procedimiento experimental con fines didacticos para llevar a cabo
el estudio liquido-vapor de este y otros sistemas caracteristicos de miscibilidad

parcial.
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1. ANTECEDENTES

En diferentes conceptualizaciones de métodos de separacion se han
estudiado variados procesos fisicos que permitan llevar a cabo la separacion de
una mezcla en los componentes que la conforman. En la actualidad, uno de los
procesos mas efectivos, y por lo tanto, mas utilizados, es la destilacién. La
destilacion se fundamenta a partir del comportamiento fisico de la mezcla,

estudiando el equilibrio de fases liquido-vapor de la mezcla utilizada.

En el ambito nacional, se han realizado diferentes estudios vy
caracterizaciones sobre los equilibrios de fases. En la Universidad de San Carlos
de Guatemala se han desarrollado diferentes estudios para analizar el equilibrio
liquido-vapor de diferentes mezclas, en su mayoria, para la generacion de datos

tedricos basados en métodos predictivos.

Diaz Alonso, Edgar Rolando de la Facultad de Ingenieria de la Universidad
de San Carlos de Guatemala propuso en 1975, en su estudio Disefio,
construccion y calibracién de un destilador para la determinacion de curvas de
equilibrio vapor-liquido, llevar a cabo el disefio de un destilador a escala
laboratorio, mediante el fundamento de las caracteristicas del equilibrio de fases
liquido-vapor. Construyé el destilador con base en el disefio y diferentes
pardmetros sustentados en el equilibrio liquido-vapor. Asimismo, realizé la
calibracion de dicho equipo a partir de fundamentos conocidos previamente en
otros estudios de la mezcla etanol-agua. De esta manera, aporté un destilador
con el cual se posibilit el estudio de diferentes curvas de equilibrio liquido-vapor

de diferentes mezclas.



Cipriano Pérez, Cruz de la Facultad de Ingenieria de la Universidad de San
Carlos de Guatemala propone en 1977, con su estudio Calibracion de un
destilador, para la determinacion de datos equilibrio vapor-liquido, continué el
trabajo iniciado en 1975 por Diaz Alonso. Llevé a cabo la calibracion del
destilador construido previamente con diferentes mezclas de caracteristicas
conocidas. Ampli6 el campo de estudio del equilibrio liquido-vapor en la
Universidad de san Carlos de Guatemala y mejor6 el equipo propuesto para el

estudio del mismo.

Hernandez Ardén, Edgar Rodolfo de la Facultad de Ingenieria de la
Universidad de San Carlos de Guatemala propone en 1989, con su estudio
Adaptacion de programas de computacion para el equilibrio liquido-vapor con los
modelos NRTL y UNIFAC y simulacion de una torre de destilacion, evolucionar
el estudio de los sistemas liquido-vapor adaptando programas de computacion al
equilibrio liquido-vapor mediante métodos predictivos como el NRTL y UNIFAC.
Asimismo, con los datos obtenidos por computacién, realizé la simulacién del

disefo de una torre de destilacion

Diaz Duran, Roberto Andrés de la Facultad de Ingenieria de la Universidad
de San Carlos de Guatemala propone en 2006, con su estudio Implementacion
de un simulador de computadora de modelos del comportamiento de equilibrio
vapor-liquido de sistemas binarios, implementé un simulador de computacion de
modelos predictivos del equilibrio vapor-liquido para su uso en diferentes cursos
de la Escuela de Ingenieria Quimica.

En el éambito de Ila investigacibn, en estudios presentados
internacionalmente, los datos experimentales del diagrama vapor-liquido

experimental se han generado con fines de optimizacion industrial de procesos,



utiizando como fundamento, el estudio profundo de diferentes sistemas

estudiados.

Gomes, Luis Miguel; Escalante, Alfredo y Bouza, Alexis del Departamento
de Termodinamica de la Facultad de Ingenieria de la U.C.V. propusieron en 2011
en: Estudio del equilibrio liquido-vapor en mezclas de hidrégeno e hidrocarburos
con énfasis en procesos de hidrocraqueo, realizar un estudio del equilibrio
liquido-vapor utilizando ecuaciones de estado cubicas como Peng-Robinson y
Redlich-Kwong para representar de manera adecuada el equilibrio liquido-vapor
en mezclas de hidrégeno con hidrocarburos en un rango de temperatura y presion
de interés para procesos de hidrocraqueo. Con este estudio, se logr6 una
representacion del equilibrio en estos sistemas con un error relativo no mayor a
un 3.30 %.

En el &mbito industrial, los ebullémetros son ampliamente utilizados en la
determinacién del grado alcohdlico de vinos secos de constitucion normal, vinos
€esSpumosos, vinos y cervezas sin alcohol, asi como soluciones hidroalcohdlicas.
Los ebullometros analiticos se componen de piezas digitales para determinar
temperaturas de ebullicion del componente alcohdlico activo con un condensador
y matraz de ebullicion de vidrio pyrex. Estos sistemas industriales se trabajan

bajo condiciones de presion normal y temperatura ambiente.






2.  MARCO TEORICO

2.1. Introduccion al equilibrio material

En un sistema cerrado, el equilibrio material se da cuando en cada fase del
sistema cerrado el niumero de moles de cada sustancia presente no varia a lo
largo del tiempo. El equilibrio material se subdivide en equilibrio quimico y
equilibrio de fases.

2.1.1. Equilibrio quimico
Es el equilibrio con respecto a la conversién de un conjunto de especies
guimicas de otro conjunto. El equilibrio quimico se puede evaluar a partir del
avance o extension de la reaccion y la constante de equilibrio de la reaccién.

2.1.2. Equilibrio de fases

Es el equilibrio con respecto al transporte de materia entre las fases del

sistema sin conversion de una especie en otra.

2.1.2.1. Condiciones del equilibrio de fases

La condicién del equilibrio material en un sistema cerrado con trabajo P-V
solamente viene dada por la definicion ¥, »5 4;“dn;* = 0, que se cumple para
cualquier cambio infinitesimal posible en el nUmero de moles n;*. Considerando

un sistema de varias fases que esta en equilibrio, y suponiendo que dn; moles



de la sustancia j fluyeron de la fase B (beta) a la fase & (delta) de la siguiente

manera, ilustrado en el siguiente diagrama.

Figura 1. Proceso de transferencia de materia en un sistema

bifasico

Fase 3 ‘
dnj

Fase & i

Fuente: elaboracion propia.

Para este proceso, la condicion del equilibrio material se transforma en:

Del diagrama del proceso de equilibrio, se tiene que dnjﬁ = —dn; y que

dn;® = dn,. Por lo tanto, —uAdn; + u;%dn; = 0, y se obtiene que:

(1P +1;°) dn; = 0

Como dn; # 0 ya que existe una transferencia de materia entre fases, se

debe cumplir que uj5 - ujf” = 0, o0 reescrito matematicamente:

ui® = pyf



En un sistema cerrado en equilibrio térmico y mecanico con trabajo P-V
solamente, la condicion del equilibrio de fases es que el potencial quimico de una

sustancia dada sea igual en cada fase del sistema.
2.1.2.2. Mecanica del equilibrio de fases
Suponiendo que el sistema cerrado (en equilibrio térmico y mecénico, y
solo es capaz de generar trabajo P-V) aun no ha llegado al equilibrio de fases,
este debe seguir un mecanismo de flujo de materia para alcanzar el equilibrio

entre las fases existentes en el sistema.

Suponiendo que se lleva a cabo un proceso en el cual dn; moles de la

sustancia j fluyen espontaneamente de la fase 3 (beta) a la fase 6 (delta). Para
este proceso irreversible, en el que se realiza un cambio material a Ty P
constantes se tiene que:

dG < —=S8dT +VdP

Sin embargo, dG para este proceso esta dado por la condicion de un

sistema en equilibrio térmico y mecanico, en el que existe sdlo trabajo P-V.
dG = —SdT + VdP + z z 0% dn,®
a i
Por lo tanto, la desigualdad dG < —SdT + VdP se transforma en:

_SdT + VdP < —SdT + VdP + Z Z % dn,®
a i

Z Z ui“dni“ <0
a i
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Para el flujo espontaneo de dn; moles de j desde la fase B (beta) a la fase

0 (delta), se tiene que:

Z Z.Miadnia = ujﬁdn]ﬁ + uj‘sdnj‘s = - u]ﬁdn] + ,uj‘sdn] <0
a L

(#° = ;F) dn; =0

Como dn; es un cambio de material positivo, en la expresion anterior es
necesario que y;° — p;# sea negativo, por lo tanto 11;° < u;#. De manera que, se
supuso que la direccion del flujo espontaneo iba de la fase B (beta) a la fase &
(delta). Por lo tanto se puede enunciar que la sustancia j fluye espontaneamente
de la fase con potencial quimico y; mayor a la fase con potencial quimico ;

menor.

Este flujo continuara hasta que el potencial quimico de la sustancia j sea
igual en todas las fases del sistema. Como la sustancia fluye de una fase a otra,
las composiciones de las fases cambian y, por tanto, sus potenciales quimicos
en las fases cambian. Del mismo modo que la diferencia de temperatura es la
fuerza impulsora del flujo de calor entre dos fases, la diferencia de los potenciales
quimicos y; es la fuerza impulsora del flujo de la especie quimica i de una fase a

otra.

2.1.2.3. El potencial quimico en el equilibrio
de fases y su relacion con el flujo de

material

La funcién de estado u; determina si existe o no equilibrio material entre las
fases. Como se ha mencionado, la temperatura es una propiedad intensiva que

gobierna el flujo de calor. De igual manera, los potenciales quimicos son
8



propiedades intensivas que gobiernan el flujo de materia de una fase a otra. La
temperatura es menos abstracta que el potencial quimico, ya que se pueden

obtener mediciones directas de la misma en un termémetro.

El potencial quimico se puede interpretar viendolo como una medida de la
tendencia de escape. Cuanto mayor sea el valor de uj‘s, mayor sera la tendencia

de la sustancia j que escapara de la fase © y fluira hacia otra fase adyacente

donde su potencial quimico sea menor.

2.1.2.4. Excepciones de las condiciones del
equilibrio de fases

Se ha establecido que una sustancia fluye de la fase donde su potencial
quimico es mayor a la fase donde su potencial quimico es menor. Supongamos
que inicialmente no hay sustancia j en la fase 8, sin embargo, el potencial quimico
#,‘5 es una cantidad definida, puesto que se podria, en principio, afiadir dn; moles

de j a & midiendo la siguiente expresion:
(0G°/on))rpmy,; = 1°

Si inicialmente ujﬁ > uj‘g, entonces j fluye de la fase B (beta) a la fase &
(delta) hasta que se alcanza el equilibrio de fases. Sin embargo, si inicialmente
uj5 > ujﬁ, j no puede fluir a partir de & (porque no existe en &). El sistema
permanecera, por consiguiente, invariable en el tiempo y por lo tanto esta en
equilibrio. En consecuencia, cuando una sustancia no se encuentra presente en

una fase, la condicion de equilibrio pasa a ser:



La desigualdad anterior aplica para todas las fases 8 en equilibrio con 6. De
esta manera, interpretando la expresion anterior, se puede enunciar que en un
sistema cerrado en equilibrio termodinamico, el potencial quimico de cualquier
sustancia dada es el mismo en todas las fases en las que la sustancia esta

presente.

