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Introducción

En virtud de la difusión alcanzada en la industria en los 

últimos anos, por los procesos da extracción continua en contra­
corriente en sistemas líquido-líquido, procesos que fueron utili­

zados por vez primera por Edeleanu (1) y en un intento de contri­

buir a la resolución por tales métodos de un aspecto particular 

de su aplicación es que se ha gestado el presente trabajo.-

No es propósito nuestro, en el desarrollo de los fundamentos 

teóricos de la concentración de la fracción vitamínica de un 

aceite de hígado de tiburón, cuya parte experimental constituye 

el motivo principal de éste trabajo de tesis, poner al día las 

teorías ni los métodos de la extracción en contracorriente en un 

sistema líquido-líquido, sino simplemente fundamentar, con una li­

gera revista y con las consideraciones teóricas esenciales, las 

experiencias que hemos realizado y los cálculos que como conse­

cuencia de la teoría y las experiencias, nos han permitido obte­
ner los resultados sobre los que se basan las conclusiones de 

éste trabajo.-

Se realizó con tal fin, un estudio del sistema cloroformo- 

ácido acético-agua, en una columna cuyos caracteres se detallan 

más adelante.-

Posteriormente, y en el deseo de hacer viable el estudio pre­

vio real izado, es que se aplicaron las características ce la co­

lumna para la obtención de un concentrado de Vitamina "A" por 

extracción de un aceite de hígado de tiburón con metano1, proce­

so que eliminaría el uso de presiones, como las existentes en el 

proceso "Solexol" aplicado al mismo problema (2) que utiliza co­

mo solvente selectivo al propano líquido a una temperatura próxi­
ma a su temperatura crítica, con todos los inconvenientes que pa­

ra la industria representa el tener que trabajar a presiones 

más o menos elevadas.
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?^oría del proceso r*o  extracción en contra comente 

en un giste na 1 f jiKo-1 fu tdo

Aunque la experiencia sobre el wcunismo y velocidad de extrae*  

clin es escasa galbos aspectos han sido estudiados en la extrae*  

cíón por solventes.(3)
Las consideraciones teóricas basadas en la estrecha similitud 

física con el proceso de la absorción de gastaun¡ue respaldadas 

por pocos rcsultudostjustifican la suposición de ;ue el mismo 

mecanismo do difusión rige la transferencia de soluto entre las 

dos fases líquidas.

T?n la extracción lí ¿uido*lfquido tdo3 películas líquidas en serie 

reemplazan al gas y a la película líquida en absorción.

51 proceso involucra transferir el soluto a travós de óstas dos 

películas laminares en serie9así corno también el estudio de los 

mecanismos do convección en las porciones internas de las masas 

líquidas.

La teoría de las dos películaS 

propuesta por hitman (4)t 

es la mós aceptada en la ac*  

tualidud y aplicada al sis*  

tema líq-líq sería la se­
guiente.

Si consideramos dos lí^ui*  

dos inexigibles con un so­
luto coí?dntpuestos en con­

tacto se originaría de inme­

diato un sistema cuyos ole- 

os ritos estón dispuestos de 

acuerdo con el esquena re*  

presentado en la fig.l.-
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Habrá dos peíícolas líjaldas en contacto en las cuales el 

nov¿alentó de convección ssrÚ prácticamente nulo en compara­
ción con el misuo ísovímiento en.el seno de atibas masas 11-ni­

etas»

1 1 □oriniento en el seno 11 judo ©3 muy rápido,considerándo­

se por lo tunto,uniforme la concentración del soluto en todos 

s js pmcos^y en las película ,1a transió renda de soluto a tra­

vés de ellas se hará solamente por un proceso do difusión» 

DI desarrollo tnatomátieo pura la absorción,considera en gene­

ral al gas inerte y que el solvente líquido sea prácticamente 

iwniscible»Paedo sor aplicado sutisf actoriumente a la extrac­

ción,si los dos solventes 11 jiidos pueden considerarse inmis­

cibles, teniendo en consecuencia un único soluto que se trans­

itar© do una fase a otra*  (5)
Su ablicución al caso más general de solventes parcialmente 

miscibles es injogiru,pues en tul sistema los tres componentes 

so difunden entro las dos fusos y debe considerarse la concen- 

traciónda los tros en cada una de ellas» 

i’Or otra parto las velocidades molares de flujo varían mucho 

con eí aparato y por consiguiente las si plificaoiones logradas 

y q$jL0 usuuloente ©e requieren para facilitar su uso práctico 

na pueden ser adoptadas» 

fío^o^lutaru .para la ext reculón
o

A*  superficie total de contacto intcrfucial, ern a.V

B: espesor efectivo de película líquida, cm
O*  coeficiente de distribución de e uiilibrio para la ley ideal 

xíf*  coeficiente de difusión dol soluto a través del solvente.

H»f»U»w: altura de una unidad do transferencia en base de la*

poli e ala corro seo adíente a la fase w. _ , cn¡

H»f»^»,,; ido?! corlas¡xmdiente u la faso D . ,cm

ÍT» •^•ow* altura total do una unidad do transferencia en base 

a la fase w ,<sm
H».,. •'3»0'35 ídem en baso a la fase J? ,cm
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: coeficiente total de extracción basado en ¿utos do la fue© 
w , íjol.¿/h»e33( c»3)

lúe t<, pura la faoe _

!• total do nolea do líquido on la unidad jb t i© r4po ; sol uto c?5s 

solvente ,:jol.g/K f

L Toles ce soluto,libro do solvente en la unidad ?o tiempo^ 

mol.g/h
N : ¿soles de soluto transferidos en la unidad de tlempo,moí»g/h 

;ndmero do unida os do transferencia de lu fase líquida 1% ©• 
dimensional

i¡- ; idemuse líquida tí. adiinensionul
i4Qr7t ndmero total de unidades de transferencia basado on datos 

de lu fu se w

idosfbasado on laso £
«

V : voll-nen efectivo de la cmlanna, cm

a superficie efectiva de contacta interiaciul por unidad de
2» 3volumen, cm / ora

o * concentración do soluto, mol «g/coi3

Ct : concentración del soluto en el cuerpo principal de la fase
■’ líquida

: concentración de soluto en la ínter! use entro las dos poli-
- calas líqivus

’ X. r»
©• : concentración de soluto,nol»g/cm’3,en-una fase líquida la 

cual estaría en equilibrio con la concentración del caer- ' ■*  ♦
po principal en la fase 11 .uida opuesta

oav: P*o 7jedio del total de moles por cu sobre la película li*
quida

d^ : diámetro de lu 0)lu¿na,2íu
k : coeficiente' de película llqaidaea31»g/h»OB3(mol«g/&a*)

m inclinación de la curva tío equilibrio en coordenadas x-y

&• : idoc,en coordenadas c-a
a ; velocidad uel líquido en lu torre, csü/seg»

x : fruición ruolur go soluto en lu fase líquida u

x* fracción xolur do soluto en la fase lí ruida % ,1a cual
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estarla en equilibrio oon le fracción molar y fdel solu­
to en la fase vt

fracción molar del soluto en el cuerpo principal de alguna 

faso 11 pida
X| fracción molar del soluto en la interíase para cualquier 

fase líquida y temblón para la fase ,5.. en equilibrio con 

?i P ara la fase w

x valor medio logarítmico do la fracción /solar Ce solvente en ,A
el cuerpo líquido principal y en la intorfasd

media logarítmica do (1-x) y (l-x* ) para la fase 5

y fracción molar de s iluto en fase w _
y1 fracción ítolur de soluto en fase w «la que estaría en

equilibrio con la fracción molar x del soluto en el cuer­

po principal de la fase

y¿ ; fracción mol-r ''el soleto en la f^e w y en la interfase 

<1-7) y (l-y») pura la fase BWir
a

3 sección a o la cilumnu, cm
h i

altura efectiva la colana

viscosidad dol líquidot g/h.c»ü
los subíndices ,3 , y w t indican respectivamente a la

fase 5 y a lu tase w

Los subíndices 1 y 2, el principio y fin de la columna

Estudio del proceso de difus lÓn

Hablamos dicho en páginas anteriores, jjo la transieren» 

cía ¿te un soluto a travÓ-s de dos películas líquidas en contacto 

sp huelan exclusivamente por un proceso de d»fítsión,es porfío 

tanto necesario es aviar las loyes .¿ue rigen a este fenómeno 

para ¿odor luego a ni icarias al cuso purt calar do dato ensuyo*-

Po^ei^us desarrollar la teoría ocupándonos de la difusión 
de dos cuerpos gaseósos quo satisfacen las leyes ¿e los gases 

ideales pura luego aplicar lo dicho en el Quiso de los líquidos
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con las rostr ice loaos indicadas en páginas anteriores.-

Sonsideromos el ouso repre sopiado en lu fig»2; dentro 

da la zona (1) la mazóla gaseosa eotá constituida casi exclu- 

siTumenvo por gas íl).’n la zona (2) es el gas (2) el .que pre» 

domina»-Lu presión total p.p tse m^ntendr*  constante en toda la 

regló# que nos ocupa 7 sorá siempre la S’ima de las presiones 

parciales <e cada uno de los componentes*

Pj; Pj+ P2
}

Si factor intensidad que tiende a Hacer pasar el cuerpo 

(1) do izquierda a derecha y al cuerpo (2) en sentido contra 

riotos la caída en la presión parcial de oatla uno de ellos.»

