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1) CORSIDERACTOUERS ORNERATES SOIRE LA DETIIACION D3 MEZCIAS
LIQUIDAS.

El término "destilacibn" es aplicado on
Ingenierfa Quimica para aquellas operaciones dondo se lleva:
a cabo 1a vaporizacién de una mozcla de liqnidos, los cuales
en su fase vapor contienen rmds de uno de sus'constituyuntes
¥y de donde se desea obtener, por ggcuperapidn,funo o mds do
estos constituyentesy en un estado ﬁuro o mids o menos puro,

Lo importancia fundamental de una opera-
c1fn dd destilscifn es que la composicifin del vapor sea dife
rente dol liquido mozela de la cual provicne, 81 la cormposi
c¢ibn del vapor fuose la misna que la dol 1fquido, la separa=
eién no podria sar efcctuada por' los métodos de dostilucidn.
Ia prictica de lz dastilaeidn industrial no puede rendir un
producto paerfectanmente puro, pero en general dan productos -
de pureza suficiente como para usos écmerciales (1)

El fenfmeno que rige eate'proceao, tiene
por base las diferencias de las tensicnes parciales de los va
pores de las substancias constituyentes a una determinada =
presibn,

Cualquier 1fquido o mezecla de liquidos a)
canza un equilibrio cuando se encuentran contenidos en reci-
plentes apropladosy con el vapor que gsobre ollos se encucne-
trane Lu prosién totul de sus vapores, de acuerdo a la ley
de Daltony resulta ser igucl a la suma de las preslones inﬁ;
viduales, do aquf quo un lfquido de alto punto de cbullicifn
es ccpaz de sor separado mediante una destilacifn, nozeldndg
lo con 1l{quidos miscibles apropiaﬁos, de bajo punto de ebu=
1l4cifn, 51 dos liquiéos son complothmente aolub1033 la tep
slén de vapor de cada uno de ellos disminuye por la ?fesenoia
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dad) otro, y ontoncos la suma do sus tensiones do* vapor; resu}
ta sor nfa baja qua la tonsién de vapor sntos de realizar la
rogclae

En todos los casosy 'la conposicién del va,
ror, en indorpendicnte do lns cantidades rolntivaa do commnon
tos, pcro es de notar que ostd profundomente Anfluoncindo pou
ellad2)La loy co Raoult rigoe la composicién dol varor, cunndo
cstando wezcladas los amimtanclan, no hay mc;roadpa cfectoa
coro la sony las asociaciones molcculares, afinidades, o reag
cione:'-: do caricter quiniio entro ellas. Dsta loy, como la =
de Fenry per:iten discfior los aparatos a usar en una dostila
cién fraccionada de nezclas liquidas y ostableca quos "la prg
sién parcinl del vapor e uno ¢ae los comyonentes d'a_hti'na roze
cla a una temporactura dada, ¢s igual al producto do -1 tene
sién de vapor <n ostado puro por la Lfraccidén rolar de dicho
corponente on la solucién®

P = PeX

on tanto que la ley de Henry nos dico que "la presién parcial
¢o vapor, ejercida en una meozela do lf{quidos por uno do sus
componentes, 8 rroporclional a lo fraccidn nolar de dicho =
corponente en la mezcla, rultiplicado por una constonte do -
proporcionsalidad do valor oxperinmontal rroplo para cada tipo
da poczcla®

P = Xk

Curmplon ostos leyes satisfnctorlarcenta g
quellas mezelas lfquidas cuyos coaponentes-guardan fntina rg.
lacibn, ya sca por ol tamafo do sus moléeculns, por la semejop
za 0n sus fOrrulas quimicas ( cstorco - isomoras ) otcey tal
0s el caco de log rozclos Doncono = Toluono.

A, una praesién doda puodo detorminarse. la
composicién dol sistema lfquido = vapor, cono tanbién los pug
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tos de obullicién da las mozclns y llevarso sobre un sistema
da ejas. &o.obtiona asf la curva do oompoaiéidn daol wvapor

( V ) y 1o curva do conjonicién de la mozcla li;guidn (L) 0 =
curva do ebullicidn, ( Figs X ).

S1 so calicnta una rmezela de 20 % de bep
cono y 80 & de tolueno, so observa que hicrve a 101:C correg
pendiente al punto A de la curva de obullicibén, La composle
¢16a del vapor para csa tomporaturs corrospondord al punto D
de la curva de conposicién del vapor de valory 39 £ do beneg
no y 61 £ de toluonoc.

£1 se quitose osto vapor @&l oistonma y SO.
condensa en un dispositivo apropiado, se obtondria un clorto
grado de fraccicnanriento, resrondicndo 4ste vapor condensado
a la conposicién de la mozela 1fquida dado por el punto Ce =
51 el 1lfquido dc osta composicién, se calliontay hierve a la



tenperatura quo rarea ol misro punto,' estando on oquilibrio
con varoras do conposicién D qua pucdon sapararso ';y ocondone-
sarsoe Ln esta forma, sa negn a produclr un verladoro Bnr;
quacirdonto do vopares de bonceno por obulliciﬁn do la moze
cla, soparacién do suz vajyores, condonsacién do los miomon&-
en cada atapa ¥ continuaeién do la oporaciln hasta obtenerse
bonceono puro. |

Clanes da nozelog.

Para nucstiro rropdsito, cabo considerare
sa dos tipos de meszclag: 1) Aquellas que cumplen la loy do -
Raoult, rezelas idealos (xx) ¥ 2) Aquellas quo oe desvian do

sta loy, mezelas no ideales. las prireras porciten.tobrieg
nente sor soparadas por destilaeldn frocclonada, a ollag coe
rresponde ol ejouplo dzdo anteriormente. Lag @ltlmns, on cap
blo, no rueden froecedonarse mds alld do un ciarto punto, 4ién
cucndo sus yuntos do obullicién y tonsidén de vapor do los cop
jonentes individualos, scan conpletarente diferentes. Tales
nozelas, czeltropos do yunto do otullleidn conatonte, ruostran
curvas docquilibrio 1fquido y vapor de doa tiros, sogln so =
rziestran en el (xdfico ( Fige IX )y cua intorrreta el toorema
dg Cibos =« Konovalow, quo nes dico "-51 para una clorta cone
cantraclén y prosifn deteriinoda do una mezcla bimaria, ol
punto da ebuliicidn ¢e lu pezeln pasa por un r:fxi-o o un ninj
=0, dicio pozelo ozite 2 esa temperatura un varor satursdo -
para ol cusl la fraoccidén rolal del coopononte on fasa lfiqui-
da o3 irtal a la fraccidn nolal dol rismo componenta en faso
varer.

(>x) Co supona quo las mozclas idealon son agquellas cuyod
conponentos son quimicamento sinilares, dcnde las proslones
erfticas do loa componertes soan igunlos y que sus atraccionos
polecusles oigan una Gefinido loye. 851 ay ¥ op son las fuol

zas do atraccién poleculsr do los componcntes @specificon,
ccrdicelén a curplirse dabe sord ‘

01’2 - nlﬁaa
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Fig. IT

La curva I prescnta un punto do rdxiro
punto do cbullieldn, mientras quo la curva II presenta otro
do rfniro punto do ebullleidn. Lo mozelas quo resyponden a
la rricor curva yosccen una desviacidn negativa da 1o loy do
Raoult ¥y las mozelas, dopondientas de la soginda curvay poe
seen desviacidén rositiva de la nisma loy, con un azfotropo
nfnino. kn ol punto méximo C, las dos fraccicnes rolares
( 1f{quido « vapor ) son igualos ¥y lo risrmo ocurro en ol pup
to C!y, por lo tanto no hay fraccionariento. El punto/tfiximo
C de cbullicidén do 1a nmezeln es suporilor al Funto de oebullie
cién ce cualquiora de los conyoncntes puros, y teniondo on =,
cucnta el punto ninino que precenta la curva 1I, ca ve 1a pQ
81bilidad de destilnr dos 14quidos a una tarporatura inferlior

a los puntos de obullicién do cada uno do pus componentcs,



Blernenton da edleuldod rora la destdlacién da mezelng binarisa
piseibles gn todng rrorozelonage

El cotudio do la destilacién da mozelan
do nfis de doo conponontes, os altaronto complojo, de agui que
pora focilitar la discusidn de los principios fundamentoles
¢e la destilacibn, o8 nccesario considoror primoro las meze
cloa do Goa conmponontes,

la toorfa ~quf dosorrollada no intorvio-
no 145 quo para Juzgar los redios a utilizarse onla préctica.

Las mezclos binariac nlscibloz on todas
rroperelones, que no tileneh un punto de obullieldn constonta,
rerrescentan la vayor jorroreidn de los rroblemag do la desti
lscién irdustrlal, (3)

£1 ondlisis raterdtico on el procosc do
la destilociény perrite f4jor las condicisnes existentes on
cualquicr luger de un dispositivo do fraccionanicento, on un
tienro cado ¥y, concelendo estos factores es posible anticlipar
los rocultodos o oblenerse oen ol dilspositivo considerado Que
orora con una rozela lfquido do componicién conocida, como -
tanbidn la deterninacién de las eondiciones idecales pora Obe
tener la Sptinma scpar:cifn de la rozela.

I'ay dog loycs én ecctas consideraciones qu
gue nerecon esroclal importancia, son la de Tacult y lg do =
lonry anteriormonte mencionadas, que ounque no son csirlcto-
rnchte aplicablos poara la exacta solucidn do los problerios do
1y destilacién, son ol monos, de sunointerds rorquo hos dan
una gufa do los jrineipios fundomentoles on las practicas do
destllzcibn ( 4 ).

o wonos inmportsntes soni 1la Iogla do 'lag
fosos v lo ley de Dalton. Lo pricera nos dico gues Fara todo



sistom fsico-quirico se cumpla la condieién fundamontals
] efédlgldv

84 nos concretdramos al ostudic de una =
rzezela binaria do 2 componentos porfectamonta maciglon Y o=
siondo dos log fasos tondriamoss ~

2d284¢v va?

Se trataria de un sistoma’ bivarianta, 1y
dierdo sor ¢stas vorlablos la presidn y la temperatura, pore
roreciendo invariable la concentracidng oi sistorn quoda asi
definido,

La ley da Dalton nos dice quos cn una meg
cla do gases quo no reaccionan cnire si, la preaidn totol o9
icual o la suma da las proslones parclales do los com;:on;ntes,;
sicndo astas presiones parciales, la yresibn que ecjorceria cg

da uro de los conponentas sl ocupasan s£olo todo ol volument

P Pl f Pg
Slando
_ - V1
- S——
P v

dende oste cegundo término es el porcentalo v?lmétrico quo
rosulta ser nunéricapente igual a la rrac-cién‘nolar Y dol =
conpononte rfs voldtil en la faso vapors
T ey i Py =Py (1)
Vv )

dordo, segfn 1o (1), lo yrecién ';zaraial do una mozcla 89 tbw
ticno rltiplicando 1a ypresién totai. por la fraccién molar’ x;

31 eonsidorsros la loy do Honrys

P = KeX
sicndo X la constante do proporcionalidad, cuyo valor 8¢ Obe
ticne exporimentalmente psra cada clasa &e nezcloe



Uni cano particulor d¢ lu oy de Nonry oo
la loy de Raould quo estadloca la raolacién onfcré da' presién

parcial, prasién total y la.fracodén molar dol conpononte’ ffs
voldctil on ol liquido:.

p=P, x (1I)

Suyonicndo qux;‘ los varporos obedacon o da
lay do gas porfecto y rolacionando las antorloras loyes 80 -h
ticnot

Py = P'ex ¢ v _ P*
x"P

1 k= roswlte: kg P! (III)
- P

L.
X

It es 1a llamada “"ccnstanto de oquilidbrio
do varorizacidn" (5).

Para cxpruesar ol grado de cozaracién on

¢l fraccionamiento de una mozela do dos componcntes normales,
sa ho introducido un $érnmino convencional convenionte ruy (e
til en las consideracionos tedricas do-la .dosﬂtuacitgn fraceio
nnda, 1lacado "Vola-tilided Rolativa® o( {G) cuyo valor -ests
definido para una mezcla idealy como la relacién do la prosién:
da vapor del componenta nfs volé~til y la presidn de vapor «
del comroncnte menos vold-tdl a la temperatura tajo ol cual
ol fraccioranicnto 63 perfecto, A moyor valeor de ¥ la sopa=
racién dobo sor ris f£cil. E1 sistona nehoptano-notileciclow
ezano cuyos componentes hicrvon a €8,4:C y 10048¢C rosrectie-
vancniay ticno un. X = 1,074, Mo doba suponerse que. dos ¢la
go3 do compucstos que ticenon igual difercncia en sus puntos
de ebullicibny deban tenor nccosarismente ¢l mismoe valor X o
Esto valor os depandbnta de 12 cafda da la curva do prgaiﬁd
do vapor y por lo tanto, del ‘calor latantg do los compézmn-

tase
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Una mogela do liquidos tentlendo un ol - g X
ovidantcmonto ho pucde sor noparudo ror dostuaoién rraccio-
nada desda uo lag presionas de vapor fuoron Agualen,

Fara w sistcma No idonl:

__31:_’53_ (Iv)
YorXy
dendo X; ¢ ¥y = fraccién nolar del componente do mis bajo =
punto de cbullicién en d 1iquido y vapor rog
yoctivanontao,
y X5 § ¥o = froecién molar dol componente do nds alto .

‘3-

punto do ebullicién en ol liguido y en ol vg
DCXe
Como pucde obsorvarse, lis volnctilidados
rolativas varfan un proco ¢on lns temporaturas. Pora log el
culos corriontes £a haco uso do ua valér redio ‘do ol § pucs =
el crror Introducido no o5 opreciablas
Para solucicncs ideales donde of 09 T2e
yor cug 1,6 ¢l valor debo varlar alrededor del 1 & sobre el
elcance dol punto do ebullicién de la mezcla, ' Para & de ng
nor valory ca cunblo, ol orror pucdo sor arreclablos Sin ez
bargo tomo ol valor do Y aurenta, ol elcancae del punto do g
bullicién del sistenma en ostudio tanbién ausente y on consge
cucncia el error permancce al monos constantes Por cjomplo
rara ol caso de platos taéricos calculados catre el nfnivo y
el rixino voJ:or da & para un aleance de oproxiradamento 100
rlatos, varfa por solo una cantidad de 4 a § platos, dbz:oh-‘-
diendo‘de la forma o-pleada on el cdlculo,
tro térnino introducido on ol fracclony
nionto de mezclos os ol "Cooficlonto do Actividad® 2{ mue os

usado para oxiresar las dosviaciones de las nazolns idenlizg

das (7).
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81 la notividad p @s 1a fugacidod rolati
va 0 bien la relacién entro la fugocidad do una substancia on
solucién y 1a fugacddsd on ol aitado puro, donde la fugacidnd
estf a una pronién da vapor ideal, 4déntica a la prasién pogp
cial p tajo condiciones doterninadas por laa leyes dal goa =
porfecto, 0l coeficionta da ac.tivif.dad Y o8 ontonces dcfix:j..
do cozo la activided dividida por la fraccién molar, o seat

<Y4, - % y KZ: (v)

&k

51 los conponentos obedecleran a las loyoes.
da gas rerfecto entonces la fugacidad y la presidn porciel =

son 1dénticas, volo deeir quos

fi SepBe = ‘fv""ﬁ' y otce  (VI)
A R 1 1%L
dorxlo Pl - prosidn do -vz.i"itsor_dol conponento purce
s P «'yresifén totol.
Ordenondo la ccuncidén (VI) tencnoss
8,1 OP : .P .-X .

v 61 cstog valores so substituyon on el ecuacién (IV), la rg
laciones entro los folactilidades relativas y ol cooficlonte
de actividod estf dado por la sigulcnto igualdeds

~ = b <Py (vIiz)
5 *Fa

21 go diara ol pistema idenl -é. = ) ro=

2 .
culta O = ...;.1.... cue ez la relacidén ontre las presiones do vQ
2

pox,
Cuando dog conponontes no son niseiblen

los coaficiontos do sctividad de cus solucionea £on mAyoras



quo la unidad, y desda que ol logaritmo da X ~oa positivo, 60
dico quo ol sistama oufro una desviacién positiva do 1y loy
do Raoulty coco g0 dijo primraménte,.’formrxdo tn nfq&m con
un yunto de mfnino punto da obullieién. 51 los componﬁentoa
guardan eatro si grah afinided, la dasviseidén ‘nogativa a ol
sistoma (pucs ¢l logaritmo do ) resulta equi nogative) oo -
trzduce cn un punto do ndximo punto do obullicidn 8)s °

Alrunog pftodes dq eflenlos on la degt

Hodinnte log cdlculos rmatoenmfticos on todo
proceso da dostilaocidng so porsigucn las sipuientes £inalddg
dost |
1t) La doterminacidn o las condiciones oxistentos en elgln
lugar interlor del dispositivo fraccionador on un tiémro dado,
2¢) Conoclendo las anterioros condiciones, dotorminar los rg
sultados gue doben ser obtenidos por una colunmna doterminada
cuando opcra €on uns earga do mizcla conocldae
30) Ueterminar las con.iciones opsratorias que dobon dor uny
G:Qtima,soparacién do la rmostra.