2.2. Laregla de las fases

Una fase es una porcion homogénea de un sistema. Un sistema puede tener
varias fases solidas y varias fases liquidas, pero normalmente tiene, como

mucho, una sola fase gaseosa.

Se define el nimero de grados de libertad (o varianza) F de un sistema en
equilibrio como el nimero de variables intensivas independientes necesarias

para especificar su estado intensivo.

Para sistemas de fases multiples en equilibrio, el nimero de variables
independientes F que deben fijarse en forma arbitraria a fin de establecer su

estado intensivo se basa en la regla de las fases de J. Willard Gibbs.

F=2—-m+N

El estado intensivo de un sistema en equilibrio se establece cuando su
temperatura, presion y composicion de todas las fases se encuentran fijas.
Debido a eso, estas son variables de la regla de las fases, pero no todas son
independientes. La regla de las fases proporciona el nimero de variables de este
conjunto, las cuales deben especificarse de manera arbitraria para fijar todas las
demas variables restantes de la regla de las fases, y con ello el estado intensivo

del sistema.
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2.3. Equilibrio de fases en sistemas de un componente

Para un sistema de un componente, su estado intensivo viene descrito al
especificarse un méaximo de dos variables intensivas, derivado de la regla de las
fases de Gibbs.

2.3.1. Diagramas de fases en sistemas de un

componente

Es posible representar cualquier estado intensivo de un sistema de un
componente mediante un punto en un diagrama bidimensional de P frente a T,
en el que cada punto, corresponde a valores definidos de T y P. Este diagrama

se denomina diagrama de fases.

Figura 2. Diagrama de fases del agua

(o]

21Ham |—

Sdido L Equidn

£ F izer

=]

Ty DO0k4S 001 9984 LpL
e

Fuente: LEVINE, Ira. Fisicoquimica Vol.1. p. 252.
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Alo largo de las lineas (con excepcion del punto A) se encuentran dos fases
en equilibrio. Por lo tanto, las variables necesarias para especificar el estado
intensivo del sistema son de uno a lo largo de las lineas. Por ejemplo, al
encontrarse el liquido y vapor en equilibrio, es posible modificar T en cualquier
punto, a lo largo de la linea AC, pero una vez elegido el valor de T, entonces P,
la presion de vapor (de equilibrio) del agua liquida a la temperatura T, también
esta fijada. La linea AC proporciona el punto de ebullicién del agua en funcion de
la presion. Si se considera T como la variable independiente, la linea AC

proporciona la presién de vapor en funcion de la temperatura.

El punto A representa el punto triple. En este punto, el sélido, el liquido y el
vapor se encuentran en equilibrio mutuo, siendo los grados de libertad F = O.
Como no existen grados de libertad, el punto triple aparee a valores definidos de
TyP.

El punto C es el punto critico. La temperatura y la presion de este punto se
denominan temperatura critica y presion critica. Para cualquier temperatura por
encima de la temperatura critica, la fase liquida y vapor no pueden coexistir en
equilibrio, y una compresion isotérmica del vapor no dara lugar a su
condensacion, al contrario de lo que ocurre al comprimir por debajo de la

temperatura critica.

Como la condicion de equilibrio a temperatura y presion constantes es la
minimizacién de la energia de Gibbs, la fase estable en cualquier punto del
diagrama de fases P-T en sistemas de un componente es el que presenta el

menor potencial quimico.
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2.4. Equilibrio de fases en sistemas multicomponente

Para un sistema con dos componentes y una fase, la cantidad de variables

intensivas para definir el estado intensivo del sistema es de tres.

2.4.1. Diagramas de fases de sistemas de dos

componentes

Las tres variables intensivas independientes por definir para un sistema de
dos componentes son presion, temperatura y una de las fracciones molares. Por
conveniencia, se suelen mantener presion o temperatura constantes y se
representa graficamente un diagrama de fase bidimensional, que es un corte

transversal de la representacion tridimensional.

En una representacién bidimensional, la limitacion a temperatura o presion
constante reduce las variables intensivas independientes a uno en el diagrama.
En una representacion tridimensional, se aumenta el nimero de variables
intensivas independientes al no limitar la presién o la temperatura a un valor

constante, generando una superficie tridimensional de estudio.

2.4.2. Equilibrio liguido-vapor en sistemas de dos
componentes
2.4.2.1. Disoluciones ideales a presion
constante

La generacion del diagrama liquido-vapor ideal nace del supuesto que las

presiones de vapor de los liquidos B y C puros se conocen como funciones de la

13



temperatura. Sea la presion un valor constante, la Ley de Raoult enuncia que la
presion se define de la siguiente manera:

P¥ =xbkPy + (1 — x))P;

Despejando la Ley de Raoult para la fraccién de B en el liquido se obtiene

gue, para una disolucion ideal, la fraccién de la sustancia B en el liquido se define
como:

P* — P}

I
Py —F¢

XB

De igual manera, empleando la Ley de Raoult, se define la fraccion de B en
el vapor de la siguiente manera:

U_E_XEPE
B = p¥ T “p#

Sustituyendo la fraccién de B en el liquido de la ecuacion anterior, se
obtiene que la fraccion de B en el vapor se define como:

* # *
v _ PB P - PC
Xp =58 X pr _pr

P* " p; — P;

Como las presiones parciales de las sustancias B y C son funciones de la
temperatura conocidas y la presion del sistema es constante, es posible evaluar
distintas temperaturas para obtener diferentes valores de la fraccion de B en el
liquido y, consecuentemente, la fraccion de B en el vapor en forma idealizada,

esto permite generar la parte inferior del diagrama de fases liquido-vapor.
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De esta manera, evaluando diferentes temperaturas desde la temperatura
de ebullicion del componente B hasta la temperatura de ebullicion del
componente C se genera un diagrama liquido-vapor ideal con una estructura

general como se presenta a continuacion:

Figura 3. Estructura del diagrama de fase liquido-vapor de una

disolucién ideal a presién constante

N Vapoi

T frente a xg
/

el & *

I
Liquido

/

I
|
Curva del punto E |
:
]

T frente a xh

de ehullicion

e

0 Xg X Xo: 1

Fuente: LEVINE, Ira. Fisicoquimica Vol.1. p. 434.

2.4.2.2. Disoluciones no ideales

Los diagramas de fase liquido-vapor de los sistemas no ideales se obtienen
midiendo la temperatura de ebullicién y la composicion del vapor en equilibrio con
un liquido de composicién conocida. Si la disolucion es solo ligeramente no ideal,
las curvas se parecen a las de las disoluciones ideales. Si, por el contrario, la

disolucién presenta una desviacién tan considerable del comportamiento ideal
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como para gque existiera un maximo o un minimo en la curva de T frente a la
fraccion de B en el liquido, se produce la aparicion de un fenbmeno nuevo

denominado punto azeotropico.

Cuando hierve un liquido con una composicion definida de B en el liquido
se da lugar a un vapor con la misma composicion del liquido. Como la
vaporizaciéon no modifica la composicion del liquido, la muestra completa del
liquido herira a temperatura constante. Esta disolucion de punto de ebullicion
constante se denomina un azeotropo. El comportamiento de una disolucién
azeotropica en la ebullicién es semejante al de un compuesto puro, en contraste
con la mayoria de las disoluciones de liquidos, que hierven a lo largo de un
intervalo de temperaturas, Sin embargo, como la composicion de un aze6tropo
depende de la presidon, una mezcla que exhibe comportamiento azeotropico a
una presion hervira a lo largo de un intervalo de temperaturas a una presion

diferente. Por lo tanto, se puede distinguir un aze6tropo de un compuesto puro.

Figura 4. Estructura del diagrama de fase liqguido-vapor de una

disolucién real a presion constante

Vapor

N
Curva del
punto de
ebullicion l

‘ '..:quxdo

Fuente: LEVINE, Ira. Fisicoquimica Vol. 1. P. 437.
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2.4.3. Estructuray regiones de los diagramas de fase

Los diagramas de fase presion-temperatura de un solo componente
contienen zonas de una fase separadas por lineas de dos fases. Las lineas de
dos fases se cortan en puntos de tres fases (puntos triples). Una transicion de
fase (por ejemplo, de sdlido a liquido) corresponde al paso desde una zona de
una fase, hasta otra. A lo largo de la transicion, el sistema contiene dos fases en
equilibrio y su estado se representa por un punto sobre una linea de dos fases.

En un punto triple coexisten tres fases en equilibrio.

Los diagramas de fase binarios temperatura-composicion en el equilibrio
liquido-vapor binario constan de zonas de una fase, zonas de dos fases, lineas
verticales de una fase y lineas horizontales de tres fases. Las zonas de dos fases

pueden ser lagunas de miscibilidad o zonas de transicion de fase.

17



18



3.1.

3.

Variables

3.1.1.

DISENO METODOLOGICO

Variables de analisis en el estudio liquido-vapor de

una disolucioén ideal

estudio liquido-vapor de una disolucion ideal.

A continuacion, en la tabla |, se describen las variables de analisis en el

Definicién de las variables de andlisis en el estudio

Tabla I.
liquido- vapor de unadisolucion ideal en un diagrama
bidimensional y tridimensional
Variables del diagrama bidimensional ideal
No. Variable Unidad Factor Potencial de disefio Tlpo de Variable _
Constantes | No constante | Independiente | Dependiente
1 Composicion - X X
2 Temperatura °C X X
3 Presion Atm
4 Coeficiente de )
actividad
5 Densidad g/mL X X
Variables del diagrama tridimensional ideal

N Variabl Unidad Factor Potencial de disefio Tipo de Variable
o ariapte nida Constantes | No constante | Independiente | Dependiente
1 Composicion - X X X
2 Temperatura °C X X
3 Presion Atm X X
4 Densidad g/mL X X

Coeficiente de

S actividad - X X

Fuente: elaboracion propia.
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3.1.2. Variables de analisis en el estudio liquido-vapor de

una disolucion real

A continuacion, en la tabla Il, se describen las variables de analisis en el

estudio liquido-vapor de una disolucion real.

Tabla Il. Definicion de las variables de analisis en el estudio
liquido-vapor de una disolucién real en un diagrama

bidimensional

Variables en un diagrama bidimensional real

No Variable Unidad Factor Potencial de disefio Tipo de Variable
) Constantes | No constante | Independiente | Dependiente
1 Composicion - X X
2 Temperatura °C X X
3 Presion bar X X
Coeficiente de
4 actividad ) X X
Variables en un diagrama tridimensional real
. . Factor Potencial de disefio Tipo de Variable
No. Variable Unidad Constantes | No constante | Independiente | Dependiente
1 Composicion X X
2 Temperatura X X
3 Presion X X
4 Densidad X
Coeficiente de
5 actividad X
Fuente: elaboracion propia.
3.2. Delimitacion del campo de estudio

El campo de estudio se delimitd por el area de conocimiento, proceso, etapa

del proceso, ubicacidn, clima y viabilidad.
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3.2.1. Area de conocimiento

Fundamento de conocimiento: Fisicoquimica y Termodindmica

3.2.2. Proceso

Generacion de datos fundamentales para el estudio y analisis del equilibrio
liquido-vapor del sistema binario parcialmente miscible 1-butanol-agua mediante
el método de destilacion simple a escala laboratorio a seis diferentes presiones
a partir de los diagramas bidimensionales vy tridimensionales, bajo

consideraciones ideales y reales del proceso.