$e admite la hipótesis de tue la calda elemental de la 

presión parcial del cuerpo -ue se difunde os pr voroionaí a 

las resistencias que encuentra en su marcha t siendo éstas; 
!•) la densidad molecular propia y la del cuerpo a través delX 
cual ha de pasar ( densidad molecular: n&acro de moles por



unidad do volumen • -gr— (6)

: densidad parcial;peso por unidad de volumen

k; paso ole c olar del &ús

&•) lu velocidad relativa con raspa oto al do ^lasamiento Sol 
otro cuerpo y 3*)  el espacio uo corres sondo L ásaacída de 

presión»

*áp2ro^»l Vg . ^1 (#£-" v^) dx (2)
~2~£ 75£

poro cWo

P ’S Pft p£» ote», dpx» dpg® ; dpl» dp2
X

teniendo pronto Ó a tu rel¿aiÓntüo deduce do ÍD y (£)

cx'1.8 = -<2.1 s'>'- O)

látigo de dicho valor poñr* arr supri'.iiCo el subíndice» 

donvisno Introducir pura ulteriores eonci cruciono3 la siajjni- 

tud flg ■.PQyy.jgMo Jft,,» expresada en ¿oles por anidad
do superficie y por unidad de tiempo

x/
N moles/tr^ae^» - JLxíL (4)

i.

3n cuchos procesos el uíLero ¿le .oíos que pasa en un son 

tido, &¿ttendr£ ¿ue acr el mismo que pauu en el otro, Hg •

■1 S

pura el caorpcr (1) quo se difunde u truvós dol (2) será;
/ ‘Z-d?l« <1 s¿ ~’.V» («1*  Wfc) dx <1)

^‘l
en donde;

w * velocidades

x s espesor
/ •■ -l.íii oonstanto de proporcionalidad

la ecuación anterior es lu expresión el r oTeiioiul do 

difusión (7)
■ \

f/O igual manera se tendrá;
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a-*a-Xa  (5)
H i 2

el signo contrario oa para tañer en cuenta la d mocita
do pasaje#

La ecuación (1) pande escribirse

• api * .<!«.! W a W1 - ~X- P. .W?¡ dx (&)
' I üq l’-g líq j

que teniendo en cuenta la igualdad (5) se transforma en:

- dPl a c< ”1 f 1& + -1T| <’*
kl j » 2 ‘■1 I

' J
D”S la Ka’i.ciffw

p,v «-4-* 1 •*•  a. _ p _ x
to ~

reemplazando en (7)
-api .0/ [_£1 + J3 1 a» «Jíia.-JL fix <»»

x 2 ¡i n iq ;n!

Por transposición do términos

Yl^L. g ~ _3 jL T _dtrL (9)
¿.¡1 <XP

teniendo pro sonto la ecuación de estado

pi a i X i .* • api a t a^í f 
" 11 “ ¿i

dpi _ a d^ x
dx ¿q dx

sustituyendo en la (9)

X1 W1 ' H2£2 , dXl (10).
■a--—- gg ~ -»« • — — " ' <

% <x*P«;  q dx

1*1  coeficiente ?J\8 se denomina” coef * o lente do di-
O<ep 

fusivid&d” y so designa con la letra



Puede la (lo) escribirse entoncos^previa eliminación de 

de ambos Morunos

'8Í'»1 _ -Oí _JLÍl_ (11)
dx

fórmula que nos dice que a temperatura y presión constante la 

*densidad de la corriente*  del cuerpo, que se difunde es pro­

porcional al gradiente del peso específico en la dirección 

de la corriente*

‘$1 coeficiente de difusibilidad Dftse expresa en unidades 

de superfioie por unidad de tiempo*»
12ouaclón difere ncial _<e la <1 afusión

Sea el paralelepípedo elemental de la figura 3* Por la cu­

ra que corresponde a la absisa normal a ese eje penetra

en la unidad de tiempo lu cantidad
( w»X)JC ay a» Cíe)

yen el tiempo elemental dt;
( w*̂) xdy dz dt (13^

Por la cara correspondiente a la absisa x — dx ¿saldrá 

en el mismo período

( axdy dz dt (14)



(15)

pero i

Pro cediendo análogamente en euua cara.su^ianio s^a resul¿» 

lados y teniendo préstalo quo;
dx.dy.dz*  ~ üv * se obtiene para la cantidad 

total perdida en el intervalo dt

dv.dt (16)

Como la masa contenida es^.::v ,si disminución en el 

tiempo dt puede también expresarse por:

(17)

Igualando a^bus expresiones y suprimiendo faqtoree co» 

manos obtenemos;

que es lu ecaaoiÓn diferencial da la difusión»

(19)

-Dif us i ón du 1 os líquidos

la difusión en el seno de un líquido es un cuso especial 

do la difusión»
fura que ella exista es Indispensable tener una difcreJi- 

cia 'e concentración entra los sitios entre los cuales se 

efectdu y es sieupre mucho más lenta (8) que en los gaseo»
Si Humamos y c^ en moles/crn^ tlas concentraciones 

de los c;ierpostse hacen en este caso consideraciones semejan^ 

tes a las establecidas para los gases»

su >ondrí jue la cbídu do concentración entre ¿oá pun-

y reeraalazunuo el valor do la (11) según lo antedicho
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tos infin i táñente a prÓxi>60s es proporcional a ouc^ una do las 

concentrad nos t’el cuerpo que se difundo y a la del cuerpo a 

través ftol cuál lo haceja la velocidad relativa entre ambos y 

a la distancia entre los puntos considerados es decir;

- <3ol-3cl «£< W1 “ w£ > dx (20)
l

□ i la difusión es igual en ambos sentidos

«1 ©q ss-Ng «2

podemos obtener

-dcqw^5( Oq Cg ?,*q  - c^ Cg v?g) dx

• (3®1 W1 ( c2?°l> (£D

del primer y torcer rn.xe.bro se obtiene

3o Geno Jiña coeficiente de difusivídad (9) al valor;

jf gj . por lo tanto
¿3<oi4ca)

N1= wDf ¿£1 (J¿2 )
■ dx

análoga a la ecuación (11) para gases

Ecuaciones paro películas líquidas en 1¿j extracción

Considerar^ros en lo ,{iie sigue a las dos películas líquit 

das en serie cono fuá dicho anteriormente tasf cono también las 

ocuucionos a usar sarán adaptadas de. similares usadas en absor*-  

ción»

liara la transía rancia do un soluto a través de un¡j poli» 

cala 11 jxida en la extracción bajo condiciones estacionarias 

en cualquier punto de un aparato ..4ue funciona continuamente (10)
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el número de moles de soluto transferidos en la unidud de 

tiempo está dudo por

«k... ( Ox-cJ «k.ú.UaT(xt-x1) (23)

Itera la transferencia del s luto en el sentido opues­

to 0© reeupluaa por (a¿-Cr) y (x¿«x¿) por
2eór i cutiente ol coeficiente de película líquida está 

dado por;

En donde 3.espesor efectivo de película se su^cne sea 

alguna función del ndnoro de Reynolds»
^sta ©canción (%4).no3 srainistra una información cual!» 

tai;iva de los factores (¿uo afectan lu velocidad de extracción 

en condiciones estacionarias»

«Coiío ejemplo citaremos el valor de un coeficiente de ex­

tracción, pura nelljculu liñuda en extracción (11) entre agua 

y mierossne ©n una colaina de parodos hdmeias

■•p
en donde j , es la densidad da la Musa principal

Las ecuaciones pura películas líquidas pueden escribirse 

en función del coeficiente de película o bidn en función del 

lí»2»u« o altura de una unidad do transferencia como sigue:

d*I» <25)
' w(l*x)(x¿«x) * !•

reduciéndose cuando la solución es diltudu a;

djjf >. —— MMMMaMMMMMMMM» fgg)
“* ~ Kq » K ~~ X»

temblón
n»x-»n^_ a

— <2*7  >



d i:.".’!ísg ____ vJj.____  (£8)
k’í,3tStó*°uV ,a

yW le lo n te s t o tale 3 de e x»; ra ce i ón

Ljs coeficientes totales de extracción*están  definidos •»*
por;

— - ._ .r . (29 )
(% — ) dxi

Para valores de la lase _twr

y por:
K- SS d^v ■ (30)

( O rv — G ) dii.

pura val ira de la fase

r)aru equipos tules como col mus rrellenas o de lluvia 

(spray)donde el, are a de contacto interf acial no es me dible di­

rectamente (que es el cuso corriente) 9d¿ ce reemplaza por a.dv.e 

Lus ecuaciones (29) y (0n) son entonces empleadas en base al ve­

lamen do la torre y a los coeficientes de capacidad bwa y Jí^a*  

usándose fu ecuación correspondiente a la fase que ofrece mayor 

resistencia a la extra colón.