Son ruchos log nétodos conocidos arlica=
tlos a la teoria dol fraccionaziento cn eolumna rara moczelas
binarias. Fueden eltarse los métodos do Sorel (9), deo }cCabo:
Tidelo (10), lowis (11), Foncke (L), Savarit (13), otc. ¥,
entre nosotros, ol iuevo l'dtodo Créfico do José Flazza (14).

¥Fu8 sorcl qm.ién :}ntroduco por rrimora vesz
1la teorfa matondtica da la columna rectificadora para mozelas
binariasy estudlando sernradamnte c¢ada plato de wna columna
gua considera on oquilivrio, Cuando el oquilibrio es logrg
do, ¢l método puoda ser aplicado sucosivarmante do rloto o plg
to operorndo con un sistoma binario en columna de 0I'Gr0°i6!1 -
cont{nun, El nétodo ¢s bucno, pero astd basado an ol anflie



sis algobralico do laa condicicnea do ¢quilitrio existonta op
tro un plato y el do arriba ¢ debajo da aquéls For lo tanto
84 conoccomos las condicionos oxistontes on ol plato topa ¥ -
descaros conocer las condicionos an 20y 30 jlatos debajo de
aquily S0 hace negosario substituir 204 30 tiompos diforentoa
én la ocuacién roqueridae

Inehoa trabajos posteriores npodificaron
al nétodo do Sorele lcCabo y Thielo dan o conocer un ndtodo
grificoy reamplazando asi los costosos mdtodos de Sorcl y o-
tros, dol cflculo slgebriico. Creomos oportuno dar agud un
resucen do los métodos citodos primcramento,

Por aplicaeién do ipunles suposiciones =
cuo ol rétodo Yorel resulta. quo la relacidn entre ¥, ¥ %, 41
es una linca recta d‘dﬁniﬂ-é ror la ccuacidne

¢ =ont1 Do x :
Y 1 v, D (12)

n = "y,

Dordas ¥ Fraceién nolar del compononte mds vold=til ch
1a {aso vapors
x 1 FracciS: molar del comvoncnie mfs vold-til en
la fase 1liquidan,
:S) ¢ Fraceibn nolar dol componete pis vcld:tiion -
dostilado.
D 1 Moles de dostilado :qQ cabeza quitado por unidad
do ticmro | |
Y & loles totoles de ’yuh'por pasatﬁo de un plnto al
slguicnte ror unddad do’ tiompo.
0 1 loles totolos de roflujo de un plato ol siguion
to por unidad do tioﬁpo.
n 3 Lbnoro do platos bajo conzideracién,



Esta 1inoca rocta'con una dnelinacién i
fual a %ﬁ intorcopta al valor ¥ w X qua' no os s gua.la -
dlagonal do valor: Y, m X,4 ® X

§1 la columna considorada operacd contie
nuaronto yy 81 la carga do plinantacibn oe introduca algo nfa
arriba do la bdaso do la columna, pucds proveorso una lfnes si
nilar rerpresontativa de la ecuaciéng

Oy

““m 2
vy e “fn (20

donde: W = molea de raesiduo por unided de tienro.
Dicha lfnca recta de inclinaclén On/Vp 4
traviesa la diogonal 3 » ¥ on ol punto 2 = X e
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, Gomo 80 obsarvarf on ol gréfico quo se g
compafia { Fig. IIX ) la 1inca FDAO do inolinacién igual n 480
no os ofs quo la diogonsl X » ¥« 1la fnoa AXC do inclinacién
On/Vn 03 1la llamada "1fnoa do 'énriquocimionto" correspondiopn
to a la ecunciln (la), mdontraa que la recta DES "ifnca do g
gotaniento® de inclinacién Op/Vy, correszonde a: In ocuncidn -
(2a). -,

4hora sa pucdo raesolver grificamonta ol
costodo rétodo analitico da Sorol.

Conocioendo la composiclén del producto,
tenooog conceldo ol valor do x, de la fraccién nolar del con
renento s voldtil.-on ol destilados Puesto quo oa o6l 'pla=
to tora ¢l {raccicnanicnto def/ loa v:zpores/ no tiene J,ugar, rQ
sulta z, » Y. El wvalor %; oo obticno trazando.ls horigzontal
a la abseisa en ¢l 'mﬂto.‘gb = Xt haosta la dlagonod X 'm yy Obe
tenidnioso ol punto Al

45 como on las curvas do oquiliiplo 1fe
quido = vapor es £fcil gneontrar la conposicién del sistona
por trazado do lfncos verticales y horlzoniales resultando =
un verdsdoro escalcnsmiente; igual jrocodimionto copuimes ae
qui con 1a variante do quo los oscalones son al Lora trazados
entro la curva do equilibrio FCEG y las 11inoaz de enriquocie
nlento y do sgotandento do tal modo que ol ¥y es la conposies
cifn del 1fquido en un platoy E, s la cozposicidén dol 1L
quido on el do abajo, X ea ol slgulonte, ctc,

El diagrara aquf prosentado es el correg
rondionte a wnn destilacibn contfrmua, vale decir con uno ra=
lacién dofinida do reflujo Onpn/V,e En otros térrinogy 0l =
material guoe lleoga al tope de la colurnha a9 quitadcf on poarte
como productoy nientras ol remanonto torna a la co‘ixw' on =
calidad de roflujo. Ahore ¢i consideranos ung eolumna frace
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cionadora bajo total roflujoy hallomos quo ol nirero de polas
Gue vuolve a ln torre o8 ol miswo qua ol nfzoro de molos qui
tado on ol topo do la mismaj ontoncess

ova=Vn ¥

Vn

0
~2fk o3 (3a)

Con tna inelinaeifdn O,/ Vy, 4013l a.1y =
1ns lingaa do énriquocimionto y cenpobrecinlento ADC ¥ DIBE we
coincidon oon 1n diagor}a.l a 45¢ ¥ ol nftodo do I1CCabs-Thiclo

rosulta igunl al que rueatra 1o figura . IV
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Fig., IV

Un mucvo r8todo gréfico aplicado al frag

cionanionto do mozelas binarias, 5 ol projucsto por Kou Tsung
y Jancs Coull (16) cuyo carfcter notable résmo en 13 guson=
edn do 1o conocida curva de oquilllrio LV, quo ¢ subatituf
da por un soxicireulo ¥ rectas trazadas gobre la baso do 203



puntos operatorios. Esto método llamado "mbtodo aigoprifico®
ruastra porfocta armonfa con el ndtodo de !accam-ﬁ;:iolof

o ohatanto. habersa ostablecido primeramop
to que para el cstudio dol comportamionto do unn columna fraa
cionadora, los rdtodos dol andlisis matonitico ( nétodos Bow
raly Lovis ) rosultan nfs costosos que loa nétodos grdficos,
ge conocen algunag ccuacicnes do olemontal substitucién guo
gimplificen nis alfin estos Bltimos dondo rogultados satisface
torios comparables al métedo grifico. 45 Fonske (16) y Une
derwood (17) combinamdo lag anteriores considerseicnes analf
ticas ol cooficicnte de irolzg;‘fzfiliéad rolativa, para: ¢l caso
de solucloncs idealss, dan a conocor una ocua¢ién aplicablo
2 vha columna opersrde a total rofiujo an ecndicioncs dotormy,
nadas. Siendo oL la volartilidcd rolativa y pora cualquioyr
rlato puedo oscribirzo ls dpgunldad:

A b (a0
5

Dondo 1 x, ¥raccién .mzm;.' d¢a A on liquido.
¥, Fraceibn rolar da A on vapcre
X Fraccibén molar do 3 en liquido.
Y3 Froeeibn nolor de B on vapors
n Ifincro de platos talricos de la columna.
Undervood le fdiﬁ"una oxrresién on osta »

fornas

&n (1"x0) ‘ (Eﬂ)

Dondo # z, s Fraccién rolar del conpononta nfs voldtil on =
14quido,
%, & Fraccifn nolar del conpononte ufs volftil on =
vapor.
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Dol nfimero’de platos p calculndo de 1a «
ecuncién (Ga) dabe nubstraorsé un plato corraspondionts al g
lanbique (horvidor) quo hace las voces dao un plato. Ambas g
cuacicnes (4a y &a) se roducen entonces a la forma nfs ainplas

'v XA YA
l ¢ (wiaan ) , -—A.

) loge.SL

lasta aquf homos considerado ol caso deo
tarres quo operan a total reflujo. La ccuaclén propucsta ee
por Smoker (18) permito on camblo preveer el nlmoro de platos
nocesarios para ¢fcctuar una eapec;lficada aeparacién_ a cuale
quicr concentraclén deseada y a cualquier fijada rolacién do
reflujo, y o0s aplicabley ya gea para un dispositivo f'a-iscont;'
ruo o para cualquier scccién de un destilador contimuos La
ccuzeién £inol oss

%3 (1 NI R x’n)

oL -m.CQ“

OL - m.Ca

log. o<
1.C2

%(1;.3&2‘:_"1).3:0)

n e (7a)

y donde n g cooficicnto dola fofrula y = meX £ b represonty
tiva de la "Qperating.lino",
Celyf(x=1)k OSicrdokexjys=nkeéd
¥} ¥ X} = reprosontan un par do valores cualquiora sobro
la recta "Oporating line* § y! = m.x?
Para ol caso de opcracién con reflujo to
tols Recoy M=l be 03 k=030ml} ylo ccuscién do

Smokor toma la fornas



d0ge .-’E‘.L(—}_:_ﬁl’..

ne- - Xp( 1 - xg) (8a)
loge X
que os conocida coro una do los formas de la ecuacién do Fong
koe

El pétodo pgrifico propussto por Piagza (
(19) contorpla la posibllided do dotorminar dircctamente, codro
1a conoccida curva isobirica do cquililbrio do mozolss binge
rias, cuyos corponentes son de cordctor quinico distinto, los
condicicnes de funcionamionto de vna colurmaé Rosulta £4c1l
la @;licacifén del rnétodoy estirm ol autor, para los cosos de
1a roctificocifn contimua o intornitonts do ‘mezelan binerlas,
pora deterninar dircectameonte y con raridez, la Influencin do
los vorlables ontre sf, lo cual faeilita una oleccién ripida
de :os cordicloncs §ytimas de construecién y do trabajo do =
1s colurna. &obra los gréficos éorrespondientea, pucden loer
s¢ dircctazente el roflujo ninimo, el nf coro do platosy 1o -
tesperatura, el fracceicnandento y la composieién del 1iquido
do cada plato, ccfio a3f tamblén la compoosleidn del vapor so-
bre ol 1{iquido,

Paralolamente, on su contribucién al cse
tudio do la destilacién fraccionada, prescnta una forma ripl
da para calcular la curva de¢ oquilileio, la tonmperatura, con
rosicién del 1{quido y conyoslelén dol vapor do una mozela -
deterninada, sometiondo la mezeln a una destilacién simplo,
duranta la cual ro determinan colamento las teonperaturaa dol
1fquido en ebullicibn, do los vayrores quo dcatilan, cantided
de mezecla on ol balén y la cantidad dol componento quo intoe
reca. Ecta proccdiriento ha sido comyrobado oxporimentalnmoq

to por ol cuteor (20),
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Un nétodo répido para medir la oficacia
do una columna ea €l do Roaanbfr Yy Lasley (21).

Consista on doterminar la altura equivae
lonte ¢ un plato todrico (Il.E.T.P.) quo para el caso de toe
rros llenss (22) ol Hl.E.TaPe No ¢3 s quo la longitud dol rq
1leno nocessrio para realizar ol trabajo da un plato tobrico
Fara quo un rlato sca toéricamente perfocto cs nocesario que
loa vapores estén on la faso de equilitrio con ol 1iquido ee
qua lo atraviesa, EL mdtodo uo es ol aconsojodo ror Morton
(23) fué ol aplicado a nuestras doterninacionos, ouyos deta-
lles s0 dan on la parto prdctica corrospcndiontos

: La doterrinacién so rcaliza con rucatras
da Doncono y Totracloruro do Carbono puro que os la mis apro
piada pora laog cclurnag dol tipo que so desea ensayore Dose
do que uno ruestra de varor condensado tomado on la parte sy
rerior de la columna debo estar en la fasa do equilibrio con
una rmestra tocada a fendo, pueda detornminarse la conposieidn

correspondlentey y los volores llevarlos sobre los gedficos
do Rosanofi y Easloy (21) y sobre osto, sa dibujan una cerie
do cscaloncs ontre las curvas de conrozleida del varor y dol
14quido, sionco ¢l némero do ostos oscalonos [enos uno, ol -
nforo total de platos tobricos.

Estando oporordo la columna con la mozela
Cgllg = CCl, dobo concedorse tiempo suficicnto para alcanzar
las cordicicnes de equilibrio antes do oxtraer la ruestra.

Fozclap do ostos dos componentos, son &g
ros susceptibles los crrores propios ¢o la oporzeidn, asf o
deruogtran sus eutoros,y ararto de la rosibilidad de obtonere
los yperfectamcnto tocos y puros.

fucden eoplearse para oata determinacién

mezelas do hidrocarburos, poro su cocportomicnto no ea re20e



nablemanto constantoy on camblog no ocurre esto con la tmestra
jrimoras El comportanmionto distinto de la mozela Cglig=CCly

pareca dobido a las anplias y diforentos proricdados f£isican
¥y quinicas do estos dos componontes,



La cleceibn de la columa apropiada para
los fines do fraccionanionto do una operacién doterninada, dq
rendo do varios factoress
1¢) La cantidad de material a destilarso.
2¢) La relativa ﬁrouibn do varor o diforencias en los puntos

do ¢bullicidn do los componmtas,
3%) La calidond do soparacidn descada,
42) E1 punto do gbuliicién vordadero do los componcntes.
5v) La prosién a la cuol debe reallzarse el fracciocnamionto.