3.2.3. Etapa del proceso

Presentacion de los pardmetros caracteristicos del sistema 1-butanol-agua
con base en la miscibilidad del sistema para el disefio y elaboracién de la
metodologia experimental de obtencion de datos del equilibrio liquido-vapor del

sistema.

3.2.4. Ubicacion

La metodologia experimental fue disefiada y llevada a cabo en el
Laboratorio de Fisicoquimica de la Facultad de Ingenieria de la Universidad de
San Carlos, ubicado en el tercer nivel del edificio T5. La propuesta metodologica
experimental para el estudio del equilibrio liquido-vapor del sistema parcialmente
miscible 1-butanol-agua se plante6 a la Coordinacion del Area de Fisicoquimica,
en las Oficinas del Area de Fisicoquimica en el tercer nivel del edifico T5 de la
Facultad de Ingenieria.
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3.2.5. Clima

La metodologia experimental se realizé en la ciudad de Guatemala bajo un
clima semitemplado. Las temperaturas promedio entre los 19 °C y 21 °C, una
humedad relativa media porcentual entre 75 % y 81 %, y una presion atmosférica

entre 640 mm Hg y 642 mm Hg, segun la altura por sobre el nivel del mar.

3.2.6. Viabilidad

Con base en el estudio del equilibrio liquido-vapor del sistema parcialmente
miscible 1-butanol-agua se presentdé una propuesta experimental al Area de
Fisicoquimica para utilizarla en practicas experimentales en el curso de
Laboratorio de Fisicoquimica donde se aborde el estudio de sistemas
parcialmente miscibles. De igual manera, se presentaron los resultados por
medio del trabajo de graduacion para el enriqguecimiento de una base de datos
generados por la Universidad de San Carlos. Mediante el aporte realizado por el
trabajo de investigacion y a la baja inversién necesaria para la misma, el proyecto

es viable en funcion de los beneficios que la investigacion otorga.

3.3. Recursos humanos disponibles
o Investigador: Julio Roberto Vallejo Celada
o Asesor de la investigacion: Ing. César Ariel Villela Rodas
3.4. Recursos materiales disponibles

A continuacién, se describen los recursos materiales disponibles divididos
en equipos auxiliares, instrumentos de medicion, cristaleria, reactivos vy
materiales.
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3.4.1. Equipos auxiliares

Mechero Bunsen
Plancha de calentamiento marca RADWAG, modelo WPS 750C/1
Campana de extraccion de gases

Bomba de vacio

3.4.2. Instrumentos de medicidon

Balanza analitica, marca SARTORIUS, modelo BP2100S
Termoémetro de mercurio -5 °C-150 °C

Mandmetro en U de mercurio

3.4.3. Cristaleria

Condensador de bolas
Codo de 45° 24/40

Codo de 90° 24/40

Balon de tres bocas
Picnometro

Balon aforado de 250 mL.
Beaker de 50 mL.

Beaker de 100 mL.
Beaker de 250 mL.
Beaker de 600 mL.

Tanque de balastra
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3.4.4. Reactivos

1-butanol al 83 % (grado industrial)
Agua desmineralizada
Propanol

Gas butano

3.4.5. Materiales

Silica gel

Varillas de vidrio

Guantes térmicos

Guantes de neopreno
Mascarilla de gases quimicos

Filtro de gases organicos

Técnica cualitativa o cuantitativa

La técnica especificada en la metodologia experimental fue la destilacion al

vacio, que se fundamenté en el uso de un sistema de destilacion simple
complementado con un sistema de vacio para realizar las variaciones de presion

en el sistema e destilacion. Esta se clasific6 como una técnica cualitativa.

La técnica especificada para el analisis y procesamiento de datos de

densidades fue la técnica matematica de la regresion lineal, que se clasifico como
una técnica cuantitativa. Esto se realizé para posibilitar la obtencién de un

polinomio de la densidad en funcién de la composicion de la mezcla para su uso

posterior.
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3.6. Recoleccién y ordenamiento de la informacion

En la recoleccion y ordenamiento de la informacion se utilizaron las

metodologias y procedimientos descritos a continuacion.

3.6.1. Recoleccion de lainformacién

La recoleccién de la informacion y datos necesarios para llevar a cabo la
caracterizacion del equilibrio liquido-vapor del sistema parcialmente miscible 1-
butanol-agua mediante el método de destilacion al vacio se realiz6 en dos etapas:
recoleccion de informacion para la estructuracion del procedimiento experimental

y recoleccion de datos experimentales.

3.6.1.1. Recoleccién de informacion para la
estructuracién del procedimiento

experimental

Esta etapa constd en recolectar informacion y bases teéricas del equilibrio
liquido-vapor parcialmente miscible y del proceso de destilacién al vacio para

estructurar el procedimiento experimental.

3.6.1.2. Recoleccién de datos experimentales
Esta etapa consté en recolectar datos del fendbmeno haciendo uso del
procedimiento experimental planteado, plasmandose en diferentes tipos de

tablas y gréaficos bidimensionales y tridimensionales.
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3.6.2. Ordenamiento de la informacion

La informacién se ordend segun su origen. Con base en esto, la informacion

se clasifico en dos grupos: la informacion teorica y la informacion experimental.

3.6.3. Diagrama de flujo del disefio de una metodologia
experimental viable para el estudio del equilibrio
liquido-vapor del sistema 1-butanol agua

Figura 5. Diagrama de flujo del disefio de una metodologia
experimental viable para el estudio del equilibrio liquido-
vapor (1)

{ Inicio )

A 4

Establecer equipos auxiliares y de medicion, cristaleria y herramientas
necesarias para el armado del equipo de destilacion al vacio a escala
laboratorio

v

Determinar entradas y salidas necesarias de material reactivo y no reactivo
del equipo de destilacion al vacio a escala laboratorio

v

Establecer procesos y pasos fundamentales de la metodologia experimental
para el armado del equipo de destilacién al vacio a escala laboratorio

v

Determinar las secciones en las que se separaran las fases liquido y vapor de
la mezcla en el equipo de destilacién al vacio a escala laboratorio

v

Determinar secciones estacionarias del proceso de destilacion al vacio donde
se mantendran las fases liquido y vapor

v
A
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Continuacion figura 5.

Establecer procesos y pasos para obtener las fases liquido y vapor de la
mezcla a estudiar en el equipo de destilacion al vacio a escala laboratorio

Determinar puntos criticos de control del proceso de destilacion al vacio a
escala laboratorio

Establecer los procesos/pasos para el monitoreo de los puntos criticos de
control

Determinar puntos de recoleccion de muestras del proceso de destilacion al
vacio a escala laboratorio

Establecer los procesos/pasos para la recoleccion de muestras de las
sustancias a estudiar en el equipo de destilacion al vacio a escala laboratorio

Ordenar los diferentes procesos y pasos elaborados en forma sucesiva y
l6gica, redactando un procedimiento experimental

\ 4

Incluir medidas secundarias del proceso (si tiene) y consideraciones tedricas
necesarias para complementar el procedimiento experimental

A 4

/ Fin \
N /

Fuente: elaboracion propia, empleando Microsoft Visio.

27



3.6.4. Diagrama del sistema de destilacion para la
recoleccion de datos experimentales: método de

medicién

El sistema de destilacion (ebullometro) que se utilizo para la recoleccion de
datos experimentales consta de un matraz de destilacion, termdmetro,
condensador con refrigerante y un Erlenmeyer de recoleccion de destilado. Este
sistema estaba conectado a un mandmetro, el cual, a su vez, se conecté a una
bomba de vacio para monitorear y manejar la presion empleada dentro del

sistema de destilacion.
El método de medicion empleado en la investigacion incluyé mediciones de
temperatura de saturacion en el sistema mediante un termémetro. Asimismo, se

tomaron mediciones de masa y volumen del destilado obtenido y el remanente.

Figura 6. Diagrama del sistema de destilacion para la

recoleccion de datos experimentales

Fuente: elaboracion propia.
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3.7. Tabulacidn, ordenamiento y procesamiento de la informacién

La tabulacién, ordenamiento y procesamiento de la informacién se elaboro

mediante las tablas y formatos descritos a continuacion.

3.7.1. Tabulacién de la informacion

Con base en la metodologia experimental, se generaron tablas para la toma
de datos experimentales del equilibrio liquido-vapor de la mezcla 1-butanol-agua,
necesarias para la tabulacion de los datos experimentales. Los datos
experimentales que se tabularan con base en los fundamentos de un equilibrio
liquido-vapor son los de las temperaturas de ebullicion de la mezcla, segun la

composicién variable de la misma.

3.7.2. Ordenamiento de la informacién

La informacion y datos experimentales (incluyendo incertezas
instrumentales) se ordenaron segun la presion de trabajo que se utilizé. Las
tablas de toma de datos se ordenaron con base en la presion de trabajo utilizada.
Posteriormente, se subdividié en la composicién de mezcla utilizada inicialmente.
Por ultimo, se realizo la divisibn de masa y volumen, medidos de los destilados y

remanente.

3.7.3. Procesamiento de la informacién

La informacibn y datos experimentales (incluyendo incertezas
instrumentales) se procesaron mediante el método gréafico de distribucion de
puntos (temperaturas de ebullicion experimentales) a diferentes composiciones y

presiones, bidimensionalmente y tridimensionalmente.
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3.7.4. Diagrama de flujo de metodologia de célculo para
el estudio liquido-vapor de una disolucion ideal en

un diagrama bidimensional y tridimensional
A continuacion, en la figura 7, se muestra la metodologia de célculo

empleada para la determinacion de los parametros caracteristicos del equilibrio
liquido-vapor de una disolucion ideal.

Figura 7. Diagrama de flujo de metodologia de calculo para el

estudio liguido-vapor de una disolucién ideal

Inicio

B
Far . — —_
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Continuacion figura 7.

Fuente: elaboracion propia, empleando Microsoft Visio.

Fin
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3.7.5. Diagrama de flujo de metodologia de célculo para
el estudio liguido-vapor de una disolucion real en

un diagrama bidimensional y tridimensional

A continuacion, en la figura 8, se muestra la metodologia de calculo
empleada para la determinacion de los parametros caracteristicos del equilibrio

liquido-vapor de una disolucion ideal.