Los coeficientes totales están relacionados con los coe­

ficientes de película por;

S (21)

Ms--------- 1--------- (32)
_JL—, 4. ., 1,„.

k^u k^a.m*

en donde »•<-¿£Í12L (pendiente do la curva de equilibrio) 
£> o*

3i la ley de distribución se .cuáplet ..m": constante ;0 si 

o^ puede considerarse lineal con sobre el rango de con­

centración usado• 7 í ^a tpueden sor cons ideradas constan—

tes e independientes Ce la concentración si k^a y k^a son cons-
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tantes»De otra forma los coef icientes totales varían con la

’ la concentración arta cuando los coeficientes de película sean
*
constantes»-

lo antedicho restringe el aso de los coeficientes 

totales» Coopto como una aproximación empírica*no  deben ser 

considerados constantes en la integración do las ecuaciones 

citadastpero pie Jen sor incluidos dentro dol signo de integra» 

ciÓn si se calo ilan sus volares para cu: concentración ice- 

diunte 1 ¡s eeluciones (ftl) y (2>8)»~

31 concepto de las películas nue controlan el proce­

so so puede aplicar en la ex- imeción»-

□1 la distribución fel soluto favorece en gran parte 

a lu limo w «tay es sv>y,grandet( °niJ llega a s^r prác­

ticamente igual u. ( e’-Oj) y igual a k#u»La película lí-

^uida correspondiente a la lu fase J> «es entonóos la que pre­

senta mayor reslátóncia a la extracción y los cauto¿os opera-;•■ •■ ‘ />f r
ti vos quo afecten solamente & lu icise w, «no tienen influencia 

en la velocidad do extrucción»-
I4a inversa es vclidu cuando lu distribución del solu­

to favorece gruir^senlo a la fase 3 «es decir que m*  es
«uy pe quena»•

3n el tercer caso»ningana película controla el proce­
so y allí ambas películas deben ser consideradas en una ex­

tra oclón de ese tipo»-

Unidad trunaforo u o la to te;l (12)

Puede ser obtenida pare la extrucalÓn 1! jiido-ll^ui- 

do en buso a valores da «Malquiera Ge las fases 1! luidas»

31 número de unidades Ge trunsforencxa total,en fun*

ciín Ce valores de la fase w .está dado por-.

433}
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yu que

análogamente,en base a la fase

(34)

ya qtie

¿Hulosamente a las ec laaioncs G-7) y (23),el H»T.U*  total 

está dudo por:

(35)

(36)

(37)

(38)

□ i se trata de soluciones dul Uda^d-y*  )/(l-y) es aproxima- 

damente igual a la unidad,la (33) se reduce,previo desarrollo 

en serie ile ese val rr a:

(39)

y en forma similar la (34) se reduce a:

(40)
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la relación rigurosa entro el total y los

1U •’! dé las películas es pura la fase w ?

(41)

y on base de la fase £ ;

(42)

donc*e  (l-y)¿i y (l-x)n son lod valores raedlos logarítmicos de 

(l-y^l y (l-y*)  y de (1-x^) y (l-x¿) resp®otiva(ijente,por 

ejemplo los valores pedios logarítmicos do lus concentracio­

nes del cuerpo principal y de la interpuso respootivu*-

Si la película que controla el proceso corresponde

a la fase w .la ecuación (41) ee reduce a (13)

(43)

en forma a.Lmilur lu etpación (42) se ¡reduce a :

(44)

¿ruando la fase que controla es la TJ»-

jondo ninguna película controla,óatas dos Sitias

ecuaciones solo conducen a groseras aproximaciones»
Para solí clones suf ioientemente diluí iustlus rela­

ciones siguientes /ue son aproximad iones de lus (41) y (42)
son suf i cié ni emento satisfactorias

(45}

(46)
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Pura ua Kiste de solventes inmiscible a X*  /x*„w a * 
ea la pe nú lento do la línea de operación (curva inferior del 

gráfico) fig«4«- g es lu ponCien e ao lu curva de equilibrio 

en oi&lquior pan lo t siendo por lo tanto el termino mx’ /i’
W A

la relaoijn da datas dos i endiente□•-

Si lúa curvas do operación y do equilibrio son roe» 

tusaste tómino ñor*  constante y el total soró cons­
iento si los ílo película también lo sÓn*  ‘isto es m¿s

♦

probable que suceda con sol<1 cienos düuidustdone L* w y I’g 

no cuíabiun aprociublemcnve a travos de la col un na y donde la 

ley do distribución ideal vole*-
Donde ósl-i no se cm lewlos totales varían a

truvós do la colana y su uso requieres una integración gráfi­

ca rigurosa pura el cálculo do lu altura de la columna*»

En estas condiciones el uso dol total t re salta

sor uds exacto cuando una u otra polfculu ofrece la mayor re­

sistencia y el valor ¿al H* ‘P*U*  total es esencicl'nento igual



a sus valores de políaula»-
Sqsuraon

Til término KQ »a coeficiente do capacitadlo coeficien­
te total de extracoióntn0s di ana modida de la tesa de solato 

transferido de uña fase a otra en una unidad do volumen de la 

soccióñ rellena y con la unidad de fuerza impulsora»»
Corresponde el mismo concepto para el tdruino k pero 

aplicado a la película líqulda»-

Xa fueraa impulsora en extrucción,está dada por ludifo» 

rencia do concentración do los puntos bajo consideración»»
. /?

»c altura equivalente7a un plato teórico es 

aquella longitud de columna que define una etapa de equilibrio 

en lu extracción*-#  ledo ser calcula la gráficamente midiendo. ■ i
puso a paso las etapas en un gráfico entre une linea do opera» 

ción y una linea de equilibrio de manera análoga a la por la 

cuál los platos teóricos son calculados en el diagrama de 

f.'c Cabo —’llilele (14) (15)»—

121 termino . o altura do una unidad de transid»

renciates un concepto sigilar al anterior (16)(17) pero difie» 

re ne ósteten que en lugar de considerar la transferencia pu&a 

a puso a través do la oolumnuttoQu en cuenta la continua va­
riación da la fuerza impulsora u través de la misma.-

l)o lo precedente,so deducea ¡uo el logro de condiaitfnes 

óptimas do trabajo en una columna dependo do lu obtención de 

pequeños valores de H.f • o de valores grandes de fu»- 

feétodos de determinación de los, coef ¿ctontea ?.a y del F»T»7» 

método bosádo en el cálculo gráfico
Xa determinación gráfica del nd^ro do inúdudas trund-

terídus so reclina <e la siguiente manera (18) fig.5.-
Xu linea a se dibuja do manara _ue sus ordenadas 

sean lus aodios uritmétious de lus ordenudco de C*0*  j'C.K3



(cirvas de operación y de equilibrio respectiva rúente) o que. 

sjs abolsas sean los medias aritméticas de las abe .sos de C»0« 

y C»I!» segSn el prado^ioio de pelfcila.partienfio de a »se 

traza la ubetsu ha3ta B fso levanta luego la ordenada hu&ta 

encontrar a la C»0» y se repito hasta llegar al estado final»*
r i

Con el nljero de unidades transferidas hallado se en*  

cusntra el H»?VJ» dividiendo por a^uel vol^r a la altara afee» 

tivu de lu columna*-
Qt.ro método consiste en;

ilapsosentadas on un gráfico lu. d»0» y la C»^» con los
*

datos obtenidos de la experionoiutla diferencia en de om*  

bos curvas a través de Xa trayectoria do lu linea de ox^raciÓOg 

figc»6*? taur*  los volares de luo fuerzas impulsoras en loe pali­
tos cons idorados »I(u inversa de esta fuerza i ipulsora gráficas 

en runo ida do x r representa general rente una curva del tipo 

do la indicada en la figura correspondiente a caía ano de los 

casos posiblestfigs»b-9»-
la sediciín del urea encerrada en lu curva por alguno 

do los procedí miemos cono elfo síxiegla de ml'upson triangulación



Í*2
qie nos di 

X1- X
1 1L^

Con ¿si® valor se obtiene el de la do la siguiente fóa> 
©ala;

en donde * es la densidad media do la solución 

o sinó el de H»i»U. ,,o a



i¿todo basado en la fórmula do Golburn

«olburn (19) piosio de manifiesto que las o pe racio­

no a de absorción.dest ilación y extracción en general implican 

la existencia do dos rosistanciuj dio pílcala y*  hulla el valor
£ ' < •

superior do <1. f • I# de sis valores simples dcT película. 