Generalmsntey ¢l fracclonamiento do una
rozcla so roaliza cn los laboratorios para lograr dos prople
sitoas gnalizar la micela o purificar uno o rfs do los come
rucstos que la integrane En cada epso, lo importanto es cop
scpguir una columna capaz de saoparar la mezela on fraceiones,
a vecas riininas cantidades do la substancia pura en las cuoles
constituyo ol corponenta nis inrortonte de la pricitiva poze
cla.

& vecos la dastilaciédn dobo gdaptorso a
una columna disponiblo, en esto coso lo importante es gue la
nisna cuente con ol minimo nfirero do platos teSricos raquo-
ridos, Un gran néoero de platos tebdricos on una colunna ex;
ge una nenor relseidn do reflujo para poder cumplir su comae
tidoy un exceso do cficioncia pucde aumontar ol oquilibrib -’
de la coluzna ror decrecirdcnto de la.volocidad de rofiujo, .
valo deocir, aumontando la velocid:d de calida o disrinuyendo
0l ticmro do dostilecibn. Coro una ley gonoral, yucde deoip
te que la rclacién do reflujo debe sor aproxinmionente igual
al nfroro de platos toéricos doterninado por la colunnay e



cuando opara a total roeflujo,

En los laboratorios comunos el tamafio de
las coluwnas usuales, no debe sor my grando, nosu:lita pufie
cionta disponor da tras ¢olunmnos corresipondientes a 15, 50 y
100 platoa taféricos con capacidoad para 10 a 6500 enmS, So d1g
pono asf{ de un oquiro suficionte raran fracclonar ¢asi todas
las uestras Que pucdan presontarsce

bl H.EB.T,Py ( Liolght BEquivalont Theoret}
cal Plate) do un tiyo doterminado de columna, debe sor cons}
dorado antes, ospecialoente si ol nfmoro de plfztos roqueridos
ca ry claevado, Son frocucntos en los laboratorios lag coe
lurnas de Vigroaux, iompel, Wurtz, Glinsky, Foor, Lo Bell =
Lonninger, Young, otcs Las columhas dae vidrio rellehas son
las mfs osequibles para el laboratorio, aparte de su resise
tencis a la corrosifn. Ademfs las colurnas rollcnos mantice
nen el ™ Throughput ® (Velocidad de fracci namionto) rmucho «
rfs constante.

Log fzetores quo afcetan 1lrs caoractorise
ticas ozersntes do una columna, yucdon dividirso on 2 clases:
1¢) aguellos que son inherentes a ou construccién, tales como

13 altura, difretro, relicno, ctce;
22) lLos quo scn partes do la operacibn, tales como, rolacién
de roflujo, throughput, etc,

llo hay una demarcacién firnc ontro uno u
otro prupo, por ojomplos la altura y ol throughput efectan ap
bos la cafda do rresibne For esto sa acostunira cons‘idorar
el ofccto do cada voriablo ct;n rospocto a los dozfs factoros
jara cada tiyo de columna (24).

80 aonocon colurnas do fraccionamicnto. do
alto grodo de perfeccién, llegando algunos grupos & la sopae
racifn do conpucstos quo dificron (onire si en loa BiCy on =
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sus puntos do ebullicién. IEn todos los canos la finoza de J
na soparacidén deponderd del relleno, dol mislsnmiento do 1a »
rolacifn dao roflujo, de¢ la oltura de la colurma, otc,

Un fracclonamlonto oficionts no econsigue
teblricanente llovando la operacidn on condicicnes ndinbdticas
rerque ce establecerse axcesivos enfrianientos, no podrfn
yroducirso ol oquilibrio nocecorio entro le 1{quido que refly
ya ¥y los varores quo asclonden,

Como productos cislontes adecusdos se usan
corricntomento envelturas da amiantoy magnosia, etc. Para -
1{iquiios que hiocrven a bajas tenperaturas rasivlta eficaz una
cazisa yla.coda aislante, en la cual no ha hocho ol vacfo =
(25)e Alslarmiontos capaces de cunmplir excelontes condicioe
nec adlabéticas son los do Faenska, Quiggle y Tuugtors (26)3
ol sistama do Kistiakousky (27) de la doble parods ol aislae
rionto cnpleado po» Doran (28) quo imita a las dol tiro in-
dustrial, otc. |

Los colurngs sin relicno ticnen on general
un uso rfs linitado, sin enbarpos siguense aplicando en loo
loboratorios. Estas columnzg proporcionan una velocidad deo
fracclonardento (Whroughrut) més rfpido ¥y c¢s de mis sinrlo o
rerecilén ¥y £8cil consiruecifng por osta se las pre;fierg a ue~
na colurna rellensy scbre todo cuarndo las difcrcncias on los
puntos do ebullicién son notables, evitan las pérdddas por g
rrastre y dan aon csos casos separacionzs satisfactorias (és).

En cu-ndo a los tipos de rellonos en.co=
lurnas {raccicnadoras parn labofatorios, nirarosas son fl:aa -
publicacioncs sobro trabojos reolizados. Los anillog d{i Lo=
asing encuontran verdadera cfectividad en columnas segdn-los
trobajos dg Potera (30), Leslio y Corriesse (3l)e Eficlon~
cins superadoa encontrd Fenske y colahborsdores {32).en oporg



cionos de laboratorio empleando rollonos de espirales de nlap
bre de hiorro o de vidrio. Rellano formdo por uha oapiral
cont{ma de alamdbro que r.anponde a doterninado calibrae onplea
Fodblaolniak (33) en sus trabajoss

las columnag da platos rarccen prozentay
algunas dificultades en lo quo a su construccién respecta pa
ra los tipos ladboratorio apsrta de presentar ummayor rotone
cifn de ligquidos &2 embargo Irunn (34) da a conocor tma CO=
luzna de esto tipo y reunce condoecicnes de tradbajo bastantes
gsatisfactorias. las condicliones de trabajo son ;z';arcadnzr.pﬁt'o
precisas. A csto mismo tipo de columnos rosypondon 1as conge
trufdos por Utimer (35)y Palkin (36) y Oldorslaw(37).

Coneeida o8 la infiuencla ¢uo implica en
el nfnero de platos tedricosy el aumcnto de la altura de ung
columnay sin embargo, el qumonto del valor dol plato ro @3 -
siompra directamente proiorcicnal al aurmento de longitud. la
razfn da cata folta de constancia rocide en que en las colunm
nas largas hay oayor focilidsd pars cug tenga lugor las "cae-
ralizacicnes”, Acantufndose oste efeé:to'cu:mdo los rellonos
cotin desparejadancnto distribufdos y a rpedida quo se rcduco
ol difretro do 1a columha.

Los principlos de la rectificacibén rmege-
tron que una columna fraccicnsdora capaz do dar los.rfs altos
grados ¢o enriqueciniento debe operar, como se dijo, adlabde
ticanento ¥y, paxl'a las operaciones nmfs sigples, doben ¢star =
provistos de refinjo on el tore. 1la rrororeién del "ioldup"
¢n 1z columna debe sor tan pegudiin coro sea rosiblo y ofro =
factor deeicivo es la relaeién da, roflujo, cntendiéndose ror
tal, la eontid~d ce 1fquido quo vuelve a la columna respacto

o la cantldad de-destilado quo B¢ rccojo.
A las columnas tipo Vigroaux pueden clasi
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ficarse entre las colurmas de rellono porqua sus parodoes dep
tadas pornitan ol rolleno dol esyacio intorior suministrando
una suporficle maoyor en las qua sae ostablecen las condiciones
do equilibrio. Dosda ol punto de vista de la facilidad do Q
poracibén, eonstruceilng eficiencia relativa y volocidad 4o =
fraccionaniento osta columna os probablemento la mis préctie
ca rara uso del laboratorio exporimental, por eato la hemos
adortado en nuestras exporicncins. ILa camisa 4o la coluzna
no nccesita ser calentada a la taonparatura de reflujoiﬁomo
yucde hocorce con olras columnasg cn su lugar la tomperatura
debo estar dohajo de la temparatura darel}enolp‘unos 284C,
rucsto quo no hay verdadera superficie .de rolicho las poreoe
des del tubo son usadas ccmo freoas do contacto. Por le tane
to las parcdes de la columna dobon estar-a uno tcmper&%ura -
tzl quo :ueda en ¢lla condensarse una apreciable cantidad do-
rat-risl dondo oportuni.od para que el flujo 1Zquido descone
dento co ponge on contacto con los vaporoz ascendentes. Pae
ra matorioles quo hiorvan entra GO « 70¢C, ror ejomplo, puge
do fraccicn:zree en una columma quo tonpa solamcnto una canle
sa da eire como alslante, sin que se jroduzea pérdida orro-
ciable do oficiencia. Para liquidos de punto do ebulilcién
no ruy elevados, son sconsojables los aislanientos de magne=
sla, aulanto, cte.

A partir- de les tiros de material\aisianto
y relleno homos construifdo una colwma Go oste tiro que cune.
rle eon tods oficicncis el fracclonarionto perscguidoy ¥y cue

vas caractoristicas oo dan a conocer en la parte oxyperinental

corrospondicontce



I1) COLWMMIAS ROTARY DE DPLITIIACION

En lugar de las ¢olumnas do fraoncionde
riento hasta aquf tratadas, se han dado a ¢onocer varing aoe
lurnos de dostilselén, tipo rotary que pueden reemplazar vep
tajosarente a las anteriores. 4 continuneién so da un esque
na do los nismage A la parte central de ostas columnhas so le
imprino un movizdonto do rotacibn, ol cual, por efceto centrf
fugo, pernito disporsar la fasa liquida y vopor a través de
las parcdes, obligendo un contacto fntimo entro:dichas fasos,
Se avnmenta asf ol cooficicnto de difusifn de la faose gasqosa,
condicdn dada por vosthaver (33) en su toorfs do lo rdotify
cocidn gue pare ol caso de las columins comunos que operan a
ung tomperatura y composieidn 1liqulda-vapor dadny el cocficiopn
te do difusifén ¢ substancinlmenta constonto, Camblando el
flujo laninar pror un flujo turbulontoy zo incrementa dlcho =
coeficlonto y es ssa la £inalided ¢quo tisne lag colurmna rotae-
tiva.

intra los principeles colurmas conocidad
cue responden ol yrincipio enunciado estd la do Le3osno y ==
Lochto (39), provisia do bonda central rotativa y qua gira g
proxiradancnto & 1l.000 r.pente £e-trata on reallded do una =
seni-nicro columma de fraceionamionto ya quo yucde sepirarsa
complotamente una pequefia corga como sorfon 2 ml, do la moze
cla motanoleagua cn partes igunles, &1 1Iqu1dd.;otonidq on
1a columna es minino por lo tanto, os aplicable solo para 103
cnsayos de ladboratorlios La oficioncia ds dopondicnte dol =
contacio obtenido entrae las fnseas 1{quidos~vapor on ol éophbio
enulcr, por ofecto de la veloeidad de rotacién do la banda -
quo os accionada ror un motor eléctrico, Aderds la columna

ostd diseiiada para operacioncs do alto vacfo., lLos rosultados
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pricticos obtonidos, por:dten obsarvar que la velocidad do rg
tacidén no tione un efeato meroando aobr;:‘ 6l valcer dQol plato &
tolrico do la columnae

Igual carfcter presontan las eaolumnas de
coneg rotativos de lluffman y Ilurey (40), quo ollos aplicercn
para la separacién de agua posada del apgua contng T1eno 35
plos de altura con 62) pares de gonos matflicos a’lte‘rnkdoq y
opara telrlcamonte ccn 500 platos.

Con la nmisma aplicacién Podbielnigk (41)
da a conocer un fracclionador centrffugo de rotaoldn horizone
taly capaz do producir hasta 30 1litxros' por hora de agua pesg
dae

Para oporuclonos da alto vacfo, lilckman y
lees (42) han idedo un aparato quo opera aproxiradamente a 400
revolucicnss por minnto.'.‘f |

Hilli;u,ham, Sodlak y Koasina (43) cfe;cr;
ben detalladameate una edlumna rotativa do.destliledién péra
nricticas do laboratorio, cm la-cual la secciéﬁx-rggtii‘icadoz:a
lo constituye un espacio asular formado entre ]_.q.su;’aerﬁe!,o
intoricr do un cilindro,externo £ijo Yy la aug_)ox:ﬂoie exterlor
do un cllindro rotativo encorrads en ol antorior, cuyo diéng
wro extornos es do 75 mme ¥ do 634 rme " do alfmfé.- Bgtao, co—
lurnas que llegan a aloanzar hasta 4000 Tepsme presontan una
dismimueida on ol nfmoro do sus platos tedricos, cuando ope-
ran a prosidn reducida ¥y bajo "holdup",

Plazza (44) da a cenocer: ol ofccto. do frag
clca:niento de una espliral plana sobro.uh plato jg-;ira'torio que
aesti calontado constantamonto en su ‘parteyinféﬂ‘o‘r por los va
pores quo ontran on el ospacio currado por una oaja metillca.
Ll priuciplo ds pored fria y cauex;to es aquf creado por un g
decuodo cistoma do enfrianionto do la tapa suparior, y.oayoed
Jdetalles pasunos a desarrollar dotonldamonto.
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El D'r. José Plagza, profesor do la Foculd
tad do Quinica Ixﬂustriai y Agricola de la Universidsd *ﬁgcig_
nal del Litoral, vione trabajando desde hace afios sohre .los
rroblemas do la destilacifn en gonoral, orientado cspecinlmep
to al propésito de crear métodos adaptables a las condiéionna-
reglonnles. Sus humerosas publicaciones al reapecto nos han
percitido segulr ruy de corea los rosultodos obtonidas en su
perranonto estudio exporirontal de 1a dostilacién,

4 los primeros estudios de la dostilacién
de soluciocncs elcohblicas, flogmas aceto-butiricas, nostos,
otc.y realizadoa con sus dispositivos cn espirnl, soa Gsto e
con ele vertical y movimiento excéntrico (45) (46), sca con
¢l aparato de esypiraos, pg;ante ereenting n@ 43,608 (47) (48)
(40), sca con el.dest11QQOr a8 cspliral con ojo irciinado rese
pecto al plono do la exceédnirica (50) o con espirales de rmovi
riiento cscilante ¥y cxcdntrico (51) so agrega el dispositivo
cenirifuro do destilacibn deo olovados coeficientes da traonse
risifa cclérica y gran.supcrfic1c~ée ccntacto ol cual ©3 no=
tivo do ruestro trobajo experimontals,

Lsto dispogitivo estd constitufdo rospo=
tando 2 condiciones fundamentaless:.olevada transnmisién de cp
lor y gran superficle de contacto,

Analiza Plazza lcs conocldos ridtodos cuan
titativos para deterninar las condic16hea do funcionardionto
da un frscoicnsdor, tales como el do Mo Cabe y Thiole, Savarit,
Keeson, tudos ellos beasados sobre la surosicién quo los ine
toercanbios do moteria y de calor que se efoctéan ontre las -
fases, conducen a la oitencién do clortas temperaturas, las



A

cuales correspondon a las condicionos todricas do oquililbrio.