Figura 8. Diagrama de flujo de metodologia de célculo para el

estudio liquido-vapor de una disolucion real

Inicio

p = f(Xa)

I

Xa=1p)

Fin

Fuente: elaboracion propia, empleando Microsoft Visio.
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3.8. Analisis estadistico

Se realiz6 mediante el analisis de la metodologia experimental empleando
el andlisis de varianzas, el cual evalua la variacion de una variable independiente
en funcion de las variaciones de la variable dependiente. El analisis de varianzas
requiere el uso de repeticiones y de tratamientos, donde los tratamientos refieren

las variaciones de la variable dependiente.

Para el estudio del equilibrio liquido-vapor del sistema parcialmente miscible
1-butanol-agua a seis diferentes presiones se evalud si existe un efecto

significativo de la presion (de vacio) en la temperatura del azeétropo de la mezcla.

El criterio utilizado se baso en el criterio de la F de Fisher y el criterio de la
probabilidad, en el cual ambas indicaron un mismo resultado: la aprobacion o

rechazo de las hipétesis planteadas (Ver: Hipétesis).

3.9. Plan de analisis de resultados
3.9.1. Métodos y modelos de los datos segun tipo de
variables

El método para grafico se basé en la distribucion de puntos en un eje
coordenado de la temperatura en funcion de la composicion, para generar un
diagrama de equilibrio liquido-vapor (real e ideal). Con los diagramas obtenidos
(reales e ideales) se graficé tridimensionalmente con la presiéon de vacio del
sistema. Los modelos mateméaticos que se utilizaron incluyen consideraciones de

un sistema equilibrio liquido vapor real e ideal.
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3.9.2. Programas a utilizar para analisis de datos

Para la tabulacidén, manipulacion y representacion grafica de datos se utilizo
Microsoft Office Excel 2013, debido a la facilidad de uso y dominio de datos en

grandes cantidades (bidimensionalmente y tridimensionalmente).

Para la obtencion de modelos matematicos generados de datos
experimentales se utilizé la herramienta de analisis matematico de QtiPlot debido
a la veracidad y exactitud para obtener modelos mateméaticos cercanos a la

realidad.
El andlisis de varianzas relacionado con la experimentacion y evaluacién de

hipétesis planteada se realizé utilizando la herramienta de analisis de datos de
Microsoft Office Excel 2013.
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4. RESULTADOS

Figura 9. Diagrama bidimensional real del equilibrio liquido-

vapor del sistema 1-butanol-agua a 640 mmHg

115.000
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90.000
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0.000 0.200 0.400 0.600 0.800 1.000 1.200

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 10. Diagrama bidimensional real del equilibrio liquido-

vapor del sistema 1-butanol-agua a 620 mmHg
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Fuente: elaboracion propia.

Figura11. Diagrama bidimensional real del equilibrio liquido-

vapor del sistema 1-butanol-agua a 600 mmHg
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Fuente: elaboracion propia.
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Figura 12. Diagrama bidimensional real del equilibrio liquido-

vapor del sistema 1-butanol-agua a 580 mmHg
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Fuente: elaboracion propia.

Figura 13. Diagrama bidimensional real del equilibrio liquido-

vapor del sistema 1-butanol-agua a 560 mmHg

110.000
105.000
100.000
95.000
90.000
85.000

80.000
0.000 0.200 0.400 0.600 0.800 1.000 1.200

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 14. Diagrama bidimensional real del equilibrio liquido-

vapor del sistema 1-butanol-agua a 540 mmHg
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Fuente: elaboracion propia.
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Figura 15. Diagrama bidimensional ideal del equilibrio liquido-

vapor del sistema 1-butanol agua a 640 mmHg
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Fuente: elaboracion propia.

Figura 16. Diagrama bidimensional ideal del equilibrio liquido-

vapor del sistema 1-butanol agua a 620 mmHg
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Fuente: elaboracion propia.
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Figura 17. Diagrama bidimensional ideal del equilibrio liquido-

vapor del sistema 1-butanol agua a 600 mmHg
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Fuente: elaboracion propia.

Figura 18.  Diagrama bidimensional ideal del equilibrio liquido-

vapor del sistema 1-butanol agua a 580 mmHg
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Fuente: elaboracion propia.
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Figura 19. Diagrama bidimensional ideal del equilibrio liquido-

vapor del sistema 1-butanol agua a 560 mmHg
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Fuente: elaboracion propia.

Figura 20. Diagrama bidimensional ideal del equilibrio liquido-

vapor del sistema 1-butanol agua a 540 mmHg
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Fuente: elaboracion propia.
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Figura21. Diagrama tridimensional real del equilibrio liquido-
vapor del sistema binario 1-butanol-agua a seis
diferentes presiones

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 22. Diagrama tridimensional ideal del equilibrio liquido-
vapor del sistema binario 1-butanol-agua a seis

diferentes presiones

1’8000

Fuente: elaboracion propia.

43



Tabla lll.

Andlisis de varianzas: efecto de la presion en la

temperatura azeotrépica del equilibrio liquido-vapor del

sistema 1l-butanol-agua

Origen de las Grados de | Promedio de los Valor critico
variaciones Suma de cuadrados | libertad cuadrados F Probabilidad para F
Entre grupos 84,94444444 5 16,98888889 50,96667| 1,14359E-07 | 3,105875239

Dentro de los grupos 4 12 0,333333333
Total 88,94444444 17
Fuente: elaboracion propia.
Tabla IV. Analisis de varianzas: efecto de la presion en la

composicion

del sistema 1-butanol-agua

Probabilidad

Valor critico para F

3,105875239

Fuente: elaboracion propia.
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5. DISCUSION DE RESULTADOS

5.1. Disefio de la metodologia experimental para el estudio equilibrio
liquido-vapor del sistema binario parcialmente miscible 1-butanol-

agua a diferentes presiones

La metodologia experimental para el estudio del equilibrio liquido-vapor del
sistema binario parcialmente miscible 1-butanol-agua a diferentes presiones se

disefi6o con base en los parametros de estudio.

Para realizar un estudio definido, se establecieron como parametros del
diagrama, las variables dependientes e independientes del diagrama liquido-
vapor y sus caracteristicas, digase, sus datos intermedios. De esta manera, es
posible decir que la temperatura de ebullicion forma una parte esencial del
estudio. Dado que se realizara una caracterizacion a diferentes presiones, se
considero esta variable también. Ya que los equilibrios liquido-vapor se basan en
temperaturas de ebullicion a diferentes composiciones de mezcla, la fraccion

molar es otra variable que se debe considerar.

Una vez definidos los parametros de estudio se establecid que la
metodologia idénea es la destilacion simple al vacio, porque permite monitorear
cuantitativamente los parametros de estudio que se emplearon en la
investigacién. Consecuentemente, se determinaron los rangos de estudio y
delimitacion en andlisis del estudio. Se emplearon los rangos de la variable de
control, presion, que se definieron entre 640 mmHg (correspondiente a la presion
atmosférica) hasta 540 mmHg (generando 100 mmHg de vacio) con base en la
capacidad otorgada por la bomba de vacio utilizada. La delimitacion del analisis

45



del estudio se fundamentd en dos puntos de vista de comportamiento: el ideal y
el real. EI comportamiento ideal requiere determinar Unicamente puntos de
ebullicibn de mezcla, por lo tanto, la facilidad de ello permiti6 realizar el estudio a
diez diferentes puntos de fraccién molar. Sin embargo, en el comportamiento real
se requiere determinar la fraccion molar en el equilibrio a partir de la destilacion,
por lo que Unicamente se emplearon dos proporciones de mezcla,
correspondientes al lado derecho e izquierdo del diagrama (Ver: Apéndice 24).
Con base en estos parametros establecidos se elabor6, bajo fundamentos de
disponibilidad de equipo y recursos, la metodologia experimental que se utilizara

en la investigacion (Ver: Anexo 3).

5.2. Caracterizacion del equilibrio liquido-vapor del sistema 1-butanol-

agua a seis diferentes presiones

En las figuras 9-14 se caracterizaron los diagramas del equilibrio liquido-

vapor del sistema 1-butanol-agua a presion entre 640 mmHg hasta 540 mmHg.

Entre ellas se observa la caracteristica de disminuir la temperatura de
ebullicion de mezcla, asi como la del aze6tropo, segun se disminuye la presion
de trabajo (se genera presion de vacio en el sistema). Esto se debe a que, al
disminuir la presion del sistema, existe una menor presion ejercida en la
superficie del fluido, disminuyendo la tensién superficial del fluido. Las moléculas
de la mezcla como tal, deben disponer de la energia suficiente para vencer la
fuerza de la tension superficial para pasar del estado de agregacién liquido al
vapor. Esta energia se aplica al sistema en forma de calor, por medio de un
mechero Bunsen que se constituye como la fuente de calor. Al requerir una menor
energia, a una menor temperatura, se alcanzo el estado vapor y la ebullicién de

la mezcla. Dado que el sistema era parcialmente miscible, se infiere que no se
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evidencia algun efecto directo de la miscibilidad de la mezcla en la temperatura

de ebullicién al variar la presion.

Es posible observar que, en comun, la curva liquidus de los diagramas se
encuentra a una magnitud constante de temperatura entre los valores de 0,4 y

0,8 de fraccién molar.

En este segmento del diagrama, la mezcla mantiene una Unica temperatura
de ebullicién. Esto se debe a que su naturaleza parcialmente miscible permite
gue Unicamente en estas proporciones sean completamente miscibles entre si.
Si a una determinada temperatura se agrega una pequefia cantidad de uno de
los componentes al otro, el primero se disolvera completamente en el segundo,
pero si se continla agregando mas cantidad se alcanzard un punto a partir del
cual no se verificara la disolucién y se formaran dos capas liquidas, las dos fases
liquidas en equilibrio a esa temperatura. Una de las fases es una solucion
saturada del liquido A en B y la otra es una solucién saturada del liquido B en A,
en las cudles, dichas fases en equilibrio, se conocen como soluciones
conjugadas. Dado que ya se alcanzé el punto de saturacion, y se lograron
soluciones conjugadas en la mezcla, se mantiene una temperatura constante a
dichas fracciones molares, representandose el equilibrio como una curva liquidus

constante en un segmento de fraccion molar.

A partir de este punto, para caracterizar la seccion restante del diagrama,
tendria que evaluarse un equilibrio liquido-liquido para determinar la parte
restante del diagrama que, tedricamente, deberia formar un domo con la seccién

plana superior.

Asimismo, se puede observar que el punto azeotropico del diagrama se

encuentra en el segmento de temperatura constante de la curva liquidus, en el
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cual una mezcla se comporta como un Unico componente y no una mezcla. El
punto azeotropico es el mismo en las diferentes presiones estudiadas, a un valor

de 0,5422 de fraccion molar del componente agua.

5.3. Idealidad del equilibrio liquido-vapor del sistema 1-butanol agua

En las figuras 9-14 se caracterizaron los diagramas ideales del equilibrio
liguido-vapor del sistema 1-butanol-agua a presion entre 640 mmHg hasta
540 mmHg.

A diferencia de los diagramas liquido-vapor reales, la idealidad no
representa un punto azeotropico. Esto se debe a que en los sistemas ideales no
se toman en consideracion las interacciones entre moléculas. Al no existir
interacciones entre moléculas, basicamente se descartan dos conceptos: la
miscibilidad parcial no influye en el equilibrio liquido-vapor ideal y al no haber

interacciones entre moléculas no se puede formar un azeétropo.