5cuaciones(45-46)
NI güín y Brox'ning (20) demostraron pura casos en donde 

si sistema no se aparta considerable son te de la ley do distri­

bución del equilibrio y donde los volómnes Inter cambiados .can 

timados extraídas y concentraciones correspondientes no son 

grandes,lu tasa de soluto transferido para la extracción líqui 
do-lí piído viene duda por:

Obtienen finalmente aplicando un procedimiento análogo 

al de Uhilton y úolbirn (21) la siguiente expresión;



U iUipO jtiliS&uO 
......... I ■■'

Corres.'onde al del esquema a¡;jante,fig»14,tratándose 

do un tubo de vidrio nlirox” convenionuomonte trabajudo,tul 

como el mismo enseáu»-

provisto de dos inte rcújbiaco reside calor con el 
fin de pro calentar o preenfriur los alimentaciones a una tempo­
ral ur a du.^ untos de entrar a lu columna »3sto dispositivo no 

se usó en las experiencias re al i sucas paos éstas so hicieron e 

lu temperatura ambiente»-
"lección del empaojetado

Un la extracción en contracorriente contíauu,el tamaño, 

lu forma y lu na turulos a de la superficie del relleno son fac­
tores C-c jacha i iportuncia(22)»-

los empaquetados finos tienen amplias ureas por unidad 

de volumen,siendo de esperar por lo tonto que sean "efioientos 

en la extracción lí .-líquida en columnas ya que la transieren^ 

cia de soluto depende del areu intorfacial de oontacto»-

T.n nuestro cuso s& wawrQn anillos de Kusching da vidrio 

yaque su uso,al igual cae la lana de vidrio ,lus he linos de vi­

drio,etc» en experiencias análogas a la presente produjeron 

muy buenas performance 3*-

i?or otra parle (23),los anillos de ¿iusohing ofrecen lu, 
mejor cmbinación de bajo peso por anidad de volumen,voluudn 

libro,sección libre y superficie total ¿ue cualquier otro ti- 

po de relleno»-
watos do la torre y del relleno

Diáme tro interno(pronodio) 49 m

Longitud total de la torre 1041 tn¡a

rt de lu torre con relleno' 1015 tti»n

Volumen efectivo de lu columna 1014,03 etn3

,r de lu col urna con empaquetado
(experimental, pro medio) 1406,00 es3

Volumen *¡>  dal empaquetado 26;59

* vi dd espacio libre 73,41.



anillos do itesohig

ultura (pro iedxo) 9 tóa
tro interno (pro-iodio) 6 ana

* oxt rno (promedio) * 8 inca

ni relleno fu¿ dispuesto sobre un soporto de vidrio 

curvado en for.ua da espiraltcolocado £stetsobre la estrangula- 

dnra de la col i inu»Los anillos fueron arrojados al asar (24) 

hasta alcanzar lu altura deseada*»
Aunque diversos autoras ron:arcan importancia (25)(26) 

del torminal inferior y de la cabeza d i atribu idora t una construc­

ción simple fuó utilizada siendo ósta la doscripta en el es que-» 

ma»-

Loa re o ip ie u tes*-del  alimento líquido fueron colocados a 

cierta altura sobro lu eolruiu y por estar dispuestos como frus» 

eos de luriotte sumunist^aron un cuudal constante•-

la medición do óstos caudillos fud posible por disponer 

de dos frascos receptores que poseían cada uno Un tubo gradua­

do cuya, calibración so efectuó previamente con volúmenes cono­

cidos de lí tUidoeJe puede observar el espíeme y el gráfico de 

calibración fig»10*-

le realizaron varias corridas haciendo penetrar por 14 

p&rte superior cloroior jo con una determinada acidez acótica 

y por lu parte inferior corriente co. .-due­
la col ana funcionó durante todos los pasajes teniendo, 

cono fase continua a la sauosaeobserv£ndooe a través de ésta 

la dis jorsidn de lu fase clorofórmicu como finas gotas que dod-
<■

c^ibían sinuosos caminos a tr-vós do toda lu longitud empaque» 

twiUe-

•luando la columna fuÓ cmsidoruchi en rdgi.men eo tomaron 

muestras do extracto y refinaCo y se procedió a su análisis*
j?ué dable observar el fenómeno de ”floodingrt o inundación 

de la columna durante alonas de las corridus de ensayo»-(2V^

for.ua


25

De lus varias aorriO-e realizadas se toau en ósto tra*  

bajo una pura ejemplificar los mótodos de calculo*
A.nllisi.3 de las c>ios rus

>1 yrofor jo-uc^o acótilo (28)
Oobre 25 c:l. de la moscla so agregaron 85 iuL*  de agua 

destilada hervida y enfriada y algunas gotas de í’enolf tale isa 

titulándose con solución 0tl 1U o 1N de DaOH hasta aparición 

de color rosado persistente despíós *e  una onórgica agitación*
Agucido aeótico (29)

Sobre 25 ^1*  de rries'ra so tituló., con solución 0tl IU'■<
o 1IU de iluOH usando co jo indicador a la fenolftdeina»-v



.26-

giuptoo ir;

-Variación dol nivel en la bureta por Cuda 253 tul» do agua a 20*  O»



Dísona, clei los frascos colectores (8-9)

Cabezal distribuidor superior 
usado pura la dis:r,r3i*n  dsl d0¡.

t iburdn

(4-5)



«sa

DTJ.ro D'JL



>29-

PT ;,ur:ai.A

x^: conce ni ración de soluto 

en el £.1 monto a extraer 

mol /mol*;  &/ cm® e t o«

Xg; conoontración de aplato 

en el alimento extraído 
inol/ciol-g/cri® etc*

y^: concentración de soluto 

en el solvente colectivo 
a la fluliCut’uol/rcol ;g/atn^Btc«

y2; concentración de sol j¿o 

en el solvente so lectivo 

a la entradüt:iol/aol'¡ij/o*  etc

1 ; caudal do alimento por 

unidad do ti©upo que ehtra 

o sale»

G $ caudal de solvente por 

unidad de tiempo que entra 

o salee

Igualando las cantidades 

de cuerpo a absorber qué en­
tran y palea de la torrerten- 

’ v 
dro>*os<3ó  acuerdo a la nota-

eiíq mi lauda;

L»x1.‘G.y2 o leX^-O./i

Gfy¡¿-yx>xi(x2-xj.)
ecuación ¡jue representa una recta en unpluno donde se toiae oo%a 

conrdenadus a x e y ¡y cuya pendiente es 1/G ••
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do ¿posición 1/{5ag-ie corros >ondon g los estados fie 

equilibrio de u.to lusos en el diagrama triangular 

pura el sis^e^u a¿ua-ac»acÓtico-cloroforo (30) (31)

I TI IV V VI

Puntos
A .Acó ti 00 

en
¿uso UCU0S&

k.-
i

Agua
< J <

4*»lxCÓt.fcC0 AeACÓtiCO 
en *’ 

fase cloroíj

i

6,63

9tí,63

1,55
0,22

91,82

1,15

6,63

1,15

W
 *0

| 
W

•

' j 17,03
05,78
2,15

0,25
tíO,(J2

3,97 
17,03

3,97

(3)
(31 33,7a

86,75
3,98

1,04
63,30

12,21
32,78

12,21*

(4)
(4*) 44,25

79,00
7,65

2,50
48,10

18,50
44,25

16,50

(5) 
(51 50,75

66,25
17,60

5,50
31,65

28,25
60,75

28,25

k 42,30 42,00 15,70 42,30 42,30

¿<c 2dr-;nci as:

Columna I)Indica los puntos extremos de la linea de unión 

en el diagrama triangular

Columnam)Las respectiva oo ¡posición"de dichos puntos
Col ataña IV) Idem

Columna V ) Idem

Columna II-VI)Datos que intervlenon en la construcción 

del diagrama de equilibrio en coordenadas; 
cartealunas

Loa puntos indicados en la columna I y cor respondió mear 

a los estados de equilibrio en el diagrama fueron comprobado^ 

expo r imentsímente (32)*  -
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Interpolación de ¿atados rio equilibrio en ol

d iasraTia t riangular

Tara la obtención de valores situados entre dos pinto a 

cualesquiera de la curva so efectda una intercalación gráfica 

en el diugraaa triangular,fig*16»*

¡Silo se logra obteniendo previamente una linea conjugada 

de la curva de equilibrio como so indica en dicho diagrama (33) 
o sinó por el siguiente mÓtouo también gráfico (34)•• flg.18.-