Sogfin Plazza (62) esta intorpratscién es
incorrecta y cstima quoes " no as ol mtercambio de ’mata;'za_ 6
" do foses lo que ecrduco @ doterninadas tomporaturaa de -equi
" librio, sino la diforencia de temporatura on una dotorming
" da rogién dol sigstoma lo quo da origen a los intercanbios
" do materda entre lns fasos.®

Croomos orortuno transeribir squf las cop
sidcracicnos en 1a cunl fundamonta la construccién del ararg
to dostilador contrifuro.

% Un diarpositivo de fracecionarnionto tiono
" qua ser interprotado como un siastera de controcorriente en
® tro una fasoﬁiquic‘zu ¥y una faso vapor en ol quo existe un =
vgradianta do tampe.ratuzfaf‘d en ol caso do gue 0l siasteoma trae
R bajo en forma adlabldtica cste gradiente ontre los linites
" @gl sistena os rectilincon,

% 13 £iguro V (lado iaqu‘i\,ord"o) TAITASen-
m ¢a el diagroma tom;;eramu'a-co::zposic-ién dol Qintegm binario
" glcoholeagua a la rresidn atnbsfériea. Cobre cate 'par do
% curvas ce ha calculado segln nuesﬁ?o pétedos préfico () -
" (=) tomondo coumo 'bas:"o un determ‘im%;lo rcflujo, el ndmoro
4 da clementos nocosarios rara alcinzar un deterzinado ofoc=
" to da fracclonarianto. cOrzqna"oba';xrva, nacdésitos meve @8-
® calonecs o platos rara llevar ol alcchol ‘dosde el 105 hage
" ta ol 84,5 %, A cada escalén corresponde un salto do tome
» roratura qua so va reduciondo a medida que auriehta'el tfty
" 1o del elcohkole Lkn ¢l lado dercel.o ﬁ: la figura ce 1'61:1'6-
n gentan laa voriaslles ¥ y n, siondo p ol nfi-ero do oscalo=
" nes o platos. 81 ln columna trabaja adifbtaticamento ol gry

(2)Jos6 Flazzae Rovista de ld Facultod do (uimica. Vols 7y =

fge 1 a B8 (1038), .
x(jmgx\) José Plazza. Industria y Guimicay 1; 1613 (1£36).
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» dicnte do tonmporatura eatd represantado por 1a 1fnca g =
" Por cada plato o unided de mltura corresyonde una salto de
® tonperatura uniformao, 681 Al o3 02 graglie‘nﬁo total da top
n paratura, tondremoa la YTolaciéna
_%5_ « constonta

" Pa;;'que g0 ompleoon las cqy&icionas do
" oquililrlo rorresontadas yor ol grifico do la izquierda, el
# grodiente de tenmperatura no ypuede sor la 1frca g ( que ree
v presenta el funcionanionto adiadidtico ) sino dote. tione .=
" quo responder a la 1fnea ), diforonto do la funcién lineal
" o hay razones para quo ¢l gradicnto de tcmﬁeratura TOIYCOw
" santzdo por la curva n,sa rroduzen csrontdnc"mente on la =
®* eolumnas la cafda es ractilinca pues ol sistem eo.odiobfe
" tico sin produccidn aproclable da trabajo interior. For og
* tas razones solenenta cuondo ¢l grodlento da terporetura
® ccrresponde a la curva B, rodemos olirtsr qua el funcionas
* miento el dispozitivo ge acerca a las condiciones idoolea
" do fraccionamicntof.

% Es impregseldible cntonees- provoecar oste
o erodiente rosulardo lo temperotura del reflujo s distintas
® alturas da la colurno medisnte acelones oxteriores. Gaboe
" mos quo el fraoccionanicnto ¢s piximo cuando ¢l raeflujo lo
" @3 en todas las sceciones de la columna. Esta serd la pri
" rera condicién do funclonanicnto del dispositivo, poro no
# suficicnto paran scercernos a las condicicnes ideales qug =
v golanmonte se alcanzarén rogulando la tomperatura do osto rg
" flujo do ccuerdo a la curyy b do la figura anterior .,)(xﬁ-

" Como ya lo homos hacho- notar. el valor

o do At dienmimyoe a medida que auxenta el grado alcohflico

(x) Jocé Plazzae. invastipg. sobra destil. de maozclas. Industria
¥ Quinicae 73 87~043 (1945).



(%)
pon

" on los platos, por otra parte ol eatableoimiento dol oquily
" drio entrs las fases eatd ligado con un intorcambio caléri

* ¢o Qy quo dabldo a la continua dim_ninuci&fdol salto de top
%poeratura so- rroducird siéiﬁgra con mayor dificultad o medida
"quo auscnty el 51-500 uloohélico\do loc Cases. Para paranti<

® gzar qua en cada oscolén 80 roslice este intercanbio ealéri

" co Q tonemos las sigulonies r;-osibilidados_t

® 12) Xncrementar ol valor At

# 24) Auponter f’z superficio de contacto g,

@ 3%) Aumentar el cooficicnto da transmisidn calbrico k -entre

" lng fases, pues ol calor @ intercamblado és.diréctamen
n ta proporcicnal a ostas tres magnitudess

" Q = kes. At

“ Lstrdlo dg At *

% La figura VI ropite la curva b s t 2f(n)
v antorior si en cada olomonto aunemtamos el grodicnto At por
® calefcceldn y ez;ii'riamienta sucesivo, la curva b an su parte
" inferior so transforma on la curva bl-con perfil dentedos
" Con cste princiopio eumontarnos.onitonces la voloceldod del -
" estoblceiniento del equiliirio, “

" Lnlm réginas eig.;' gﬁplicard cono 80 =
" reali:a oxpothahénte esta condicidn.
® Aumontio dg St

® 51 llaramos g a la superfié¢le especif)

% ca o0 ol contacto () pocdemos establecer las siguionics e

# ecuaclcnes? |
Vi ¢ Vg

® giendo V3 el volumen dol liquido y Vg el volumen dq vapor

» que circulan en ol sistemn por unidad de tiempo.

(xx) Jocé Flazzae Anal, Inst, Inve Clonte y':feorialog,) 74 43
y 493 (1285).



" El volumon y del 1fquido quo correnpol)
* do a la ouporficle eapocifica j vatd dado por 1a rolnoiéns
v 2.
® picndo S ol esposor qg.f_ﬂm
" fara ung doterrdnada cantidad de 1fqui

"do podemos aumenbar ol contacto zacrificando ol osposor dol
" £ilme 3
S - \/_5 1,
¥

» giordo G~ la cantidad de l{quido quo -escurzo por sogunda

" ¥y yor motro de anclio d¢ poreds 5 gu dansi,dad ¥ 77, su vige
A cosldade

" La velocidod medin ey do escuryinianto

Wm:\/ | G
3¥

®* la suporficio do contacto micdae -también

" os igunl g

v formarse por ofccto de burbujeo del vapor en ol liquido; on
" cste caso g0 rcaliza un proceso ¢o alhsorélén dol vapor en

" forma de burbujas, rchovindose continuermente la polfcila =
" dol 1fqvido, micntras quse cn ol rrimor cogo o sea on la fop
% racibn de un £ilm ¢s r;és blen la polfcula do gas la quo se

f
R remicva continuanentos

® 5o deduco ontonces quo sl sistema idge
" al do una supcrficlo do contacto estd roprasontedo, por una
" conbingelén da estos dos principlios.

" la subdivioién cxcosiva del 1iquido op
W cdorra ol polipro do arrastre por ol varor en coniracorriep
® tog 51 llaranos P el peso do la gota cuo 5o ha formidoy g
® 1a accleracilny y la valocidad dol varpory }( _ln'_dcnsidnd -
® dol vapory £ la soccién do la gotaj para quo no haya -arrag

ntre 08 nocosario quos
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siendo a un coeficimtef_i@e proporcionalidod,

"8in es el nimero do gotas arrastradas
n.f« representa la superficie de estus gotas cxpucstas al
vaper y & su vez ea proporeional & la superficie espacifi-
cay 1o que denuestra que la probabilidad de arrastre bumep
ta con la superficla especﬂ‘ica; por estas ragonos no. nos
queda otro receursospara evitar ol efecto do onpuaje del viep
to sobre la pelicula, que adherir la fisma sobré¢ el cuerpo
de contacto o aumentar su peso por ofcoto centrifugo, solo
esto permite incrementar g3 do acuerdo a estas considera-
clones henos creado un aparato que no solanento sati,g:;zce
a estos condiciones sino ademds preeipita inmediatamonte,
adhirisendo sobre la suporficie de contucto, lag gotus:en el
caso de que é3tas so hubioran despegado dol £ilm por efeg
to del arrastre de vapor (X).

Avronto de L,

" Este valor quo rapresen -a el coeficion
to do trasmisién calérica, cumenta con 1a velocidad rocf-
rroca entre las fases, lay todo interds en aumontar esta
velncidad puos aignif{éa tgambién una mayor: cant"idéd‘*elb.bg
rada por unidad de equipos csta velocid&d t.‘landa a ‘un vae
lor 1{mite, arribva dol cual el et‘r‘ctb do: arrastre porduce
el foenfmeno llamado deo "flooding" que; anula 1a contraco-
rriente ontre las fases, Como 1o homos demoatrado, 91 au
mentamos ol peso aparonte del film por aoci&n dg .ld_“fuerza
centrifuza, la volocidad liin‘;,t'e serd mayor y con esto aume]

# tamos el valcy de k.
(x) Piazza José, Ens.de Precipitdcién de acrosolos. Andl.

300e Cionte Arge 137=53 (1944)0
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" gantided do 1fuulde retonids on ol ddsponitive”.

| ‘" Dsta cantidad que llarnnoos retoncién -
" (Hold up) tiene mucha 1mportancia on ol fraccionanmlentpy =
" puca de alla dapende 91 lomatio do lo columa y la contra-«
" rreaidn dol vapor que circula en contraoorrientey en la deg
" tilacidn intoermitente si la.canéid&d da lfquido ratonido =
" ¢n la colurna es ninino so elesngard més fécilmenta una so
" parseifn cuontitativa de l1os componentese. 5 1a dostilae
" ¢16n contfnua un vilor.bajo de retencién de la fosa 1fguida
# rernitird un cleance rdpido de lus condiclonns do dstabilie
" dcd en un aistera da;columnas.

Iumerosas transformacistes ha sufrido el
aparato destiledor de Plazza desdo su primitiva crncopeiln,
de ccuordo 4 1o ceonsejado con le experiencia v con ¢l pro-
rdsivo de darle aplioaclénfindustr;a;J&prppiadatﬁcomb.&si -
tanbién de f£dell adapieeibn en cu&lqﬁier'citio, cuanic sa@ 1o
exlea en los laborutorios,

Con*eﬂplando el numento do la surerficie
de contceto g y del cceficienta de. transnisién,culérico X el
vparato destilador iazza runvianaqquun ol aiguionto rrinci
plos (x)

" Se Mrata de un sistica xc&nhdc or un
" rotor en la parte inferior ¥ un estator (fige VII). Bl -

" vrimero estd forpodo por un plats girctorio ccqrun 3lstona
" go cnillos concdntricos quo. so wddpten ¥ compenotran en un
" sigtcma de enillos concéﬁtricbq%ﬂpﬁloébé;al;estator. 1a -
* fase 1fquida gue entre o ae-dcndéﬁ“a*oﬂ 1a=ﬁarté ¢éntrice

#* dal dispositivo; por cfceto: centri‘ugo, reccrro 0l sistoma
" desplozdndnso hucla la periferia on’formi; ue 218-2&3 entra
® 1ns &nillosy la fase vopor, pnr ol. éontrurio. aa; dasﬁluza

¥ en sentido inverso si hacowoq uctuay aobre lu miama una al

(x) Piazza Joséy Induatria y i-imlca, Vol. VII, nt 3, 87-04
(1046).



o

w forcncia de presifn desdo la poriforia al controlf,

Par la rmdtiplicidad do. su eénpleo, Finkza
llama "contator™ al conjunto estator-rotors
Disrositive Plazza rora 14 desttlneidn fxoecionnda interniton
to, tiro lahoratorto,

La figura VIII que se acompofla ropresenta
tn corta longitudinnl dol apoarnto destilador qua so ha omplog
do en muestras cxporicnelas, T moromos las ypolabros del gue
tur dades para cexplicor ol disgpositivo (53) "(':cana”tr:sj~ do unau
caja «l-Co forxlo bombeado en cuya parte 1nfarior desenboca un
conducto «2-, Dicha coja se clerra con uno: tapq plnnn 4~
1a quo so ajusta on forma Lormdtica por wha cuarnicién,prcaeg
tardo la citads topo un orificio contral Tor a gue renetra
un ¢je =0=~, En su cara Iinterna la 1;::?*::3 f?ﬂﬁ,,ﬂﬂté"mc‘fiutn do
una serle do anillos -G- co.stitufdoa por flejesy cstardo los
riscos €ispucstos conclntricamento con Ll 0j0 wbe y unidos =
Junto a subnse jor vna plata =7=, quedsrdo vsf forrada ung -
plurclided do coldas amilares B3« logs qiia corunican con €1 =
extecrior por conductos «fe que pucden taonbiln utilizarse para
cu intercorunicacibri.

Junto al ojo =5 llova usegurado.a. su oX
tromo un dicco =11~ ¢ue umeda sor ‘luego-1lenado con moterial
calorffico erroriado a £in de diswinuir y regular-la. transm;
si6n collrico .entre las 2 coros dal discos Sobre: la cara -

dal ricro que so oncuentras onfrontordo o 1os anilloa -6» &o
hallen ubiendos una piuralided do aros -l"- amilnm.. a los
0= ¢con los cuslos pe intorcalan para formr un osmeia COn-
1lataccato torinosoe

1a tapa oe mm 0l uso 4 quo.s0 destinara

ol aparato, llove aborturas €o comunicacién ol extorior y tep
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nésotros do control,

EX 0o =6~ llava el montajo quo so obacy
va cn la figura dado quo deba llenar algunos roquisitos, E&1
cje trabaja on uny atnésfera formoda yor vapor ¥ liquide qua
genorolronte so encuentra a la rresifn atmosféricons Log vow
rores pucden taonar cfects disolvonte cobro el lulricante del
cojinota. En sogundo lugar dobo ovitoise el uao da pronsa =
astopa ¥ por godra todo cviior cn absoluto quo los vppores -
ge esearen ror ¢l espacio interaxiale A continuseidn so da
el dotalle Co ostn parta dol dispositive (Fige IX).

!n pared ~le do la c¢dmora quo contiona
los vajyores por su parto cexterlor presenta. un cucllo «Z%e gne
trao cuya rared =3= y lo «le go gjusts wna cordsg -4 provista
de un corducto~G- do entradn de agua de zefriferacién uno ew
G~ dg =sclida del nlaro.