Los diagramas forman ojivas de una estructura homogénea, solo varian
entre si, en las temperaturas de ebullicion debido a que, igual que en un diagrama
liquido-vapor real, se requiere una menor energia para alcanzar la vaporizacion

de la mezcla.

En la figura 22 se caracterizé el diagrama tridimensional ideal del equilibrio
liguido-vapor del sistema parcialmente miscible 1-butanol-agua. Se puede
observar una ojiva tridimensional homogénea, con un decremento uniforme en la
pendiente X, Y, Z de la superficie, por lo que idealmente, si no existieran
interacciones entre los componentes, la mezcla tendria un comportamiento
uniforme en las presiones estudiadas, del cual inclusive, podria caracterizarse un

polinomio para la obtencion de puntos azeotréopicos.
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5.4. Evaluacion del efecto de la presion en el punto azeotropico

En la tabla Ill se pueden observar los valores calculado y critico de la
constante de Fisher. Dado que el valor calculado supera al valor critico, se puede
inferir que la presion si tiene un efecto, estadisticamente, significativo en la

temperatura del punto azeotropico.

En la tabla IV no es posible determinar dichos valores, ya que, tanto en las
repeticiones como a diferentes presiones, la composicion azeotrépica se
presentd a un valor constante de 0,5488, por lo tanto, no existe un efecto,

estadisticamente, significativo de la presion sobre la composicion azeotrépica.
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CONCLUSIONES

La metodologia experimental para el estudio del equilibrio liquido-vapor
del sistema binario parcialmente miscible 1-butanol-agua a diferentes
presiones, se disefid con base en los parametros de estudio, los cuales
fueron: temperatura de ebullicion, presion y fracciones molares en liquido

y vapor en el equilibrio liquido-vapor.

Se evidencié que la disminucion de presion en el sistema parcialmente
miscible 1-butanol-agua causa un menor requerimiento energético en la
mezcla para vaporizarse, por lo que la miscibilidad no tiene un efecto en

la temperatura de ebullicion de la mezcla al variar la presion.

Se evidencié que un sistema parcialmente miscible 1-butanol-agua, al
alcanzar la saturacion de miscibilidad entre componentes, formando
compuestos conjugados, muestra una temperatura constante en la curva

liquidus de la mezcla, siendo esta temperatura la del punto azeotropico.

El comportamiento ideal no considera las interacciones entre particulas
segun la teoria, por lo que el efecto de la miscibilidad no causa un efecto
en el equilibrio liquido-vapor, obteniendo bidimensional vy
tridimensionalmente un comportamiento homogéneo a diferentes
presiones, solo varia la temperatura de ebullicion en las composiciones de

mezcla.
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5.

La presion no tiene, estadisticamente, un efecto significativo sobre la
composicién del azeotropo, sin embargo, si tiene un efecto significativo

sobre la temperatura del aze6tropo.
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RECOMENDACIONES

Estudiar el equilibrio liquido-liquido del sistema 1-butanol-agua para
complementar el diagrama liquido-vapor, y conocer mejor el
comportamiento ideal y real de la mezcla, asi como el efecto de la

miscibilidad en los diferentes equilibrios de fases.

Estudiar el equilibrio liquido-vapor del sistema 1-butanol-agua a
presiones mas bajas para conocer el efecto a una mayor presion de vacio
y observar el comportamiento de las mezclas parcialmente miscibles bajo

dichas condiciones termodindmicas.

Emplear una chaqueta de calentamiento para aplicar calor a la mezcla
en el proceso de destilacion, para distribuir de forma homogénea la

energia en el fluido.
Emplear un manémetro de 0-60 PSI para establecer valores de presién

con una mayor exactitud, con una bomba de vacio que permita mantener

la presion homogénea en el sistema.
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APENDICES

Apéndice 1. Requisitos académicos para la elaboracion de la
investigacion
Carrera Area Curso Teméatica
Quimica 3 Estequiometria. Equilibrio.
Expresion de
) concentraciones. Equilibrio
Area de Quimica Quimica 4 quimico (generalidades).

Ingenieria
Quimica

Presiones parciales y totales.
Gases reales e ideales

Quimica Organica 2

Alcoholes

Area de
Fisicoquimica

Fisicoquimica 1

Equilibrio de fases.

Fisicoquimica 2

Equilibrio de fases liquido-
vapor binario.
Composiciones de un vapor
y sus calculos.

Laboratorio de
Fisicoquimica 1

Disefio experimental de una
investigacion.

Termodindmica 3

Célculos de gases reales

Termodinamica 4

Métodos predictivos de
coeficientes de actividad:
método UNIFAC. Equilibrio
termodinamico.

Area de
Operaciones
Unitarias

Balance de masay

Balances de masa

energia
Transferencia de L L
Conduccion. Conveccion.
calor
Transferencia de Difusién liquido-gas
masa 9 gas.

Area de ciencias
bésicas y
complementarias

Estadistica 1

Estadistica descriptiva.

Fuente: elaboracion propia.
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Diagrama de Ishikawa

Apéndice 2.
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Fuente: elaboracién propia, empleando Microsoft Visio.
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Apéndice 3. Datos experimental es (I): curva de calibracion de
densidades a diferentes composiciones del sistema

1-butanol-agua

Xa XB m (g) V (mL.) | p(g/mL)
1,000 0,000 9,820 10,000 0,982
0,900 0,100 9,620 10,000 0,962
0,800 0,200 9,520 10,000 0,952
0,700 0,300 9,220 10,000 0,922
0,600 0,400 9,120 10,000 0,912
0,500 0,500 8,920 10,000 0,892
0,400 0,600 8,720 10,000 0,872
0,300 0,700 8,620 10,000 0,862
0,200 0,800 8,420 10,000 0,842
0,100 0,900 8,120 10,000 0,812
0,000 1,000 8,100 10,000 0,810

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 4. Curva de calibracion de densidades a diferentes

composiciones del sistema 1-butanol-agua

1.200
1.000
s ’M
0.600
0.400

0.200

0.000
0.000 0.200 0.400 0.600 0.800 1.000

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 5. Datos experimentales (II): temperaturas de ebullicion para
diagrama bidimensional y tridimensional ideal del sistema

1-butanol-agua

Xa X T(C)
640 mmHg | 620 mmHg | 600 mmHg | 580 mmHg | 560 mmHg | 540 mmHg
1,000 0,000 95,600 94,500 93,200 92,500 91,800 90,300
0,900 0,100 97,660 96,500 95,300 94,700 93,900 92,400
0,800 0,200 99,580 98,700 97,600 97,200 96,100 94,700
0,700 0,300 101,790 100,800 99,800 99,500 98,300 96,800
0,600 0,400 103,460 103,100 102,200 101,700 100,600 99,000
0,500 0,500 105,670 105,080 104,200 103,800 103,000 101,300
0,400 0,600 107,880 106,880 106,100 106,400 105,000 103,300
0,300 0,700 110,140 109,180 108,300 108,800 106,900 105,300
0,200 0,800 112,540 111,280 110,700 111,100 108,800 107,800
0,100 0,900 114,440 113,380 113,100 113,100 111,200 109,700
0,000 1,000 116,200 115,800 114,900 113,800 112,500 111,400

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 6. Datos experimentales (Ill): temperaturas de ebullicién para
diagrama bidimensional y tridimensional real del sistema
1-butanol-agua a 640 mmHg

Mezcla 40:10 Mezcla 10:40
Destilado Remanente Destilado Remanente

T(C) T(°C)

m (g) V (mL.) m (g) V (mL.) m (g) V (mL.) m (g) V (mL.)
112,000 8,100 10,000 8,200 10,000 94,000 9,800 10,000 9,800 10,000
108,000 8,200 10,000 8,400 10,000 93,000 9,800 10,000 9,800 10,000
104,000 8,300 10,000 8,600 10,000 93,000 9,800 10,000 9,700 10,000
100,000 8,400 10,000 8,800 10,000 92,000 9,700 10,000 9,600 10,000
96,000 8,500 10,000 8,900 10,000 91,000 9,600 10,000 9,500 10,000
90,000 8,700 10,000 9,000 10,000 90,000 9,500 10,000 9,400 10,000
90,000 8,700 10,000 9,000 10,000 90,000 9,500 10,000 9,300 10,000
90,000 8,700 10,000 9,000 10,000 90,000 9,400 10,000 9,200 10,000
90,000 8,800 10,000 9,000 10,000 90,000 9,200 10,000 9,100 10,000
90,000 8,900 10,000 9,000 10,000 90,000 9,100 10,000 9,000 10,000
90,000 9,000 10,000 9,000 10,000 90,000 9,000 10,000 9,000 10,000

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 7. Datos experimentales (IV): temperaturas de ebullicién para
diagrama bidimensional y tridimensional real del sistema

1-butanol-agua a 620 mmHg

Mezcla 40:10 Mezcla 10:40
Destilado Remanente Destilado Remanente
T(°C) T(°C)

m (9) V (mL.) m (9) V (mL.) m (9) V (mL.) m (9) V (mL.)
110,000 8,100 10,000 8,200 10,000 92,000 9,800 10,000 9,800 10,000
106,000 8,200 10,000 8,300 10,000 92,000 9,800 10,000 9,800 10,000
102,000 8,300 10,000 8,400 10,000 92,000 9,800 10,000 9,600 10,000
99,000 8,400 10,000 8,500 10,000 91,000 9,700 10,000 9,400 10,000
95,000 8,500 10,000 8,600 10,000 91,000 9,600 10,000 9,400 10,000
90,000 8,600 10,000 8,700 10,000 90,000 9,500 10,000 9,300 10,000
89,000 8,600 10,000 8,800 10,000 89,000 9,500 10,000 9,300 10,000
89,000 8,700 10,000 8,800 10,000 89,000 9,400 10,000 9,200 10,000
89,000 8,800 10,000 8,900 10,000 89,000 9,200 10,000 9,100 10,000
89,000 8,900 10,000 9,000 10,000 89,000 9,100 10,000 9,000 10,000
89,000 9,000 10,000 9,000 10,000 89,000 9,000 10,000 9,000 10,000

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 8. Datos experimentales (V): temperaturas de ebullicion para
diagrama bidimensional y tridimensional real del sistema

1-butanol-agua a 600 mmHg

Mezcla 40:10 Mezcla 10:40
Destilado Remanente Destilado Remanente
T(°C) T(°C)

m (g) V (mL.) m (g) V (mL.) m (g) V (mL.) m (9) V (mL.)
107,000 8,100 10,000 8,200 10,000 91,000 9,700 10,000 9,800 10,000
106,000 8,100 10,000 8,400 10,000 91,000 9,600 10,000 9,800 10,000
102,000 8,200 10,000 8,600 10,000 91,000 9,500 10,000 9,700 10,000
98,000 8,300 10,000 8,800 10,000 90,000 9,400 10,000 9,600 10,000
95,000 8,400 10,000 8,900 10,000 89,000 9,300 10,000 9,400 10,000
94,000 8,600 10,000 9,000 10,000 88,000 9,200 10,000 9,300 10,000
92,000 8,600 10,000 9,000 10,000 88,000 9,100 10,000 9,300 10,000
90,000 8,700 10,000 9,000 10,000 87,000 9,100 10,000 9,300 10,000
88,000 8,700 10,000 9,000 10,000 87,000 9,100 10,000 9,200 10,000
87,000 8,800 10,000 9,000 10,000 87,000 9,100 10,000 9,100 10,000
87,000 9,000 10,000 9,000 10,000 87,000 9,000 10,000 9,000 10,000