A partir de la linea oonjugada obtenida so logran los pin­

tos que so desean interpolar procediendo a la inversa de su coM« 
trucoián»-

los valorea obtenidos de acuerdo al pri »r pro/jogintento 

fueron los quo se indican en lu página ,££••



puntos
B AO.ACÓtiCO

en 
fase acuosa ^Cloroformo $ Agua * ják.^CÓLiCC

y

ACÓ tlCQ 
en 

fase cl^roi . i
(d) 99,23 0,22

v 1 '■
0,55 o,5á'

(<?) 3,34 1,44
98,63

95,22 3,34

(1) 0,22 1,15 1,15
(11 6,63 1,55 91,82 6,63
(c) 97,91 0,42 - 1,87 1,87
(<?) 9,15 1,75 89,10 ____ 9.1S
(b) 96,95 0,23 2,82 2,88
ítf) 11,60 1,88 86,52 11,60
(a) 96,30 0,24 3,46 3,46 j

(*fl 14,35 2,07 83,58 14,35 i
(2) 95,78 0,25 3,97

................................ ,

3,97
(21 17,03 e, 15 80,02 17,03 í

O) 86,75 1,04 12,21 12, a
(31 32,78 3,98 63,30 32,78 J

■ ■ i. — . .........  Wu.
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I)at03 obtenidos en algunas (te lae eawsríencias

real isc flus

nxp. 
K° I II III Ti

---- -----

V

1 400 71,0 43,15 0,90 7,55

2 765 47,0 53,25
... r.......... *.

1,50 5,60

3 778 57,0 36,75 0,70 4,60

4 955 £85,0 36,80 4,15
*

9,90

6 908 122,0 36,80 e,7o 7,85

6 759 114,7 274,00 5,40 60,00

' rAColaina I) Caudal de agua cir/rain#
Columna II) Caudal de cloroformo cm3/siin.
Columna III) Alimento (í»%0D0n-HCCl3) .-Titulación sobre 2& w3 

on3 do BaOH 0,1 N. gastados

Columna IV) Extraído (CII3COOH-HCC13) .-¿ituluciía sobre 50 «a3 

c?n3 de IIuÓlí 0,1 2*.  gastados

'Columna V) Extracto (Agua-111^300*̂)  e-Titulación sobre 23 cm3 

um3 de IlaOH 0,1 K. gastados



Datoa corres endiente a a las distintas exyrieneiaa

Corrida
M*

/

1 2 3 4 5 6

«A 
8/h.

43,63 35,60 29,80

** *’ V

142,00 62,48

1 ?

448,60

,Tl?al 
oft/h

£26 149 182 910 388 365

*1 
g/om®

0,01035 0,0127# *0,00882 0,00884 0,00884 0,06580

. 4
(gráfico’ 
g/ cía3

0,00040 0,00030.
O

0,00028 0,00055 0,00046 0.0035Q

*2
. g/ 03® 0,000108 0,000180 0,000084 0,000498 0,000324 0 ,‘0U:¿X 11

«s
(gráfico'
g/cm3

0 o 0 0 0
■

0

*1
g/cm3

0,00181 0,00134 0,00110 0,00238 0,00188 0,01440 -

J’af* 10,47 6,41 4,67 26,79 13,32 29,64

n.T.u.0C]
c:n

21,61 23,27 38,90 S4,p0 29,08 12,30

V4 0,00996 0,01248 0,00857 0,00829 0,00539
■

0,062S0

*z‘ 4 0,000108 0,000180 0,000084 0,000498 0,000324 o,oov«k.
J
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CálCllO gráfico Clol fí.X.U»
r^ nplo con loa ciatos obtenidos.en una experiencia

¿osarios la indicada con el II® 6

Cálculo de «x:
3Se titula a bre 25 ca de^L aliento

era3 de íteOH *8/1  ; 27,40: £74,00 cu® HuOH 8/10

O,0060'x 274,00 ; 1,646 .g. de ac.acático

densidad dol alimento a 2ü®C.(picnon¿trica)

1,455 g./cm3
85 cu3 x 1,456 g/ca3* j 66,375 g.

1,646 X 100*/,  36,376 t.4,B3 <-1 uo.acético í/3

Calculo de x2

Je titula sobre 25cu de reí iñudo6
otn3 de NuOH N/10 s 2,70

0,0060 x 2,70 $ C,£131 g. do ac.acdtico
densidad dol refinado a 20®C (picnoraátrica)

1,489 g/osi3

25 cm3 x 1,489 g/ca3 t 37,260 g.

0,0161 x 100*/,  37,260 s 0,0433 $ ac.acético 1?/P

Cálculo de :

Se titula eobre 25 *0*»®  del extracto
cm3 de NaOH 8/10 j 60,00

0,0060 x 60,00 0,36 g. dé ae.ceático
densidad del extracto ¿ 20eü (pleno lírica)

1,006 e/c®s

25 CE® x 1,006 g/cu® : 25,15 g.

0,36 x 100*/.  25,15 : 1,43 % ac.acático p/£
cále ilo de yg :

Coüo el solvente utilizado es agua corriente coraSn
su ácidos acética es nula.- Por lo tanto yn; 0

Se construye la curva de operación en base a los‘datos



obtenidos ( xl»yl ) ? ( «g,y8U.
üe obtienen loe aiguiontoa valorea de equilibrio para los

*
correspondientes de la curva de opcraoi&ufig*  •-

X X» x-x*  -
♦ T *

.. ...... X-X’......./
; 4.53- h 0.24 4,29 m 0,233 *

! ‘0.21 3,79
* ------i

0,264, 1

3,60 0*18  ¡ -5,324 .
1

0,302 |

•_ 3,00 1 0,16 L? 0,352 1

' 2,50
'Vi

0,13 1 •. 8.37 jl_ L <0,422í
8,00 0,10 1,90

• í
0,526 Jr í.bo 0,075 ■ i,ls^ i 0,7020

11,00 0,050 0,950 1,0525

j 0,50 0,025 0,475 2,1040

i 0,0433 i 0,000 I 0,0433 23,0840

Se construye ana curva,flg.24,tomando como ordonad&s

los valores de y como aheleas loa correspondientes de x
El valor dol arca encerrada por la curva y lus orde-V 

nadas extremas nos dé el n&sero de unidades de transferencia

Fq,valor que es el da -
JxxX * X

En nuestro casos

* 8,10 (adimaíisional)

H.íC» 101.5 L — 12,53 Ctn.»
8,10 *













J¿lcilo analítico dol 1T.T.U.
r opio con loa a uto 3 do lu experiencia 1P 6««

i ara la resolución anal ti lea pueden representarse las 

curvas da operación y de equilibrio en función de los valoro» 

de la concentración de ácido achico en aiabus lusos expresada en 
g/ca3.-

Pura ello y teniendo en cuenta las densidades del agua, 

deido acótico y cloroformo e puede proceder asi

Densidad 
, a 15° C

yunto d’
vtr

Pinto d
orir

Cloroformo ■ 1,405 •.
L . .......................i . .

| 0,97 66,80
Acido Acético 1,056 3,17 0,52
Agua* 1,000 95,23 O.ffc j
Volumen total

í ....... 1 r. - 1
4 99,36 ¡

¡ I
67,54 |

fus de considerarse pructicoweiítp weon eso valor
a la densidad»-

Para la c urva do equilibrio

punto d*

67,54:0,65:;l:x
X: 0,00814 g/cm3 ac»acético fase clorofi

Punto df 5 *

99,36:3,34: :l:x
x; 0,034ü0 g/ea3 ac»*fccót/ico  fase aeooba 

y asqueosivamente ,para ios injos»*
Para la curva de o/eración

Esta so obtiene directamente de losidatos analíticos»-.

Cdloulo de N :

ídolos de soluto transferidos en la unidad de tiempo, mol «g/tb

114,7 an^x l,455g/cm3: 166,8 g»

4,63 X 166,8*/•  100 i T,55 g» a»acótico/(nin»

(entrada) 7,5o gxGO cun’/t 60 g/mol«g : f ,55



107,0 en3 x l,4o9 g/en55 : 159,2 g*

0,0433 x 159,2 */•  1-0 : 0,0688 g*  ac.acót ico/tnin.
(salida) 0,0688 X 6Q*f»  60 $0,0688 mol.g./h.

Diferencia*  7,65 • 0,0688 $ 7.4812 mol.g./h.