Atravesondo longitudinalrmente ol cuello
-2« sa oncuentra un cjo 7= cuyo difmetro ¢s poco menoa que
el Intorro dol cucl.o =0-; sumcntando ol riszo por dnclmy da
la jored «3= del citzdo cuello pare fordar ung pastafia eirey
lar «=8«y o la cusl cnfrenta olro =U« gue so adapta éiun ori-
ficio ue en su fondo presonts uny cajg C11£n£fica--10- On -
cuyo interior decconsa un par'de’boliiibscs»-ll;‘qoparados;~
por un tujo 12, los cuales sirven &o, nsiento al cjo =Tee =
Ly caja =10 no es n¥s gue la prolongacifn dol cudllo =2« con
un éifmotro mayor presentando en la zona corresrondiente g la
pastafina «8e«y varlos orificios rad&alos. Clorra 1a eitada cg
Ja =10« una tapa =lé= cnroscada cobzo ollaj nia@do tagbiénjh
traveanrda por o0l ojo <7« on cuyo extroro 110Vq:§60plq§alla »
7p0lan =15~ 1o medio do la cual oo lo ha do tra'ﬁmtir al no=

viriento.
El egun quo cntra on ol eapaclo comprene
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dido cntrae el cuello «2«.y la cumisa «4- provoca la condensy
ol6n do los vaporea quo tratan de pasar por el espacio eompreQ
dido cntre el cucllo -2= y el eje =7«, Los vapores se aondep
can en dicho espacio y el lfquido formado impide ol escape
do los rismose BS1 dicho 1fquido sobropasa la altura de la pa
red «3= aloanza la pestafin -8« la que 1o despide por fuersza
cantri{fuca seliendo por los orifiocios w3,

Coro 8@ VO, de.ningpna‘manﬂra los vapores
dal 1fgquido provenicnte dao su condensaéi§nf§uedan alcanzay: =

los Bolilleros =lle contonidos en la caja 410'6- llena da zraaae
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funelonapdonto dol ddspositivo.

El funcionamionto dod aparsto Plazea, oy
yo csquorma so acorpafia (Fipge ‘VIII),' aa el siguicntoas

Lo3 varores de una mezcla onira por la a
bertura =3« y no ticnen otra saiida posible que por la alerty
roa «10= de la tapa ~4d=-, 6stos vapores ostdn obiigados a reeg
rror el esracio interamular formado por los aros dol rotor
=12« ¥ 1los aros G~ del ostator. 1as coldag =8e ostin recoe
rrides por lfquidos refrigoruntes quo yroducon .ol rofiugo. on
la parte cértrica y repulen su tomparatura a medida[qﬁe 0l pis
r:o sa desploza hacia la periforia ;;ggii.lifcct;q centrifugo,.
rotzeidn Cel disco «lle y los arc’»’s’ ?’2125..01 roflujo recorre: en
contracorriente con los v'zmrcs c;,'l équéio' ‘mtoranmla? cntro
¢l rotor y ol estator. In osta forx:aa .‘.qc.‘ g*d‘%nli:za:.un{ "cioﬁéb{cto
cntra lus fases.

Loa galtos do. tpr:pbrm;ura indicados on 1ln
curva b! de In £ice V1, so .rea;izaﬂ"cn' ia,;_'i:':lhguienté:;i‘ormaz

El plato «lle csts .,en‘.pohtnctdjt?n 105 =
vajores on su cara inferiror y ed-ga-lentado Tor ldﬁsfﬁusg‘;oa.-
Lste ealor so traomito con Ia Antensidad doscada en.ol espa=
cio intcrarulary les intonsidades de trasmicibn se régulan
rnodificordo la aislocién tércica dol plato, ol cnfriandchto
respectivo irdicado en ol perfil dont.do inferior de 12 cup
va 1! so realiza por el 1fquido en circulncién en las coldas
conce’ntiricas =8« dal cstotor.

Log varoras no condancados salon ror la
aborture =10=- y roprcsonta ol destiladoj el reflujo que a-
tandona 1lo yoriferia. dol rotor sale del..azhrﬁto por .ol cafo
=D,
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A3, DEL LIQUIDO PIROLFRGO RRUTO (ACETUM JYROLIG-
NS CRUDUN)

Se denomina as{ la parte voléectid y cone
densable obtenida en la destilacifén eo;:a de la moderas Eas un
1{quido pardo de olor empireneumftico, .sabor 401d0y do densi-
dad comprondida entre 1,029 y 1,035, Con el tieinpo forma soe
dimento y adquiere en contacto con el a:lre coloracicn azulada..

Estd aonstituido mam-nntalmente ‘POY. Ue
na mezela do aguay dcido acédticoy aleohol met{lico, alquitra=~
nes, acetona, otecs La composicién del lfquido pirolefioso bry
to es aproximadamente (54):

AfUBsenessesveeasensssBl 2

Alco:;ml mot{1iCOsinessd 0 4 §

Acido acbtiCOsearecessB a B §

Alquii:ranas- en disolus

cién 'y susponsifneeses 17 &

Existen entre Otl‘DSg y @n- menor Fropore
cién, los siguicentes componentess alcohol alilicoy aldchidos,
cetonas, aminas, fenoles, hidrocurburosy etc.s que afin en nueg
tro rnodio no han adquirido inmportancia s_._.ndun?.‘x"ial., Se han en
contredoy entre los productos de la destilacisn,-alrededor de
70 eompucstos conocidos.

La rectificacién del lgquido piroleﬂosb
vruto da un producto liquido (Aceticum Pyroliznosum Roctificy
tum) de mayor limpideg, de olor menos intanso,;? un residuo ,
constitufdo por ol alquiﬁrﬁn.

El aleoliol metﬂicO‘prmiiono de la 'tra"na
fornacifén de los grupos metoxilos de la 1ignina de la madera,
que saegln Havley y Aiyard (65) scn capaces de sufyrir esta. ==
transformaci’n solamente un 16 a 30 ¥ de* los grup:s mnciona-

dos.



El dcido acético mo produce tanto. con 1a
celulosa y hemicolulosa como con la ligninaj en dste Altimo w
casoy pasando por su acetil-conplejos., las celulosas de aife
rentes rrocedencias dan cantidaldéa diversas de .d;:id; acético
(66).

La acidoz del lfquido piroleficsv es face
tor dopendiento de la calidad, de la divisién do la medera-ep’
rleada (57, 58 y 59) y de la temperatura en.que se realizb la
cestilzecibn (60). |

El rétodoflas corriente y primitivo do se
paracién del dcido acético, consistfa en obligar al 14quido
pirolefioso dcidoy ol que se ha separado 61 olquitrin de decap
tacifn, atravesar una solucién’de lechada.de cal, dondo el 4-
cido acéticoy ya sen el l1bre y el corbinado. (acetato do mot}
1o0) es fijado p;r la ¢cly en tanto quo’ el resto liquido, moti
leno y productos no dcidos cran.postericrmente tratados. A -
éste lfquido 30 le conoce con ef norbro de flegmas metilénicas.

Un mitodo antizuo consistfa tarbién en -
fijar ol écido acético dol 14quido p'iroleﬂosd_, coxp acetato do
sodio. F1 producto asf obtenido, puéiﬁcadp‘ x$§r- cristalizacidn
se ancontraba en ol corercio bajo el Hombre de "sal roja?, -
con un porcentaje de sustqncias_'dlqhiiranosas que lo impurifl
caban. Fl dcido acético ‘se libora eh ambos casosy con solu=
ei8n do &cido sulfdrico o &cido elorhidrico. iﬁe 108 Frocedi-
mientos mencionados el ée], dcido gulfdﬂco'ros;ilta. fing rac.io-
nal y ventajoso, pues ol trotamiento con -4cido clorhidrico,
suninistra un fcido acético de buja graduscién (61). :Las pog
teriores ractiflcaciones de ihs solxiciohes .aééticn,s.v‘en colune=
nas de platosy proporcionsn fcido ncético qufmicamente puro.

La soparacifn directa dol 4cido acét.i;:o,"
producto de rés alto valor en el "me:cpdo, puede‘*?oalizarle -


lechada.de

55N

empleoando un proceso discont{nuo con una colurmay © un Proceso
contfnuo con dos eolurmasy en 41 que hay que eliminar previa=
mente la mezcla metflico-acetonay la cual forma azeStropo en

1a pr_»oporoidn de una parte de acetona y 0,166 parta do alcohol
rmet{lico (62), Empleando cloruro da etilo, se podrfas separar

el ealcohol de la mezela por medio de una destileeifn azootrbe
picay pero el procedinmionto no ramilta econdnmiccpente., Loa =~

nétodos agzeotrfpicos permiten separar un dcido acético puro.
Riesel (63) monciona dos procesos dé oxtraceidn del deido acd

tico por nedin do solventes. En un caso ompleando éter etflj
coy acetuto de etilo y aleohol 190prqp1':lico '('Proceso‘nmwster')
Y on ol otro caso, empleando como solve.ﬁie' _uz;a.. fraccidn do-a)
to punto de ebullicién de ccolites de madera producida en la
rdex=a planta y usadas en re.patiglas vocos (Procéao B'u;qg). -
Estos solventes son gseparados .y'} reguperados luego por 'éestil_g
cibn.

El metilono encierra todos los productos
que no tienon caricter 8cido.. 'n o6l momento de la rectificae~
¢ci6n pasan en su mayor parte, acotona, alcohol alflicoy acetal
dehido ¥ los arminas, De ostos cuaerpos la aépa_;&ci&n de la g
cotona ofrece rucha @ificultad porque: los puntos de obullie
cién de esta y dol alcohol m'tflico,estdn,hw pr&iimos unos
de otros (P.E. lMetanoly &4, 6500; P.E: Acetonas 56459C)es Por

otra partay, como ya 8O ha. dicho, 1a 'ncetona‘form con 0l moe~
tanol una mezala azootrﬁpica de punto da ebullicifn minimos
55479C (6A) quo contienae 86,5 % de acotona ¥y 13.5 4. do meta~
nol., For csta razfn no se 110:;:: a ‘soparar. todo al ostado py
ro, sino una porcifn relntivamente pequeiia de motileno tratado.

Desalquitronzdo do) Mauide pirofialeso.:

EXL 1{quido piroloﬂoao ‘contieno como mfni
mo un 4 4 do alquitrén, el cunl da ol piroleﬁoso la colorgeidn


de.aceltos.de

WS
hio

roJiza qué llega a un tinte osouro por la presencia de porductos
empireneundticos ruy sonsidles .8 1a aeeibn do 1n'luzs Eata a)
quitréin esfd on parte disuelto incapaz de ser separcdo por doe
cantacilny y en parte como alquitrén insoluble separoble por
este mdtodo, Es el alquitrin que i:roae}it;a' duranta 01 "cnrso.v.\‘qe
la olaboracién del pirolefioso verdaderos incgn?eﬁ;éntos para
su total separacidn; siondo la destilacién dol pirt;i;ﬂ'bso,, deg
pués de separado el alquitrdn decantido, el mejor procedimieq
to aplicable capoz do proporeionar flegmas élcohblicas, solu=
cibn de dcido acéticoy algunos aceitos livianos y posados de
alquitrdn y finalmente brea. Es ésto o6l métbdo.nmericanq'.

Se conoce un nétodo de desélquitr'anp.do -
que funciona sogfin el siguionte principlo (63)s Un gas carga=
do de diferentes vaporaes, pierde 15 mayor parte de sus alqui-
tranes cuando atraviesa una capa de @se mismo cuorpo, o3 de=-
cir que la capa de alquitrédn ofreco mayor rosistencia para -
ser atravesada por rartfculzs de alquitrén que por. partfculas
de cualguier otro cucrpo y ayudado por la baja temperaturae. =
Con esue principio operan los desalquitranadores tipo Strobach
v tipo Yoyer. Generalmonto el alquitrin separido queda satura
do con un 6 a 10 % de 4cido acético y motilenoy, los cualos
pucden recuperarsae luego por dostilacidne

Ia ao_parac}iﬁn del: fcido piroloiioso por. =
condensacifn fraccionada se rractica on Norte Américay obtee
niéndose un 4cido pirolcfiose completamento lidre de alquitrin.

Algunas sustancias, tales como soluciocnos
alum{nicas para fijar el amonfaco, o blen algunos Alealis o =
tierras alcalinss para fijer los fenolesy destruir o polimerie
zar los aldehidos, suelen agregarse para facilitar la separa=
cién por destilacién deol espiritu de madera (66) e



Refinacifn da Jag Llozmog potilénicas.
Cualquiera sca ol ndtoqso seguido para la
separacién del alquitrdn y del decido acdtioo’-,'contonﬁo en e}
1fquido piroleiloso, quoda como producto do cﬁbﬂoz&,m" 1{quido
formado por aleohol matflico, agua y aceto:ixa._ .T'sta mogzcla os
somotida a una rectificacidén en ct;lu.r'mil.do cobre con platos
perforados que proporciona diferontea cortes y entre los que
rosulta de nayor interds los tres primeross
1) E1 producto de cabezay rico én ‘acetona-con porcentajes
oscilan entre 8 y 75 %,

2) Un producto medloy alcohol metflico. con un 2 a 7 ¥ de acee
tona, _

3) Un producto eonstituf{do por qlc‘o!ici mot{lico eon un tenor
variable de impurezas (Metileno),

Todos estos cortes son luego rectificados
para obtenerlos en el grado deo pureza que so persiguoy as{ pa
ra los finos comerclales, e3 suficionte un mot{lico puro que
contenga menos del 0,1 # da acetona y perfectzmente noutro. -
La ottenci’n do un alcohol con meénar proporcién de acetona’es
una operacién miy delicada que no.se raesuelve muy.fdcilmente,
sino después de miltiples destilocidneg y,‘rectiﬁcacionea su-
cesivas, Lo3 aparlxtos industriales para alcangzar oste propb_-
sito llevan por lo menos dos rectificadores ontrolazados (6'}).
L:s cabezas acetcnadas ticnen una riqueza limitada debido al
azebtropo ucetonaematanol.. Por lo goneral tienen una riqueza
de 50 4 pero pueden llegar, con un elevado nimero de platd's
al 75 4. Existe igunlmente un azoftropoiacetato de motilo -
Bl 4 y motanol 19 # quo pasa a 54°C y que por lo tanto ostae
r4d contenido en €l primer carto,
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Con ol objoto da conparer los datog qua
se obtendrdn operardo con ol ayarato do .Piqrazn «Cuyo nmaiod
de rlatos telricos caloulados por ol aupor,vooi‘;esponde a 35
{(G8)= go han realizndo destilacio’mq;pn uny colurna-do frage
clomrdanto tiro laboratorioy cuyo n&r*oro 210 rlatos so caley
18 serln ol método quo se vord onsopuidae

En la nismp km,ﬁ\aiéa soncetidas a la doge
tilocién, ¢istintas mezelas sintéticas .y tonbién 1{quido ple
rolefioscs Los condicliocncs. oporantes fueron slemreo las_,z:f:.b-
pas, ¥ los productos obdtonidos sa qpﬁlizhron convoniontemonto,

El aispositﬂrq dg fraeclonanicnto omileg
do es ol quo ruestra lsg figura X'..v--.;_C{:fmt”&:'&a una columna do.
fraceionsnionto tiro Vigpreaux de altwn igual a 765 mo. y do
30 me Ao dlémotroe Exbtoriormeonto vag recublorta jor un tubo
Ge vidrlo, a rodo do eanlsay cuyo cspeclo amzl;zr (7 . ) £ud
rrelleno do ragnesia on polve pora evidar on lo rooinhlo, las
1érdidas caléricas.