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 9. Datos experimentales (VI): temperaturas de ebullicion para
diagrama bidimensional y tridimensional real del sistema

1-butanol-agua a 580 mmHg

Mezcla 40:10 Mezcla 10:40
Destilado Remanente Destilado Remanente

T(°C) T(°C)

m (9) V (mL.) m (9) V (mL.) m (9) V (mL.) m (9) V (mL.)
106,000 8,100 10,000 8,200 10,000 91,000 9,800 10,000 9,800 10,000
105,000 8,200 10,000 8,400 10,000 90,000 9,800 10,000 9,800 10,000
104,000 8,300 10,000 8,600 10,000 90,000 9,800 10,000 9,700 10,000
102,000 8,400 10,000 8,800 10,000 89,000 9,700 10,000 9,600 10,000
95,000 8,500 10,000 8,900 10,000 88,000 9,600 10,000 9,500 10,000
90,000 8,700 10,000 9,000 10,000 87,000 9,500 10,000 9,400 10,000
89,000 8,700 10,000 9,000 10,000 86,000 9,500 10,000 9,300 10,000
87,000 8,700 10,000 9,000 10,000 86,000 9,400 10,000 9,200 10,000
86,000 8,800 10,000 9,000 10,000 86,000 9,200 10,000 9,100 10,000
86,000 8,900 10,000 9,000 10,000 86,000 9,100 10,000 9,000 10,000
86,000 9,000 10,000 9,000 10,000 86,000 9,000 10,000 9,000 10,000

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 10. Datos experimentales (VII): temperaturas de ebullicién para
diagrama bidimensional y tridimensional real del sistema

1-butanol-agua a 560 mmHg

Mezcla 40:10 Mezcla 10:40
Destilado Remanente Destilado Remanente

T(°C) T(°C)

m (g) V (mL.) m (g) V (mL.) m (9) V (mL.) m (9) V (mL.)
104,000 8,100 10,000 8,200 10,000 90,000 9,800 10,000 9,800 10,000
100,000 8,300 10,000 8,400 10,000 90,000 9,800 10,000 9,800 10,000
98,000 8,300 10,000 8,600 10,000 90,000 9,800 10,000 9,700 10,000
95,000 8,400 10,000 8,800 10,000 89,000 9,600 10,000 9,500 10,000
90,000 8,500 10,000 8,900 10,000 89,000 9,500 10,000 9,400 10,000
88,000 8,600 10,000 9,000 10,000 88,000 9,500 10,000 9,300 10,000
85,000 8,700 10,000 9,000 10,000 87,000 9,500 10,000 9,200 10,000
85,000 8,800 10,000 9,000 10,000 87,000 9,400 10,000 9,100 10,000
85,000 8,900 10,000 9,000 10,000 87,000 9,300 10,000 9,100 10,000
85,000 8,900 10,000 9,000 10,000 86,000 9,200 10,000 9,000 10,000
85,000 9,000 10,000 9,000 10,000 85,000 9,000 10,000 9,000 10,000

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 11. Datos experimentales (VIII): temperaturas de ebullicion
para diagrama bidimensional y tridimensional real del

sistema 1-butanol-agua a 540 mmHg

Mezcla 40:10 Mezcla 10:40
Destilado Remanente Destilado Remanente
T(°C) T(°C)

m (9) V (mL.) m (9) V (mL.) m (9) V (mL.) m (9) V (mL.)
104,000 8,100 10,000 8,200 10,000 90,000 9,800 10,000 9,800 10,000
102,000 8,200 10,000 8,400 10,000 90,000 9,800 10,000 9,800 10,000
100,000 8,300 10,000 8,600 10,000 90,000 9,800 10,000 9,700 10,000
98,000 8,400 10,000 8,800 10,000 89,000 9,700 10,000 9,600 10,000
96,000 8,500 10,000 8,900 10,000 88,000 9,600 10,000 9,500 10,000
90,000 8,700 10,000 9,000 10,000 86,000 9,500 10,000 9,400 10,000
86,000 8,700 10,000 9,000 10,000 85,000 9,500 10,000 9,300 10,000
84,000 8,700 10,000 9,000 10,000 84,000 9,400 10,000 9,200 10,000
84,000 8,800 10,000 9,000 10,000 84,000 9,200 10,000 9,100 10,000
84,000 8,900 10,000 9,000 10,000 84,000 9,100 10,000 9,000 10,000
84,000 9,000 10,000 9,000 10,000 84,000 9,000 10,000 9,000 10,000

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 12. Datos calculados: densidades y fracciones molares para
diagrama bidimensional y tridimensional ideal del sistema

1-butanol-agua a 640 mmHg

T(C) p AT | pAT e X, Xg P (bar) X, X, Xg' X"
95,600 0,862 0,433 1,000 0,000 0,862 1,000 1,000 0,000 0,000
97,660 0,929 0,472 0,900 0,100 0,883 0,900 0,947 0,100 0,053
99,580 0,995 0,510 0,800 0,200 0,898 0,800 0,886 0,200 0,114
101,790 1,077 0,557 0,700 0,300 0,921 0,700 0,818 0,300 0,182
103,460 1,142 0,595 0,600 0,400 0,923 0,600 0,742 0,400 0,258
105,670 1,233 0,649 0,500 0,500 0,941 0,500 0,655 0,500 0,345
107,880 1,329 0,706 0,400 0,600 0,955 0,400 0,557 0,600 0,443
110,140 1,435 0,769 0,300 0,700 0,969 0,300 0,444 0,700 0,556
112,540 1,554 0,840 0,200 0,800 0,983 0,200 0,316 0,800 0,684
114,440 1,655 0,901 0,100 0,900 0,976 0,100 0,169 0,900 0,831
116,200 1,752 0,960 0,000 1,000 0,960 0,000 0,000 1,000 1,000

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 13. Datos calculados: densidades y fracciones molares para
diagrama bidimensional y tridimensional ideal del sistema

1-butanol-agua a 620 mmHg

T(°0) p SAT (ban p AT (bar) X, Xq P (bar) X, X,V X, XV

94,500 0,828 0,414 1,000 0,000 0,828 1,000 1,000 0,000 0,000
96,500 0,891 0,450 0,900 0,100 0,847 0,900 0,947 0,100 0,053
98,700 0,965 0,492 0,800 0,200 0,870 0,800 0,887 0,200 0,113
100,800 1,040 0,536 0,700 0,300 0,888 0,700 0,819 0,300 0,181
103,100 1,127 0,587 0,600 0,400 0,911 0,600 0,742 0,400 0,258
105,080 1,208 0,634 0,500 0,500 0,921 0,500 0,656 0,500 0,344
106,880 1,285 0,679 0,400 0,600 0,922 0,400 0,558 0,600 0,442
109,180 1,389 0,741 0,300 0,700 0,936 0,300 0,445 0,700 0,555
111,280 1,491 0,802 0,200 0,800 0,940 0,200 0,317 0,800 0,683
113,380 1,598 0,867 0,100 0,900 0,940 0,100 0,170 0,900 0,830
115,800 1,730 0,946 0,000 1,000 0,946 0,000 0,000 1,000 1,000

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 14. Datos calculados: densidades y fracciones molares para
diagrama bidimensional y tridimensional ideal del sistema

1-butanol-agua a 600 mmHg

T(C) p, SAT(bar) AT (bar X, X, p X, X, XY XV

93,200 0,789 0,392 1,000 0,000 0,789 1,000 1,000 0,000 0,000
95,300 0,853 0,428 0,900 0,100 0,810 0,900 0,947 0,100 0,053
97,600 0,927 0,471 0,800 0,200 0,836 0,800 0,887 0,200 0,113
99,800 1,003 0,515 0,700 0,300 0,857 0,700 0,820 0,300 0,180
102,200 1,092 0,566 0,600 0,400 0,882 0,600 0,743 0,400 0,257
104,200 1,171 0,613 0,500 0,500 0,892 0,500 0,657 0,500 0,343
106,100 1,251 0,659 0,400 0,600 0,896 0,400 0,558 0,600 0,442
108,300 1,349 0,717 0,300 0,700 0,907 0,300 0,446 0,700 0,554
110,700 1,462 0,785 0,200 0,800 0,920 0,200 0,318 0,800 0,682
113,100 1,583 0,858 0,100 0,900 0,930 0,100 0,170 0,900 0,830
114,900 1,680 0,916 0,000 1,000 0,916 0,000 0,000 1,000 1,000

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 15. Datos calculados: densidades y fracciones molares para
diagrama bidimensional y tridimensional ideal del sistema

1-butanol-agua a 580 mmHg

T(0) p SAT (ban pSAT (bar) Xa Xg p G X,V X, XV
92,500 0,769 0,381 1,000 0,000 0,769 1,000 1,000 0,000 0,000
94,700 0,834 0,418 0,900 0,100 0,792 0,900 0,947 0,100 0,053
97,200 0,914 0,463 0,800 0,200 0,824 0,800 0,888 0,200 0,112
99,500 0,993 0,508 0,700 0,300 0,847 0,700 0,820 0,300 0,180
101,700 1,073 0,555 0,600 0,400 0,866 0,600 0,744 0,400 0,256
103,800 1,155 0,603 0,500 0,500 0,879 0,500 0,657 0,500 0,343
106,400 1,264 0,667 0,400 0,600 0,906 0,400 0,558 0,600 0,442
108,800 1,372 0,731 0,300 0,700 0,923 0,300 0,446 0,700 0,554
111,100 1,482 0,797 0,200 0,800 0,934 0,200 0,317 0,800 0,683
113,100 1,583 0,858 0,100 0,900 0,930 0,100 0,170 0,900 0,830
113,800 1,620 0,880 0,000 1,000 0,880 0,000 0,000 1,000 1,000

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 16. Datos calculados: densidades y fracciones molares para
diagrama bidimensional y tridimensional ideal del sistema

1-butanol-agua a 560 mmHg

T(°C) PASAT (bar) PBSAT (bar) Xa Xg p XA(L) XA(v) XB(L) XB(v)