V$
** (volumen efectivo de la columna)

1*914,03  co3

Cálculo de x^$

0,065b*/.  GO ; 0,001095 Mol.g./oú®

x|$ del gráfico (fig.22)
0,0035 g./on3

0,0035 £.*?•  60 ; 0,000584 c.ol.ji./an3

Cálculo de x¿$

0,000645*/.  60 i 0,0000108 mol.g./ou3

x|s del grlfloo (fig.25)
0 g»/c®3 o mol./os® 

reemplazando los valores en l¿é fórmalas de la pagina, 22,

r a ~ 7,4812_______ ■
* 1.^14,03 ,_(0B(?ülü95 * ■GeíyC584)-(0>pCQ0108).

2,3 10g. P.001395-0,OOv584_ 
0,00ü0108

w 29,64 mol.g./h»c¡p?mol»g/ctj?

Cálculo de la velocidad superficial ^pjci
* .

( VrJdl x m,7 on^/cjln x fio min.4/. 18,857 cmS 
(sección)

s 365 cm/horu

^365,cm¿h _ _ 12,30 c®OuA—» — w
29,64 1/h
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ü' ,-B ooh3'.:b:a?-Ow'>; vi2n.* *r«ú.  "á"

B tsqueflu de un solvente 3ole ctlvo
Ensayo con turfurol

Se agita vigoro dómente una poroi&t do aceite
* , * * *

oon cinco o fiéis voceo su volfeen de Turf uro! rocibutemente des 

t liado y seco con cloruro de calcio,

□o d«í5 24 horas en reposorios dos fases se­
pararon notamente*

Ge torne una porción de la furfurol y se

practica lu reacción de Curr-rrice distilo positiva,(35)

Ge trata la capa de furfiirol con étor de pp- 

tróloo (experiencia anterior a la p re son te) agitándoos© decáe­
te la capa ©torearla fase furfurol ,no dd la foaeción de Carru‘ ' r-
Brice,

Ge evapora el ext^xüXOiot^reo a 50-55 «3» 

□obre él j^osícIuq so practica la reacción de 
Curr-Prioe dando positiva,

Para la determinación cuantitativa so pro te­
dió de la siguiente mane»:

Peso del extracto etéreo, 0,0612 g, 
so lleva a 50 mi, oon cloroformo (35)

Poso de aceite sin tratar. 0,0796 g, 

se lleva a 65 mi, con cloroformé lo tanto a^bas so­
luciones tienen igual cantld&>de soluto por mi,,

T?n dos tubos iguales limpidb*y secos w to 

man 6 mi, d© las diluciones y se agregan a ambos 10 al, de reorj- 

tivo de Carr-Briue (solución saturarla clorofórmica de GbCl«)

lío se observan diferencias ©preciables en les 
intensidades da color,-

úé repitió la experiencia extrayendo •varias

A D’T HTO-iOO IXJ 1‘7B’JTON 20 H tr.DTO
■ —■» I» IHIIIIIII» IIH ■ '■! - MI.» HUIIglIM. l<—— .....................II» » —-I— » i.W  ................................... ........

PTT rpj
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veces con poroiones nuevas de furfurol arribándose siempre a 

idéntica conolüsión*-
11o hay concentración de vxtumina en el

’M 
extracto obtenido por tratamiento con furfurol**

Disolviendo el aoeite previamente en éter do*  peídrólgo

Sata experiencia fué anterior a’ lu precedente»*. *
Se diluyó el suoit*  && un vojnwen igual os

*• >■

éter üe petróleo*.!©  trató ésta solución con furfurol,agitando 

enérgicamente en una ampolla ce decantación**

La fase ./uriurol no acusó reacción positiva 

do vitamina "a%
j?rov lamente rué la criisoibiliaad

col éter do petróleo en el furfurol ddPla siguiente forma;

?*  isclbil 5dad del éter de petróleo en. furfurol *¿  22 • C*

Dens idad picnométrica a 22 ♦C*

i . Fuffar,ol Eter de ¿etróleo ¡) •* il 
pie. vacío

. w. ,
!*  14.0524 g. i 59,6888 g. j

1_____+«2° 84,4460 g. Í 89,5290 g.

w + sust. 26,0352 - g» ■í 73,0016 g.
'Densidad a 22*  C» 1,155 g/ca®

t . -------------------— -
' 0,670 g/om® |

1*1  éter de petróleo se fuó añadiendo desde 

una bureta graduada al 1/10 de mi» con tapa esmerilada, de 0,10 

en 0,10 do ml« sobre el furfurol colocado en una probeta gradúa» 

da con tapa esmerilada,agitando cada ve^l¡asta aparición de 

turbiedad permanente*-
i i2n la pagina siguiente se la expe-»

rioncio*-
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1j Brobeta 1
* í

2 1*
i

. 8... J
Furfurol mi. 10 15 ? 20 |

Eter mi» 1,9
:——4

2.9 3,7 i

lüscibilidud en 

volumen # 15,96

1

16,16 ¡ ‘ , -r. 14,60

Miscibilidad en
< * 'r I

i
peso 9,97 10,12 j 9,73 .

Ensayo ut 11 igando alcohol etílico absoluto» como solvente 

de eleceión
En un tubo de centrifuga con tapa esmerilada 

se colocan 10 g. do aceite y 10 g. de etanol.-

Se agita vigorosamente en tyes períodos de 

dos minutos cada uno y se centrifuga»-

Sv Mwuenra la capa alcohólica y »« evapora 

una porción al vacío y a buje temperatura

Volumen evaporado 3 mi»
peso desp» de la evaporaoiÓu 22,0040 g»

* antes * ” " £1,8922 g»

” extracto 0,1118 g»

Se lleva a 50 ffil» con alcohol isopropllfco» 

De esa dilución se toman 2 mi» y se llevan a 100 mi» con alco­

hol isopropllico pura con ésta solución efectuar la determina­

ción espectrofoto^étriea da la vitamina "-i". (36) con el Beck- 
mann.-

Dlluclón: 2.500

I a 328 58,56 $
¿s 0,233

5• T»V.”/g» g.50Q x XQOO X 0,233 83.500
100 X 0,1118

Huy por lo tonto con éste procedimiento uno 

concentración de vitamina n^n do aproximad urjo nto el doble,ya qua.
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el aceito original tiene una potencia vitamínica, de 43*000  U»I»
8

Un3ay o ut11izando alcohol isopropti ico
IH. procedimiento utilizado fuá análogo al 

anterior»-
Volumen evaporado 4 mi»«•
Peso desp.Óe evaporar 0,5250 g»

(¿«tracto)
4

úe tonun0,0590 g» en ondatras de, 25 mi» y
- 9

se enrasa con alcohol isoproMlícOb^e toman 2 mí» de ésta dilu*  

alón y se lleva a 100 mi» con el mismo alcohol.-

T a 328 oq» 70,0 J?
6í 0,165

Dilución' 1.25$

u»i,v."A"/g. ; t 52.500
100 X 0,059

No hay practicarte nte concentración»-

Ensayos con otros solventes
»

Acetato de Etilo¿Solub11isa totalmente al eooite

Acetato de axüÜO; ” w n w

Acetato de B otilo $ " * w n

Solación acuosa saturada da fenol;Cn la fase acuosa 

se extrae con cloroformo y se practica la’reacción de Carr- 
Prioo dando débilmente positiva»

iPenol suturado de agua;Igual efr anterior»

Ensayo útil igando alcohol tnetilico

El procedimiento utilizado fuá análogo a los anteriores

Volumen evaporado 3 mi»

peso del extracto 0,0280 g»

ííO lleva a 25 mi» con alcohol lsopropilloo|se toman

2 mi» y se llevan a loo mi» con alcohol isopropílico»
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Huy una concentración uproximódaójente tres vocea 

superior al contenido inicial, de vitamina en el aceite*-
•%.