La colunna co dispuso sabro un baldn de
res Docas 4o 1.000 mle do ca;ncida&... Una do las bocas latg
rales llova vn tercémotro y la restante, un tubo do vidrio -
que pernmitird orortunarente oxtracr por guceién, una ruosira
del rroducto do alimentaeifn. XL oxtremo suﬁdrior da la cO~-
Iunna 1llova un torsfmetro contralorgado y, a 710 mne da alty
ra va coldado un tubo latoral do dosprondinionto do & tm. do
difmetro ¢uo la pono on contacto, rediznte un tubo colector,
a th relfrirerinto do bolns dispucsto verticalnentoc sobra é1o
Una llave Ge %res vias on ol oxtro:o inferior doli tudbo colog
tor per:ito, sogfin £o dasco, operar a total reflujo por rotoy



no dol 1fquido condonsado a ia columnay © bien-separar la rmeg

% b 55 mm.

d: 30 .
L. 640
Q ] 45
? L'I ‘445

Flj. X

Esqué;a de la columna de fraccionamientg
ensayada.
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Datorninacidn dol nfnere da rlotod fodricon do Lla golunng.-

Pa loa murorosos métodos conoeidos para
la doterrinacidy rdpida dol nféoero de platos toéricos do‘una
coluzha de Lraccionacicnto tiroe Laboratorio, homos optado por
ol ndtodo grifico do comparascién sinple dado ypor lorton (69)
como a3f tamdién la deteruinacién del HeE.T.Pe ('Altyra Equi
valente de un Plato Teérico ) qua, rar: ol caso do torres rg
llenssy es%ae valor ropresenta la ibngituﬂ do un plato tobérie
CO.

La detcrminaciégx 1a hemos renlizado one
ploando mezelas de Benccho=ictracloruro da Carbono puro y aoj.
hidro quo resulta ser las nmeselas nfo arvopisdas para ¢stog
ensayes de columna ecto la empleadoy ya rué rrescntan en noe
nor crror (70).

" Una mu.stra de vapor ceondonsado temado
¢n la parte suporior de la colurna debo .catar on la faso da
cquililrio con wna rmestra del liquido torodo del fendo "y e
lovis (71) cstabloce que para 1fquidos que roseon punto da g
bullicién yréxinoa, yortoneclentes a ung nisma clasey vale dg
cir, dos 1°quidos que so asoeicn o no, per cada mel do conse
ituyente do punto do cbul_iciln nfc bajo que so volaciiliza
sa condonsard un ol de constituyen-e de punio. do elullileidn
nfs alto.

Cecn cate tiro de mezcla oo haeo uso do,i
1los datos do Rosanoff y Eacley (70) rara la comrosiclén do -
1ag fesos pgoseosas ¥ liguildas que c:n los rosullados qbtenis
¢og se trozan loc griéficos sobre japel milimotrados

Parn osta doterminacién son requeridos e
conpucstos anhddros, como goneralmentoe ollo no co asoquibloy

s6 hoco nocesario librarlos do todn traza de apguay €0Sa quo

go
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ce roalizd dfas antes do ln oxporioncia. El CCly e soed cg
locirdolo on unh matraz de deastilacién con c:::CJ.z furdido, mop
tonidndoso on contacto duronts algunos d!as, tionpo cn 0l ==
cual fué frecuontomento aritedos Filtrodo lucgo ol 1fquido,
89 destild recogiéndoso ol rroducto on un frasco ¢on tapa al
cunl ge lo agrogl una poquofin cantidad do CaClae

Yorg sccar ol benceno pucde cnploarse ie
gual rétodoy poro en micstro cago no fub menoster, dado qua
so enrléd un preducto yurfoino, Los constantes ficicns ded

bonceno y dol CCl, cnpleado son los sigulentess

onge 059  Pe_do Ebulls

Doncono 0.8790. 80.36
Totracle o carboho 15045 76

rrocedirdento.

Sa monta ol ratraz do destilaeldn on for
s quo pueden tomorsge ung rmuestra ¢ n rapidozy al nisro tien
FO quo c£o iohg otra de la parta surcrior de la colurae U0
oiadon 300 ccedo una nozela de 35 ol % da €C1 4 Yy (5ol § =
Go Csllge S0 haee trabojor 1a columna a reflujo total,y ea da
cir, s5in recoger liguico condonsado en ol colector. Eoréro=
se Leotante tienro, una hora ror ojomployrara aleanzar ol G-
quiliirio, ontes de tomar los rumestras pera su anflisis. Dg
torrminese ol Indico do Refracelfn delas ruestras procodentos
dol oxtremo superior y dol forndo do 1o columna y traslideso
estos valores a la gréfica (quo tendr§ un topafio nfnino AG =
50 por 75 cn,) do Rocanoff y Easloy. Lntro loa dos punios =
sa trpzardn une corio da ifncas vorticalos y horlzontalegsy =
tal como so indiea on la fig. XI. El nfimoro do osccoloncs mow

nos uno, (daccuento ¢uo gq haca ror cl matras qua Lac0 110 -



vceea da plato)y e3 ol minoro total deo platos do 1a eolumas
la altwra aquivalonta do un plato taérico (HET.P.) g0 obtig
no dividiondo la altura doln columa por ¢ hfimero do platos.

la curva d¢ oquililrlo, dol fréfico que
oo aconpafia hg oido en nuostro caso, trazada o acuardo g we
loa datos de Yerxy (73), coincidentos con 103 datos Qo Rosge
noff y Fasleye

For otrg lado, rara ¢ua loa datos tengan
valory sa realizeron varins deoterninmeicness

Loz dates précticos obtenidos son los si
guientcos

‘n vapor | 77.6 V. 4871 T4 5

A‘ s

et — N e e 415

5 - ‘ - vy . ' 30
Eriddqs 81 el 4921 14 .

ENENADOY & iy DY LA 8T 2 T4 5 {t |
J’Jn'ligh. 80.6 ; 1. 4910 14,5 B ffasr ,

b Bk IV v L
En vapor | 77.4 1.4868 13580 S5y
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8a obsorverd que on todos 1oo ommyoalj

valores son practicamonto colncidentesy valores estos que llovae
dos a la gr&fica ecusan 30 escalones (se descuenta uno por ol
matraz), que es de acuerdo al cflculoy el nfimero de platos tale

ricos de la columna ensayada y con un H.E.T.Pe d8 245 cn.

Lt
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lca an dn golurmn dg -

A continuacid: nos honos rropfuosto ostue
diar la cficicnela préctica do la columna anteriory cuyo nfiw
rero do platos fud colculado, cusndo so la destina o 11 ractl
flcacién do zozclas hidr-oqlcnhﬁligau y obtoner por olra parte
un rargen de seguridad on su futura aplicacidne

Se gometon a 1o destilacién 100 ces Qe noz
clas en la >roporeidfn i1l y 131048 on volumon do cpua 7 alcoe
hol ctflico de £5,5° do acu.rdo o la tdéc..dca sipuiontos |

Colocanos ol liquido on ol baldén 4 on eg
te caso da 80U rl., agregdndole wnos trozos do vidrio Taro =
regularizar la ebullicifne Baspucsto todo ¢l aparato da la
rancra coxocida calentonos swsvemente hosta quo 1fquido entro
cn chulifceiln y conicnzo o Gestilores Bn cse nomonto loonos
la tozperatiza del tornlnetro sup ricr ys con un régicon de
49 ro%as por nimubo contimoros la operacidn rceoglendo tedo
el 1iguido quo destila hasty P84LC,

Ln los 2fcuddos do dostilacidu so doters-
nind por dersircotria, lao riguoega alcohblica a 159C, amplogne
@o un picnémotro du egnuuit de cuello groduado, hacidndoso
1las ccrroceicnos corres:cndicntes a las tomperaturase Con e
los datoz do las densida.os g 155C obtenomos 1os porecentades
do anlcoiwl on volunen (73),

Los valores obtonidos ficuran on 0l cude
dro0e. Fl znflisis do 1os nisros nos parnlio usegurar do qud
1a colwrma cinrloe para el caso dao mezelas hidroalcoRSlicasy
un f£racclonanicnto porfecto on 1o qua a riguoza doi rreducto
roopecta, NO as? on los rondimdentos qus gin per dol todo ba



Joa no yperndten la ﬂopamc:i&n cuantitativanonte exagta.

Investra | £ Aleohol | Vol.obton, | Dons, do) | & 8loohod nond;,
on vols | hanta 78¢5 | desten 16%| en vol, %
H‘-——--——-—«m—-n‘-l , m—-—-———q
1 50 45,0 e, | 0,818 05,3 | 00,0
2 60 45,3 » 0.8149 £644 00,4
3 cle 43,6 " 08149 08,4 8745
4 25 22,56 " 0.8160 | 85,33 00,0
5 25 22,5 © 0.8153 06,13 00,0
ST R Py S el g ,_-J—-———-‘




Deotdlocifn 4o pozelps toppardng on gelurmy da fraceicnardonto.

Oparando éon la colunny roctiﬁchorn on
toriar, horos crofdo oportuno oxtondor su arlicacién a la ag
paracién do los componentes de una mozela tornaria coopuesta
do Acctona, alcchiod metflico y aguny 61 las porporciones qua
a:roximadancnto se hallan loo dos prirmoros cn el lfquido pirg
1clio50,

So hizo uso da acetona y sotanol rure do

s sipuicnics caracterdsticas fisicaote
Densided a 15¢C del Mobanols  0.906786
Dencidad a 154 Gol &cctona:s 0,793

En tedos log coscsy go detorndnd 1la cant}

sd Ge scobona an gromos que posela la rozela o ensayar por
cl zftedo volundtrico do lessingers In cuanto al alcohol ng
t{llco, la purcza <ol nicno nos ouine realizar su deterninge
cifn rrevia oun 1t mozela, tomarndo como dato emacto la cantidad
del volunen medido convonienteononto.

Se destilan en cado casoy SOU nle de meg
c¢la contenlendo dlastintas proporcloncs de componentesy y org
rordo cn condiclones conojantes a los cnsayos anterlores

En ninsfn caso pudo soparasrse la fraceidn
da Acotona (punto do ebullicifn t EG,5:C), ni la fraccibn cg.
rresypoendlonto a letonol puro. De ol que so destilara hasta
obtenor 100 1, de 1fquido dosiilsdo en ol cual se dotqrminé
anaifticzmentae el porcontaje de scotona y aleohol notflico,
Esto fltiro, doterzinando la donsided del producto obhtonido
con pienbaetro a 15%C, Fara hallor la contidsd do aloohol =
rot{lico cxacta, sablendo la donsidad da lg nmezcla clcoholegy

cotong-agua y la contided do scotcna por ciento, se utilish
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el sigutonta chlenlo (74):

D » donsidad do la mozola

P ¢ poso dol nlcohol

P's roco dol opun

P"s roso @6 la acotona ror nl. do 1lfquido

V s peso.do un voluzen de agua iguwl al
del aleohol.

V': reso do un volumen do agua igual al
dol aguan

V72 roso de un volumen igucl ol do ocew

tona,

e tlore 0of cucr D w H{%

I'nclendo VHVI4V™ = 2, rosuliat V ¢ VP = 1 = Yo

Crzmo rosulta D = P ¢ PY $ P*, tonomos ques D = PY g P § PY
Inlliardo los volores do P ¢ P yda V $ VY ¥ dividiondo tene

Creros:

donsidad gue sa obtendria ni no Mmblaora acetona.

Do 13 densidad v valléndoco ¢a 2a tabla
edjuntay c¢ oblicno el voluman do alcohiol por clento guo mul
tirlicado por la densidsd a 154C co obtiono el peso, El né-
todo resudin sor riguroso ¥ ezacto (76).

ILoa dates obtonidoa on loa ocl o ensayos
rezlizados son los que 5o anotan oa ol cuadros 68 obscrvofs
quo el tenor porcon ual do acotenz on ol destlilodo os.muy by
Jo. Loz rondinientos do meotanol on el mismo lfquido son oa-

£4cfsctorios, o4 bien no se ha conseguido su soraracién al -

¢otads puroc.
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HMEZeLA DE ALDMENTe o ‘L;. +JID0 DESTILADG REDMISHTO
Em.»’ ASETOHA |4 r:x‘amsz.. P ACEI:OIM 3 'l'ETmIOL | .
we | | ACET| 1B T,
. Vole |Poso |Vole| Peso |Vole Pebq~'vol. Pasé
1 [0e4 [0.316] 4 |3.17 [0e45 [0436 [ 19,5 |18.85]23.2 |97.5
2 [0s4 (0316 4 [317 [0.G36|0.534 10.53(13.9335 |97.3
3 [0ed [04316| ¢ |[3e17 |0a034 (0478 | 13233 17,77| 5U43 | 91,9
4 [0.35|0e27 | & |8.93 [0.935]0,73 | 24.33|23.52| 5747 | 97.3
5 0035[0,27 | 5 398 [1.02 [0.80 | 4.6 |23.69(69.2 |97.9
6 [0e356[0e27 | 65 |3.98 |04702 04656 21496| 21423| 4143 | 97,8
7 [0e35[Ce27 | & |3.88 [0,702|04656] 2443 | 23449|41e2 | 07,2
U.a& 0,27 | 8 |3.98 |c.702 0,554 24,33(20.4 |41.2 |97.3

L4
|

o Rﬁ m PLlcLA AGHTONA - w -« ASUA EY COLUMNA

Para el caso de 1la rozcla acotona=-netanol-

agua en las proporcicnes que se hun tonudo, la columnna no repn

1liza Srauccionanicnto, pues las varisciones contf{ruas do tene

peratura del vapor quoe destilaba no perniti8 ostablecer 1inmi

tas do s:yuracidne
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Para operar con 1fquido pircleficso de op

tencidén rccionte (puosto que éste con o) tiempo forma sedimop
to por alterocidn de sus compenentoes) se ha procedido a la rep
11zacién de dos destilncionés‘..‘p'ﬁrug'onaaan d2 Quebracho Blaneco
on la Planta Pilote de la Eséué_il.a Ir;;iua{:rial‘do la Hacifn =
la doscripeibn y 1o vista general de la
planta, han sido tratadas pqr As' U, maéa'glia (x); como tane
b1én la téenica operatoria de la destilacién, que en nuestro
caso se ajustd cxnctamonte a.la marcha indicada en eso trabajo.
Se dan & contimacidn los datos de anfe
11s1is dao la maderaj de las- dos destilaciones realizadas y del
andlisis dol pirolefioso obtenico en cada caso. Las variacig
nes do la narcha de las temperaturas respecto ol tiompoy ya =
sea dentro de la rei'.ortu. va sea a la salida é9 los gases to=
tules so intorpretan en los grificos quo también se acompafiens
Datos del anAlisis de Quebrocho Dlancg
HNumodcdeesecssesss 6332 3
Voldtilos totalas. 74433 %
VOl4til0Seesscsass 67953 5

ConiziBesscoeveces 1’48 %
CoKQesscvsacsncsse 5965 5
Carb6n fijoo-ooopo %’17 %

(x) Glocazlia A. Usj Tesis, Face do Qecae. y Formacia (1949).



MARCIA DB LA PARTRA PRSTIZACION DE MADFRA

Madera destiladat Quebrachlio Blanco,
Cantidad dostiladas 60 kg
Tomporatura de destilaciéns hasta 460¢C.

A B ——
HORA TEMPERATURA DE LAS
TERMCCUPLAS
 § 2
m
8.30 - _ ‘-
Q.00 25 35
9,30 25 65
0.45 30 130
10,00 .45 145
10,15 80 180
10,30 20 . 200
10,45 100 210
1l.00 , 300 215
11,15 110 230
11,30 120 . 240
11.45 125 265
12,00 130 290
12,15 140 310
12,39 160 325
12,45 165 3A0
13,00 170 350
13.51 173 3GO
13,30 170 380
13.45 165 - 410
14,00 345 430
14,15 140 445
14,30 130 4590
14,45 110 460
156,00 ©0 460
15,15 €65 460
15.30 60 460
15.46 45 460
e B e e

1 « Temperatura de los gases de salida sodbre la rotorta.