91,800 0,749 0,369 1,000 0,000 0,749 1,000 1,000 0,000 0,000
93,900 0,810 0,404 0,900 0,100 0,769 0,900 0,948 0,100 0,052
96,100 0,878 0,442 0,800 0,200 0,791 0,800 0,888 0,200 0,112
98,300 0,951 0,484 0,700 0,300 0,811 0,700 0,821 0,300 0,179
100,600 1,032 0,531 0,600 0,400 0,832 0,600 0,745 0,400 0,255
103,000 1,123 0,584 0,500 0,500 0,854 0,500 0,658 0,500 0,342
105,000 1,204 0,632 0,400 0,600 0,861 0,400 0,560 0,600 0,440
106,900 1,286 0,680 0,300 0,700 0,862 0,300 0,448 0,700 0,552
108,800 1,372 0,731 0,200 0,800 0,859 0,200 0,319 0,800 0,681
111,200 1,487 0,800 0,100 0,900 0,868 0,100 0,171 0,900 0,829
112,500 1,552 0,839 0,000 1,000 0,839 0,000 0,000 1,000 1,000

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 17. Datos calculados: densidades y fracciones molares para
diagrama bidimensional y tridimensional ideal del sistema

1-butanol-agua a 540 mmHg

T(C) p SAT (ban pSAT (bar) Xa Xe p G X,V X, XV
90,300 0,708 0,346 1,000 0,000 0,708 1,000 1,000 0,000 0,000
92,400 0,766 0,379 0,900 0,100 0,727 0,900 0,948 0,100 0,052
94,700 0,834 0,418 0,800 0,200 0,751 0,800 0,889 0,200 0,111
96,800 0,901 0,455 0,700 0,300 0,767 0,700 0,822 0,300 0,178
99,000 0,975 0,498 0,600 0,400 0,784 0,600 0,746 0,400 0,254
101,300 1,058 0,546 0,500 0,500 0,802 0,500 0,659 0,500 0,341
103,300 1,135 0,591 0,400 0,600 0,809 0,400 0,561 0,600 0,439
105,300 1,217 0,639 0,300 0,700 0,813 0,300 0,449 0,700 0,551
107,800 1,326 0,704 0,200 0,800 0,828 0,200 0,320 0,800 0,680
109,700 1,414 0,756 0,100 0,900 0,822 0,100 0,172 0,900 0,828
111,400 1,497 0,806 0,000 1,000 0,806 0,000 0,000 1,000 1,000

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 18. Datos calculados: densidades y fracciones molares para
diagrama bidimensional y tridimensional real del sistema

1-butanol-agua a 640 mmHg

Presién: 640 mmHg (Presién atmosférica: 640 mmHg)

. Destilado Remantente
T m (g) V (ml) p (g/mL) Xa Xa m % p (g/mL) XaY) Xg
112,000 8,100 10,000 0,810 0,033 0,967 8,200 10,000 0,820 0,090 0,910
108,000 8,200 10,000 0,820 0,090 0,910 8,400 10,000 0,840 0,202 0,798
104,000 8,300 10,000 0,830 0,146 0,854 8,600 10,000 0,860 0,315 0,685
100,000 8,400 10,000 0,840 0,202 0,798 8,800 10,000 0,880 0,428 0,572
96,000 8,500 10,000 0,850 0,259 0,741 8,900 10,000 0,890 0,484 0,516
90,000 8,700 10,000 0,870 0,372 0,628 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
90,000 8,700 10,000 0,870 0,372 0,628 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
90,000 8,700 10,000 0,870 0,372 0,628 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
90,000 8,800 10,000 0,880 0,428 0,572 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
90,000 8,900 10,000 0,890 0,484 0,516 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
90,000 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
Presién: 640 mmHg (Presi6n atmosférica: 640 mmHg)
. Destilado Remantente
T(0) m @) vV (mL) p (g/mL) XY X" m v p (g/mL) X" Xg'")
94,000 9,800 10,000 0,980 0,992 0,008 9,800 10,000 0,980 0,992 0,008
93,000 9,800 10,000 0,980 0,992 0,008 9,800 10,000 0,980 0,992 0,008
93,000 9,800 10,000 0,980 0,992 0,008 9,700 10,000 0,970 0,936 0,064
92,000 9,700 10,000 0,970 0,936 0,064 9,600 10,000 0,960 0,879 0,121
91,000 9,600 10,000 0,960 0,879 0,121 9,500 10,000 0,950 0,823 0,177
90,000 9,500 10,000 0,950 0,823 0,177 9,400 10,000 0,940 0,766 0,234
90,000 9,500 10,000 0,950 0,823 0,177 9,300 10,000 0,930 0,710 0,290
90,000 9,400 10,000 0,940 0,766 0,234 9,200 10,000 0,920 0,654 0,346
90,000 9,200 10,000 0,920 0,654 0,346 9,100 10,000 0,910 0,597 0,403
90,000 9,100 10,000 0,910 0,597 0,403 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
90,000 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 19. Datos calculados: densidades y fracciones molares para
diagrama bidimensional y tridimensional real del sistema

1-butanol-agua a 620 mmHg

Presién: 620 mmHg (20 mmHg de vacio)

. Destilado Remantente
o m (g) V (mL) p (g/mL) X\ X" m v p (g/mL) XaY) X!
110,000 8,100 10,000 0,810 0,033 0,967 8,200 10,000 0,820 0,090 0,910
106,000 8,200 10,000 0,820 0,090 0,910 8,300 10,000 0,830 0,146 0,854
102,000 8,300 10,000 0,830 0,146 0,854 8,400 10,000 0,840 0,202 0,798
99,000 8,400 10,000 0,840 0,202 0,798 8,500 10,000 0,850 0,259 0,741
95,000 8,500 10,000 0,850 0,259 0,741 8,600 10,000 0,860 0,315 0,685
90,000 8,600 10,000 0,860 0,315 0,685 8,700 10,000 0,870 0,372 0,628
89,000 8,600 10,000 0,860 0,315 0,685 8,800 10,000 0,880 0,428 0,572
89,000 8,700 10,000 0,870 0,372 0,628 8,800 10,000 0,880 0,428 0,572
89,000 8,800 10,000 0,880 0,428 0,572 8,900 10,000 0,890 0,484 0,516
89,000 8,900 10,000 0,890 0,484 0,516 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
89,000 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
Presi6n: 620 mmHg (20 mmHg de vacio)
. Destilado Remantente
T(0) m@ Vv (mL) p (g/mL) XY X" m v p (g/mL) X X!
92,000 9,800 10,000 0,980 0,992 0,008 9,800 10,000 0,980 0,992 0,008
92,000 9,800 10,000 0,980 0,992 0,008 9,800 10,000 0,980 0,992 0,008
92,000 9,800 10,000 0,980 0,992 0,008 9,600 10,000 0,960 0,879 0,121
91,000 9,700 10,000 0,970 0,936 0,064 9,400 10,000 0,940 0,766 0,234
91,000 9,600 10,000 0,960 0,879 0,121 9,400 10,000 0,940 0,766 0,234
90,000 9,500 10,000 0,950 0,823 0,177 9,300 10,000 0,930 0,710 0,290
89,000 9,500 10,000 0,950 0,823 0,177 9,300 10,000 0,930 0,710 0,290
89,000 9,400 10,000 0,940 0,766 0,234 9,200 10,000 0,920 0,654 0,346
89,000 9,200 10,000 0,920 0,654 0,346 9,100 10,000 0,910 0,597 0,403
89,000 9,100 10,000 0,910 0,597 0,403 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
89,000 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 20. Datos calculados: densidades y fracciones molares para
diagrama bidimensional y tridimensional real del sistema

1-butanol-agua a 600 mmHg

Mezcla 40:10
Presién: 600 mmHg (40 mmHg de vacio)
) Destilado Remantente
o m (g) V (mL) p (g/mL) XU X" m v p (g/mL) X, X'
107,000 8,100 10,000 0,810 0,033 0,967 8,200 10,000 0,820 0,090 0,910
106,000 8,100 10,000 0,810 0,033 0,967 8,400 10,000 0,840 0,202 0,798
102,000 8,200 10,000 0,820 0,090 0,910 8,600 10,000 0,860 0,315 0,685
98,000 8,300 10,000 0,830 0,146 0,854 8,800 10,000 0,880 0,428 0,572
95,000 8,400 10,000 0,840 0,202 0,798 8,900 10,000 0,890 0,484 0,516
94,000 8,600 10,000 0,860 0,315 0,685 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
92,000 8,600 10,000 0,860 0,315 0,685 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
90,000 8,700 10,000 0,870 0,372 0,628 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
88,000 8,700 10,000 0,870 0,372 0,628 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
87,000 8,800 10,000 0,880 0,428 0,572 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
87,000 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
Mezcla 10:40
Presién: 600 mmHg (40 mmHg de vacio)
. Destilado Remantente

o m (g) Vv (mL) p (g/mL) X, Xa m v p (g/mL) X, Xg'"!
91,000 9,700 10,000 0,970 0,936 0,064 9,800 10,000 0,980 0,992 0,008
91,000 9,600 10,000 0,960 0,879 0,121 9,800 10,000 0,980 0,992 0,008
91,000 9,500 10,000 0,950 0,823 0,177 9,700 10,000 0,970 0,936 0,064
90,000 9,400 10,000 0,940 0,766 0,234 9,600 10,000 0,960 0,879 0,121
89,000 9,300 10,000 0,930 0,710 0,290 9,400 10,000 0,940 0,766 0,234
88,000 9,200 10,000 0,920 0,654 0,346 9,300 10,000 0,930 0,710 0,290
88,000 9,100 10,000 0,910 0,597 0,403 9,300 10,000 0,930 0,710 0,290
87,000 9,100 10,000 0,910 0,597 0,403 9,300 10,000 0,930 0,710 0,290
87,000 9,100 10,000 0,910 0,597 0,403 9,200 10,000 0,920 0,654 0,346
87,000 9,100 10,000 0,910 0,597 0,403 9,100 10,000 0,910 0,597 0,403
87,000 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 21. Datos calculados: densidades y fracciones molares para
diagrama bidimensional y tridimensional real del sistema

1-butanol-agua a 580 mmHg

Mezcla 40:10
Presién: 580 mmHg (60 mmHg de vacio)
. Destilado Remantente
o m (g) V (mL) p (g/mL) XY X m v o (g/mL) X, X,
106,000 8,100 10,000 0,810 0,033 0,967 8,200 10,000 0,820 0,090 0,910
105,000 8,200 10,000 0,820 0,090 0,910 8,400 10,000 0,840 0,202 0,798
104,000 8,300 10,000 0,830 0,146 0,854 8,600 10,000 0,860 0,315 0,685
102,000 8,400 10,000 0,840 0,202 0,798 8,800 10,000 0,880 0,428 0,572
95,000 8,500 10,000 0,850 0,259 0,741 8,900 10,000 0,890 0,484 0,516
90,000 8,700 10,000 0,870 0,372 0,628 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
89,000 8,700 10,000 0,870 0,372 0,628 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
87,000 8,700 10,000 0,870 0,372 0,628 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
86,000 8,800 10,000 0,880 0,428 0,572 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
86,000 8,900 10,000 0,890 0,484 0,516 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
86,000 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
Mezcla 10:40
Presién: 580 mmHg (60 mmHg de vacio)
. Destilado Remantente

o m (g) Vv (mL) p (g/mL) Xa" X" m v p (g/mL) X3 Xg'"!
91,000 9,800 10,000 0,980 0,992 0,008 9,800 10,000 0,980 0,992 0,008
90,000 9,800 10,000 0,980 0,992 0,008 9,800 10,000 0,980 0,992 0,008
90,000 9,800 10,000 0,980 0,992 0,008 9,700 10,000 0,970 0,936 0,064
89,000 9,700 10,000 0,970 0,936 0,064 9,600 10,000 0,960 0,879 0,121
88,000 9,600 10,000 0,960 0,879 0,121 9,500 10,000 0,950 0,823 0,177
87,000 9,500 10,000 0,950 0,823 0,177 9,400 10,000 0,940 0,766 0,234
86,000 9,500 10,000 0,950 0,823 0,177 9,300 10,000 0,930 0,710 0,290
86,000 9,400 10,000 0,940 0,766 0,234 9,200 10,000 0,920 0,654 0,346
86,000 9,200 10,000 0,920 0,654 0,346 9,100 10,000 0,910 0,597 0,403
86,000 9,100 10,000 0,910 0,597 0,403 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
86,000 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 22. Datos calculados: densidades y fracciones molares para
diagrama bidimensional y tridimensional real del sistema