De cidiinos en base a los resaltados ©atenidos con los 

distintos solventes ensayados utilizar al metanol cono solven­
te de elección*-
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Análisis del aceite do hígado cíe tiburón

de acuerdo a las especificaciones para el aceite de 
. ..... .... ".........-......... ..y ............ ■ —

i

hígado de bacalao (37)
" I- lU—I»

Color amurillo pardusco
Olor característico
aspecto límpido
Solubilidad en éter total

* w cloroformo total
n * sulfuro de*  carbono total

Densidad a 20 *0. 0,92»
Indice de refracción ft 20 *ü 1,4840
Butirorrefraotometría a 20 89,93
Indice de saponificación 165,5
Indice de iodo

t 178,2
Prueba de enfriamiento satisfactoria
Otros ensayos de idontif icaciÓn

y purosa satisfactorios
V i tam ina " a” U • le*/g. 43.000
Vitamina "A" U.It/ol. 39.800

U.It/ol
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¿diálisis del alcohol metílico se^dn
Noto aa Anular (#8)

horma Muestra
Color incoloro incoloro
Olor caraot» carnet»
aspeoto límpido límpido
Sedimento •w * vestigios
Solubilidad en agua total total
Peso específico a 0,792-0,794 0,792
Latería fija P/V 0,0020# 0,0032$
Acetona 2/V 0,050# 0,612,i
Zaparecus orgánicas . 0 0
lie acción al tornasol neutra

Destilación A.ü.T.f» (39)

la. gota destila a — ¿4,6 «C
95 % destila a 66,0 *0
99,5 $ destila a (punto seco]1 68,5 ♦ü
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DuzarBjJTOh ¡r; e vwii^h *¿*

aG\I..E V. , H.TG;¿>0 ÍC ZIBUHON Y ALGOHOL ^xH.IGO

Para la realización de ésta curva se agitan vigorosa­

mente en cuatro períodos de dos minutos cada uno las cantidades 

de aceite y alcohol indicadas en la tableó­
la temperatura a que se realizaron loa distintos en­

sayos oscilo alrededor de los 20*0,  centrifugándose en cada ca­

so para la mejor separación do las fasos»-

La determinación de vitamina °An &®?realisó sobre el 

extracto obtenido de evaporar a Dtuió izaría una porción de la * 
fase aloohólica»-

Pro po ftí ione s ut il i sád as*-

Aceite de hígado do 
tiburón

Alcohol metílico

í 1k 10 g» 10,60 mi» loo g» 126 mi» ■i
2i 16 g. íe a? »i« loo gó 126 mi» 1

í »i 20 g. 21, he mí. i 100 gó'i 126 mi. !t
1 4 30 gó 32,22 mi» 100 g.i F r » 126 mi.

5 40 g. 43,08 «1, ICO ,g.- 126 mi. .L J
1 6 50 g. 63,00 mi.

i loo g; t
126 mi. ’

' 7 60 g» 64,30 mi. lf0 e* ! 126 mi. I

8 60 g» 86,10 mió 100 g. 126 mi» i
í 9 100 g» 107,50 mi. 100 gó

í
126 mi 4 £

10 ] 100 g. 107,50 mi.
! i ♦

' 6Q g» 76 mi» ;
11 100 ge 107,50 mi» 4Q g.

>
50 mi» ¿

13 !
•1

loo g* 107,50 mi*  
£

20 g.

>L. .....
25 mi. i

_____ J

LJe evaporan 25 ®1» de la solución alcohólica en un refc 

cipiente tarado y se vuelve a pesar «Los datos en el cuadro que 

sigue;
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*2n íata oportunidad se evaporaron 10 al, do extrae*

to,por lo «¿00 a ¿ste resaltado hay «¿us multiplicarlo por 2,5 pa­

ra llevarlo al ¿ue se obtendría trabajando sqbre 25 mi.

i peso del tubo peso Gol tubo *

4-extruoto g*

peso del extracto

1 28,7150 28,82X8 i 0,1063
1 £ 87,7336 ' 2?,8566 0,1230
1 3
j

89,78X8 < 29,9190 0,1372
1 4 28,7150 j 26,6720 0,1570

6 27,8412 28,0348 0,X866
í‘ 6i 28,6042 26,8044 ' 0,2002
i ní 7 27,7330 27,9446 0,2116

8 | 27,6548 27,8908 0,2360
* 9

1 88,32X4 28,5694 0,2480
1 xo
4

27,6570 27,9276 0,2706
1 ix
f

29,1236 29,4406 0,3170
12 28,7148 28,8488 O.X340 *



pesadas pura al do saje da vitamina en el

extracto

Se efectda la pesada en un matraz aforado de 25 mi»' 

para lo cual se tara éste y luego se introducen con una pipeta
t

dos o tres gotas del concentrado.-

(
Matraz 1

....... B*  . .... 1
J

Matraz f extr» ¡
___________________________________

Extracto 
»—fe-

1
! i

--- i í 0,1068

2 20,1634 ; 20,‘244 0,0610
1 8 21,6636 j 21,7354 0,0718
1
! 4 í 21,1432 j 421,2072 0,0640
! 5
i 22.1264! 22,1880 0,0624
1 a
j 6 20,163b 20,2444 0,0806

7 21,6636 1 21,7448 0,0812

8 21,1438 J.< 21,2152 0,0714
9 9 20,1640í ’ 20,2502 0,0862

10
b
’ 22,12601

22,1902 0,0642

11 21,6642 21,7362 0,0720

12
i

0,1340

las pesadas 1 y 12 ruaron utilizadas directamente de 

los residuos de evaporación'ahadiendo a éstos con fina pipeta de 

doble enrase 25 cil. de alcohol isopropílico,para luego efectuar 

la posterior dilucida a 100 mi.
tüodus las pesadas de extracto,son llevadas en el matraz 

de 25 mi. en pe se ^surpn a enrase con alcohol*  isopropflico 

cuya transmisión (2),a 328 m es de 100 tJ»

ÁM ésta dilución se toman luego con pipeta de 2 mi. de 

doble enrase,esa cantidad y so llevan en un matraz a loo mi» con 
el mismo alcohole

Xas diluciones de las pesadas 1 y 12 fueron heghas«‘to*
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•©ando un mililitro de lu primitiva y lle7u&o a 100 ml«

ü3 procedió así puesto que los datos do transmisión 

obtenidos daban con la dilución primera,valores por debajo del
1 *

20 $,que para el aparato utilizado es el límite inferior a u^ur«« 

lúego de una perfecta homogenoización,la solución es
■»

llevada a lúa cubas del espcratrofotómetro,para allí efectuar 

las lecturas de transmisión corrospondierítese­
——

Transmisión Densidad óptica^: 8

1 36,0 0,444
8 ¡ 32,0 0,495

( 3
1

8€,5 0,576

4 ; 38,0 0,495
5 35,0 0,456
6 i 27,0 0,569

27,0 0,569
8 33,5 i 0,475
9 27,0 0,569

10 38,0 0,4*  0
i 11 34,8 0,462
! 12 37,5I  .  ... . ---i 0,426

los datos de tr-^nsmiaión y densidad Óptica están to­
mados del (40)

las de vitailftfc por gr¿LTo 3e extracto se ob­

tienen de los datos tubulados en la*  página 48 y.jl& los pro*  

sentes por «¡odio de la siguiente fámula;

O; diluoián 12 fíe (p.ara lus pensad asi2-1 ; SfíQO) 

1600; factor de conversión a U>i>V»wu''/g*< • ••
densidad díptica

u.i.v."A’7g» - 1’’00 * ü x
100 x pesada
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0.1. Vit. "A"/g.
extraato

>.I. Tit."rt"/ial.
extracto

V.I. Vit."A"/«l.
aceite

1 166.292 709 31.700
2 162.295 800 33.600
3 160.445 678 34.600
4 164.607 972 36.000,
5 146*153 1090 36.600
6 141.191 1132 37.100
1 140.147 1182 ’ 37.500
8 133.053 1254 38.000
9 132.018 1309 38.600

10 129.689 1494 39.100
11 128.333 1630 39.400
18 127.164 1704 39.700

Con los datos obtenidos en las dos litigas columnas 

so construye la curva de eqaiiitriot«ue luego relacionándola con 

la curva do bpcración obtenida do los datos de la columna,nos do 

rd una idea do la efectividad de la raí supura el sistema pra- 

puesto.Flsta relación se hará ¿e acuerdo con los mÓtoüos descrip— 

tos anteriormente pura el sistema claroformo-ácidO acó tico-agua»

¿os datos de la ^segunda columna se obtienen mui tipil» 

cando la pesada utilizada por las unidades*  obtenidas por gramo y 
dividiendo por 25.-

los de la torcera por;

HeI./ml.(aceite original) x mi.aceite usadci^ - (U.I./ral. alcohol*  

usado x mí«alcohol usado)
4«

$ste resultado se divido por los mi» do aceite usado*-
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3 CON La ,

De efectuaron dos corridas con la técnica indicada pa­

ra el primer sistema.-

B1 aceite fuá introducido por la parte superior de la 

columna y el alcohol por la inferior**
La cabeza distribuidora del aceite tpag*fi7# tfuÓ reempla*  

sada después de un primer ensayo usando la primitiva,por otra con 

tres orificios de mayor diámetro ,fig*13. , con eí-fin de que el acei­
te fluyera libremento*-

La dispersión pudo considerarse aceptable•-

Los caudales fueron regulados de forma que el régimen 

fuose próximo al de "flooding” poro sin llegar a di*-
V

No se observó una «tan buena dispersión a través del 

empaquetado como con el primer sistema separarándose el aceite ne- 

.tamento en gotas al abandonar el nivel inferior del empaquetado**
Solamente se observé ana emulsión lechosa en el nivel

i te rf aso infe riort quedando las fases perfectamente 1 impidas.-

Debido a la pequeña diferencia $e densidades de las 

fases ,1o s caudales obtenibles fno pueden ser muy groados, pus a rá­
pidamente se llega al "flnodingf**-

Los datos obtenidos se tabulan en la página siguiente**
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.... ♦——  w—a
| Experiencia N* "/ . 1 1

¿-7 }
. ......   -1 ■ L- ■ -■»..«»— —«■■« .nn i .mu. . > |

•

Tiempo
, i
12 m.40 s« Pm.OO s.