2« Tomporztura antorice de la retorta,
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ERSULTADOS  OBTEHIDSS ET LA DESTIIACION NASTA 4€00g

¢

Volumon total destiladosescesssesccvsnas.
PirOIOﬁOBogdobbovoogio.oooqooooouooooi.
Alquitrﬁn..o....;g.hm....s-o-.....ﬂbo..

C&rbﬁn.....-...-..-......d.-.-u..g..b..

’n-.g-—-'-n;-'--—n

ATALISIS DEL LIQUIDO

[

Donsidod a 229 esescssscessensongnscccee
Acidoz total.(eR.8¢1d0.a08t1C0)eersaces
Acidoz acltiChesnscssccnsncanavossssasse
Alcohol 10tf14C0csescsnssvssssoccanconce

ACGtﬂnaoocoobocoohuoyicoooitoolcouooqooo

Alquitrdn BDlUbngooooooooouoooccooooooo

22 litros
18,5 ®»
345 ]

15,2 Kge

1,0234

5,83 g%
4,625 g3
3,61 % en vol,
05125 g.%
11,2 rl. £



MARCHA DR LA BEQUNDA DESTILACION PR MADERA,

Madera destiladas Quebracha Blanco.
Cantidad destilada: 60 kge
Temperatura de dostilacidn: hasta 8009C,

HORA TEMPERATURA DB LAS
TIRMOCUPLAS
1 2
10.00 - -
10. 15 - 30
10,30 28 40
10,45 25 55
ll.00 35 05
11,30 85 150
11.45 80 160
12.00 o5 175
12,15 100. 180
12,30 100 235
12.45 101 | 2656
13,00 115 1 275
13.15 125 280
13,30 133 285
13.45 140 325
l4.00 155 350
14,15 165 ‘ 370
14,30 175 380
14 .45 130 400
15,00 180 410
15,15 170 420
15,39 145 430
15445 130 460
164,00 110 480
16,15 05 485
16,30 %5 500
16,45 60 600
17,00 50 600
17.15 45 500
WW

1 - Temperatura de los gases'de salida sobre la rotorta.

2 « Terperatura anterior de la rotorta.

Y
!ﬁ'i
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LIULTADSS ORITNIDDS El LA DESTILACION [ASTA 6009,

Volumen tOtﬂl.doatilﬂdOodqouoq’iQCI, 22’6 litros
PlroleliosOeesesscccssessvesvcinsnese 1837
Alquitrﬁnu‘-.uu’..-..u.'.,__..uun.u 3’8 »

carbénoccotoocoooo.qpdqo.c-icuoqiooq ’15,5 kge

ANALISTR LRI

Densidcd a 220Ceseecsissssissssscsces 1031

Acidez total (on £c1do 2cltic0)esese 5973 ge $
Acldez 2C8LiCacearssarsasssnnseseses 4358 ge %
Alcohol motf1iC0eessencsscesesssonsis 49048 £ en vole
AcotONAseesecesesencscsesvrcnvicence 09127 ge &

AlQUitrdn 80lubleusscesseccsvsnsccee ;2;2 ma.-%



Disponiendo 1a columna de fraccionaniento
en la misna forma quo para loa ensayos rcaiizados con mezclas
hidroaleohblicas, y procodiendo on las mismas condielones de
calcfsccidn, rogimen, otc., 8o destilan cada vez 500 ml, de
1fquido pirolefioso ( de 1a primera destilaeién do gquebracho
blanco ).

En los ‘ensayos quo soe reulizaron 'y como
se¢ da a conocer, on ningfin caco pudo lograrse la separacién
do la fraccidn portenceicnte a la acotonae Con rospocto al
alcoliol metflico (motileno) fraccidén comprendida entre 60te
7538C, (x) no so logrS sopararlo con rendimiecnto satisfactorio,
pucs el oscaso volunen destilado hasta la timperatura indicy
da, nos llevé a tomar como primera fraccidn el volucen deﬁtg
1lado hasta los 858Ce, y couo segunda fraccifn el destllado
comprendido entre £5¢=-95¢C,

Estag fracciones gon analizadas siguiondo
las téenicas anali{ticas dadas a conocor oportundnente, dotep
rdnondo sobro la misza el eontenido do acetonn, alcohol metf
lico y acidoz. |

En todos los ensayos reallzados, no obs=
tants haborge tom-do cono limito de fraccionamiento"iamperatn
ras quo ostin ruy por encima do la temporatura de destilacién
do 1la acetona y del matanol, los resultados quo se dan en los
cuadros peraiten opreclar que toda la acotona ha pasado Jjunto
al 1iguido destilado, desilgualmente repartids en las dos =
fracciones geparzdase KLl alcohol metilico, en carbloy ablo
una parte d;vgghhp pldo separado por la colnmna,,onqoptrdn-
dogoe tambifén como-componente de ambas fracclones. Ila acldoa

(x) Villavecchias Qcae Anale Aplicada. Tozo I, phge 109=



dok destilndo bha sido deterninada dircotamente por. titulacién

aon una solucidn.o,iﬂ de hidréxido de sodid”bn_prﬁsénoia deo

fanolftalefna,
Tierpo | Tomporaturas | Volumen deste
(t:zin.) Liq;’. Yapor (nl.)

9.00 21.5 - -
DeUS 5240 - -
Oe10 735 - -
9.15 96.5 52 -
0,20 | 93.5| 85 | o3
9,25 | 99.0| 63 | 0e33
De3U 0.0 | G445 1.5
Ue 3O el 075 Sed
Oe.4U OeS | 7V 562
9050 ' 10000 82.5 8.5
DeDH% 10560 £3e0 10,2

10,00 | 100,0 | 920.5 1266

10 U5 100U Duwed 14.0

10,10 | 100,85 | ©Z,8 17.0

1015 -1UJeS UJe8 £5eH

1‘).9») 10109 9;":’.5 30.1

10,25 101,.0 109 4060

L~ S ———————— e e ——
(x) Primera fraccifne

(xx)

vezunda fraceléne

(=)

(xx)
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”‘
En uestra En destilado (ge)
M
ge la.fraceifn 2a.fraccién|: Total
(hasta 85¢C) (85-05%C)

ACETONA 0,125 0,622 0,096 | 0,618
YETAHQL 2479 Ge8 0.8 7.6
LCIDEZ )
TOTAL 6.83 0,014 0,11 0.124




(x) Primora fraccifn,
(xx) ¢tdgunda fraccibn.

RIIAYQ N8 2

T1ampo i‘mn.'pex‘atur'an Volumen dostile
(mine) | Lique| Vapor (mle)
10,25 - - - |
10.30 45 - -
10,35 65.6| = -
10,40 80,2 = -
1047 98 | 82.5 -
10,50 98¢5 | 5445 03
10,55 99 | s5 0¢5
11.00 29 | 60 1.0
11,05 09.5| 64.5 1.8
11,10 90,5 | 656 3.2
11.15 100 | 67.5 542
11.20 100 69 6
11.25 100.5| 75.2 648
11.30 100,5 | 7945 8¢9
11.35 100.5 | 854 10,5
11,40 1.00.5 | 8945 11.8
11,45 1010 | 90 13.5
11,50 | 100 | 93.5 14,2
11,56 | 101 |96 16.5
12,00 J.ol o8 18
12405 101 | 99.5 25
12.10 1015 | 99.5 3l
12,17 | 101.6 100 42

(x)

(xx)
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ACETUNA
JMSTANOL

KCIDEZ
TOTAL

En Maostra

Ee

0,125
2470

6.83

r g

En

awd
Favo el
e el

dostilado

la.fraccién
(hasta 856C

0,530
7.08

0,012

2a.frace16n
(85=054C)

0,084
1,22

0,135

.

Lo & A e il 3 W i e

gJ)
. Total

0.614
8.30

0,147




(%)
(xx)

Tiempo .

(min,)

8.30
8,40
8449
8.60
8453
8455
D600
.05
0,10
9015
9.20
D29
9.30
¢35
0,40
Q.45
9.50
9455
10,02
10,05
1000
10.12
10,156

EU3AYQ 2 3

Tomperaturaa

101

101.5
10145
101.5
1015

Vapor

2840
52

54,5
56«2
6leS
65

G3.8
70,5
7545
80,2
83.5
85

89,2
90

9345
95

9745
92.0
99,5

100

Primera fraccifén,
Gegunda fraccifn,

-| Volumon destil.

(mle)

0.2
0.4
0,8
22
4,5
Ge0
7.3
8.8
0.5
1l.0
12,2

13.5
14.8
1045
24
208
416

(!

(x)

(xx)
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En Muestra En destilado  (ge)
e ————— R ————
Be la.fraccién | 2a.fraccifn| Total

(hasta 85¢C) | (BS « 958C
W ]
ACETONA 00125 0,518 0,088 0,606
FVETAROL 2679 8.43 0,82 9,28
ACIDEZ
TOTAL 5.83 0,018 0.186 0.168
——————————————-—-—————-——J————-——'—-‘—-—*




(%)

(xx)

e B E—————

Voluman dostil,
(mle)

03
0.6
0.8
2.5

72
8.5
9.8

11,2

13.5

14

15,2

17.8

2745

a5

45

ENSAXQ N2 4
Tﬁompo . Temporatufa;
(nin,) Liqe Vabor N
0.30 21.5 -
8435 60 -
8440 82,5 -
8.45 23 31.0.
8,43 96 | 63
8455 08,8 | 518
D.00 99 | 67
9,05 99 62O
9,10 03,5 | G66.5
0015 9.5 | 69
9.20 100 7145
De25 100 | 795
Qe 30 100 83«6
D.34 1005 | 85
9.40 100,5| 90
0445 100,55 | 92.5
D451 101 98
¢ PR 101:. | 97.5
10400 101,65 | 9925
10,05 1015 | 9946
10,14 101.5| 100

Primora fraccibn.

Sogunda fraccilne

U SN U R ——

-}
i

“(x)

(xx)
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En Muestra En destilado (ge)

Ce la.fraccifn | 2a.fraccifn| Total
(hasta 85%C) (85=958C)

ACETONA 0,125 0,534 0,081 0,615
MLTANOL 2479 P.47 1,45 8.92
ACIDREZ

TOTAL 5.8 0,018 0.136 0.154
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Dinxopitive oxrerizentol 4 Riazza

E1l dimjoe’ qud' g0 acom‘pnﬁa, rerrosonta en
su tamafio natural, ol dinros.n.tivo da Flazza omploado en’ nueg
traa roalizaciones prdcticaa. 8o obaorva ol roter.(11) con =
su oja contral (6) quo osfa fornadé por siote anillos conedp
tricos £1jos a un disco aislado parciaimento~por“una ﬁl&ba do
arndanto ajustada ror.una clizajd(L?.'). El astador rorrosentado
ror la caja cetdlicn (1), lo tara (4) ¥ ol olsotom do anillos
concéniricoa (-.:;"). Un sistors de caflos’ iguolnonts concéntrie
cog (G) porrdte la cdreulaeidn dol apgua de enfrianionto do -
los reflujos, estardo ol aporato provisto de dos refiujoss 9
no contral, formado por taea cafios coneénirices (h) oolocados
cn serie y donde ol osgua ontyra por (13) y sale por (l4); y =
ol rariférico (1) con cuatro cnillos concénirices donda 6l g
gua de enfrioriento entre ror (15) y cale ror (1G). En ambog
cagos ol caudol dc agus a torperotura reguloda rocorreé suces
sivorento loo gnillose Una cordaa dd agua con calio ao antrg
da ¥ salida (i?), (18), irplde el accape azisl do los varores
cuando liogan a la cfdrara superior. :

Loz varores no condencodod por efceto dol
onfriordonto oscoran por el tubo de callda (20), oI cuol eotd
concctado a un tubo da vidrio (30) qua lleva un torménotro al
1/10 do £Cy ¥ cuo por nodio do uns tuda latcral do -desyrendd

rdanto une ol crarato a wn refrizcranto rotdiico.
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Dentdlocddn da mozelon hidrooleohSidcan on ol prarnto de Plagsza
Paacriredfn ¢ inatolacdonsn pecasordng

El aparato }‘*1:{52& cnploado en nuostroa ep
62,03y nos fud facilitado por "uperiol® Indusirias (uinicas
S.A. En la fotograffa do la inctalacién complota utilizada
¢n mesiras experioneians, aparocce ol aparato Flazza dondo sa
fucden arraclar loa dotalles dol mismo. EL osquara dol aparp
to en su tarmafio natural fud anteriornonto explicedo,

Acompaiian al sparoto des calderitas de L
y 2} 1iiros do coapcidad, ajustadle mociante »osea o la parte
inferior-do la coja notilicas A la miona rosca puede adaplap
50, un baldn o vicrie mercod o un tubo intormediarios Do -
csta morora se reemrlaza la caldora rotilica, sopfin convenga,

Cun al £in de regulny la ontroda - de ogua
de rofrigerseldn an ol doblo sistema anular de enfrianiento,
so trabaja con dos frascos do larlotio do 10 litros e carae
cidnd,

Il agua do reflujo circulanto en cula uno
do los sistemas anulares fud rccopida por gerarado para medir
lucco los voldrenes finales de agua circulante. Teormémetros
convaenlcntczentao hiazmcstos a la entrcda y sollda dol ggua -
do 1los reflujos nos rogistran las variantos de taoporaturas

wrarinentada por ol apug on ou pusajo intoricr,
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motorralin <ol Dicroaltly

El wovinmionto giratorio del rlato rotor
estd dedo por un poqueiio motor cléetrico "Soving lotor Singer
do 0,3 Aupero con rosistenclia regulablo y con corrca do trang
nicién de pomae L1l motor y la zesistencloy cblidanento aco-
rlados ol dispositivoy rucdon desplagarse robrg una corroedora
£ija, pornitiéndo de esta manora variar la distancia chtrg e
ol cotor y ol eja glratorio dol "rotor".

Las volocidados d¢e rotacién fueron tomae
dan ccn un contodor da vucltns (Tacbnelro) quo Indicaba a eg
da, momento, ol n&-«ro do rovolucicnos por minuto a que la 1§
quina funcionabase

Soira ol ojo giratorio, rrovisto en su =

extromo suporior do uma” polea £ija otanalada, so roalizaron



previozento onaayos para ostablacerso 2a wolocidad da giro =
capas ¢ao dosarrollarsa por accifén del rotor cléetrico. Be «
corprodd anf guo ©3 posiblo oporar hasta 2,100 Pepens, rero
on 1a préctica munen so liogd a esta voloeidad por cuanto a
1.200 rep.ne 88 hacon ya notables poviniontos viiratorios ¢n
ol cparato (70).

la valocided do rotaciln una vog roguloe
é¢a en la oxypericncin, fué g voccea Ygordrente altorads al dig
zminuir la tencibn do corriente, por lo tanto, transitoriaren

to, no obscrvaren alguncs variantes on dicha volocldad,
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Larcha g 2o Deotilaosn

En ol dasco da fomilinrizarnos y conocor
las Aificultades quo pudieran gy en: la prdctica conol =
dispositivo quo por pirmera voz £ nos ofrecoy horos comonzg
de por cfoctuar cnsayes con mezclas hidroalechblicas do igual
concentracién, variardo en cada caco la velocidad do rotacién

los efoctos do ostableedrse arroximadanonto, la velocidad
ofs rropicia yar» lograr un alcohol do nfiing greduscibn, preg
ci~dien o do los ticnyos parcinlos de dostilaciéne.