1-butanol-agua a 560 mmHg

Mezcla 40:10
Presién: 560 mmHg (80 mmHg de vacio)
) Destilado Remantente
o m (g) V (mL) p (g/mL) XU X" m v p (g/mL) X, X'
104,000 8,100 10,000 0,810 0,033 0,967 8,200 10,000 0,820 0,090 0,910
100,000 8,300 10,000 0,830 0,146 0,854 8,400 10,000 0,840 0,202 0,798
98,000 8,300 10,000 0,830 0,146 0,854 8,600 10,000 0,860 0,315 0,685
95,000 8,400 10,000 0,840 0,202 0,798 8,800 10,000 0,880 0,428 0,572
90,000 8,500 10,000 0,850 0,259 0,741 8,900 10,000 0,890 0,484 0,516
88,000 8,600 10,000 0,860 0,315 0,685 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
85,000 8,700 10,000 0,870 0,372 0,628 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
85,000 8,800 10,000 0,880 0,428 0,572 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
85,000 8,900 10,000 0,890 0,484 0,516 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
85,000 8,900 10,000 0,890 0,484 0,516 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
85,000 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
Mezcla 10:40
Presién: 560 mmHg (80 mmHg de vacio)
. Destilado Remantente

o m (g) Vv (mL) p (g/mL) X, Xa m v p (g/mL) X, Xg'"!
90,000 9,800 10,000 0,980 0,992 0,008 9,800 10,000 0,980 0,992 0,008
90,000 9,800 10,000 0,980 0,992 0,008 9,800 10,000 0,980 0,992 0,008
90,000 9,800 10,000 0,980 0,992 0,008 9,700 10,000 0,970 0,936 0,064
89,000 9,600 10,000 0,960 0,879 0,121 9,500 10,000 0,950 0,823 0,177
89,000 9,500 10,000 0,950 0,823 0,177 9,400 10,000 0,940 0,766 0,234
88,000 9,500 10,000 0,950 0,823 0,177 9,300 10,000 0,930 0,710 0,290
87,000 9,500 10,000 0,950 0,823 0,177 9,200 10,000 0,920 0,654 0,346
87,000 9,400 10,000 0,940 0,766 0,234 9,100 10,000 0,910 0,597 0,403
87,000 9,300 10,000 0,930 0,710 0,290 9,100 10,000 0,910 0,597 0,403
86,000 9,200 10,000 0,920 0,654 0,346 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
85,000 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 23. Datos calculados: densidades y fracciones molares para
diagrama bidimensional y tridimensional real del sistema

1-butanol-agua a 540 mmHg

Presi6n: 540 mmHg (100 mmHg de vacio)

. Destilado Remantente
o m (g) V (mL) p (g/mL) X\ X" m v p (g/mL) XaY) X!
104,000 8,100 10,000 0,810 0,033 0,967 8,200 10,000 0,820 0,090 0,910
102,000 8,200 10,000 0,820 0,090 0,910 8,400 10,000 0,840 0,202 0,798
100,000 8,300 10,000 0,830 0,146 0,854 8,600 10,000 0,860 0,315 0,685
98,000 8,400 10,000 0,840 0,202 0,798 8,800 10,000 0,880 0,428 0,572
96,000 8,500 10,000 0,850 0,259 0,741 8,900 10,000 0,890 0,484 0,516
90,000 8,700 10,000 0,870 0,372 0,628 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
86,000 8,700 10,000 0,870 0,372 0,628 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
84,000 8,700 10,000 0,870 0,372 0,628 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
84,000 8,800 10,000 0,880 0,428 0,572 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
84,000 8,900 10,000 0,890 0,484 0,516 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
84,000 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
Presién: 540 mmHg (100 mmHg de vacio)
. Destilado Remantente
o m (g) V (mL) P (g/mL) X" Xo" m v p (g/mL) X, Xa)
90,000 9,800 10,000 0,980 0,992 0,008 9,800 10,000 0,980 0,992 0,008
90,000 9,800 10,000 0,980 0,992 0,008 9,800 10,000 0,980 0,992 0,008
90,000 9,800 10,000 0,980 0,992 0,008 9,700 10,000 0,970 0,936 0,064
89,000 9,700 10,000 0,970 0,936 0,064 9,600 10,000 0,960 0,879 0,121
88,000 9,600 10,000 0,960 0,879 0,121 9,500 10,000 0,950 0,823 0,177
86,000 9,500 10,000 0,950 0,823 0,177 9,400 10,000 0,940 0,766 0,234
85,000 9,500 10,000 0,950 0,823 0,177 9,300 10,000 0,930 0,710 0,290
84,000 9,400 10,000 0,940 0,766 0,234 9,200 10,000 0,920 0,654 0,346
84,000 9,200 10,000 0,920 0,654 0,346 9,100 10,000 0,910 0,597 0,403
84,000 9,100 10,000 0,910 0,597 0,403 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459
84,000 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459 9,000 10,000 0,900 0,541 0,459

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 24. Metodologia de calculo para el estudio del equilibrio
liguido-vapor del sistema binario parcialmente miscible

1-butanol-agua

Para obtener los datos para elaborar los diagramas bidimensionales y
tridimensionales del sistema binario parcialmente miscible 1-butanol-agua se
realiz6 una curva de calibracién de densidades en funcion de la fraccion molar
de mezcla del sistema y dos diferentes procedimientos de destilacién al vacio

para los diagramas ideales y reales.

La obtencién de datos para la elaboracion del diagrama ideal se realiz
mediante la determinacién de temperaturas de ebulliciébn en diez intervalos de
fraccidbn molar a seis diferentes presiones. Con estos datos, y las constantes de
la ecuacion de Antoine obtenidas bibliograficamente (A, B y C), se empled la
ecuacion de Antoine para determinar la presion de saturacion de vapor de ambos

componentes de la mezcla por medio de la definicibn matematica de Antoine:

sat o —_——
InPs*(kPa) = A TCO) +C

Con las presiones de vapor de ambos componentes en mezcla, se

determind la presion tedrica total del sistema mediante:
P =X, + XpP

Una vez determinada la presion tedrica total del sistema se determinaron
las fracciones de cada componente en liquido y vapor mediante las siguientes

definiciones matemaéticas:
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Continuaciéon apéndice 24.

Xfll) _ (P — P3*)
(Rqsat _ Pésat)

@ _ P

@
A p XA

xP=1-x0

xP=1-x

De esta manera, con la temperatura respectiva a cada fraccion (en cada
una de las presiones de trabajo) se diagramaron cada uno de los puntos para
obtener los graficos bidimensionales del sistema, para posteriormente, obtener
los graficos tridimensionales.

La obtencion de datos para la elaboracion del diagrama real se realizo
mediante la determinacién de densidades del destilado y remanente de la mezcla
en proporciones de 10:40 y 40:10 hasta que la densidad de ambos se igualaba,
anotando la temperatura en cada punto. Mediante la curva de calibracién de
densidades, se obtenian los valores de las fracciones molares en el vapor
(destilado) y liquido (remanente). Con estos puntos se elaboraron los diagramas

bidimensionales y tridimensionales reales.

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 25. Sistema de destilacién al vacio para la obtencion de datos
del sistema binario parcialmente miscible 1-butanol agua (I)

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 26. Sistema de destilacién al vacio para la obtencion de datos

sistema binario parcialmente miscible 1-butanol agua (Il)

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 27. Procedimiento experimental propuesto para el estudio del
equilibrio liquido-vapor del sistema binario parcialmente

miscible 1-butanol-agua

Metodologia para curva de calibracion:

Medir la densidad de las soluciones indicadas en la tabla anexa.

Metodologia para diagrama de fases ideal:

1. Armar el equipo de destilacion al vacio. Colocar glicerina en las uniones de codos
y condensador. Evitar las fugas con papel parafilm

2. Preparar 100 mL. de cada una de las soluciones indicadas en tabla anexa.

3. Colocar 30 mL. de la primera mezcla en el sistema y establezca la presion de
trabajo mediante la bomba de vacio. Verificar que no existan fugas en el sistema.

4. Una vez la presion se mantenga estable, llevar a ebullicion la mezcla (hasta que
la temperatura de la mezcla se mantenga constante).

5. Cuando la temperatura de la mezcla se mantenga constante, anotar la
temperatura.

6. Enfriar lentamente el balon y esperar que la mezcla alcance una temperatura
menor a 35°C.

7. Repetir los pasos 3-5 tres veces con la misma mezcla.

8. Repetir los pasos 3-6 con todas las mezclas preparadas.

9. Repita el procedimiento anterior a cada una de las presiones de trabajo.
Metodologia para diagrama de fases real:
1. Armar el equipo de destilacion al vacio. Colocar glicerina en las uniones de codos

y condensador. Evitar las fugas con papel parafilm.
2. Preparar una solucién de 10 mL. de 1-butanol y 40 mL. de agua.
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Continuaciéon apéndice 27.

. Colocar la mezcla anterior en el sistema y establezca la presion de trabajo
mediante la bomba de vacio. Verificar que no existan fugas en el sistema.

. Llevar la mezcla anterior a ebullicién (o hasta que la temperatura del sistema se
mantenga constante) y anotar la temperatura.

. Cuando se obtenga la cantidad suficiente de destilado (por lo menos 10 mL.),
enfriar lentamente el bal6n hasta que la mezcla alcance una temperatura de por
lo menos 35°C.

. Tomar 10 mL. de destilado y de remanente y medir la densidad de ambos.

. Devolver las dos muestras de destilado y remanente al bal6n de ebullicién.

8. Repetir el proceso de destilacion hasta que las densidades del destilado y

remanente sean iguales.
. Repetir el procedimiento anterior tres veces y repetir los pasos 3-9 con una

mezcla de 40 mL. De 1-butanol y 10 mL. de agua.

Xi 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11
1-Butanol | O 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9 1
Agua 1 0,9 0,8 0,7 0,6 0,5 0,4 0,3 0,2 0,1 0

Fuente: elaboracion propia.
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