Toma de muestra I
a los 12 m.00 a.

!
8 ffi.oo e. »

Volumen de alcohol i

pasado 5000 mi» 3000 mi.
Volumen de aceite

pasado 462 mi. 468 mi.
Residuo de evaporación

s/lOOml. 0,1296 g. 0,2068 g.
V.I.V.”4,’7g. en el

extracto 122.000 115.000
ü.i.v."á"/ci. de sol.. í

3 alcohólica ¡ 168 238
Ü.I.V.”A"/tal. do

aceite sin tratar ! 39,800
1 39.800

.Ü.I.V."aceite
i

tratado 38.100 38.2Q0

Datos para el dosaje de vitamina ”Att en el extracto
x

1) pesada en matraz de 25 mi» 5,0500 g.

se toman 2 rol. y se llevanza 100 mi*  con albo­

hol isopropflico.
£ 5 49,5 %

0,305

2) pesada en matraz <3q 25 mi. 0,0740 g.

se toman 2 mi*  <y se llevan a 1Q0 mi» con alco­
hol isopropflico*

3? : 27,5 ;4
0,4'6
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Cáloulo analítico correspondiente a la Experiencia N* 1»

Se. aplica las fórmulas de la pag. 22.-

N)
A 1 mi. —---- — 168 H.I.t.*A w

60 mi.---- ---- 158 X 6000 : 790.000 Ü.ÍiV.’»A’*i

760 a. - ---- — 790.000 U.I.V."A”

3630 a. - ---------- 3.740.000 U.I.V.”J‘/hora

xj » 0 U.X»V.«4»

*i) 1260 U.I.V."A”

Xg) s 158 U.I.V.’A"

1800 Ü.I.V»”AW
V ) s volumen efectivo dé la columna • 1914,03 <xa3

velocidad superficial

18,857 : 1258 Otn/hora
760» \ (sección)
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Cálculo gráfico de la experieneia 1«*

X X»
$

X’- X
1 

X1 - X

0 1260 1260 0,000795

25 1290 1265 0,000792

50 1545 1295 0,000774
75 1410 1335 0,000760

100 1475 1375 0,000788
125 1565 1440 0,000695
150 1710 1560 0,000641
155 1800

... .
1648 0,000609

Como los valores de ... 1....  *soh  tony pequeño» respeo-
x’ - x

to de los valores de x .para graficar éstos habría que disponer 

de muoho especio»
Oohjo- la eurvá a obtener va a ser aproximada*  

mente una recta podemos sin gran error tonar su valor medio (si 

de la ordenada media) y multiplloarlo por el de la abe isa m'ri­

ma para tener el valor del lidmero de unidades de transferencia»-

Valor medio de las ordenadas; 0,000724

15g x 0,000724 : 0,11599 (adlmensional)

H»T»U»oi¿ | 101.5 cm s tj?5 cm»
0,11599

Valor que es bastante aproximado al obtenido por cál*  

culo analítico»-
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Ubícalo anolf tico cor res ;)0 néjente a lá ex^riencia N°8«

Se aplica las fórmulas da la pílg*  ££•»

H ) .
A 1 tal. —----— 238 «•X.V.*4**

5000 mi. ---- ------— 238 x 3000 715.000 U.I.V."A"
540 8. ———. 715.000 U.I.7."a”

3500 s. - ---- —----  4.758.000 U.T.V.rA"/hora

XjJ 0 Ü.I.V.’A"

XJ) s 1270 U.I.7."A"

X2) i 238 Ü.I.V."A”

Xl) •. 1800 Ü.I.V.nA”
V ) i 1914,03 coa3

V )•rTl£'*  »
5600 X 3000 18,857 : 1061 cm/hora

540



-56-

0*1 oalo gráfico de la experiencia N"2»
i

x X1 - X*  - X J
1 

X*  - X

0 1270 1270 0,000788
25

¡ 1295 1870 0,000788
50 1325 1275 0,000784
75 1365 1290i 0,000774

103 1405 1305 0,000768
125 1440 ¡ 1315 0,00076?
150 1500 ’ 13SÓ■» 0,000740
175 1560 ! 1385 0,000723
200 1515( 1515 0,000707
225 1710 1485 0,000674
238 1800 1562/ 0,000640

Valor medio de

Valor aproximado al analítico»
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JBtGAYO Kl¿J,r!v.C a-C:.g^.K) 3L A^rá>

dos vects con tjej pobc jefes distilas ir; solvere ,

dolo
. 1 ¡ 2

3. i
Total

Tiempo 6 m.13 Si i

i
- i7 m.00 s«¡ 7 m.00 o» 20 m.13 s»

Volumen de alcohol

pasado 1

¡ 
j
i

2300 mi. ' 2100 mi, 2000 mi. 6400 mi»
Volumen de aceite p

pasado
i

400 mi* 390 ml«
!

386 mi. 400 mi.
Residuo de evaporación 

s/25 mi«en g.

ir
!

;.0,0420 ! 0,0462 0,0464 0,0468
Ü.I.V."A’Vg. on ol

extracto 107.142 109.090 lll.f07
F

109.829 1
cU*I.V."A ’’/nil. do Sol. 

alcohólica ! 180 | 2021 £06

i
i

206 J
U.I.V."A"/«>1» de aceite

original

r
i

39.200 38.800 37.800

c f
[ í

39.800 i>
U»I»V»WA"/mi» de aceite

tratado 3ti.800
i

87.800 36.760

? 4

«6.60(1 ]

Dilución para determi­

nar Vitó V 1.250
t

»
i t

l»250 1.250

i

¡ 1.250 !

Transmisión % i B9»5 66,0 65,S
í

55,5 7
1 Densidad óptica | 0,225

1 .. - . .. ,
0,252 0,258 0,258 j
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BBXtYo rpcici. jtio dos ni, aomr.'B

eos i-&:a fOKJioíns pkm?i?i?a Acsm

Ciclo 1
<

8
1

s

Volumen de alcohol í
pasado mi* 1 2300 mi. 1800 mi* 1800 mi*

Volumen fie aceite ■
pasado mi*  1

i

400 mi*
iW

400 mi* 400 mi*
lUde evaporación

s/25 mi*  g* 0,0420 0,0554 0,0898
Tiempo de pasaje 6 m. 15 0* 6 m*  00 o* 7 m*  00 o*

O*I.T."A"/g.  en el
extracto 107.142 99.638 98*206

U.I.V."A’’/ml. de
sol. alcohol loa 180 F21 SEO

n.i.r.,'A"/oi. da
aceite antes . 39.800 .39.800 39*800

V.I.V.”A”/ml. de

aoeite despula 38*800 39.600 39.2Ó0
Dilución p*  vit*  ”An 1.880 1.250 1.250
Transmisión % 59,5 63,0 36,0
Densidad óptica 0,225 0,276 0,438

—.....—
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«>Rarisro'?r.3

Io) ue observa que la apreciación da la eficiencia da 
t /

la columna pura un sistema dado (en nuestro caso,sistema doido- 

aoót ico-agua-cloroformo y sistema aceite -vitamina "A^-metanol) 

ya sea por el inÓtodo gráfico & el analítico, conduce a resultados 

de aproximación satisfactoria**»
2o) la columna rellena do anillos de Haaohig y afectada

do las condiciones operatorias adecuadas ese fio lente para la 

extracción en el sistema ¿oído acático-agua-cloroformo•-

3*)  Con las condicienos operatorias logradas la colum­

na no muestra ser eficiente para el sistema aceite-vitamina n¿n» 

metanol*-

<•) De todos los solventes ensayado8,el que demostró 

poseer mayor poder de concentración fuÓ al rae tañóla
V;'

5°) No hay apreciable modificación en el tenor f jnal do 

vitamina***  a” en el concentrado por un íoqiclado de los elemento^ 

del sistema como muestran los cuadros de las páginas 57 y 58*-
6o) 31 bien es cierto que la concentración final de vi­

tamina obtenida,aproximadamente 120*000  V*I*/^,no  se adap-
y ta a su comercialización posterior por ser relativamente baja 

queda en no so taro a la certidumbre de que el hallazgo de un sol­

vente selectivo que posea una propiedad de concentración supe- 
rior a la del rae t. ano 1 y que pueda ser usado en una columna 
abierta resuelva dicha fas oomeroial,sin a¿tie varíe fundamental­

mente por ello la índole dol proceso*-
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