Coro dloronfazos do una rozcla hidroaleg
Lhélica do 27,60 ¢ on volumen de a.ccholy homos crefdo oporty
no hacer uso de olla, dfndole oof oplicicidn. &n coda ensayo
:¢- 03 ompleado 30 ml, de la rdsra.

in reenplazo do 1o caldara do cchro, heroa
crinleado un boldn de 500 nle de capacidad ndaptablo on forca
Lor:ftica a a tose conveza do 1o cajs woidlica y a 1ravés -
¢el interrmediorio,

Zs.ondo ¢l baldn sobro tela metdlica, ol
calentonicento sae hizo en todos los cosos ¢oa rehero iecld -
de llamn rogulablos

lLa refrigoracitn dol condonsader, se reg
1324 fndepoendiontomonto con agua rrovenicnto de un grifo, -
Bl cgudal do los roflujos clreulantes ooplendo en cada ¢aso,
e3 ol ncegsario como nora eguilibrar en la moyor pvoxinldad,
la to-porstura de los.wayeres quo dostilan.

E] colentomiento ol dispositivo so llee
va a coko do manera que lo %emperatura so mantenga constantae
cn el ziomn‘co quo ﬂczsti_la"'ﬁna rrimor fraecifn y vorfo bruscg

rents al agotorse esta, paro continuar con la siguicnte do -



L)

nnto da-omlliciln mfa elevndo (77).

A poquefios intervalos se doterminan las
tanporaturas dol agun da ontrada y salida &d los reflujogy «
rceopidndose por peparaciln, ol volunen total de 1ns piosmas
rer cada fraccifn dostiloda,

«(77) (78)

Se ecargo ¢l balﬁn con 3u0 nl. do la moze
cla hidrealeohSlica; so ausrta al dispositivo do Plazza nae
diante el intormodlario o roscas Sirult4ncanento to conione
=0 el calentanionto, la eclreuleeifa do los rcflujos y ol row
vizicnto del roler a lao volocidad desondae S0 hacen lecturas
de torrorastura e:da eiuco, diez rimilos o fraoc:ibny on 1oo w
ternfnetios cclecndos™on el tubo da destllzeidn y on lad one
trades vy solided doliopgua de los relflujes. Cunndo se uwbiliza
13 c2lderita Co colre, oo pucde determinar adoris, las tourg
ratures écol 1fquico ¢a nlinentaclin,

Soraradanmonte, £o tomaron .os volfmenos
rarel los do lfculio destilado hasts los tomperaturss dg --
70,264 y 72,65¢C, y on e3atus so bused lo riguoza aleohbliica
¢a voluren, detercinfniose ls dencsidad a 186YC medisnto un rg
ceelo piendzotre. Con ol valor Jo la densidnd, los tablag =
del ibndbooll nog doban el vi:lor ale:xhi8lico.

La oporacifn do dostilacién so dabka por
£innlizada, cuindoy agotada 1o fraceidn alcondllea finaly la
teaneraturo ascerdla oy por oncinma do su topperatura normal
.GO'Q§gt£lac§6n.

-

Log valores haliados sae obzervardn on el
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Dé  PIAZZA

CUADRO DE YALMRES

g

1011 DS 'INA. MiZOL4 JLIDROAICGHOLICA B BJ, PISPOITIVO

| {
10, FHACC.DEST. | 2a¢FRACCDEST. | REFLUI O |aLCGIOL
EliS, (HASTA 784264C)| (78425~73,59C)| TUTAL | PROM, :|REHD,
NQ !‘pm - : ————
nle % vole nle % vole ml/hc f‘ vole
doste |alcohol |dest,|alcohol
1l |250 | 42.8| 9562 16.6] 92 4137 P2.25 | 6549
2 |6G0Q | BleS| D443 14.2| O4.2 4224 04,25 | 74,6
3 |830 | 65,8 945 10,6] 4.2 4425 91,30 | 75.2 ]
4 |2G0 | 60,7] 95 De2| P4ed 43006 94,66 | 85,4
&6 |1200] 70,6 9543 78| 9©4.6 4475 04,8 89,5
6 |1400] 73.8| 95¢3 72| 95 13990 0515 | 9249
7 [1500] 733 | 95456 68| ©6 4416 05425 | 9443
8 Ulsso 7544 | 95,5 6e7| ©5.2 | 4404 | 95,35 | 9443
® |1800| 764 ] 955 66| 9544 4390 06,45 | 93 |
10 |1800| 753 | 9646 67




B [axamen do los valoros quo se cbgorvan
on el cuadro-antarioy nos pormite qatableonr qus para una zig
na mozcla nlcthlicn nomotida a* dosulnown en ol aparato deg
tilador de Piazza, en el quo s6io" se varian 1as velooidadoa
de rotacldn,y‘eventualmento loa’ reflujon, ‘1os 1iquidos desty"
1lados nds ricos on o.lcoholg 8a obtionon suandé se opera a vg
locidados oonprandidns entra 15 dly 1800 rovolucionos por mg
nutoj valores :ue: coincidan oon 10s énsayos orporimentalea -
realizados por Plazza (76). 5o creyﬁ innecasarlo operar n'-
pmayor volocidad de rotacidn por caanto en los ensayos reali=
zados ge obtuvo un producto de mﬁxlua riqueza alcohdlica asg
quiblo por el mbtéio finico do destilaecibns Por otra parte
s8 couprobd quo en las condicionas operantes y a ugg‘mayor -
velocidad, el disposiiiﬁé entrapa\hﬁ vibracibne e obscrvé
adonfs, quo, 1ntroducimhho nininas variantes on el csudal de
agua do log roflujos (central'b'periférico) 50 astabloc{an =

notables variantes en ol ritno deatilntorio.



Batos ensayos oompre’xden da separacifén -
del motanol on la mozclae _£n esto caso da do que el alcohol
zotilico no forma azeftropo’ con ol afua, nos proponenos smg
rarlo cuantitativamente con, o]. dispositivo de’ Piazza, de a=
cuerdo & lo ostipulado por su auto;.' (76). ‘

Lzs proporciones de motdnol @ la muostra
corrosp nden a un 5 y 6"‘":-"‘ en vplunene £n los l.ros onsayos -
realizados se omplearon 500 nle de la mozela aint&tica. "}La
operacldn sa realiza on qq:x_dicion@s dofinidas de alinmentacién
reflundo, caleféccién, eto., rospotindose cstrictaucnto dicizas,
condiclconese , '!

E1l balfn do vidrio (caldora)y, es aquf -
rcamnlazadn por una-calderd notflica do 1000 ml. de capacidad
parte intogrunte del dispositivo Plazza y qud se aJuS'ﬁé'hqré:é
ticamento al Ycontator® modianto una roscas Ia caldera pro-
vista do un dedal interior colocado latoralmante permite m-"
troducir el bulbo do un ternbuctro y conocoerse asf 1a fempa-
ratura del 1fquido interior durante lo operacifn do destila-
cifn zfcr fotograffa el dispositivo).: | ,

La destilacién se conionza cuando cl a-
cua do entrada y salida de los reflujos .fagarmaneoo constuntee
e opera a una veloeidad do rotacifn de 1500 rovoluclones por
ninuts, por sor la veloeidzud mis convenicnte para una mezela
alcohSlica, segin so ha comprobado en los oncayos procedentes.
Los. volfizonss dol raflujo comienzan a maedirse Cesde el momend.
to en que la t mporatura *del 14quido do la caldora llega a =
los GOLC, (P.3 l'otanols m.esﬂc )e

Conp la primora fracciln contundré el og
tanol tonamos ‘como tal ol destilado hasta 689C. Pera confeg



coe
b d

clonar los cuadros & 1y 8y 3, quo van a coutinuacibn, cada
8 minutos se hacen, leoturas do towperaturas, volfmenes dosti
ladns y do caudal,

Para. avitdr pirdidas por volatiliszacién
g@ reacogen 1os.iiquidoqupa,doatllan.an probeta do modida,
enfriada oxteriorzonto en ballo do agua=-hloloe

la rigueza aleohflica on voluman dod ==
destilado, so calculd dqyarminhnda rﬁpidamepto.la densidad
con pignénotro de tubo lataral y termbuetro eswdrilado, a =
15¢C, Con lo:x valoros de lévﬂenaidad, las tablas del manual

nos proporcionan ol valor porcentual zleohblico (79).



Los valoreo.hallados en cada una do las
opercelonos, con ilava&bs; sobre un oi.atoma de é.jon,'on loa
cuales las abso;aaa repro%ontun los voldrenos y las ordanadas
las to&mcraturaa. y los tienpos,

| El erfflco superior pornite observ.r las
variaciones do tomperatura gon raspocto a los volfmones doge
tilaios y so conprobard as! ;;ue,' ,mientrnq dostila uno de los
componentes la temporatura permanced eonstanto para ascenéer
luegoe Foro on los primorosjensayos se cneonird quo al tére
rino do la primera fraceifn hay un zarcado descenso on los =
valores do las tn;:perzitﬁrnm. Ello so debfa n guo, egotada =
la prirmora fraccién, so. enfria guficicntenente ol tubo de vj
drio oxtorior do salida do los vapores (80). Vara ovitar df
¢l:a cnorsalidad en los .sucef*,ivm; ansayos se cubrif el tubo -
con una candsa do anianto a modo do materinl alslante,

Bl grifico if‘lfcrior indica la rolacibn,«
voluzen destiladoy ¥y tionyo en nminutose Uste ditino valor -
sobre absclza se tond a diferente escala que ¢l valor do las

%

texporaturas,



P S e v e A p 82, ~
RN T § ) _ g ) o+ . . . - e
o ! g : ’ % >

4 : : ‘ Y

»
ot - .

el el T e T



R TR Yy

3 S

[ FL e
Y e
e

i BUO MIia D L4

UHETANOL

FRACCIUN | .
EN MUZ3TRA BN DiSTILADO RENDIMXS.ITO

HAST4 689Ce | G mle $ 25,73 mle | 86476
»



HESDiltIE.no

et

-




P -
L o Sl

.-ur-——\nn- ,-ﬁalu"—é‘,ll

» 2o £
IFJf?k

:...’.nu-u- 3
& ﬁtjt:!‘ pos

. Rl

; v W 3 y e e &
ui. gl A “’?"‘5"‘ *“"K
&L #Lp'-s:%ﬁ" S 3
L .

2 il r,
S ?«‘-@Iu‘«n,

T DT TN I AT 90 A m.'
,"N‘S‘L -#;;‘3 P2 14 ] S “.‘ya? 7Bl 4
"‘ &

5 g ey
rg, .y. 34 B b
AN R VB A :
e -ﬁ"~~r4~!'7»‘u*" e
o mA REC A ZI MR b -

‘\rﬂa‘)vm‘

3

R wy R el
i T R R B i, S Y i i TR W S

[ LR dvds Sk 5 2 L ] AL .5
J.m?&\!&il'hsn" Y P e
BRD5AALLY EGE AR e vha fa*»» e

m

>
-

FRACCICN

Ell BULGTIRA LA DLUTILADO REIDIMI&ITO

HASTA 63UC, 6 nle ; 22004 nle 88416

——-———-—-—-——-—H—-————-—-—-—-——

TENNINNSRER



@ o b p———_




.o #qﬁijggﬁﬁﬂlﬂlsskilﬂ‘

RACCION S L
tRages BN MUZSTRA | EN DESTILADO
W _

HASTA €680C, 5mnle £ 22,96 nle

M E T ANOL

4______.,___4.._._.._.___.__4.______.._—-——————-———-J

el e

RENDINIBHTO

01.84



a7 L

!

Procedionﬂg en.cowdicicnoa iguales a =
los antcrioros onsayod, ne amotmx a destilnaién en el dis-
positivo do Plazza; la mezela acotonaenetanolesguny en las
proporcionsn que se conaignan en cada cuadro, proporeiln que
8o establesld rospatando, aproximadanente,,la relacidn que
suardan entre sf dickos ¢omponantas, ea ol 1fquido ziroleiioe
8o, objetivo de muastro préximo fracclonazientos

A vecos en ol desco de quarer separal e
un aprecialbe volumen do ncetona, se sometid a dastilucién
un voluzen r.ayox da-la‘mezclu (15&0 ¥y 2000 nle)y En estos «
ensayos dabld enplearse una calderande colre Co 2,5 ‘1d. d@ CQ
pacidad, quo coiio la anterior, se wig a rosca al "contator”,
Corresponden a ostos ensayos los cuadros n? 2, 9y 10, 11, .12
¥y 13,

En los ensayos ni¢ 4, 5, 12y 13 no so -
separd la fraceldn aceténica; silio que exprusauente, se obty
vo como %idea fraocidn todo el producto destlludo, hasta 632C
cotre ol eual ao roallzd la deterninaciln analitica del contg
addo de acotona ¥ motuncl.

kEn los ensayos ni G, 7, 8y 3y 10y 11,
se obtiena separcdame te dos iraccicnss :rinoipales. .La pri
mora es la correspoadicnte a la acetona, torféndose como tal,
todo el 1fquido quo destilé hasta los §7,5:C y 63,59 (84 la
destilueidn no se realizara lentazante, podrfa llegurse, ese-
tina iiouzant /x/ para esa iraccidn, hasta los GOuC.)s Tonlen
do prese.to que la acolona forma con el metanol él azebtro o
do punto do ebulllcifn igual a 65,7¢C /xx/y on dichas fraceidn
7/ Houzantip 3 An. Inate Invest.Clent.y Tocnole TeX=XLy

pige 12 3- (1940 « 41),
/xx/ “lmrzlbook"; Perry, pSL.,. 633 (1950).
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po tenird la ancotona nés.qua ol th?t;rbpo. la segunda frace
ci8n oatf ‘cané:ltuidn por el lfquiﬂo éxno dostilé entre aquellas
tomparatwaa y a&-ea.anc. Por J.o tanto L1 la fracoifn rica
on metanol. nl.g&n ei30;Q ‘pudo recogurso una tercer frage
cién ccrzprendiia entro eata Bltina temperetura y 1009C,

Ya aaa"en",tan muestras quo 8o ao:i;at{ioron
al ensayo como'en las frucci_onon obtenldas por destllaciln,
ge detormind la cantidad do acetuna 'gxistenfu, nodlanto ol -
zdiodo analftico . de tﬂiessigw', fwﬂa&o en la absorcién del -
iodo por la acotona (81)s El notanol se deternind analfticg
pente en la fraceldén correspendiente mediante el método dene
sindtrico, enunclaido\ prin;sranento (74).
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ACLTONA METANOL | REIDMIENTO

0.208 go% | 5 ml. ACETONA | METANOL

L

FRACC. HAS
TA 682C, 0.6236 go 23.6-mle | 62.6 24
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ANALISIS D2 LIQUIDO DESTILADC PROVE{IENTS DE 500 M1: DE LA
MEZCLA

ACETONA METANOL RENDIMIENTO
EN MUESTRA 06157 g% | 6§ mle € | ACHTONA -| METANOL
FRACC., HAS
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